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1 Einleitung und Motivation

1 Einleitung und Motivation

In vielen Anwendungen werden zunehmend héhere thermische Wirkungsgrade, bes-
sere Korrosionsbestandigkeit und hohere Verschleiwiderstande bei gleichzeitiger
Reduktion des Gewichtes gefordert. Oftmals kdnnen diese Anforderungen nur durch
den Einsatz ingenieurkeramischer Werkstoffe erflillt werden, weshalb zunehmend
keramische Komponenten zum Einsatz kommen. Den hervorragenden Eigenschaften
von Keramiken stehen allerdings auch Nachteile wie z.B. deren sprodes Materialver-
halten gegenuber. Die Sprodigkeit der Hochleistungskeramiken resultiert aus ihrer
mangelnden Fahigkeit Spitzenspannungen durch plastische Verformung abzubauen.
So kénnen Spannungsspitzen an herstellungsbedingten Rissen, Poren und sonsti-

gen Einschlissen bereits zum Versagen der Bauteile fuhren.

Der Sonderforschungsbereich 483 ,Hochbeanspruchte Gleit- und Friktionssysteme
auf Basis ingenieurkeramischer Werkstoffe, in dessen Rahmen diese Arbeit ent-
standen ist, hat es sich zur Aufgabe gemacht, die Grundlagen fur einen wirtschaftli-
chen und sicheren Einsatz keramischer Werkstoffe bereit zu stellen. Dies soll durch
die wissenschaftliche Durchdringung des gesamten Produktentstehungsprozesses
von der Bereitstellung der notwendigen Auslegungswerkzeuge uber bauteilspezifi-
sche Werkstoffe, Pruftechniken und Qualitatssicherung bis zur Realisierung prototy-
pischer Bauteile geschehen. So sind Demonstratorprojekte entstanden, wie z.B. eine
Hochdruckpumpe flir Ottokraftstoff mit keramischen Komponenten, welche Foérder-
dricke bis zu 500 bar ermdglichen oder keramische Walzensysteme welche hinsicht-

lich Handling und Standzeiten ein grol3es Potenzial besitzen.

Um keramische Bauteilkomponenten sicher und zuverlassig gestalten zu kdnnen,
mussen die Mechanismen bekannt sein, durch die das betreffende Bauteil unter der
einsatzspezifischen Belastung geschadigt wird bis es schliellich versagt, wodurch es
zum Ausfall des Gesamtsystems kommen kann. Nur so kann eine Dimensionierung
im Konstruktionsprozess erfolgreich vorgenommen und die Zuverlassigkeit des Sys-
tems maximiert werden.

Als eine mdgliche Schadensursache wurde das Phanomen der Reibermidung identi-

fiziert, die zu Ausbrichen und Rissen flihren kann. Reibermidung tritt auf, wenn in



1 Einleitung und Motivation

der Kontaktzone zwischen zwei zyklisch beanspruchten Bauteilen oder Komponen-
ten eine reversierende Bewegung relativ zueinander stattfindet und dies auch, wenn
diese Relativbewegungen nur mit sehr kleinen Wegamplituden im Mikrometerbereich
erfolgen. Die Gleitreibung in der Kontaktzone kann unterschiedliche Ursachen ha-
ben. Sie kann beispielsweise durch die Bewegung eines der Kontaktkorper relativ
zum Gegenkorper verursacht werden. Reibermidung kann aber auch auftreten,
wenn die beiden Kontaktkérper unterschiedliche elastische Eigenschaften besitzen.
Wahrend zu metallischen Werkstoffen zahlreiche Forschungsberichte zur Reibermu-
dung existieren und es zu diesem Thema eine breite Datenbasis gibt, wurde die
Reibermidung an ingenieurkeramischen Werkstoffen bisher kaum erforscht. Daher
ist der aktuelle Kenntnisstand zum Reibermidungsverhalten von ingenieurkerami-
schen Werkstoffen als unzureichend zu bezeichnen.

Ziel der durchgefuhrten Untersuchungen war, die Schadigungs- und Versagensme-
chanismen ingenieurkeramischer Werkstoffe am Beispiel von Aluminiumoxid (Al,O3)
und Siliziumnitrid (SisN4) unter Reibermidungsbeanspruchung zu ermitteln und damit
die Voraussetzungen flr eine verbesserte Zuverlassigkeits- bzw. Lebensdauervor-
hersage zu schaffen. Ein verbessertes Verstandnis der Vorgange, welche zu reiber-
muadungsinduzierter Schadigung fluhren, ermdglicht neben einer hdherer Ausfallsi-
cherheit durch prazisere Lebensdauervorhersagen auch die Nutzung des Entwick-

lungspotentials ingenieurkeramischer Werkstoffe in der Zukunft.
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

2.1 Grundlagen Ermiidung

Der Vorgang, bei dem sich ein Werkstoff bei zyklischer Beanspruchung strukturell
verandert wird ganz allgemein als Ermidung definiert. Der zyklisch beanspruchte
Werkstoff durchlauft die Rissbildungs- und Rissausbreitungsphase und versagt letzt-
endlich durch Bruch [22]. ErmUdungsbriche treten in vielen unterschiedlichen For-
men in Erscheinung. Zyklische Belastung in Form von Spannungen oder Dehnungen
haben mechanische Ermiidung zur Folge. Zyklische Belastungen in Kombination mit
hohen Temperaturen verursachen Kriechermiidung; wenn auch der Temperaturver-
lauf zyklisch ist, spricht man von thermo-mechanischer Ermiidung. Periodische Be-
lastung in einer chemisch aggressiven oder versprodenden Atmosphare verursacht
Korrosionsermiidung. Die zyklische Belastung durch aulRere Krafte in Kombination
mit gleitendem oder rollendem Kontakt wird Gleitkontakt- bzw. Rollkontaktermiidung
genannt. Reibermidung ist nach [93] die Kombination von zyklischer Belastung in
Kombination mit Relativbewegung und Gleitreibung zwischen Oberflachen.

Die ersten systematischen Ermidungsversuche wurden im Zeitraum von 1852-1869
von August Wohler (*1819 bis 11914), Obermaschinenmeister a. d. konigl. Nieder-
schlesisch-Markischen Eisenbahn, an Radsatzwellen von Eisenbahnen durchgeflihrt.
Seine Untersuchungen umfassten Biegung, Torsion und axiale Belastung an diesen
Bauteilen. Auf seiner Arbeit beruhen die nach ihm benannten Wdhlerdiagramme zur
Ermittlung des Lebensdauerverhaltens bei unterschiedlichen Beanspruchungsampli-
tuden und der Wechselfestigkeit.

Da fast alle technischen Bauteile schwingend beansprucht werden, hat die Erfor-
schung der Schwingfestigkeit eine groRe sicherheitsrelevante und wirtschaftliche Be-
deutung. Prazise Lebensdauervorhersagen zyklisch beanspruchter Bauteile sind die
Grundvoraussetzung fur eine wirtschaftliche Dimensionierung und erhéhen die Aus-

fallsicherheit.
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2.2 4-Punkt-Biegung an ingenieurkeramischen Werkstoffen

Zur Bestimmung der mechanischen Festigkeitskennwerte von Keramiken hat sich
der genormte Vier-Punkt-Biegetest [1], [88] etabliert. Die Ergebnisse aus dem Vier-
Punkt-Biegetest sind Grundlage zur Bestimmung des Einflusses der Reibermidung
auf die Lebensdauer zyklisch beanspruchter keramischer Bauteile [4].

Aufgrund der gunstigen Probenherstellung und der relativ einfachen Versuchsfuh-
rung ist der 4-Punkt-Biegeversuch die am weitesten verbreitete Prafmethode, um
mechanische Festigkeitskennwerte an keramischen Proben zu ermitteln. Hierbei wird
eine balkenférmige Biegeprobe (meistens 3x4x45 mm?®) entweder dynamisch oder
zyklisch belastet. Mittels Vier-Punkt-Biegung wird ein konstantes Biegemoment Uber
einen relativ grolRen Bereich der Probe erreicht. Es hat sich gezeigt, dass schwin-
gend beanspruchte Keramiken mit Glasphasen auf den Korngrenzen zu zyklischer
Ermudung neigen [3]. Dem 4-Punkt-Biegeversuch (Abbildung 2-1) wird oft wegen des
groBeren Messbereichs mit konstantem Biegemoment gegenuber dem 3-Punkt-
Biegeversuch der Vorzug gegeben, auch wenn aufgrund statistischer Einflisse die

Festigkeitswerte niedriger liegen [1].

A Fly
} Sy }

20 N U
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Abbildung 2-1: Schematische Darstellung des 4-Punkt-Biegeversuchs mit Momen-

tenverlauf
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

Nach [88]

_ 3(S1 _Sz)F

o = 2-1
R,max 2h 2b ( )

berechnet sich die maximale Randspannung der Biegeprobe aus dem Abstand der
Belastungsrollen S4-S;, der Probenhdhe h, der Probenbreite b und der Belastungs-
kraft F. Der 4-Punkt-Biegeversuch durfte im Hinblick auf die Messfehlerbeurteilung
der am umfassendsten untersuchte Festigkeitstest sein [1], [2]. Eine ausflhrliche

Fehlerbetrachtung wird z.B. in [3] gegeben.

2.3 Grundlagen Reibermiidung

2.3.1 Tribologie

Reibermidung ist ganz allgemein den Fachgebieten Tribologie und Schwingfestigkeit
zuzuordnen. Nach [95] versteht man unter Tribologie die Wissenschaft und Technik
von aufeinander wirkenden Oberflachen in Relativbewegung. Sie umfasst das Ge-
samtgebiet von Reibung und Verschleil3, einschliel3dlich Schmierung und schlie3t ent-
sprechende Grenzflachenwechselwirkungen sowohl zwischen Festkdrpern als auch
zwischen den Festkorpern und Flussigkeiten ein [90]. Bauteile, die in dieser Art und
Weise in Verbindung stehen, werden als tribologisches System bezeichnet. Zu den
Aufgaben tribologischer Systeme gehort u.a. die Ubertragung von Bewegung, Arbeit,
Masse oder Information [92].

Sowohl Reibung als auch Verschleily sind keine auf einen bestimmten Werkstoff be-
zogenen Kenngrdflen. Betrachtet werden muss immer die Gesamtheit des tribologi-
schen Systems. Dieses systemabhangige Verhalten erfordert also die Analyse und
Betrachtung des Zusammenwirkens aller beteiligten Bauteile und Zwischenstoffe so-
wie von Bewegungs- und Belastungszustanden. Um ein tribologisches System exakt
beschreiben zu kénnen, ist es wichtig die Ausgangsbedingungen, den Ablauf und
den Endzustand des Systems zu kennen. Als Ausgangsbedingungen werden die
Oberflachenbeschaffenheit, die Kontaktgeometrie und die mechanischen Werkstoff-
eigenschaften der Tribopartner, sowie die auf das System einwirkenden mechani-

schen Belastungen verstanden [94].

11



2 Grundlagen und Kenntnisstand

| Einflussgruppe |
Gestalt und Stoff eingeleitete Energie
(Struktur) (Beanspruchungskollektiv)

1 2 | 3 : 4 5
Grundkorper Gegenkorper | | 3a Zwischenstoff Belastung Bewegung
3b Umgebungsmedium
Paarung fest, fussig.%

REIBUNG
VERSCHLEISS

Abbildung 2-2: Tribologisches System [91]

Der Ablauf wird im Wesentlichen durch Reaktionsgrofien, wie z.B. die Reibungszahl,
die Temperatur, die Oberflachenveranderung und die Beanspruchungsdauer sowie
der Kinematik und dem zeitlichen Bewegungsablauf bestimmt. Die Kinematik kann
nach [95] in Gleiten, Rollen, Walzen, Stol3en, Prallen und Strémen unterteilt werden.
Der zeitliche Bewegungsablauf wird nach kontinuierlicher, oszillierender und intermit-
tierender Bewegung unterteilt. Der Endzustand des Tribosystems wird beschrieben
durch die Veranderungen von geometrischen und stofflichen Veranderungen. Die
Energieumsetzung und der Werkstoffabtrag erfolgen nach den sog. Verschleilme-
chanismen, die die Reaktion des Werkstoffs auf das aufgepragte Beanspruchungs-
kollektiv zum Ausdruck bringen [91]. Alle Prozesse kdnnen uberlagert auftreten und
von chemischen Reaktionen, welche zu Reaktionsschichtbildungen flihren kénnen,
mit dem Umgebungsmedium in der Grenzflache begleitet sein. Die maligeblichen

Verschleillmechanismen sind in Abbildung 2-3 dargestellt.

12



2 Grundlagen und Kenntnisstand

“

(d)
Abbildung 2-3: (a) Adhé&sion, (b) Abrasion, (c) Oberfléchenzerriittung, (d) tribochemi-
sche Reaktion / Ablation [91]

Nach [95] wird unter Adhasion die Ausbildung und Trennung von Grenzflachen-
Haftverbindungen in Form von z.B. Kaltverschwei3en oder Fressen verstanden. Ab-
rasion ist der Materialabtrag durch ritzende Beanspruchung verursacht durch Mikro-
spanen, Mikropfligen oder Mikrobrechen. Die Oberflachenzerrittung wird definiert
als Ermidung und Rissbildung in Oberflachenbereichen durch tribologische Wech-
selbeanspruchung, die zu Materialabtrennungen in Form so genannter Gribchen
fuhren. Tribochemische Reaktion ist die Entstehung von Reaktionsprodukten durch
die Wirkung von tribologischer Beanspruchung bei chemischer Reaktion von Grund-
korper, Gegenkorper und umgebendem Medium. Ablation wird hervorgerufen durch
hohe Energiedichte an der Oberflache durch Kavitation.

Eine Grundvorrausetzung fur Relativbewegung zwischen zwei Korpern ist, dass die
Haftreibung Uberwunden werden muss. Der Reibkoeffizient y wird nach Amontons
(1699) - Coulomb (1785) gemal der Gleichung

M= (2-2)

aus der Normalkraft Fy und der Reibkraft Fr berechnet. Hierbei wird die Annahme
getroffen, dass die Reibungskraft unabhangig von der geometrischen Kontaktflache

ist. Die Haftreibung nimmt proportional mit der Anzahl der Bindungen zwischen

13



2 Grundlagen und Kenntnisstand

Grund- und Gegenkorper zu und ist haufig groRer als die Gleitreibung
(Abbildung 2-4 a).

a) b) c) . .
Hy Hoy Schneeball- 2 s Stick-Slip-
effekt Verhalten
HHatt}-- HHaft [-- HHatt |-
Haieitf =7~ Haoenl-
Zeitt Zeitt Zeitt

Abbildung 2-4: Schematische Darstellung (a) eines Haft-Gleitreibungsvorganges (b)
mit Schneeballeffekt und (c) mit Stick-Slip-Verhalten [124]

Dies ist der Fall, wenn im Kontakt starke adhasive Krafte und verformungsfahige Ma-
terialien mit relativ geringer Harte vorliegen [124]. Czichos und Habig geben in [102]
einen umfassenden Uberblick Uber den Adhasionseinfluss bei Reibprozessen. Einen
weiteren wesentlichen Einfluss auf die Haftreibung hat die Oberflachenrauheit. Besit-
zen beide Kontaktpartner hohe Oberflachengute, tritt aufgrund erhdhter Adhasion
eine hohe Haftreibung auf. Bei Metall/Metall Kontakten hangt die Adhasionsneigung
mit der Elektronendichte im Kontaktbereich zusammen. Metalle mit hoher Dichte be-
weglicher Elektronen, wie Edelmetalle, neigen eher zur metallischen Adhasion, als
Metalle mit geringer Dichte freier Elektronen, wie z.B. Chrom [102]. In Me-
tall/Keramik-Gleitreibungsversuchen wurde festgestellt, dass ein zunehmender Anteil
an d-Valenzelektronen bei den Metallen den Reibungskoeffizienten verringerte. Dies
wurde darauf zurlckgefihrt, dass mit zunehmendem d-Bindungsanteil die chemische
Oberflachenaktivitat der Ubergangsmetalle abnimmt [125]. Bei hinreichend hoher
Flachenpressung findet Materiallibertrag, bevorzugt vom weicheren auf den harteren
Kontaktpartner, statt.

Besitzen beide Korper eine relativ raue Oberflache, ist die erforderliche Verformung
oder Abscherung von Profilspitzen die Ursache fur hohe Haftreibungszahlen. Rei-
bungsbedingte Tangentialkrafte bewirken in duktilen Werkstoffen mehr oder minder
ausgepragte plastische Verformungen. Nach wiederholtem Reibkontakt wird die Ver-
formungsfahigkeit Uberschritten, was zur Bildung von Rissen fuhrt [102]. Keramiken

besitzen aufgrund ihrer hohen Festigkeit und Harte eine aulerst geringe Verfor-

14



2 Grundlagen und Kenntnisstand

mungsfahigkeit. Daher konnen lokal bereits unter dem Einfluss von geringen Nor-

mal- bzw. Tangentialkraften Oberflachenrisse entstehen (Abbildung 2-5).

Abbildung 2-5: Oberflachenschédigung beim Gleitverschleill in spréden Werkstoffen

durch Aufrei3en von Korn und Phasengrenzen [125]

Bei der Paarung eines rauen Korpers mit einem glatten Gegenkdrper tritt aufgrund
der relativ geringen Adhasion und geringen aufzuwendenden Verformungsenergie
ein Minimum der Haftreibung auf [124].

Nach Uberwindung der Haftreibung kann es auch zu einem Anstieg der Gleitreibung
kommen (Abbildung 2-4b). Dieses Phanomen wird nach Rabinowicz [126] als
Schneeballeffekt bezeichnet. Hierbei werden durch lokale VerschweilRungen die bei-
den Oberflachen der Kontaktpartner deformiert, was mit zunehmendem Gleitweg zu
einer zunehmenden Kontaktflache fihrt und somit auch héhere adhasive Krafte wir-
ken konnen.

Durch periodisches Haften und Gleiten kann ein so genanntes Stick-Slip-Verhalten
auftreten. Die Stick-Slip-Effekte hangen sehr stark von der Gleitgeschwindigkeit so-
wie von der Steifigkeit des Systems ab. In [127] wird eine Grenzgeschwindigkeit defi-
niert, ab welcher keine Stick-Slip-Effekte mehr zu erwarten sind, glatte Oberflachen
mit stark adhasiver Wechselwirkung hingegen beginstigen periodisches Stick-Slip-
Verhalten [124].

Einen weiteren Einfluss auf Reibung und Verschleil3 hat der Einsatz von Schmierstof-
fen bzw. das Umgebungsmedium. Hierbei wird der unmittelbare Kontakt von Grund-
und Gegenkorper unterbrochen. In [102], [130] und [131] wird ausflhrlich auf die
Schmierung mit flissigen Schmierstoffen sowie mit Feststoffen und Fetten eingegan-
gen. Zum Gahr zeigt in [125] im Stift-Scheibe-Versuch an Siliziumnitrid, dass bereits

50 % relativer Luftfeuchte ausreichen, um den Reibkoeffizienten sowie den relativen
15



2 Grundlagen und Kenntnisstand

VerschleilRbetrag, im Vergleich zu Versuchen in trockener Umgebung, erheblich zu
reduzieren. Habig und Klaffke zeigen in [128] und [129], dass der Einfluss der Luft-
feuchte auf den Reibkoeffizient bei einer Reibpaarung 100Cr6 gegen Al,O3 bzw.
Si3N4 sehr gering ist. Der Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf den linearen Verschleil3be-
trag bei der Paarung 100Cr6/SisN4 ist allerdings erheblich. Bei trockener Luft (5 %
r.h.) ist der Verschleils am geringsten, wahrend bei normaler (50 % r.h.) und feuchter
(95 % r.h.) Luft der Verschleild deutlich groRer ist. Hierbei wird auch bemerkt, dass
der Verschleild an der Keramik groRer ist als am Stahlkérper. Bei der Paarung Al,O3
gegen 100Cr6 jedoch ist der VerschleilRkoeffizient bei trockener Luft am gréfiten und
nimmt mit zunehmender relativer Luftfeuchtigkeit um bis zu einer GréRenordnung ab.
Bei dieser Werkstoffpaarung tritt bei Al,O; nahezu kein Verschleily auf. Fur das un-
terschiedliche tribologische Verhalten keramischer Werkstoffe wird die Bildung von
Triboreaktionsschichten verantwortlich gemacht [128].

Tribochemische Schichten entstehen durch die Reaktion eines Mediums, z.B.
Schmierstoff oder Luftfeuchtigkeit mit der mechanisch beanspruchten Oberflache des
keramischen Grund- bzw. Gegenkdpers. Das Umgebungsmedium greift den Werk-
stoff korrosiv an. Dies kann durch Reibung und die dadurch entstehende Warme
(Abbildung 2-6) im Kontakt begunstigt bzw. beschleunigt werden [132], [135].

—- — —

[ -
> >l
7 \
@ Frictional heat Oxidation Frictional heat

Oxide removal

Abbildung 2-6: Tribochemische Reaktion im Reibkontakt [135]

Bei Siliziumnitrid wird in oberflachennahen Bereichen unter Einwirkung von Luft-
feuchtigkeit und Reibung die tribochemische Oxidation des Werkstoffs zu Siliziumdi-
oxid begunstigt. In flissiger Umgebung kann die tribochemische Oxidation von SizN4
gar zur Auflésung der Oxide im Medium flhren. Kitaoka et al. [136] haben gezeigt,

dass sich eine SiO2-Triboschicht schon bei niedrigen Temperaturen bis 120 °C bildet:
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2 Grundlagen und Kenntnisstand
Si,N, +10H,0 — 3Si0, + 4NH ,OH (2-3)

Si,N, +6H,0 —> 3Si0, + 4NH, (2-4)

In Abbildung 2-7 wird am Beispiel der durch die tribochemische Reaktion gebildeten

SiO,-Schicht der tribochemische Verschleillprozess schematisch veranschaulicht.

‘ Load W Lboad w ‘Load W
Slildiqg v Slildiqg v Sliding
velocity velocity velocity V
—> :D — @ —> Y :D
() g 7 7
t=
Parabolic growth of SiOy Tt

Tg (Flash temperature) )
activated by friction

L Load W ‘Load w ‘ Load W
Sliding Slildiqg v A wear debris Sliding

N i velocity velocity V
N velocity V v
l = D — N

2
A fresh surface
A wear debris is generated
and a fresh surface is formed

(b) 7 77%”% (c)
‘ Si0, ﬁhzi/js a

critical thickness Z¢ 510y film delaminates

Abbildung 2-7 Tribochemisches VerschleiBmodell [134]

Die tribochemische Wechselwirkung zwischen Aluminiumoxid und Wasser ist schwa-
cher ausgepragt. Hier sind zwei tribochemische Reaktionen zu beobachten. Zum ei-
nen werden stabile Hydroxide gebildet, die als Festschmierstoff agieren, zum ande-
ren ist eine Zunahme der Verschleirate durch Versprodung aufgrund von Chemi-
sorption zu verzeichnen [132]. Sato et al. haben in [133] gezeigt, dass Al,O3 in wass-

riger Losung mit NaOH, bei Temperaturen von 150 — 200 °C, folgende Korrosionsre-

aktion zeigt:
Al,O3+0OH +2H,0—AI(OH) 4 +AIOOH (2-5)
AIOOH +OH™ +2H,0 — Al(OH), (2-6)
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

Durch Reibung und Verschleil3 entstehen den jeweiligen Volkswirtschaften der In-
dustrieléander jahrliche Verluste in Héhe von etwa 5% des Bruttosozialproduktes, das
bedeutet fir Deutschland ca. 35 Milliarden Euro/Jahr [90]. Somit besteht durch Be-
rucksichtigung tribologischer Kenntnisse sowie Verbesserung technischer Prozesse

ein erhebliches Einsparpotenzial.
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2.3.2 Kontaktmechanik

Mafgeblich fir Reibermidung sind sich Uberlagernde Spannungsfelder. Zum einen
wird der Spannungszustand von der 4-Punkt-Biege Grundbelastung bestimmt, zum
anderen vom Spannungsfeld welches durch das Anpressen und das Bewegen des
Reibkorpers in der Kontaktflache entsteht. Hinsichtlich der Versuchsfihrung soll im
Folgenden auf die Kontaktmechanik fur den Belastungsfall Kugel gegen Ebene ein-
gegangen werden. Zunachst wird die Kontaktflache beurteilt. In [96] wird der Belas-
tung durch eine Kugel der Begriff incomplete contact zugeordnet. Dies Bedeutet,
dass die Kontaktflache von der Grofle der aufgebrachten Normalkraft abhangt. Im
Gegensatz dazu steht der so genannte complete contact durch z.B. einen Stempel.
Hier ist die Kontaktflache nicht von der GroRe der Normalkraft abhangig. Die beiden

Belastungsarten sind schematisch in Abb. 2.8 dargestellt.

@ g @ P,,Jli}’,,
[ R | l
S N (R P
-b b b b

Abbildung 2-8: (a) incomplete contact, (b) complete contact [96]

Die Grundlagen fir die aus der BerUhrung zweier fester Kérper entstehenden Span-
nungen hat 1881 Heinrich Rudolf Hertz [98], [99] geschaffen. Voraussetzung fir die
Anwendung der Hertzschen Formeln ist die vereinfachende Annahme, dass sich die
Korper in reibungsfreiem Kontakt befinden. Dies beinhaltet die Randbedingung, dass
beide Korper aus dem identischen Werkstoff bestehen. Dieser reibungsfreie Fall soll
zunachst betrachtet werden. Der Radius a der Kontaktflache bei einem Kugel-Ebene-

Kontakt ergibt sich nach [97] zu:

BFa-vY)d !
a={= (2-7)

F = Normalkraft [N]; v = Querkontraktionszahl; E = E-Modul [MPa]; d = Durchmesser der Kugel [mm]

19



2 Grundlagen und Kenntnisstand

Somit errechnet sich die durchschnittliche Kontaktpressung zu:
Po="% (2-8)
a

Die maximale Hertz’sche Pressung im Kontakt errechnet sich gemaf [97] nach fol-

gender Formel:

3 F, 6F - E’
= — =3 2-9
R \/ﬂ3(l—02)2-d2 (2-9)

Keramische Werkstoffe versagen unter Kontaktbelastung aufgrund zweier Mecha-
nismen. Stabiles und/oder unterkritisches Risswachstum bis zum Materialversagen
durch instabile Rissausbreitung finden unter der Wirkung makroskopischer Zugspan-
nung statt. Bildung und Wachstum von Mikrorissen kann aber auch bei makroskopi-
schen Druckspannungen stattfinden [105]. Nach [105] ist eine mdgliche Ursache fur
Rissbildung unter Druckbelastung, dass lokal begrenzt hinreichend grof3e Zugspan-
nungen auftreten, welche auf Korngrenzen wirken und somit lokale Schadigungen im
Probevolumen hervorrufen kénnen. Diese lokalen Schadigungen erreichen jedoch
zunachst aufgrund des hydrostatischen Spannungszustands keine kritische GrofRe.

Aus den Darstellungen in Abbildung 2-9 und Abbildung 2-10 ist zu erkennen, dass
sich im Kontaktbereich steile Spannungsgradienten ausbilden. Die Ergebnisse in
Abbildung 2-9 sind auf Grundlage von [21] mit den Randbedingungen Kugelradius
7.5mm, Anpresskraft 10 N und Reibwert 0,8 berechnet. In Abbildung 2-10 ist darge-
stellt, dass sich zwischen den Druckspannungen im Zentrum und den Zugspannun-
gen des Kontaktes an der Kontaktgrenzflache steile Spannungsgradienten ausbilden.
Die maximalen Schubspannungen (Abbildung 2-10 (c)) befinden sich = 0,5a unter-
halb der Oberflache, wahrend die maximalen Hauptzugspannungen an der Oberfla-

che wirken [13].
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Abbildung 2-9: (a) Kontaktbedingung, (b) Zugspannungsverlauf oy , (c) Tiefenverlauf
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(a)
Abbildung 2-10: Hauptnormalspannungen (a) o1 und (b) o3, (¢) Hauptschubspannun-
gen tq3 flir v=0,22 in Abhéngigkeit von pmax, A-A= Kontaktdurchmesser 2a [106]

In [104] und [106] sind die Grundlagen zur Berechnung der Hertz’schen Spannungs-
felder detailliert beschrieben. Als Schadigungsbild der Kontaktermlidung treten so

genannte ,cone cracks® auf (Abbildung 2-11).

Abbildung 2-11: (a) Schematische cone crack Darstellung, (b) Top und (c) Seitenan-

sicht eines cone cracks in einer Glas/Polycarbonatdoppelschicht [124]

Kontaktermlidung an spréden Werkstoffen, wie z.B. Al,O3 wurde in der Vergangen-
heit umfassend untersucht. In [107] werden eine Reihe von Prufaufbauten und Pro-
zeduren zur Erforschung zyklischer Kontaktermidung vorgestellt. Einen sehr guten
Uberblick zu den Forschungsarbeiten zu diesem Thema wird in den Arbeiten von Fett
etal. [107]-[117] und Lawn et al. [106] gegeben.
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Wirkt nun eine Tangentialkraft Q, welche ausreichend grof} ist, um eine mikro- bzw.
makroskopische Relativbewegung zwischen den beiden Korpern zu verursa-
chen,treten daraus Tangentialspannungen q auf. Hierbei kommt es je nach Grofie
der Tangentialkraft und der daraus resultierenden Relativbewegung zwischen den
Reibpartnern zur Ausbildung von Haft- und Gleitzonen. Nach [102] werden drei Zu-
stande unterschieden:

a. Stick regime < 2 ym (Haften mit elastischer Verformung der Mikrokontakte

ohne Gleitung)
b. Mixed stick-slip (Teilgleitung, meist am Rand der Mikrokontaktflache)

c. Gross slip regime > 10 ym (Volles Abgleiten der Mikrokontakte)

Auch bei infinitesimal kleinen Relativbewegungen zwischen Grund- und Gegenkorper
treten nach [96] und [101] in der Kontaktzone eine Haftzone (stick-zone) und eine
Gleitzone (slip-zone) auf. Hierbei werden die beiden Falle flur partielle Gleitung (parti-

al slip)

2

q(r)<:uH'pmax 1_% (2-10)

und fur vollstandiges Gleiten (full slip)

2

9 = 1y Do 1—% (2-11)

unterschieden. Abbildung 2-12 zeigt ein Schema der auftretenden Krafte mit dazu-
gehorigem Koordinatensystem. In Abbildung 2-13 sind die Gleit- und Haftbereiche

schematisch dargestellt.

Haftbereich
(stick zone)

% % 7 X a \ 'C%%Wﬂy .

¥ Gleitbereiche
y (slip zones)

Abbildung 2-12: Halbebene zur Darstellung Abbildung 2-13: Gleit- und Haftzonen fiir
von Normal- und Tangentialkréften nach [96] Kugel-Ebene-Lastfall nach [96]
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Hieraus ergeben sich bei zyklischer Beanspruchung die in Abbildung 2-14 und
Abbildung 2-15 schematisch dargestellten Tangentialkraftverteilungen T(t) = Q(t) in
Abhangigkeit der Zeit fur einen Reibzyklus unter partieller Gleitung (partial slip) bzw.
vollstandiger Gleitung (full slip).
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Abbildung 2-14: Tangentialkraftverteilung in einem Belastungszyklus ohne vollstén-

dige Gleitbewegung (partial slip) nach [101]
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Abbildung 2-15: Tangentialkraftverteilung in einem Belastungszyklus mit vollstdndiger
Gleitbewegung (full slip) nach [101]

In Abbildung 2-16 b ist der Reibermudungsbereich einer 30NiCrMo Probe zu erken-
nen, welche mit einer Kugel aus einem 52100-Chrom-Stahl mit &= 100 mm, Fn=
1250 N und einer Wegamplitude von 5 um belastet wurde. Deutlich zu erkennen sind
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die Haft- (stick domain) und Gleitbereiche (sliding domain). Der Pfeil am rechten Bild-
rand zeigt die Bewegungsrichtung des Reibkdrpers an. Untersuchungen von Mindlin
[118] haben gezeigt, dass sich im Falle von partieller Gleitung eine kreisférmige Zone
konzentrisch zur Kontaktflache ausbildet, in welcher Haftbedingungen herrschen.
Finite Element Berechnungen aus [13] in Abbildung 2-16 (a) stimmen sehr gut mit
dem Versuch in Abbildung 2-16 (b) Uberein.

(a)
Abbildung 2-16: (a) Ergebnis einer FEM Simulation fiir Gleit- (sliding) und Haftberei-
che (stick domain) [13], (b) REM-Aufnahme des Reibermiidungsbereichs von
30NiCrMo [75]

Eine differenzierte Betrachtung fur Kontaktpartner aus unterschiedlichen Werkstoffen
und damit elastisch ungleichen Eigenschaften (elastically dissimilar bodies) wird aus-
flhrlich in [96], [103] und [104] durchgeflihrt und beschrieben. Bestehen Grund- und
Gegenkodrper aus unterschiedlichen Werkstoffen errechnet sich der Koeffizient

2

I-v
Zu:
E
Y Y 442
1-v” 1 (1-y +1 v, (2-12)
E 2 E E,

Der so genannte elastic material mismatch [93] flUhrt im Kontaktbereich unter der
Normalkraft Fy zu Relativbewegungen und damit zur Ausbildung von Haft- und Gleit-
bereichen. Somit kann allein durch das Aufbringen einer hinreichend hohen zykli-
schen Normalkraft Schadigung durch Reibermidung auftreten. Dieser Fall wird aus-
fUhrlich von Hills und Nowell in [96] beschrieben. In Abbildung 2-17 ist schematisch
die Ausbildung der Haft- (-c < x < ¢) und Gleitbereiche (-a < x < cund c < x < a) fur
drei unterschiedliche Kontakt- bzw. Lastbedingungen von Zylindern mit unterschiedli-
chen elastischen Eigenschaften dargestellt.
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(@). q®) ®- q(x) © q(x)
a - a a c \a 2\ ) Na

Abbildung 2-17: Ubersicht tiber Haft- und Gleitbereiche fiir den Kontakt von Zylindern

mit unterschiedlichen elastischen Eigenschaften unter Wirkung von (a) reiner Nor-

ﬁsc

malkraft, (b) infinitesimal kleiner Querkraft, (c) begrenzten Querkraft [96]

2.3.3 Bruch

Bruch ist definiert als die Trennung eines urspringlich ganzen Koérpers in zwei oder
auch mehrere Teile. Es existiert eine Vielzahl von Brucherscheinungsformen. Dies
liegt daran, dass die Phanomene entscheidend von den mikrostrukturellen Eigen-
schaften des Werkstoffes bestimmt werden, welche wiederum von Material zu Mate-
rial stark variieren [137]. Die beim Bruchvorgang ablaufenden physikalischen Vor-
gange lassen sich im Wesentlichen in zwei Teilvorgange aufspalten: die Entstehung
und die Ausbreitung eines Risses [138]. Fur keramische Bauteile wird eine statisti-
sche Bewertung der Bruchfestigkeiten mittels der Weibull-Statistik vorgenommen,

welche auf dem Prinzip des schwachsten Kettenglieds beruht.

Weibullverteilung

Geringer Widerstand gegen Rissausbreitung ist die Ursache fir das spréde Verhal-
ten keramischer Werkstoffe. Je nach Festigkeit der Korngrenzen wird trans- oder in-
terkristalline Rissausbreitung beobachtet [142]. Der Rissursprung ist auf Fehler im
keramischen Bauteil zurlckzufuhren. Die gro3e Streuung der mechanischen Eigen-
schaften ist auf die Streuung der Fehlergréfie zurlckzuflihren [1]. Dies bedeutet,
dass die Statistik der FehlergroRe und —haufigkeit das Versagensverhalten sproder
Werkstoffe bestimmt. In der Literatur herrscht weitgehende Ubereinstimmung, dass
das von Weibull [140] vorgestellte Modell des schwachsten Kettengliedes eine ge-
eignete Methode zur Berechnung solcher Ausfallwahrscheinlichkeiten darstellt [139].
Das Versagensverhalten von sproden Bauteilen wird mit zwei Parametern, dem Wei-
bullmodul m und der charakteristischen Festigkeit oo, beschreiben. Die sich aus der
Weibull-Verteilung ergebenden Parameter oo und m sind vom Werkstoff selbst sowie

seinen herstellungs- bzw. bearbeitungsbedingten Fehlern abhangig. Die charakteris-
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tische Festigkeit oo wird aulerdem vom beanspruchten Volumen bestimmt [141].
Sind diese Parameter bestimmt ist im Prinzip die Vorhersage der Verteilung der Ver-

sagensspannung beliebig grolRer Bauteile mit beliebigem Spannungsverlauf mdglich.

Linear-elastische Bruchmechanik

Die Bewertung von fehlerbehafteten keramischen Bauteilen mittels der linear-
elastischen Bruchmechanik (LEBM) setzt das Vorhandensein eines scharfen Anris-
ses voraus. In der Regel erfillen die in der Keramik vorhandenen Fehler, z.B. Poren,
Einschllisse diese Voraussetzung nicht unmittelbar. Nach Munz und Fett ([1], [6])
kann trotzdem auf Grundlage der LEBM versucht werden diese Fehler bruchmecha-
nisch zu beschreiben, da zum Einen ein scharfer Riss gefahrlicher ist als eine Pore
bzw. ein Einschluss, aufgrund der abgerundeten Begrenzungen. Daher wird eine
bruchmechanische Betrachtungsweise stets zu einer konservativen Fehlerbewertung
fihren. Zum Anderen bilden sich von den Fehlern ausgehend scharfe Anrisse aus.
Somit gestattet die LEBM eine Beschreibung der von Rissen bzw. rissahnlichen Ker-
ben oder Fehlstellen ausgehenden Bruchvorgange unter der Voraussetzung, dass
die Rissausbreitung in einem elastisch verformten Korper erfolgt und somit die Ge-

setze der linearen Elastizitatstheorie Anwendung finden kénnen [143].

Y/ &l
\

%7 R
{/ F \/ F/

Abbildung 2-18: Grundbelastungsarten eines Risses (a) Zugbeanspruchung senk-

/[

recht zur Rissspitze — Mode |, (b) Schubbeanspruchung in Rissrichtung — Mode 11, (c)
Schubbeanspruchung in Querrichtung — Mode Il [145]
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Bei der Entwicklung der Grundgleichungen der LEBM kann entweder von der Ener-
giebilanz bei der instabilen Rissausbreitung oder von einer Betrachtung der Span-
nungsverhaltnisse an der Rissspitze ausgegangen werden. In Abbildung 2-18 sind

die drei grundlegenden Beanspruchungsarten der Bruchmechanik dargestellt.

K-Konzept

Die Intensitat des Spannungsfeldes an der Rissspitze wird durch die Spannungsin-
tensitatsfaktoren K beschrieben. Die Verwendung von Spannungsintensitatsfaktoren
K in einem Bruchkriterium geht auf G.R. Irwin (1951) zurtick [137]. Sneddon hat in

[147] den Verlauf der Spannungen in der Nahe der Rissspitze angegeben:

& o = K cosg(l—singsinﬁj
4 A *’_ a2 27 2
Ay
g
- - o, = S cosg(1+singsin£j
- T N2 2 2
« * ‘ o.=0 fur ESZ

o.=v(c,+0,) furEDZ

9 K .0 60 30

‘ T =——=S8In—C0S—COS—
RIB .T.-' X \/ﬁ b 5

Abbildung 2-19: Zur Beschreibung des Spannungsfeldes an der Rissspitze [143]

Fur spréde Materialien stellt Modus | die kritischste Belastungsart dar [142], daher
beschranken sich die folgenden Betrachtungen in erster Linie auf diese Belastungs-
art. Die Spannungskomponenten und somit auch der Spannungsintensitatsfaktor an
der Rissspitze sind eine Funktion der Risslange und —lage sowie der Probengeomet-
rie. Zur Bestimmung der Spannungsintensitat nach [1]:

K, =ova- f(ij (2-20)

w

muss neben der an der Probe anliegenden aulleren Spannung o und der Risslange
a der Geometriefaktor f bestimmt werden. Dazu stehen verschiedene analytische,
numerische und experimentelle Methoden zur Verfligung, z.B. [148], [149] und [150],
auf welche an dieser Stelle nicht weiter eingegangen werden soll. Instabile Rissaus-

breitung tritt ein wenn die Spannung die Bruchfestigkeit o erreicht. Dann setzt insta-
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bile Rissverlangerung (Bruch) ein. Der zugehoérige Spannungsintensitatsfaktor K, er-
reicht dann eine materialspezifische kritische GrofRe Kic. Diese kann durch geeignete
Versuche, z.B. [152], auch experimentell ermittelt werden. Mode-I-Risse wachsen
maximal mit der Rayleigh-Geschwindigkeit und zwar unabhangig davon, wie hoch die
aullere mechanische Spannung ist. Wirde der Riss schneller wachsen, dann misste
er elastische Energie an die Umgebung abgeben, anstatt eine Senke flr elastische
Energie zu sein. Das ware aber physikalisch unmdglich, weil das Aufbrechen der a-

tomaren Bindungen an der Rissspitze Energie verbraucht und nicht freisetzt [151].

Griffithsches Bruchkriterium

Griffith [144] hat bereits 1921 eine Energiebilanz zur Rissausbreitung aufgestellt. Fur
die Ausbreitung eines Risses in einem Korper, welcher durch auliere Krafte bean-
sprucht wird, muss die freiwerdende elastische Verzerrungsenergie gleich oder gro-
Rer sein als die zur Bildung der Bruchflachen bendétigte Oberflachenenergie. Zur Ris-
sausbreitung wird eine Energie G, bendtigt, welche sich aus der elastisch im Bautell
gespeicherten Energie We o und der Arbeit der duReren Krafte AW zusammensetzt.
Die potentielle Energie einer unendlich ausgedehnten Scheibe mit einem Riss der
Lange 2a unter Zugbeanspruchung senkrecht zum Riss (Abbildung 2-21(b)) nach
[153] ist:

W=W,,—AWel + AW, (2-13)

Im Falle des ebenen Dehnungszustandes ist die Anderung der elastischen Energie
AW durch Einbringen des Risses gleich dem Betrag der Arbeit, welche zum Schlie-

Ren des Risses aufgebracht werden muss:

2 2 2
AW :M (2-14)

el E
Es entstehen zwei Rissoberflachen. Die dazu bendtigte Energie betragt:
AW, =2a-2y =G, (2-15)

wobei y die spezifische Oberflachenenergie ist, welche nétig ist um die Oberflache

um eine Flacheneinheit zu vergroRern. Andert sich die Risslange um da, so andert

sich auch die Energie der Scheibe um aw .
a
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Aus Abbildung 2-21(a) ist ersichtlich, dass instabile Rissausbreitung beginnt, wenn

ein Maximum der Funktion erreicht bzw. Uberschritten wird:

_2)-2
d_W:4y_—2”(1 vla (2-16)
da E

|
w A
N
-
. ‘
Beginn der \
Rifinstabilitdt \
\
A
aWy \

\
6

Abbildung 2-21: Energiebildung nach Griffith (a) Energie als Funktion der Risslénge,
(b) Rissgeometrie und Beanspruchungsfall [153]

Somit ergibt sich im Falle des ebenen Dehnungszustandes die Spannung c., welche

fur instabile Rissausbreitung nétig ist, zu:

2yE
= 2'17
% i) =10

Im Falle des ebenen Spannungszustandes betragt o.:

o = |HE (2-18)

a

Instabile Rissausbreitung erfolgt, wenn G, = G¢ ist.

Irwin hat gezeigt, dass zwischen G, und K, eine Beziehung besteht:
K} =G,E (2-19)

E  fir ESZ
E

fiir EDZ (2-20)

wobei E” {
1-0?

Nach Gleichung (2-10) muss z.B. fur den EDZ auch gelten:

K — G E  4dayE
€0 1-0?
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In der LEBM entsprechen sich das K-Konzept und das energetische Kriterium voll-
standig. In der praktischen Anwendung wird allerdings meist dem K-Konzept der
Vorzug gegeben. Ein wesentlicher Grund hierflr ist die einfachere Handhabbarkeit
[137].
Die instabile Rissausbreitung flihrt nicht zwangsweise zum Bruch eines Bauteils.
Nach [153] kann unter geeigneten Bedingungen ein instabil laufender Riss aufgefan-
gen werden, wenn:
— der Risswiderstand wahrend der Rissausbreitung starker zunimmt als die E-
nergiefreisetzungsrate oder
— die Last mit zunehmender Lange des instabil laufenden Risses so stark ab-
nimmt, dass die Energiefreisetzungsrate trotz Rissverlangerung abnimmt.
Der erste Fall des Rissauffangens kann bei einem Werkstoff mit R-Kurvenverhalten

auftreten.

R-Kurvenverhalten
Viele Keramiken zeigen den Effekt eines steigenden Risswiderstands mit steigender
Risslange [157]. Nimmt der Werkstoffwiderstand mit zunehmender Rissverlangerung

zu, wird dies als R-Kurvenverhalten oder ansteigende Risswiderstandskurve be-

zeichnet.
Kir Grr
/—T(IR /G'-
IR
Kir=Kic GoozG
IR~ ViIc
L

RiBverlangerung Aa

Abbildung 2-22: Flache und ansteigende Risswiderstandskurve [1]

Das Rissausbreitungsverhalten wird dann nicht mehr durch einen Wert K¢ bzw. Gc,
sondern durch den Verlauf der Kig-a bzw. der Gr-a Kurve (Abbildung 2-22) charakte-
risiert [1]. R-Kurvenverhalten kann auf mehrere Ursachen zurtckzufihren sein. Zum

einen konnen sich die Rissufer berihren und damit Krafte (bridging stress) Ubertra-
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

gen (Abbildung 2-23). Dies fuhrt zu einer Entlastung der Rissspitze und damit zu ei-

ner Verringerung des effektiv wirkenden Spannungsintensitatsfaktors.

Abbildung 2-23: Reibung zwischen den Rissflanken (a) schematisch [155], (b) in
Whiskerverstéarktem Al,O3 [154]

Zum anderen kann Rissverzweigung an der Rissspitze stattfinden. Durch die Vergro-
Rerung der energieverzehrenden Prozesszone kommt es ebenfalls zu einer anstei-
genden Risswiderstandskurve. Des Weiteren kdnnen, z.B. in Zirkoniumdioxid, span-
nungsinduzierte Phasenumwandlungen von der tetragonalen zur monoklinen Phase
im Spannungsfeld vor der Rissspitze stattfinden. Dadurch entstehen Druckspannun-
gen, welche in dieser Transformationszone zu einer Erhéhung des Risswiderstands
fuhren. Das R-Kurvenverhalten von Keramiken wird ausfihrlich von Fett in [155] dis-
kutiert.

Stabiles Risswachstum

Die meisten keramischen Werkstoffe zeigen den Effekt des stabilen Risswachstums,
d.h. auch bei einer Beanspruchung, die nicht sofort zu katastrophaler Rissverlange-
rung fuhrt, wachst ein Riss [156]. Der Riss verlangert sich von einer Ausgangslange
ap bis zu einer letztlich von der Hohe der Belastung abhangigen kritischen Lange ag,
bei welcher instabile Rissausbreitung einsetzt. In Abbildung 2-24 ist der typische Ver-
lauf einer v-K-Kurve, also die Abhangigkeit der Risswachstumsgeschwindigkeit v

vom Spannungsintensitatsfaktor K, dargestellt.
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Abbildung 2-24: Typische v-Ki-Kurve [1]

Links bzw. unterhalb des Schwellenwertes Ky, findet keine messbare Rissausbreitung
statt. Oberhalb dieses Wertes beginnt das Risswachstum eines Risses mit der Aus-
gangslange ap zunachst mit schnell ansteigender Geschwindigkeit. Im Bereich | be-
steht ein linearer Zusammenhang zwischen dem Spannungsintensitatsfaktor und der
Risswachstumsgeschwindigkeit, welcher sich mit einem Potenzgesetz der Form
da "

VZE:A(K) (2-21)

beschreiben lasst. Die Faktoren A und n sind materialabhangige Konstanten, deren
Ermittlung ausflthrlich von Munz und Fett in [1] und [6] beschrieben wird. Stabile Ris-
sausbreitung kann durch unterschiedliche Mechanismen erfolgen. Eine mdgliche
Form ist das unterkritische Risswachstum, das nach Fett [158] durch die Wechsel-
wirkung von Wasser mit rissspitzennahen Werkstoffbereichen ausgeldst wird. Befin-
det sich an der Spitze eines Oberflachenrisses ein Medium wie z.B. Wasser, so wird
dort die zur Bildung neuer Oberflachen bendtigte Energie deutlich verringert. Wieder-
horn hat in [159] und [160] nachgewiesen, dass unterschiedliche Luftfeuchtigkeitsge-
halte das unterkritische Risswachstum in Kalknatronglasern erheblich beeinflussen
und der Schadigungsmechanismus auf Saphir bzw. Al,O3; Ubertragbar ist. Michalske
und Bunker haben in [161] gezeigt, dass in Quarzglas beschleunigtes unterkritisches
Risswachstum unter dem Einfluss von Wasser auftritt. Kruzic, Cannon und Ritchie
haben in [162] an Al,O3; gezeigt, dass Ky, in feuchter Umgebung um bis zu 30 % ge-
genuber trockener Umgebung reduziert wird. Schadigungsrelevant ist die Reduzie-

rung der Korngrenzenfestigkeit durch Wassereinfluss [162]. Im Bereich |l findet der
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Ubergang zur instabilen Rissausbreitung statt. Da sich hier der Riss mit sehr hoher
Geschwindigkeit ausbreitet und daher nur sehr kurze Zeit benétigt um diesen Bereich
zu durchlaufen, ist Bereich Il fir die Lebensdauerberechnung von untergeordneter
Bedeutung. Im Bereich Ill findet schliel3lich katastrophales Versagen durch instabile

Risssausbreitung statt.

2.3.4 Reibermiidung

Reibermudung (fretting fatigue) ist die Kombination aus einer zyklischen mechani-
schen Grundbeanspruchung und einer Uberlagerten zyklischen Reibbeanspruchung,
hervorgerufen durch eine Relativbewegung zweier kraftibertragender Verbindungen
in Form eines Grund- und eines Gegenkorpers. Dabei wird der Grundkorper als der-
jenige VerschleiRpartner definiert, bei dem der Verschleil} flr den technischen oder
wissenschaftlichen Anwendungsfall wichtiger erscheint; dessen Verschleipartner
wird als Gegenkorper bezeichnet [39]. Im Folgenden wird der Grundkorper als Probe
und der Gegenkdrper als Reibkérper bezeichnet. Der Zwischenstoff wird auch Abra-
siva bzw. Lubrikativa genannt. Bei Reibermidungsbelastung besteht der Zwischen-
stoff im Wesentlichen aus Abrieb aus den beiden Verschleil3partnern und gegebe-
nenfalls aus einem flussigen Zwischenmedium.

In der Praxis findet sich an vielen keramischen Bauteilen und formschlissigen Bau-
teilverbindungen eine Kombination zwischen Ermidung und Reibverschleil wieder.
Dieser Schadensfall wird als Reibermidung bezeichnet. Reibermidung kann in den
unterschiedlichsten Konstruktionsteilen in allen Bereichen der Technik auftreten, z.B.
an zyklisch beanspruchten Klemmverbindungen, wo zwei Bauteile reibschlissig mit-
einander verbunden sind. Hier kdnnen aufgrund auf3erer Beanspruchungen neben
lokal hohen Hertz’schen Pressungen minimale reversierende Relativbewegungen
auftreten.

Neben dem Begriff der Reibermtdung finden sich in der Literatur auch die Begriffe
des SchwingungsverschleiRes und der Reibkorrosion. Diese Begriffe beschreiben
nicht selten ein und dasselbe Phanomen, werden aber je nach der Sichtweise des
Autors, Versuchsaufbau und nach der jeweiligen Vorstellung des Schadigungsme-
chanismus verwendet [39]. Suresh [93] unterscheidet drei ,Reibschadigungsarten®.
Unter Reibverschlei8 wird die Reibermiudungsschadigung unter Bildung von oxidi-
schem Abrieb (bei Metallen) verstanden. Reibkorrosion entsteht unter Einwirken

eines aggressiven korrosionsfordernden Umgebungsmediums. Verursacht die zykli-
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sche Relativbewegung eine Verringerung der Dauerfestigkeit, so wird dies als Reib-
ermiidung definiert. Alle drei Erscheinungsformen haben gemeinsam, dass nach
Neuner [39] folgende Grundvoraussetzungen fur das Auftreten von Reibermidung
gemeinsam auftreten missen:

o Kontakt zwischen den Reibermidungskoérpern

o Relativbewegung zwischen Grund- und Gegenkérper

o zyklische Spannungsamplitude, die Ermidung hervorrufen kann

In Abbildung 2-25 sind einige kritische Bauteilverbindungen, bzw. Lastfalle im Hin-

blick auf Reibermidung dargestelit.

o T

J g@ ——
(a

) (b)

™
\L Repeated loads L 8
. = I 5 B s—

[ —7

(c) e (d)

Drilling ?urr
Abbildung 2-25: Kritische Stellen fiir reibermiidungsinitiierte Briiche in (a)
verschraubtem Flansch und (b) vernieteten Platten [37], (c) Fluchtungsfehler und (d)
Bohrungsgrate [100]

Innerhalb der Kontaktzone bilden sich je nach GréRe der Schubspannung unter-
schiedliche Bereiche, in denen Haften bzw. Gleiten zwischen den Kontaktpartnern
auftritt. Bei zyklischer duflerer Belastung sind die Relativbewegungen aufierhalb der
Haftgebiete reversierend und kénnen wachstumsfahige Reibermidungsrisse initiie-
ren, welche die Lebensdauer des betreffenden Bauteils erheblich herabsetzen kon-
nen. Abbildung 2-26 zeigt typische Schadensbilder an reibschlissigen Verbindungs-

stellen, welche auf Reibermidung beansprucht wurden.
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Abbildung 2-26: Reibermiidungsschadensbild an (a) Schraubverbindungsstelle [100]
und (b) genieteter Platte [37]

Auch bei instationaren Prozessen, wie z.B. beim Walzen von Bandern oder Drahten
treten in den Kontaktzonen zwischen formenden Walzen und Walzgut reversierende
Relativbewegungen auf; diese werden z.B. in [7] beschrieben. In Abbildung 2-27 wird
schematisch ein Walzvorgang gezeigt. Betrachtet wird fir die folgenden Uberlegun-
gen ein Punkt auf der Walze. Dieser wird zyklisch durch die Rotation der Walzen und
das Umformen des Walzgutes belastet. Die in diesem Punkt herrschenden Kontakt-
beanspruchungen sind somit eine Kombination aus Reibung und Hertz'scher Pres-

sung Uberlagert mit der mechanischen Walzenbeanspruchung.

Voreilzone Neutraler Punkt  Nacheilzone

VWaIze > VDraht VWaIze = VDraht VDraht > VWaIze

Abbildung 2-27: Kontaktzone beim Walzen von Béndern

In der Kontaktzone unterscheidet man eine Voreilzone und eine Nacheilzone, die
sich vor bzw. nach dem neutralen Punkt (friction hill = ,FlieRscheide®) ausbilden. In
diesen Zonen existieren aufgrund der unterschiedlichen Dicke des Walzgutes und
der sich daraus ergebenden Relativgeschwindigkeiten zwischen Walzgut und Wal-
zenoberflachen Reibkrafte und Relativgeschwindigkeiten, die entgegengesetzt zur
bzw. in Walzrichtung gerichtet sind. Hieraus und durch die unterschiedlichen elasti-
schen Eigenschaften und die Gleitung des Walzgutes durch das ,FlieBpressen® er-
gibt sich im Kontaktbereich zwischen den Walzen und dem Walzgut eine Reibermu-
dungsbeanspruchung der Walzen, die wachstumsfahige Reibermidungsanrisse initi-

ieren und schlieBlich zum Versagen der Walzen fihren kdnnen.
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2.4 Methoden zur Erforschung der Reibermiidung

In der Literatur finden sich unterschiedliche Methoden zur Erforschung der Schadi-
gung durch Reibermidung. In der folgenden Tabelle 2-1 sind die unterschiedlichen
Methoden verzeichnet. Bei den hier vorgestellten Prifmethoden handelt es sich bis
auf die letzten beiden ausnahmslos um Reibermudungsprifungen an metallischen
Werkstoffen.

Nr. | Lastfall / Beanspruchung | Reibkdrperbe- | Literatur
Einspannung Probekdrper wegung
horizontal (h),
vertikal (v)
1 | Zug-Druck zyklisch h: zyklisch [17], [20], [23], [25], [27],
v: statisch [33], [36], [37], [40], [41],
[54], [59], [69], [71], [77],
[82]
2 | Zug-Druck zyklisch h: statisch [38], [39], [43], [44], [49],
v: statisch [52], [57], [58], [60] - [63],

[64], [66], [67], [68], [70],
[72] - [74], [76], [78], [79],
[80], [84], [86], [87], [89]

3 | Zug-Druck Zyklisch Einspannung | [81], [87]
= Reibkorper
4 | Platte statisch lastfrei | h: zyklisch [42], [46], [47], [51], [53],
v: statisch [75], [85]
5 | Platte statisch lastfrei | h: statisch [48], [50], [55], [65]
v: zyklisch
6 | Umlaufbiegung Zyklisch statisch [83]
Welle-Nabe Zyklisch statisch [56]
Dovetail fixture Zyklisch h: statisch [45], [87], [89]
v: statisch
9 | 4-Punkt-Biegung | zyklisch h: zyklisch 9]
v: statisch
10 | 4-Punkt-Biegung | statisch h: zyklisch 9]
v: statisch

Tabelle 2-1: Einteilung der Priifmethoden
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Bei den beiden meist verwendeten Prifmethoden — was nicht zuletzt auch durch die
Anzahl an zitierten Literaturstellen unterstrichen wird — handelt es sich um zyklische
Zug-Druck-Versuche mit Uberlagerter Reibbeanspruchung. Der Unterschied zwi-
schen Methode Nr. 1 und Methode Nr. 2 besteht darin, dass im ersten Fall die Reib-
korper zusatzlich zur Anpresskraft zu einer zyklischen Wegamplitude angeregt wer-
den. Dadurch kénnen Relativbewegungen in einem gréReren Bereich angeregt wer-
den. Bei der zweiten Methode ergibt sich die Relativbewegung im Versuch nur aus
der durch den Zug-Druck-Versuch hervorgerufenen Axialdehnung des Probenkdr-
pers, die Reibkorper werden nur mit einer konstanten Kraft gegen die Zug-Druck
Probe gepresst. In Abbildung 2-28 und Abbildung 2-29 werden beispielhaft zwei

Prufstandskonfigurationen stellvertretend fur die jeweilige Versuchsfuhrung gezeigt.

7
(i i
Y 1,2 Hydrawlic Actustors P
2 L_ X 34 Hdrawlic Grips
| A

AT Load Cells
8 Structural Frame Q

T Sprimgs
10 Pad Holders

A

]

11 Threaded Rod
| 12 Specimen
]

| 13 Fretting Pads 6]
,-."."!‘f’f“."."f‘,‘"“"."‘i’? ___________ —

Abbildung 2-28: Schema einer dualen servo-hydraulischen Priifmaschine mit zykli-

scher Zug-Druck-Belastung sowie zyklischer Wegamplitude der Reibkbrper [36]
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Abbildung 2-29: Schema eines Resonanzpulsers mit zyklischer Zug-Druck-Belastung

sowie axial unbewegliche Reibkbrper [49]

Prufmethode Nr. 3 verwendet die Einspannung der Zug-Druck-Probe gleichzeitig als
Reibermudungskontakt. Hier ist die Relativbewegung im Versuch wiederum nur von
der Axialdehnung der Probe abhangig. In Abbildung 2-30 wird schematisch ein sol-

cher Versuchsaufbau dargestellt.
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Abbildung 2-30: Schema einer Zug-Druck-Priifmaschinen mit Reibkérpern als Ein-

spannung [30]
Eine weitere Prifstandskonfiguration stellt Methode Nr. 4 in Abbildung 2-31 und

Abbildung 2-32 dar. Hier wird ein Reibkorper gegen die Oberflache einer Probe in

Form einer fest eingespannten Platte gepresst. Der Reibkorper wird zusatzlich zyk-
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lisch auf der Oberflache horizontal bewegt. Der Probekdrper selbst wird keiner Uber-

lagerten zyklischen Belastung, wie z.B. Zug- Druck oder Biegung ausgesetzt.

SPHERE
measured 52100 Steel PLANE
tangential Ra; <0.05pm  SC6-5-2 Steel, 30NCD18
displacement 1 Ra : < 0.05 pm

=55 /

surface displacement &
‘ 638, - (681A>+ bsus) )
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P (50- 500 N

55“\) accomimodated
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8  real sudace
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%:% Fg) Eccgmmodated
LY y
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(A FIXED

m
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force Q1)

imposed
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Abbildung 2-31: Fest eingespannte Probe und relativ bewegter Reibkérper [65]

fa} Yibrating system Sensor displacement (b

Applied normal force Sensor foree Pin

Dise rack

Fig. 1. Fretting device using free displacement: (a) global view and ¢hi contact view.

Abbildung 2-32: Reibermiidungspriifstand nach Methode Nr. 4 [47]

Die in Abbildung 2-33 dargestellte Versuchsmethode Nr. 5 sieht auf den ersten Blick
wie Methode Nr. 4 aus unterscheidet sich aber darin, dass der Reibkdrper nicht zyk-
lisch horizontal sondern zyklisch vertikal mit wechselnden Anpresskraften bewegt
wird. Durch zyklische Anpresskrafte entstehen Relativbewegungen in der Kontaktfla-
che. Diese kdnnen noch verstarkt werden wenn Reibkorper und Platte aus unter-
schiedlichen Werkstoffen mit unterschiedlichen E-Moduln und Querkontraktionszah-

len bestehen.
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Abb. 1. Gesamtansicht des Druckexperimentes zur Bestimmung

der Kraft-Verschiebungskurve eines Kugel-Plattc—Koptaktc§ mit
Druckstempel (a), Probenplatten und Kugel (b) und induktivem

Wegaufnehmer (c})
Abbildung 2-33: Reibermiidungspriifstand mit vertikaler Reibkérperbewegung [55]

Versuchsmethode Nr. 6 wird in Abbildung 2-34 schematisch dargestellt. Hier wird die
Probe mittels Umlaufbiegung beansprucht. Der Reibkorper wird zusatzlich zur Reib-

belastung fur die Biegung der Probe eingesetzt.
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Abbildung 2-34: Reibermiidung mittels Umlaufbiegung [83]

Eine bauteilnahe Reibermidungsbeanspruchung wird in Versuchsmethode Nr. 7
gezeigt. Hierbei wird die Probe in Form einer Welle in einer Nabe eingespannt und
zyklisch auf Biegung belastet. Dadurch entsteht zwischen der Nabe und der Welle
eine Relativbewegung. Diese wird mit einer speziellen Messvorrichtung gemessen.
Das Funktionsprinzip des Versuches und der Messvorrichtung wird in Abbildung 2-35

schematisch dargestellit.
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Abbildung 2-35: Reibermiidungsversuch an einer Welle-Nabe-Verbindung [56]

Eine weitere bauteilnahe Beanspruchungsmethode wird in Versuchsmethode Nr. 8,
dargestellt. Hier werden Reibermudungsversuche an Schwalbenschwanz- bzw. Tan-
nenbaumverbindungen, wie sie an Turbinenschaufel / -scheibeverbindungen Ublich
sind, durchgeflhrt. Hier entsteht die Relativbewegung durch die Axialdehnung der

Probe (Turbinenschaufel) und der Auseinanderbiegung der Befestigung (Turbinen-

scheibe).
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Abbildung 2-36: Reibermiidungspriifstédnde flir Schwalbenschwanzverbindungen
[87], [89]

Weitere Versuchsmethoden wurden von [9] fur keramische Werkstoffe entwickelt.

Hierbei werden einfach und kostengunstig herzustellende Stabe in Form einer Bie-
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geprobe in eine 4-Punkt-Biege Belastungseinheit eingespannt. Der schematische
Versuchsaufbau ist in Abbildung 2-37 zu sehen. Auf die Zugseite der Probe wird ein
Reibkorper mit einer konstanten Kraft gepresst. Die Relativbewegung kommt da-
durch zustande, dass der Reibkorper zu einer zyklischen Bewegung angeregt wird.
Zwei unterschiedliche Versuchsmethoden kommen hier zum Einsatz. Bei Versuchs-
methode Nr. 9 wird die Probe zyklisch mittels 4-Punkt-Biegung belastet wahrend der
Reibkorper zyklisch auf der Zugseite der Probenoberflache oszilliert. Bei Versuchs-
methode Nr. 10 hingegen wird die Probe statisch mittels 4-Punkt-Biegung belastet
wahrend der Reibkdrper zyklisch in auf der Zugseite der Probenoberflache oszilliert.
Die 4-Punkt-Biegebelastung muss bei beiden Versuchsmethoden jedoch so gewahlt
werden, dass die minimale 4-Punkt-Biegekraft groer ist, als die maximale Reibkraft
zwischen Biegeprobe und Reibkoérper, da sich sonst die Biegeprobe selbst in der
Einspannung horizontal bewegen wirde. Das Funktionsprinzip der reibbeanspru-
chungsuberlagerten 4-Punkt-Biegung ist die Grundlage fur die in dieser Arbeit durch-

gefuhrten Reibermidungsversuche an Aluminiumoxid und Siliziumnitrid.

Contact load

Contact pad ($3.97mm)

Cyclic loading
Abbildung 2-37: 4-Punkt-Biegung Reibermiidungspriifstand [9]
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2.4.1 Reibermiidung metallischer Werkstoffe

Zu metallischen Werkstoffen existieren zahlreiche Forschungsberichte zum Thema
Reibermidung. Daher gibt es zu diesem Thema eine breite Datenbasis an For-
schungsberichten.

Grundlegende Arbeiten, insbesondere zum Vorgehen bei der Erforschung der Reib-
ermudung, hat R. B. Waterhouse zusammengestellt [8], [10], [11]. Dartber hinaus
finden sich eine ganze Reihe von Publikationen, die sich mit dem Phanomen der
Reibermidung allgemein beschaftigen (z.B. [12]-[16]). Hier werden verschiedene
Methoden und Modelle zur Untersuchung der Reibermidung beschrieben, woraus
sich auch ein guter Uberblick Uiber den heutigen Stand der Forschung zu diesem
Thema ergibt.

Schadensfalle durch Reibermidung sind vor allem aus der Luftfahrtindustrie bekannt,
wo der Fokus der Betrachtungen in erster Linie auf den Schwalbenschwanzaufhan-
gungen von Turbinenschaufeln (Abbildung 2-38) liegt. Es existieren zahlreiche Un-
tersuchungen, welche sich mit diesem speziellen Kontaktproblem beschaftigen [12]-
[20] und in diesem Zusammenhang speziell mit dem Reibermidungsverhalten der
Legierung Ti-6Al-4V [23]-[36], [40].

Zentrifugalkraft Vibration der
im Betrieb Schaufel
| —_—

Schaufel
Relativbewegung

im Kontakt

Randdehnung *—
der Scheibe

Scheibe

Abbildung 2-38: Reibermiidungsbeanspruchung im Kontakt von Turbinenschaufel

und —scheibe

Fur die experimentelle Untersuchung des Phanomens Reibermidung werden mehre-
re Prifmethoden und Moglichkeiten zum Aufbau eines Versuchsstandes beschrie-

ben. Eine dieser Prifaufbauten benutzt die u.a. von [43] beschriebene Methode Nr.2
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bei der eine Probe uniaxial auf Zug- und Druck und dabei zusatzlich von zwei ,unbe-
wegten® Reibkorpern belastet wird.

In Abbildung 2-39 ist dargestellt, dass neben (a) makroskopischem Fretting-
Verschleifd auch (b) die Mikrotopographie an einem Stahl mit 12 Masse-% Chroman-
teil verandert wird, die Pfeile zeigen die Richtung der reversierenden Relativbewe-

gung zwischen Probe und Reibkdrper an.

\

vokd
20 pm

Abbildung 2-39: (a) makroskopischer Fretting-Verschleil3, (b) Verdnderung der Mikro-
topographie [43]

In Abbildung 2-40 wird ein Reibermidungsbruch aus [37] gezeigt. Hierbei handelt es
sich um eine Probe aus Ti-17 (Ti-5Al-2Sn-2Zr-4Mo-4Cr) welche zyklisch auf Zug-
Druck beansprucht worden ist, der kugelformige Reibkdrper besteht aus TiAl6V4 und
wird zyklisch angeregt. Der Versuchsaufbau entspricht im wesentlichen Methode
Nr. 1 (Abbildung 2-28).

(a) {h)

Abbildung 2-40: Durch Reibermiidung gebrochene Probe (a) Ubersicht iiber Rissver-
lauf (b) typischer Muschelférmiger Bruch bei punktférmiger Reibbelastung [37]
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

In Abbildung 2-41 wird eine rasterelektonenmikroskopische Aufnahme ein reibermu-
dungsbeanspruchten Oberflache von 21CrMoV 5-11 gezeigt. Deutlich auf der Auf-
nahme zu erkennen ist ein feines Rissnetzwerk, welches durch die Beanspruchung

entstanden ist.

Abbildung 2-41: Reibermiidungsbeanspruchte Oberfliche von 21CrMoV 5-11 mit
feinem Rissnetzwerk [183]

Wie in Kapitel 5 dieser Arbeit gezeigt wird, sind sowohl der trichterférmige Ausbruch
an der Bruchkante als auch das feine Rissnetzwerk an der Oberflache typische
Schadensbilder fir diese Art der punktférmigen Reibermidungsbeanspruchung, un-
abhangig von der Werkstoffgruppe Metall/Keramik.
Nach [102] kénnen die typischerweise auftretenden Schwingungsverschleilerschei-
nungsformen an schwingenden Stahl-Stahl-Tribokontakten folgendermafien charak-
terisiert werden:

o Metallisch extrem glatte Partien im Kontaktbereich

o Abrasion durch harte, kaltverformte Verschleil3partikel

o Materialabtrag vom Gegenkdrper durch Adhasion

o Ermidungsschuppen, die durch Adhasion herausgerissen werden

o Ermidungszungen, die im Laufe des SchwingungsverschleilRes ausgewalzt

werden und zu harten Partikeln fuhren

o Oxidierte Risse in der plastifizierten Schicht

o Ermidungsrisse, die im Grundmaterial weiterwandern kénnen
In den Versuchen zur Reibermidung metallischer Werkstoffe konnte gezeigt werden,

dass durch eine Schadigung des Werkstoffs in der Grenzflache und einem fortschrei-
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tenden Verschleily Bedingungen vorliegen, die dazu flhren, dass von einer Dauerfes-

tigkeit im eigentlichen Sinne nicht mehr gesprochen werden kann [43].

2.4.2 Reibermiidung ingenieurkeramischer Werkstoffe

Die Arbeiten von Huq und Celis [48] und [50] beschaftigen sich mit der Reibermu-
dung von Al,O3. Ein weiterer keramischer Werkstoff, der im Hinblick auf Reibermu-
dung untersucht wurde, ist Siliziumnitrid (SisN4). Fur diesen Werkstoff existieren auf-
schlussreiche Arbeiten die zum grofien Teil von Y. Mutoh et al. und M. Okane et al.
[9], [119]-[123] durchgefuhrt wurden.

Es werden flr beide Werkstoffe verschiedene Prifmethoden und Mdglichkeiten zum
Aufbau eines Versuchsstandes beschrieben. Der Aufbau des Prifstandes von Huq
und Celis [48], [50] entspricht Reibermidungsmethode Nr. 5. Hierbei werden Kugeln
& = 5mm aus Aluminiumoxid mit einem Reinheitsgrad von 99,7 % und einer durch-
schnittlichen KorngroRe von 8 um zyklisch gegen eine Platte aus Schnellarbeitsstahl
ASP 23 gepresst. Hierbei wird eine Normalkraft von bis zu 200 N aufgebracht. Durch
den bereits beschriebenen elastic material mismatch wird die Reibermidungsbean-
spruchung verursacht.

Okane und Mutoh verwenden zur Erforschung von Reibermidung an SisN4 einen
Aufbau welcher Prifmethode Nr. 9 bzw. 10 entspricht. Hierbei wird der Einfluss einer
zusatzlichen tribologischen Beanspruchungskomponente eines Reibkorpers in Ku-
gelform mit & = 4 mm ebenfalls aus SizN4, welcher mit einer konstanten Anpresskraft
von Fy= 29,4 N gegen eine 4-Punkt-Biegeprobe aus SisN4 gepresst und horizontal
mit einer Wegamplitude von s,= 9 ym oszilliert wird, analysiert. REM-Aufnahmen der

durch Reibermidung geschadigten Oberflachen sind in Abbildung 2-42 dargestellt.
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

Abbildung 2-42: Reibermiidungsfldche bei (a) Aluminiumoxid [48], (b) Siliziumnitrid
[9]

Sowohl bei der Versuchsreihe mit Al,O3 als auch bei SisN4 reduziert die zusatzliche
Reibkomponente die Lebensdauer deutlich. Dies ist auf die Ausbildung von Oberfla-
chenschadigungen in der Kontaktzone zwischen dem Reibkdrper und der Probe zu-
ruckzuflhren. In diesen Kontaktzonen entstehen reibermidungsbedingt Kornausbru-
che (Abbildung 2-43) und ausbreitungsfahige Risse, welche letztendlich zum Versa-
gen der Probe durch Reibermidung fuhren. Die Schadigungen werden in letzter
Konsequenz in beiden Untersuchungsreihen auf eine Schwachung bzw. Degradation
der Korngrenzen durch die zyklische Beanspruchung in der Kontaktflache zurtickge-
fuhrt. Beide Forschungsgruppen beschranken sich in lhren Untersuchungen und
Aussagen jedoch auf die Analyse und Charakterisierung von Veranderungen der
Oberflache durch Ausbriche und Risse. Zum Tiefenverlauf der Risse werden keiner-

lei Aussagen getroffen.

20 pm

Abbildung 2-43: Kornausbriiche bei Al,O3z durch Reibermiidungsbeanspruchung [48]
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2 Grundlagen und Kenntnisstand

Wahrend Huq et al. in [50] in erster Linie die Entstehung von Schadigungen in Form
von Rissen und Abplatzungen an der Oberflache charakterisieren, fihren Okane et
al. in [9] 4-Punkt-Biegereibermudungsversuche an SizN4 —Proben durch, um die tat-
sachliche Reduktion der Lebensdauer  gegenuber reiner  4-Punkt-

Biegegrundbelastung zu charakterisieren.
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Abbildung 2-44: Statische und zyklische Reibermiidung, verglichen mit 4-Punkt-
Biegegrundbelastung [9]

In Abbildung 2-44 werden zwei verschiedene Arten der Reibermidungsbelastung mit
reiner 4-Punkt-Biegegrundbelastung verglichen. Bei der statischen Belastung wird
die 4-Punkt-Biegeprobe mittels einer konstanten Kraft vorgespannt. Der Reibkorper
oszilliert zyklisch auf der Probenoberflache, wahrend er mit einer konstanten Kraft
gegen die Probe gepresst wird. Im zyklischen Reibermidungsbelastungsfall wir die
4-Punkt-Biegeprobe zusatzlich zyklisch bei einem Spannungsverhaltnis von R= 0,5
belastet.

So kommen die bisherigen Untersuchungen zum Ergebnis, dass Reibermidung an
Ingenieurkeramiken eine nicht zu vernachlassigende Schadigung darstellt, welche
bei der Auslegung von zyklisch beanspruchten ingenieurkeramischen Bauteilen un-
bedingt bertcksichtigt werden muss. Nach [9] entstehen reibermidungsinduzierte
Risse in einem sehr frGhen Stadium der Ermudungsbeanspruchung. Das Ermu-
dungsverhalten der untersuchten Werkstoffe wird daher stark von der stabilen Aus-

breitung der durch die Reibermidung erzeugten Risse dominiert.
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3 Werkstoffe

Als Grunddefinition fur keramische Werkstoffe gilt, sie sind anorganisch und nichtme-
tallisch, werden aus einer Rohmasse geformt und erhalten schliel3lich ihre typischen
Werkstoffeigenschaften durch einen Sintervorgang bei hohen Temperaturen [163].
Der Begriff Keramik stammt vom griechischen Wort ,Keramos* ab und bedeutet Ton,
Tdpfererde, Ziegel oder ,der durch das Feuer gegangene® [164]. Im Allgemeinen dif-
ferenziert man zwischen Oxid- und Nichtoxidkeramiken. In dieser Arbeit werden
Al,O3 und SisN, als Beispiel der beiden Hauptgruppen untersucht. Uberwiegend ioni-
sche Bindungsanteile sind bei oxidkeramischen Werkstoffen zu finden. Der Anteil
ionischer Bindungen kann nach [165] Uber die Elektonegativitatsdifferenz Ax be-

stimmt werden:
. . . 1 2
lonischer  Bindungsanteil =1—exp\- A Ax (3-1)

Je grofRer Ax, desto groRer ist auch der ionische Charakter einer Verbindung. Al,O3
besitzt einen Anteil von etwa 60%, SisN4 einen Anteil von etwa 30% ionischer Bin-
dungen. Oxidkeramische Werkstoffe besitzen mit steigender Temperatur eine zu-
nehmende lonenbeweglichkeit und besitzen daher bessere Sintereigenschaften aber
auch starkere Festigkeitsabnahmen bei hohen Temperaturen [165]. In Tabelle 3-1
sind nachfolgend die wichtigsten physikalischen Eigenschaften der untersuchten
Probenwerkstoffe aufgeflihrt. Der Vollstandigkeit wegen ist als dritter Werkstoff
100Cr6, welcher teilweise als Reibkorper in den Reibermidungsversuchen verwen-

det wird, ebenfalls in Tabelle 3-1 aufgefuhrt.

Si3Ng4 Al,O3 100Cr6, 1.3505
(SL 200 BG) (F 99,7) (AISI E 52100)
E-Modul [GPa] 310 380 210
Querkontraktionszahl 0,27 0,22 0,30
Inertfestigkeit, 4PB [MPa] 869115 350" /380° | 800 (Rp)
Druckfestigkeit [MPa] 2500 3000 880
Harte [HV 10] 1700 1850 810
Kic, SEVNB [MPam”] 4,9+0,1 3,610,47 > 20
Dichte [kg/m’] 319049 3925+25 7810
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Warmeleitfahigkeit [W/mK] 21(20-100 °C) |30 (100 °C) | 46,6
Ausdehnungskoeffizient [10%/K] | 3,2 (20-400 °C) | 4,6 (20 °C) | 12,3(20-100 °C)
Spez. Warme [kJ/kgK] 0,7 (20-100 °C) |0,9(20°C) | 0,475
Weibull-Modul 1422 ~10 -

"Herstellerangabe, 2gemessen in SFB 483

Tabelle 3-1: Physikalische Daten und mechanische Kenngré3en (Werkstoffparame-
ter)

3.1 Aluminiumoxid

Aluminiumoxid ist der technisch wichtigste oxidkeramische Werkstoff mit der derzeit
breitesten Anwendung [163]. Der Anwendungsbereich weist ein grof3es Spektrum
vom Isolierwerkstoff in der Elektrotechnik Uber Dichtelemente in der Sanitarindustrie,
als Implantat in der Humanmedizin, als Brennerdise in der Hochtemperaturanwen-
dung bis hin zum VerschleiRschutz im Maschinen- und Anlagenbau. Somit hat sich
Al,O3 aufgrund des vergleichsweise gunstigen Preises, guter Verfugbarkeit und rela-
tiv einfacher Herstellung und Bearbeitbarkeit als Ingenieurkeramik etabliert.

Am haufigsten wird Al,O3 in seiner a-Modifikation, auch Korund genannt, verwendet
[164]. Bei dem untersuchten Probenmaterial handelt es sich um Aluminiumoxid der
Firma Friatec der Qualitat F99,7. Hierbei handelt es sich um eine Ingenieurkeramik,
die einen relativ geringen Anteil an Sinterhilfsmitteln und Verunreinigungen von unter
0,3 Ma.-% aufweist. In Abbildung 3-1 ist das Gefluge von F99,7 zu erkennen. Die
durchschnittliche KorngroRe betragt 10 um. Durch die hohe Reinheit der Ausgangs-
stoffe ist der Anteil an amorpher Korngrenzphase im Vergleich mit SizsN4 sehr gering.
Untersuchungen zur Dauerfestigkeit haben gezeigt, dass diese Keramik, trotz des
geringen Glasphasenanteils auf den Korngrenzen, zyklische Ermidung zeigt. Dieser
Werkstoff wurde im Rahmen mehrerer Forschungsarbeiten, u.a. auch im Sonderfor-
schungsbereich 483 ,Hochbeanspruchte Gleit- und Friktionssysteme auf Basis inge-
nieurkeramischer Werkstoffe, umfassend untersucht und charakterisiert, d.h. es ist
eine grofRe Datenbasis vorhanden auf der die Versuche zur Erforschung des Reib-

ermudungseinflusses aufbauen kénnen [142], [166]-[168].
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3.2 Siliziumnitrid

Siliziumnitrid verfugt Uber eine bislang von anderen Keramiken nicht erreichte Kom-
bination von hervorragenden Werkstoffeigenschaften, die hohe Zahigkeit, hohe Fes-
tigkeit, auch bei hohen Temperaturen, ausgezeichnete Temperaturwechselbestan-
digkeit, hervorragende VerschleiRbestandigkeit, niedrige Warmedehnung, mittlere
Warmeleitfahigkeit und gute chemische Bestandigkeit umfasst [163]. Die mechani-
schen Eigenschaften von Siliziumnitridkeramiken sind eng mit der Mikrostruktur ver-
knupft. Die Festigkeit und Zahigkeit bei Raumtemperatur wird von der Korngrof3e und
—morphologie sowie der Korngrenzenphase bestimmt. Die Hochtemperatureigen-
schaften werden hauptsachlich von der Zusammensetzung und der Eigenschaften
der Korngrenzenphasen bestimmt [175]. SisNs kommt in zwei kristallographischen
Formen, dem a-SisNs und dem B-SisN4 vor. Bei der Herstellung von SisNgs-Pulver
entsteht vor allem «-SisN4, das beim Sintern ab 1410 °C in die B-Modifikation um-
wandelt [179]. Beide Modifikationen kristallisieren hexagonal, wobei die Dimensionen
der Elementarzelle in der a-Richtung ahnlich, in der c-Richtung bei der 3-Form unge-
fahr die Halfte der a-Abmessungen betragen [178]. Das metastabile a-SisN4 und das
stabile 3-SisN4 unterscheiden sich in der Stapelfolge. Durch die ABAB Anordnung der

B-Modifikation bilden sich parallel zur c-Achse zwei Kanale, bei der a-Modifikation,
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die eine ABCD Stapelfolge aufweist, werden diese Kanale unterbrochen und es bil-
den sich zwei grof3e Hohlrdume. Ab Temperaturen von 1410 °C wandelt die meta-
stabile a-Modifikation in die thermodynamisch stabilere B-Modifikation um [179].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde SizsN4 der Firma CeramTec mit dem Handelsnamen
SL 200 BG untersucht. SL 200 BG ist eine gasdruckgesinterte Siliziumnitridkeramik,

die sich besonders fur mechanisch belastete Bauteile und motorspezifische Anwen-

dungen auch bei héheren Temperaturen eignet. Hierbei handelt es sich um eine Ke-

ramik mit Zusatzen von 3 Ma.-% Al,O3; und 3 Ma.-% Y,0j3; als Sinterhilfsmittel.

03Spm

Abbildung 3-2: Geflige einer Si3N4-Keramik, (CeramTec, Typ SL 200 BG)

Diese Keramik zeichnet sich durch hohe Festigkeit und Risszahigkeit sowie Thermo-
schockbestandigkeit aus. Die Grundcharakterisierung zur Ermittlung mechanischer
Materialeigenschaften wurde an der Variante SL 200 BG im Rahmen eines ESIS-
Projektes (European Survey of Information Society) vorgenommen [169]-[174]. Des
Weiteren wurden zyklische Ermuidungsversuche an SL 200 BG unter 4-Punkt-
Biegung im Rahmen des SFB 483, Teilprojekt C7 durchgefuhrt [176], [177]. Somit ist
auch fur diesen Werkstoff eine ausreichend grof3e Datenbasis vorhanden, um die
Ergebnisse aus den Reibermidungsversuchen vergleichen und interpretieren zu

konnen.
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Zur Bestimmung der mechanischen Festigkeitskennwerte von Keramiken hat sich
der genormte Vier-Punkt-Biegetest [88] etabliert. Daher gibt es flir keramische Werk-
stoffe eine groRe Datenbasis, hinsichtlich der mechanischen Festigkeitswerte, wel-
che mit dieser Prifmethode in der Vergangenheit ermittelt wurden. Diese Daten die-
nen als Grundlage, um das Schadigungspotenzial durch Reibermidungsbeanspru-
chung hinsichtlich der Lebensdauer- und Ermudungsfestigkeitsreduktion bewerten zu

konnen.

4.1 Priifstandsaufbau fiir Laborluftatmosphére

Zur Durchfuhrung der Reibermudungsversuche wurde ein 4-Punkt-Biegeprufstand,
welcher im wesentlichen DIN 483-1 [88] entspricht, modifiziert. Dies hat u.a. den Vor-
teil, dass die Ergebnisse der Reibermidungsversuche direkt mit den Ergebnissen der
zyklischen 4-Punkt-Biegeversuche [166]-[168], [176], [177], welche Stand der Tech-
nik sind und ohne Reibermidungseinfluss bereits durchgeflhrt wurden, verglichen
werden kdonnen. Die Grundbelastung wird mittels eines servoelektrischen, wasserge-
kihlten Linearmotors der Firma OSWALD erzeugt, wobei der durch den Linearmotor
angetriebene Kolben die Kraft auf die Belastungsrollen auf der Druck- bzw. Oberseite
der Biegeproben Ubertragt. Die Belastungszylinder haben einen Abstand von 20 mm
und einen Durchmesser von 5 mm. Die Prufmaschine hat eine maximale Prufkraft
von 12 kN. Die auf die Probe wirkende Kraft bzw. Grundbelastung in Form von 4-
Punkt-Biegung wird mit Hilfe einer Kraftmessdose (Nr. 1 in Abbildung 4-1) vom Typ
Instron dynacell mit einer Nennkraft von 10 kN gemessen. In Abbildung 4-1 ist der
Aufbau des Prifsystems schematisch dargestellt. In Abbildung 4-2 sind der Prifstand
sowie Detailaufnahmen zu erkennen.

Die Mittelpunkte der unteren Auflagezylinder, ebenfalls mit einem Durchmesser von 5
mm, haben einem Abstand von 40 mm. Sowohl Belastungs- als auch Auflagezylinder
sind nicht frei beweglich. Dies ist notwendig um eine horizontale Bewegung der Bie-
geprobe wahrend der Reibbeanspruchung zu vermeiden. Eine Betrachtung der Ein-
flisse auf das Versuchsergebnis, die aus dieser Versuchsrandbedingung resultieren

erfolgt in Kapitel 4.3 in dieser Arbeit.
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Abbildung 4-1: Schematischer Priifstandsaufbau

Zwischen den Auflagezylindern wird ein Reibkorper in Form einer Kugel auf der ver-
sagenskritischen zugbelasteten Seite der Biegeprobe mit einer konstanten Kraft an-
gepresst und kann mit einer definierten Wegamplitude oszillierend parallel zur Pro-
benlangsrichtung bewegt werden (Abbildung 4-2). Die Anpresskraft wird voreinstell-
bar mit Hilfe einer Stahlfeder realisiert und mittels einer weiteren Kraftmessdose (Nr.
2 in Abbildung 4-1) vom Typ FGP FN3050, mit einer Nennkraft von 1000 N erfasst.
Die Reibbewegung wird mittels eines permanentmagneterregten Schwingerregers,
der Bauart TIRA S540, mit einer Nennkraft von max. 440 N generiert und uber ein
Hebelsystem auf den Reibkoérper Ubertragen. Die Reibkraft wird mit einer dritten
Kraftmessdose (Nr. 8 in Abbildung 4-1) des Typs HBM, U9B/50N, mit einer Nennkraft
von 50 N, welche direkt in die Leit-Stutzstruktur zwischen Schwingerreger und Reib-
korper eingebaut ist, erfasst. Der Weg des Reibkdrpers wird mit einem kapazitiven
Sensor erfasst. Die Kraftmessdosen sind so platziert, dass keine Lagerreibung das
Messergebnis beeinflussen kann.

Die Sollwerte und ReaktionsgroRen der Krafte bzw. des Reibwegs werden mit Hilfe
eines Rechners an die Mess- und Regelelektronik der Maschine weitergegeben bzw.

an den Rechner zurtickgefuhrt und von diesem verarbeitet und gespeichert.
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Abbildung 4-2: Priifstandsaufbau

4.2 Priifstandsaufbau fiir den Einfluss von Umgebungsmedien

Bei Versuchen zur Bestimmung der Risszahigkeit und der Lebensdauerermittlung
zyklisch beanspruchter Keramiken haben sich unter dem Einfluss verschiedener
Umgebungsmedien unterschiedliche Inertfestigkeiten und R-Kurvenverhalten erge-
ben [6]. Die Variation des Umgebungsmediums hat des Weiteren einen Einfluss auf
das tribologische Verhalten des Systems. Somit ist davon auszugehen, dass eine
Variation des Umgebungsmediums einen Einfluss auf die Ergebnisse hinsichtlich der
Ermidungsfestigkeiten haben wird. Im Rahmen dieser Arbeit wird neben einem gas-
formigen Umgebungsmedium (Laborluft), deionisiertes Wasser als flissiges Umge-
bungsmedium verwendet.

Die mechanischen Belastungskomponenten des Medienprifstands entsprechen dem

bereits in Kapitel 4.1 beschriebenen Versuchsaufbau. Fur die Reibermidungsversu-
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che unter Einfluss flissiger Medien wurde der Prufstand mit einer Umwalzpumpe
sowie einem Auffangbehélter, einem Zwischenbehélter und einer Uberwachungsein-
richtung zur Detektion von Leckagen, einem so genannten Wasserwachter, erganzt.
Der Auffangbehalter hat keinen Kontakt mit anderen Komponenten der Prifeinrich-
tung, so dass die Messungen nicht verfalscht werden. Die Offnung des Férder-
schlauches ist direkt auf die Reibstelle der Biegeprobe gerichtet, wo die Biegeprobe

kontinuierlich mit dem flissigen Umgebungsmedium umspdilt wird.

Abfluss zum
Zwischenbehalter

| Auffangbehalter

Abbildung 4-3: Detail des Medienpriifstands

Das flussige Medium fliel3t am Ende des Foérderschlauchs auf die Reibstelle und um-
spult diese kontinuierlich. Das Medium gelangt in den Auffangbehalter und flie3t von
dort in einen Zwischen- bzw. Speicherbehalter. Dieser dient gleichzeitig als Lauter-
becken, da sich hier Abrieb am Boden sammelt und nicht wieder in den Medienkreis-
lauf gelangt. Am Zwischenbecken ist eine Umwalzpumpe angeschlossen, welche das
Medium wieder durch den Forderschlauch zur reibbelasteten Biegeprobe férdert. Der
Wasserwachter schitzt das System im Falle einer Undichtigkeit durch Abschalten

der Férderpumpe.
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4.3 Versuchsfiihrung

Bei Reibermidungsbeanspruchung findet in der Kontaktzone eine Relativbewegung
zwischen den Kontaktflachen unter der gleichzeitigen Einwirkung von Normal- und
Schubspannungen, bzw. von Hertz'scher Pressung und Gleitung durch Schub statt.
Innerhalb der Kontaktzone bilden sich je nach GréRe der Schubspannung unter-
schiedliche Bereiche, in denen Haften bzw. Gleiten zwischen den Kontaktpartnern
auftritt. Bei zyklischer duflerer Belastung sind die Relativbewegungen aufierhalb der
Haftgebiete reversierend und kénnen wachstumsfahige Reibermidungsrisse initiie-
ren, welche die Lebensdauer des betreffenden Bauteils erheblich herabsetzen kon-
nen. Um ein besseres Verstandnis fur den Schadigungsmechanismus bei Reibermi-
dungsbeanspruchung zu bekommen, wurden unterschiedliche Prufmethoden ange-

wandt:

4.3.1 Restfestigkeitsversuche

Durch die Bewegung des Reibkorpers kann einerseits Material von der Probenober-
flache abgetragen werden, wodurch zusatzliche Kerben entstehen kdnnen. Anderer-
seits kann durch die Bewegung des Reibkdrpers die Probenoberflache in diesem
Bereich geglattet bis sogar poliert werden. Um den Einfluss der entstandenen Ober-
flachenveranderungen auf die Festigkeitskennwerte der Proben zu untersuchen,
wurden Messungen zur Restfestigkeit durchgeflhrt. Diese Messungen werden mit
Inertfestigkeitsmessungen an nicht-reibbelasteten 4-Punkt-Biegeproben aus Arbeiten
von Nejma [168] und Schwind et al. [176], [177] verglichen.

Die Restfestigkeitsversuche werden in mehreren Schritten durchgefihrt. Die Probe
wird in der 4-Punkt-Biegevorrichtung mit einer konstanten Kraft belastet, damit die
Probe bei den anschlielienden Reibversuchen nicht rutschen kann. Nach Aufbringen
einer geringen Vorkraft von 150 N wird der Reibpad mit einer konstanten Kraft gegen
die Oberflache der Probenzugseite gedrickt. Die Restfestigkeitsversuche wurden in
so genannter Selbstpaarung, d.h. Biegeprobe und Reibkoérper bestehen aus demsel-
ben Werkstoff, sowie in Mischpaarung, d.h. die Biegeprobe besteht aus keramischem
Werkstoff der Reibkdrper jedoch aus dem Walzlagerstahl 100Cr6 durchgefihrt. Die
Versuche in Selbst- als auch in Mischpaarung wurden an Laborluft und mit umspdulter
Reibstelle (deionisiertes Wasser) durchgefihrt. Die oszillierende Reibbewegung des

Reibkoérpers findet mit einer Frequenz von f = 40 Hz und einer Wegamplitude
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sa = 100 um statt. Nach einer definierten Anzahl von Reibzyklen wird der Reibkorper
entfernt, und die Probe wird mit einer Lastanstiegsgeschwindigkeit von 1.000 MPay,
Uber die 4-Punkt-Biegeeinheit bis zum Bruch belastet, um stabiles Risswachstum zu
unterdriicken. Aus der ermittelten Bruchkraft wird durch Umrechnung mit

Formel (2-1) die Restfestigkeit bzw. Inertfestigkeit der Probe bestimmt.

4.3.2 Zyklische Versuche

Hierbei wird die Biegeprobe zyklisch mittels 4-Punkt-Biegebeanspruchung belastet
und der Reibkdrper fuhrt gleichzeitig eine oszillierende Bewegung auf der zugbelas-
teten Seite der Biegeprobe unter einer konstanten Anpresskraft aus. Diese Messun-
gen werden analog zu den Versuchen zur Inertfestigkeitsbestimmung an rein zyklisch
belasteten 4-Punkt-Biegeproben ohne Reibbelastung aus Arbeiten von Nejma [168]
und Schwind et al. [176], [177] verglichen. Die Frequenz der 4-Punkt-Biegebelastung
als auch des Reibschwingers betragt 40 Hz. Die Wegamplitude der Reibkugel betragt
analog zu den Versuchen zur Restfestigkeitsbestimmung 100 um. Als Grenzlast-
spielzahl sind 107 Zyklen festgelegt. Alle Proben welche diese Lastspielzahl errei-
chen werden als Durchlaufer bezeichnet. Die Versuche werden in Selbst- als auch in
Mischpaarung an Laborluft und mit umspulter Reibstelle (deionisiertes Wasser)
durchgeflhrt.

4.3.3 Statische Versuche

Der Reibkorper wird mit einer konstanten Anpresskraft auf der zugbelasteten Seite
der Biegeprobe angepresst. Die Biegeprobe wird zyklisch mittels 4-Punkt-Biegung
belastet bis zu einer bestimmten Lastspielzahl belastet, ohne dass der Reibkdrper
selbst eine oszillierende Bewegung auf der Probenoberflache ausflhrt. Durch diese
Versuchsfiihrung soll gezeigt werden, ob eine Schadigung durch reine Kontaktbelas-
tung ohne den Anteil der durch die Reibbewegung induzierten Spannungen fur die

Versuchsauswertung relevant ist.
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4.4 Vergleich der mechanischen Kennwerte von Reibermiidungs-
mit 4-Punkt-Biegeversuchen

FUr den 4-Punkt-Biegeversuch wird angenommen, dass die Belastungskrafte rei-
bungsfrei auf die Probe Ubertragen werden. Dies wird dadurch erreicht, dass frei be-
wegliche Rollen die Belastung auf die Probe Ubertragen. Im Reibermidungsversuch
muss die freie Beweglichkeit der Rollen unterbunden werden, da sich sonst auch die
Probe unter dem Einfluss des sich bewegenden Reibkdrpers oszillierend horizontal
bewegt. Durch die Blockade der Belastungsrollen treten an jedem Belastungspunkt
Reibungskrafte auf, welche eine Verlangerung der Probe in der Zugzone, bzw. eine
VerklUrzung in der Druckzone behindern. Dadurch werden Momente verursacht, die
dem Belastungsmoment entgegenwirken [1], [3]. Dadurch erscheint die Biegefestig-
keit um einen Anteil Ac. zu hoch. Nach

Ao, _ 2hu

o, 8-S,-2hu

c

(4-1)

ergibt sich, z.B. flr Al,O3 mit einem Reibkoeffizienten von p = 0,3 und einer Proben-
héhe von h = 3 mm ein Fehler von 9,89%.

Nach [6] werden aufgrund des Hertz’schen Linienkontaktes zwischen Belastungsrol-
len und Biegeprobe kleinflachige Druckspannungen Ubertragen, welche sich auf der
gegenuberliegenden Seite der inneren Belastungsrollen als Zugspannungen mit den
Biegespannungen Uberlagern. Die Spannungsiberhéhungen der nach Formel (2-1)
berechneten maximalen Randspannung betragen das 1,01-fache. Nach [6] ist dies
der Grund warum viele Proben unter reiner 4-Punkt-Biegung unter den inneren Be-
lastungsrollen brechen.

Der Verlauf des Biegemoments bei der 4-Punkt-Biegung entspricht nicht dem Verlauf
bei der Reibermidung. Bei der Reibermidungsbeanspruchung handelt es sich um
eine 5-Punkt-Biegung. Der hochstbelastete Bereich zwischen den inneren Auflagern
wird bei rein statischer Belastung, d.h. bei stehendem Reibkdorper, entlastet
(Abbildung 4-4). Trotzdem brechen auf Grund der Belastung durch Reibermudung

alle an Laborluftatmosphare zyklisch belasteten Proben im Reibbereich.
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i

h
h

A J

Abbildung 4-4: Vergleich der qualitativen Biegemomentverldufe zwischen 4-Punkt-

Biegung (links) und Reibermlidung (rechts) ohne Reibkérperbewegung

4.5 Versuchsproben

4.5.1 Biegeproben

Zur Durchfuhrung der Reibermidungsversuche wurden Biegeproben verwendet,
welche hinsichtlich der Herstellungsweise, also den Sinterbedingungen und -
methoden, der Bearbeitungsweise und der Geometrie identisch zu den 4-Punkt-
Biegeversuchen waren. Die Biegeproben wurden nach dem Sintern gemaf der Norm
[88] in Langsrichtung mit einer diamantbeschichteten Schleifscheibe mit einer Kor-
nung von D25 feingeschliffen. Hieraus ergibt sich fir Al,O3; ein Ra-Wert von
0,45 + 0,07 ym und fur SisN4 ein Ra-Wert 0,11 + 0,02 um. Die geometrischen Abma-

Re der balkenférmigen Proben betragen 3 x 4 x 50 mm?>. Um Kanteneffekte zu ver-
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meiden wurden alle Proben sowohl auf der Zug- als auch auf der Druckseite gemaf}
der Norm [88] unter 45° angefasst. Alle Biegeroben wurden vor dem Versuch auf
Abweichung zu Toleranzangaben in [88] hinsichtlich der Planparallelitdt und Abmalie

Uberpruft.

4.5.2 Reibkorper

Um eine hohe Flachenpressung bei kleiner Anpresskraft zu erhalten eignen sich
Reibkorper (engl. Fretting pad) in Kugelform. Ein weiterer Vorteil des punktférmigen
Kontakts bei kugelférmigen Reibkdrpern gegenuber Linien- oder Flachenkontakt von
z.B. walzenférmigen Reibkorpern ist die Vermeidung einer Verkantung von Reibkor-

per und Biegeprobe, wie in Abbildung 4-5 schematisch dargestelit.

(a) (b)0 o5 1 1smm
Probenquerschnitt 05 ]

14 £

15 4

24 £

2.5 1

34 £

Reibkorper: z.B. Walze = : : F

mm

Abbildung 4-5: (a) Verkantung zwischen Biegeprobe und walzenférmigem Reibkérper
(b) Oberflachenprofil Al,Os nach 10.000 Zyklen mit verkantetem walzenférmigen
Al,O3-Reibkérper, &= 5 mm, Anpresskraft Fy = 10 N

Dies fuhrt zu einer inhomogenen Verteilung der Reibflache (Abbildung 4-5 b) und
somit zu einer inhomogenen Verteilung der Kontaktspannungen. Drei unterschiedli-
che Reibkorperwerkstoffe (Al,O3, SisN4, 100Cr6) mit zwei unterschiedlichen Durch-
messern (5 und 15 mm) werden in den Reibermidungsversuchsreihen verwendet.
Alle keramischen Kugeln sind mit der Genauigkeitsklasse G10, die Kugeln aus
100Cr6 mit G28 hergestellt. Die Oberflache bei allen Kugeln ist poliert. In Tabelle 4-1
sind die Maftoleranzen und Rauheitswerte nach DIN 5401:2002-08 [181] dargestellt.

Genauigkeitsklasse | Nennmale | Grenzabmalie | Ra max
[mm] [um] [um]

G10 bis 25,5 +9,75 0,02

G28 bis 50,8 +13,7 0,05

Tabelle 4-1: MalRgenauigkeit und Rauheit nach DIN 5401:2002-08 [181]
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4.6 Mikroskopische Untersuchungsmethoden

4.6.1 Konfokales Weilichtmikroskop

Um die Reib- und Bruchflachen zu charakterisieren wird ein konfokales Weillichtmik-
roskop der Firma Nanofocus verwendet, mit dessen Hilfe 2D- und 3D-
Oberflachenprofile erstellt werden kénnen. Der Vorteil des konfokalen Weillichtmik-
roskops gegenuber einem herkdbmmlichen Lichtmikroskop liegt darin, dass die reib-
ermudunginduzierte Veranderung der Oberflachenkontur sowie der Bruchflachen
besser dargestellt werden kdnnen. Der Vorteil gegenuber dem REM ist die schnellere
Probenpraparation, da die keramischen Proben nicht leitfahig gemacht werden mus-
sen. Fur hohere optische Auflésungen kann allerdings nicht auf das REM verzichtet
werden.

Die Auswertung der Daten wird mit der Software Mountains-Map 3.1 Universal der
Firma Digital Surf vorgenommen. Mit dieser Analysemethode lassen sich Verande-
rungen der Oberflachenrauhigkeit, das Verschleilvolumen sowie die Verschleilitiefe
bestimmen. Daruber hinaus kdnnen die Rissverlaufe auf den Bruchflachen der Bie-

geproben analysiert werden.

4.6.2 Rasterelektronenmikroskopie und Focused lon Beam

Als weitere Untersuchungsmethode eignet sich das Rasterelektronenmikroskop
(REM). Hiermit werden eine hohere Auflosung sowie eine bessere Tiefenscharfe er-
reicht. Mikrostrukturelle Veranderungen und Schadigungen durch die Reibermu-
dungsbeanspruchung kénnen mit dem REM besser erkannt und analysiert werden.
Als wichtiges Werkzeug zur Charakterisierung reibermidungsinduzierter struktureller
Schadigungen hat sich das REM in Kombination mit dem Focused lon Beam (FIB)
Verfahren erwiesen. Zunachst wird mit dem REM die Oberflache der Proben unter-
sucht, um zielgenaue Praparationen mit dem FIB durchfliihren zu kénnen. Die Pro-
benpraparation mittels FIB wurde mit einem Zeiss 1540 ESB Crossbeam durchge-
fuhrt. Hierbei werden oberflachennahe Bereiche mittels eines Argon-lonenstrahls
gezielt bis in eine Tiefe von 15 uym schichtweise abgetragen. Durch die Crossbeam
Technologie ist es mdglich den Schnittverlauf in-situ mittels REM zu beobachten.

Abbildung 4-6 zeigt eine Detailaufnahme des verwendeten Gerates.
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Abbildung 4-6: Innenraum FIB, Detailaufnahme

Das Praparationsverfahren mittels FIB eignet sich deshalb besonders, weil durch die
Abtragung durch lonenbeschuss praparationsinduzierte Risse, welche z.B. durch
Sagen oder Schleifen entstehen kénnen, vermieden werden. Hierdurch wird es mog-
lich, den Verlauf von auf der Oberflache sichtbaren Rissen ins Innere der Probe hin-
ein ohne Einflisse durch die Praparation zu verfolgen. Fur die Probenpraparation
wurde zuerst ein sogenannter Schrupp-Schritt zum Abtragen eines grolieren Volu-
mens mit Strdomen von bis zu 10 nA durchgefihrt. Um aussagekraftige Aufnahmen
zu erzielen ist es nach dem Schrupp-Schritt notwendig die Oberflache durch weitere
Polierschritte zu glatten. Die Polier-Schritte werden mehrfach mit kleiner werdenden
Stromen ausgefuhrt. Der feinste Schritt erfolgt mit einem Strom von 50 pA. Der einzi-

ge Nachteil dieser Praparationsmethode ist der relativ grol3e Zeitaufwand.
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5 Versuchsergebnisse

5.1 Restfestigkeitsbestimmung nach Reibbeanspruchung

5.1.1 Restfestfestigkeitsbestimmung an Al,O;
In Abbildung 5-1 wird die Inertfestigkeit von Aluminiumoxidproben aus F 99,7 der

Restfestigkeit reibbeanspruchter Biegeproben gegenubergestellt. Zur Inertfestig-
keitsbestimmung wurden 15 Biegeproben verwendet. Zur Restfestigkeitsbestimmung
wurden 5 Versuchsreihen in Selbstpaarung mit jeweils 5 Proben nach 10°, 5-10°, 10%,
10° und 10° Reibzyklen durchgefiihrt. Mit zunehmender Versuchsdauer nehmen die
Kontaktflachen wegen Verschleild zu. Dadurch bleibt die Hertzsche Pressung nicht
konstant. Im Folgenden wird die zu Beginn der Versuche vorherrschende Hertzsche
Pressung, errechnet aus Formel (2-9), verwendet. Der Reibkdrper hat einen Durch-
messer von 5 mm und wird mit einer Kraft von 20 N gegen die Proben gepresst. Dies
entspricht einer maximalen Hertzschen Pressung von pmax= 2912 MPa. Die Reib-

amplitude betrug 100 um mit einer Frequenz von 40 Hz.

440 - = |nertfestigkeit (ohne Reibbeanspruchung)
| e Restfestigkeit (nach Reibbeanspruchung)
420 - A Charakteristische Festigkeit (Weibull)
| ™ O Nicht an Reibstelle gebrochene Proben
400 & —— Durchschnitt aus A
© J
o
= 3801 g @
2 360 5 i . o
) 4 Y o
8 a0l 0 % @4——‘——-‘--
a - ° °
® 3204 _ °(® .
] M °
300 °
| ) @ @
280 R | R | MR | LAY | T R | MR |
0 10’ 10°  10° 10* 10°  10°
q)Reibk('jrper: 5 mm Reibzyklen

Abbildung 5-1: Inert- und Restfestigkeit von Al,O3
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Die charakteristischen Festigkeitswerte wurden unter der Annahme einer Weibullver-
teilung aller getesteten Proben nach der Maximum-Likelihood-Methode ermittelt. Es
konnte zwar nur eine relativ kleine Anzahl von Versuchen bei den jeweiligen Parame-
terkombinationen durchgeflihrt werden, trotzdem sind deutliche Unterschiede zwi-
schen der Inertfestigkeit und den mittleren Restfestigkeitskennwerten der unter-
schiedlich reibbeanspruchten Proben zu erkennen. Die Restfestigkeitswerte der zu-
vor reibermidungsbeanspruchten Biegeproben liegen im unteren Streubereich der
Inertfestigkeitskennwerte von nicht-reibbeanspruchten 4-Punkt-Biegeproben bzw.
knapp unterhalb des Streubandes. Die charakteristischen Restfestigkeiten liegen im
Mittel bei etwa oo = 350 MPa und damit unterhalb der charakteristischen Inertfestig-
keit der nicht-reibbeanspruchten Proben, welche bei 380 MPa liegt. Bemerkenswert
ist, dass die ermittelten charakteristischen Restfestigkeiten unabhangig von der
Reibzyklenanzahl alle auf einem Festigkeitsniveau liegen. Werden die einzelnen
Versuchsreihen getrennt voneinander betrachtet, so liegen bei allen reibbeanspruch-
ten Versuchsreihen die 90%-Konfidenzintervalle unterhalb derjenigen der Inertfestig-
keitsversuche. Einzige Ausnahme stellt die Versuchsreihe mit 108 Reibzyklen dar.
Hier wird das Konfidenzintervall durch einen ,Ausreif3er in Kombination mit der rela-
tiv niedrigen Probenanzahl erheblich aufgeweitet. Die 90%-Konfidenzintervalle fur die
reibermidungsbeanspruchten Proben liegen kumuliert unterhalb des 90%-

Konfidenzintervalls der unbeanspruchten Proben (Tabelle 5-1).

Konfidenzintervall fir o,

Min. Max.
Inertfestigkeitsversuche 371,878 395,220
Reibermidungsversuche kumuliert 335,518 353,095

Reibermudungsversuche nach 10° Zyklen 336,353 371,878

Reibermiidungsversuche nach 5x10° Zyklen | 318,008 352,458

Reibermudungsversuche nach 10* Zyklen 321,237 367,596

Reibermudungsversuche nach 10° Zyklen 326,412 366,529

Reibermiidungsversuche nach 10° Zyklen 306,107 389,066

Tabelle 5-1: 90%-Konfidenzintervalle flir die charakteristischen Festigkeiten o, der

einzelnen Versuchsreihen (pmax= 2912 MPa)
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In Abbildung 5-1 sind einige Resultate mit einem Kreis markiert. Diese kennzeichnen
Proben, die wie diejenige in Abbildung 5-2 nicht an der Reibstelle gebrochen sind.
Bei diesen Proben muss davon ausgegangen werden, dass der bruchauslésende
Fehler nicht durch eine reibermidungsinduzierte Schadigung erzeugt wurde, son-
dern beim Sintern oder der Hartbearbeitung entstanden ist. Dieser Fehler muss ge-

maf der weakest-link Theorie groRRer sein, als die durch Reibermidung verursachte

Schadigung der Biegeprobe.

Abbildung 5-2: Al,Os3-Probe nach Restfestigkeitsversuch, nicht an Reibstelle gebro-
chen

Um den Einfluss der Anpresskraft bzw. der Flachenpressung zu erfassen, wurden
zwei weitere Versuchsreihen mit 10° bzw. 10° Reibzyklen mit einer auf 10 N reduzier-
ten Anpresskraft, was einer maximalen Hertzschen Pressung von 2311 MPa ent-
spricht, durchgeflhrt. In Abbildung 5-3 sind die Versuchsergebnisse im Vergleich mit
den Inertfestigkeits- und Restfestigkeitskennwerten, der mit einer Anpresskraft von

20 N belasteten Proben, gegenibergestellt.
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o Inertfestigkeit (ohne Reibbeanspruchung)
500 O Restfestigkeit, p __=2912 MPa
480 A Restfestigkeit, p__ = 2311
1 B Charakteristische Festigkeit (ohne Reibbeanspruchung)
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Abbildung 5-3: Inert- und Restfestigkeit von Al,O3in Laborluftatmosphére, mit unter-

schiedlichen Flachenpressungen

Die Versuche mit geringerer Anpresskraft zeigen bei einer weiterhin relativ hohen
maximalen Hertzschen Pressung von 2311 MPa, dass sich die Ergebnisse der Rest-
festigkeitsmessungen nach 10° Reibzyklen zunachst im Streuband der Inertfestig-
keitsversuche befinden. Nach 10° Reibzyklen ist eine leichte Verringerung der Rest-
festigkeit festzustellen. Die Konfidenzintervalle Gberschneiden sich nur bei 10° Reib-
zyklen. Nach 10° Reibzyklen ist keine gemeinsame Schnittmenge mit dem Konfiden-

zintervall der Inertfestigkeitsversuche mehr festzustellen.

Konfidenzintervall fur o,

Min. Max.
Inertfestigkeitsversuche 371,878 395,220
Reibermudungsversuche kumuliert 303,223 357,448

Reibermiidungsversuche nach 10° Zyklen | 319,095 406,105

Reibermudungsversuche nach 10° Zyklen | 276,741 316,229

Tabelle 5-2: 90%-Konfidenzintervalle fiir die charakteristischen Festigkeiten o, der

einzelnen Versuchsreihen bei reduzierter Anpresskraft (pmax= 2311 MPa)
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Des Weiteren wurden 2 weitere Versuchsreihen in Mischpaarung, d.h. mit einer
100Cr6-Kugel als Reibkorper, mit jeweils 5 Proben mit 10° und 10° Reibzyklen
durchgefuhrt. Die Anpresskraft des 5mm Reibkdrpers betrug wiederum 10 N, was
einer maximalen Hertzschen Pressung von 1878 MPa entspricht. Alle anderen Pa-
rameter wurden nicht variiert.

Die Ergebnisse dieser Restfestigkeitsversuche sind in Abbildung 5-4 dargestellt. Bei
diesen Versuchsreihen befinden sich die Ergebnisse der Restfestigkeitsmessungen,
unabhangig von der Anzahl der aufgebrachten Reibzyklen im Bereich des Streuban-
des der Inertfestigkeitsversuche. Bemerkenswert bei diesen Versuchsreihen ist, dass
bis auf eine mit 10° Reibzyklen beaufschlagte Probe, alle Proben nicht an der Reib-

stelle gebrochen sind.

m  |nertfestigkeit
520 ] O Restfestigkeit Selbstpaarung, p__=2311 MPa
500 7 € Restfestigkeit Mischpaarung, p__= 1878 MPa
480
460

T 440

= 4204 ,

T 4004 W *

2 380 n ¢ $

8 360 &

g sa04 " .
3204 4 @)
300- ® o
280
260 LA L L LL] L LLL) B ""'EI) T ""

0 10’ 10 10° 10* 10° 10°

(I)Reibkérper: 5 mm Reibzyklen

Abbildung 5-4: Inert- und Restfestigkeit von Al,Ozin Selbst- und Mischpaarung

Weitere Versuche unter Medieneinfluss, durch Umspulen der Reibstelle mit deioni-
siertem Wasser, wurden sowohl in Selbst- als auch in Mischpaarung mit einer An-
presskraft von 10 N durchgeflihrt. Diese sind in Abbildung 5-5 dargestellt. Bei beiden
Versuchsreihen liegen die Restfestigkeitswerte im Bereich der Inertfestigkeitsergeb-
nisse. Auch bei den Versuchsreihen zur Restfestigkeitsbestimmung sind alle Proben,
bis auf eine Ausnahme bei 10° Zyklen, nicht an der Reibstelle gebrochen. Das Zwi-
schenmedium Wasser hat also positiven Einfluss auf die Restfestigkeiten reibbean-
spruchter 4-Punkt-Biegeproben. Werden die Konfidenzintervalle der Restfestigkeits-
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versuche (Tabelle 5-3) mit denen der Inertfestigkeitsversuche verglichen, so ist fest-

zustellen, dass sich die Messungen im gleichen Bereich befinden.

520__ B Inertfestigkeit
500'_ <& Restfestigkeit Selbstpaarung, H,O, p__= 2311 MPa
4801 | @ Restfestigkeit Mischpaarung, H,0, p__= 1878 MPa
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Abbildung 5-5: Inert- und Restfestigkeit von Al,O3z in Selbst- und Mischpaarung,

Reibstelle umsplilt mit deionisiertem Wasser

Konfidenzintervall fir o,

Min. Max.

Inertfestigkeitsversuche 371,878 395,220

Reibermudungsversuche, Selbstpaarung, H20, kumuliert | 373,117 401,040

Reibermidungsversuche, Mischpaarung, H20, kumuliert | 366,948 396,976

Tabelle 5-3: 90%-Konfidenzintervalle flir die charakteristischen Festigkeiten o, der

einzelnen Versuchsreihen unter Medieneinfluss in Selbst- und in Mischpaarung

5.1.2 Restfestigkeitsbestimmung an Si;N,
In Abbildung 5-6 wird die Inertfestigkeit von Siliziumnitridproben aus SL 200 BG der

Restfestigkeit reibbeanspruchter Biegeproben gegentbergestellt. Die Inertfestigkeit
und die Restfestigkeiten wurden analog zur Vorgehensweise bei Al,O3; bestimmt, mit
dem Unterschied dass bei den folgenden Versuchsreihen zur Variation der maxima-
len Hertzschen Pressung der Durchmesser des Reibkdrpers statt der Anpresskraft

variiert wurde. Damit Untersuchungen bei unterschiedlichen Flachenpressungen
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mdglich sind, wurde diese Versuchsfihrung bei SisN4s gewahlt, da versuchsaufbau-
bedingt keine Anpresskraft unterhalb 10 N mdglich war und Anpresskrafte groRer
oder gleich 20 N zum sofortigen Probenbruch bei der zyklischen Versuchsflihrung
gefuhrt haben. Bei einer Anpresskraft von 10 N, bei einem SizNs—Reibkugeldurch-
messer von 5 mm entspricht die maximale Hertzsche Pressung 2053 MPa bei einem
Durchmesser von 15 mm entspricht pmax= 987 MPa.

Fur SizNg liegen im Gegensatz zu den Ergebnissen mit Al,O3 die ermittelten Restfes-
tigkeitskennwerte unabhangig von der Flachenpressung deutlich unterhalb der Fes-

tigkeitswerte der Inertfestigkeitsversuche.

1150 B Inertfestigkeit
11004 ® O  Restfestigkeit, Selbstpaarung, p__ =987 MPa
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Abbildung 5-6: Inert- und Restfestigkeit von SisN4, Selbstpaarung an Laborluft

Allerdings liegen, analog zu den Resultaten der Versuchsreihen mit Al,O3; an Labor-
luftatmosphare, die charakteristischen Restfestigkeitskennwerte von SizN4 alle auf
einem Festigkeitsniveau, unabhangig von der Anzahl der aufgepragten Reibzyklen,
wie in Abbildung 5-6 beispielhaft an der Versuchsreihe mit einer Reibkugel mit dem
Durchmesser von 5 mm gezeigt wird.

Um den Einfluss einer mit deionisiertem Wasser umsplulten Reibstelle bei SizN4 zu
erfassen, wurde eine weitere Versuchsreihe mit einer Reibkugel mit 15 mm Durch-
messer durchgeflihrt. Die Ergebnisse werden in Abbildung 5-7 im Vergleich mit den

Inertfestigkeitsversuchen und den Versuchen an Laborluft verglichen.
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Abbildung 5-7: Inert- und Restfestigkeit von SisN4, Selbstpaarung mit und ohne Was-

sereinfluss

Deutlich erkennbar ist der Einfluss von deionisiertem Wasser. Die Ergebnisse aus
den Restfestigkeitsversuchen unter Wassereinfluss liegen allesamt oberhalb den Er-
gebnissen der Versuchsreihen an Laborluft. Auch hier ist eine Unabhangigkeit der
Reibzyklenzahl auf die Restfestigkeit festzustellen. Da die Restfestigkeiten unter
Wassereinfluss allesamt im Streubereich der Inertfestigkeiten liegen, werden auch
hier die Konfidenzintervalle verglichen (Tabelle 5-4). Die Konfidenzintervalle der
Reibermidungsversuche tberschneiden sich weitestgehend mit dem Konfidenzinter-

vall der Inertfestigkeitsversuche.

Konfidenzintervall fur o,

Min. Max.
Inertfestigkeitsversuche 982,735 1060,854
Reibermidungsversuche, kumuliert 957,703 1070,933

Reibermiidungsversuche, nach 10° Reibzyklen | 898,804 1088,439

Reibermiidungsversuche, nach 10° Reibzyklen | 949,296 1145,807

Tabelle 5-4: 90%-Konfidenzintervalle flir die charakteristischen Festigkeiten o, der

Versuchsreihe in Selbstpaarung unter Medieneinfluss
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Des Weiteren wurden Restfestigkeitsversuche an SizN4 in Mischpaarung mit einem
100Cr6 Reibkdrper durchgefihrt. Der kugelférmige Reibkdrper hat einem Durchmes-
ser von 15 mm und wurde mit einer Anpresskraft von 10 N, was einer maximalen
Hertzschen Pressung von 862 MPa entspricht, gegen die SizN4s —Probenoberflache
gedruckt. Die Versuche in Mischpaarung wurden ebenfalls unter Laborluft- und unter
Wasserumgebung durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser Versuche sind in Abbildung
5-8 dargestellt.
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Abbildung 5-8: Inert- und Restfestigkeit von SisN4, Mischpaarung mit und ohne Was-

sereinfluss

Der Einfluss von 100Cr6 als Reibkorper in Wasserumgebung ist nur gering. Die Rest-
festigkeiten befinden sich unabhangig von der Anzahl der aufgepragten Reibzyklen
im Streuband der Inertfestigkeitsversuche. Eine Betrachtung der Konfidenzintervalle
zeigt analog zur Versuchsflhrung in Selbstpaarung unter Medieneinfluss wiederum
weitestgehend Ubereinstimmung zwischen den Ergebnissen der Inert- und der Rest-

festigkeitsversuche.
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Konfidenzintervall fir o,

Min. Max.
Inertfestigkeitsversuche 982,735 1060,854
Reibermudungsversuche, kumuliert 991,574 1097,019

Reibermudungsversuche, nach 10° Reibzyklen | 908,082 1156,345

Reibermudungsversuche, nach 10° Reibzyklen | 1004,987 1130,149

Tabelle 5-5: 90%-Konfidenzintervalle flir die charakteristischen Festigkeiten o, der

Versuchsreihe SisN4 in Mischpaarung unter Medieneinfluss

An Laborluftumgebung ist festzustellen, dass mit zunehmender Reibzyklenanzahl
auch die Restfestigkeitskennwerte abnehmen. Ab einer Reibzyklenanzahl von 10°
nehmen die Restfestigkeiten nicht weiter ab und bleiben auf einem Festigkeitsniveau

unterhalb des Streubandes der Inertfestigkeitsversuche.

5.2 Zyklische 4-Punkt-Biegung mit (iberlagerter Reibbeanspru-
chung

Die Versuche wurden an Laborumgebungsatmosphare sowie an Proben mit deioni-
siertem Wasser umspllter Reibstelle durchgefuhrt. Als Vergleichswert dienten flr
Al,O3 die in [168], fur SizN4 die in [4] und [176]-[177] vorgestellten Versuchsergebnis-
se zur zyklischen Vier-Punkt-Biegebeanspruchung. Es wurden Wohlerkurven mit ei-
nem Spannungsverhaltnis von R = 0,5 erstellt. Die Versuchsfrequenz sowohl fir die
zyklische 4-Punkt-Biegung (Grundbelastung) als auch fir die oszillatorische Bewe-
gung des Reibkadrpers betrug 40 Hz. Die oszillierende Reibbewegung des Reibkdr-
pers hat, wie bei den Versuchen zur Ermittlung der Restfestigkeit, eine Wegamplitu-
de von s; = 100 pym. Zur Erstellung der Wohlerdiagramme und besseren Vergleich-
barkeit mit 4-Punkt-Biegeversuchen ohne Reibbeanspruchung wird die maximale
Randfaserspannung, welche sich nach Formel (2-1) berechnet, auf der Ordinate auf-
getragen. In den folgenden Abbildungen sind fur die jeweiligen Versuchswerkstoffe
jeweils sowohl die Bruchzyklen der einzelnen Versuche als auch die charakteristi-
sche Bruchlastspielzahlen aus der Weibull-Auswertung dargestellt. Die Versuchspro-

ben der Reibermidungsversuche sind in Herstellungs- und Bearbeitungsweise iden-
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tisch mit den 4-Punkt-Biegeproben aus den bereits erwahnten Untersuchungen unter

zyklischer 4-Punkt-Biegung.

5.2.1 Zyklische Reibermiidung an Al,O;
Selbstpaarung

Zunachst wurden zwei Reibermidungsversuchsreihen in Selbstpaarung an Laborluft
durchgefuhrt. Die Versuche wurden mit einem kugelformigen Reibkorper aus Alumi-
niumoxid mit einem Durchmesser von 5 mm durchgefihrt. Der Reibkorper wurde mit
einer konstanten Normalkraft von 10 N bzw. 20 N auf die Zugseite der Probenober-
flache gepresst. Fir die anfanglich vorliegenden Kontaktgeometrien ergibt sich damit
eine maximale Hertz’sche Pressung von 2311 MPa bzw. 2912 MPa. Die beiden Ver-

suchsreihen werden in Abbildung 5-9 dargestellt und mit 4-Punkt-Biegeversuchen

verglichen.
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Abbildung 5-9: Wéhlerdiagramm Al,O3, Selbstpaarung, an Laborluft
Die Reduktion der Lebensdauer steigt mit zunehmender Anpresskraft des Reibkor-
pers. Die Lebensdauerreduktion betragt je nach Héhe der maximalen Randfaserbe-

lastungen bis zu 2 Grdélenordnungen. Alle reibbeanspruchten Al,Os;—Proben sind

innerhalb des Reibbereiches gebrochen, wie in Abbildung 5-10 dargestellt.
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= B e L s e i WS e R s DA e e
Abbildung 5-10: Al,Os-Probe 164, gebrochen nach 421.614 Zyklen, or max= 210 Mpa,
Fnv=20 N

Links und rechts der Bruchstelle sind deutlich die Rander der Reibflachen zu erken-
nen. Der Bruchverlauf geht direkt durch die reibbeanspruchte Zone hindurch. Cha-
rakteristisch fur alle Proben, welche als Bruchursache Reibermidung aufweisen, ist

der beidseitige trichterformige Bruchverlauf.

Mischpaarung

Des Weiteren wurden Reibermidungsversuche in Mischpaarung mit unterschiedli-
chen Anpresskraften durchgefuhrt. Als Reibkdrper wurde in den beiden durchgefuhr-
ten Versuchsreihen jeweils eine Kugel aus 100Cr6 mit einem Durchmesser von 5
mm verwendet. Die Anpresskrafte wurden zu 10 N und 20 N, analog zu den Ver-
suchsreihen in Selbstpaarung, gewahlt. Daraus ergeben sich maximale Hertzsche
Pressungen von 1878 MPa bzw. 2366 MPa. Die Versuchsergebnisse der beiden
Versuchsreihen werden in Abbildung 5-11 mit den Versuchsreihen in Selbstpaarung

und der reinen 4-Punkt-Biegung verglichen.
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Abbildung 5-11: Al,O3 in Selbstpaarung und gegen 100 Cr 6 Reibkbrper

Die charakteristischen Lebensdauern der durch Mischpaarungsbeanspruchung er-
mudeten Proben sind im Vergleich mit den Reibermudungsversuchen in Selbstpaa-
rung weiter gesunken. Die charakteristischen Lebensdauern der beiden Reibermu-
dungsversuchsreihen in Mischpaarung liegen unabhangig von der Hohe der maxima-
len Hertzschen Pressung auf einer Geraden. Obwohl bei einer Anpresskraft von 10 N
bei der Versuchsreihe in Mischpaarung die niedrigste Flachenpressung vorliegt, wer-

den in dieser Versuchsreihe die niedrigsten Lebensdauern erreicht.

Medieneinfluss

Die Versuchsreihen in deionisiertem Wasser wurden in Selbst- und in Mischpaarung
durchgefliihrt. Bei beiden Versuchsreihen wurde der Reibkorper mit einem Durch-
messer von 5 mm mit einer Anpresskraft von 10 N gegen die zugbelastete Seite der
Biegeprobe gepresst. Die sich daraus ergebenden Flachenpressungen fir Selbst-
und Mischpaarung entsprechen den bereits erwahnten Versuchsreihen. Die Ver-
suchsergebnisse werden in Abbildung 5-12 mit den Ergebnissen aus reiner 4-Punkt-

Biegung verglichen.
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Abbildung 5-12: Al,O3 Selbst- und Mischpaarung in destilliertem Wasser im Vergleich zu

reiner 4-Punkt-Biegung an Laborluft

Die charakteristischen Lebensdauern der mit deionisiertem Wasser umspltlten Reib-
ermudungsversuche liegen im Bereich der zyklischen 4-Punkt-Biegeversuche. Bei
einer maximalen Randfaserspannung von 250 MPa liegen sie leicht dartber, bei sehr
hohen maximalen Randfaserspannungen liegen sie leicht darunter. Die Reibermu-
dungsproben dieser Versuchsreihe sind unterhalb der inneren Belastungsrollen und
damit nicht innerhalb des reibermidungsbeanspruchten Bereiches gebrochen. Nach
[6] liegt unterhalb der Belastungsrollen jeweils lokal eine Spannungsuberhdhung vor,
die offensichtlich versagensrelevant ist.

5.2.2 Zyklische Reibermiidung an Si;N,
Selbstpaarung

Zwei weitere Reibermudungsversuchsreihen in Selbstpaarung an Laborluft wurden
an SizNs-Biegeproben durchgefiihrt. Die Versuche wurden mit zwei kugelférmigen
Reibkdrpern aus Siliziumnitrid, mit einem Durchmesser von 5 mm bzw. 15 mm
durchgeflihrt. Der Reibkérper wurde in beiden Versuchsreihen mit einer konstanten
Normalkraft von 10 N auf die Zugseite der Probenoberflache gepresst. Flr die an-

fanglich vorliegenden Kontaktgeometrien ergeben sich damit maximale Hertzsche
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Pressungen von 987 MPa bzw. 2053 MPa. Als Wegamplitude des Reibkorpers wur-

de wiederum s, = 100 um gewahlt, der Reibkorper wurde mit einer Frequenz von 40

Hz bewegt.
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Abbildung 5-13 Wéhlerdiagramm SisN4, Selbstpaarung, an Laborluft

Abbildung 5-13 zeigt, dass durch die Erhdhung der maximalen Hertzschen Pressung
um mehr als das doppelte zwar eine weitere Reduktion der Ermudungsfestigkeit
festgestellt werden kann, im Vergleich mit reiner 4-Punkt-Biegung diese allerdings
weitaus weniger deutlich ausfallt. Die Resultate zeigen, dass die Reibermidungsbe-
anspruchung zu einem deutlichen Rickgang der Probenlebensdauer fuhrt. Je héher
die maximale Pressung ist, desto deutlicher fallt dieser Abfall der Lebensdauer aus.
Im Vergleich mit rein zyklischer 4-Punkt-Biegung bewirkt die Reibermidungsbean-

spruchung bei Siliziumnitrid eine betrachtliche Festigkeitsreduzierung.

Mischpaarung

Da bereits an Al,O3; Biegeproben gezeigt werden konnte, dass die Ermudungsfestig-
keit durch Reibermidungsversuche mit Reibkérpern aus 100 Cr 6 verringert wurde,
wurden auch an SisN4 —Biegeproben eine Reibermudungsversuchsreihe in Misch-

paarung durchgeflhrt.
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Der Durchmesser der Reibkugel aus 100Cr6 betrug 15 mm. Die Anpresskraft betrug
10 N. Daraus ergibt sich eine maximale Hertzsche Pressung von 862 MPa. Die Ver-
suchsergebnisse dieser Versuchsreihe werden in Abbildung 5-14 mit den beiden

Versuchen in Selbstpaarung, welche die gréRere Hertzschen Pressung besitzen ver-

glichen.
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Abbildung 5-14: SisN4 in Selbstpaarung und gegen 100 Cr 6 Reibkérper

Die Versuchsergebnisse in Abbildung 5-14 zeigen, dass die Lebensdauer durch den
Einsatz eines 100Cr6 Reibkdrpers im Vergleich zur Selbstpaarung nochmals signifi-
kant verringert wird, obwohl die Hertzsche Pressung bei der Mischpaarung im Kon-

taktbereich geringer ist als bei den Versuchsreihen mit SizsN4 als Reibkorper.

Medieneinfluss

Die Reibermidungsversuchsreihen in deionisiertem Wasser wurden in Selbst- und in
Mischpaarung durchgeflhrt. Bei beiden Versuchsreihen wurde der Reibkorper mit
dem Durchmesser von 15 mm mit einer Anpresskraft von 10 N gegen die zugbelaste-
te Seite der Biegeprobe gepresst. Die sich daraus ergebenden Flachenpressungen

fur Selbst- und Mischpaarung sind analog zu den bereits erwdhnten Versuchsreihen.
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Die Versuchsergebnisse werden in Abbildung 5-15 mit den Ergebnissen aus reiner 4-

Punkt-Biegung und den Reibermidungsversuchen ohne Medieneinfluss verglichen.
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Abbildung 5-15: SisN4 Selbst- und Mischpaarung in destilliertem Wasser

Bei Siliziumnitrid wird die Ermudungsfestigkeit reibermudungsbeanspruchter Biege-
proben im untersuchten Lastbereich durch den Einsatz von destilliertem Wasser als
Umgebungsmedium erheblich verbessert. Die Ermidungsfestigkeit bleibt aber so-
wohl bei Selbst- als auch bei Mischpaarung unterhalb der Ermidungsfestigkeit der
rein zyklisch auf 4-Punkt-Biegung beanspruchten Proben. Die Ermiudungsfestigkeit
der Versuche in Selbstpaarung unter Wassereinfluss ist geringer als bei Mischpaa-
rung unter Wassereinfluss. Eine gleiche Lebensdauer bzw. eine Verlangerung der
Lebensdauer im Vergleich mit zyklischer 4-Punkt-Biegung durch die ,Wasserschmie-
rung“, wie im Falle der entsprechenden Versuchsreihen mit Al,Os-Biegeproben,

konnte nicht beobachtet werden. Die Ermidungsfestigkeiten beider Versuchsreihen
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unter Medieneinfluss liegen jedoch deutlich oberhalb der entsprechenden Versuchs-

reihen an Laborluft.

5.3 Statische Versuche

Es wurden sowohl an Al,O3 als auch an Si3N4 statische Versuche durchgefthrt. Hier-
bei wurde nur die 4-Punkt-Biegelast zyklisch aufgebracht. Der Reibkorper selbst
wurde mit einer konstanten Last gegen die Zugseite der Proben ohne oszillierende
Bewegung gepresst. Es wurde jeweils eine Versuchsreihe in Selbstpaarung unter-
sucht. Fur Al,O; wurde eine maximale Hertzsche Pressung von 2912 MPa bei einer
maximalen Randfaserspannung von 230 MPa, fur SizN4 wurde eine maximale Hertz-
sche Pressung von 980 MPa bei einer maximalen Randspannung von 430 MPa ge-
wahlt. Beide Versuchsreihen wurden mit jeweils 5 Versuchen durchgefuhrt. Alle Ver-
suchsreihen wurden bei einer Lastspielzahl von 10° beendet. Bei dieser Zyklenan-
zahl waren im Vergleich bei den zyklischen Versuchen bei gleicher 4-Punkt-
Biegebelastung und gleicher maximaler Hertzscher Pressung, jedoch mit oszillieren-
dem Reibkorper, 100% der Proben gebrochen. Weder bei Al,O3 noch bei SizN4 konn-
ten Briiche oder Schadigungen an der Oberflache der statisch beanspruchten Biege-
probe beobachtet werden.

Es wurde bei diesen Versuchen auf eine Mischpaarung verzichtet, weil hier aus-
schliesslich der Einfluss von Schadigung durch reine Kontaktbelastung ohne Anteile
von Relativbewegung getestet werden sollte. Der Einsatz einer Mischpaarung hatte
jedoch unterschiedliche E-Moduli und damit einen minimalen Anteil von Relativbe-

wegung zur Folge gehabt.

5.4 Verlauf der Tangentialkraft

Da der Verlauf der Reibkraft eine Systemeigenschaft darstellt, kann diese flr die
Reibermidungsversuche nicht mit einem klassischen Tribometerversuch im Stift-
Scheibekontakt gemessen werden, sondern muss direkt im Reibermidungsversuch
gemessen werden. Zu diesem Zweck ist eine Kraftmessdose direkt in den Kraftiber-
tragungsstrang vom Schwingerreger zum Reibkdorper integriert, um Stérgrof3en durch
z.B. Lagerreibung auszuschlieRen. Im Folgenden werden jedoch nicht die bei der
oszillierenden Reibkdrperbewegung entstehenden Reibkrafte sondern die gemesse-
nen Tangentialkrafte dargestellt, denn in diesem Versuchsaufbau wird im Gegensatz

zum klassischen Stift-Scheibe-Tribometerversuch der Reibkérper nur innerhalb eines
81



5 Versuchsergebnisse

kleinen Bereichs oszillierend bewegt, wodurch Materialabtrag und somit eine mulden-
formige Vertiefung entsteht. Der Reibkorper bewegt sich folglich nicht auf einer ebe-
nen Flache sondern je nach Position innerhalb der Mulde auf einer relativ zur Bewe-
gungsrichtung steigenden oder fallenden schiefen Ebene. Die Anpresskraft, welche
Uber eine Feder aufgebracht wird, wirkt aber senkrecht zur Probenoberflache. Da-
durch werden ,Aufwartsbewegungen“ behindert und ,Abwartsbewegungen® be-
schleunigt. Folglich muss je nach Bewegungsrichtung eine grof3ere oder eine kleine-
re Kraft aufgewendet werden als dies auf einer Ebene der Fall ware. Diese zusatzli-
chen Krafte kdnnen von der eigentlichen Reibkraft nicht separiert werden, weshalb
im weiteren Verlauf dieser Arbeit der Begriff Tangentialkraft statt Reibkraft verwendet
wird.

Der Verlauf der Tangentialkraft Gber die zunehmende Reibzyklenanzahl wurde so-
wohl bei Al,O3 als auch bei SisN4 im Laufe der Restfestigkeitsversuche ermittelt. In
den folgenden Schaubildern ist jeweils der Mittelwert aus mindestens 5 Versuchen
dargestellt.

Die Ergebnisse fur Al,Os; werden in Abbildung 5-16 dargestellt. In der AlL,O; -
Selbstpaarung zeigt sich, dass unter Einfluss von Wasser wesentlich hdhere Tangen-
tialkrafte erreicht werden, als ohne Zwischenmedium. Die Mischpaarung hingegen
zeigt, dass der Verlauf der Reibkraft unter Wassereinfluss erwartungsgemaf gerin-

ger ist als ohne Zwischenmedium.
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Abbildung 5-16: Tangentialkraftverlauf bei Al,0O3

In Abbildung 5-17 werden die Ergebnisse von SizN4 dargestellt. Hier zeigt sich so-
wohl in der Selbstpaarung als auch in der Mischpaarung der erwartete Kraftverlauf.
In beiden Fallen sind die Krafte unter Einfluss des Wassers geringer als ohne Zwi-
schenmedium. Bei der Mischpaarung fallt dieser Unterschied gréf3er aus als bei der
Selbstpaarung, wo die Krafte im Bereich zwischen 10* und 10° Reibzyklen beinahe
identisch verlaufen.
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Abbildung 5-17: Tangentialkraftverlauf bei SisN4

5.5 Mikroskopische Charakterisierung der Schéddigungsentwick-

lung

5.5.1 Rasterelektronenmikroskopie

Versuchsbegleitend zu den Restfestigkeitsversuchen wurden rasterelektronenmikro-
skopische Aufnahmen der reibbeanspruchten Oberflachen angefertigt. Diese Auf-
nahmen dokumentieren die Veranderung der Probenoberflache mit zunehmender
Versuchsdauer.

In Abbildung 5-18 bis Abbildung 5-20 ist die Oberflachenveranderung von Al,O3 in
Selbstpaarung mit einer maximalen Hertzschen Pressung von 2912 MPa dokumen-
tiert. Die weillen Pfeile zeigen die Reibrichtung an. Nach 10° Zyklen ist eine raue
Oberflache zu erkennen. Bei hdoherer VergroRerung sind Risse senkrecht zur Reib-

richtung zu erkennen. Nach 10 Zyklen bildet sich ein zusammenhangendes Riss-
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netzwerk aus. In den Randzonen der Reibflache, wo die Hertzsche Pressung gerin-
ger ist, sind polierte Bereiche zu erkennen. Nach 10° ist gegeniiber 10* Zyklen keine
signifikante Anderung der Oberflaiche zu erkennen. Die Kontaktfliche zwischen
Reibkérper und Biegeprobe hat aufgrund des VerschleiRes zugenommen, wodurch
die tatsachliche Flachenpressung abgenommen hat. Die geringere Flachenpressung
hat zur Folge, dass die Beanspruchung durch Scherkrafte geringer wird und somit

keine weitere Schadigung der Oberflache stattfindet.

Abbildung 5-18: Al,O3, Selbstpaarung nach10® Reibzyklen

e e ke A

Abbildung 5-20: Al,Os, Selbstpaarung nach10’ Reibzyklen

Analog zu diesen Oberflachenaufnahmen von Al,O3; sehen die Oberflachen der rest-

lichen Versuchsreihen in Selbst- und in Mischpaarung sowie an Laborluft und unter
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Wassereinfluss aus. Es bilden sich verzweigte Rissnetzwerke innerhalb der reibbe-

anspruchten Zonen aus. Allerdings sind unter Wassereinfluss deutlich weniger stark
zerruttete Oberflachen festzustellen (Abbildung 5-21 und Abbildung 5-22).

Abbildung 5-21: Al,Os, Selbstpaarung nach1 0® Reibzyklen unter Wasserein-
fluss

Abbildung 5-22: Al,O3, Selbstpaarung nach106 Reibzyklen unter Wasserein-
fluss

Bei SisN4 in Selbstpaarung, im Beispiel Abbildung 5-23 mit einer maximalen Hertz-
schen Pressung von 2053 MPa, zeigt sich ein anderes Schadensbild der Oberflache.
Hier 16sen sich bereits nach 10° Zyklen plattenférmige Bereiche im reibbeanspruch-
ten Bereich ab.
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Abbildung 5-23: SisN4 nach 10° Reibzyklen

Noch deutlicher tritt dieses Schadensbild nach 10° Reibzyklen auf. In Abbildung 5-24
sind deutlich die plattenférmigen Ausbriche an der Probenoberflache zu erkennen.
Die Risse sind parallel zur Probenoberflache gewachsen und haben schliellich zur
Ablésung dieser oberflachennahen Bereiche geflhrt. An anderen Stellen sind Risse

quer zur Reibrichtung entstanden.

Abbildung 5-24: SisN4 nach 10° Reibzyklen

Bei starkerer Vergrof3erung der plattenformigen Abbruchbereiche in Abbildung 5-25
sind intakte SisN4 Korner zu erkennen. Dies lasst den Schluss zu, dass die parallel
zur Oberflache verlaufenden Risse unterhalb des abgeldsten Volumens interkristallin
entlang der Glasphase in den Korngrenzen verlaufen, bis sich schlie3lich diese Be-

reiche von der Oberflache ablésen, wie in Abbildung 5-26 zu erkennen ist.
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Abbildung 5-26: Plattenablésung an zyklisch beanspruchter SisNs,—Probe 16-3 nach
31.000 Zyklen

Sowohl die Proben aus den Restfestigkeitsversuchen als auch die Proben aus den
zyklischen Reibermidungsversuchen weisen alle makroskopisch ahnliche Bruchbil-
der auf. Abbildung 5-27 zeigt ein typisches Beispiel. Der trichterférmige Bruchverlauf
ist charakteristisch fur Proben nach Reibermidungsbeanspruchung. Das fehlende
Volumen aus der Mitte der Reibflache bricht nicht als ein ganzes Stlick aus der Ober-

flache, sondern zerfallt in viele mikroskopisch kleine Bruchstlicke.
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5 Versuchsergebnisse

Abbildung 5-27: Al,Os-Probe 176, gebrochen nach 5.967.758 Zyklen, ormax= 210
Mpa, Fn= 20 N, ©= 5 mm

Sowohl die Al,O3- als auch die SisNs- Proben zeigen auf der Bruchflache charakteris-
tische Rissverlaufe. Die in den Abbildung 5-28 bis Abbildung 5-30 dargestellten Riss-
verlaufe stellen den charakteristischen Rissverlauf, welcher einem halbelliptischen
Oberflachenanriss entspricht, in der Literatur auch haufig Penny-Shaped genannt,
dar.

Reibflache

Bruchkante

Abbildung 5-28: Al,O3 Selbstpaarung in H,0, or max = 293,3 MPa, Ng = 481
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Bruchkante

Bruchkante

Abbildung 5-30: SisN4 - 100Cr6, or max = 333,3 MPa, Ng = 24.248

Die Bilder geben Informationen darlber, wie tief der Riss in die Probe gewachsen ist
bis eine Uberkritische Rissausbreitung einsetzt. Sie geben aber keinen Aufschluss,
warum der keilférmige Oberflachenausbruch ,pulverisiert”. Um die Rissverlaufe und
Risstiefen quantifizieren und den Rissverlauf charakterisieren zu kdnnen sind weitere

Untersuchungsmethoden nétig, welche im Folgenden beschrieben werden.
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5.5.2 Konfokales Weillichtmikroskop

Mit dem konfokalen Weilllichtmikroskop wurden sowohl die reibbeanspruchten Ober-
flachen als auch die Bruchflachen der ermudeten Proben vermessen. Da der Reib-
korper mit zunehmender Versuchsdauer seine Geometrie verandert und von der
Probenoberflache zunehmend Werkstoff abgetragen wird, wurden die reibbean-
spruchten Oberflachen hinsichtlich der Verschleilltiefe und —breite vermessen. In
Abbildung 5-31 wird am Beispiel eines Versuches mit Al,O3 Selbstpaarung gezeigt,

wie sich die Oberflache des Reibkdrpers mit zunehmender Versuchsdauer durch fort-

schreitenden Verschleil? verandert.

Abbildung 5-31: Verschlei3flache an der Kugel mit zunehmender Versuchsdauer
nach a) 1.000 Zyklen, b)100.000 Zyklen, c)1.000.000 Zyklen

Es wurde die Breite der Reibkontaktflache auf der Biegeprobe in Abhangigkeit der
Reibzyklenzahl vermessen (Abbildung 5-33). Die Verschleil3breite korreliert direkt mit
dem Kontaktdurchmesser zwischen Probenoberflache und dem kugelférmigen Reib-
korper. Die Reibversuche unter Wassereinfluss haben bei niedrigen Reibzyklenzah-
len keine mit dem konfokalen Weildlichtmikroskop messbaren Spuren auf den Biege-
proben hinterlassen, wie im Beispiel an einer SisN4 - Mischpaarung in Abbildung 5-32
anhand von REM-Aufnahmen nach 10° Reibzyklen gezeigt wird. Abbildung 5-32 a)
zeigt die Oberflache einer ungeschadigten SizN4-Probe vor dem Versuch. In
Abbildung 5-32 c), welche nach 10° Reibzyklen unter Wassereinfluss aufgenommen
wurde, sind keinerlei Reibspuren oder Beschadigungen der Oberflache zu erkennen,
wahrend in Abbildung 5-32 b) nach der gleichen Zyklenzahl ohne Wassereinfluss

deutliche Spuren der Reibbeanspruchung zu erkennen sind.
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5 Versuchsergebnisse

Abbildung 5-32: a) ungeschédigte SisNs — Probe, b) trocken nach 10° Reibzyklen,
c) mit H,O nach 10° Reibzyklen

Um trotzdem eine qualitative Aussage Uber den VerschleiRprozess treffen zu kon-
nen, wurde bei den Versuchen mit Wasser als Zwischenmedium die Kontaktflache
mittels Kontaktpapier erfasst. Hierbei wird zu definierten Zeitpunkten Kontaktpapier
zwischen den Reibkdrper und die Biegeprobe geklemmt. Auf dem Kontaktpapier bil-
det sich die Kontaktflache durch eine Einfarbung ab. Unter dem Lichtmikroskop und
Uber eine entsprechende Software konnen die Abdriucke dann ausgewertet werden.
Allerdings sind diese Abdrucke nicht randscharf, so dass die ermittelten Werte nicht
direkt mit den Messungen im konfokalen Weildlichtmikroskop vergleichbar sind. Sie
kénnen jedoch zu Vergleichszwecken verwendet werden.

In Abbildung 5-33 ist deutlich die mit dem konfokalen Weisslichtmikroskop aufge-
nommene Reibstelle in der Falschfarbendarstellung zu erkennen. Der Reibbereich
grenzt sich scharf von der ungeschadigten Probenoberflache ab. Dies macht eine

exakte Vermessung des Reibbereichs maoglich.

Abbildung 5-33: Vermessung der Kontaktflaéche am konfokalen Weilllichtmikroskop
am Beispiel SizN4, Mischpaarung, pmax = 862 MPa nach 10° Reibzyklen
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In Abbildung 5-34 sind die Resultate der Messungen an Al,O3; dargestellt. Sowohl bei
trockener Versuchsfuhrung an Laborluft als auch unter Einfluss von destilliertem
Wasser werden die grofdten Durchmesser und damit der groRte Materialverschleil3
bei der Mischpaarung erreicht. Obwohl die Versuchsreihe in Selbstpaarung im tro-
ckenen Zustand mit pmax = 2912 MPa die hdchste Flachenpressung besitzt, ist der
Reibdurchmesser der Mischpaarung im trockenen Zustand, mit einer im Vergleich
niedrigeren Flachenpressung von pmax= 1878 MPa, bei einer Reibzyklenzahl von 10°
mehr als doppelt so grof3. Die Verschleil’tiefe hingegen ist bei der Mischpaarung um
den Faktor 3 geringer. Dies lasst den Rlckschluss zu, dass bei der Mischpaarung
der Verschleil® primar am Reibkorper stattfindet. Fur die Selbstpaarung unter Was-
sereinfluss konnten Verschleilwerte nur bei hoher Zyklenzahl ermittelt werden. Hier
sind die Reibdurchmesserwerte am geringsten, wahrend die Werte fur die Ver-
schleiltiefe hdher sind als die der Mischpaarung im trockenen Reibzustand. Dies
liegt daran, dass bei der Mischpaarung die metallische Reibkugel eine geringere Har-
te als die Keramik besitzt und sich daher im Laufe der Versuche nicht so stark in die
Probenoberflache hineinarbeiten kann. Des Weiteren sinkt infolge zunehmender
Kontaktflache mit steigender Reibzyklenzahl die Flachenpressung bei der Mischpaa-
rung starker ab als bei der Selbstpaarung. Fir Reibermidungsversuche unter Misch-
paarung und Wassereinfluss sind in Abbildung 5-35 die Kontaktpapier-Messungen

dargestellt.
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Abbildung 5-34: Durchmesser der Reibfliche und Tiefe des durch Reibbeanspru-
chung entstandenen Oberflachenabtrags in Abhéngigkeit der Reibzyklen bei Al,O3,

gemessen mit dem konfokalen Weisslichtmikroskop
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Abbildung 5-35: Reibradien in Abhéngigkeit der Reibzyklenanzahl bei Al;03, gemes-

sen mit Kontaktpapier
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Die Messungen zeigen deutlich, dass unter Wassereinfluss die Kontaktflache im Lau-
fe der Versuche weniger stark zunimmt als ohne Wasser als Zwischenmedium, wo-
bei die Selbstpaarung unter Wassereinfluss die geringste Flachenzunahme besitzt.
Die Differenz der Reibflachenwerte zwischen Abbildung 5-34 und Abbildung 5-35
liegt an den beiden unterschiedlichen Messmethoden. Mit dem konfokalen Weil3-
lichtmikroskop wird der Reibdurchmesser nur auf der Probe erfasst, mit dem Ab-
druckpapier wird auch die Kontur der Kugel im angepressten Zustand erfasst. Da-
durch und durch den unscharfen, schwer vermessbaren Abdruck lasst sich die gro-
Rere Reibflache erklaren. Daher ist die Messmethode mit dem konfokalen Weil-
lichtmikroskop die wesentlich genauere Methode zur Bestimmung der geometrischen
Werte.

In Abbildung 5-36 und Abbildung 5-37 sind die Resultate der Messungen an Si3N4
dargestellt. Auf den ersten Blick erscheint es nicht schlUssig, dass die Reibpaarung
mit der hdchsten Flachenpressung nicht den groRten Reibdurchmesser besitzt. Je-
doch hat diese Paarung die Kugel mit dem kleinsten Durchmesser und kann daher
nicht direkt mit den anderen Ergebnissen verglichen werden. Die Versuchsreihe in
Mischpaarung besitzt im trockenen Zustand die gréfite Reibflachenzunahme, die
Versuchsreihe mit Wasser als Zwischenmedium die geringste. Die Flachenzunahme
ist so gering, dass auch der Test mit dem Abdruckpapier erst bei groien Reibzyklen-
zahlen Werte zeigt, die oberhalb der Vergleichsmessung bei 0 Zyklen liegen. Die
Flachenzunahme in der Selbstpaarung ist erwartungsgemal so, dass die Versuche
ohne Wasser als Zwischenmedium uber denen mit Wasser als Zwischenmedium lie-

gen.
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Abbildung 5-36: Durchmesser der Reibfliche und Tiefe des durch Reibbeanspru-
chung entstandenen Oberflachenabtrags in Abhéngigkeit der Reibzyklen bei SizNy,

gemessen mit dem konfokalen Weisslichtmikroskop
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Abbildung 5-37: Reibradien in Abhéngigkeit der Reibzyklenanzahl bei SizN4, gemes-
sen mit Kontaktpapier
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Bei den Verschleilltiefen ergibt sich ein anderes Bild. Hier liegen die Versuchsreihen
mit geringerem Flachenzuwachs Uber denen mit hoher Verschleiflache bei hohen
Zyklenzahlen. Die Auswertungen der Versuche sowohl mit dem konfokalen Weil3-
lichtmikroskop als auch mit dem Abdruckpapier haben gezeigt, dass die Versuchs-
reihen in Selbstpaarung hoéhere Verschleiflachenzunahmen besitzen als die Ver-
suchsreihen in Mischpaarung. Auf der Probenoberflache bildet sich bei Mischpaa-
rung im trockenen Reibzustand eine metallische Schicht aus. Diese Schicht bildet
sich nicht unter Wassereinfluss, wie im Vergleich zwischen Abbildung 5-38 und
Abbildung 5-39 zu erkennen ist. Des Weiteren ist in der Aufnahme in Abbildung 5-39
zwar ein Umriss der Reibstelle zu erkennen, aber es hat kein effektiv mittels konfoka-

len Weilllichtmikroskops messbarer Oberflachenabtrag stattgefunden.

Abbildung 5-38: SisNs — Mischpaarung nach 10° und 10° Reibzyklen

Abbildung 5-39: SisN4 — Mischpaarung mit H,O nach 1 0% und 10° Reibzyklen

Der Rissverlauf und die Risstiefe auf der Bruchoberflache wurden exemplarisch an je
einer Versuchsreihe mit Al,Os-Proben und SisNs-Proben im konfokalen WeilYlichtmik-
roskop vermessen. Beide Keramiken weisen charakteristische Bruchbilder unabhan-

gig vom Belastungskorper und dem Umgebungsmedium aus. Al,O3; zeigt in
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Abbildung 5-40 einen so genannten penny-shaped Oberflachenanriss. Diese Probe
wurde in Selbstpaarung mit einer Anpresskraft von Fy = 20 N bei ormax = 210 MPa

bis zum Bruch bei einer Zyklenzahl von 327.920 in Laborluftatmosphare belastet.

Hm

- 160

b)

- 100

Abbildung 5-40: a) Bruchfidchenprofil von Al,Os, schematisch, b) Relief der Bruchfla-

che, skaliert, c) 3D-Darstellung der Bruchfldche in Graustufen

2.5 mm pm b)

350

250

200

11-7
Abbildung 5-41: a) Bruchfldchenprofil von SisN4, schematisch, b) Relief der Bruchflé-

che, skaliert, c) 3D-Darstellung der Bruchfldche in Graustufen
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SisN4 hingegen zeigt in Abbildung 5-41 einen ,birnenférmigen“ Oberflachenanriss.
Diese Probe wurde in Selbstpaarung mit einer Anpresskraft von Fy = 10 N bei
ormax = 400 MPa bis zum Bruch nach 13.220 Zyklen in Laborluftatmosphéare belastet.
Mittels der Software MountainsMap® der Firma Digital Surf wurden die auf den
Bruchflachen gelegenen Risse zur Ermittlung der kritischen Spannungsintensitat K¢
vermessen. Die relevanten MessgroRen zur Bestimmung des K-Faktors sind neben
der aufReren BelastungsgrofRe Spannung or max die Risstiefe a und die Rissbreite 2c.
Bei Al,O3; wird der K-Faktor mit Geometriefaktoren flr penny-shaped Risse berech-

net:
K, = 1,025-2 o (5-1)
T

bei SisN4 wird vorausgesetzt, dass der Riss einem durch einen Knoop-Indenter er-
zeugten Riss entspricht. Daher wird der K-Faktor mit Geometriefaktoren fir Knoop-

Indenter-Risse berechnet:

113-0,09¢ +[— O,54+020’89/}a2 +[o,5 —0651/+ 14(1 —“)24}0/‘
c 2+alc ,65+alc c
K, =ovm o5 12 H
[1+1,464(a/c)*]
(5-2)
H=(1- {0,34 +0,1 1(3)})(1 (5-3)
C
a

0=— (5-4)
Probenhéhe

Diese Messungen sind notwendig, um das Schadigungsmodell zu verifizieren. Der
Kic-Faktor fur 4-Punkt-Biegeproben ohne Reibbeanspruchung wurde mittels Single
Edge V-Notched Beam - Methode (SEVNB) nach DIN CEN/TS 14425-5 in verschie-
denen Arbeiten ermittelt [146], [168]. Die Werte sind fur Al,O3 in Selbstpaarung an
Laborluft mit einer maximalen Hertzschen Pressung von 2311 MPa und SizNy4 in
Selbstpaarung an Laborluft mit einer maximalen Hertzschen Pressung von 2053 MPa

gemittelt in Tabelle 5-6 zu entnehmen.
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Al,O3 | SisN,
Kic,SEVNB [MPam '] 3,6 55
Kc,Penny-Shaped [MPam™] [ 3,97 |-
Kc,Knoop [MPam'?] - 5,81

Tabelle 5-6: Spannungsintensitétsfaktoren

Bemerkenswert ist der geringe Unterschied zwischen dem mit der standardisierten
SEVNB-Methode gemessenen Kc-Faktor und dem Kc-Faktor fur beide Keramiken,

welcher durch Vermessung der Bruchbilder errechnet wurde.

5.5.3 Rasterelektronenmikroskopie und Focused lon Beam

Um den Schadigungsverlauf analysieren und charakterisieren zu kénnen, werden
sowohl die Bruchflachen als auch das geschadigte Geflige intakter und gebrochener
Proben unter Verwendung einer Kombination aus Focused lon Beam (FIB) und Ras-
terelektronenmikroskop betrachtet. Probenpraparation mittels FIB macht es maglich,
den Verlauf von auf der Oberflache sichtbaren Rissen ins Innere der Probe hinein bis
zu einer Tiefe von 15 um zu verfolgen. Das Praparationsverfahren mittels FIB eignet
sich deshalb besonders, weil durch die Abtragung durch lonenbeschuss praparati-
onsinduzierte Risse, wie sie z.B. durch Sagen oder Schleifen entstehen, vermieden
werden. Praparationsmethoden, wie z.B. schneiden mit einer Diamantdrahtsage im
Reibbereich und anschlielfiender Politur haben sich als nicht geeignet erwiesen, da
mit diesen Methoden keine reibermudungsinduzierten Risse nachgewiesen werden
konnten. Die FIB-Methode konnte zusatzlich zu den rasterelektronischen Untersu-
chungen der Probenoberflache erfolgreich eingesetzt werden. Durch dieses Verfah-
ren sind zielgenaue Praparationen moglich, wodurch unter anderem untersucht wer-
den kann, ob ein Riss interkristallin oder transkristallin und unter welchem Winkel der
Riss in der Probe verlauft.

In Abbildung 5-42 wird die Oberflache einer Al,Os-Probe gezeigt, welche nach
92.519 Zyklen gebrochen ist. Diese Probe wurde mit ormax = 218,3 MPa bean-
sprucht. Der Al,O3-Reibképer mit einem Durchmesser von 5 mm wurde mit einer An-
presskraft von 10 N gegen die Probe gedrickt. Der dunkelgraue Bereich ist die reib-
ermudungsbeanspruchte Flache, der Doppelpfeil zeigt die Bewegungsrichtung des

Reibkdrpers an. Links im Bild ist die Bruchkante zu sehen.
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Innerhalb des umrandeten Bereiches wurde mit dem FIB ein Materialschnitt mit einer
Lange von etwa 70 um und einer Tiefe von 10 um durchgefuhrt. Die herauspraparier-
te Vertiefung zeigt Abbildung 5-43a. Abbildung 5-43b zeigt die Draufsicht auf die
Schnittflache.

Abbildung 5-43: Vertiefung auf der Reibfléiche und FIB-Schnitt

101



5 Versuchsergebnisse

Die Reibermudungsbeanspruchung hat zu einer starken Schadigung des Werkstoffes
nahe der Oberflache gefiihrt. Uberwiegend durch interkristalline Risse wurden ein-
zelne Koérner aus dem Werkstoff herausgeldst Abbildung 5-44 und — wie Abbildung
5-45 belegt - auch vereinzelt durch transkristalline Risse geschadigt. Diese Aufnah-
men sind typisch fir die Schadigung der Mikrostruktur von Proben aus Al,O3 inner-

halb der Reibflache. Von einer derartigen Schadigung geht auch das eigentliche Ver-

sagen der Proben aus.

Abbildung 5-44: Oberfliche mit Ausbriichen von Al203 in Selbstpaarung nach 10°
Zyklen bei pmax= 2311 MPa

transkristalliner Riss

interkristalliner Riss

Abbildung 5-45: Vertiefung auf der Reibflache und FIB-Schnitt
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Mit zunehmenden Zyklenzahlen steigt die Rissdichte an. Abbildung 5-46 belegt dies
am Beispiel einer Probe, die nach etwa 6-10° Reibzyklen untersucht wurde. Es treten

vermehrt transkristalline Risse auf.

Abbildung 5-46: Al,O3-Probe, nach 5.967.758 Zyklen, ormax= 210 MPa, Fy= 20 N,
Reibkugel &'=5 mm

In Abbildung 5-47 ist im REM an der Oberflache einer Al,O3-Probe eine Reaktions-
schicht zu erkennen, welche wenige Nanometer dick ist.

Abbildung 5-47: Al,O3 in Selbstpaarung mit pmax=2311 MPa nach 91.215 Zyklen mit
Reaktionsschicht
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In Abbildung 5-48 wird die Oberflache einer Siliziumnitridprobe gezeigt, welche nach

24.248 Zyklen gebrochen ist. Der dunkelgraue Bereich ist die reibermidungsbean-
spruchte Flache. Abbildung 5-48 a) zeigt die Probe vor, Abbildung 5-48 b) die Probe

nach der FIB-Bearbeitung. Die Vertiefungen haben eine GréRe von etwa 15x15x15

— i b4 i i -3 N
Abbildung 5-48: Bild 15: SisN4 Probe nach 24.248 Zyklen, ormax = 333,3 MPa, Fy= 10N,
Reibkugel &= 15 mm

Die erste Vertiefung wurde an der Grenze zwischen der Reibflache und der geschlif-
fenen Probenoberflache eingebracht. Hier ist ein tangential zur Reibflache verlaufen-
der Riss zu erkennen. Simulationen der durch die Reibermidung induzierten Span-
nungen haben gezeigt, dass in diesem Bereich hohe Spannungsgradienten vorhan-
den sind. Abbildung 5-49 zeigt die betrachtete Stelle vor der FIB-Bearbeitung in einer

AusschnittvergroRerung.
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10 um

Abbildung 5-49: Schnitt Nr. 1 vor FIB-Bearbeitung

Abbildung 5-50 zeigt den Verlauf der Risse in Schnitt 1. Die Flache wurde mit einem
Strom von 100 pA poliert. Der Rissverlauf ins Probeninnere ist senkrecht zur Ober-
flache orientiert. Ungefahr 5 um unterhalb der Probenoberflache vereinigen sich zwei
Risse miteinander. Die helleren Bereiche der Aufnahme sind Glasphasen zwischen
den SisN4-Kornern. Die Risse verlaufen zum Grofdteil entlang der Korngrenzen. Au-
Rerdem sind viele kleine Sekundarrisse zu beobachten. Im Bereich der Vereinigung
der beiden groferen Risse ist eine hohe Dichte kurzerer Risse zu erkennen, die alle

entlang von Korngrenzen verlaufen.
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Abbildung 5-50: Vertiefung Nr. 1

Die zweite Vertiefung wurde in der Nahe der Bruchkante eingebracht. Diese Stelle
liegt im Zentrum des Reibbereichs. In diesem Bereich treten hohe reibinduzierte
Schubspannungen auf, die Rissinitiierung und —fortschritt stark beeinflussen kdnnten.
Hier wird daher sowohl ein anderer Rissverlauf als auch eine andere Rissdichte ver-
mutet. In Abbildung 5-51 ist die zu bearbeitende Flache vor der FIB-Bearbeitung
markiert.
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5 Versuchsergebnisse

Abbildung 5-51: Schnitt Nr. 2 vor der FIB-Bearbeitung

Abbildung 5-52 zeigt die mit 100 pA polierte Seitenflache des zweiten Schnittes. Hier
sind zwei Risse zu sehen, welche mit einem Winkel von etwa 45° von der Proben-
oberflache ins Probeninnere verlaufen. In Abbildung 5-52 a) ist erkennbar, dass Ab-
rieb von der Stahlreibkugel in den Riss hineingedrickt wurde. Der Abrieb dringt bis in
eine Tiefe von etwa 0,5 um vor. In Abbildung 5-52 b) ist zu erkennen, dass der Riss
in einer Tiefe von etwa 5 um die Richtung andert. Der Riss wird hier an einer Korn-

grenze abgelenkt.
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Abbildung 5-52: Vertiefung Nr. 2 nach der FIB-Bearbeitung

Die in Kapitel 2.3.1 beschriebenen Reaktionsschichten an SizN4 bilden sich bei Reib-
ermudungsversuchen in Selbstpaarung durch eine tribochemische Reaktion schon
nach 44100 Zyklen bereits bei niedrigen Anpresskraften von 10 N, was bei einem

Reibkérperdurchmesser von 15 mm einer maximalen Hertzschen Pressung von 987

MPa entspricht. Deutlich zu erkennen ist eine solche Reaktionsschicht in Abbildung

5-53. Dargestellt ist die Ansicht auf eine rissbehaftete Schnittflache.

Abbildung 5-53: SisNs —Probe in Selbstpaarung mit Reaktionsschicht nach 44.100
Zyklen
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An der Oberflache ist eine wenige 100 nm dicke Schicht entstanden, welche sich von
der darunterliegenden Schicht durch die Grolke der Korner unterscheidet. Hierbei
handelt es sich um feinen Abrieb, welcher durch die zyklische Reibbewegung unter
Einwirkung der Flachenpressung entstanden ist. In Abbildung 5-54 und Abbildung
5-55 sind deutlich die zerrutteten Mikrostrukturen von reibermidungsbeanspruchten
Al,O3 und SisN4 Keramiken zu erkennen.

Abbildung 5-54: Al,O3, Selbstpaarung, ormax = 250 MPa, pmax = 2311 MPa, Ng =

1.011.720 Zyklen

Abbildung 5-55: SisN4, Selbstpaarung, ormax = 433,3 MPa, pmax = 987 MPa,
Ng = 44.099 Zyklen
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Neben dem Abbau der Verstarkungsmechanismen kann des Weiteren beschleunig-
tes Risswachstum wegen so genanntem Formversatz (geometric mismatch) auftre-
ten. Hierbei verschieben sich die Rissflanken parallel zueinander und Abrieb gelangt
zwischen die Rissflanken, so dass bei aulerer Entlastung Kontaktspannungen an
BerUhrungspunkten und durch Hebelwirkung Zugspannungen an der Rissspitze in-
duziert werden kénnen (Abbildung 5-56). Durch Reibung der Rissflanken aneinander
werden zusatzlich Verstarkungsmechanismen in Form von Verhakungen zwischen
den Flanken und Reibung zwischen den Kornern — vor allem bei den stangelférmigen

SizN4 Kérnern — abgebaut.

|. Unbelastete Struktur

T .

II. RiRausbreitung unter Zugbelastung

Ill. Kontaktspannungen wahrend der Entlastung

Abbildung 5-56: links Formversatz in SisN4, rechts: Funktionsschema [167]

Im Folgenden wurden Proben vor Versuchsbeginn, sowie Proben welche mit reiner
4-Punkt-Biegung beansprucht wurden untersucht. Abbildung 5-57 zeigt einen FIB-
Schnitt in eine unbeanspruchte, nach DIN 843-1 hartbearbeitete Probe. Es sind we-

der Schleifrisse direkt an, noch unterhalb der Oberflache zu erkennen.
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In Abbildung 5-58 werden zu Vergleichszwecken FIB Schnitte in einer 4-Punkt-
Biegeprobe aus SisN4 gezeigt. Dieser Versuch wurde mit einer Mittelspannung von
510 MPa mit einem Spannungsverhaltnis von R= 0,5 analog zu den Reiberermu-
dungsversuchen beansprucht. Bei dieser Probe handelt es sich um einen Versuch,
der nach 10" Zyklen abgebrochen wurde. Nachdem auf der Oberflaiche der Probe
keine Risse zu erkennen waren, wurden mehrere FIB-Schnitte gesetzt und unter-
sucht. Ein solcher Schnitt ist exemplarisch in Abbildung 5-58 rechts dargestellt. Es

sind bei keinem der Schnitte Risse in der Struktur der SisN4 Keramik erkennbar.

Abbildung 5-58: Probe 31-7, reine 4-Punkt-Biegung nach 10’ Zyklen, R= 0,5,
om= 510 MPa, links: Ubersicht, rechts: Detail
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6 Ergebnisdiskussion

6 Ergebnisdiskussion

6.1 Restfestigkeitsversuche

Die Versuchsreihen haben gezeigt, dass Beanspruchung durch Reibermidung die
Lebensdauer von Ingenieurkeramiken signifikant reduzieren kann. Es wurden zwei
grundsatzlich unterschiedliche Versuchsfuhrungen an den beiden untersuchten Ke-
ramiken Al,O3 und SisN4 gewahlt - die Restfestigkeitsbestimmung ohne zyklische 4-
Punkt-Biegung und die zyklische Reibermudung.

Ziel der Restfestigkeitsbestimmung war es den Einfluss der ,reinen“ Reibkomponente
zu zeigen. Einflisse aus reiner 4-Punkt-Biegung sind aus bereits durchgefuhrten Un-
tersuchungen in den Arbeiten von Nejma et al. [166]-[168] und Schwind et al. [4],
[176], [177] bekannt und bewertet.

6.1.1 Al,O;-Keramiken
Die Restfestigkeitsuntersuchungen an Al,O3 an Laborluft (Abbildung 5-1) haben ge-

zeigt, dass die Bruchspannungen von reibbeanspruchten Biegeproben in Selbstpaa-
rung an Laborluft im Vergleich zu den Inertfestigkeitswerten von nicht-
reibbeanspruchten Biegeproben geringer geworden sind. Die charakteristischen
Restfestigkeiten liegen im Mittel 30 MPa unterhalb der Inertfestigkeitswerte. Die Fes-
tigkeitsreduzierung ist jedoch weitestgehend unabhangig von den aufgebrachten
Reibzyklenanzahlen (Abbildung 5-1 und Tabelle 5-1). Aus diesen Ergebnissen lasst
sich zunachst schlielen, dass durch die zyklische Reibbelastung Schadigungen in-
duziert werden, welche die Festigkeit der reibbeanspruchten Proben messbar redu-
ziert. Bei einer Reduktion der Anpresskraft von 20 N auf 10 N (Abbildung 5-3) ist
festzustellen, dass nach einer vergleichsweise geringen Anzahl von 103 Reibzyklen
nur eine geringe Reduktion der Restfestigkeit verglichen mit der Inertfestigkeit statt-
gefunden hat. Mit zunehmender Anzahl der Reibzyklen auf 10° ist allerdings eine
deutliche Reduktion der Restfestigkeit sowohl in Abbildung 5-3 als auch bei der Be-
trachtung der 90%-Konfidenzintervalle in Tabelle 5-2 festzustellen. Eine Betrachtung
der Reibstelle zeigt, dass neben den mit zunehmender Reibzyklenanzahl tieferen
und vom Durchmesser her grolieren Kerben, auch Risse in der Reibflache zu erken-
nen sind. Die durch die Reibbewegung entstandene Kerbe selbst ist nicht immer ver-

sagensrelevant. Nicht alle Proben sind an der Reibstelle gebrochen, woraus abgelei-

112



6 Ergebnisdiskussion

tet werden kann, dass bei diesem Teil der Proben die durch Sintern und Hartbearbei-
tung entstandenen Bauteilfehler gréRer und damit versagensrelevanter waren, als
die reibermudungsinduzierten Fehlstellen bzw. Risse in der Kerbe. Sowohl bei hoher
als auch bei niedriger Anpresskraft des Reibkdrpers sind etliche Proben bei niedrigen
und bei hohen Reibzyklenzahlen nicht an der Reibstelle gebrochen. Bei zyklischen
Reibermudungsversuchen (Kapitel 5.2.1) an Laborluft sind hingegen alle Proben an
der Reibstelle gebrochen. Daher kann bereits an dieser Stelle der Schluss gezogen
werden, dass Reibbelastung Uberlagert mit zyklischer 4-Punkt-Biegung ein hdheres
Schadigungspotential besitzt als ohne zyklische Biegekomponente.

Die Erkenntnis, dass mit zunehmender Reibzyklenanzahl die Festigkeit nahezu kon-
stant bleibt, obwohl die an der Oberflache festzustellenden reibinduzierten Kerben
mit zunehmender Zyklenzahl groRer werden und auch bei hohen Reibzyklenanzah-
len vereinzelte Proben auflierhalb des Reibbereiches brechen, legt die Vermutung
nahe, dass Reibbeanspruchung allein zwar Schadigung der Proben hervorruft, diese
aber nicht ausreicht, um die so entstandenen Fehler bzw. Risse so grol3 werden zu
lassen, dass diese signifikant die Festigkeit der Proben reduzieren. Im Falle der nicht
an der Reibstelle gebrochenen Proben sind offensichtlich die Fehler bzw. Risse, wel-
che durch den Herstell- bzw. Bearbeitungsprozess der Biegeproben in den Proben
vorhanden sind, gréfer als die durch den Reibvorgang induzierten Schadigungen.
Bei den Versuchsreihen zur Untersuchung der Restfestigkeit in Mischpaarung an
Laborluft (Abbildung 5-4) sowie den Versuchsreihen mit Wasser als Zwischenmedi-
um (Abbildung 5-5) konnte keine signifikante Reduzierung der Restbruchfestigkeiten
im Vergleich zu den Inertfestigkeiten festgestellt werden. Die Werte der Restfestigkei-
ten liegen allesamt im Streubereich der Inertfestigkeiten. Somit ist festzustellen, dass
trotz der hdheren Tangentialkrafte in der Mischpaarung an Laborluft (Abbildung 5-16)
die Schadigungswirkung des 100Cr6 Reibkdrpers zu klein ist, um die Festigkeit der
Reibproben im Vergleich zu Inertfestigkeitsbiegeproben zu reduzieren. Des Weiteren
sind bis auf eine Probe alle unter Mischpaarung beanspruchten Proben nicht an der
Reibstelle gebrochen. Somit ist festzustellen, dass bei den Versuchen zur Bestim-
mung der Restfestigkeit die Reibkomponente keinen bzw. nur einen infinitesimal ge-
ringen Einfluss auf die Restfestigkeitsergebnisse hat. Da unter Einfluss des Zwi-
schenmediums Wasser ebenfalls kein Abfall der Restfestigkeit, verglichen mit der

Inertfestigkeit, festgestellt werden konnte, kann daraus geschlossen werden, dass
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Wasser als Zwischenmedium eine Schadigung der Proben im Reibbereich verhin-
dert. Darliber hinaus erfolgte im untersuchten Versuchszeitraum keine Schadigung
durch chemische Wechselwirkung mit der Keramik auf Grund von Wassereinfluss,
welche sich in Form reduzierter Festigkeit, analog zu den Untersuchungen von Mi-
chalske und Bunker in [161] und Kruzic, Cannon, Ritchie in [162], hatte bemerkbar
machen mussen. Die Reibermidungsproben der Versuchsreihnen mit umspdulter
Reibstelle sind unterhalb der inneren Belastungsrollen, an denen lokal eine Span-
nungsuberhdhung (Kapitel 4.4) herrscht, gebrochen. Somit ist bei diesen Proben die
lokalisierte hdochste Zugspannung in Kombination mit lokalen Fehlern und nicht die
Schadigung durch Reibermidung versagensrelevant. Des Weiteren kann festgestellt
werden, dass sich die Reduzierung der Restfestigkeiten umgekehrt zu den auftreten-
den Tangentialkraften verhalten. Wirden nur die auftretenden Tangentialkrafte als
Mal fur die reibinduzierte Schadigung betrachtet, so misste Al,O3 in Selbstpaarung
unter Wassereinfluss die hdchste Festigkeitsreduzierung auf Grund der am hdchsten
auftretenden Scherspannungen resultierend aus den entsprechenden Reibkraften
erfahren (Abbildung 5-16).

Woydt bemerkt in [184], dass bereits unter Luftfeuchtigkeitseinfluss in den Gleitreib-
kontakten die polaren Al,O3-Oberflachen H,O-Molekiile adsorbieren oder dissoziie-
ren. Es bilden sich Hydroxide des Al,O; (Bohmit AI(OH), Gibbsit und Bayerit
Al(OH)3), die im Reibkontakt stabil bleiben kdnnen und somit eine schitzende tribo-
chemische Schicht bilden. Diese Schicht wird in den REM-Aufnahmen der FIB-
Schnitte erkannt (Abbildung 5-47). Die genaue chemische Zusammensetzung dieser
wenigen 100 nm dicken Schichten kann aber, mangels geeigneter Analysemetho-
den, nicht mit Sicherheit bestimmt werden.

Des Weiteren verandert sich der Kontaktbereich durch unterschiedliche Abnutzung in
Selbst- bzw. Mischpaarung unterschiedlich. Das konstante Tangentialkraftniveau un-
ter H,O-Einfluss in Selbstpaarung lasst sich in erster Linie dadurch erklaren, dass die
Abnutzung des Reibkoérpers sowie die Zunahme der Kontaktflache sehr gering ist
(Abbildung 5-34). Dadurch bleibt die Flachenpressung uber den gesamten Ver-
suchszeitraum auf Anfangsniveau, wodurch sich die daraus resultierenden, ver-
gleichsweise hohen Tangentialkrafte erklaren lassen. Obwohl die Tangentialkraftver-
ldufe der Versuchsreihen in Mischpaarung erwartungsgemaf an Laborluft héher als
unter Wassereinfluss (Abbildung 5-16) sind, kann keine signifikante Verringerung der

Restfestigkeiten im Vergleich mit den Inertfestigkeiten (Abbildung 5-4 und Abbildung
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5-5) festgestellt werden. Der Verschlei} der Mischpaarung an Laborluft, als Mal}
dient die im Vergleich mit den anderen Versuchsreihen gemessene hohe Zunahme
des Reibdurchmessers (Abbildung 5-34), fuhrt letzten Endes zu einer mit zunehmen-
der Versuchsdauer abnehmenden maximalen Flachenpressung und reduziert somit
das Schadigungspotential bei diesen Versuchsreihen. Der Anstieg der Tangential-
kraft in der Mischpaarung an Laborluft trotz Abnahme der Flachenpressung in Folge
steigender Kontaktflachenzunahme lasst sich dadurch erklaren, dass mit zunehmen-
der Versuchsdauer der Ubertrag an metallischem Material auf den keramischen Pro-

bekorper zunimmt und in dessen Folge die Reibungszahl adhasionsbedingt ansteigt.

6.1.2 SizN4-Keramiken

Bei den Versuchsreihen mit SizN4s —Proben sinkt die Restfestigkeit in Selbstpaarung
nach einer vorangegangenen Reibbeanspruchung an Laborluft stark ab (Abbildung
5-6). Die Festigkeitsreduktion, verglichen mit den Inertfestigkeitsversuchen betragt
rund ein Viertel, unabhangig von der maximalen Hertzschen Pressung und unabhan-
gig von der Anzahl der aufgebrachten Reibzyklen. Bei Al,O3 in Selbstpaarung ist die
Reduzierung der Restfestigkeit weniger stark ausgefallen. Genau wie bei Al,O3 zeigt
SisN4 bei den Restfestigkeitsversuchen unter Wassereinfluss keine Festigkeitsreduk-
tion gegenuber den Inertfestigkeitsversuchen, weder in Selbst- noch in Mischpaarung
(Abbildung 5-7 und Abbildung 5-8). In der Mischpaarung wird an Laborluft die Rest-
festigkeit zunehmend bis zu einer Zyklenzahl von 10° reduziert und bleibt dann bis
10° Reibzyklen auf dem gleichem Festigkeitsniveau (Abbildung 5-8). Trotz Abplat-
tung des Reibkdrpers und der damit verbundenen Reduzierung der Flachenpressung
(Abbildung 5-36 und Abbildung 5-37), reduziert sich die Festigkeit im Gegensatz zu
den Versuchsreihen in der Mischpaarung an Al,O3. Die Versuchsreihen in Selbstpaa-
rung besitzen hdohere Verschleiflachenzunahmen als die Versuchsreihen in Misch-
paarung (Abbildung 5-36 und Abbildung 5-37). Dies ist vor allem darauf zurtickzufih-
ren, dass bei den Versuchen mit metallischem Reibkorper eine niedrigere Flachen-
pressung bei gleicher Anpresskraft vorherrscht. Die Messungen der Verschleilltiefen
an SizN4s haben gezeigt, dass diese bei Versuchen mit geringem Flachenzuwachs
Uber denen mit groRer Verschleil3flache bei grolien Reibzyklenanzahlen liegen. Dies
liegt daran, dass bei geringer Zunahme der Verschleiflache eine héhere Flachen-
pressung Uber einen langeren Zeitraum aufrechterhalten werden kann und sich in
Folge dessen die Reibkorper tiefer in die Probenoberflache hineinarbeiten kénnen
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(Abbildung 5-36 und Abbildung 5-37). Der Einfluss von Wasser als Zwischenmedium
in der Mischpaarung ist analog zu den Ergebnissen der Versuchsreihen an Al;Os3.
Durch Wasser als Zwischenmedium werden die SisNs—Proben vor Schadigungsein-
flissen durch den Reibkorper geschutzt. Dies aufert sich darin, dass die Restfestig-
keiten von SizN4 auch bei hohen Zyklenzahlen von 10° auf dem gleichen Festigkeits-
niveau liegen wie bei den entsprechenden Inertfestigkeitsversuchen. Die mikroskopi-
schen Aufnahmen zeigen bei SisN4 eine andere Art der Oberflachenschadigung als
an Al,Os. Wahrend bei Al,O3 sich Rissnetzwerke im Reibbereich bilden (Abbildung
5-18 bis Abbildung 5-20) und keine Ausbruchsbereiche an der Oberflache zu beo-
bachten sind, sind hingegen bei SizN4 schon nach kurzer Versuchsdauer ganze Plat-
tenformige Bereiche aus der Oberflache herausgebrochen (Abbildung 5-23 bis
Abbildung 5-26). Keine Restfestigkeitsreduktion gegenuber den Inertfestigkeitsversu-
chen wurde jedoch nur bei den Versuchen unter Wassereinfluss festgestellt
(Abbildung 5-7 und Abbildung 5-8). Die hochsten Tangentialkrafte (Abbildung 5-17)
treten in der Mischpaarung an Laborluft auf, hier ist auch die hochste Reduktion der
Restfestigkeit (Abbildung 5-8) trotz niedrigster Flachenpressung im Test festzustel-
len. Nach Woydt [184] erniedrigt Feuchtigkeit die Reibungszahl auch bei SizN4 Werk-
stoffen durch die tribochemische Bildung einer Reaktionsschicht von SiO,, Silanolen
(Si-OH) und SiOxN,. Solche Schichten sind gut in den FIB-Praparierten Schnitten im
REM (Abbildung 5-53) zu erkennen. Unter Einfluss von H,O wird sowohl in der
Selbst- als auch in der Mischpaarung niedrigere Tangentialspannungen Ubertragen
(Abbildung 5-17). Dadurch ist zu erklaren, warum unter Einfluss von H,O mit zuneh-
mender Versuchsdauer, nach Uberscheiten eines Maximums bei 10.000 Zyklen, der

Tangentialkraftverlauf abnimmt.

6.2 Statische Versuche

Die statischen Versuche haben gezeigt, dass durch die Kontaktbelastung allein keine
Schadigungen der keramischen Proben entstanden sind. In den bereits existierenden
Arbeiten zu diesem Thema u.a. von Rombach et al. [55], werden durch wesentlich
héhere Kontaktkrafte und den daraus resultierenden Flachenpressungen Risse er-
zeugt. So bendtigen Rombach et al. an einer SizNs —Probe fir eine 50 prozentige
Auftretenswahrscheinlichkeit eines Risse durch eine Belastungskugel mit 5 mm
Durchmesser eine Anpresskraft von tber 2500 N. Fir einen Kugeldurchmesser von
12 mm werden uber 6000 N Anpresskraft bendtigt. Dies betragt ein Vielfaches der in
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der vorliegenden Arbeit aufgebrachten Anpresskrafte. Um eine 50 prozentige An-
risswahrscheinlichkeit an Al,Os Proben zu erreichen wird in der Arbeit von Licht et al.
[114] eine Diamantkugel mit dem Durchmesser von 1 mm mit 55 N gegen eine Al,Os-
Platte gepresst. In diesen Versuchen betragt die Belastung der Al,O3; —Probe wieder-
um ein Vielfaches der Belastungen, wie sie in dieser Arbeit auf die keramischen Pro-
bekorper aufgebracht werden. Die 4-Punkt-Biegeproben werden durch die zusatzli-
che Auflageflache in Form des Reibkérpers abgestlitzt, da die gewahlten Anpress-
krafte nicht ausreichen, um Risse bei diesem Belastungsverlauf zu induzieren. Durch
dieses ,Auflager® reduziert sich das Biegemoment zwischen den beiden inneren 4-
Punkt-Biege-Belastungsrollen (Abbildung 4-4). Keine der statisch beanspruchten
Proben ist gebrochen und es konnten auch keine VerschleiRspuren in der Kontakt-
stelle beobachtet werden. Fett et al. berichten in [110] von einer quasi-duktilen Zone,
welche aus einem Netzwerk von Mikrorissen besteht. Ein solches Netzwerk konnte in
den Versuchen dieser Arbeit nur in Versuchen mit bewegtem Reibkdrper nachgewie-
sen werden [Kapitel 5.5.3]. Daraus kann geschlossen werden, dass bei den in dieser
Arbeit verwendeten Kraften in Kombination mit den gewahlten Reibkérperdurchmes-
sern die Wahrscheinlichkeit einer Anrisserzeugung - nur durch anpressen der Belas-
tungskorper - sehr gering ist. Damit trifft die Aussage zu, dass die durch die Bewe-
gung des Reibkoérpers hervorgerufenen Scherspannungen, tberlagert mit zyklischen
4-Punkt-Biegespannungen und nicht allein die Kontaktspannungen, Uberlagert mit
zyklischen 4-Punkt-Biegespannungen entscheidend fir den Schadigungsprozess

durch Reibermidung sind.
6.3 Zyklische Versuche

6.3.1 Reibermudungsversuche an Al,O;

Die Resultate der zyklischen Versuchsreihen zur Reibermudung an Al,O3 in Selbst-
paarung (Abbildung 5-9) zeigen, dass mit zunehmender maximaler Randspannung
sowie zunehmender Anpresskraft und der daraus resultierenden héheren Flachen-
pressung die Schadigung durch Reibermidung zunimmt. Dies duf3ert sich in den mit
steigender Last immer geringer werdenden Bruchzyklenzahlen. Im Gegensatz zu
Si3Ny ist es noch moglich an Al,O3 —Proben Versuche mit maximaler Randspannung,
analog zur Randspannung von reinen 4-Punkt-Biegeversuchen ohne Reibbeanspru-

chung, bei allerdings reduzierter Lebensdauer verglichen mit reiner 4-Punkt-Biegung,
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durchzufihren. Erstaunlicherweise wird die Ermudungsfestigkeit der Al,Os-Proben
durch den Einsatz von 100Cr6 als Reibkdrper, trotz geringerer Flachenpressung, in
noch gréfierem Ausmald reduziert als bei den Selbstpaarungsversuchen (Abbildung
5-11). Die noch geringeren Ermiudungsfestigkeiten sind auf eine gréRere Schadigung
des Probenwerkstoffes zurlckzuflhren. Diese basiert auf einer hoheren Scherbean-
spruchung zwischen metallischem Reibkérper und keramischer Probenoberflache,
resultierend aus einer hoheren Reibzahl dieser Werkstoffpaarung. Verglichen mit
reinen 4-Punkt-Biegeversuchen kann bei Reibermidungsproben durch den Einsatz
von Wasser als Zwischenmedium keine Reduktion der Ermidungsfestigkeit festge-
stellt werden. Diese Versuchsergebnisse lassen sich vor allem dadurch erklaren,
dass im ,geschmierten® Fall durch den Einsatz der Reibkugel die keramische Probe
gestutzt und damit entlastet statt geschadigt wird. Dieses Phanomen kann sowohl bei
der Selbst- als auch bei der Mischpaarung beobachtet werden. Auffallend ist hier,
dass sowohl in der Al,O; — Selbstpaarung unter Wassereinfluss als auch in der
Mischpaarung an Laborluft hohe Tangentialkrafte auch bei hohen Zyklenzahlen auf-
treten. Die Versuche in Selbstpaarung haben unter Wassereinfluss (Abbildung 5-12)
wesentlich hdhere Lebensdauern zur Folge als die Versuche in Mischpaarung an
Laborluft (Abbildung 5-11), obwohl dem Tangentialkraftverlauf (Abbildung 5-16) zur
Folge gleiche Scherspannungen Ubertragen werden und daher die Lebensdauern
identisch sein mussten. Die Ursache fur diesen scheinbaren Widerspruch liegt daran,
dass in Folge unterschiedlicher Reibkdrperabnutzung und unterschiedlich groRem
Probenverschleild (Abbildung 5-34 und Abbildung 5-35) zwar die gleichen Tangenti-
alkrafte gemessen werden, aber die Ubertragenen Scherkrafte nicht identisch sind.
Bei der Selbstpaarung unter Wassereinfluss findet nur eine geringe Reibflachenzu-
nahme statt, der Reibkorper arbeitet sich im Versuchsverlauf aber tiefer in den Pro-
benkoérper hinein. Das bedeutet, dass zur Reibkraft mit jedem Zyklus die zur Uber-
windung der senkrecht zur Probenoberflache wirkende Anpresskraft des Reibkorpers
starker gewichtet wird, um die ,Aufwartsbewegungen‘ des Reibkérper aus der
selbstgeschaffenen Mulde heraus zu Uberwinden. Diese Krafte Uberlagern sich mit
den tatsachlich auftretenden Scherkraften zur gemessenen und in Abbildung 5-16
dargestellten Tangentialkraft. In der Mischpaarung arbeitet sich der Reibkorper weni-
ger tief in die Probe ein, dafur ist die Zunahme der Kontaktflache groRer. Obwohl da-
durch mit zunehmender Versuchsdauer die maximale Hertzsche Pressung sinkt,

werden in dieser Versuchsvariante offensichtlich héhere Spannungen im Kontakt in-
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duziert, welche letzten Endes zu einer kurzeren Lebensdauer der Proben flhren.
Des Weiteren scheint die Verwendung von Wasser als Zwischenmedium wirkungs-
voll die Ubertragung schadensrelevanter Spannungen zu behindern, was sich deut-
lich in der hdheren Lebensdauer dieser Versuchsreihen gegeniuber den Versuchsrei-
hen an Laborluft duRert. Als Ursachen kommen in Frage, dass durch die Reibbewe-
gung entstandenen Abrasivpartikel durch das stromende Wasser weggeschwemmt
werden. Dadurch werden die Oberflachen weniger geschadigt, was in den mikrosko-
pischen Aufnahmen ersichtlich wird (Abbildung 5-21 Abbildung 5-22). Des Weiteren
kann sich in der Bewegung ein hydrodynamischer Schmierfilm ausbilden, welcher in
den Umkehrpunkten allerdings zusammenbricht. Dies deckt sich mit den Beobach-
tungen, dass die Briche zumeist an einem der beiden Rander der Reibflache ihren

Ausgang haben.

6.3.2 Reibermiidungsversuche an SizN,4

Bei SisN4 ist die Reduzierung der Ermiudungsfestigkeit, verglichen mit den Al,Os-
Versuchsreihen, erheblich (Abbildung 5-13). Die Versuche konnten nicht, analog zu
den Versuchen mit Al,O3, auf gleichem maximalem Randspannungsniveau, wie bei
der 4-Punkt-Biegung, durchgefuhrt werden, sondern um zyklische Versuche durch-
fuhren zu kénnen und damit Reibermidungswohlerkurven zu erhalten, musste die
maximale Randspannung erheblich reduziert werden. Hier zeigt sich sehr deutlich,
dass der lebensdauerreduzierende Einfluss der Reibermidung an SizN4 wesentlich
grofler ist als bei Al,03. Aus der Reduzierung der Flachenpressung zwischen Biege-
probe und Reibkérper durch den Einsatz eines Reibkorpers mit 3-fachem Durchmes-
ser aber gleicher Anpresskraft bei den Versuchsreihen in Laborluft in Selbstpaarung,
resultiert letztlich durch die geringere maximale Hertzsche Pressung zwar eine hdhe-
re Ermudungsfestigkeit, jedoch bleiben die Lebensdauern der Reibermudungsproben
insgesamt auf einem - verglichen mit reiner 4-Punkt-Biegung - niedrigen Lastniveau.
Der Einsatz des metallischen Reibkdrpers hat, analog zu den Versuchsreihen an
Al,O3, trotz geringerer maximaler Hertzscher Pressung eine weitere Reduzierung der
Ermudungsfestigkeit zur Folge.

Bei den Versuchen an Laborluftatmosphare korrelieren die Lebensdauerergebnisse
(Abbildung 5-14) gut mit den Tangentialkraftverlaufen (Abbildung 5-17). In der
Mischpaarung werden die héheren Tangentialkraftwerte bei gleichzeitig niedrigerer
Lebensdauer erreicht. Bei Wasser als Zwischenmedium haben die beiden Versuchs-
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reihen in Selbst- und in Mischpaarung einen sehr ahnlichen Verlauf der Tangential-
kraft. Trotzdem wird die Ermidungsfestigkeit der Selbstpaarung signifikant starker
reduziert als die der Mischpaarung (Abbildung 5-15). Beide Versuchsreihen unter
Wassereinfluss besitzen ahnliche Tangentialkraftverlaufe (Abbildung 5-17), jedoch ist
die Zunahme der Reibkontaktflache in der Selbstpaarung hoher als bei der Misch-
paarung (Abbildung 5-36 und Abbildung 5-37). Die Tiefe des Oberflachenabtrags
betragt bei der Mischpaarung etwa den doppelten Wert der Selbstpaarung. Analog
zur Betrachtung an Al,O; musste also die gemessene Tangentialkraft, also der Wert
aus tatsachlicher Reibkraft in Kombination mit der Kraft, die aufgewendet werden
muss, um den Reibkdrper aus der entstandenen Mulde heraus zu bewegen, in der
Mischpaarung signifikant gro3er sein als in der Selbstpaarung. Da aber beide ge-
messenen Tangentialkraftverlaufe der gleichen Grdlenordnung zuzuordnen sind,
muss also davon ausgegangen werden, dass der tatsachliche Reibkraftverlauf bei
der Mischpaarung, ohne den ,Muldenanteil®, kleiner und damit die Ubertragenen
Scherkréafte ebenfalls kleiner sein mussen, als es in der Selbstpaarung der Fall ist.
Als weitere Ursache der geringeren Lebensdauer in der Selbstpaarung kann die um
125 MPa hohere anfangliche Hertzsche Pressung betrachtet werden.

Bei den Versuchsreihen an Laborluftatmosphare verhalt sich die Reduktion der Er-
mudungsfestigkeit genau umgekehrt. Hier wird die Ermidungsfestigkeit durch den
Einsatz des 100Cr6 — Reibkorpers gegentber der Selbstpaarung signifikant redu-
ziert, wobei die Flachenpressung geringer ist. In der Mischpaarung ohne Zwischen-
medium werden aber hdhere Scherspannungen ubertragen, was sich im hdheren
Tangentialkraftverlauf auRert (Abbildung 5-17), als unter Kontaktbedingungen mit
dem Zwischenmedium Wasser. Hier kann der Effekt der Muldenbildung vernachlas-
sigt werden, da die gemessene Verschleildtiefe bei Mischpaarung und Selbstpaarung
praktisch identisch ist.

Allgemein kann jedoch auf Grundlage der vorliegenden Ergebnisse die Aussage ge-
troffen werden, dass Wasser als Zwischenmedium eine erhebliche Erhéhung der

Ermudungsfestigkeit im Vergleich zu den Versuchen an Laborluft verursacht.
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6.4 Schadigungshypothese

Zyklische 4-Punkt-Biegung kombiniert mit zyklischer Bewegung eines Reibkdrpers
bei entsprechender Flachenpressung reduziert die Lebensdauer der keramischen
Proben erheblich. Mikroskopische Untersuchungen unterstitzen die These, dass die
Reibkomponente wesentlich zur Schadigung und damit zur Reduzierung der Le-
bensdauer bzw. Ermidungsfestigkeit der betrachteten Werkstoffe beitragt. Sowohl
bei Al,O3 (Abbildung 5-18 bis Abbildung 5-20) als auch bei SisN4 (Abbildung 5-23 bis
Abbildung 5-25) kénnen Risse und Rissstrukturen auf der Kontaktflache beobachtet
werden, wie sie auch in Abbildung 2-41 von Burgel in [183] gezeigt werden. Zahlrei-
che Studien gehen davon aus, dass reibermidungsinduzierte Risse in einem frihen
Stadium der Lebensdauer erreicht werden, z.B. [9], [562], [56], [79], [122], [183]. Ca-
dario geht in [37] davon aus, dass dies in den ersten 5-10% der Gesamtlebensdauer
erreicht wird. Die Annahme, dass die Risse in einem sehr frihen Stadium der Versu-
che erzeugt werden wird von den Ergebnissen zur Restfestigkeitsuntersuchung ge-
stutzt. Wenn ein Abfall der Restfestigkeit im Vergleich zur Inertfestigkeit festgestellt
wird, dann ist nach den ersten 10° Lastwechseln die grolite Festigkeitsreduktion zu
verzeichnen. Die Restfestigkeiten bleiben dann bis zu den hdchsten durchgeflihrten
Zyklenzahlen weitgehend in derselben GroRenordnung. Die reibermidungsinduzier-
ten Risse wachsen bei Al,03 zunachst senkrecht zur Reibrichtung, mit zunehmender
Reibzyklenzahl zu einem verzweigten Rissnetzwerk zusammen. Bei SizN4 zeigt sich
ebenfalls die oberflachennahe Schadigung durch Ausbildung von Rissnetzwerken
aber auch von plattenférmigen Ausbriichen ganzer Oberflachenbereiche. Aus den
Untersuchungen von M. Okane et al. [9] zur Reibermidung an SisN4 geht hervor,
dass sich Risse in erster Linie an der Grenze zwischen Haften und Gleiten des Reib-
korpers bilden, da hier die héchsten Tangential-/Scherspannungen auftreten, welche
sich mit dem Spannungsfeld des Hertzschen Kontakts sowie der 4-Punkt-Biegung
Uberlagern. Aus den Arbeiten von Cadario und Alfredsson [26] an Titanlegierungen
Iasst sich ein ahnliches Bruchverhalten feststellen (Abbildung 2-40). Alle Proben aus
den Versuchsreihen zur zyklischen Reibermidung zeigen einen trichterformigen
Ausbruchbereich (Abbildung 5-10) welcher im Reibbereich liegt und zumindest an
einer Seite den Umkehrpunkt, also die Stelle mit der hochsten Scher-
/Tangentialspannung tangiert. Im Laufe der Reibermidungsversuche breiten sich die

Risse sowohl bei Al,O3 als auch bei SisN4 interkristallin in das Probeninnere hinein
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aus, wobei sich bei Al,03 und SizN4 unterschiedliche und - wie die Untersuchungen
am konfokalen Weilllichtmikroskop belegen - charakteristische Bruchbilder entwi-
ckeln (Abbildung 5-40 und Abbildung 5-41). Die Ursache hierflr ist in der unter-
schiedlichen Mikrostruktur der Geflige zu finden. Al,O3; hat relativ gesehen zu SizN4
grof’e Korndurchmesser und einen sehr geringen Anteil an Glasphase in den Korn-
grenzen. Der Rissfortschritt, welcher zum gro3ten Teil interkristallin stattfindet, kann
also nicht immer der glnstigsten Orientierung folgen. Durch das mehrachsige Span-
nungsfeld findet der Riss aber leichter eine mdgliche Wachstumsbedingung entlang
einer Korngrenze. SisN4 besitzt aufgrund geringerer Korngréfie und einem wesentlich
groBeren Anteil an Glasphase in den Korngrenzen wesentlich glnstigere Risswachs-
tumsbedingungen unter Reibermidungseinfluss als Al,O3. Daher auch die starkere
Reduzierung der Ermidungsfestigkeit bei Reibermidung. Untersuchungen der Riss-
tiefenverldufe an FIB-praparierten Biegeproben zeigen deutlich, dass sich bei Al,O3
die Risse oberflachennah, hauptsachlich interkristallin mit geringen transkristallinen
Anteilen ausbreiten. Bei Si3N4 hingegen zeigt sich ein verzweigtes Risswachstum in
das Probenvolumen hinein, welche sich interkristallin ausbreiten. In FIB-praparierten
Schnitten an SizNs—Proben kann der Rissverlauf beobachtet werden. Durch die Ver-
schiebungen der Rissufer entstehen bei zyklischer Belastung Kontaktspannungen,
welche zu einem weiteren stabilen Risswachstum flihren kénnen (Abbildung 5-56),
wie es auch in [167] beschrieben wird. Aufgrund der alternierenden Gleitbewegun-
gen, zwischen den Rissufern werden Reibungs- und Ligamentbricken degradiert
und zerstort, was zu einer Verringerung der Verstarkungsmechanismen wie Rissspit-
zenabschirmung (crack tip shielding) flhrt. Untersuchungen an rein zyklisch bean-
spruchten Proben haben keine Risse bzw. Rissnetzwerkstrukturen weder an der
Probenoberflache noch im Probeninneren gezeigt. Wobei hier die Schadigungsme-
chanismen entsprechend sind und Lebensdauerreduzierung durch den Abbau von
Bruckenspannungen stattfindet [185].

Aufnahmen der Bruchflachen mittels konfokalem Weilllichtmikroskop und REM zei-
gen deutlich, dass sowohl bei Al,O3 als auch bei SizN4 charakteristisches Risswachs-
tum in Form von halbelliptischen Bruchflachen bei Al,O3 bzw. birnenférmigen Bruch-
flachen bei Si3Ny4 stattfindet (Abbildung 5-40 Abbildung 5-41). Rechnungen, die bei-
spielhaft fur jeweils eine Versuchsreihe an Al,O3 und SisN4 durchgefuhrt wurden, zei-
gen dass die vermessenen Risstiefen mit der kritischen Spannungsintensitat aus

Messungen mit der SEVNB-Methode korrelieren (Tabelle 5-6). Die reibermidungsin-
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duzierten Risse wachsen also stabil unter Einfluss des mehrachsigen Spannungsfel-
des bis die kritische Spannungsintensitat erreicht wird. Der Rissverlauf hinterlasst die
jeweils charakteristischen Bruchbilder. Somit findet also Rissinitierung und stabiles
Risswachstum unter Einfluss des durch den bewegten Reibkérper tiberlagert mit zyk-
lischer 4-Punkt-Biegung hervorgerufenen mehrachsigen Spannungsfeldes statt. Zu
dem gleichen Ergebnis kommen die Arbeiten von Nishioka et al. [56]. Mit zunehmen-
der Tiefe nehmen die Starke und damit der Einfluss des mehrachsigen Spannungs-
feldes ab. Die beiden untersuchten Ingenieurkeramiken Al,O3 und SisNs besitzen
unterschiedliche Inertfestigkeiten und unterschiedlich hohe Bruchzahigkeiten. Beim
Erreichen der jeweiligen kritischen Risslange versagen die Proben somit primar
durch den Einfluss der 4-Punkt-Biegespannung. Okane et al. kommen in lhrer Arbeit
zur Reibermidung an SisN4 [9] analog zu der Aussage, dass die Ermudungsriss-
wachstumsgeschwindigkeit deutlich durch die Uberlagerte 4-Punkt-Biegung be-
schleunigt wird. Unter Berucksichtigung des R-Kurvenverhaltens ergibt sich nach Fett
et al. [186] und den Rechnungen von Funfschilling [187] fur Al,O3; eine Anfangsriss-
lange von 25,4 um und fur SizNg von 11 um (Abbildungen Abbildung 6-1 Abbildung
6-2).

Kr [MPaV m |
g

Abbildung 6-1: R-Kurve an SisN4, Anfangsrisslénge ap= 11 um,
Kic (Tangentenpunkt) = 5,0 MPam™?) [187]
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Abbildung 6-2: R-Kurve an Al,Os, Anfangsrisslédnge ap= 25,4 um,
Kic (Tangentenpunkt) = 2,8 MPam'?) [187]

Die Geometrie des Anfangsrisses wird in beiden Werkstoffen als halbkreisférmiger

Oberflachenriss angenommen. Der Riss verlangert sich bei Al,O3 um 3,9 um stabil,
bei SisN4 hingegen um 6,5 um.

Insgesamt ergibt sich somit eine kirzere kritische Risslange flr SizNy, die sich in ei-

ner sensibleren Reaktion von SizN4 auf die Reibermidungsbeanspruchung auswirkt.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Die durchgefuhrten Untersuchungen haben deutlich gezeigt, dass Reibermidungs-
beanspruchung die Ermudungsfestigkeit der keramischen Proben erheblich reduzie-
ren kann und deshalb eine vorliegende Reibermidungsbeanspruchung bei Ingeni-
eurkeramiken im Auslegungsprozess nicht vernachlassigt werden darf.

In Versuchen mit einer zyklischen Vier-Punkt-Biegebeanspruchung als Grundbean-
spruchung und einer zusatzlichen Reibbeanspruchung durch ein im zugbelasteten
Probenbereich aufgesetzten Reibkdrper wurde nachgewiesen, dass Reibermi-
dungsbeanspruchung die Ermidungsfestigkeit von keramischen Proben aus Al,O3
und Si3Ng4 signifikant reduziert. Aus den Versuchsergebnissen wird ersichtlich, dass
Siliziumnitrid wesentlich sensibler auf Reibermidung reagiert als Aluminiumoxid.
Reibermudung tritt nicht nur im Kontakt mit Werkstoffen gleicher Harte und Festigkeit
auf. Der lebensdauerverkiirzende Effekt kann beim Einsatz “weicherer” Materialien,
wie z.B. 100Cr6-Stahl als Reibpartner sogar ausgepragter sein. Es konnte gezeigt
werden, dass der Einsatz von destillietem Wasser den Einfluss des Reibkdrpers auf
die ErmUdungsfestigkeit stark vermindern kann. Es sind allerdings noch weiterfuh-
rende Experimente nétig, um Auslegungsrichtlinien zu erarbeiten und verlassliche
Lebensdauervorhersagen fur reibermidungsbeanspruchte Bauteile zu ermoglichen.
Um das Versagensverhalten bei Reibermidung zu charakterisieren, wurde die FIB-
Methode eingesetzt. Sie zeichnet sich dadurch aus, dass zielgenaue Probenprapara-
tionen mdglich sind. Es wurde damit aufgezeigt, dass die FIB-Methode eine hervor-
ragende Erganzung zu rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen der Pro-
benoberflache flr die Analyse der bei Reibermidungsbeanspruchung entstehenden
Werkstoffschadigung darstellen.

Wird nun Al,O3 mit SizsN4 verglichen, so fallt auf, dass SisN4 in Vergleich zu Al,O3 die
deutlich hohere Reduktion der Ermudungsfestigkeit aufweist. SizsN4 besitzt allerdings
trotz dieser erheblichen Reduktion nach wie vor deutlich hdhere Festigkeiten. Zum
einen liegt das daran, dass hier unterschiedliche Werkstoffe betrachtet werden, wel-
che schon bei alleiniger Betrachtung des atomaren Bindungstyps unterschiedliche
Eigenschaften aufweisen. Al,O3; und SizN4 besitzen unterschiedliche kritische Bruch-
zahigkeiten. Der durch SEVNB-Proben ermittelte K,c-Wert von SizN4 ist um das 1,36-
fache grosser als der von Al,O3, die Inertfestigkeit ist um 2.29-fache Grosser. Die

Einbringung von Schadigung bzw. Fehlern durch Reibermidung reduziert aber die
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Restfestigkeit in Relation zur Inertfestigkeit bei SisN4 in hohem MafRe. Wird nun da-
von ausgegangen, dass SisN4 auch auf Grund der feineren, nadeligen Gefligestruk-
tur und der kleineren Koérner, die hohe Festigkeit nicht zuletzt wegen kleinerer Fehler
im unbeanspruchten Zustand besitzt, so erklart es sich, dass sich die Schadigung der
Gefligestruktur durch das Einbringen von Fehlern im Reibermidungsversuch an
Si3Ny4 starker auswirkt, als an Al,O3;. An Al,O3 sind in Gefligebildern (Abbildung 3-1)
deutliche Fehler in Form von Poren zu erkennen, im Gegensatz dazu konnte in den
untersuchten SisN4-Proben keine Fehler in der gleichen Grofienordnung beobachtet
werden. Somit hat Al,O3 mit den gréReren Koérnern zwar die niedrigere Festigkeit und
den kleineren Kic-Wert, besitzt aber auf Grund der bereits vorhandenen gréReren
Fehler im Geflige, von Anfang an eine hohere Toleranz gegenuber Reibermidung
als das hoherfeste SisNg4, da sich die durch Reibermidung eingebrachten Fehler we-
niger stark auswirken konnen. Aul3erdem kann an SizsN4 neben Formversatz auch der
Abbau von Verstarkungsmechanismen, wie z.B. Reibbricken beobachtet werden
(Abbildung 5-55). Aufgrund der Mikrostruktur von SisN4 wirkt sich die Anderung der
Verstarkungsmechanismen unter zyklischer Reibermudungsbeanspruchung starker

aus als bei Al,Os.

Konkrete Vorhersagen zu Lebensdauern keramischer Bauteile unter dem Einfluss
der Reibermidung kénnen letztendlich nach wie vor nicht getroffen werden. Diesbe-
zUglich sind weitere Untersuchungen notwendig, die das Risswachstumsverhalten
vor allem im frihen Stadium der Rissinitierung und der weiteren Ausbreitung be-
schreiben. Dazu sind Untersuchungen zur Reibermidung ingenieurkeramischer
Werkstoffe im Zuge des Sonderforschungsbereiches 483 ,Hochbeanspruchte Gleit-
und Friktionssysteme auf Basis ingenieurkeramischer Werkstoffe* in Vorbereitung.
Es soll der Einfluss der Wegamplitude und der Geschwindigkeit des Reibkorpers auf
das Ermuadungsverhalten ingenieurkeramischer Werkstoffe erforscht werden, z.B.
Auswirkungen einer niederfrequenten 4-Punkt-Biegebeanspruchung Uberlagert mit
einer hoéherfrequenten Reibbeanspruchung auf das Lebensdauerverhalten von Inge-
nieurkeramiken. Solche Beanspruchungen kdnnen im Betrieb durch z.B. Maschi-
nenvibration auftreten. Es soll geklart werden, wie stark die Anzahl an Reibzyklen pro
Vier-Punkt-Biege-Grundbeanspruchungszyklus die Lebensdauer reibermidungs-
beanspruchter Ingenieurkeramik beeinflusst. Um die Streuung der Versuchsergeb-

nisse zu reduzieren sollen auch Versuche mit gezielter Variation der Phasenver-
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schiebungen zwischen zyklischer Vier-Punkt-Biegung und der zyklischen Bewegung
des Reibkérpers durchgefihrt werden. Des Weiteren soll das Hochtemperaturverhal-
ten ingenieurkeramischer Werkstoffe bei hohen Temperaturen bis 1000 °C unter-
sucht werden. Weitere Projekte befassen sich mit der Simulation der reibermidungs-
induziert auftretenden Spannungsfelder und der sich daraus ergebenden Risswachs-
tumskinetik. Auf der Grundlage dieser Berechnungen sollen dann, unter Einbezie-
hung der Ergebnisse der bereits durchgeflihrten Versuche zur Reibermidung, prazi-
se Lebensdauervorhersagen flr reibermidungsbeanspruchte keramische Bauteile

getroffen werden.
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