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1 Einleitung

Die Mikrosystemtechnik und Mikroelektronik stellen durch ihre Weiterentwicklung immer
speziellere Anforderungen an die von ihnen verwendeten Materialien. Fur viele
Anwendungen ist daher die Optimierung der Materialoberfliche von entscheidender
Bedeutung. Eine Oberflachenoptimierung kann entweder ddicime Schichten oder
spezielle Oberflachenbehandlungen erreicht werden.

Obwohl dabei grof3e Fortschritte erzielt wurden, ist die Charakterisierung der
Oberflachen hinsichtlich ihrer mechanischen und tribologischen Eigenschaften noch im
anfanglichen Stadium begriffen. GroRe Probleme bereiten zum Beispiel das Verstandnis
und die theoretische Erfassung von Verschleil3- und Versagensvorgangen in Schicht- und
Verbundsystemen unter bestimmten &ufRReren Beanspruchungen. Die grundlegenden
VerschleiBmechanismen wie Adhéasion, Abrasion und Erosion kénnen fir viele Systeme
bisher kaum befriedigend erklart werden.

Durch den Oberflachenbehandlungs- oder Beschichtungsprozel3 werden Mikrostruk-
turen entwickelt, welche im Vergleich zum Kompaktmaterial signifikant das mechanische
Verhalten verandern. Erfahrungen und zahlreiche Experimente belegen ebenfalls, dal’ die
spezifischen Eigenschaften kleiner Materialvolumina an der Oberflache oder in
oberflachennahen Bereichen von Festkdrpern und Verbundsystemen haufig mal3geblich die
Eigenschaften des Gesamtsystems bestimmen.

Mechanische KenngroRen wie Hartewerte, Elastizitatsmodul, FlieBspannung und
Reibungskoeffizient in diesen Volumenbereichen zu bestimmen, ist Aufgabe der
Nanohartemessung beziehungsweise der Nanotribologie. Die dabei verwendeten Methoden
reichen von Nanoeindruck- Uber —ritzexperimente bis zu Messungen der Oberflachen-
topographien mittels Atomkraftmikroskopie. Die analytische Beurteilung der Ergebnisse
befindet sich in standiger Diskussion. Die grof3ten Fortschritte wurden bisher dabei bei der
Interpretation und Auswertung der Ergebnisse aus den Eindruckexperimenten erzielt.

Ziel der vorliegenden Arbeit ist es, diese bisherigen Erfahrungen bei der
Charakterisierung von spréden Oberflachen und Beschichtungen zu nutzen und durch
gezielte Experimente das grundlegende Zusammenspiel zwischen Oberflachenbean-
spruchung in kleinen Volumina und Antwortfunktion des Materials herauszuarbeiten.
Dabei werden sowohl Eindruckexperimente und Ritzexperimente im Nanometerbereich an
spréden und duktilen Kompaktmaterialien als auch an sproden Schichtsystemen,
hergestellt aus dem Sol-Gel-Prozel, durchgefihrt.
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Die bisherige Auswertung der Ergebnisse tribologischer Experimente beschrankte sich
lediglich auf die optische Beurteilung der sichtbaren Oberflachenschadigung wie Art und
Form der Absplitterungsvorgénge, Ritzlocken- oder Wallbildung an den Ritzseitenkanten.
Durch registrierende MelRsysteme und Ultraschalldetektoren wurde es in den letzten Jahren
auch mdglich, bei Ritzversuchen an beschichteten Verbundsystemen eine sogenannte
kritische Kraft zu erfassen, bei der die Schicht sich vom Substrat l6st. Diese wird als ein
Malf? fur die Haftfestigkeit der Schicht angesehen. Eine physikalisch fundierte Auswertung
und damit die Moéglichkeit einer gezielten Modifikation der Schichteigenschaften ist damit
aber nicht gegeben.

Der elementare Weg zur Analyse der komplexen Natur des tribologischen Verhaltens
einer Einzelrauheit, welche entlang einer Festkdrperoberflache bewegt wird, ist der
Ritzversuch mit spitzen Indentern vom Vickers- oder Berkovich- Typ. In dieser Arbeit
wird dieser Test verwendet, um an Kompaktmaterialien mit verschiedensten mechanischen
Eigenschaften die fundamentalen Prozesse der Reibung und Furchung zu untersuchen. Zur
Auswertung dieser Experimente wurde, ausgehend von den Grundlagen in Kapitel 2, ein
analytischer Ansatz entwickelt, welcher in Kapitel 4 vorgestellt wird.

Dieser Ansatz erlaubt eine vollstandige Interpretation der durch die Experimente
gefundenen und im Gegensatz zu den klassischen Reibungsgesetzen stehenden Normal-
kraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten sowohl fir den Gleitreibungs- als auch fur
den Furchungsprozel3 wahrend des Ritzvorganges. Auf der Grundlage der dort erhaltenen
Ergebnisse ist es weiterhin méglich, eine Abschatzung der wirkenden Krafte zu geben, bei
der die tribologische Beanspruchung zwischen den Partnern des tribologischen Systems ein
Minimum erreicht. Besonderes Augenmerk wird dabei auch auf den Einflu3 zusatzlich
wirkender Adhasionskrafte auf das Reibungsverhalten von Indenter und Festkorper-
oberflache gelegt.

Die Schichtsysteme werden sowohl hinsichtlich ihres mechanischen Verhaltens im
Eindruck- als auch im Ritztest charakterisiert. Nach dem in Kapitel 2 vorgestellten Master-
Kurven-Konzept ist es moglich, die Eigenschaften der Schichten von denen des Substrates
zu trennen. Mittels dieser Methode werden in Kapitel 5 Harteverlauf und Elastizitdtsmodul
der Beschichtungen unabhéngig vom Einflu@ des Substrates bestimmt. Dabei wird
deutlich, wie stark die Temperbedingungen bei der Herstellung auf die mechanischen
Parameter der Schichten einwirken.

Die Ergebnisse der Master-Kurven-Auswertung werden in den, an den Kompaktproben
erfolgreich erprobten, analytischen Ansatz zur Interpretation des Reibungsverhaltens der
Schichten Gbernommen. Durch den weiteren Vergleich der dadurch erhaltenen tribo-
logischen Parameter mit denen des Substrates und dem kompakten Schichtmaterial SiO
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wird eine vollstdndige mechanische Charakterisierung der Verbundsysteme in Abhangig-
keit von den Herstellungsbedingungen méglich.

Neben der analytischen Auswertung der Kontaktexperimente unter hoher lokaler
Belastung spielt die Untersuchung des deformierten Oberflachenbereiches in und
aul3erhalb der Kontaktflache ebenfalls eine entscheidende Rolle beim Versténdnis der
elementaren Deformationsprozesse.

Da die konventionelle Methode zur Analyse der Oberflachenschadigungen mittels
optischer Mikroskope bei den im Nanometerbereich der Oberflachen erzeugten Eindricken
und Ritzspuren aufgrund ihrer Auflosungsgrenze im Bereich der Lichtwellenlange nicht
mehr anzuwenden ist, wurden topographische Untersuchungen mit einem Atom-
kraftmikroskop (AFM) eingesetzt. Durch eine fur die mechanischen Messungen im
Nanometerbereich bisher einzigartige Kombination von Mel3system und AFM war dies
ohne verfalschende Modifikation der Oberflache durch zusatzliche Belegung mit
Feuchtigkeit und/oder Erschitterungen méglich.

Die auf diese Art moglichen detaillierten Untersuchungen ganz spezieller Bereiche wie
Eindruckkanten und Ritzspurenden liefern Erkenntnisse Uber wirkende Deformations-
prozesse wie zum Beispiel die Wallbildung an Glasern. Des weiteren geben sie
Erklarungen zu manchen bis dahin schwer zu verstehenden Mel3ergebnissen im
Ritzversuch an den Schichtsystemen. Einige ausgewéhlte Beispiele dieser
Atomkraftmessungen werden in Kapitel 4 erlautert.



2 Bestimmung der mechanischen Kenngréf3en durch
Punktbelastung

Im folgenden Kapitel werden die Grundlagen vorgestellt, die fur die Ableitung der
mechanischen Kenngrél3en aus den Experimenten unter hoher lokaler Deformation
notwendig sind.

Durch die lokalisierte Natur des bei diesen Experimenten entstehenden Spannungs-
feldes ergeben sich Spannungs-Dehnungs-Beziehungen, welche wertvolle Informationen
tber die elastisch-plastischen Eigenschaften des getesteten Materials enthalten. Diese
speziellen Eigenschaften sind im allgemeinen nicht durch einaxiale Druck- oder
Zugversuche zu erhalten. Der Deformationsvorgang kann prinzipiell in zwei Bereiche
unterteilt werden:

a) rein elastische Deformation

b) inelastische Deformation mit zusétzlichen Anteilen aus plastischen und /
oder viskosen Deformationsprozessen

Die Starke des Kontaktdrucks bestimmt, welcher Bereich bei den Eindruckexperimenten
dominiert.

Bei den Experimenten handelt es sich sowohl um statische Eindruck- als auch um
dynamische Ritzexperimente. Fur diese Falle werden prinzipiell zwei Kraft-
Wirkungsrichtungen unterschieden. Daher werden die Grof3en, welche senkrecht (normal)
zur Oberflache wirken mit dem Index "N" (z.By)Fbezeichnet, wahrend die GroR3en,
welche parallel (tangential) zur Oberflache wirksam sind, mit dem Index "T" (z)B. F
gekennzeichnet sind.

2.1 Elastische Deformation des isotropen Halbraumes

Die Beschreibung des elastischen Kontaktes zwischen zwei sich berihrenden Korpern
erfordert zum einen die genaue Kenntnis der Druckverteilung innerhalb des Kontakt-
bereiches und zum anderen die sich dadurch ergebenden Oberflachenverschiebungen an
jeder Stelle innerhalb und auRerhalb der Kontaktflache.

Die erste befriedigende Analyse der Kontaktspannungen zwischen zwei elastischen
Kugeln mit den Radien Rund R, bei Anndherung ihrer Kugelmittelpunkte lieferte
Heinrich Hertz [Her82]. Durch das Studium Newtonscher Interferenzringe zwischen zwei
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Glaslinsen wurde sein Interesse an einem mdglichen Zusammenhang zwischen der Form
und GroélRe der Interferenzerscheinungen und der GrolRe der elastischen Deformation der
Linsenoberflachen aufgrund eines Kontaktdruckes zwischen ihnen geweckt.

Die erste Annahme der aus diesen Uberlegungen resultierenden Theorie ist, daR jeder
der am Kontakt beteiligten Kérper als ein elastischer Halbraum angesehen wird. Das
bedeutet, dal3 die Abmessungen des Kdrpers R grol3 gegentber den Dimensionen des
Kontaktradius a sind (& R) . Diese Annahme ist gleichbedeutend mit einer Vorgatie

(e...Dehnung) da gilg = g-% (& =0,2). Sie erfullt damit die Linearitatsbedingungen fir

den Hookeschen Bereich. Dadurch vereinfachen sich die Randbedingungen der elastischen
Kontakttheorie:

e die Kontaktspannungen sind auf den Kontaktbereich konzentriert; aufRerhalb der
Kontaktzone fallen sie in ihrer Intensitat exponentiell ab,

e die Kontaktspannungen hangen selbst nicht von der Form der Korper auf3erhalb der
Kontaktzone ab.

Des weiteren geht Hertz von kompakten Oberflachen der Korper aus, wobei die
gegenseitige Verschiebung sich berihrender Kontaktflachen reibungsfrei erfolgen soll. Das
bedeutet, es gibt nur eine Druckwirkung in Richtung der z-Achse, d.h. normal zur
Oberflache. Es treten keine Scherspannungen durch Reibung in der Kontaktzone auf.

Fur diese Kontaktbedingungen ergibt sich nach [Her82] folgende Druckverteilung p(r)

in der Kontaktflache z = O:
r 2
p(r)= Py - 1—[5] (2-1)

Po...maximaler Kontaktdruck

Die wirkende EinzelkraftF, = p,, -7 -a®ergibt sich aus der Integration von (2-1):
FN=7z-a2-[p(r)-dr=§-po-na2 (2-2)
0

d.h. der Maximaldruckqist das 3/2-fache des mittleren Kontaktdrucks p

Durch die Uberlagerung von Einzellasten im Bereich der Kontaktzone ergeben sich die
Normalverschiebungen fiir jede Kugel als Funktion des Abstandes r wie folgt:

2
I TP (o9 y?)  fir rea,i=1,2 (2-3)
! E. 4a
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Der Druck, der auf eine Kugel mit dem Radius Wrkt, ist gleich dem Druck auf die
Kugel mit dem Radius R Die Einzelverschiebungen juaddieren sich zu einer Gesamt-
verschiebung u Daher gilt fur den reduzierten Elastizitatsmodul:

1 1-v? +l—v22

S 2-4
E° E  E (@-4)

Durch die Addition der Einzelverschiebungep; uon (2-3) und dem geometrischen
Beitrag der Kugelgeometrien ergeben sich folgende Gleichungen fur den Kontaktradius a
und den mittleren Kontaktdruck,p

VA
(25T @)
mltl_iJri und
R R
%
2(6 F,.E” 2
png.[?, NR2 ] :g.po (2'6)

Die Annédherung der beiden Kugelmittelpunkdela3t sich danach wie folgt berechnen:

2 V4
5 :(—9‘ Fy ZJ (2-7)
16.R-E°

Fur den Fall einer Kugel auf einer unendlichen Halbebene gehtR R ist gleich Rund
2
d entspricht der gemessenen Eindringtiefe h. Dabehgilt% (vgl. auch (2-5) und (2-7)).

Fur einige weitere analytische Ableitungen in dieser Arbeit wird auch die, im Vergleich
zur Hertzschen Theorie allgemeinere Theorie von Sneddon [Sned65] verwendet. Durch die
Verwendung von Hankel-Transformationen war es mdglich, das elastische Kontakt-
problem sich berthrender Kérper mit willktrlicher Geometriefunktion fir den axialsym-
metrischen Fall zu berechnen.

Dieser Ansatz fuhrte zu zwei Integralgleichungen (2-8) beziehungsweise (2-9) fur die
Eindringtiefe h und der dazu notwendigen Kraftdis Losung des bereits beschriebenen
Randwertproblems zur Berechnung der Verschiebungen und der Druckverteilung im
Kontaktbereich. Die Integralgleichungen besitzen Losungen fiir die allgemeinen Falle, in
denen die Berandung des eindringenden Koérpers (Indenter) in Zylinderkoordinatez) (r,
in der Form z=f(r) angegeben wird:

he If '(X) - dx (2-8)

0 V1-x2
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o (2-9)

:4-G-a‘ix2- f'(x) - dx

1-v 0 V11— X2

G...Schubmoduly...Poisson-Zahl; x = r/a; f'(x). Ableiing der Geometriefunktion f(x) zur Beschreibung
der Indenterberandung

Dieser Ansatz ermdglicht eine Beschreibung der Druckverteilung und der Verschiebungen
innerhalb der Kontaktflaches a und eine Aussage zur Form der deformierten Oberflache
aulRerhalb des Kontaktes r > a fur axialsymmetrische Indenterfunktionen. Bei Verwendung
eines spharischen Eindringkdrpers ergeben die Ansatze von Sneddon wieder die
Hertzschen Ausdriicke, welche damit einen Spezialfall der Sneddon - Theorie darstellt.

Beide Theorien bericksichtigen noch nicht den Einflu? von zusatzlich wirkenden Ad-
hasionskraften fur das elastische Kontaktproblem. Fir gro3e Krafte und damit Kontakt-
dricke konnen diese auch vernachlassigt werden. Bei Abnahme der kraft kann
jedoch kein eindeutiger Zusammenhang zwischen der Gro3e der Kontaktflache und der
Eindringtiefe mehr festgestellt werden, so wie es zum Beispiel fir die Hertzsche Theorie in
Gleichung (2-5) angeben ist.

Die beste Beschreibung dieses Problems liefert die Theorie von Johnson, Kendall und
Roberts (JKR-Theorie) [Joh71]. Sie gibt eine Erklarung fir die Zug— und Druck-
spannungsverteilung innerhalb der Kontaktzone unter Berlcksichtigung der Adhasion.

Adhdsions"hals"
\ R
/ ”‘T‘“

a mit Adhdsion

Oberfldche ohne
Adhdsion

Abbildung 2-1: Veranderung des Kontaktradius durch Wirkung von Adhéasionskraften

Durch die Wirkung von Oberflachenkraften kommt es zur Ausbildung eines sogenannten
»<Adhasions-Halses" (Abbildung 2-1). Er eliminiert die Singularitat am Scheitelpunkt der
Peripherie des Hertz-Kontaktes. Durch die zusatzlich wirkenden Adhasionskréafte bleibt
eine endliche Kontaktzone bestehen, auch wenn von aul3en keine Druckkraft mehr aufge-
bracht wird. Interessanterweise ist es nun nicht mehr méglich, durch eine standig
wachsende Zugkraft den Kontaktbereich kontinuierlich zu verringern. Statt dessen kommt
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es durch mechanische Instabilitaten bei einer kritischen KrafzuFeinem abrupten
Kontaktverlust. Diese kritische Zugkraft la3t sich nach [Joh71] wie folgt berechnen:

[

r...Gesamtwirkung der Grenzflachenenergien der am Kontakt beteiligten Materialien

Der dazugehdrige kritische Kontaktradiyseegibt sich zu :
3 %
aC:[E-E*-R-FCj (2-11)

Damit ergibt sich folgender Zusammenhang zwischen Kontaktradius und wirkender
auRRerer Kraft unter Berticksichtigung von Adhasionskraften:

ai=2. R
4 E°

'(FN + Fagn + \/(ZFAdh' Fy + F/—\zdh)) (2-12)

mit FAdh:3'7T'R'}/

Fury = 0 reduziert sich dieser Ansatz auf den der klassischen Hertz-Theorie.

Der Unterschied zwischen den Verhéaltnissen von Kontaktradius zur wirkenden Kraft mit
und ohne Berucksichtigung von Adhasionskraften ist in Abbildung 2-2 dargestellit.

2.5

Q” 20|
S JKR
wv
2 15|
©
o / Hertz
< 10
o
c \
S os AN
\
\
© : —t—
-1 0 1 2 3 4
Kraft F/F.

Abbildung 2-2: Kontaktradius als Funktion der Normalkrat far das elastische Kontaktproblem einer Kugel
auf einem unendlichen Halbraum; Vergleich : berechnet nach Hertz —Theorie und der JKR-
Theorie nach [Dir96]

Da es sich in dieser Arbeit ausschlie3lich um Deformationen kleiner Volumina, das
heil3t Eindringtiefen und Krafte in nm beziehungsweise nN bis mN Bereich handelt,
mussen daher fur die folgenden Ableitungen auch Effekte durch Adhéasionskrafte
bertcksichtigt werden.
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2.2 Elastisch-plastische Deformation des isotropen Halbraumes

Durch weitere Verstarkung des Kontaktdruckes p kann das deformierte Material den
Zustand der rein reversiblen elastischen Verformung nicht mehr aufrechterhalten. Ab einer
kritischen Kraft erfolgt der Ubergang zur nichtreversiblen elastisch-plastischen
Deformation. Die Kraft, bei der das plastische FlieRBen einsetzt, wird durch Fliel3kriterien
bestimmt. Diese beschreiben den Zusammenhang zwischen der materialspezifischen
Scherfestigkeit Y und der wirkenden Scherspanrung

Fur das Kontaktproblem einer Kugel mit dem Radius R auf einer unendlichen
Halbebene lalt sich das dabei entstehende Spannungsfeld wie folgt berechnen (siehe dazu
z.B. [Law98]). Bekannt sind dabei die Normalkraft, Bowie die Poissonzakl und der
Elastizitaitsmodul E der Kugel beziehungsweise der unendlichen Halbebene. Der
Kontaktradius a und der mittlere Kontaktdruck lassen sich durch Gleichung (2-5)
beziehungsweise (2-6) berechnen, wobei R der Kugelradius ist. Die Spannungskomponen-
ten des Feldes selbst werden in Zylinderkoordinaten angegeben. Dabei ist die z-Achse, die
normal zur Oberflache der Halbebene und in Richtung der Normalkraft gerichtet ist, die
Symmetrieachse .

Mit:
u(r,z) = %{(rz +7° —a2)+[(r2 +7° —a2)2 +4a®. 22]}/2}

ergeben sich die Komponenten des Spannungsfeldes nach [Law98] zu:

1-2v a’ z Y z Y a®-u(r,z)
VA | 2| |+ — 2 .
3 3 uir,z uir,z u (r,z)+a - Z
GNr(r7Z):§pm'
2 _u(r,2) 21—v +(1+v)- “uir’zj-arcta -2
u(r,z a? +u(r,2) a ulr, z
1-2 2 ’
.2 1—[ z j
3 3 ulr, z
GN¢(r’Z):_§pm'
+ - 2v+u(r,z)-21;v—(1+v)- Ju(r,2 -arcta
u(r,z a® +ulr,z) a u(r,z
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3
3 z a-u(r,z
)= | e

u(r (r,z)+a?- 2

r.z? a?-Ju(r,2)

2)+a’-2 a+u(r,2)

3
Ger(r’Z): _E Pm u2(r

Die Hauptspannungem, 6,, 63 ergeben sich daraus wie folgt :

0, (1,2 0,,(0.2) J[aw,z)—w(rl)fwmﬂr,z)

2 2

Gl(r’z) =

o,(r.2)=0y,(r.2)

63(r’z): +0Nr,22(r’z)

oN,(r,Z)wNz(r,Z)_\/(GN,(&Z)—GNZ(&Z)T

2 2

Der Einsatz des plastischen FlieBens wird bestimmt durch ein FlieBkriterium. Zur

Verfigung stehen nach [Joh89]:

¢ Das Scherspannungs-Energie-Kriterium von von Mises (1913), welches unter

Beachtung der Gestaltdnderungsarbeit abgeleitet wurde
1 2
g'{(01_02)2+(0"2_03)2+(03_01)2}:k2:§Y (2-13)

k...kritische FlieRspannung fir einfache Scherbeanspruchung

* Das Kriterium der maximalen Scherspannungen von Tresca (1864), wonach
plastische Verformung nur dann auftritt, wenn die Differenz der maximalen Haupt-

spannungen den Wert der FlieRspannung erreicht:
maxﬂcr1 —o,llo, —o4)los —crl|}= 2k=Y (2-14)

Y...kritische Flie3spannung fir einfache Druckbeanspruchung

* Das FlieRkriterium der maximalen reduzierten Spannungen:
maxﬂcr1 ~ol\|o, - allos - cr|}= k= %Y (2-15)

(0,+0,+0,)
3

mit o =

Der Unterschied zwischen den Kriterien von Tresca und Mises ist sehr gering, fur die
hier betrachteten Félle nach [Joh89] sogar nahezu verschwindend. Da das Tresca-
Kriterium mathematisch einfacher zu handhaben ist, wird diesem in der Praxis und auch in

dieser Arbeit der Vorzug gegeben.
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Fur das hier behandelte Kontaktproblem treten die maximalen Scherspannungen
entlang der Symmetrieachse z auf. So ergibt sich aus (2-14) fur diesen Fall an der Stelle
r=0:

7. (2) = E|c71 —0y|= Py |- (1-V)- {1— arctang} + % 12 (2-16)
2 z . ZAZ ’

Der Ort maximaler Scherspannungen berechnet sich entsprechend der Minimumbedingung

97mad?) _ § ZU 7,0=0.47a. Hier setzt plastisches FlieRen ein, wenn der Wert filz))max
0z

die Bedingungen der FlieRkriterien erfullt.
Die Trajektorien der Scherspannung Wurdenfﬂl’gberechnet und sind fur dieses
0
Kontaktproblem in Abhangigkeit vom Radius r und der Tiefe z in Abbildung 2-3 darge-
stellt.

z/a

rla

(12 2)

r.z . .
Abbildung 2-3: Linien konstanter relativer Scherspannuf§®—— fiir den Kontakt einer Kugel auf einer
0
unendlichen Halbebene

Der zugehoérige maximale Kontaktdruck grgibt sich mit (2-6) und unter Bericksichti-
gung von [Joh89] zu :

Py = % Po =11-Y = 215 (710) v (2-17)

Der Wert fur Y,an dem das plastische FlieRen beginnt, wird pddstische HarteH
bezeichnet.

Eine Beziehungp,,=H =b-Y (b=const.) steht fur rein plastische Deformation. Das
heil3t, die gemessene Harte hangt nur von der FlieBspannung des Materials ab und nicht

von den Mel3groRen Kraftyrund Eindringtiefe h. Tabor konnte in [Tab51] zeigen, dal3 die
Proportionalitatskonstante b = 2,96 fur eine zweidimensionale Schneide betragt. Es konnte
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weiterhin experimentell bestétigt werden, dafl3 abweichend von der Theorie Gleichung (2-
17) 2,8<b< 3,3 fir alle realen Indenter (sphérisch, konisch, pyramidenformig) gilt.

Die bisher vorgestellten analytischen Ansatze bilden die Grundlage fur die
theoretischen Beschreibungen und die daraus folgenden Ableitungen der Material-
parameter, wie der Harte H und des Elastizitditsmoduls E, aus den Kontaktexperimenten
unter hoher lokaler Belastung mittels pyramidenférmiger Indenter vom Typ Berkovich
bzw. Vickers. Im folgenden sollen zwei Methoden vorgestellt werden, welche auch in
dieser Arbeit zur Auswertung der experimentellen Daten herangezogen werden.

Wahrend des Eindringvorganges werden die Krgftikd die damit erreichte Eindring-
tiefe h kontinuierlich gemessen. Die sich daraus ergebende MelRkurve zeigt Abbildung 2-4.

A ,
/
1
Belastung :
Thy '
\ /
apd 7 |
© Entlastung imoglicher
o IWertebereich
h 'for

*L -

hcf(]r €=0.72 hmax

Eindringtiefe h

Abbildung 2-4: Schematische Darstellung einer Kraft-Eindringtiefe-Kurve und deren wichtigste Parameter

In Abbildung 2-5 werden in einem Querschnitt durch einen Eindruck wéahrend und
nach der Belastung die wichtigsten Parameter aufgezeigt, auf die im folgenden einge-
gangen wird.
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Ursprungliche

Oberfladche

F
Oberfldchenprofil nach
Entlastung

I

¢ a »

|
~ | -
S o -
~ Phe
~ -
~ | -
—
|

v\Oberflc'jcheruoroﬁl
unter Last

Abbildung 2-5: Schematische Darstellung eines Eindruckquerschnittes; die Parameter des Eindrucks
entsprechen denen der Kurve in Abbildung 2-4

Die fur die Nanoindentierung am haufigsten verwendete Methode zur Bestimmung der
Materialkennwerte ist die Methode nach W.C.Oliver und G.M.Pharr [Oli92]. Sie benutzen
die Werte der Entlastungskurve fir die Parameteranalyse. Ausgangspunkt far ihre
Uberlegungen sind die Sneddonschen Losungen (Gleichungen (2-8) und (2-9)). Die
grundlegende Annahme bei der Ableitung dieser Losungen besteht darin, daf3 die
Gleichungen fur die Entlastung eines flachen unendlichen Halbraumes nach rein
elastischer Deformation auch fur die Entlastung einer Oberflache mit bleibendem Eindruck
gelten, da hier wahrend der Entlastung nur elastische Verformungsanteile wirksam werden.

Die SchlUsselparameter aus der Entlastungskurve fir die Berechnung des
Elastizitatsmoduls E sind\kax das dazugehdrige,kx sowie die Anfangskontaktsteifigkeit
der Entlastung . Nach Sneddon ergibt sich it der Bedeutung von (2-4) aus:

S;max '\/;; 'S ::EifiL
\/K » “max dh,:,:

N =" Nmax

E*= (2-18)

N |-

Dabei werden zur Berechnung des Elastizititsmoduls der Probe die Werte fir den
Indenter (Diamant) mit E1141 GPa une&,=0,07 sowie die Poissonzah(0<vs<0,5) der
Probe (unendliche Halbebene) als bekannt vorausgesetzt. Der Fehler, der bei nicht genauer
Kenntnis vonvs flr die Bestimmung des Elastizitdtsmodul entsteht, betragt dabei maximal
5,3%.
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Gleichung (2-18) wurde von Sneddon fur konische Indenter entwickelt. Obwohl diese
Gleichung auch fir andere Geometrien sehr gute Ergebnisse zeigt, fihrten Pharr, Oliver
und Brotzen [Pha92] einen Korrekturfakt@rfur die Verwendung von Indentern vom
Berkovich- oder Vickers-Typ ein. Somit ergibt sich statt (2-18) die allgemeinere Form:

O (2-19)
B 2JA
=il fur alle Indenter mit kreisférmigem Kontaktbereich

£=1,012 fur Indenter vom Vickers-Typ
£=1,034  fir Indenter vom Berkovich-Typ

Die Harte des Materials berechnet sich aus dem Verhaltnis von aufgebrachter Kraft und
der damit erzeugten Kontaktflache:
F

H = —Nmax 2-20
A (2-20)

A....Kontaktflache unter Belastung

Die Kontaktflache A wird durch die Geometriefunktion des Indenters sowie die Kontakt-
tiefe h. bestimmt: A=f (h;). Die Kontakttiefe unterscheidet sich von der gemessenen
Eindringtiefe nach Abbildung 2-5 durch

hc = hmax - hs (2-21)
hs beschreibt die Verzerrung der Probenoberflache auRerhalb des Kontaktbereiches und ist

demnach abhangig von der Indentergeometrie. Nach [Oli92] lalt sickieh folgt
beschreiben:

h =¢- — Nmax (2-22)

&...Geometriekonstante=/ fir einen flachen Stempet0,72 fir konische Indenter
Mit (2-21) und (2-22) berechnet sichdann wie folgt:

F
h=h_—¢ % (2-23)

max

Unter Verwendung von (2-23) lafldt sich ein Hartewert des Materials unter Kontaktdruck
durch (2-20) bei bekannter Flachenfunktiog#h,) ermittein.

Eine andere Methode zur Bestimmung eines Hartewertes aus der Kraft-Eindringtiefe-
Kurve besteht in der Auswertung der Belastungskurve. Hierbei erfolgt die Berechnung der



2 Bestimmung der mechanischen Kenngréf3en durch Punktbelastung 15

Harte kontinuierlich fur jedes Kraft-Eindringtiefe-Paar des Belastungsabschnittes. Die so
definierte Universalhéarte HU ergibt sich nach:

1 F
HU ==—.-—Y~ 2-24
e (2-24)
k...Geometriekonstante
far Vickers =26,43

fir Berkovich= 24,5

Bei der Berechnung der Harte mit Hilfe dieser Methode ist eine starke Abhangigkeit
des Hartewertes von der wirkenden Normalkraft Za beobachten. Dieser Effekt ist
bekannt als Indentation—Size—Effect (ISE). Bisher gibt es noch keine eindeutige Erklarung
fur dieses Verhalten. Grau [Gra94] konnte jedoch nachweisen, dafl3 es sich um einen reinen
Materialeffekt handelt, der sich auch durch Korrektur des Nullpunktfehlers sowie des
Fehlers infolge der Abweichung von der idealen Flachenfunktion nicht eliminieren laft. In
[Gra98] wurde erstmals eine physikalische Erklarung des ISE als Folge dehnungsratenab-
hangigen Materialverhaltens gegeben und experimentell bestatigt.

Die in dieser Arbeit durchgefiihrten Eindruckexperimente wurden nach beiden An-
satzen ausgewertet.

2.3 Dynamische Materialbeanspruchung durch Ritzen

Die Tribologie ist die Wissenschaft und Technologie der Wechselwirkung von Fest-
korperoberflachen, die in Relativbewegung zueinander stehen. Das TWoologie
stammt von dem griechischen Waibos ab , welches ,reiben” bedeutet.

Die Tribologie wurde als neue eigenstéandige Disziplin 1966 in England eingefihrt. Das
Ziel war und ist, durch wissenschaftliche Untersuchungen die hohen Energie- und
Materialverluste durch die Kenntnisse der Elementarprozesse bei Reibung und Verschleil
zu vermindern. So untersucht die Tribologie die mechanischen Wechselwirkungen der
Elemente eines tribologischen Systems, welches im allgemeinen aus den Elementen
Grundkorper, Gegenkdrper, Zwischenstoff und Umgebungsmedium besteht. Zu den
Aufgaben eines solchen Systems gehdrt die Ubertragung von Bewegung, Arbeit, Masse
und /oder Information.

Die genauen elementaren Mechanismen der Reibung und des Abriebs sind trotz lang-
jahriger intensiver Untersuchungen noch immer nur unvollstdndig beschrieben. Es ist
bekannt, da’ die Reibung makroskopischer Kontaktflachen durch die Adhasion mikrosko-
pischer Kontakte bestimmt wird. Das Studium dieser Einzelkontakte sollte demnach Auf-
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schlul® Uber die elementaren Reibungsmechanismen geben kdnnen. Dazu bieten sich Ritz-
harteuntersuchungen an, bei denen die bei der Reibung auftretenden Krafte und die damit
verbundenen Energieumwandlungen mef3technisch erfal3t werden kénnen. Werden Grund-
und Gegenkdrper eines Tribosystems durch eine NormalkgaffeGeneinander geprel3t

und wird gleichzeitig noch eine Verschiebung der beiden Korper gegeneinander er-
zwungen, so wird die dazu notwendige Tangentialkrafidfch den Reibungszustand des
Systems bestimmt. Das Vorhandensein von Zwischenstoffen und unterschiedlichen Um-
gebungsmedien Ubt einen starken Einflul auf das Reibungsverhalten aus. Die Tangential-
oder Reibungskraft, welche parallel zur Kontaktfliche der Kdrper in Ritzrichtung und
senkrecht zur Normalkraft wirkt, verursacht die Umwandlung von mechanischer Be-
wegungsenergie beim Ablauf der Relativbewegung des Systems und gegebenenfalls auch
Materialverlust durch Verschleif3.

Das Verhéltnis aus Tangentialkraft BEnd wirksamer Normalkraft \(Fdefiniert den Rei-
bungskoeffizienten p:

B_, (2-25)

Der Reibungskoeffizient p ist nach den klassischen Reibungsgesetzen von Amontons und
Coulomb

e unabhéangig von der scheinbaren (geometrischen ) Bertuhrungsflache und
e unabhéangig von der Relativgeschwindigkeit

des Systems.

Diese Gesetze konnen beim Ubergang von der Makro- und Mikrotribologie zur
Nanotribologie nicht mehr bestatigt werden. Es kann schon fir die Eindruckversuche
gezeigt werden, dal’ sich das Deformationsverhalten von kleinen Volumina beziehungs-
weise Oberflachenbereichen erheblich von den bekannten makroskopischen Deformations-
eigenschaften der Kompaktmaterialien unterscheidet.

Dies gilt insbesondere auch fur die dynamische Deformation bei der Relativbewegung
zweier Korper gegeneinander. Nicht zuletzt durch die Weiterentwicklung der Mel3technik
(Kraftmikroskopie, Lateralkraftmikroskopie) wurden seit den achtziger Jahren grof3e
Fortschritte bei der Erklarung der tribologischen Vorgéange auf atomarer Ebene erzielt. Fir
die kontinuumsmechanischen Reibungsvorgange der Nanotribologie, die den Ubergang
von reiner reversibel-elastischer Gleitreibung zu nichtreversibel-plastischer Furchung be-
inhaltet, existieren bisher kaum analytische Ansatze. Aufgrund dieses Mangels wird in der
Praxis auf die Gesetze der ,klassischen Tribologie* zurlickgegriffen.

Ziel dieser Arbeit ist es, einen analytischen Beitrag zum Verstandnis der Vorgange im
Nanotribologiebereich zu leisten.



2 Bestimmung der mechanischen Kenngréf3en durch Punktbelastung 17

2.4 Der Einflu3 von Beschichtungen auf die mechanischen
Eigenschaften von Kompaktsystemen

Die Anforderungen an die Materialien fur industrielle Anwendungen haben derzeit ein
Niveau erreicht, bei dem die Vielfalt der erwarteten Eigenschaften nicht mehr durch ein
einzelnes Material sondern nur noch durch Werkstoffverbunde erreicht werden kann. Die
Optimierung der Oberflache durch Beschichtung ist die dabei am haufigsten verwendete
Methode. Entsprechend den Anwendungen speziell in der Mikrosystemtechnik werden
Schichten mit Schichtdicken von nur wenigen Nanometern benétigt. Wichtige Qualitats-
kriterien fir das Verbundsystem Schicht-Substrat sind neben Material- und Herstellungs-
kosten das Verhalten des Systems unter mechanischer, chemischer und thermischer Bean-
spruchung, welches durch die Kennwerte Harte, Verschlei3, Reibungswiderstand des
tribologischen Systems beziehungsweise Korrosions- und Temperaturbestandigkeit ge-
kennzeichnet wird. Um gezielt diese Kennwerte optimieren zu kdnnen, ist eine umfassende
mechanische Charakterisierung des Werkstoffverbundes erforderlich. Dazu eignen sich
wie bereits erwahnt die Kontaktexperimente unter hoher lokaler Belastung mittels stati-
schem Eindruck- und dynamischem Ritzversuch.

2.4.1 Bestimmung der Modifikation des tribologischen Verhaltens von
Kompaktmaterialien durch Beschichtung

Die Charakterisierung von Oberflachenschichten mittels Ritzexperimenten besteht
aufgrund fehlender analytischer Anséatze hauptsachlich aus empirischen Verfahren. Dazu
gehdren neben dem Einzelrauheits-Ritzversuch z.B. das Sandrieselverfahren oder
Messungen an dem Pin-on-Disk Tribometer. Diese Verfahren bieten nur die Méglichkeit
eines Vergleiches zwischen den untersuchten Proben hinsichtlich optisch mel3barer Ver-
schleiRerscheinungen oder Masseverluste. Absolutwerte, die auch den Vergleich mit
anderen Systemen gestatten, liefern diese Verfahren nicht. Dagegen wurde der Ritzversuch
mit einer Prifspitze definierter Geometrie in dieser Hinsicht wesentlich verbessert. Zur
Auswertung der Ritzspurbreite als Reziprokwert einer Ritzharte kamen durch die
Maoglichkeit einer kontinuierlichen Erfassung von Normal- und Tangentialkraft die
Bestimmung des Reibungskoeffizienten nach (2-25) sowie einer kritischenysdshEu.

Der Wert der kritischen LastyF kennzeichnet die Normalkraft, bei der die Schicht ihre
Haftung an das Substrat verliert und sich durch Abplatzungserscheinungen vom Substrat
l6st. (siehe dazu auch Kap.4)
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Diese Kennwerte sind jedoch stark von den Untersuchungsbedingungen (z.B. Indenter-
geometrie, Ritzgeschwindigkeit) abhangig. Daher ist es auch hier nicht mdglich, die
MelRwerte als absolute Material- oder Systemkennwerte anzugeben. Eine analytische
Erklarung des Zusammenhangs zwischen MeRwert und Materialkennwert wirde dies
allerdings ermoglichen.

2.4.2 Die Auswertung des Hartegradienten in Schichtsystemen

Bei Messungen der Harte von Schichtsystemen wird im allgemeinen (Bickle-Regel)
[Blc65] davon ausgegangen, dal bei Eindringtieff&n%...% (d...Schichtdicke) das

Substrat keinen Einflud auf das Ergebnis mehr nimmt. Vielfaltige Messungen haben
jedoch gezeigt, dal auch bei kleinsten Eindringtiefen immer eine Compoundharte
bestimmt wird. Die Compoundhérte ist eine Uberlagerung der Harte der Schicht mit der
des Substrates und deren Wechselwirkung untereinander. Aufgabe ist es nun, den Verlauf
der Compoundharte quantitativ so zu analysieren, daf} die Beitrage der Schicht und des
Substrates getrennt werden koénnen. Dazu existieren in der Literatur verschiedene
Verfahren.

Alle gehen davon aus, dafl3 fir einen Verbund von Schicht und Substrat sich die
gemessene Compound- oder Summenharte mit zunehmender Eindringtiefe stetig von
einem OberflachenhartewertcHbei (h=0) auf einen Volumenhartewerts Hei (h—x)
andert.

Phanomenologisch laft sich dieses Verhalten durch folgenden Ansatz beschreiben:
He(h)=He —(He - Hs)-b(h) (2-26)
He...Oberflachenwert bei Kontaktbeginn (h=8)Schichthéarte

Hs...Volumenwert fur Eindringtiefendsd - Substratharte

b(h)...Ubegangsfunktion

Dabei missen die Randbedingungen fur b(h) so gewahlt werden, daf? gilt:
b(h=0) =0 und b(k d)=1
Diese Uberlegungen gehen auf das Mehrfachschichtmodell von Biickle zuriick [Blic65].

Die einzelnen Modelle unterscheiden sich in der Wahl dieser Ubergangsfunktion. Zum
einen wird sie aus geometrischen Modellvorstellungen Uber anteilige Beteiligung von



2 Bestimmung der mechanischen Kenngréf3en durch Punktbelastung 19

Schicht und Substrat am Deformationsprozel3 gewonnen, zum anderen aus rein phano-
menologischen Gesichtspunkten abgeleitet.

In [Gra93] und [Kir93] werden verschiedene Modelle vorgestellt und miteinander
verglichen.

Zu den geometrischen Modellvorstellungen gehdren:
{1}  das Modell von Maschke und Seifert [Mas82],
{2}  das Modell von Sargent[Sar79],

{3} das Modell von Jonsson und Hogmark [J6n84],

In {1} sind die Wichtungsfaktoren der Ubergangsfunktion die Schichtdicke d und die Ein-
dringtiefe h, was zu einer Funktion

h
_ D4 __h 2-27
b(h) 1+% — (2-27)

fahrt.

Zu {2}: Hier wird die Ubergangsfunktion aus einem Modell abgeleitet, bei dem der
Indenter beim Eindringvorgang die Schicht durchtrennt. Es werden sowohl Volumen-
anteile fur die Schicht (V) als auch fur das Substratd)\berechnet. Beide Anteile bilden
zusammen eine Halbkugel unterhalb des Indenters. Der Durchmesser der Halbkugel
entspricht der Eindruckdiagonalen. Aus geometrischen Betrachtungen dieser Kugel und
der Indenterpyramide folgt fur b(h):

b(h) = VV = 0,013 (3,5 = %j : (7 + %j 0710 (1— %j (2-28)

In {3} werden folgende Modellvorstellungen zur Bestimmung der Ubergangsfunktion
b(h) zugrundegelegt. Der Indenter zieht beim Eindringvorgang die Schicht in das Substrat
hinein. Dabei wird beachtet, da3 durch die Streckung der Schicht ein sukzessives
AufreiBen derselben erfolgt. Diesem Verhalten wird durch eine Wichtung der die
Indenterlast tragenden Flache, fur die SchichtuAd fir das Substrat sARechnung
getragen. b(h) ergibt sich danach wie folgt:

b(h) :%:(1—%-tan2 22"] (2-29)

Ein rein phanomenologisches Modell zur Beschreibung von Harteprofilen ist die Wahl
der arctan-Funktion als Ubergangsfunktion. Diese Funktion hat sich bereits bei der mathe-
matischen Simulation von Stufenprofilen bewahrt.
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Danach lautet b(h) fur diesen Ansatz:

b(h) = % . arctarEtﬁj (2-30)

t....Halbwertstiefe, bei der die Wirkung der Schicht auf die Halfte abgeklungen ist

Fur t—0 liefert sie eine analytische Beschreibung der Heaviside-Funktion. Deren Ablei-
tung ist die Delta-Funktion.

Aus den Vergleichen der Anwendbarkeit der Modelle zur Beschreibung eines vorge-
gebenen Schichtsystems mit=RBHs=const. in [Gra93] und [Kir93] geht hervor, dal} die
Modelle {2} und {3} Uber den besonders interessanten Anfangsverlauf der Harteprofile
keine Aussage treffen konnen. Erst fur endliche Eindringtiefer<h€@) werden Anpas-
sungen in guter Qualitat erhalten. Modell {1} erlaubt dagegen zwar prinzipiell eine voll-
standige Beschreibung fir den gesamten Eindringtiefebereich, jedoch kénnen die steilen
Hartegradienten im Harteprofil des Schichtsystems nicht befriedigend angepal3t werden.

Eine gute Beschreibung des gesamten Harteverlaufs bietet dagegen das phanomeno-
logische Modell der arctan-Funktion. Daher wird dieses Modell auch zur weiteren Aus-
wertung der Compoundharte verwendet. Wie eingangs erwahnt, liegt das Problem in der
Separation der Schicht- und Substrateigenschaften aus den Verbundwerten. Es wurde
daher ein spezielles Konzept, das Master-Kurven-Konzept, entwickelt [Gra93], mit dem
dieses Problem gel6st werden kann.

Es zeigt sich experimentell [Gra93], dal} der Ansatz (2-26) mit konstanten Parametern H
und Hs nicht den gemessenen Verlauf wiedergibt. Schicht —und Substrathéarte zeigen statt
dessen auch einen ISE, das heil3t, es g{lb)Hund H(h). Diese Eindringtiefenabhangig-

keit 1&Rt sich durch eine Darstellung in einer Masterkurve vereinfachen:

h
HC :i_ i_l .E.arcta i (2'31)
Hs Hs Hs T 5}/

2

Der Parametef;,=t/d beschreibt den Durchgriff des Substratgs< 1 steht fur einen
starken, ein Wert > 1 fur einen schwachen Einflu3 des Substrates auf die Compoundhérte.

Der Ausdruck ||_—||F

S

Wegen H=Hg(h) und H=Hs(h) milte auch gelten

=V gibt die Zu- oder Abnahme der Harte durch die Beschichtung an.

He (:3 =V (h). Empirische

S
Erfahrungen zeigten aber bisher V=const. D.h. die Schicht ,ibernimmt“ das Verhalten des
Substrates unabhéangig von der Schichtdicke.
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Bei der Untersuchung gleicher Verbunde mit unterschiedlicher Schichtdicke werden
durch die Normierung auf die Schichtdicke fiir alle Compoundhéarteverlaufe die gleichen
Werte erhalten. Um nun diese Parameter eines Verbundsystems zu bestimmen, wird fol-
gendermal3en vorgegangen.

Zunachst werden die Parameter des unbeschichteten Substrates ermittelt. Der ISE-
Verlauf der Substratharte kann mit dem ,arctan-Modell* in gleicher Weise beschrieben
werden, wie der Verlauf der Compoundharte. D.h. féghi (2-26) mit (2-30) ebenfalls:

h
He=He—-(Heo—Hg ) % : arctarEt—) (2-32)

[

Hso..Oberflachenwert; H...Volumenwert; tc...Wirktiefenparameter, bei dem der Oberflachenwert
um die Halfte abgefallen oder gestiegen ist

Weiterhin gilt: H. =V - H und damit

H,=Hg -{V Y 1)-§-arctan%] (2-33)
%

Durch Variation der Parameter V urktl, laRt sich damit dann der Verlauf der
Compoundharte beschreiben.

Neben dieser phanomenologischen Behandlung wurde versucht, die elastischen Eigen-
schaften von Schichtsystemen theoretisch geschlossen auf der Grundlage der Kontinuums-
mechanik zur Kontakttheorie, auf die zu Anfang dieses Kapitels eingegangen wurde, zu
I6sen [Kim96]. Auf eine weitere Darstellung dieser Rechnungen wird jedoch verzichtet, da
diese fur Mikroeindruckexperimentesfium) entwickelt wurden und einige der dabei ge-
troffenen Vorraussetzungen fur die in dieser Arbeit durchgefiihrten Nanoeindruckexperi-
mente (h< 1um) nicht anwendbar sind.



3 Die Mel3systeme — Aufbau und Wirkungsweise

3.1 Tangentialkraftmessung mit dem Nanoindente? I

Der Nanoindentét Il ist eine mechanische Mikrosonde und erméglicht durch induktive
und kapazitive MefR3technik die Bestimmung der mechanischen und tribologischen Eigen-
schaften von Festkdrpern und Verbundsystemen in oberflachennahen Bereichen. Als
MelRmethoden stehen dafir der statische Eindruck- sowie der dynamische Ritzversuch mit
kontinuierlicher Eindringtiefen— und Tangentialkraftmessung zur Verfligung. Beide Ver-
suchsarten erfolgen kraftgesteuert. Damit stellt dieses System einen wesentlichen
Unterschied zu den Geraten dar, die in einem geschlossenen Kraftkreis arbeiten, in dem
der Eindringvorgang uber die Probenbewegung gesteuert wird. Elektronische Regeltechnik
erméglicht dariiber hinaus auch fiir den Nanoind&nterindringtiefengesteuerte Ver-
suche.

Einen Uberblick tiber den Gesamtaufbau des in dieser Arbeit verwendeten Nanofhdenter
[l gibt Abbildung 3-1.

Indenterkopf mit Mikroskop mit angepaftem
Kraft- und WegmeB- Atomkraftmikroskop (AFM)
einrichtung = v mer .

beweglicher
Prazisionsprobentisch

Abbildung 3-1: Gesamtiibersicht der MeRapperatur des Nanoindéinter
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Die Anlage selbst besteht im wesentlichen aus drei Hauptkomponenten — dem
Indenterkopf, der optischen MelR3einrichtung sowie einem Prazisionsprobentisch, der den
Transport der Proben zwischen Kraft- und WegmeReinrichtung und Mikroskop mit einer
Genauigkeit < 0,5 um ermdglicht. Die Tangentialkraftmessung wird als Zusatzoption an
dem Indenterkopf befestigt.

Die Hauptkomponenten sind durch einen Aluminium—U-Profil-Balken miteinander
verbunden, der sich wiederum auf einem pneumatisch schwingungsisoliertem Tisch
befindet. Zur Gewahrung der thermischen Stabilitat wird die gesamte Anordnung von der
Umgebung isoliert.

Als Indenteranordnung wurde ein Indenterkopf mit einer Eindringtiefenauflésung von
0,04 nm und einer Kraftauflosung von 50 nN verwendet. Den prinzipiellen Aufbau der
Kraft-und WegmeReinrichtung zeigt Abbildung 3-2 a.
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Abbildung 3-2: Kraft- und WegmeReinrichtung des Nanoind®titer

a) induktive Krafterzeugung-und messung sowie kapazitive Wegmessung; b) interferometrische Lateralkraftmessun

Die Anordnung besteht aus einer Stab-Réhren-Kombination. In der Mitte des aul3eren
Rohres ist die Zwischenplatte eines 3-Plattenkondensators angebracht, welcher das Weg-
melsystem fur die Normalenauslenkung des Indenters darstellt. Die maximale Auslenkung
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ist auf 40 um beschrankt. Der Innenstab stellt das Kraftiibertragungselement dar. Somit
stehen Kraft- und Wegmelelement nicht in Verbindung. Am unteren Ende des Innenstabes
befindet sich der auswechselbare Diamanteindringkdrper. Das obere Ende des Dualrohres
besteht aus einem Eisenkern, der von einer Spule umgeben ist. Diese wird durch eine
regelbare Stromquelle gespeist. Das dadurch innerhalb der Spule entstehende Magnetfeld
ubt eine Kraft auf den Eisenkern und mithin auf den Indenter aus. Der Spannungsabfall
Uber einen der Spule nachgeschalteten Widerstand dient zur direkten Normalkraftmessung.

Ohne Kontakt zwischen Indenter und Probe erfolgt die Wegauslenkung des Indenters in
Normalenrichtung (z-Achse) durch das krafterzeugende System gegen eine Federauf-
hangung mit einer geringen vertikalen Federkonstanten von ca. 50 N/m, aber einer hohen
horizontalen Steifigkeit. Die vertikale Dampfung des WegmelRelements wird bestimmt
durch die Viskositat der Luft im Zwischenraum des Kondensators. Da in der Kraft- und
Wegmessung nur Spannungsdifferenzen gemessen werden, ist es notwendig, einen proben-
spezifischen Bezugswert zu finden. Dazu wird eine aufwendige Oberflachenfindungs-
prozedur [Na20] durchlaufen.

Die Zusatzanordnung fur die Tangentialkraftmessung besteht hauptsachlich aus Hardware,
die dazu dient, die lokale Auslenkung des Indenterschaftes in horizontaler Richtung aus
seiner senkrechten Position aufzuzeichnen.

Abbildung 3-2 b) gibt einen schematischen Uberblick tiber den Aufbau der Lateral-
kraftmessung. Die Erfassung der lateralen Auslenkung des Indenters erfolgt inter-
ferometrisch. Dazu sind jeweils in x- und y- Richtung optische MelReinrichtungen so
zentriert angebracht, dal3 sie genau einem Spiegel, der am unteren Ende des Indenter-
schaftes angebracht ist, gegeniberstehen. Unter Verwendung von Lichtwellenleitern
werden die Wegdifferenzen durch den Gangunterschied des Lichtes berechnet. Die
Umsetzung von Wegdifferenzen in Tangentialkrafte erfolgt durch Kalibrierwerte, die
mittels einer Biegevorrichtung mit bekannter Steifigkeit bestimmt wurden.

Die Ritzspitze besteht aus dem Ritzindenter und einer Halterung, dem Ritzkragen. In
dieser Arbeit wurde fir die Ritzversuche ein Ritzindenter vom Berkovich-Typ verwendet.

Der Versuchsablauf gestaltet sich fur den Ritzversuch ahnlich dem Eindruckversuch.
Zuerst wird die genaue Position des Eindrucks (Ritzes) auf der Probenoberflache mit Hilfe
des integrierten Mikroskopes festgelegt. Eine CCD-Kamera leitet das Bild zur besseren
Bearbeitung auf einen Monitor um. Die Fokussierung erfolgt dabei Uber die Steuerung des
Probentisches. Das Mikroskop ist mit einem Objektivrevolver fur die Nutzung verschie-
dener VergréRerungen ausgestattet. In Kombination mit der 10-fachen Vergrdosserung
durch das Okular lassen sich damit formal Vergréf3erungen von 50, 200, 800 und 1500
erreichen. Sowohl die Auswahl der Objektive als auch die Fokussierung des Mikroskopes
erfolgt rechnergesteuert. Die Proben selbst werden auf dem speziellen x-y-z-Tisch
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gehalten, dessen Position zwischen Indenteranordnung und Mikroskop mittels Joystick
kontrolliert und geftihrt wird. Die Steuerung des Probentisches erlaubt eine Nullsetzung
der x-y-z-Positionen an jeder Stelle, was daher die Programmierung der Eindruck-
positionen exakt nach einer speziellen benutzerdefinierten Startposition (x=0, y=0)
ermdglicht. Durch die hohe PositioniergenauigkeiO(5um) lassen sich gezielt spezielle
Oberflachenbereiche (z.B. Korngrenzen, Einschlisse) untersuchen.

Nach Teststart transportiert der Tisch die Probe vom Mikroskop zum Indenter. Vor
Beginn des eigentlichen MelRvorganges wird die thermische Drift des Systems uberpruft
und die Stellung der Oberflache zum Indenter justiert. Dies geschieht rechnergesteuert
nach den Vorgaben des Benutzers.

Das Mel3programm ist in einzelne Segmente unterteilt, wobei sowohl fir den Eindruck
als auch fur den Ritzversuch das erste und letzte Segment durch das Annaherungs- bzw.
Entlastungsegment festgelegt sind. Das Anndherungssegment dient zur Bestimmung des
Kraft— und Wegnullpunktes. Hierbei wird der Indenter kraftgesteuert mit einer Geschwin-
digkeit von 10 nm/s auf die Probe abgesenkt. Die Werte fiir Kraft und Auslenkung (Span-
nungswerte) werden kontinuierlich gemessen und zur Berechnung der Steifigkeit der
Federaufhdngung (ca. 50 N/m) des krafterzeugenden Systems verwendet. Solange kein
Kontakt mit der Probenoberflache erfolgt, mul3 dieser Wert konstant bleiben, da nur gegen
die Steifigkeit der Federn gearbeitet wird. Der Kontakt des Indenters mit der Proben-
oberflache &uRert sich in einem sprunghaften Anstieg der Systemsteifigkeit. Diese
Unstetigkeit in der Mel3kurve -Kraft gegen Weg- wird bei der Auswertung der Spannungs-
werte in Krafte und Wege als Nullpunkt gesetzt.

Bei jedem letzten Segment eines Melvorganges erfolgt eine vollige Entlastung des
Systems. Dabei wird der Indenter bis zu dem Spannungswert angehoben, an dem wéahrend
der Anndherung an die Probenoberflache der Kontakt erreicht wurde.

Zwischen diesen beiden Programmschritten findet der eigentliche MelRvorgang statt.
Fur den Eindruckversuch besteht dieser in einer Kombination von Be- und Entlastungs-
segmenten sowie Haltesegmenten, in dengacdnst. ist und damit Kriechparameter
bestimmt werden kdnnen.

Der in dieser Arbeit zur Bestimmung der Hartewerte und Elastizitdtsmoduln ver-
wendete Eindruckversuch bestand aus einem Belastungsvorgang mit einer kontinuierlichen

Kraftzunahme vonM[m_N] . AnschlieBend wurde mit derselben Rate bis zu einer

100 \ s
Kraft Fngs=0,05 Fumax €ntlastet. An dieser Stelle folgte ein Haltesegment der Dauer 100 s.
Die Daten dieses Haltesegmentes dienen zur Korrektur der thermischen Drift. Es wird
davon ausgegangen, dal3 die gemessene Weganderung an dieser Stelle nur durch die
thermische Ausdehnung der MeRapperatur hervorgerufen wird. Bei der Auswertung der
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MelRdaten werden die Eindringtiefenwerte dann um diesen Wert Korrigiert. Das
Experiment wurde nach dem Haltesegment durch vollstandige Entlastung beendet.

Bei der Umrechnung der gemessenen Spannungen in Eindringtiefen- und Kraftwerte
werden die Daten auch beziglich der Nachgiebigkeit des MelRsystems korrigiert. Die
Eindringtiefe h, die wahrend des Eindringvorgangs gemessen wird, setzt sich aus Anteilen
der Probe und der MefRanordnung zusamrhenh, .., ..men™ Nerone- PUICh eine regelmafige
Kalibrierung der Lastrahmensteifigkeitt §1/S =Lastrahmen-Nachgiebigkeit) ist dieser
Wert als Kalibrierwert gespeichert und kann fir die jeweiligen Berechnungen herangezo-
gen werden.

Fir den Ritzversuch wurde vorwiegend das Standardprogramm des Nanoftitlenter
verwendet, welches am Beispiel eines Ritzversuches anirsi@bbildung 3-3 dargestellt
ist. Dieses beginnt durch das eben beschriebene Annaherungssegment, gefolgt von einer
Belastungseinheit, die dazu fiuhrt, daf} sich der Indenter mit einer sehr geringen Auf-
lagekraft (20nN) auf der Probe befindet, aber keinerlei bleibenden Eindruck verursacht.

Ritzexperiment an SiO,

100
Startpunkt des

|~ Ritzexperimentes
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Abbildung 3-3: Darstellung des Standardritzversuches des Nanoin8#mteiQuarzglas; der Versuch
beinhaltet einen Oberflachenscan, eine Ritzbewegung sowie einen Riickscan

Mit dieser Kraft fuhrt der Indenter, hervorgerufen durch die Tischbewegung, einen
Oberflachenscan aus. Dieser Scan besteht aus zwei Teilscans. Der erste erfolgt, beginnend
bei der Position [=800um, Uber einen Bereich von 700um in negativer x-Richtung. Der
zweite entgegengesetzt dazu (positive x-Richtung) auf der gleichen Linie tber eine Lange
von 150 um. Diese Oberflachenscans dienen dazu, eine eventuelle Oberflachenneigung zu
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detektieren, um bei der Auswertung die Eindringtiefendaten des Ritzexperiments daraufhin
zu korrigieren.

Der eigentliche Ritzvorgang beginnt im Anschlufd3 an den zweiten Oberflachenteilscan

an der Position 1=250um. Mit zunehmender Normalkraﬁra(trate:M,

100s
Ima=Ritzlange=400um, v = Ritzgeschwindigkeit) dringt der Indenter in das Material Uber
eine Ritzlange von 400 pum ( Position |=650um) bis zur vorgegebenen Maximallast ein
(Punkt A). Es folgt eine Entlastung (von Punkt A zu Punkt B) bis zum Erreichen der
Vorlast von k=20 nN.

Von Punkt B aus wiederholt der Indenter die zwei Oberflachenbewegungen, in Form
des Ruckscans. Dieser beginnt mit Scan 2 (150 um in positiver x-Richtung) bis zur Stelle
=800 um gefolgt von Scan 1 (700 um in negativer x-Richtung). Dieser Scan verlauft ab
Punkt C in der Ritzfurche. Der gesamte Ruckscan dient dazu, die verursachte Schadigung
innerhalb und aufRerhalb des Ritzbereiches abzurastern. Die dabei erhaltenen Daten geben
Aufschlul3 Uber die elastische Ruckfederung des Materials im Ritzbereich sowie Wall-
bildung und/oder Ritzsplitter innerhalb des Ritzes in Ritzrichtung. Das Ritzexperiment
endet mit einem Entlastungssegment zur vollstandigen Entlastung an der Position
[=100um.

Sowohl fur die Eindruck- als auch fir die Ritzexperimente wurde jeweils ein Indenter
vom Berkovich-Typ verwendet. Es handelt sich dabei um eine dreiseitige Pyramide mit
einem Offnungswinkel von 65,3° zwischen Pyramidenseite und Pyramidennormale. Fur
den Ritzversuch wurde der Indenter sowohl im Ritzmodus Kantenrichtung (Seitenkante der
Pyramide in Ritzrichtung zeigend) als auch im Ritzmodus Flachenrichtung (Seitenflache
der Pyramide in Ritzrichtung zeigend) verwendet. Dies lal3t sich beim Berkovich-Indenter
besonders einfach durch Anderung der Ritzrichtung (positive oder negative x-Richtung)
realisieren.

Prinzipiell ist es bei dem Nanoinderftérauch méglich, in y-Richtung zu ritzen. Eine
Kombination beider Richtungen ist jedoch nicht vorgesehen.

Nach Beendigung des gesamten Versuchsablaufes (kann aus bis zu 300 Eindriicken
oder Ritzvorgdngen bestehen) fahrt der Tisch die Probe wieder unter das Mikroskop, wo
die optische Auswertung der Eindriicke oder Ritzspuren erfolgt.
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3.2 Topographische Untersuchungen mit dem integrierten
Atomkraftmikroskop

Bei der Verwendung von Kraften im mN-Bereich werden Eindriicke in dem zu unter-
suchenden Material erzeugt, deren laterale Ausdehnungen unterhalb des Auflosungs-
vermogens des optischen Mikroskopes liegen. Die geometrische Auswertung solcher
Eindricke und Ritzspuren und vor allem die Verformung der sie umgebenden Oberflache
ist aber gerade in diesem Bereich von besonderem Interesse. Daher bietet sich die
topographische Untersuchung durch ein Atomkraftmikroskop (AFM) an.

Fur den Nanoindent®rll wurde im Rahmen dieser Arbeit deshalb ein AFM direkt in
den Funktionsaufbau integriert. Unter Verwendung des NanoView ™ entstand somit eine
fir dieses System bisher einzigartige MelRanordung, die optimal die Funktionen des
Nanoindenté? I mit denen des Atomkraftmikroskopes verbindet. Dieses AFM stellt eine
neuartige Weiterentwicklung dar, welche die Mdglichkeit eines herkdmmlichen AFM’s
mit den Vorteilen eines optischen Mikroskopes koppelt. Die AFM-Scannereinheit ist so
konstruiert, dal3 sie im Mikroskop wie ein zusatzliches Objektiv eingesetzt werden kann.
Das ,AFM-Objektiv* beinhaltet sowohl ein optisches Linsensystem als auch die klassische
Atomkraftmeleinheit.

Die genaue Positionierung der zu untersuchenden Oberflache im Sichtfeld des Mikros-
kops ermdglicht durch einfaches Umschalten auf die AFM-Anordung die sofortige topo-
graphische Untersuchung. Auch wahrend des Scanvorganges laft sich die Probenober-
flache durch das Linsensystem innerhalb des AFM's beobachten. Dadurch sind geringe
Positionskorrekturen auch wahrend des Mel3vorganges mdglich.

Somit entfallen lange Transportwege der Probe zu einem aul3enstehenden AFM und die
damit verbundenen verfalschenden Oberflachenmodifikationen wie Belegung durch
Feuchtigkeit und zusatzliche Erschitterungen. Desweiteren ergibt sich eine enorme Zeiter-
sparnis, da der zu untersuchende Oberflachenbereich direkt angefahren wird und nicht erst
aufwendig Uber Markierungen gesucht werden muf3.

Das NanoView™ arbeitet im non-contact (AC) AFM-Modus oder Tappingmode. Ein
vibrierender Balken, an dem die eigentliche AFM-Spitze angebracht ist, wird in die Nahe
der Oberflache gebracht. Ab einem bestimmten Abstand der Spitze von der Probe dampfen
die Wechselwirkungskrafte zwischen Spitze und Oberflache die Vibration. Durch Raster-
bewegung in der x-y-Ebene wird das dreidimensionale Topographiebild der Probenober-
flache erzeugt. Eine automatische Rickkopplungsschleife steuert durch Justierung der z-
Position der AFM-Spitze die Dampfung des Balkens auf einem konstanten Niveau. Die
Bewegungen der Spitze im Subnanometerbereich werden durch Piezo-Schwinger, welche
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ihre Ausdehnung je nach angelegter elektrischer Spannung verédndern, realisiert. Die
anfangliche Grobpositionierung der AFM-Spitze aus ihrer Sicherheitsstellung in die Nahe
der Probenoberflache (Weg ca. 2 mm) erfolgt durch einen eingebauten Piezomotor. Zur
Dampfungsmessung des vibrierenden Balkens dient ein Laserstrahl, welcher durch Licht-
leitkabel durch die Anordnung zum Balken gefuihrt wird. Der reflektierte Strahl enthalt
dann die Informationen Uber die Vibrationsdnderungen und damit Gber die Oberflachen-
topographie.

3.3 Probenmaterial und Praparation

Zur Untersuchung von mechanischen Eigenschaften durch Deformation kleiner Volu-
mina wurden sowohl Kompaktmaterialien als auch Schichtsysteme verwendet, siehe
Tabelle 3-1. Bei den Kompaktmaterialien handelt es sich um Standardproben, wie sie
herkdmmlich zur Kalibrierung von Nanoeindruckexperimenten genutzt werden. Verwendet
wurden Quarzglas und Floatglas, einkristallines Silizium in Form vord(i}{Wafern
sowie technisches Aluminium Al (99).

Die verwendeten Schichtsysteme bestehen aus einer Kombination von Si-(100)-Wafern
als Substrat und Quarzglasschichten, hergestellt aus dem Sol-Gel-Prozel3 mit verschiede-
nen Schichtdicken d und Temperbehandlungen [Saar96]. Das dabei verwendete Sol war
ein MTKS-Sol bestehend aus Methyltriethoxysilan (MTEOS), Tetraethoxysilan (TEOS)
und Kieselsol.

Die Proben wurden mittels Spin-Coating beschichtet, welches durch Variation der
Umdrehungszahl eine Variation der Schichtdicke erlaubt. AnschlieBend erfolgte die
Temperung unter Stickstoffatmosphére (Inertgas) bei 500°C, 700°C beziehungsweise
900°C. Ergebnisse aus [Fab90] und [Mos95] deuten darauf hin, dal3 mit unterschiedlichen
Tempertemperaturen verschiedene Verdichtungsgrade in der Schicht erreicht werden
kénnen. Die Untersuchungen in dieser Arbeit sollen daher unter anderem dieser These
nachgehen. Die Schichtdicken der Verbundsysteme unterschieden sich vor der Temperung
nur durch die zwei unterschiedlichen Ausgangsschichtdicken, hervorgerufen durch die
beiden verschiedenen Umdrehungszahlen beim Beschichten durch das Spin-Coating. Nach
der Temperung wurden die Schichtdicken mit Hilfe ellipsometrischer Messungen am INM
Saarbriicken bestimmt. Die Annahme der zunehmenden Verdichtung des Schichtmaterials
mit steigender Temperatur wird durch die Abnahme der Schichtdicken von Probe SN5
(500°C) zu SN9 (900°C) beziehungsweise S7(500°C) zu S3(900°C) bestétigt. Eine
Methode zur exakten Bestimmung des Verdichtungsgrades dieser Schichten existiert
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aufgrund der geringen Volumina nicht. Auch Messungen des Brechungsindex der
Schichten ergaben lediglich Anderungen der Zahlenwerte nach der vierten Nachkomma-

stelle.
Probenbezeichnurg Material Beschreibung
SIG, Quarzglas optisch glatt
Floatglas 71,5%Si¢) 15% NaO, CaO,MgO,KO
Si (100) Si-Einkristall Wafer
Al Aluminium (99) Polykristallin, mechanisch poliert
SN5 Si/SolGel-Schicht tEmper 500°C ; N-Atmosphére, d=853 nm
SN7 " Tremper 700°C " , d=747 nm
SN9 » Tremper 900°C " , =640 nm
S7 " Tremper 500°C " , d=147 nm
S5 » Tremper 700°C " , d=123 nm
S3 » Tremper 900°C " , d=114 nm

Tabelle 3-1 : Verwendetes Probenmaterial



4 Lokale Deformation oberflachennaher
Volumenbereiche

Bei Kontaktexperimenten unter hoher lokaler Belastung ist die Kenntnis der Form und
Reichweite des entstehenden Spannungsfeldes fir die exakte Bestimmung und korrekte
Interpretation der mechanischen Kenngréf3en von entscheidender Bedeutung. Dieses wird
besonders bei der Verwendung von Normalkraften im mN-uN- Bereich deutlich. Die
hierbei auftretenden Verformungen sind zum gréf3ten Teil rein elastischer Natur. D.h. mit
den verwendeten Kraften wird die zur plastischen Verformung nétige kritische Fliel3-
spannung nicht immer erreicht. Aber nicht nur die GroéRe der wirkenden Normalkraft
nimmt Einflu@ auf den Grad der Verformung. Es ist weiterhin sehr wichtig, auch die
genaue Kontaktflache zu kennen. Wie bereits in Kap.2.1 besprochen, ergibt sich der
resultierende Druck (Harte) aus dem Quotienten von verwendeter Normaliraiir F
wirklichen Kontaktflache A.

4.1 Bestimmung der Indentergeometrie durch die
Indenterflachenfunktion

Fur die Experimente wurden drei Indenter mit folgenden Oberflachengeometrien
gewahlt:

a) Indenter Nr.: 1 -> Vickers 10 um Krimmungsradius der Spitzenverrundung
b) Indenter Nr.: 2 -> Berkovich spitz

C) Indenter Nr.: 3 -> Berkovich 0,4 um Krimmungsradius der Spitzenver-
rundung

Wie bereits verdeutlicht, ist die Kenntnis der realen Kontaktflache des Indenters mit
dem Material von entscheidender Bedeutung fir die weitere Ableitung und Berechnung
der mechanischen Materialparameter.

Bei Experimenten im Makro- und Mikrohartebereich wird herkdmmlich der verblei-
bende Eindruck nach Entlastung optisch ausgewertet. Dieses Verfahren ist jedoch fur den
Nanohartebereich nicht mehr anwendbar. Zum einen liegen die GroéRenordnungen der
Eindricke haufig unter der optischen Auflosung des Mikroskops (siehe Kap.3.2), zum
anderen werden bei dieser Methode elastische Verformungsbeitrdge zur Kontaktflache
vollig vernachlassigt. Dies kann fir Materialien mit hoher elastischer Rickfederung auch
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im Mikro- und Makrohartebereich zu grof3en Fehlern bei der Bestimmung der realen
Kontaktflache fuhren.

Daher bietet sich der Weg Uber die Berechnung der Geometriefunktionen des
verwendeten Indenters an. Mit der Kenntnis der KontakttiefdaRt sich dann eine
Aussage uber die Grof3e der realen Kontaktflacheefen.

Zur Bestimmung der Indenterflachenfunktion werden in der Literatur verschiedene
Ansatze diskutiert. Sie alle gehen davon aus, dal3 der Indenter insbesondere fir kleine
Eindringtiefen (h<200nm) von seiner idealen Form abweicht, d.h. eine gewisse
Verrundung an der eigentlichen Spitze aufweist. Durch verschiedene Auswerteverfahren
der Eindruckexperimente an Standardmaterialien kann diese Abweichung ndherungsweise
bestimmt werden. Dabei missen die verwendeten Kalibriermaterialien folgende An-
forderungen erfullen:

- Homogenitat,
- Isotropie in den mechanischen Parametern,

- keine Strukturdnderung oder Phasenumwandlung unter Druck.

Quarzglas, Floatglas sowie Wolfram und Aluminium als Einkristalle bieten sich zur
Kalibrierung an und werden auch fur internationale Normungsvorhaben herangezogen.

Als Auswerteverfahren stehen die Methode von Oliver und Pharr [Oli92], die Theorie
von Hertz und die Theorie von Sneddon (siehe Kap.2) zur Verfligung. Im folgenden sollen
diese Methoden hinsichtlich ihrer Anwendbarkeit auf die in dieser Arbeit verwendeten
Indenter verglichen werden.

Es sei dabei ausdriicklich darauf hingewiesen, daf} alle Methoden ihre spezifischen
Besonderheiten haben. Wie bereits mehrfach erwahnt, unterscheiden sich die mecha-
nischen Kennwerte eines Materials zum Teil erheblich zwischen Volumen und Oberflache.
Hinzu kommt die Druckabhangigkeit des Elastizitdtsmoduls, die fur die Kontakt-
experimente unter hoher lokaler Belastung beachtlich sein kann [Gra98], bisher aber keine
Berucksichtigung findet.

Die Methode nach Oliver und Pharr

Diese Methode ist sehr aufwendig. Zwar wird im Rahmen dieses Verfahrens neben der
Indenterflachenfunktion die Lastrahmensteifigkeit des Systems kalibriert, jedoch sind diese
beiden Grél3en voneinander abhangig und Fehler bei der Bestimmung der Indenterflachen-
funktionen gehen auch in den Wert der Lastrahmensteifigkeit mit ein.

Der Verlauf der Kalibrierung gestaltet sich wie folgt:
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Mit der Annahme, der Indenter, hier vom Typ Berkovich beziehungsweise Vickers, besitzt
fur grol3e Eindriicke eine ideale Funktion der projizierten Flache mit

A=245-n? (4-1)
werden 30 Indentierungen mit zunachst ,grof3en” Lastgn>FA.00 mN) in Quarzglas

vorgenommen. Die Gesamtsteifigkeit des Systems ergibt sich aus der Addition der
Lastrahmensteifigkeit;®ind der Kontaktsteifigkeit 2«

S=S, +S,., (4-2)

Das ergibt sich mit .« aus (2-18)

T
2E" VA

Es werden die gemessenen mit S ge (d.h.~ ) dargestellt und linear gefittet,
A h

S=S + (4-3)

um aus dem Anstieg den Wert des reduzierten Elastizititsmodutsi Erhalten. Der
Schnittpunkt mit der Ordinate ergibt S

Mit diesen Werten werden die Flachenfunktionen fur weitere 30 Indentierungen in
Quarzglas berechnet. Die Eindriicke erfolgen diesmal mit einer geringen Belastung
(Fn<1ImN), so dal’ die Kontaktflache nicht mehr als ideal angenommen werden kann, d.h.
nicht mehr Gleichung (4-1) geniigt. Mit den bereits ermittelten WertemdE S wird jetzt
Area=A (he) aus Gleichung (4-3) berechnet:

hy=~..1 1
A( c) 4 E*z (S—Sf)z

(4-4)

Gleichung (4-4) liefert fur verschiedene Eindringtiefen Wertepaare)(ADiese
werden in [Na20] durch einen mehrgliedrigen Ansatz fur die Flachenfunktion

A(h.) = 24507 +|my|nt + |m,|h/2 +[myl % + ..+ |my /228 (4-5)
my...my sind Fitparameter

angepal3t.

Mit der dadurch erhaltenen Indenterflachenfunktion A¢hird unter Verwendung von
Gleichung (4-3) die Lastrahmensteifigkejtk8rrigiert.

Diese Art der Bestimmung der Flachenfunktion ist in sich widersprichlich hinsichtlich
der unterschiedlichen Annahmen Uber die Indenterflachenfunktion, deren Gliltigkeit Fest-
legungen Uber einen gultigen Grenzwert der Eindringtiefe vga 2u Aea erfordert.Bei
der Anwendung dieser Methode auf die in dieser Arbeit verwendeten Kompaktmaterialien
wurden jeweils unterschiedliche Flachenfunktionen von einem Indenter erhalten. Das
widerspricht aber dem Kriterium einer universellen Kalibriermethode. Durch die Verwen-
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dung von Werten aus Eindrticken mit grol3en Eindringtiefen gehen auch plastische Verfor-
mungsanteile in das Ergebnis ein. Dies kann zu verfalschenden Werten fuhren.
Wesentlicher Kritikpunkt ist aber der fehlende geometrische Inhalt von Gleichung (4-5).
Insbesondere ist die Fittung mit 8 Parametern sehr fragwurdig, da verschiedene Wertekom-
binationen fir m..ms zum gleichen Ergebnis fihren kénnen. Aufgrund dieser Argumente
wurde die Methode nicht zur Bestimmung der Indenterflachenfunktion herangezogen.

Die Methode nach Hertz

Wird in erster Naherung davon ausgegangen, daf3 die ,Spitze” des Indenters eine Kugel
ist, lalkt sich zur Bestimmung von deren Radius die Hertzsche Theorie [Her82] anwenden
(siehe auch Kap. 2.1). Zur Auswertung werden wieder eine der Statistik genigende Anzahl
von Eindruckexperimenten herangezogen. Hierbei werden aber nur Ergebnisse verwendet,
die im rein elastischen Bereich liegen. Fur den elastischen Kontakt wird das Verhaltnis
zwischen aufgewendeter Normalkraft und der daraus resultierenden Eindringtiefe immer
durch ein Potenzgesetz beschrieben, welches sich durch folgenden Ausdruck beschreiben
lant:

Fy =C-h" (4-6)
Speziell fur Hertz ergibt dies mit

C=C, :g'E*\/ﬁ undn=n, =15
4 ES 15
Fu=7E JR-h* (4-7)

Die Kraft-Eindringtiefe-Kurven fur den elastischen Kontakt werden daher mit einer
Funktion mit nur einem ParameterjCGangefittet. Die elastischen Bereiche in den Mel3-
kurven k(h) lassen sich zum einen dadurch bestimmen, dal3 fiir diese Bereiche die Ent-
lastungskurve wieder auf der Belastungskurve zuricklauft, da kein bleibender Eindruck im
Material verbleibt, d.h. keine plastische Deformation erfolgt. Zum anderen aul3ert sich das
Einsetzen plastischer Deformation bei nahezu versetzungsfreien Einkristallen durch den
sogenannten Pop-In Effekt. Die genauen Ursachen sind gegenwartig Gegenstand viel-
faltiger Untersuchungen. Er 18Rt sich aber sicher mit der elementaren Erzeugung von
Versetzungen erklaren, die durch ihre Bewegung das Einsetzen der plastischen
Deformation ermoéglichen (siehe auch Kap.4.3). Im Kraft-Eindringtiefe-Diagramm stellt
sich der Pop-In als Wegsprung dar, der sich in Zeiten unterhalb der Erfassungsrate von
1/6s volizieht. Die Bereiche vor diesem Effekt sind daher rein elastischer Natur, wenn von
moglichen Phasenumwandlungen abgesehen wird.
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Diese Bereiche werden mittels Gleichung (4-7) angepaldt. Bei der anschlielRenden
Berechnung des Kugelradius muf3 der Elastizitditsmodul des Materials bekannt sein.
Verwendet wird der Wert fir das Kompaktmaterial, d.h. der Volumenwert.

Die mit Hilfe der Theorie von Hertz ermittelten Radien fiur die einzelnen Indenter sind
in Tabelle 4-1 zusammengefal3t.

Indenter Quarzglas Floatglas Siliziut0Q)
Nr.: 1 17,3 um 16,4 um 12,4 um
Nr.: 2 122+ 6,1 nm 121,31 4,5 nm 121,2- 10,9 nm
Nr.: 3 388 nm 413 nm 407 nm

Tabelle 4-1: Indenterradien nach Hertz

Es zeigt sich, da’ auch fur verschiedene Materialien der Radius nahezu gleich bleibt.
Die Unterschiede bei Si(100) fur Indenter Nr.1 deuten darauf hin, dal3 wahrscheinlich die
bei Si bekannten Phasenumwandlungen, die in der Entlastungskurve als sogenannter Pop-
out auftreten, auch schon im elastischen Bereich wirksam sind und durch den grof3en
Kontaktradius besonders deutlich werden. Des weiteren erfillt Si nicht den Anspruch der
Isotropie in den elastischen Konstanten. Der zur Berechnung verwendete Elastizitdtsmodul
Evite=172GPa wurde deshalb zweckmdalig nach Reuss [Stiu74] fur polykristalline
Mittelwerte aus den einkristallinen Voigtschen Konstanten berechnet. Daher ist dieses
Material auch als Kalibrierprobe weniger geeignet.

Die Methode nach Sneddon

Die Annahme, dal’ sich die Spitzenabweichung von der ldealgeometrie als Kugel
darstellt, kann noch verallgemeinert werden. Realitdtsnaher ist die Vorstellung einer
Verrundung in Form eines Paraboloids. Die Bestimmung der Flachenfunktion dieser
Geometrie liefert die Theorie von Sneddon [Sned65]. Das Potenzgesetz fur den elastischen
Kontakt eines Paraboloides mit einer unendlichen Halbebene 141t sich nach [Bol95] unter
Verwendung vori'-Funktionen beschreiben durch:

%
z.r[mﬂ
h

m 2

m+1 é-m-\/;-l“[rsz

g (4-8)

Fy =2E"-
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m+1

o
2-r[m2+1J
m_. undn=ng =——-.

m+1 é-m-\/;-l“[r;} m

das heilt, es gilC =C, = 2E" -

Uber die Bestimmung der zwei Fitparameteg Gnd ry berechnet sich die
Geometriefunktion des Paraboloides zu:

z=¢-p"; p=x-a; a=Kontaktradius ; 0<x<1 (4-9)
n
2-(ng —1)- r(sj 1
2-(n.-1 .E* \ns1
(n, )-(ZEJ undm:i.
\/;-F( 1 j Cs - Ng ng -1

2-(ng —1)

mit & =

Fir einen Wert 1,5 beschreibt dieser Ansatz wieder den elastischen Kontakt einer
Kugel mit einer unendlichen Halbebene (Hertz-Theorie).

Wird die R-h-Abhéngigkeit nach der Sneddon-Gleichung (4-8) ausgewertet, so sind
beide Parameterd@ind m durch Fittung zu bestimmen, wahrend die Auswertung nach der
Hertz-Gleichung (4-7) nur die Anpassung vaneZlaubt. Die Anpassung ist im ersten Fall
aufgrund der zwei Fitparameter selbstverstandlich besser, wenn auch die Abweichungen
zwischen beiden Methoden nicht sehr gravierend sind. Das kommt zum Beispiel darin zum
Ausdruck, daf3 der Mittelwert von#il,4 sehr nahe beim Hertzschen Wegth5 liegt. Es
zeigt sich aber, da? die Sneddon-Auswertung empfindlicher ist. Die Darstellung der
Formfunktion der Indentergeometrie zgk(in Abbildung 4-1 fur alle zehn Messungen
zeigt nur bei der Auswertung nach Sneddon deutlich erkennbare Variationen. Fir eine
exakte Bestimmung der Indenterspitzenverrundung ist also diese Methode vorzuziehen.

Um die vollstdndige Indenterflachenfunktion fiir beliebige Eindringtiefen zu erhalten,
wird in [Gra98a] vorgeschlagen, zwischen dem experimentell ermittelten Paraboloid
beziehungsweise der Kugel fur kleine Eindringtiefen und der idealen Indentergeometrie flr
grol3e Eindringtiefen zu interpolieren.
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1E9 -
Paraboloid nach .3
Sneddon ;
€ 1E10%
a
Noend L Kugelauswertung nach
iy Hertz
1E-9 1E-8

p - Abstand vom Kontaktzentrum (m)

Abbildung 4-1: Anpassung eines Berkovich-Indenters durch Paraboloid und Kugel fur jeweils 10
Eindruckversuche an Quarzglas

Eine weitere prinzipielle Mdoglichkeit der Bestimmung der Indenterflachenfunktion
bieten die bildgebenden Verfahren der Atomkraft- und Rasterelektronenmikroskopie.
Diese Verfahren geben einen guten topographischen Uberblick (ber eventuelle
Abplatzungen oder ahnliche Veréanderungen an der Indenterflache. Die Bestimmung einer
Indenterflachenfunktion gestaltet sich dagegen schwierig. Sie ist hauptsachlich von der
Gute und der Bearbeitungssoftware des Mikroskops abhangig.

Das in dieser Arbeit verwendete und in Kap.3.2 beschriebene AFM NanoView™
bietet leider keine Mdglichkeit, die Flachenfunktion Uber die eigene Software aus den
Topographiebildern zu bestimmen. Daher wurde versucht, durch Ubertragung einzelner
Scanlinien tber der topographischen Aufnahme in das mathematische Auswerteprogramm
Origin 4.1 eine Abschatzung des Verrundungsradius des Indenters zu gewinnen. Als
Indenter wurde dabei der Vickersindenter, Indenter Nr.1 mit einem vom Hersteller ange-
gebenem Verrundungsradius von 10 um verwendet.

Abbildung 4-2 zeigt die AFM- Aufnahme dieses Indenters mit zugehérigem Scan. Die
Unregelmafigkeiten und Abweichungen vom spharischen Verlauf der Scanlinie ent-
sprechen Unebenheiten (Verunreinigungen) auf der Indenterfliche. In Abbildung 4-3
wurden die Daten des Scans ubertragen und durch die 3-Parameter-Kreisgleichung (4-10)
angefittet:

y=+4R?*—(x-c)’ +d (4-10)
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604 nm

Scanbereich 5 X5 um
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Scanrichtung >

393 nm

4,93 pm

Abbildung 4-2: AFM-Aufnahme eines Indenters (Vickers<Iyfpum Verrundungsradius der
Spitzenverrundung)

Diese Prozedur wurde fir mehrere Scanlinien durchlaufen und ergab insgesamt einen
Verrundungsradius von 10,8um3,1 um. Im Vergleich mit den Werten aus Tabelle 4-1
stimmt dieser Wert innerhalb des Fehlers mit den Tabellenwerten nahezu Uberein. Es zeigt
sich also, daR dieses Verfahren prinzipiell geeignet ist, aber fir das zur Verfligung

stehende AFM wegen Begrenzungen der Softwaremdglichkeiten das Verhéaltnis zwischen
Ergebnis und Zeitaufwand uneffektiv ist.

YA

5 Modell: Kreis
—_ 1 Chi~r2 =0.00036
= 4 R 9.78624#0.35858
= Cc 2.6003940.02214
~ d -9.40949+0.36413
() 3 1
e
T 2 1
1

| | J

0 1 2 3 4 5
x = Breite (um)

Abbildung 4-3: Anpassung eines Beispiel-AFM-Scans mittels Kreisgleichung b)Parameter der Kreisgleichung
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Abbildung 4-4: REM-Aufnahme eines Berkovich-Indenters; Draufsicht

Abbildung 4-4 zeigt eine Rasterelektronenaufnahme (Phillips XL 30; ESEM-FEG) des
Indenters Nr. 2. Wie fur das bildgebende Verfahren des AFM laR3t sich auch aus diesen
Aufnahmen ohne entsprechende Bildbearbeitung keine quantitative Aussage zur
Indenterflachenfunktion treffen. Sie bietet aber einen guten Vergleich zu den AFM — Bil-
dern und zur allgemeinen Einschatzung des Indenterzustandes.

Zusammenfassend laRt sich sagen, da’R durch Kombination der Auswerteverfahren nach
Hertz und Sneddon und der topographischen Aufnahmen durch AFM und REM eine
akzeptable Abschatzung der Indenterflachenfunktion gewonnen werden kann.

4.1.1 EinfluR der Indentergeometrie auf das Spannungsfeld

Bei der Deformation kleiner Volumina spielt die Indenterverrundung an der Spitze des
Indenters die entscheidende Rolle bei der Ausbildung der Form und Reichweite des
Spannungsfeldes und damit bei der Bestimmung der mechanischen Kenngréfen.
Ausgehend von der Hertzschen Theorie (Kap.2.1) und den Gleichungen von Seiten 9/10
nach [Law98] wurden die Spannungsfelder fur verschiedene Indenterradien berechnet. Der
Indenterradius geht aus Gleichung (2-5) in die Berechnung ein.

In Abbildung 4-5 ist die Veradnderung des Spannungsfeldes mit zunehmendem
Kugelradius bei gleichbleibender Belastung dargestellt. Es zeigt sich deutlich, dal? mit zu-
nehmendem Kugelradius vergleichbare Spannungsisobaren immer gré3ere Volumina um-
fassen und daher auch zwangslaufig der Einflul gréRerer Materialbereiche in die
Bestimmung der Materialparameter eingeht (siehe auch Abbildung 4-6). Dieser Fakt ist
besonders bei polykristallinem Material zu beachten. In Abbildung 4-7 sind die Kraft-Ein-
dringtiefekurven fur die drei verwendeten Indenter am Beispiel Quarzglas dargestelit.
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x=r/a x=r/a
R=120 nm R=400 nm R=10 um

Abbildung 4-5: Isobaren der maximalen Scherspanrgngfiir verschiedene Indenterradien bei gleicher
Normalbelastung §&=100 mN

R=120 nm R=400 nm R=10 pm

Abbildung 4-6: Verlauf der maximalen Scherspanntdpgim Festkdrper fir verschiedene Indenterradien bei
gleicher Normalbelastungyg100 mN
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Abbildung 4-7: Kraft-Eindringtiefe-Abhangigkeit von Si@ir verschiedene Indenterradien
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Es sind deutlich zum einen die Unterschiede in der Eindringtiefe bei gleichbleibender
Last, zum anderen aber auch die Veranderung der GroRRe des rein elastischen Bereiches
dadurch zu erkennen, dal’ die Entlastungskurve bei groiem Kugelradius erst bei grofRen
Deformationen (k>10mN) von der Entlastungskurve abweicht. Die aufgebrachte Normal-
kraft verteilt sich mit groBer werdendem Verrundungsradius auf eine grof3ere Kontakt-
flache. Damit verringert sich die Spannung innerhalb einer Flacheneinheit. Das wiederum
hat zur Folge, dal® zur Erfullung der FlieRkriterien immer héhere Normalkréfte notwendig
sind. Das heil3t, die Dauer des rein elastischen Kontaktes nimmt bei gleicher Kraftrate mit
der GroRRe der Indenterverrundung zu. Fir Einkristalle mit Pop-in Effekt wird dies dadurch
deutlich, dal3 der Beginn des Wegsprunges bis zu mehreren Gré3enordnungen in der Kraft
verschoben wird [Peth89].

4.1.2 Einflul einer Tangentialkraft auf das Spannungsfeld

Fur den theoretischen Fall einer rein elastischen Tangentialkraftwirkung ohne zusétz-
liche Komponente in Normalenrichtung wirde bei Isotropie des Materials ein Span-
nungsfeld erwartet werden, welches sich in Form und Reichweite dadurch unterscheidet,
daR3 die Randbedingungen neu formuliert werden missen [Ham66].

Der in dieser Arbeit betrachtete Fall der Gleitreibung schlie3t jedoch sowohl
Normalkraft- als auch Tangentialkraftwirkung ein. Die Bestimmung des sich dabei ausbil-
denden Spannungsfeldes soll Gegenstand dieses Kapitels sein. Aus der Kenntnis der Form
und der Reichweite des Spannungsfeldes wird erwartet, da® sich Erklarungen fir die im
Vergleich zum Eindruckversuch veranderten Deformationserscheinungen ergeben.

Zunachst stellt sich die Frage, inwieweit eine zuséatzlich wirkende ktadenkrecht
zur NormalkraftwirkungF, Einflu auf die Grol3e und Form der Kontaktflache nimmt.

Johnson [Joh89] zeigt, daf} bei einem elastischen Kontakt zweier Materialien mit gleichen
elastischen Konstanten Form und GrofRe der Kontaktfliche allein durch die Profile der
beiden beteiligten Oberflachen sowie durch die Normalkraft bestimmt werden und véllig

unabhangig von einer zusatzlich wirkenden Tangentialkraft sind.

Die tangentialen Zugspannungen in jeder der beiden Oberflachen sind gleich im
Betrag, aber entgegengesetzt in der Wirkungsrichtung. Daher sind die Oberflachenver-
schiebungem_Z fir beide Korper gleich und sie beeinflussen nicht die Verteilung des

Normaldrucks.

Bei Kontaktpartnern mit unterschiedlichen elastischen Materialparametern gelten diese
Betrachtungen nicht mehr. In diesem Fall mul3 von einer Wechselwirkung zwischen
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Tangential- und Normalkraft ausgegangen werden, die wesentlich von der Gré3e des Rei-
bungskoeffizienten bestimmt wird.

Abschatzungen des Einflusses der Reibung zwischen Indenter und Probenmaterial beim
einfachen Eindruckversuch [Joh89] ergaben, dal} die dabei auftretenden Reibungskrafte fur
die verschiedenen Indentergeometrien im Vergleich zu den Normalkraften sehr klein sind
und kaum Einflul3 auf das innere Spannungsfeld nehmen.

Im Fall von Reibungskoeffizienten pu<l1 kann in erster Naherung auch fir Materialien
mit unterschiedlichen elastischen Eigenschaften eine Wechselwirkung zwischen Normal-
und Tangentialkraft vernachlassigt werden. Das wird benutzt, um das resultierende Span-
nungsfeld aus der Superposition beider Kraftwirkungen zu berechnen.

Das Verhaltnis zwischen Tangential- und Normalkraft kann fir den Gleitreibungsfall

zunachst nach dem Gesetz von Amontons fir jede Flacheneinheit durch:

F|

— = 4-11

oA (4-11)
beschrieben werden. Dabei wird der Reibungskoeffizient pu als eine konstante GrofRe
angenommen, deren Wert durch die Eigenschaften der am Tribosystem beteiligten Mater-
ialien sowie des Umgebungsmediums bestimmt wird.

Der elastische Anteil des Ritzvorganges eines Indenters vom Berkovich-Typ kann
aufgrund der geringen Krafte und den damit erreichten geringen Eindringtiefen durch das
Gleiten einer Kugel tiber eine Ebene beschrieben werden.

Durch die Vernachlassigung aller Wechselwirkungen zwischen Normal- und Tangenti-
alkraftwirkung lassen sich die GroRe der Kontaktflache und die Druckverteilung aus der
Hertz-Theorie (Kap.2.1) ableiten. Die Kontaktflache ist durch die Annahme einer zunachst
sphérischen Form des Indenters kreisféormig und kann durch Kenntnis des Kontaktradius
(Gleichung 2-5) berechnet werden. Ebenso berechnet sich die Druckverteilung unter dem
Indenter nach den Annahmen der Hertz-Theorie (Gleichung 2-6) .

Unter der Voraussetzung, dafR das Gesetz von Amontons und damit Gleichung (4-11)
gilt, ergibt sich die wirkende Tangentialspannung fir z=0 aus:

Or, = F;;zr) , Fr = 1+ Fy und ky aus Gleichung (2-1) und (2-2) zu:
3-u-F 3 F )’
R A T et N

Der Wirkungsbereich dieser radial wirkenden Tangentialspannung ist auf die Kontakt-
flache beschrankt g a).
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Zur exakten Berechnung des sich ausbildenden Spannungsfeldes fir z>0 missen neben
den einzelnen Spannungskomponertgen ony, On; IN Polarkoordinaten fur die Normal-
kraft Fy auch die entsprechenden Spannungskomponenten fir die tangential wirkende
Kraft Fr=p Ry berechnet werden. Ungestdrte Superposition der Spannungsfelder vorausge-
setzt, kann durch anschlieBende Integration Uber die Verteilung der Einzelkrafte in der
Kontaktflaiche gemafll den Spannungsgleichungen (siehe Kap.2.2) zur Berechnoiag der
und Gleichung (4-12) fur, das wahrend des Reibungsvorganges sich ausbildende
Spannungsfeld berechnet werden. Allerdings sind diese Integrationen nur numerisch
|[6sbar. Hamilton und Goodman berechneten in [Ham66] das Spannungsfeld fir einen
normal belasteten unendlichen Halbraum, indem sie den Ansatz von Green [Gre49]
erweiterten. Sie waren damit in der Lage, den Spannungszustand in der x-z - sowie in der
x-y-Ebene (Oberflache) analytisch zu berechnen.

Bereich maximaler
Scherspannung

<

—

— /)
z/a

Abbildung 4-8: Isobaren der maximalen Scherspannjngunter zusatzlicher Einwirkung einer
Tangentialspannung

Um die prinzipiellen Besonderheiten des verdnderten Spannungsfeldes zu verdeut-
lichen, gibt Abbildung 4-8 einen schematischen Uberblick tiber die abweichende Form der
Isobaren der maximalen Scherspannung fur den Gleitreibungsfall. Im Vergleich zum Span-
nungsfeld fir die rein elastische Normalpressung, Abbildung 2-3, verschiebt sich der
Bereich der maximalen Scherspannung, an dem das plastische FlieBen einsetzt, unter
Wirkung einer zusatzlichen Tangentialkraftkomponente in Ritzrichtung in Richtung der
Oberflache. Je groRer dabei der Wert des Reibungskoeffizienten wird, um so naher
verschiebt sich der Bereich an die Probenoberflache [Joh89]. Uberschreitet der
Reibungskoeffizient u den Wert 0,3, setzt das plastische FlieRen direkt an der Oberflache
ein.

Fur reine Normalbeanspruchung der Probenoberflache mit einer Kugel werden radiale
Zugspannungen an der gesamten Grenze des Kontaktbereiches r = a in der GréRenordnung
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7, (2:0):mz0,13- p, erzeugt.

Unter zusatzlicher Wirkung einer Tangentialkraft erfolgt natidrlich auch eine
Modifikation des Spannungszustandes an der Oberflache. In Ritzrichtung erhéht sich die
Spannung (Druckspannung), wahrend entgegensetzt der Ritzrichtung eine Abnahme der
Spannung zu verzeichnen ist (wirkt als Zugspannung). Nach [Joh89] kdnnen die
Spannungswerte dabei an der Stelle (-a,0) auf Werte vonoi [,0 p (fur u=0,25
beziehungsweise 0,5) ansteigen. Das bedeutet, dal aufler an dem in Abbildung 4-8
gezeigten Ort maximaler Scherspannung unterhalb der Oberflaiche auch bei (-a,0)
unmittelbar an der Oberflache Spannungskonzentrationen auftreten, so dal3 die Fliel3-
kriterien erfullt werden und es zu bleibender Deformation kommt (siehe [Ham83]).

4.2 Ableitung der tribologischen Kenngrof3en aus dem statischen
Belastungsfall

In diesem Kapitel wird ein analytisches Modell zur Beschreibung der Abhangigkeit des
Reibungskoeffizienten von der wirkenden Normalkraft vorgestellt [End99]. Es bertck-
sichtigt sowohl die Vorgange wahrend der Gleitreibungsphase als auch wahrend des
Furchungsprozesses [Mos98]. Des weiteren werden die Einflisse von Adhasionskraften
auf das Reibungsverhalten bertcksichtigt.

Diese analytische Beschreibung soll erstmals einen objektiven Vergleich des tribologi-
schen Verhaltens unterschiedlicher Materialien unter verschiedenen Ritzbedingungen
ermdglichen. Dabei wird von den Erfahrungen bei der Beschreibung der elastisch-pla-
stischen Deformation wahrend des statischen Eindruckvorganges ausgegangen. Dies ist le-
gitim, da die Deformationsprozesse wahrend des Ritzversuches ahnlicher Natur sind.

Gleitreibung

Aufgrund sehr geringer Eindringtiefen bei Ritzexperimenten mit Kraften im mN- bis
KUN- Bereich kann die Indenterspitze nicht langer in ihrer idealen Form behandelt werden.
Die Beschreibung der Spitze als eine Kugel (sieche Kap. 4.1) liefert eine befriedigende
Annaherung an die realen Verhaltnisse und hat den Vorteil, dal3 sie sich analytisch
behandeln laRt. Der erste Kontakt zwischen Indenter und der glatten Probenoberflache
wird als rein elastisch angenommen (Bereich der Gleitreibung). Mit Bezug auf das
Hertzsche Kontaktproblem (Kap.2.1) ergibt sich der Zusammenhang zwischen
aufgebrachter NormalkraftyFund dem Radius a der sich dabei ausbildenden Kontakt-
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flache durch Gleichung (2-5). Das Verhaltnis zwischen Kontaktradius a, Kontakttiefe h
und Eindringtiefe h ergibt sich nhach Sneddon [Sned65] in sehr guter Naherung zu:

2
h=199974 h, = % (4-13)
Wie bereits in Kap.2.1 erwadhnt, kénnen bei der Auswertung nanotribologischer
Vorgange Einwirkungen durch Adhasionskrafte nicht vernachlassigt werden. Werden zu-

satzlich also Adhasionskrafte der FormgE -3nyR bericksichtigt, fihrt dies zu dem
korrigierten Ausdruck fir den Kontaktradius (siehe auch Gleichung 2-12):

R
ad = %-E-(FN + Fpgn + v 2F e~ Fy + F,fdh) L Fy 2 |F| (4-14)

Wenn die Normalkraft den Wert -Eer kritischen Zugkraft erreicht (siehe Gleichung
(2-10) ), reif3t der Kontakt ab (a=0).

Das Reibungsverhalten eines tribologischen Systems wird bestimmt tber die Tangenti-
alkraft F, welche bendtigt wird, Grund- und Gegenkérper, in diesem Fall Indenterspitze
und Probe, gegeneinander zu bewegen. Nach Amontons ist die Tangential- oder Reibungs-
kraft, wie bereits mit Gleichung (2-25) gezeigt, direkt proportional zur Normalkfaft F
F, =u-F, allerdings wird hierbei nicht zwischen elastischem und plastischem
Deformationsverhalten unterschieden. Die Giiltigkeit des Amontonsschen Gesetzes beruht
auf der Vorstellung, da3 der Kontakt zwischen zwei ,rauhen Oberflachen durch den
Kontakt vieler Einzelrauheiten realisiert wird. Auch optisch ,glatte” Oberflachen besitzen
solche Mikrorauheiten. Bei diesem sogenannten Multirauheitenkontakt vergréRert sich die
Kontaktflache linear mit der NormalkraftyFund verursacht dadurch ein gleichfalls
lineares Ansteigen der Tangentialkraft, das heit; Fr.

Reibungsexperimente mit einem Ritzindenter vom Vickers- oder Berkovich- Typ
reprasentieren bei sehr geringen Kraften (mN-pN) einen Einzel-Rauheit-Kontakt. Es wird
angenommen, dald diese Einzelrauheit die Ausdehnung der Kontaktflache hat, so dal3 die
Reibungskraft £ fiur den Fall einer gleitenden Kugel Uber die Probenoberflache
proportional der Kontaktflache Awa? ist, wie sie fur den Fall des einfachen statischen, rein
elastischen Eindruckversuchs entsteht (Abbildung 4-9).

R F

a a

Abbildung 4-9: Vergleich der Kontaktflachen beim Eindruck- und Ritzversuch; eine zusatzlich wirkende
Tangentialkraft hat im rein elastischen Deformationsfall keine Auswirkung auf die GréR3e
der Kontaktflache
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Unter Verwendung eines materialspezifischen Gleitwiderstandes T (Scherspannung)
ergibt sich die Tangentialkraft fur den Gleitreibungsfals Zu:

FT,G :Tﬂ:az (4-15)

Mit Gleichung (4-14) laRt sich die Tangentialkraft unter Berucksichtigung von
wirkenden Adhasionskréaften wie folgt berechnen:

F P )
Fro=T R3.FJ. 1+ﬂ+\/[1+ Ad“j -1 (4-16)

N N

%
T :7;.( 3 j T :2,59.%
4-E E* 3
Fur den Fall kgy=0 ist die Tangentialkraft fir den Gleitreibungsfall proportional zu
23 wie unter anderen auch von Schwarz [Schw97] bei der Interpretation von

Reibungsexperimenten mit Hilfe des Atomkraftmikroskopes gezeigt wurde.

Der Reibungskoeffizient fur den Gleitreibungsfadl perechnet sich mit Gleichung (2-
25) und Gleichung (4-16) zu:

F ) |
ﬂG:T*.R%.FN%. 1+Fth+\/(l+thj -1 (4-17)

N N

Es ergibt sich bei Vernachlassigung der Adhasionskréafte eine Proportionalitat von p
zu R Das bedeutet, der Reibungskoeffizient nimmt fir den Gleitreibungsfall mit
zunehmender Normalkraft beim Einzelrauheits-Ritzversuch ab.

Furchung

Der Teil des Ritzexperimentes, bei dem elastisch - plastische Deformation und mithin
ein bleibender Ritz entsteht, wird im folgenden als der Furchungsteil bezeichnet.

Die Indenterflache wird in diesem Bereich vereinfachend als ideal angenommen, d.h.
Flachenfunktionen A(h), welche die Abweichung des Indenters von der idealen Form
beschreiben, werden im ersten Anlauf idealisiert. Dies ist erlaubt, weil der Ubergang von

der verrundeten Spitze zur idealen Indentergeometrie nach [Gra93] bei Eindringtiefen in
&76} R[wj R erfolgt. FUr einen Indenterradius R=400 nm

519 1934

gilt danach 36,4 nm h < 9,8 nm das heif3t, es handelt sich um Eindringtiefen, die bei den
folgenden Versuchen deutlich Uberschritten werden. Fir einen idealen Indenter ergeben
sich fur die verschiedenen Ritzbedingungen folgende Geometriekonstanten k (Tabelle 4-2).

einem Bereichh = [
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Geometriekonstante k
Elastische RickfederungElastische Ruckfederunp
~50 % ~10 %
3-Flachenkontakt — Eindruckversuch 24,5 24,5
2-Flachenkontakt in Kantenrichtung 18,375 22,98
1-Flachenkontakt in Flachenrichtung 12,25 8,33

Tabelle 4-2: Geometriekonstanten fur unterschiedliche Ritzbedingungen fur einen Indenter vom Typ

Berkovich

Die Abweichungen der Geometriekonstanten vom Wert k=24,5, bekannt aus dem
statischen Eindruckversuch, fir die verschiedenen Ritzmodi V (Ritzrichtung parallel zur
Kanten- beziehungsweise Flachenrichtung) wurden fir zwei extreme elastische Material-
rickfederungen abgeschatzt. Dabei liegt das Modell der reduzierten Kontaktflache
zugrunde. Bei diesem Modell wird davon ausgegangen, dal3 wahrend der verschiedenen
Ritzmodi entweder zwei (Kantenrichtung) oder nur noch eine Flache (Flachenrichtung)
Kontakt mit dem Material besitzt. Es wurde hier jedoch noch weiterhin beriicksichtigt, daf3
das Material hinter dem Indenter wieder teilweise elastisch zurtickfedert und damit anteil-
mafiig ebenfalls mit zur Kontaktflache beitrdgt. Aus rein geometrischen Berechnungen
ergeben sich dann die in Tabelle 4-2 aufgefiihrten Werte.

Zur Beschreibung des tribologischen Verhaltens des Materials in diesem Teil des
Ritzexperimentes werden Gesetzmalligkeiten der elastisch-plastischen Deformation des
statischen Eindruckversuches herangezogen.

Danach lautet der Ansatz fur die Normalkraft F

Fy =h? -k, -H(h) (4-18)

Die Abhangigkeit der Harte von der Eindringtiefe h — H(h) — entspricht dem ISE (siehe
dazu auch Kap.2.2), welcher durch materialspezifisches Verhalten bei kleinen Eindring-
tiefen hervorgerufen wird [Nix89]n [Gra98] wurde vorgeschlagen

H(h) = kﬁ h2 (4-19)

N

«...Vorfaktor des Meyer Gesetzes zur Beschreibung der Lastabhangigkeit der (#aie F

Die Zunahme der Tangentialkraft ¢#h) mit der Eindringtiefe ist proportional der
FlachenzunahméA, ;. (h) = 2k; ¢, - hdh

dF; ¢ (h) = 2K, ¢, - P(h) - hdh (4-20)

Damit berechnet sich die Tangentialkraft iR Abhangigkeit von der Eindringtiefe h
wahrend des Furchungsvorganges mit:
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Fre(h) = } P(x)- A(X)dx=2-Kk; ¢ f P(x) - xdx (4-21)

P(h) beschreibt in Analogie zur Harte den Widerstand des Materials gegen die
Deformation, welche mit Materialtransport und Brucherscheinungen, hervorgerufen durch
die Furchungsbewegung, verbunden ist.

Zur Beschreibung der Eindringtiefenabhangigkeit von P(h) sind zwei verschiedene
Ansatze moglich:

a) P(h) ist proportional der Eindringtiefenabhangigkeit der Eindruckharte
H(h)

P(h) =7-H(h)
7....Proportionalitdtskonstante
oder
b) P(h) zeigt keine Abhangigkeit von der Eindringtiefe
P(h) = B, = const

Ansatz a) fuhrt nach Integration der Gleichung (4-21) zu einem Ausdruck fir den
Reibungskoeffizienten mit:

Fre _ 2- kT,F,v N
Fy n-ky

He = = const (4-22)

Mit der Annahme b) hingegen ergibt sich zur Beschreibung der Tangentialkraft ein
Potenzgesetz, in dem Feine Funktion der Normalkraft darstellt:

P
FT,F (Fn)= kT,F,v '_;' FN% (4-23)
K n

und mithin Gleichung (2-25) zur Berechnung des Reibungskoeffizienten in

Abhéangigkeit von der Normalkraft:

He(Fy) =Ky PR (4-24)

(2-n)

e P
mit P :TOH und m=
K n

Wie in Kap.5 noch ausfuhrlich diskutiert werden wird, wurde fir alle nanotribo-
logischen Untersuchungen eine eindeutige Abhéngigkeit des Reibungskoeffizienten von
der Normalkraft gefunden. Daher wird diesem Ansatz in der weiteren Behandlung der
Vorzug gegeben.

Wahrend des Ritzversuches finden fur KrafieuRterhalb des durch das Tresca / von
Mises - Kriterium (siehe Kap.2.2) bestimmten WertgsHxc zunachst nur Gleitreibungs-
prozesse, fur @&Fyc jedoch sowohl Gleitreibungs- als auch Furchungsprozesse statt.
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Durch die Superposition der beiden Vorgange ergibt sich folgender AusdrucicfencF
zur Beschreibung der Normalkraftabhéangigkeit des Reibungskoeffizienten Uber den
gesamten Ritzversuch:

m(Fy) =t + e

%
2

(4-25)
—T* RPN B 1+%+J(1+ﬂj ~1| 4kepyPRT

N N

Der Gleitreibungsanteil des Reibungskoeffizientgmjmmt, wie bereits erwahnt, mit
zunehmender Normalkraft ab, wahrend gleichzeitig der Furchungsanteil ab einer be-
stimmten Normalkraft fx zunimmt. kg ist diejenige Kraft, die im Material den Span-
nungszustand erzeugt, welcher das Flie3kriterium erfillt (siehe auch Kap.2.2).

Die mit Gleichung (4-25) beschriebene Normalkraftabhédngigkeit des Reibungskoeffi-
zienten p (k) nimmt fr eine bestimmte Normalkraft fin €inen Minimalwert an, der
durch Differentation von Gleichung (4-25) nack Ermittelt wird. Kk mn und der
zugehorige Minimalwert 4, fir den Reibungskoeffizienten kénnen allerdings analytisch
nicht geschlossen geltst werden. Die NaherungslosungdigCHautet:

T* 3 3m+1
F, =||l—— | R und (4-26)
M 3M-kiey P
- 3m 3mi1
Hun = (3m+1) [%T*J 'kT,F_v PR (4-27)

Die numerische Losung der Gleichung (4-25) in Abbildung 4-10 gibt einen Uberblick tiber
die Qualitat der Rechnungen. Sie zeigt eineypABhangigkeit fir ein typisches Modell-

glas in logarithmischer Skaleneinteilung.
1

0.5

Summenkurve

0.1 4 Gleitreibung Furchung

Reibungskoeffizient u

1E-4 1E-3 0,01 0,1 1
Normalkraft F, (N)

Abbildung 4-10: Berechnung der Normalkraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten an einem Modellglas
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Zur Berechnung wurden eine Indenterspitzenverrundung von R=400nm sowie folgende
Materialparameter verwendet:

Elastizitatsmodul E= 70 GPa
Gleitwiderstand T= 2 GPa
Furchungswiderstand oP 1GPa
Oberflachenenergie v=0,3 J/m?
Meyerexponent n=15
Meyerkoeffizient «=3*10" Nm*®
Geometriekonstante Tk v=18,375

Werden Adhasionskrafte vernachlassigt, so fuhrt dies zu etwas geringeren Absolutwer-
ten fur den Reibungskoeffizienten bei Normalkraften<=0,01 N. Das Minimum im
Kurvenverlauf verschiebt sich damit ebenfalls geringfiigig.

4.3 Verformungsverhalten glasartiger sproder Substanzen

Im folgenden Kapitel werden die grundlegenden Mechanismen der plastischen
Deformation der verschiedenen, in dieser Arbeit untersuchten Kompaktmaterialien
gegenubergestellt. Dieser Vergleich soll es ermdglichen, in den anschlieRenden Betrach-
tungen die Art und Form der deformierten Bereiche innerhalb und auRerhalb der
Kontaktzone zu erklaren.

Bei den in dieser Arbeit verwendeten Kompaktmaterialien handelt es sich um Vertreter
der haufigsten Materialklassen:

e polykristallines Metall (technisches Aluminium)
e Einkristall mit Diamantstruktur (Silizium (100))
e Silikatglas mit amorpher Struktur und Netzwerkwandlern (Floatglas)

e reines Quarzglas mit amorpher Struktur ohne Netzwerkzugaber) (SiO

Das plastische Verhalten von Metallen und anderen kristallinen Werkstoffen wird
durch Gitterfehler in der Kristallstruktur bestimmt. Unter Gitterfehlern werden vor allem
Versetzungen, Punktdefekte (Leerstellen, Verunreinigungen) sowie Korngrenzen verstan-
den.

An Metallen wird hauptsachlich duktil-plastisches Verhalten beobachtet. Ermdglicht
wird dies durch die metallischen Bindungsverhaltnisse (dichteste Kugelpackung) und die
bereits im Gitter vorhandenen Versetzungen, welche die Bewegung der Gitterebenen
(Gleiten) gegeneinander begtinstigen. Die Versetzungsbewegung in Metallen setzt schon
bei vergleichsweise geringen Spannungen ein, da die Bindungsverhéltnisse einen relativ
grolRen Durchmesser des Kerns der Versetzungen erméglichen.
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Kristalle mit lonen- oder kovalenter Bindung verhalten sich dagegen bevorzugt sprode.
Die Gitterstruktur in diesen Kristallen ist weniger dicht gepackt als bei Metallen. Plastische
Deformation kommt auch hier durch Bewegung auf Gleitebenen unter Mitwirkung von
Versetzungen zustande. In diesen Kristallen haben die Versetzungskerne einen kleinen
Durchmesser und der Widerstand gegen die Gleitbewegung (Peierls-Spannung) ist daher
grol3 [Ber92].

Plastizitat ist abhangig von der beim Wachstum eingebrachten Versetzungsdichte, die
durch die spezifischen Vesetzungsenergien begrenzt ist. Bei der Bewegung behindern sich
die Versetzungen gegenseitig durch ihre arteigenen Spannungsfelder und geometrische
Lage (Waldversetzungen). Die Plastizitat des Materials wird aul3erdem durch schon vor-
handene Risse und Gefligefehler behindert. Bei Zugbeanspruchung kénnen die Spannungs-
konzentrationen an den Ri3spitzen bei lonenkristallen durch die fehlende Plastizitat nicht
oder nur schwer abgebaut werden. Daher erfolgt ein rasches Versagen des Materials durch
Bruch.

Die bleibende Verformung amorpher Glaser dagegen lait sich mit Plastizitat und mit
Hilfe von Versetzungsbewegung nicht erklaren. Bei dem im Glas vorliegenden ungeord-
neten Netzwerk kdnnen lokale Gleitmechanismen nicht wirksam werden, da diese an ge-
ordnete Kristallstrukturen gebunden sind. Risse fuhren deshalb bei Zugbeanspruchung
kompakter Proben grundsatzlich zum Festigkeitsversagen (katastrophaler Bruch)

Dennoch werden bei den Eindruck- und Ritzexperimenten mit Kraften im mN- und
KLN-Bereich selbst bei Raumtemperatur bleibende ri3freie Verformungen (Eindriicke, Ritz-
spuren) in Silikatglasern wie auch Kieselglasern beobachtet (siehe Kap. 4.4). Dabei wurde
auch, wie bereits in [Scho98] beschrieben, beobachtet, da} die Plastifizierbarkeit mit
steigendem Gehalt an Netzwerkwandlern leichter zu realisieren ist (geringere Harte).

Welche Mechanismen fiihren in amorphen Glasern zu bleibender Deformation? Eine
Interpretation ist Uber Viskositatsbetrachtungen [Mei97] gegeben. Da Glas die statistische
Struktur einer Flissigkeit besitzt und auch als unterkihlte Flissigkeit zu behandeln ist,
sind Uberlegungen hinsichtlich FlieBeigenschaften und Viskositat durchaus legitim.

Die geschatzte Viskositat von Glas bei Raumtemperatur liegt bei Werten von
n = 106°..1¢° Pas [Scho98]. Wenn von diesen Werten ausgegangen wird, wiirde das
bedeuten, daR zur bleibenden riRfreien Deformation Belastungszeiterevb@™...10** s

entsprechend den Maxwellschen Relaxationszezitenc—; (G Schubmodul) ndtig waren.
n

Die Belastungszeiten bei den herkbmmlichen Experimenten liegen jedoch in einer Grol3en-
ordnung von 18..1F s.

Der Unterschied der verwendeten Eindruck- und Ritzexperimente zu dem klassischem
Zug- oder Druckversuch an kompakten Proben liegt in der Erzeugung hoher lokaler Kon-
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taktspannungen in kleinen Volumina nahe der Indenterspitze. Nach der Definition der
Harte entsprechen diese Kontaktspannungen dem Hartewert. Wie bereits in der Mineralo-
gie zur Erklarung des FlieRens von Gesteinen und Gletschern unter hohem Druck benutzt,
konnen auch bei Experimenten unter hoher lokaler Belastung offenbar extreme Viskosi-
tatserniedrigungen auf Werte vopr10® Pas (Viskositatswert bei der Transformations-
temperatur § des Glases) auftreten. Damit ware eine Erklarung zur Moglichkeit der
plastischen ri3freien Verformung von Glasern bei Raumtemperatur gegeben. Meinhard
[Mei98] ging von dieser Hypothese aus und konnte durch rheologische Analyse der
Eindruckexperimente diese auch interpretieren.

4.4 Wall- und Ri3bildung an der Oberflache auf3erhalb des Kontaktes

4.4.1 Wallbildung und Einsinkeffekte an Eindrticken und Ritzspuren

In den bisherigen Betrachtungen wurden nur Verformungseigenschaften des Materials
innerhalb der Kontaktzone betrachtet. Zur vollstandigen Charakterisierung von Kompakt-
materialien und Schichtsystemen reicht jedoch die alleinige Bestimmung der mecha-
nischen Kennwerte wie Harte und Elastizitditsmodul nicht aus. Besonders bei der Defor-
mation kleiner Volumina zur Bewertung der oberflachennahen Eigenschaften spielen Grad,
Form und Reichweite der Deformation auf3erhalb der Kontaktzone eine entscheidende
Rolle.

Die dabei méglichen Verformungserscheinungen sind Wallbildung, Einsinkeffekte,
Ribildung, Muschelbriiche sowie Abplatzungserscheinungen. Letztere werden hauptsach-
lich an Schichtsystemen beobachtet. Welche dieser Verformungen auftreten, wird durch
die Materialeigenschaften wie Duktilitdt oder Sprddigkeit, sowie vom Verhaltnis der
Hartewerte von Schicht und Substrat und der Haftfestigkeit der Schicht bei Materialver-
bundsystemen bestimmt.

Der Grad und die Art der Oberflachendeformation hat einen groRen Einflu3 auf die
Ausbildung der realen Kontaktflache. Aus den Darstellungen in Kap.2.1 wird deutlich,
welchen EinfluR die Kenntnis deealen Kontaktflache, zum Beispiel die Kenntnis der
genauen Werte von [siehe auch Abbildungen 2-4 und 2-5) auf die Relevanz der daraus
berechneten mechanischen Kenngréf3en nimmt.

Das Problem des Zusammenhangs zwischen Materialeigenschaften und Kontaktflache
beim Eindruckversuch ist sehr komplex. Durch die Berechnung der Deformationsvorgange
wahrend des Eindruckvorganges waren mittels FEM erstmals Abschatzungen beziglich



4 Lokale Deformation oberflachennaher Volumenbereiche 53

minimaler und maximaler Auswirkung von Wallbildungs- beziehungsweise Einsink-
effekten auf die Grol3e der Kontaktflache moglich.

FEM-Analysen von Pharr [Pha98] und Cheng,Cheng [Che98] unter Verwendung von
ABAQUS wurden mit der Annahme durchgefuhrt, daf3 die Spannungs-Dehnungs-Kurven
der Festkorper unter einaxialer Zugbeanspruchung durch folgende Zusammenhange be-
schrieben werden kdnnen:

oc=E-¢ fur ggVE (4-28)
_ . n . Y
oc=K-¢ furgz/E

K :Y(%)n (Kraftkoeffizient)

n...Verfestigungs- (work hardening) Koeffizient
Y... kritische Flielspannung
Y/E...Sprodigkeitskoeffizient

Damit kamen Pharr [Pha98] und Cheng,Cheng [Che98] zu folgendem Ergebnis:

¢ Wallbildung oder Einsinkeffekt sind abhangig vom Verhéltnis zwischen Fliel3-
spannung und Elastizitditsmodul Y/E, welches das Vermdgen des Materials,
elastische Verformungen aufzunehmen, charakterisiert, sowie der Tendenz des
Materials zur Verfestigung unter Deformationsbeanspruchung (work-har-
dening), ausgedriickt durch den Exponenten n (work-hardening Exponent)

Die qualitative Diskussion in [Pha98] und [Che98] ergibt folgende Ergebnisse: fur n=0
beschreibt Gleichung (4-28) die Spannungs-Dehnungsbeziehung eines perfekt plastisch
verformbaren Festkorpers. Eine Verfestigung unter Druckbeanspruchung findet bevorzugt
bei Metallen statt. Die Werte fiir den Exponenten n liegen dabei zwischen 0,1 und 0,5.

Fur Materialien mit Y/E<0,01 bestimmt der Wert des Exponenten n, ob das Material
am Indenter aufgeschoben (Wallbildung) oder die Oberflache ohne Indenterkontakt in den
Eindruck mit hineingezogen wird (Einsinkeffekt).

Zeigt das Material starke Verfestigung (n=0,5), ist auch unter der Annahme von
Y/E—O0 mit einem Einsinken der Oberflache zu rechnen. Ansonsten wird dieser Effekt nur
bei Materialien mit Y/E~ 0,1 beobachtet. Hier hat der Wert des Work-hardening-
Exponenten keinen EinfluR auf die Form der deformierten Oberflache auf3erhalb des
Kontaktes.

Wallbildung dagegen ist fur perfekt plastisch verformbare Materialien (n=0),
Materialien mit geringem Work-hardening- Exponenten (n=0,1) und Schichtsysteme mit
Hschicht< HsubstrafUr Eindringtiefen in Grél3enordnungen der Schichtdicke zu verzeichnen.
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Die Kontakttiefe B unter Last ist eine Funktion aller voneinander unabhangigen
Parameter Elastizitatsmodul E, Poissonzahl FlieBspannung Y, Work-hardening-
Exponent n, Indentereindringtiefe h und dem Indenteréffnungswinkel

Nach [Che98] lafdt sich diese Funktion schreiben als:

h = h-n&,v, n,eJ (4-29)

wobeill=hc/h eine dimensionslose Funktion von Y#En, undd ist.

Auf der Grundlage der Dimensionsanalyse von Barenblatt [Bar96] sind die bleibende
Eindrucktiefe (siehe Abbildung 2-4) bind die Eindringtiefe h proportional, das bedeutet,
das Verhaltnis #h ist nicht von der Eindringtiefe h abhéangighhist selbst eine Funktion
des Sprodigkeitsfaktors Y/E und des Koeffizienten n fir ein und dieselbe Indenter-
geometrie. Die natlrlichen Grenzen fur das Verhaltfisdind O , welches rein elastische
Deformation beschreibt und 1 fur vollstdndig plastische Verformung. Im Gegensatz zur
FlieBspannung und dem Elastizitatsmodul, lassen siahchh einfach aus den Daten des
Eindruckversuches bestimmen (Kap.2.2). Daher wird das Verhajthisurch hauptsach-
lich zur Abschatzung des Deformationsverhaltens herangezogen.

Pharr und Cheng konnten damit zeigen, dal3 besonders Wallbildging> ®,7, zu
einem Fehler bei der Bestimmung der Kontaktfliche tber die Methode nach Oliver und
Pharr (Kap. 2.2) fuhren kann.

Durch den Zusammenhang zwischen Harte H und KontaktflackefuArt eine
Unterschatzung (durch Nichtberticksichtigung zusatzlicher Wallbildung) der Kontaktflache
zu einer Uberschatzung der Hartewerte wie auch der Elastizitatsmoduln um bis zu 50%.

Fur die in dieser Arbeit verwendeten Materialien wurden Wallbildungseffekte nur fur
das polykristalline Aluminium erwartet. AFM-Aufnahmen an Floatglaseindriicken
(Abbildung 4-11) zeigten erstaunlicherweise auch fur Berkovich-Eindriicke typische Wall-
bildung. Diese verlauft entlang der Seitenflache von einer Eindruckkante zur anderen.
Dabei liegt die maximale Wallhéhe in der Mitte der Seitenflache (Abbildung 4-12). An den
Ecken des Eindruckes konnten weder Wallbildungs- noch Einsinkeffekte nachgewiesen
werden.
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Abbildung 4-11: AFM-Aufnahme eines Eindrucks mit Wallbildung an den Eindruckkanten an Floatglas,

Fma= 300 mN;
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Abbildung 4-12: AFM-Aufnahme eines Eindrucks mit Wallbildung an den Eindruckkanten an Floatglas,
Frna=300 mN; Der Scan entlang einer Seitenkante verdeutlicht die prinzipielle Wallform an

Berkovich-Eindriicken

Die beobachtete Wallbildung an Floatglas wurde durch zusétzliche Messungen an
Boratglas bestatigt. Boratglas hat eine um 200 K geringere Transformationstemperatur

(Tgsora=350°C) als Floatglas (Fga= 550°C) und damit eine niedrigere Viskositg@Eine
,Ubersetzung“ vom in FlieBspannungs-Kriterien bedeutet ein geringere kritische FlieR-

C

spannung Y. Die hohere Wallbildungsfahigkeit ausgedriickt durch das Verh%]lﬁﬁisan



4 Lokale Deformation oberflachennaher Volumenbereiche 56

Boratglaseindriicken bestatigt dieshﬂ@ >M ). Auffallig bei diesen Ein-

Boratglas h

driicken sind Einsinkeffekte oder Graben hinter dem Wall (Abbildung 4-13).

C Floatglas

Scanbereich 33,6 x 33,6 um
899 nm

Sorch’rung

v

v Wallhdhe = 180 nm
% A 1 | Grabentiefe =191 nm
£ Y Kontakttiefe h, = 450 nm
S N Il/on:40%
33,1 um hf

Abbildung 4-13: AFM-Aufnahme eines Eindrucks mit auffalliger Wallbildung und Einsinkeffekten an Boratglas,
Fma=100 mN

Noch groRere Bedeutung als beim statischen Eindruckversuch bekommt die
Wallbildung beim dynamischen Ritzversuch. Der Vergleich der optisch ermittelten Ritz-
breiten nach dem Ritzversuch mit den gemessenen Ritztiefen unter Last an Ritzspuren
Aluminium zeigt deutlich den steigenden EinfluR des Walls auf die GréR3e der
Kontaktflache. Wahrend fir einen idealen Eindruck (ohne Wallbildungs- oder Einsink-
effekte) ein Verhaltnis von Eindruck- beziehungsweise Ritzbreite zu Eindringtiefe von
rund 7 erwartet wird, wurde fir die Ritzspuren in Flachenrichtung an Aluminium ein
Verhaltniswert von 14 ermittelt. Das bedeutet, das Material, welches aus dem Ritz
verdrangt wird, wird vollstandig in die Ritzberandungen transportiert und dort als Wall
aufgelagert, wodurch die Ritzbreite vergrof3ert wird. Somit kann sich auch die Kontakt-
flache bis auf das Doppelte vergroRern. Diese Uberlegungen miissen daher in Zukunft bei
der Bestimmung des Reibungskoeffizienten mit einbezogen werden.

n

Untersuchungen an Ritzspuren in Kantenrichtung ergaben einen Verhaltniswert von
rund 10. Dieses Ergebnis verdeutlicht auch die veranderten Deformationsmechanismen
wahrend der verschiedenen Ritzmodi (Ritzrichtung in Kanten- oder Flachenrichtung). Bei
dem Ritzmodus Kantenrichtung werden durch die Spannungskonzentration an der
Indenterkante eher Schneidprozesse im Sinne einer Keilwirkung (Materialverdrangung
durch ,Pfluigen®) wirksam, dagegen kommt es bei der Flachenstellung des Indenters in
Ritzrichtung hauptsachlich zu reiner Materialverschiebung durch Pressung. Dieses aul3ert
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sich nicht nur in héheren Tangentialkraften und damit Reibungskoeffizienten, sondern
auch in der Ausbildung der Wallhdhe.

Bei den Untersuchungen der Ritzspuren an Floatglas wurden die Bildung von Ritzlocken
[Mar63] oder RiBbildung bei gréReren Normalkraften erwartet. Diese Deformations-
erscheinungen wurden jedoch nicht beobachtet. Dagegen konnte, selbst optisch sichtbar,
erhebliche Wallbildung nachgewiesen werden (siehe Abbildung 4-14). Abbildung 4-15
zeigt das Ende der Ritzspur beim Ritzmodus Kantenrichtung aus einem anderen Blick-
winkel. Die Betrachtung des Ritzendes eignet sich sehr gut zum Studium des Wallaufbaus,
da hier deutlich wird, wie der Indenter mit dem noch unbeanspruchten Material wechsel-
wirkt. Zu sehen ist in Abbildung 4-15 die durch diese Wechselwirkung beginnende Wall-
bildung an den Seitenkanten des Ritzes. An dem aul3ersten Berihrungspunkt des Indenters
mit dem Material ist kein Wall zu beobachten, was typisch fir die bereits erwahnte
Schneidwirkung der Kante ist. Die in Abbildung 4-14 auffallige doppelte Wallbildung wird

in Abbildung 4-15 deutlicher. Die Ausbildung dieser Wallform an einer Seite des Ritzes ist
wahrscheinlich auf die Ungenauigkeit der Indenterjustierung zuriickzufihren. Das heif3t,
der Indenter ist um wenige Grad aus der Idealrichtung (karRézrichtung) verdreht, so

daR die eine Seitenflache kraftmafig beglnstigt ist.

556 nm

Scanbereich 20 X 20 um
Scanrichtung
—

-----~=doppelte Wallbildung

I Ny =224 Nm

‘ ; Ny =70%
h=315 nm h,

Abbildung 4-14: Ende einer Ritzspur an Floatglas; Ritzmodus: Kantenrichtyng,z8300 mN
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540 nm

£

Beginn der Wallbildung
beim Ritzversuch in Kantenrichtung

Scanbereich 10 x 10 ym Scanrichfung

FUr diesen Bereich , S A Tt | s .

ist noch keine Wallbildung L '

ZU verzeichnen !
i h=49 nm

9.85um

Abbildung 4-15: AFM-Aufnahme des Endes einer Ritzspur an Floatglas; Ritzmodus: Kantenrichtung
Fnma=300mN

Beim statischen Eindruckversuch in Quarzglas konnten keine Walle gefunden werden,
dagegen deuten sich offenbar Einsinkeffekte an. Abbildung 4-16 zeigt eine AFM-
Aufnahme eines Berkovicheindrucks in 2iMie veranderte Oberflachentopographie im
Vergleich zum Floatglas deutet auf verandertes Deformationsverhalten des Materials hin.
Besonders beachtenswert ist die, bei allen zehn Eindricken dieser Serie typische,
beobachtete Stufenbildung beim Ubergang von dem deformierten Oberflachenbereich zur
unbeanspruchten Probenoberflache. Bei der Ursache fir die Ausbildung dieser Stufe, die
der Eindruckform entsprechend den gesamten Eindruck umschlie3t, handelt es sich
wahrscheinlich um Rickfederungserscheinungen. Die Volumenanderung durch Verdich-
tungsprozesse wahrend des Eindringvorganges kann wahrend der Rickfederung nach
Entlastung nicht ausgeglichen werden. Moglicherweise auB3ert sich dies dann in der
beschriebenen Stufenbildung.
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414 nm

Scanbereich 5 x 5 um

A
Stufenhdhe ~ 25 nm
y

301 nm
-

2,29 um

Abbildung 4-16: AFM-Aufnahme eines Eindrucks in,SK),,=100 mN; die an der Eindruckkante beobachtete
Stufenbildung, sowie der eingesunkene Bereich an den Eindruckecken besitzen eine H6he von
ca. 25 nm

Diese Ergebnisse erster Uberblicksmessungen an der deformierten Oberflache von
Glasern in der Umgebung von Eindriicken und Ritzspuren geben interessante Hinweise auf
die Verformungsprozesse in Glasern in Abhangigkeit von der Viskositat. So konnte mit
diesen Messungen erstmals Wallbildung an Eindriicken in Float- und Boratglas nach-
gewiesen werden. Zukinftige systematische Messungen beziglich Wallform und —aus-
dehnung sind jedoch notig, um Erkenntnisse liber das Ubertragsverhaltnis des verdrangten
Volumens in die Walle zu bestimmen.

Fur alle untersuchten Materialien konnten entweder Wallbildungs- (Floatglas, Borat-
glas, Aluminium) oder Einsinkeffekte ($)J0nachgewiesen werden. Eine Kombination
beider Effekte an ein und demselben Eindruck wurde nicht beobachtet. Dieses Ergebnis
steht im Gegensatz zu der von Larsson [Lars96] modellierten Wallform. Larsson zeigte
durch FEM-Berechnungen an Eindricken in Aluminium mit einem Indenter vom
Berkovich-Typ, dal3 die Wallbildung, wie auch in dieser Arbeit gefunden, parabelférmig
an den Seitenflachen verlauft. Allerdings ergaben die Rechnungen, dal3 es an den
Eindruckkanten zu Einsinkeffekten kommt. Diese sind von der GroRenordnung der
Wallhéhe. Daraus schluR3folgerten die Autoren, daf? Wallbildung bei Berkovicheindriicken
keinen Einflul3 auf die exakte Bestimmung der Kontaktflaiche haben wird. Das konnte mit
den in dieser Arbeit durchgefuihrten Messungen an Aluminium nicht bestatigt werden.
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4.4.2 RiBbildung und Abplatzungserscheinungen an Eindriicken und Ritzspuren

Bei Metallen (hier Al 99) und Silikatglasern (hier Floatglas), Boratglasern und sogar
Quarzglasern ist RiRbildung bei Eindruck- und Ritzexperimenten im pm-nm- Bereich nicht
zu erkennen. Das gilt nicht mehr fur Silizium (100) sowie fur die hier betrachteten
Schichtsysteme. Bei diesen Materialien spielen Ri3bildungs- und Abplatzungserschei-
nungen eine entscheidende Rolle. Sie sind das Resultat von unzureichender Kompatibilitat
des Materials bei der Ruckfederung der Eindricke beziehungsweise Ritzfurchen und
kénnen Auskunft tber die Eigenspannungszustande in der Probenoberflache geben. Die
Ermittlung des Ribildungswiderstandes ist dabei eine sehr empfindliche Methode zur
Charakterisierung der RiRbildungsempfindlichkeit eines durch Eindriicke beanspruchten
Materials und besonders geeignet zur Messung von Eigenspannungen [Fro83]. Bei diesem
Verfahren wird die Haufigkeit der Radialrisse, welche unter den Eindruckecken bei hoher
lokaler Belastung entstehen, in Abhangigkeit von der Last untersucht. Die Radialrisse
entstehen nur teilweise bei der Belastung, hauptsachlich aber wahrend oder nach
Entlastung im Restspannungsfeld der Eindrticke.

Zur Bestimmung des RiBbildungswiderstandes wird zunachst eine Serie von
Eindricken mit einer bestimmten Kraff, lerzeugt. Nach einer definierten Zeit (Ermi-
dungserscheinungen missen beachtet werden) wird die Zahl der durch Radialrisse
geschadigten Ecken ausgezahlt und daraus ihre relative Haufigkeit berechnet. Diese
relative Haufigkeit, auch als Schadigungsrate p bezeichnet, ergibt sich nach [Fr683] wie
folgt:

N(Fy)
NO

p(Fy) = (4-30)

N(Fn)... Anzahl aller bei der Kraft\Fgeschadigten Ecken

No...Gesamtzahl aller Ecken (fur n Berkovicheindricke ist3d)

Wird die Schadigungsrate fur verschiedene Kraftg€i#4,2,..n) bestimmt, ist der
Ribildungswiderstand\k als die Kraft definiert, bei dg(F,) =0, ilt, das heil3t, der
RiBbildungswiderstand ist gerade die Belastung des Indenters, bei der im Mittel 50% aller
Ecken geschadigt werden. [Fro83]

In [Mos95] wurde dieses Verfahren angewendet, um den Ribildungswiderstand
verschiedener Sol-Gel-Schichtsysteme (Sol-Gel-Schicht auf Floatglas, Sol-Gel-Schicht auf
Metallsubstraten) zu untersuchen. Fur Sol-Gel-Glas auf Floatglas wurde ein sehr geringer
Widerstand gegen RiBbildung ermitteff£0,38 N (vergl. herkdmmliches Floatglas 1,27
N < Ry < 1,56 N). Die Sol-Gel-Metallsubstrat-Systeme dagegen zeigten auch fur Krafte
Fn>10N keine RiBbildung, was bedeutet, daf} diese Systeme extrem schadigungsunem-
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pfindlich sind. Die Ursache fur das unterschiedliche Verhalten wurde mit dem Unterschied
im thermischen Ausdehnungsverhalten zwischen Schicht und Substrat wahrend der
Abkuhlphase nach der Temperung der Schichten begriindet.

Die in dieser Arbeit verwendeten Schichtsysteme wurden daher auch bezlglich ihres
RiBbildungswiderstandes untersucht. Dabei konnte die extreme Schadigungsempfind-
lichkeit auch fur die Systeme Sol-Gel/Silizium (100) bestatigt werdeyx(B,05 N).

Es wurde beobachtet, dal’ es nicht allein nur zur Ausbildung von Radialrissen kommt,
sondern sofort auch Ablésungserscheinungen der Schicht (infolge der Ausbildung von
Muschelbriichen) auftreten, erkennbar durch die aufgehellten Bereiche in den konventio-
nellen Mikroskopaufnahmen, Abbildung 4-17.

207 nm

Scanbereich 20 X 20 yum

Abbildung 4-17: AFM und Mikroskopaufnahme eines Eindrucks in SN5 =50 mN

Dal? das Ablésen der Schicht nicht erst bei Eindringtiefen in Grél3enordnungen der
Schichtdicken auftritt, kann durch AFM-Untersuchungen an Ritzspuren in dem System
SN5 (siehe Kap.3, Erlauterung der Probenbezeichnungen) gezeigt werden (Abbildung
4-18). Diese Abbildung zeigt den Ubergang von Furchung ohne zur Furchung mit
Abplatzungen an dem Schichtsystem SN5.

Die Reichweite des Spannungsfeldes unter dem Indenter reicht aus, um die Ablésung
der Schicht zu bewirken. In der Draufsicht in Abbildung 4-19 werden drei verschiedene
Bereiche der Ritzform an dem System SN5 deutlich. Der Bereich | zeigt den Ritzvorgang,
welcher allein in der Schicht ablauft und weder Wall- oder Ribildung noch Abplatzungs-
erscheinungen hervorruft. Der Bereich Il beginnt mit dem vollstdndigen Ablésen der
Schicht bei Erreichen einer kritischen Normalkraff; # 20 mN. Die dabei erreichte
Eindringtiefe liegt weit unterhalb der Schichtdicke (siehe dazu auch Abbildung 4-20). Die
fehlenden Ritzspur im Substrat deutet darauf hin, dal3 der Indenter nicht sofort nach dem
Abplatzen der Schicht die Substratoberflache erreicht, sondern statt dessen durch die
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entstandenen Bruchkanten gehalten wird. Erst ab einer bestimmten Kraft und damit
Eindringtiefe kann der Indenter zum Substrat vordringen, was durch die Ritzspur im
Substrat in der Bruchzone im Bereich Il angezeigt wird.

Ritztiefe

Schichtdicke

843 nm

—5substrat [Si (100)]

Scanbereich 20 X 20 um 0

Abbildung 4-18: AFM-Aufnahme einer Ritzspur an Sol-Gel beschichtetem Silizium (100);
Ritzmodus:Kantenrichtung

Scanbereich 40 X 40 um 1127 nm

Bereich Il

Beginn der Furchung
im Substrat [Si(100)]

Abbildung 4-19: Abbildung 4-18 in Draufsicht: AFM-Aufnahme einer Ritzspur an Sol-Gel beschichtetem
Silizium (100); Ritzmodus:Kantenrichtung
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] Ritzmodus: Kantenrichtung
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Abbildung 4-20: Darstellung des Reibungskoeffizienten p tGber der Eindringtiefe h fir alle Lastbereiche (60
Einzelmessungen) am System SN5 ; Die Unterbrechung des Kurvenverlaufes ist auf die
Abplatzungserscheinungen der Schicht zuriickzufiihren. Es ist deutlich zu sehen, daR die bei
der dazu notwendigen kritischen Kraftlerreichte Eindringtiefe noch unterhalb der
Schichtdicke liegt Die Bereiche I-11l entsprechen den diskutierten Bereichen in Abbildung
4-19

Auffallig far alle Sol-Gel-Schichtsysteme ist die Ablésung der Schicht durch
Muschelbriiche, welches besonders bei den Eindruckversuchen, aber auch bei den
Ritzspuren zu beobachten ist.



5 Der Zusammenhang zwischen Verformungs-
mechanismus und mechanischen Eigenschaften

In den folgenden Abschnitten werden die in den vorangegangenen Kapiteln entwickelten

analytischen Ansatze zur Auswertung der Messungen an den in dieser Arbeit untersuchten
Systemen herangezogen. Die dabei erhaltenen Ergebnisse sind ein Mal3 fur die Gultigkeit
und Qualitat der Ansatze.

5.1 Charakterisierung sproder und duktiler Kompaktmaterialien durch
tribologische Parameter

Die tribologischen Untersuchungen mittels Einzelrauheits-Ritzexperimenten im Nano-
meterbereich wurden an den in Kapitel 3 aufgefihrten Materialien unter folgenden
Bedingungen durchgefihrt.

Das in Kapitel 3 beschriebene Standardritzexperiment wurde fur jede zu erreichende
maximale Normalbelastung yFjeweils 10 mal ausgefuhrt, um eine ausreichende
statistische Sicherheit der Ergebnisse zu gewéhrleisten. Fir alle Experimente wurde ein
Indenter vom Typ Berkovich genutzt. Die verwendeten maximalen Normalbelastungen
betrugen 300, 100, 30, 10, 3, 1mN. Dabei wurde die Normalkrafivéhrend des

F
m _Nma*jm—N erhoht. Die logarithmische Einteilung

wurde gewahlt, um einen guten Uberblick des Reibungsverhaltens iber den gesamten
Mel3bereich auch bei kleinsten Belastungen zu erhalten. Wahrend des Ritzversuches
wurden die Normalkraft §; die resultierende Tangentialkraft, Flie Eindringtiefe h, die
Ritzlange | Uber die vorgegebene Versuchsdapgr00s mit einer Erfassungsrate von 6

Ritzversuches mit einer RatgF—N:
100 | s

Wertepaaren pro Sekunde aufgezeichnet. Fiur jede vorgegebene Normalbelastung wurde
der Ritzversuch sowohl im Ritzmodus: Kanten- beziehungsweise Flachenrichtung
vorgenommen. Das bedeutet, zur Bestimmung der tribologischen Parameter eines
Materials waren jeweils 120 Ritzexperimente pro Probenoberfliche nétig. Fir einige
ausgewahlte Abbildungen wurden die MelRwerte dieser 120 Experimente vollstandig in die
Darstellung ibernommen.

Um den in dieser Arbeit (siehe Kapitel 4.2) entwickelten analytischen Ansatz zur
Analyse des Reibungsverhaltens von Materialien anwenden zu kénnen, wurde fur jedes
Ritzexperiment der Reibungskoeffizient nach Gleichung 2-25 berechnet.
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Abbildung 5-1und Abbildung 5-2sowie Abbildung 5-3 und Abbildung 5-4 zeigen
stellvertretend fir alle untersuchten Kompaktmaterialien ASi®atglas, Si(100), Al) die
Lastabhangigkeit des Reibungskoeffizienten an Quarzglas)(SiO

Si0,

Ritzmodus: Kantenrichtung

300 mN
100 mN
30 mN
10 mN

Reibungskoeffizient p
T

Ritzlange | (um))

Abbildung 5-1: Darstellung der Lastabhéngigkeit des Reibungskoeffizienten p yonits3 Auftragung
gegen die Ritzlange |, Parameter ist die maximale Normalkgaft.fam Ritzende (I=400 um);
Ritzmodus: Kantenrichtung

SiO,
Ritzmodus: Kantenrichtung
1 T T T T T
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Normalkraft F, (mN)

Abbildung 5-2: Darstellung der Lastabhéangigkeit des Reibungskoeffizienten pu yomit€ds Auftragung
gegen die Normalkraft\, Parameter ist die maximale Normalkraft fzxam Ritzende
(I=400um), Ritzmodus: Kantenrichtung; besonders deutlich ist hier der Ubergang von der
Gleitreibungs — zur Furchungsphase zu beobachten
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Diese Ergebnisse zeigen deutlich, wie stark sich das Reibungsverhalten des Materials
unter den Bedingungen des Einzelrauheits-Ritzexperimentes mit der Normajkréit F
beide Ritzmodi andert. In Abbildung 5-1 und Abbildung 5-3 ist jeweils der Verlauf des
Reibungskoeffizienten Uber die zunehmende Ritzlange fur die verschiedenen aufge-
brachten maximalen Normalbelastungen aufgetragen.

Sio,
Ritzmodus: Flachenrichtung

300 mN
100 mN
30 mN

10 mN
3mN

ImN

°
T

Reibungskoeffizient p

Ritzlange | (pm)

Abbildung 5-3: : Darstellung der Lastabhéangigkeit des Reibungskoeffizienten p wani®&® Auftragung
gegen die Ritzlange |, Parameter ist die maximale Normalkgaft.fam Ritzende (I=400 um);
Ritzmodus: Flachenrichtung

Si0,

Ritzmodus: Flachenrichtung
1 . T T T T

Gleitreibungsphase Furchungsphase

Reibungskoeffizient

0,1

0,01 0,1 1 10 100

Normalkraft F, ( mN )

Abbildung 5-4: Darstellung der Lastabhéangigkeit des Reibungskoeffizienten pu yomit€ds Auftragung
gegen die Normalkraft\, Parameter ist die maximale Normalkraft fzxam Ritzende
(I=400um), Ritzmodus: Flachenrichtung; besonders deutlich ist hier der Ubergang von der
Gleitreibungs — zur Furchungsphase zu beobachten
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Die logarithmische Auftragung der Normalkraft auf der Abszisse in Abbildung 5-2 und
Abbildung 5-4 erméglicht eine bessere Beurteilung des Reibungsverhaltens fir Normal-
belastungen §<1 mN . In den vorangegangenen Betrachtungen (Kapitel 4) werden fir
diesen Bereich reine Gleitreibungsprozesse angenommen. Daher ist dieser Bereich von
ganz besonderem Interesse.

Im 1 mN-Bereich in Abbildung 5-3 werden zu Ritzbeginn sehr hohe Reibungs-
koeffizienten w1l gemessen, die am Ritzende bei Erreichen der EndlgstniN auf
Minimalwerte von 0,1 abfallen. Im 3 mN Bereich erfolgen diese starken Anderungen
des Reibungsverhaltens auf dem ersten Viertel der Ritzlange 4460l um. Mit zu-
nehmender Normakraft \Ferreichen die Absolutwerte des Reibungskoeffizienten im
Verlauf des Ritzens immer hohere Werte. Die charakteristische Staffelung der MelRkurven
ist die Folge einer direkten Zuordnung des Reibungskoeffizienten p zur wirkenden
Normalkraft k.

Ein Einflul der Ritzgeschwindigkeit, welche sich aufgrund der gewahlten Versuchs-
fuhrung von Lastbereich zu Lastbereich etwa um den Faktor 3 erhdht, und damit der De-
formationsgeschwindigkeit auf den Wert des Reibungskoeffizienten konnte nicht
festgestellt werden. Dies wird ganz besonders in Abbildung 5-2 beziehungsweise
Abbildung 5-4 deutlich. Die einzelnen Farbbereiche stehen auch hier fur die Ritzergebnisse
mit den verschiedenen maximal erreichten Normalkréften. Die verschiedenen Lastbereiche
gehen nahtlos ineinander Uber, das heif3t, die Deformationsgeschwindigkeit hat keinen
mebaren Einflul3 auf die Einzelrauheits-Reibung.

Den Unterschied im Reibungsverhalten zwischen den beiden Ritzmodi verdeutlicht der
Grad der Aufsplittung der Einzellastkurven. Wahrend fur den Ritzmodus Kantenrichtung
die Hohe der Normalkraft nur eine geringfigige Zunahme des Reibungskoeffizienten
bewirkt, zeigen die Ergebnisse des Ritzexperimentes in Flachenrichtung eine deutliche
Zunahme des Reibungskoeffizienten mit zunehmender Normalkraftbelastung. Aus der
Herleitung des analytischen Ansatzes in Kapitel 4 ist dies durch die angenommene
Abhangigkeit des Reibungskoeffizienten von der aktiven Kontaktflache und dem Rei-
bungswiderstanddu verstehen.

Fur die beiden Ritzmodi, Kanten- bzw. Flachenrichtung, wird der Ubergang vom
Gleitreibungs- zum Furchungsprozel3 durch das Minimum im Funktionsverlauf des
Reibungskoeffizienten deutlich gekennzeichnet. Wie bereits in Kapitel 4 gefunden, nimmt
der Reibungskoeffizientgumit zunehmender NormalkrafyFab, wahrend nach Erreichen
der FlieRgrenze bei einer Belastung, &, der Reibungskoeffizient der Furchung mpoit
der Normalbelastung zunimmt. Der Anstieg sowie auch die Absolutwerte des Reibungs-
verhaltnisses sind fur den Ritzversuch in Kantenrichtung geringer als fir den Versuch in
Flachenrichtung g > pe.
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Der Anstieg der Kurve fur Normalkrafte im Furchungsbereigh ¥FL mN) ist im
logarithmischen Mafl3stab nahezu linear (siehe Abbildung 5-2 und Abbildung 5-4) und
mithin ein Zeichen flr die Gultigkeit des Potenzgesetzes in Gleichung 4-25. Eine starkere
Aufsplittung der Mel3kurven in Abbildung 5-3 gegenlber Abbildung 5-1 geht konform mit
einem gréRReren Anstieg in Abbildung 5-4 gegentiber Abbildung 5-2.

Dieses prinzipielle Verhalten wurde auch fur die anderen untersuchten Kompakt-
materialien gefunden. In Abbildung 5-5 und Abbildung 5-6 sind zur besseren Uber-
schaubarkeit jeweils nur die Mittelwerte der Reibungskoeffizienten am Ende des
jeweiligen Melbereiches als repasentative Werte angegeben und gegen die jeweils
zugehorige Normalbelastung, Fur alle Kompaktproben im FurchungsbereicRXEmN)
dargestellt. Dadurch bleibt der Gleitreibungsbereich unbertcksichtigt.

R|’rzmodus Komennch’rung
1 T T T L |

e Si(100)

5 o SO,
T Floatglas
)
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3 "
i 7 o T
= I

O’] III| T """'I T T T T

1 10 100
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Abbildung 5-5: Lastabhangigkeit der Reibungskoeffizienten verschiedener Kompaktmaterialien im Furchungs-
bereich; dargestellt sind die Mittelwerte des Reibungskoeffizienten p gegentber der zugehdrigen
Normalkraft Fy; Ritzmodus:Kantenrichtung

Alog u
log Fy
Ritzmodus: Flachenrichtung hoher ist (Abbildung 5-6), als fur den Versuch in
Kantenrichtung (Abbildung 5-5). Die Unterschiede in den Absolutwerten des
Reibungskoeffizienten sind materialspezifisch. Das entspricht den Erwartungen im
Furchungsanteil des Reibungskoeffizienten in Gleichung (4-24), in der die Material-
spezifik durch den Vorfaktor ausgedrickt wird.

Es ist wieder zu beobachten, dall der Ansti fir den Ritzversuch mit

Bei der Aluminiumprobe wurde Aufgrund der geringen Harte keine Gleitreibungs-
phase fiur den Ritzmodus Flachenrichtung beobachtet. Selbst die gerade noch mef3bare
Normalbelastung vony== 0,1mN lag Uber der Grenzbelastung, an der die FlieRkriterien
erfullt sind und damit bleibende Deformation einsetzt. SilizL0A] zeigt eine leichte Dis-
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kontinuitat im Kurvenverlauf. Die bei Eindruckexperimenten nachgewiesenen Pop-In bzw.
Pop-out-Prozesse, die Versetzungserzeugung beziehungsweise Phasenumwandlungs-
prozesse unter hohen Deformationsdriicken zuzuordnen sind, haben EinfluR auf die
erhebliche Streuung in den MeRwerten.

Ritzmodus: FIdchenrichtung

-l =
s |
E A
O /
% —
2 /
S + = I __a— Si(100)
.% - ! PN SiO,
% _____%I/ Floatglas
l SN Al
O’] | T T T |
1 10 100

Normalkraft F, ( mN )

Abbildung 5-6: Lastabhangigkeit der Reibungskoeffizienten verschiedener Kompaktmaterialien im Furchungs-

bereich; dargestellt sind die Mittelwerte des Reibungskoeffizienten p gegentiber der zugehdrigen
Normalkraft Fy; Ritzmodus:Flachenrichtung

Trotz dieser individuellen Besonderheiten des Si konnte festgestellt werden, dal3 dessen
Reibungskoeffizient in etwa demselben Bereich wie der der Glaser liegt, wahrend die
Werte fUr das duktile Aluminium deutlich groRer sind. Das spricht daftir, dal3 das spréde

Verhalten wahrend des Eindruck- und Ritzversuches andere materialspezifische Eigen-
schaften dominiert.

Zur analytischen Auswertung der bisher beschriebenen Ergebnisse aus den Nanoritz-
versuchen wird der in Kapitel 4.2 vorgestellte Ansatz (Gleichung 4-25) benutzt. Dazu
wurden die jeweiligen Graphen des Reibungskoeffizienten p gegeniber der Normalkraft
Fn mittels Gleichung 4-25 angepalit. In Abbildung 6rd Abbildung 5-8sind die bereits
in Abbildung 5-1und Abbildung 5-3 vorgestellten MelRkurven sowie die berechneten
Kurven wieder am Beispiel des Quarzglases dargestellt.

Die Abbildungen zeigen deutlich, da3 zwischen MeR3daten und dem berechneten
Verlauf eine gute Ubereinstimmung besteht. Besonders wird dies in Abbilduffigy Bi&n
Ritzversuch im Ritzmodus Flachenrichtung deutlich. Die auf diese Weise ermittelten
Materialparameter sind fur alle Kompaktmaterialien in Tabelle 5-1 zusammengefal3t.
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SiO,
. Ritzmodus: Kantenrichtung
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Abbildung 5-7: Darstellung der Lastabhéngigkeit des Reibungskoeffizienten pu yomii€ds Auftragung
K gegen die Normalkrafty=und Anpassung durch einen analytischen Ansatz (Gleichung (4-25))
zur Beschreibung des Reibungsverhaltens; (die Parameter der Fit-Kurve sind in Tabelle 5-1
zusammengefallt)

SiO,
Ritzmodus: Flachenrichtung

Reibungskoeffizient u

— angepafte Kurve

1 J5 P I .
0,01 0,1 1 10 100

Normalkraft Fy ( MmN )

Abbildung 5-8: Darstellung der Lastabhéangigkeit des Reibungskoeffizienten pu yomiBi€ds Auftragung
| Uber der Normalkraft & und Anpassung durch einen analytischen Ansatz(Gleichung(4-25))
zur Beschreibung des Reibungsverhaltens; (die Parameter der Fit-Kurve sind in Tabelle 5-1
zusammengefallt)
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Material E (GPa) T (GPa) A (N) — P, (GPa)
m+1
FR| KR| FR| KR| FR| KR| FR| KR| FR| KR
SiO, 72 | 72 | 151| 0,85 5E-5 5E-5 156 1,75 3]1 07

Floatglas 86 86| 1,31 049 1E¥4 5Ei5 15 1{8 3,5 g.8
Si (100) 172 172] 1,21 0,45 2E4 OSES5 1B 1/8 2

Aluminium 70 70 - 1,56 - 5E-§ 186 1,9 5,2 0,95

KR — Ritzmodus: Kantenrichtung; FR — Ritzmodus: Flachenrichtung

Tabelle 5-1:Tribologische Parameter der Kompaktmaterialien; berechnet aus den Parametern der
Anpassung an die MeRkurven nach Gleichung 4-25

Die dabei zur Berechnung der tribologischen Materialparameter verwendeten Elastizitats-
moduln wurden aus der Literatur Ubernommen. Als tribologische Parameter ergeben sich
die Scherspannung T, die AdhasionskraftnfFder Parameter n zur Bestimmung der
Normalkraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten sowie der Kontaktdguck P

Die fehlenden Parameter in Tabelle 5-1 zeigen an, daR fur Aluminium Kkeine
Adhasionskrafte kg, und Scherspannungen T fir den Ritzversuch in Flachenstellung des
Indenters ermittelt werden konnten. Ursache hierfur ist, dal in diesen Versuchen keine
Gleitreibungsphase gemessen werden konnte, was wie bereits erwahnt auf die geringe
Harte des Materials zurlickzufuhren ist. Die daraus erhaltenen MeRRkurven wurden daher
mit Hilfe der reinen Furchungsgleichung 4-24 angepalit.

Die Werte fur die Adhasionskraft und mithin fir die Oberflachenspannumgen
unterscheiden sich erheblich von den erwarteten und bisher in der Literatur aufgefiihrten

Werten (z.B. fur Glas z0,3%—> Fan #113-:10°N bei R=400 nm). Die ermittelten
Werte liegen flr alle Materialien ein bis zwei GroRenordungen hdher als die Literatur-
werte. Eine Erklarung kdnnte im Ansatz Uber die Wirkung der Adhéasionskrafte liegen.
Ausgangspunkt des Ansatzes war die Wirkung von Adhasionskraften wahrend des
Annaherungsvorganges zum statischen Eindruckversuch (siehe Kapitel 2.1). Die Annahme
wurde ohne Modifikation auch fur die Ritzbewegung, das heil3t fur eine Eindringbewegung
mit zusatzlicher tangentialer Komponente Ubernommen. Die Bewegung senkrecht zur
Kraftrichtung der Normalkraft §-und parallel zur Oberflache erfordert eine kontinuier-
liche Uberwindung der Adhasionskrafte, so daR dieses zu héheren Wertgp, flithFen
kann. Der Parameteradr ist daher vorerst als reiner Anpassungswert zu verstehen.
Uberlegungen hinsichtlich seiner physikalischen Bedeutung bedirfen in der Zukunft
weiterer Untersuchungen.

Zur Bestimmung des Kontaktdruckegs Rurden die in Tabelle 4-2 berechneten
Geometriekonstanten k fur die unterschiedlichen Ritzmodi und die elastischen Material-
eigenschaften verwendet. Dabei ist zunachst festzustellen, dal die Werte fir beide
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Ritzmodi in GroRenordnungen der Hartewerte (einige GPa) liegen. Fur den Einzelrauheits-
Ritzversuch im Ritzmodus Flachenrichtung werden fur alle Materialien wesentlich héhere
Werte erhalten als fir den Versuch im Ritzmodus Kantenrichtung. Das heif3t, der Indenter
erfahrt im "Flachenritzversuch” einen erheblich gréReren Widerstand gegen die Tangen-
tialbewegung als im "Kantenritzversuch". Dies steht in eindeutigem Zusammenhang zu
den gemessenen Werten der Reibungskoeffizienten der einzelnen Materialien. Fur
Aluminium mit den héchsten Reibungskoeffizenten wurde auch ein héherer Kontaktdruck
Py bestimmt als fur die anderen Kompaktmaterialien. Dagegen zeigt Silizium (100), fur
welches der geringste Kontaktdruck ermittelt wurde, auch die geringsten Reibungswerte in
Abbildung 5-5 und Abbildung 5-6.

Die ermittelten Werte fir den Parameter T, der nur bedingt mit dem bekannten Wert
der Scherspannung aus den Druck- und Zugversuchen vergleichbar ist, liegen deutlich
unter den Werten des KontaktdruckesBeim Vergleich mit dem Eindruckversuch treten
dort GrolRen analoger Bedeutung auf (Scherfestigkeit S, Harte H); wobei aber nur eine
gualitative Zuordnung zu den tribologischen Parametern T beziehungsweisgiRh ist.

Das Verhaltnis T/Rliegt ebenfalls Gber dem aus dem Eindruckversuch fur die Gro3en S
und H bekannten 1/3-Verhéltnis. Der Wert des Exponenten n beschreibt den Grad der
Abhangigkeit des Reibungskoeffizienten von der Normalkraft Fir einen Wert n=2
hangt der Reibungskoeffizient flr die Furchungsphase nicht mehr von der aufgebrachten
Normalkraft ab (fir n=2 ist m=0 in Gleichung (4-25)). Das Reibungsverhalten wird dann
nur durch das Material selbst und den aktiven Kontaktdruck bestimmt. Die ermittelten
Werte fir n in Tabelle 5-1 widerspiegeln das gemessene Reibungsverhalten der
Materialien in Abbildung 5-5 und Abbildung 5-6 sehr eindrucksvoll. Fir den Einzel-
rauheits-Ritzversuch im Ritzmodus Flachenrichtung betragt der Wert von n nahezu
konstant n=1,5. Die dazugehdrige starke Normalkraftabhéangigkeit des Reibungsko-
effizienten wird in Abbildung 5-6 deutlich. Dagegen wird fir die geringe Abhangigkeit des
Reibungskoeffizienten u von der Normalkraft ilfh Falle des Ritzmodus Kantenrichtung,
dargestellt in Abbildung 5-5, auch ein héherer Wert von n fir alle Materialien ermittelt.

5.2 Auswertung des Hartegradienten in Verbundsystemen mittels
statischem Eindruckversuch

Um die Besonderheiten der verwendeten Schichtsysteme herauszustellen, wird noch
einmal betont, dal3 es sich aufgrund der Herstellung (siehe Kap. 3.3) um Glasschichten mit
einer SiQ-Netzwerkstruktur handelt. Die Proben unterschieden sich vor der Temperung
nur in ihrer Ausgangsschichtdicke.
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Bei der Charakterisierung von Schichtsystemen hinsichtlich ihrer mechanischen
Eigenschaften ist es notwendig, das Verhalten des unbeschichteten Substrates zu kennen,
um dessen zum Teil erheblichen EinfluR auf das mechanische Compoundverhalten bei der
Interpretation der Schichteigenschaften bertcksichtigen zu koénnen. Bei dem
Substratmaterial der in dieser Arbeit untersuchten Schichtsysteme handelt es sich um
Si(100). Obwohl die Ergebnisse der Untersuchungen an den Kompaktmaterialien ergaben,
daR Silizium durch seine speziellen Einkristalleigenschaften bei Kontaktexperimenten
(Versetzungserzeugung, Phasenumwandlungen) relativ schwer zu charakterisieren ist, da
dadurch grof3e Unsicherheiten bei der Bestimmung der Materialparameter auftreten
kénnen, war es jedoch fur die hier durchgefiihrten Tests aus folgenden Griinden am besten
geeignet. Bei der Herstellung der Schichtsysteme aus dem Sol-Gel ProzelR sollte ein
Substrat verwendet werden, welches

a) sehr temperaturbestandig ,
b) unempfindlich gegen Temperungen unter Inertgas,
¢) und kostengunstig

ist. All diese Eigenschaften treffen auf das Silizium zu und daher wurde ihm bei der
Anfertigung der Schichtsysteme fir diese Arbeit der Vorzug gegeben.

Die Hartemessungen an den Sol-Gel-Verbunden sowie am Siliziumsubstrat wurden
unter folgenden Bedingungen durchgeftihrt. Je Probe erfolgten 10 Einzelmessungen bis zu
einer vorgegebenen Maximallast vog=B00, 100, 30, 10, 1, 0,1 mN. Dabei bestand das
vollstandige Eindruckexperiment aus 6 Segmenten:

F
1. Belastungssegment, Kraftrateme
100s
F
2. Entlastungssegment bis auf 5% der Maximallast , Kraftligésé

F
Belastungssegment brﬁvw’ Kraftrate%

Entlastungssegment wie 2.
Haltesegment y=const. zur thermischen Driftkorrektur, Dauer 100s

2

F
vollstandige Entlastung , Kraftratetm
100s

Die mehrfachen Be- und Entlastungszyklen wurden gewahlt, um zu gewahrleisten, dai3 die
Daten des Entlastungssegmentes Nr.4 zur Bestimmung der Harte und des Elastizitats-
moduls nach Oliver und Pharr [Oli92] nur elastische Anteile besitzen und nicht durch
Kriechanteile verfalscht werden.

Die aus den Eindruckversuchen gewonnenen Ergebnisse zu den mechanischen
Eigenschaften sind in den folgenden Abbildungen dargestellt. In Abbildung 5-10 und
Abbildung 5-11 sind jeweils die Mittelwerte der Elastizitdtsmoduln beziehungsweise der
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Hartewerte nach [Oli92] sowie die Universalhartewerte HU (Abbildung 5-9) der
Schichtsysteme im Vergleich zum unbeschichteten Siliziumsubstrat dargestellt. Die Werte
wurden ohne Korrektur der Indenterflache berechnet, wodurch der ermittelte ISE teilweise
bedingt ist. Auf die Flachenkorrektur wurde verzichtet, da durch die Anwendung des
Master-Kurven-Konzeptes die Einflisse der Indenterflache eliminiert werden. Des
weiteren wurden die Ergebnisse der Messungen ap (®&Qarzglas) in die Darstellung
tubernommen. Dies soll den Vergleich der Qualitat der Schichten-&iOktur) zum
Kompaktmaterial ermoéglichen.

Die Teilbilder a) zeigen die Ergebnisse der Schichtsysteme mit den groRReren
Ausgangsschichtdicken (SN5, SN7,SN9) wahrend die Teilbilder b) die Parameter der
Schichtsysteme mit den kleineren Ausgangsschichtdicken (S7,S5,S3) zeigen.

a) b)
‘ _ S0, | T — 5o, |
— Si(100) { 1 — Si(100) 1
LN — SN5 | | = — 57 |
\ — SN7 \ — S5
— SN9 i 104 — S3 i

/ =
/:t/:.:
14 = I/ E 14 E
0‘1 1‘ 16 1‘c‘>o 0.1 1 10 100
Fo (MmN) Fo (mMN)

Abbildung 5-9: Lastabhangigkeit der Universalharte HU der Schichtsysteme im Vergleich zum unbeschichteten

Substrat Si(100) und kompaktem Sidargestellt sind die Mittelwerte der Universalhérte am

Ende des jeweiligen Lastbereiches gegentber der zugehdrigen Normalkraft F

Bild a) zeigt die Daten der Proben mit der gro3eren Ausgangsschichtdicke

Bild b) zeigt die Daten der Proben mit der kleineren Ausgangsschichtdicke

Die Werte der Universalharte HU beinhalten sowohl plastische als auch elastische

Verformungsanteile. Der Verlauf der Kurven in Abbildung 5-9 zeigt deutlich die Ab-
hangigkeit der Universalhartewerte vom Verdichtungsgrad der Schichten. Ausgedriickt
wird dies durch die eindeutige Ordnung der Werte nach der Tempertemperatur (und damit
dem Verdichtungsgrad). Das System SN9 (hochste Tempertempetathbchstem
Verdichtungsrad) erreicht bei geringen Belastunggn<(BEO mN = h < 263 nm) das
Verhalten des kompakten Quarzglases. Die Systeme SN5 und SN7 mit geringerer
Verdichtung und gréR3erer Schichtdicke d erreichen die Kompaktwerte dagegen nicht. Fir
Belastungen & >10 mN wird zunehmender Substrateinflud wirksam, so daf’ die

Hartewerte ansteigen. Sie erreichen jedoch auch fur EindringtiefeR000 nm (h> d)
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nicht die Substratwerte, was darauf schlieBen laRt, dal die Schichten Uber grol3e
Eindringtiefen hinweg die mechanischen Parameter des Gesamtsystems beeinflussen.

a) b)
\.\. m | | \.\. —
(] [ ] l4l u S [ ] I—
& 100 \I/. n m | o100 =® —
Ll —  m . L i
- - S0, ] - S0,
— Si(100) — Si(100)
- SN5 _— ST
- — SN7 — S5
-— — SN9 — S3
10 10
01 1 10 100 01 1 10 100

F,(mN) Fo(mN)

Abbildung 5-10: Lastabhéangigkeit der Elastizitdtsmoduln E der Schichtsysteme, ausgewertet nach [Oli92] im
Vergleich zum unbeschichteten Substrat Si(100) und kompaktgnd&igestellt sind die
Mittelwerte der Elastizitaétsmoduln gegenuber der zugehérigen Normalkgaft F
Bild a) zeigt die Daten der Proben mit der gréReren Ausgangsschichtdicke
Bild b) zeigt die Daten der Proben mit der kleineren Ausgangsschichtdicke

a) b)
— Si0, — SiO,
100 — Si(100) 100 — Si(100)
— SN5 — S7
— SN7 — S5
— _\ — SN9 — . — 53
© + ©
o \ :\. . o . :\
T s o | Q| T T — i;lz!
T l\. /./n\,,,,, - T l\./:?'
- . /_ -
n
\.\././I
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Abbildung 5-11: Lastabhangigkeit der Harte H der Schichtsysteme , ausgewertet nach [Oli92], im Vergleich
zum unbeschichteten Substrat Si(100) und kompaktemdaiQestellt sind die Mittelwerte der
Harte gegeniiber der zugehorigen Normalkraft F
Bild a) zeigt die Daten der Proben mit der gréReren Ausgangsschichtdicke
Bild b) zeigt die Daten der Proben mit der kleineren Ausgangsschichtdicke
Fur die Systeme mit der geringeren Ausgangschichtdicke nimmt das Substrat schon fir
geringere Belastungeny= 1 mN (h> 100 nm) EinfluR auf die Compoundwerte. Die
Wirktiefe dieser Schichten ist geringer als die der Systeme SN5 bis SN9. Fir Eindring-

tiefen h= 1200nm stimmen Compoundwerte und Substratwerte tUberein.
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Es wurde bereits in der Literatur vermutet [Gra93], dal3 der EinfluR des Substrates um so
eher wirkt, je harter die Schicht ist.

Das bedeutet, mit der Abnahme der Schichthérte ist gleichzeitig eine Abnahme des
Substrateinflusses fiir Eindringtiefen h<d zu beobachten. Diese Aussage steht in Uber-
einstimmung mit [Gra93], in der die die Gultigkeit der Blckle-Regel, welche besagt, dal’
fur Eindringtiefen h= 1/7-1/10 der Schichtdicke d einzig und allein die mechanischen
Eigenschaften der Schicht gemessen werden, auf Schichtsysteme mit weichen Schichten
auf hartem Substrat beschrankt wird.

Die Separation der in der Universalharte enthaltenen Informationen in elastische und
plastische Anteile entsprechend der Auswertung nach Oliver und Pharr [Oli92] ermdglicht
weitere Detailaussagen hinsichtlich der mechanischen Eigenschaften der Schichten in
Abhéangigkeit vom Verdichtungsgrad.

Die Auswertung der Elastizitatsmoduln in Abbildung 5-10 zeigt, daf} nur das System
SN9 und auch nur fir kleine Eindringtiefen (h < 80 nm) die Werte des kompakten
Quarzglases erreicht. Der EinfluR des Substrates wird fiir groRere Eindringtiefen sofort
spurbar. Geringe Verdichtungsgrade der Sol-Gel-Schichten SN5 vermindern den Wert des
Elastizitditsmoduls und gleichermal3en den der Harte bis auf den Faktor 10 (Systeme mit
groRBerer Ausgangsschichtdicke). Fur die Systeme mit der geringeren Ausgangsschicht-
dicke wird ein geringerer Einflul3 des Verdichtungsgrades beobachtet. Zum einen ist dieser
fir die Systeme S7 bis S3 héher, zum anderen beeinflul3t das Substrat durch die geringen
Schichtdicke die Werte des Gesamtsystems schon fur Belastugg@i N.

Es zeigt sich also deutlich, dal3 die Beschichtungen selbst bei hoher Verdichtung,
realisiert durch Temperungen nahe des Transformationsbereiches w(T$(SIO;,) =
1200°C), die mechanischen Parameter eines reinen Quarzglases nicht erreichen kénnen.

Qualitative Aussagen, die die Wechselwirkung Schicht/Substrat berlcksichtigen, sollen
im weiteren Verlauf durch das Master-Kurven-Konzept versucht werden.

Auswertung nach dem Master-Kurven-Konzept

Die Ergebnisse der Eindruckexperimente an den Schichtsystemen werden auch durch
die Auswertungen nach dem Master-Kurven-Konzept (sieche Kap.2.4.2) bestatigt. Darlber
hinaus ermoglicht dieses Auswerteverfahren zusatzlich die qualitative Einschatzung der
Verbundsysteme.

Zuerst wurden wieder die Parameter des unbeschichteten Substrates Si(100) bestimmt,
welches genau wie die Schichtsysteme den unterschiedlichen Temperbedingungen
ausgesetzt wurde. Zur Sicherstellung, dal3 die Temperbedingungen keinen Einflu auf das
Substrat haben, fanden Parallelmessungen an unbehandeltem Si(100) statt. Der Vergleich
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zeigte keine Unterschiede im mechanischen Materialverhalten. Damit ist flr den
relevanten Auswertebereich sichergestellt, dal3 im unbeschichteten Substrat durch die
Temperung keine erkennbaren Veranderungen stattgefunden haben. Unabhéngig davon ist
jedoch prinzipiell in Erwagung zu ziehen, dafl} das Substrat unter der Schicht durchaus
durch eventuelle Diffusionsprozesse zwischen Schichtmaterial und dem Silizium Ver-
anderungen erfahren haben kann. Untersuchungen dazu konnten aber im Rahmen dieser
Arbeit noch nicht durchgefiihrt werden.

In Abbildung 5-12 ist das reine Materialverhalten des unbeschichteten Si (100) in Form
von Kraft-Eindringtiefe-Kurven fur alle untersuchten Lastbereiche dargestellt. Die
Messungen zeigen, daf3 fur dieses Material keine meRRbare Dehnungsratenabhangigkeit,
das heil3t keine Abhangigkeit der Harte von der Belastungsgeschwindigkeit, vorliegt, da
sich die MeRwerte kontinuierlich von einem MeRRbereich in den anderen anschliel3en.

100 ] 300 mN i
2 100 mN ﬂ
] 30 mN f 8 I
10 mN .
1 1mN // I
1 0,1 mN P

Kraft F, ( mN

O’O]_; - . - B 3

1 - 10 100 1000
Eindringtiefe h ( nm )

Abbildung 5-12: Kraft-Eindringtiefe-Abhangigkeit von Si(100) fiir 6 verschiedene Lastbereiche; fir jeden

Lastbereich betrug die Belastungsgeschwindigi®it _ Fuma
dt  100s

Aus den Kraft-Eindringtiefe-Wertepaaren wurde die Universalharte HU fir jedes
Wertepaar (k,h) nach Gleichung 2-24 bestimmt. Dabei ist zu beachten, dal3 der Wert der
Eindringtiefe die elastischen Anteile aus dem Hertzschen Kontakt und dem Sneddonschen
Beitrag an der Verformung der Eindruckumgebung enthélt. Die Indenterflache wurde mit
einem Wert vom\,.,, = 2456-h” als ideal angenommen. Die daraus berechneten HU-
Werte werden in Abbildung 5-13 gegenuber der Eindringtiefe h dargestellt. Dies
ermdglicht die Auswertung des Harteverlaufs von der Probenoberflache zum Volumen.
Diese Kurven beinhalten noch einen Fehler, der durch ungenaue Kenntnis der
Indenterflachenfunktion entstanden ist. Solange jedoch die Harte unterschiedlicher
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Materialien mit derselben Indenterfunktion berechnet wird, sind die Unterschiede in den
Harteverlaufskurven materialbedingt (wenn alle Messungen,wie in dieser Arbeit, mit dem
gleichen Indenter durchgefihrt werden,).

3 gfim s Hi(h)=H-(HoHg)*2/M*arctan(h/t)
o 88 H,,=230,41 GPa
" neda H,=7.48 GPa
f.=1,9 nm

I
T

Fit-Kurve H,(h)

(@]
Ll

Universalharte HU ( GPa )

0.1 1 10 100 1000

Eindringtiefe h ( nm )

Abbildung 5-13: Darstellung des Verlaufes der Universalharte HU fur Si(100)(Substratharteveyla)f H
berechnet aus den Daten aus Abbildung 5-12 sowie der Anpassung durch das Master-Kurven-
Konzept

Der in Abbildung 5-13 dargestellte Verlauf der Universalharte von Si(100) wurde nach
Gleichung 2-32 angepaldt. Die dabei erhaltene Kurve, blau gekennzeichnet, beschreibt
somit den Verlauf vom Oberflachenwert des SubstratgszHm Volumenhéartewert 4y
mit einer arctan-Ubergangsfunktion. Der Werbéschreibt darin die Halbwertstiefe, bei
der der Hartewert auf die Halfte der Differenz zwischen Oberflachen- und Volumenhéarte
abgefallen ist. Die Substrat-Harteverlaufskunghiwurde in die Abbildung 5-14, welche
den Compoundharteverlauf flir das System SN9 zeigt, Ubernommen und ermdglicht so den
Vergleich zwischen Verbund- und Substrat-Harteverlauf. Die Ergebnisse des Schicht-
systems SN9 sind hier stellvertretend fur alle Verbundsysteme dargestelit.

Mittels der Annahme, dafld die Schichtharte()l ein Vielfaches der Substrathérte
Hs(h) ist, H:-(h) =V -Hg(h) und Gleichung 2-33 wurden fur alle Schichtsysteme die

Parameter des Verbundes bestimmt (siehe zum Beispiel Abbildung 5-14 , rote Kurve) in in
der Tabelle 5-2 zusammengefalt. Dabei zeigt der konstante Verstarkungsfaktor V an, daf3
der ISE fur beide Harteverlaufe , Substrathérte und Filmhéarte, identisch ist.
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Abbildung 5-14: Darstellung des Verlaufes der Universalharte HU fir das System SN9(Compoundharteverlauf
Hc(h) im Vergleich zur Substratharte;kh))

OberflachenharteVolumenhartg Wirktiefen- | Verstarkungs{ Wirktiefen-
(GPa) (GPa) parameter.t faktor V parametet,
Si(100) 230,4 7,5 1,9 : :
SN5 41,0 1,3 - 0,178 8,05
S7 82,9 2,7 - 0,36 3,06
SN7 103,6 3,4 - 0,45 5,77
S5 112,9 3,7 - 0,49 2,72
SN9 126,7 4,1 - 0,56 0,94
S3 158,9 5,2 - 0,69 1,35

Tabelle 5-2: Parameter der Schichtsysteme sowie des unbeschichteten Substrates Si(100), berechnet nach
dem Master-Kurven-Konzept

Ein Verstarkungsfaktor V<1 fir alle Verbundsysteme zeigt an, dal3 die Schichten stets
weicher als das Substrat sind. Die Zunahme des Verstarkungsfaktors mit steigender
Tempertemperatur bestatigt die Ergebnisse der Auswertungen der Eindruckversuche nach
[O1i92]. Des weiteren ist eine Zunahme des Verstarkungsfaktors mit kleiner werdender
Schichtdicke zu beobachten. Durch die geringere Schichtdicke der Proben (S7,S5,S3) zu
Beginn der Temperung konnte wahrend der Temperphase offensichtlich eine hohere
Verdichtung des Schichtmaterials erreicht werden als bei den Verbundsystemen mit der
groReren Ausgangsschichtdicke (SN5, SN7, SN9). Die Verbundsysteme unterscheiden sich
daher nicht nur hinsichtlich ihrer Schichtdicke d, sondern auch hinsichtlich ihrer
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mechanischen Eigenschaften, welche durch den Verdichtungsgrad bestimmt werden.
Dadurch konnten nicht, wie fir das Master-Kurven-Konzept bekannt (siehe Kap.2.4.4), die
einzelnen Verbundsysteme durch Normierung auf die Schichtdicke auf einer Kurve, der
Master-Kurve, dargestellt werden.

Der Wert g}/ :%C (d...Schichtdicke), als MaR fiir die Starke des Substratdurchgriffs
2

mit £1,>1 bedeutet, dal’} die Schicht Uber einen grof3en Bereich hinweg Einflu3 auf den
Hartewert des Verbundes nimmt, das heildt, dal} der Durchgriff des Substrates relativ
gering ist. Dies wird auch zum Beispiel durch die Abbildung 5-9 bestatigt. Ganz besonders
wird das fur Eindringtiefen k 2d (am Beispiel des Verbundes SN5) deutlich. Hier liegen
die HU-Werte noch weit unter den Werten des Substrates.

Durch die Auswertung der Elastizitatsmoduln nach dem gleichen Konzept wie das
MCC kann gezeigt werden, dal3 die Schichten sich auch hinsichtlich ihres elastischen
Verhaltens untereinander unterscheiden.

Abbildung 5-15 verdeutlicht dabei das prinzipielle Vorgehen. Die ermittelten
Parameter ¥ und &g entsprechen in ihrer Bedeutung den Parametern VEyrioei der
Bestimmung der Schichtharten. Sie sind in Tabelle 5-3 dargestellt.

SN9

"1 E=Ve(Vel)*2/mtarctan(t/Ey) ]
094  Vv.=035

084 &=07

0.7 A
0.6

0.5 +

ECompound/ESiHOO)

0.4

01 -
h/d=t
Abbildung 5-15: Bestimmung des Elastizititsmoduls der Schicht des Systems SN9 durch Berechnung des

Verstarkungsfaktorspund des Wirktiefenparametefs mittels Separation des
Elastizitdtsmoduls des Substrates aus den gemessenen Compoundwerten
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Elastizitats- | Verstarkungst Wirktiefen-
modul (GPa)| faktor Vg parametety
Si(100) 172 - -
SiO, 72 - -
SN5 3,5 0,02 2
S7 5,2 0,03 1,3
SN7 18,9 0,11 0,75
S5 20,6 0,12 1,15
SN9 60,2 0,35 0,7
S3 60,2 0,35 0,85

Tabelle 5-3: Elastizitatsmoduln der Schichtsysteme berechnet mit Hilfe der ermittelten Verstarkungsfaktoren
Ve und Wirktiefenparametég durch Multiplikation des Verstarkungsfaktors mit dem
Literaturwert des Substrates Si; die Literaturwerte des unbeschichteten Si(100) und des
kompakten Quarzglases Si®urden zum Vergleich in die Tabelle ibernommen

Die Auswertung der Elastizitatsmoduln E der Schichtsysteme verdeutlicht den Einflul3
der Temperbedingungen und damit des Verdichtungsgrades auf das elastische Verhalten
der Schichten. Die Systeme SN5 und S7 ergaben den geringsten Elastizitdtsmodul. Dabei
zeigt sich aber die gré3ere Verdichtung des Systems S7 im Vergleich zu SN5 in einem
leicht héheren Elastizitatsmodul. Diese Aussage gilt auch fir die weiteren Schichten. Die
Systeme SN9 und S3 mit dem grofdten Verdichtungsgrad unterscheiden sich hinsichtlich
ihres elastischen Verhaltens nicht mehr untereinander. lhre Werte fir den Elastizitatsmodul
(Esn=Es#=60,2 GPa) liegen nahe dem des kompakten Quarzglase$Esig=72 GPa).

5.3 Tribologische Charakterisierung der Verbundsysteme

Zur Beurteilung der tribologischen Eigenschaften der Schichtsysteme wurden die
Ritzexperimente unter den gleichen Bedingungen durchgefuhrt, die sich bereits bei der
tribologischen Charakterisierung der Kompaktmaterialien bewahrt haben.

Lediglich einige Experimente im Ritzmodus Kantenrichtung weisen andere maximale
Normalkrafte auf. Dies hat jedoch keinerlei Auswirkung auf die Gesamtinterpretation der
Ergebnisse.

Abbildung 5-16 und Abbildung 5-17 zeigen die Ergebnisse der Ritzexperimente an den
Verbundsystemen. Dabei wurden aufgrund der Fille der MeRwerte nur jeweils die
Mittelwerte der Reibungskoeffizienten am Ende des jeweiligen MeRbereiches als
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repasentative Werte angegeben und gegen die jeweils zugehodrige Normalbelgdtimg F
alle Kompaktproben im FurchungsbereicR¥EmN) dargestelit.

In den Teilbildern a) sind die Ergebnisse der Ritzexperimente an den Verbundsystemen
SN5,SN7 und SN9 (grolRere Ausgangsschichtdicke) und in den Teilbildern b) die
Ritzergebnisse der Verbundsysteme S7, S5 und S3 (geringere Ausgangsschichtdicke)
dargestellt. Um den Vergleich zum unbeschichteten Substrat und dem kompakten
Quarzglas zu demonstrieren, wurden ebenfalls die Daten der Kompaktmaterialien in die
Abbildungen Gbernommen.

I sio, I sio,
=1 — Si(100) = N Si(]OO)
T — SN5 T —_
.0 — SN7 .0 — 1
= — SN9 E & — 53 ]
) RO %
5 PEE— S RS
S i /E S i § %/E
o) =) =
g | — 0
0]
0,1 1 T A T 0,11 Ty L
1 10 100 1 10 100
Normalkraft F,, ( mN ) Normalkraft F, ( mN )

Abbildung 5-16: Lastabhangigkeit der Reibungskoeffizienten der untersuchten Schichtsysteme im Vergleich zum
unbeschichteten Substrat Si(100) und dem kompaktendai@estellt sind die Mittelwerte des
Reibungskoeffizienten u am Ende des jeweiligen MeRbereiches aus Experimenten im Ritzmodus
Kantenrichtung gegeniber der zugehdrigen Normalkraft F
Teilbild a) zeigt die Daten des Ritzversuches an den Proben mit der gré3eren
Ausgangsschichtdicke
Teilbild b) zeigt die Daten des Ritzversuches an den Proben mit der geringeren
Ausgangsschichtdicke

Der erste Eindruck zeigt, daf3 das generelle Reibungsverhalten durch eine Beschichtung
nicht verandert wird. Auch die Verbundsysteme zeigen eine Abhangigkeit des Reibungs-
koeffizienten pu von der aufgebrachten NormalbelastyundoBbei wird fir den Reibungs-
koeffizienten, wie bereits bei den Kompaktmaterialien ermittelt, im Ritzversuch im Modus

Flachenrichtung eine groBere Normalkraftabhéangigkeit als fiir den entsprechenden

Reibungskoeffizienten im Versuch im Ritzmodus Kantenrichtung beobachtet.

Fur den Versuch im Ritzmodus Kantenrichtung ist jedoch ein erheblichen Unterschied
in den Absolutwerten des Reibungskoeffizienten zwischen den einzelnen Systemen zu
verzeichnen. Hier wird ein Einflu der Beschichtung auf das tribologische Verhalten der
Schichtsysteme im Vergleich zum unbeschichteten Substrat deutlich. Durch die Be-
schichtung erhdht sich der Wert des Reibungskoeffizienten p.
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Abbildung 5-17: Lastabhéngigkeit der Reibungskoeffizienten der untersuchten Schichtsysteme im Vergleich zum
unbeschichteten Substrat Si(100) und dem kompaktendaiQestellt sind die Mittelwerte des
Reibungskoeffizienten p am Ende des jeweiligen MeRRbereiches aus Experimenten im Ritzmodus
Flachenrichtung gegenliber der zugehdérigen Normalkrgft F
Teilbild a) zeigt die Daten des Ritzversuches an den Proben mit der gréReren
Ausgangsschichtdicke
Teilbild b) zeigt die Daten des Ritzversuches an den Proben mit der geringeren
Ausgangsschichtdicke

Das bedeutet, bei tribologischer Beanspruchung dieser Verbundsysteme wird dem
Indenter beziehungsweise dem Tribopartner trotz gleicher Belastung in Normalrichtung
durch K eine groRBere Tangentialkrafty Fentgegengesetzt als beim unbeschichteten
Substrat und beim kompakten Sias heildt, der Widerstand gegen eine Bewegung der
beiden Tribopartner Verbundsystem-Indenter gegeneinander ist gro3er als gegentber dem
Tribopartner Kompaktmaterial (Si(100), Sihdenter). Dieser Unterschied wird ganz
besonders fur die Systeme mit geringerer Ausgangsschichtdicke deutlich. Die Probe S7
weist im Vergleich zu Probe SN5 (beide bei gleichen Bedingungen getempert) wesentlich
hohere Reibungswerte auf. Dagegen unterscheiden sich die Systeme S5 und S3 in ihrem
Reibungsverhalten kaum von den ihnen entsprechenden Systemen SN7 und SNO.
Offensichtlich fuhrte eine weitere Verdichtung durch die geringere Schichtdicke der
Proben S5 und S3 nicht mehr zu einer weiteren Erhéhung des Reibungswiderstandes, wie

es noch fur die Systeme S7 und SN5 zu beobachten war.

In der Versuchsfiihrung im Ritzmodus Flachenrichtung sind kaum noch Unterschiede
im Reibungsverhalten zwischen den Schichtsystemen und den Kompaktproben zu
verzeichnen. Auch eine gré3ere Schichtdicke der Proben SN5, SN7 und SN9 hatte keinen
Einflul3 auf den Wert des Reibungskoeffizienten. Die anfanglich noch leicht verschiedenen
Werte fur Normalbelastungenyk 10 mN werden auch fir die Proben mit geringerer
Schichtdicke S7, S5 und S3 erreicht. Fir NormalbelastungetOmN sind Substratwerte
und Verbundsystemwerte identisch. Bei diesen Normalbelastungen erfolgte bereits eine
Ablosung der Schichten vom Substrat und der Indenter erfahrt nur noch die Antworten des
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Substrates auf die tribologische Beanspruchung (siehe dazu auch Abbildung 4-19 und
Abbildung 4-20).

Zur analytischen Auswertung der Ritzexperimente an den Schichtsystemen wurde der
Verlauf des Reibungskoeffizienten p mit zunehmender Normalkgafti€ bereits an den
Kompaktproben durch Gleichung 4-25 angepal3t. In Abbildung 5-18 sind die MelRkurven
sowie die berechneten Kurven am Beispiel des Schichtsystems SN5 dargestellt. Die
MelRkurven zeigen den typischen Verlauf fir Verbundsysteme mit Absplitterungs-
erscheinungen der Schichten hervorgerufen durch Versagen der Haftfestigkeit der
Beschichtung. Diese Prozesse aufern sich in einer plotzlichen starken Streuung der Mel3-
werte bei Erreichen einer kritischen NormalbelastupgHer den Versuch im Ritzmodus
Kantenrichtung (Abbildung 5-1a)) betragt diese Kraft®5-30 mN wahrend sie in dem
Versuch im Ritzmodus Flachenrichtung (Abbildung 5-18b)) kei 0 mN liegt.

SN5 SN5
Ritzmodus: Kantenrichtung Ritzmodus: Fidchenrichtung
1 1 .

o .
= — angepaBte Kurve y(F,) = — angepaBte Kurve p(F) £
S Ko
N N
© ©
S S
~ ~
w [%2]

(@) (@)
: :
3 Ko|
‘O O
Y Y
0.1 T T ; i 0,1 St ma SRR 5t . T
0,1 1 10 100 0.01 0.1 1 10 100
Normalkraft F, ( mN ) Normalkraft F, ( mN )

Abbildung 5-18: Darstellung der Lastabhangigkeit des Reibungskoeffizienten p von SN5 mittels Auftragung
K Uber die Normalkraft - und Anpassung durch einen analytischen Ansatz(Gleichung(4-25))
zur Beschreibung des Reibungsverhaltens; (die Parameter der Anpaf3-Kurve sind in Tabelle 5-4
zusammengefallt);
Teilbild a) zeigt die Daten des Ritzversuches im Ritzmodus Kantenrichtung,
Teilbild b) zeigt die Daten des Ritzversuches im Ritzmodus Flachenrichtung

Fur dieses System konnten die MelRwerte gut angepaldt werden. Fir die weiteren
Systeme gestaltete sich die Anpassung der Daten durch die starke Streuung der Mel3werte,
hervorgerufen durch die Absplitterungs- und Ablésungsvorgange bei Normalbelastungen
Fn >1 mN, sehr schwierig. Der Verlauf des Reibungskoeffizienten beim Ritzversuch im
Ritzmodus Kantenrichtung wurde durch derartige Prozesse stark verfalscht. Die fur diese
Systeme ermittelten Parameter wurden daher nur zur Orientierung in die Tabelle
tubernommen und durch Klammern gekennzeichnet. Die Ergebnisse der analytischen
Auswertung der Ritzexperimente an den Schichtsystemen sind in Tabelle 5-4 zusammen-
gefal3t. Die Werte flur die Elastizitatsmoduln wurden aus den Ergebnissen der Master-
Kurven-Konzept-Anpassung fiir die Elastizitatsmoduln aus den Eindruckexperimenten
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gewonnen, da fur diese Schichtsysteme noch keine Berechnungen oder Literaturwerte
existieren. Auch fur die Verbundsysteme wurden Werte fir die Adhasionskréafte erhalten,

die nicht in der GroRenordnung der Literaturwerte liegen. Wie bereits in der Diskussion

der Ergebnisse der Kompaktmaterialien betont, haben die Adhéasionskrafte fur die Gleit-
reibung vorerst formale Bedeutung.

Durch die Gegenuberstellung der Parameter in Tabelle 5-4 wird zunachst wieder der
Zusammenhang zwischen Temperbedingungen und mechanischem Verhalten deutlich. Die
Systeme, welche unter den gleichen Temperbedingungen hergestellt wurden, zeigen auch
ahnliches Verhalten bei tribologischer Beanspruchung. Dabei besteht ein eindeutiger
Zusammenhang zwischen den Elastizitdtsmoduln und dem Parameter T. Mit steigender
Tempertemperatur und damit Verdichtung erhdht sich der Elastizitditsmodul und damit
auch der Parameter T als Mal3 fur eine Art Scherspannung. Das bedeutet, mit steigender
Verdichtung werden die Schichten elastisch harter. Die Werte des Parameters T werden flr
den Einzelrauheits-Ritzversuch im Ritzmodus Kantenrichtung doppelt so hoch ermittelt
wie flur den Versuch in Flachenrichtung. Dagegen ergeben die Anpassungen der Mel3daten
fur den Kontaktdruck fim Versuch in Flachenrichtung héhere Werte als im Versuch mit

P
dem Indenter in Kantenrichtung. Eine grobe Abschéatzung Iie#%ﬁﬁt:POKR. Dieses

Verhalten des Kontaktdruckeg Rird auch durch die htheren Werte fir die Reibungs-
koeffizenten der Schichtsysteme im Ritzexperiment in Flachenrichtung Abbildung 5-17 bei
groBen NormalkraftenyFgegeniber den Ritzexperimenten in Kantenrichtung (Abbildung
5-16) deutlich. Die Parameter n unterscheiden sich im Vergleich zu den Kompaktsystemen
dagegen nicht fur die beiden verschiedenen Ritzmodi.

Material E (GPa) T (GPa) Agn (N) N 2 Po (GPa)
m+1
FR KR FR KR FR KR FR| KR| FR| KR
SN5 3.44 3.44 0,05(¢ 0,1 S5E-» 1E4 1,5 1|7 3 0J87
S7 5,16 516 | 0,049 (0,09) 5E-5 (GEB) 16 15 B (B
SN7 18,9 18,9 0,28 0,44 6E-» S5E-p 15 1p5 44 113
S5 20,6 20,6 | 0,22 (0,22) 5E-5 (5E-H) 1,65 155 2,7 (3,7)
SN9 60,2 60,2 0,45 1,8 S5E-% 1E-4 16 1|7 35 1,1
S3 60,2 60,2 09| (05| 5E5% (5E-5) 17 15 22 A7)

KR — Ritzmodus: Kantenrichtung=R — Ritzmodus: Flachenrichtung

Tabelle 5-4: Tribologische Parameter der Schichtsysteme; berechnet aus den Parametern der Anpassung der
Melkurven aus den Ritzexperimenten



6 Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden die mechanischen Parameter sproder Kompaktmaterialien und
Schichtsysteme durch Deformation kleiner Volumina untersucht. Zu diesem Zweck
wurden Nanoeindruck- und Nanoritzexperimente an den verschiedenen Systemen durch-
gefuhrt. Als Kompaktmaterialien wurden Quarzglas @piCFloatglas, Si(100) sowie
technisches Aluminium untersucht. Die Verbundsysteme bestanden aus Glasschichten mit
SiO,-Netzwerkstruktur, hergestellt aus dem Sol-Gel- Prozel3, welche auf einem Substrat
aus Si(100) aufgetragen wurden. Die Schichten unterschieden sich im Herstellungsprozel3
nur hinsichtlich ihrer Tempertemperaturen und Ausgangsschichtdicken.

Die Bestimmung der genauen Indenterspitzenverrundung der in den Kontaktexperi-
menten verwendeten Indenter vom Vickers- und Berkovich-Typ erfolgte sowohl nach einer
topographischen Auswertemethode mittels Atomkraftmikroskopie (AFM) als auch aus den
Mel3daten von Kraft-Eindringtiefe-Messungen an den Kompaktmaterialien im rein ela-
stischen Bereich unter Verwendung der Theorien von Hertz und Sneddon. Es konnte
gezeigt werden, dal? alle verwendeten Verfahren die Spitzenverrundung unabhéngig vom
verwendeten Material beschreiben kénnen. Dies ist ein wichtiges Kriterium fur die
Anwendbarkeit einer Kalibriermethode. Die Auswertung der Mel3daten aus Eindruck-
experimenten im rein elastischen Bereich nach der Theorie von Sneddon liefert dabei die
grol3te Reproduzierbarkeit der Ergebnisse.

Da zur Auswertung tribologischer Versuche im Nanometerbereich von Oberflachen
bisher kein umfassender analytischer Ansatz besteht, wurde in dieser Arbeit versucht,
durch Analyse der komplexen Natur des tribologischen Verhaltens einer Einzelrauheit,
welche gegen eine Festkodrperoberflache bewegt wird (Ritzversuche mit spitzen Indentern
vom Berkovich-Typ), an den Kompaktmaterialien die fundamentalen Prozesse der
Reibung und Furchung im Nanometerbereich der Oberflachen zu untersuchen.

Dabei konnte zunéchst festgestellt werden, dal3 das tribologische Verhalten von
Festkorpern mit Normalkraftern,E300 mN und damit Eindringtiefen h< 2um nicht mehr
durch die klassischen Reibungsgesetze von Coulomb und Amontons beschrieben werden
kann. Statt dessen wird fir alle Materialien eine Abhangigkeit des Reibungskoeffizienten p

(u :E—T;FT..Tangentialkraft) von der vorgegebenen Normalkraf; Beobachtet. Diese

N
Normalkraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten wird hauptsachlich durch zwei
Prozesse, Gleitreibungsprozeld und Furchungsprozel3, welche anteilméaf3ig wahrend des

gesamten Ritzversuches ablaufen, bestimmt. Durch den verwendeten Bereich der
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Normalkrafte iy von 10° bis10* N, der wahrend der Nanoritzexperimente kontinuierlich
durchlaufen wird, kénnen beide Prozesse wahrend des Ritzvorganges deutlich erfal3t
werden. Bei der Auftragung des berechneten Reibungskoeffizienten gegen die Normalkraft
in doppelt-logarithmischer Darstellung 14Rt sich der Ubergang vom rein elastischen
Gleitreibungs- zum elastisch-plastischen Furchungsprozef3 durch das Minimum im
Kurvenverlauf u=p (k) eindeutig festlegen. Des weiteren wurde eine starke Abhangigkeit
des Reibungsverhaltens der untersuchten Materialien von den verwendeten Ritzmodi
(Ritzrichtung normal zur Kante beziehungsweise Flache) beobachtet. Uberraschenderweise
zeigt das im Einzelrauheits-Ritzversuch gemessene Reibungsverhalten im Furchungs-
bereich keine Abhangigkeit von der Deformationsgeschwindigkeit, wie es fir das Kraft-
Eindringtiefe-Verhalten aus den Nanoeindruckexperimenten bekannt ist. Das heif3t, hier
entspricht bereits das Einzelrauheits-Ritzverhalten dem klassischen makroskopischen Ex-
periment.

Bei der Erklarung der gemessenen Normalkraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten
1 wurde auf die bisherigen Erfahrungen bei der Interpretation der Ergebnisse aus Ein-
druckexperimenten im Nanometerbereich und aus tribologischen Untersuchungen im
atomaren Bereich mittels Atomkraftmikroskopie [Schw97] an den Oberflachen zurlickge-
griffen. Dies fuhrte zu einem ersten analytischen Ansatz zur Beschreibung des nanotribo-
logischen Verhaltens von Festkdrpern. Dieser Ansatz ermdglicht eine vollstandige Inter-
pretation der Normalkraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten sowohl fiir den Gleitrei-
bungs- als auch fur den Furchungsprozel3 wahrend des Ritzvorganges. Besonders wurde
dabei auch der Einflu3 zusatzlich wirkender Adhasionskrafte auf das Reibungsverhalten
von Indenter und Festkdrperoberflache untersucht. Die ermittelten Werte fir die wirkenden
adhasiven Krafte weichen jedoch bisher von den bekannten Literaturwerten ab. Zukinftige
gezielte Untersuchungen bezlglich der Wirkung von Adh&sionskraften in tribologischen
Experimenten an definierten Probenbedeckungen kodnnten Aufschlul3 Uber diese Dis-
krepanz geben.

Die Auswertung der Ritzversuche an Kompaktmaterialien ergab eine gute Ubereinstim-
mung des Ansatzes fur die Normalkraftabhangigkeit des Reibungskoeffizienten mit dem
Experiment. Die so ermittelten tribologischen Parameter liegen in der Grél3enordnung der
bekannten mechanischen Parameter wie Scherspannung und Kontaktdruck, die aus dem
Eindrucktest bestimmt wurden. Dies ist eine bemerkenswerte Bestéatigung der Anwendbar-
keit des Ansatzes.

Das mechanische Verhalten der Schichtsysteme wurde sowohl im Eindrucktest als auch
im Ritzversuch untersucht. Durch die Anwendung eines Master-Kurven-Konzeptes auf die
Ergebnisse des Eindruckversuches war es mdoglich, die Harteverlaufe und Elastizitats-
moduln der Schichten von dem des Siliziumsubstrates durch Bestimmung eines konstanten
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Verstarkungsfaktors V zu separieren. Dabei konnten aber die einzelnen Verbundsysteme
nicht, wie fur das Master-Kurven-Konzept bekannt, durch Normierung auf die Schicht-
dicke auf einer Kurve, der Master-Kurve, dargestellt werden. Damit wurde gezeigt, dal3 die
Verbundsysteme sich nicht nur hinsichtlich ihrer Schichtdicke, sondern auch hinsichtlich
ihrer mechanischen Eigenschaften, welche entscheidend durch den Verdichtungsgrad
bestimmt werden, unterscheiden. Es konnte festgestellt werden, dalR mit zunehmender
Tempertemperatur eine zunehmende Verdichtung des Netzwerkes und damit eine
Erh6hung der elastischen Steifigkeit des Schichtmaterials stattfindet und bei genigendem
Verdichtungsgrad die mechanischen Eigenschaften von kompaktem Quarzglas erreicht
werden kdnnen.

Die Daten der Einzelrauheits-Ritzversuche an den Schichtsystemen zeigen ebenfalls die
von den Kompaktmaterialien bekannte Normalkraftabhanigkeit des Reibungskoeffizienten.
Mit dem an den kompakten Materialien erprobten Ansatz lassen sich damit auch hier die
tribologischen Parameter der Verbundsysteme bestimmen, wobei dazu die Werte fur die
Elastizitditsmoduln aus den, mittels des Master-Kurven-Konzeptes analysierten Eindruck-
experimenten dbernommen werden konnten. Wie die Eindruckversuche zeigen auch die
Ergebnisse der Ritzversuche eine Abhangigkeit von den Temperbedingungen und damit
vom Verdichtungsgrad der Sol-Gel-Schicht. Fir alle Schichtsysteme, selbst fur die mit den
am geringsten verdichteten Schichten, wurden héhere Reibungskoeffizienten als fir die
Kompaktmaterialien Si(100) und Quarzglas SEmittelt. Das bedeutet, bei der er-
zwungenen Relativbewegung zwischen Indenter und Probe wird dem Indenter ein hdherer
Widerstand gegen die Eindringbewegung entgegengesetzt als es bei den Kompaktmateri-
alien der Fall ist.

Es kann somit eindeutig festgestellt werden, dal? fir eine vollstandige Charakterisie-
rung von Festkorpern zur technischen Anwendung das mechanische Verhalten im Ein-
drucktest als auch das tribologische Verhalten im Ritzversuch gleichermal3en untersucht
werden mussen, da die beiden Beanspruchungsmodi offenbar wesentlich unterschiedliche
mechanische Eigenschaften messen.

Um eine umfassende Einschéatzung der Deformation der untersuchten Systeme bei den
beschriebenen Kontaktexperimenten unter hoher lokaler Belastung zu erhalten, wurde die
Oberflachenverformung innerhalb und auf3erhalb des Kontaktbereiches mittels Atomkraft-
mikroskopie (AFM) untersucht. Dadurch wurden detaillierte Informationen Uber spezi-
fische Bereiche wie Eindruckkanten und Ritzspurenden erhalten. So konnte erstmals ein-
deutig Wallbildung an rif3freien Eindriicken in Float- und Boratglas nachgewiesen werden,
wohingegen das Quarzglas $idie theoretisch fur Glaser erwarteten Einsinkeffekte
zeigte. Bei der Betrachtung der Seitenkanten der Ritzspuren an den Glasern konnten weder
Ritzlocken noch Absplitterungsvorgange beobachtet werden, wie sie in der Literatur
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beschrieben sind. Statt dessen tritt eine, zum Teil sehr deutliche Wallbildung auf. Durch
Untersuchung der Enden der Ritzspuren konnten Erklarungen zu den Unterschieden im
Wallformationsprozeld beim Ritzversuch im Ritzmodus Kanten- beziehungsweise
Flachenrichtung gegeben werden.

Die Unterschiede in den Ergebnissen der AFM-Messungen an Eindriicken und Ritz-
spuren zur Literatur werden auf die hier verwendeten geringen Kréfte zurlckgefihrt.
Durch die topographischen Untersuchungen im Nanometerbereich wurden somit erstmals
die elementaren Deformationsvorgange bei geringen Belastungen sichtbar gemacht.

Weiterhin weisen alle Ergebnisse der topographischen Untersuchungen darauf hin, dai3
der Einflu3 der Wallbildung auf die reale Kontaktflache sowohl fur den Eindrucktest als
auch in tribologischen Versuchen beriicksichtigt werden sollte. Die dadurch exakte
Bestimmung des realen Kontaktbereiches erméglicht somit erst die genaue Bestimmung
der Materialparameter aus den Deformationsexperimenten Kkleiner Volumina. Die
Beurteilung des Einflusses von Wallbildungs- und Einsinkeffekten auf die Kontaktflache
unter den unterschiedlichen Beanspruchungsmodi sowie die Einarbeitung dieser
Ergebnisse in die in dieser Arbeit vorgestellten und entwickelten Ansatze stellt daher einen
interessanten Gegenstand fur zuktnftige Arbeiten dar.

Ausblickend erscheint es besonders lohnenswert, Ritzexperimente im sofortigen
Anschlu3 an ein Eindruckexperiment aus einem Eindruck heraus durchzufiihren, um die
Veréanderung des Spannungsfeldes unter der Wirkung einer zusatzlichen Tangentialkraft zu
untersuchen. Die Dynamik bei der Veranderung des Spannungsfeldes bis zur Einstellung
eines stabilen Verhaltnisses zwischen Normal- und Tangentialkraft 1ait sich mit der in
dieser Arbeit verwendeten Ritzanordung spezifisch durch die Versuchsparameter
beeinflussen und ebenfalls detailliert in den Mel3daten verfolgen.

Des weiteren bieten sich fur spezielle Untersuchungen hinsichtlich der Gleitreibung
Ritzexperimente mit spharischen Indentern bzw. Indentern grél3erer Spitzenverrundungs-
radien an. Durch eine Verlangerung der Gleitreibungsphase wirden so genauerere Mes-
sungen bezuglich rein elastischer Deformation beim Ritzversuch im Nanometerbereich von
Oberflachen moglich. Es wird weiterhin erwartet, dal3 die bei der Arbeit mit grol3eren
Kontaktflachen gewonnenen Erkenntnisse Hinweise zum Gultigkeitsbereich der Be-
handlung des Indenters als eine "Einzelrauheit” geben kdnnen.
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