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Kurzfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die tribologischen Eigenschaften von selbstgepaar-
tem Siliciumcarbid (SSiC) und Siliciumnitrid (SisNi) unter dem Einfluss verschiede-
ner Atmosphéaren (feuchte Luft, trockene Luft und trockener Stickstoff) charakteri-
siert, wobei die Wirkflaichen der Keramiken zu jeder Zeit der Experimente durch
Einsatz eines Tauchbades vollstédndig von Isooctan bedeckt waren. Die Versuche wur-
den allesamt in einer konformen Pellet-Platte-Konfiguration (Kontaktflache nomi-
nell: @95 mm) durchgefithrt und es wurden eine reversierende Gleitbewegung mit
Hublange s = 5 mm, Hubfrequenzen von f = 2,5 bis 20 Hz und eine Normalkraft
von Fly = 200 N gewahlt.

Die Ergebnisse zeigen, dass die chemischen Einfliisse aus der Umgebung trotz des
Tauchbades signifikante Effekte auf das Reibungs- und Verschleifiverhalten der bei-
den keramischen Werkstoffe haben. Im Falle des SSiC fiihrte eine Atmosphére aus
feuchter Luft zu unruhigen Reibzahlverlaufen mit kurzzeitigen Reibzahliiberhohun-
gen und generell héheren Reibwerten als in trockener Luft oder Stickstoffatmosphére.
Fir SisNy auferte sich der Einfluss iiberwiegend in verdnderten Verschleiflbetragen
und entstehenden Oberflachentopographien, hierbei fiihrte Feuchtigkeit zur Bildung
inselartiger, sauerstoffreicher Bereiche auf den Kontaktflichen. Durch den Einsatz
kleinster Mengen einer grenzflachenaktiven Substanz (AOT) konnten Reib- und Ver-
schleifverhalten beider Keramiken auf ein ndherungsweise einheitliches Niveau ge-

bracht werden.

Zudem konnte nachgewiesen werden, dass fiir selbstgepaartes SSiC in Kombination
mit Isooctan ein Ubergang des Tribosystems in die fliissige Supraschmierfihigkeit
mit Reibwerten von p < 0,003 trotz reversierender Gleitbewegung eintritt. Erkla-
rungsansatze in der Literatur fiir diesen Zustand in wassrigen Medien stiitzen sich
haufig auf elektrochemische, Ionen-basierte Oberflicheneffekte, welche vor dem Hin-
tergrund des verwendeten Isooctans nicht anwendbar sind. Die plausibelste Ursache
fir die verschwindend geringe Reibung ist ein oberflichentrennender Film aus

Isooctan.
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Abstract

Frictional properties of silicon carbide (SSiC) and silicon nitride (SisN4) were charac-
terized in a series of tribological experiments under the influence of various atmos-
pheres, i.e. humid air, dry air and dry nitrogen, while the samples were submerged
in isooctane at all times during the experiments. The investigations were performed
on a home-built tribometer, where the self-mated ceramic samples were tested in a
conformal pellet-on-plate setup, forming a nominal contact of @& 9.5 mm under a

normal load of F,, = 200 N. A reciprocating sliding motion with a stroke length of
s = 5 mm and stroke frequencies ranging from f = 2.5 to 20 Hz were chosen for the

experiments.

Significant effects on friction and wear due to atmospheric influences were observed
despite the submersion in isooctane. In case of SSiC traces of humidity coming from
the atmosphere lead to unsteady friction forces, with reoccurring friction spikes and
in general higher friction than under the influence of dry air and dry nitrogen. For
SisNy the atmospheric conditions mainly affected the amounts of wear and the evo-
lution of surface topography, with humid air leading to the formation of oxygen-rich
tribofilm patches. By adding miniscule amounts of a surfactant (AOT), it was shown
that the ongoing interfacial processes can be deliberately manipulated by suitable

chemical species and by that the ceramics’ responses to tribological loading.

The results indisputably show that self-mated SSiC may exhibit liquid superlubricity
with coefficients of friction p < 0.003 in combination with the nonaqueous medium
isooctane. Commonly used electrochemical or ion-based concepts in literature for low
friction of SSiC in aqueous solution are not applicable due to the properties of isooc-
tane. The most plausible explanation for the vanishing friction forces in the consid-
ered case is, despite the reciprocating nature of motion, a surface separating thin film

of isooctane.
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1 Einleitung

Insbesondere seit der industriellen Revolution wird gesellschaftlicher Wohlstand héu-
fig nicht nachhaltig, sondern auf Kosten der Umwelt geschaffen. Das Bewusstsein der
Bevolkerung tiber die moglichen langfristigen Folgen ist dabei heute so grofl wie nie
zuvor, so dass Forderungen nach sauberer Energieerzeugung und effizienteren Tech-

nologien langsam aber stetig immer lauter werden.

In fehlerfrei operierenden mechanischen Systemen ist der grofite Feind der Energie-
effizienz meist die unerwiinschte Reibung. Seit langerem wird versucht, bestehende
konstruktive Losungen nachtriglich zu optimieren, sei es beispielsweise durch das
zusitzliche Aufbringen von speziellen, reibungsreduzierenden Beschichtungen, das
Erzeugen einer deterministischen Wirkflachentextur oder das Verandern von
Schmiermittelrezepturen. Allerdings stoflen diese Ad-hoc-Losungsansétze inzwischen

an ihre Grenzen bei der Optimierung tribologisch belasteter Komponenten.

Als vielversprechender Ansatz, Systeme ganzheitlich leichter, effizienter, verschleif3-
bestandiger und damit gleichzeitig langlebiger zu machen, wurde bereits in der Ver-
gangenheit der Einsatz keramischer Komponenten anstelle metallischer in Erwédgung
gezogen. Im Labormafistab wurde in zahlreichen Studien gezeigt, dass insbesondere
Nichtoxidkeramiken unter kontrollierten Bedingungen gegeniiber Metallen vorteil-
hafte tribologische Eigenschaften in Kombination mit verschiedenen Schmiermedien
besitzen. Fiir eine wirtschaftliche, skalierbare Umsetzung dieses Wissens fehlen aller-
dings bis heute grundlegende Kenntnisse tiber die tatsichlich im Reibkontakt ablau-

fenden Prozesse.

Die vorliegende Arbeit entstand vor dem Hintergrund des Verbundprojektes ,,Hoch-
druck-Benzindirekteinspritzung” (HD-BE), in dessen Rahmen das Deutsche Bundes-
ministerium fiir Wirtschaft und Energie (BMWi) die Forschung an keramischen
Reibpaarungen und lasergestiitzten Wirkflachentexturierungen forderte. In Modell-
experimenten wurde das tribologische Verhalten von konformen Siliciumcarbid- und
Siliciumnitrid-Eigenpaarungen im Zusammenspiel mit dem Medium Isooctan unter
verschiedenen Umgebungsbedingungen untersucht, um eine Grundlage zur Einschat-
zung der Einsatzmoglichkeiten dieser Werkstoffe beispielsweise in einer Hochdruck-

pumpe fiir die Benzindirekteinspritzung zu schaffen. Zudem wurde untersucht, ob
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sich das Reibverhalten der Keramiken durch eine lasergestiitzte Wirkflachentexturie-
rung gezielt verbessern lasst, wobei das Augenmerk auf mikrokanalartigen Struktu-

ren lag.



2 Theorie und Stand des Wissens

2.1 Grundlagen der Tribologie

Das interdisziplinare Fachgebiet der Tribologie beschreibt die technische und wis-
senschaftliche Auseinandersetzung mit Phanomenen und Mechanismen, welche bei
der Relativbewegung von aufeinander einwirkenden Oberflachen auftreten. Mit ge-
eigneten Methoden wird versucht, die Zusammenhéange zwischen Reibung, Schmie-
rung und Verschleify systematisch zu untersuchen und zu verstehen, um letztend-
lich eine Optimierung mechanischer Technologien durch Minimierung von Energie-
und Stoffverlusten zu erméglichen [1].

Die dazu angestellten Experimente sind im Sinne der Systemtheorie zu betrachten,
da Beobachtungen und Messgrofien stets ein Ergebnis komplexer Wechselwirkungen
von Komponenten, Beanspruchungskollektiv und Umgebungs- sowie Storeinfliissen
sind. Ein modellhaftes Tribosystem, bestehend aus Grundkorper und Gegen-
korper, zusammen mit einem Zwischen- und Umgebungsmedium, ist in Abbil-

dung 2.1 schematisch dargestellt.

Zwischen-
medium

Areal Umgebung

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung eines Tribosys-
tems nach [1].

Als Reibung wird in diesem Kontext der Widerstand gegen den Beginn oder die
Aufrechterhaltung einer Relativbewegung bezeichnet. Sie wird beispielsweise nach
Kinematik in Haft-, Bohr-, Roll- oder Gleitreibung kategorisiert, wobei auch beliebige

Mischformen moglich sind. Schon friih stellten Wissenschaftler wie Leonardo DaVinci
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oder Guillaume Amontons fest, dass die — entgegen der Richtung der Relativbewe-
gung wirkende — Reibkraft in vielen Fallen proportional zur aufgebrachten Nor-
malkraft ist. Meist wird daher das Verhaltnis aus Reib- und Normalkraft als Maf3
fiir die auftretende Reibung in einem System angegeben, wobei i als Reibkoeffizient
oder Reibzahl bezeichnet wird.

(2.1)

Dabei entspricht die nominelle Kontaktfliache, die sich aus der makroskopischen Ge-
ometrie der Korper ergibt, in aller Regel nicht der realen Kontaktflache der beiden
Oberflachen (vgl. Abbildung 2.1), bedingt durch Gestaltabweichungen verschiedener
Ordnungen — wie Welligkeit, Ebenheit und Rauheit. So konnen lokal deutlich héhere
Flachenpressungen entstehen, als es eine einfache, makroskopische Betrachtung ver-

muten lasst.

Reibungszustande

Ein mit fliisssigem Medium geschmiertes tribologisches System lasst sich oftmals ei-
nem bestimmten Reibungszustand oder Reibungsregime zuordnen. Dazu wird
in der Regel die von Stribeck urspriinglich mit Hilfe von hydrodynamischen Gleitla-
gern ermittelte Stribeck-Kurve herangezogen. Die gelaufigste Darstellung heutzutage

ist die Auftragung des Reibkoeffizienten tiber den Logarithmus der dimensionslosen
Hersey-Zahl:

Hersey-Zahl = ny (2.2)
o
Hierbei steht n fiir die Viskositit des Schmiermediums, v fiir die Gleitgeschwindigkeit
und o fiir die spezifische Belastung des Reibkontaktes. So aufgetragen lasst sich die
Stribeck-Kurve grob in vier flieend ineinander iibergehende Bereiche unterteilen,
innerhalb derer die Uberwindung des relativen Geschwindigkeitsunterschieds und die

Ubertragung von Normalkriften von einem auf den anderen Festkorper auf jeweils
unterschiedliche Art und Weise geschieht (vgl. Abbildung 2.2).
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Abbildung 2.2: Stribeck-Kurve mit Einteilung in verschiedene Reibungsre-
gimes anhand der spezifischen Schmierfilmdicke A und schematische Darstel-
lung der jeweiligen Kontaktbedingungen nach [1]. Legende: (a) Grenzreibung,
(b) Mischreibung, (¢) Elastohydrodynamik, (d) Fliissigkeitsreibung.

Die Begriffe Festkorper- oder Grenzreibung beschreiben einen Zustand, in dem
die Oberflichen in unmittelbarem Kontakt stehen oder lediglich durch eine diinne,
molekulare Adsorptionsschicht eines Zwischen- oder Umgebungsmediums voneinan-
der getrennt sind (Abbildung 2.2 (a)). Dabei kommt es in der Regel zu hohen Reib-
koeffizienten und Verschleiffiraten.

Um Energie- und Stoffverluste eines geschmierten Tribosystems zu minimieren, wird
der Betrieb mit einem stabilen, beide Oberflachen voneinander trennenden Schmier-
spalt angestrebt. Dieser Zustand, in welchem wirkende Krafte vollstandig tiber ein
flissiges Zwischenmedium tibertragen werden, wird als Fliissigkeitsreibung (Ab-
bildung 2.2 (d)) oder — wenn die Oberfléchen verursacht durch den hydrodynami-
schen Druck elastisch verformt werden — als Elastohydrodynamische Reibung
bezeichnet (Abbildung 2.2 (c)).

Fiir den Ubergangsbereich von Grenz- zu Fliissigkeitsreibung hat sich der Begriff der
Mischreibung etabliert. Dabei existieren simultan lokale Gebiete mit Charakteris-
tika der Festkorper- und der Fliissigkeitsreibung, d.h. Krafte zwischen den Reibpart-
nern werden teilweise tiber den Schmierfilm und teilweise tiber Festkorperkontakte
iibertragen (Abbildung 2.2 (b)).
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In den meisten Fallen kann die Zuordnung eines Tribosystems zu einem Reibungszu-
stand mit Hilfe der als

h
A= —— (2.3)

,/R;1 + R§,2

definierten spezifische Schmierfilmdicke A grob abgeschatzt werden (vgl. Abbil-
dung 2.2). Dabei steht h fiir die Dicke des sich ausbildenden Schmierfilms, R

R, 5 beschreiben die quadratischen Mittenrauheiten des Grund- und des Gegenkor-

g1 und

pers.

Supraschmierfahigkeit

Der Begriff der Supraschmierfahigkeit (englisch: superlubricity) beschreibt den
Zustand eines Tribosystems, in welchem die Reibkraft trotz Relativbewegung der
Reibpartner vernachlassigbar klein ist. Urspriinglich wurde der Begriff gepragt fir
zwei kristalline Oberfldchen, welche durch eine entsprechende Verdrehung relativ
zueinander derart iibereinander gleiten, dass aufgrund einer Inkompatibilitat bzw.
Inkongruenz auf atomarer Skala die Reibung im Rahmen der Messgenauigkeit ,,ver-
schwindet* [2,3].

Heute werden auch anndhernd reibungsfreie Zustiande in geschmierten Systemen mit
dem Begriff beschrieben, wobei in diesem Fall von fliissiger Supraschmierfahigkeit
(englisch: liquid superlubricity) gesprochen wird [4]. Eine einheitliche Definition im
Sinne eines konkreten Zahlenwertes, ab wann die Reibung als vernachlassigbar gilt,
existiert bisher nicht, in der wissenschaftlichen Praxis werden jedoch meist Systeme

mit Reibkoeffizienten von p < 0,01 der Supraschmierfédhigkeit zugeordnet [5].

VerschleiBmechanismen

Materialverlust und Anderungen von Topographien aufgrund tribologischer Belas-
tung sind im Wesentlichen auf vier Hauptverschleimechanismen zurtickzufithren [6]:
Aufgrund von lokal hohen Driicken und Temperaturen, kann es iiber atomare oder
molekulare Wechselwirkungen zu starken adhésiven Grenzflaichenbindungen kom-
men. Einsetzende oder andauernde Relativbewegung fiihrt zwangsweise dazu, dass
diese Bindungen wieder zerstort werden, wobei Teile der urspriinglichen Oberflidchen
mit herausgerissen werden konnen und unter Umstdnden von einer Oberflache auf
die andere iibergehen. Dieser Mechanismus wird adhasiver Verschleifl genannt.

Die Betriebsbedingungen eines technischen Systems koénnen sich durch diese Art des
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Verschleifles derart kritisch und schlagartig verdndern, dass es bis zum Systemversa-
gen kommen kann.

Wenn es zu einer furchenden Verdrangung von Material an der Oberflache eines
Korpers durch Wechselwirkung mit einem entsprechend harteren Material kommt,
spricht man von abrasivem Verschleif3. Per Definition kénnen auch harte Partikel
— beispielsweise erst entstanden durch die tribologische Belastung — Ursache fiir
diese Art des Verschleifles sein.

Da tribologische Belastungen héufig zyklischer Natur sind, kann Verschleifl auch in
Ermiidungsvorgingen an der Oberfliche bzw. in oberflichennahen Bereichen der
Mikrostruktur nach zahlreichen Lastwechseln begriindet sein. In diesem Fall spricht
man von der Oberflachenzeriittung oder Oberflichenermiidung: Der Material-
verlust wird hierbei vornehmlich durch die Entstehung und Ausbreitung von Ermii-
dungsrissen verursacht.

Der vierte Mechanismus wird als tribochemischer Verschleif3 bezeichnet. Dieser
Form des Verschleifles liegen chemische Reaktionen der beiden in Kontakt stehenden
Oberflachen zugrunde, fast ausschliellich unter Einbeziehung chemischer Spezies der
Umgebung. Durch die tribologisch induzierte mechanische Stimulation der Oberfla-
chen entstehen unter anderem lokal hohe Temperaturen und Driicke, reaktionshem-
mende Deckschichten werden abgerieben, Atomabstédnde werden gestreckt und fort-
laufend entstehen neue Gitterbaufehler. Das hat zur Folge, dass ablaufende Reaktion
meist deutlich andere Reaktionskinetiken aufweisen, als sie von der klassischen, ther-

misch aktivierten Chemie vorhergesagt werden. [1,6-8]

2.2 Tribologische Eigenschaften von Nichtoxidkeramiken

Einige Eigenschaften Silicium-basierter Ingenieurkeramiken, wie die im Allgemeinen
niedrige Dichte, hohe Harte, guten mechanischen Eigenschaften und exzellente Kor-
rosionsbesténdigkeit, machen sie zu vielversprechenden Kandidaten fiir anspruchs-
volle Anwendungen in vielerlei Einsatzgebieten. Bauteile aus Siliciumcarbid finden
sich beispielsweise in Form von Hochtemperaturbrennerelementen oder Dichtungen
und Lagerungen in Chemiepumpen, aus faserverstiarkten Werkstoffvarianten werden
unter anderem Bremsscheiben hergestellt. Das risszdhere Siliciumnitrid wird haufig
fiir Turbinenschaufeln, Wendeschneidplatten, Kugeln in Kugelventilen und als Werk-

stoff fiir Walzlager eingesetzt [9-11].
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Aufgrund der raschen Ausbildung stabiler, dichter Oxidationsschichten auf der Ober-
flache, wird vor allem Siliciumcarbid dabei haufig zu Recht als reaktionstréage bzw.
chemisch inert beschrieben — was fiir die Oberflache im Falle einer tribologischen
Belastung allerdings nur bedingt zutrifft. Allgemein zeigen Ingenieurkeramiken in
Paarungen mit anderen Werkstoffklassen zwar meist eine hohe Abriebbestédndigkeit,
aber besonders in Eigenpaarung oder in Paarung mit ahnlich harten, sproden Mate-
rialien entstehen lokal durch Kontakt einzelner Asperititen hohe Driicke und Span-
nungen, welche aufgrund der vorherrschenden Bindungsverhéltnisse nicht ausrei-
chend durch plastische Deformation aufgefangen werden kénnen. Diese reibungsin-
duzierten, lokalen Temperaturerhéhungen und die direkte mechanische Stimulation
auf molekularer Ebene erleichtern ohnehin den Ablauf zahlloser chemischer Prozesse
[12], zudem kommt es in aller Regel zu Briichen auf der Mikroskala, wobei kovalente
Bindungen mit klaren Bindungsverhéltnisse beziiglich Winkel und Atomabstanden
zerstort werden [6-8,10,13-16]. Trotz kovalenter Bindungen kann zusétzlich eine
Amorphisierung der oberflichennahen Bereiche ablaufen, wie beispielsweise Moleku-
lardynamik-Simulationen zum Verschleil von Diamant zeigen [17]. So sind die neu
entstehenden Oberflachen letzten Endes tibersdht mit ungesattigten Bindungen (eng-
lisch: dangling bonds), befinden sich also ebenfalls in einem energetisch ungiinstigen
Zustand, der sie auflerst reaktiv macht [15,18-21]. In dem Bestreben, die Oberfla-
chenenergie schnellstmoglich zu minimieren und damit thermodynamisch giinstigere
Zustande zu erreichen, werden bevorzugt geeignete Atome oder Molekiile — abhén-
gig von der Umgebungsatmosphére haufig Sauerstoff oder Wasser — durch Physisor-
btion oder Chemisorption an den Oberflachen gebunden und damit die freien Valen-
zen abgesattigt [10,15,18]. Bei anhaltender tribologischer Belastung kénnen Reakti-
onsschichten jedoch kontinuierlich abgetragen werden und durch die Erzeugung
neuer sowie Zerkleinerung bestehender Verschleilpartikel werden fortlaufend frische,
reaktive Oberflachen geschaffen: Es entsteht ein komplexes, hochdynamisches tribo-

chemisches Reaktionsgleichgewicht.

Insbesondere in Kombination mit Wasser bzw. wassrigen Medien und anderen pola-
ren Fliissigkeiten kommt es so oftmals zu interessanten Wechselwirkungen, wodurch
sich das Reibverhalten von Siliciumcarbid und Siliciumnitrid deutlich von metalli-
schen Reibpaarungen unterscheidet [13,14,21-48].

Die ersten Berichte auflergewohnlich niedriger Reibkoeffizienten bei der tribologi-

schen Charakterisierung einer Silicium-basierten Keramik im Zusammenhang mit
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Wasser stammen von Tomizawa und Fischer [22]. Sie beobachteten in ihren Experi-
menten mit selbstgepaarten Siliciumnitrid-Proben unter Wasserschmierung, dass sich
durch die tribologische Belastung sehr ebene, glatte Flachen ausgebildet hatten. Aus-
gehend von balligen Pins mit einem 3 mm Radius, fithrte der tribologisch induzierte
Verschleifl in Kombination mit weichen — spéter als hydratisierte Siliciumdioxide
identifizierten — Reaktionsprodukten allméahlich zu hoher Konformitat der aufeinan-
der gleitenden Korper. Nach Threr Einschatzung erreichte das System trotz der ge-
ringen Viskositat von Wasser (nyy,sser 1 mPa-s @ 25 °C) bereits bei niedrigen Gleit-
geschwindigkeiten (v ~ 65 mm/s) schliefllich eine vollstdndige Trennung der Oberfla-
chen durch einen Fliissigkeitsfilm. Die sehr niedrigen Reibkoeffizienten von teilweise
i < 0,002 wurden also durch das Operieren des Systems im hydrodynamischen Re-
gime erklart.

Weitere Versuchsreihen mit nicht-konformen Kontakten zeigten, dass der Zustand
der fliissigen Supraschmierfidhigkeit in Wasser sowohl fiir selbstgepaartes SiC, als
auch SisN, erreicht werden kann. Die Zeit bis zum Erreichen des Zustands — also
der Einlauf der Systeme — kann sich allerdings erheblich unterscheiden [24]. Neben
diesem werkstoffspezifischen Zusammenhang wurden in [31] zusitzlich Hinweise da-
rauf gefunden, dass die initiale Oberflachenrauheit einen Einfluss auf diese Indukti-

onszeit hat (Abbildung 2.3).
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Abbildung 2.3: Reibzahlverldufe fiir selbstgepaartes (a) Siliciumcarbid und (b) Siliciumnitrid
unter einsinniger, wassergeschmierter Gleitbeanspruchung. Die Versuche wurden an einem
Stift-Scheibe-Tribometer (initial: Punktkontakt) mit Proben unterschiedlicher Oberfldchenrau-
heiten durchgefiihrt [31].
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Wahrend der urspriingliche, von Fischer et al. postulierte Erklarungsansatz fiir die
fliisssige Supraschmierfidhigkeit sich ausschliellich auf Effekte stiitzt, welche im rech-
ten Teil der Stribeck-Kurve zum Tragen kommen, gibt es zahlreiche Forschungsar-
beiten, in welchen dhnliche Beobachtungen unter der Annahme interpretiert werden,
dass solche wassergeschmierten Systeme nach géngigen Schmierfilmdickenabschét-
zungen in der Grenz- oder Mischreibung operieren miissten. Dementsprechend gibt
es bis heute keine alleinstehende Erklarung des Phanomens und vielfaltige Effekte
wurden bereits in Betracht gezogen, wenn es um dessen Aufklarung geht.

So werden insbesondere in Verbindung mit dem polaren Medium Wasser héufig elekt-
rokinetische Mechanismen als mogliche Ursache fiir die ungewohnlich niedrigen Reib-
werte gesehen. Denn besitzt ein Festkorper in einer polaren Fliissigkeit eine Oberflé-
chenladung (beispielsweise induziert durch Chemi- oder Physisorption, intrinsische
Materialeigenschaften, tribologische Stimulation oder externe elektrische Einfliisse),
werden entgegengesetzt geladene Ionen und polare Molekiile der Fliissigkeit von der
Oberflache angezogen (vgl. Abbildung 2.4a). Je nach Oberflachenladungsdichte und
Eigenschaften des Umgebungsmediums entsteht ein spezifisches elektrisches Poten-
zial zwischen Festkorper und Fliissigkeit und es bildet sich eine sogenannte elektro-
chemische Doppelschicht (englisch: electrical double layer, kurz EDL) in Oberflachen-
nahe aus [49]. Innerhalb dieser diffusen Doppelschicht existiert bei Relativbewegung
des Festkorpers eine unscharf begrenzte Scherebene (englisch: slipping plane), worin
durch Abscheren gleichartig geladener Ionen der Geschwindigkeitsunterschied zwi-
schen Oberflache und umgebendem Medium tiberwunden wird. Das an dieser diffusen
Scherebene gegen die umgebende Fliissigkeit gemessene Potenzial wird {-Potenzial
genannt [50] und kann unter anderem dazu genutzt werden, die Starke repulsiver

Krafte zwischen Oberflichen durch elektrochemische Doppelschichten abzuschétzen.
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Abbildung 2.4: Schematische Darstellungen von (a) kolloidalem, hydratisiertem Siliciumdioxid
mit elektrochemischer Doppelschicht aus positiven Ionen und (b) einer ausgebildeten Siliciumdi-
oxidschicht auf SisNy [26].

Als Beispiel fir die Verwendung solcher Wechselwirkungen als Erklarungsansatz fiir
niedrige Reibung seien an dieser Stelle die Publikationen von Kato et al. genannt:
Wiéhrend ihrer umfangreichen Untersuchungen zu Verschlei- und Einlaufverhalten
von wassergeschmiertem Siliciumnitrid und -carbid [25-31] kamen sie zu dem Schluss,
dass das durch die tribologische Belastung entstehende Kieselgel bzw. dessen elekt-
rochemische Eigenschaften in Wasser neben der Hydrodynamik die Schliisselrolle fiir
das Erreichen von super-niedriger Reibung spielen. Ihre Messungen zeigen, dass der
Materialverlust der Silicium-basierten Keramiken mit steigendem Gleitweg aufgrund
von Eingldttungen von mechanischem zu tiberwiegend tribochemischem Verschleif3
iibergeht, unter anderem durch Messungen der elektrischen Leitfdhigkeit des umge-
benden Wassers. Das sich dabei allméhlich entwickelnde gilinstige Reibverhalten er-
klaren sie letztendlich grofitenteils durch das Ausbilden einer dichten, sich selbst
heilenden Schicht aus Siliciumdioxid (englisch: silica) und deren Eigenschaften in
wissriger Losung (Abbildung 2.4b). Kato et al. zufolge wird ein Grofteil des Ge-
schwindigkeitsunterschieds der sich relativ zueinander bewegenden Wirkflachen in
wassergeschmierten SiC- und SizNi-Reibpaarungen nahezu reibungsfrei akkomodiert
zwischen den Schichten angelagerter Ionen sowie durch das Abscheren schwacher
Wasserstoffbriickenbindungen einer Hydratschicht. Sie interpretierten die niedrigen
Reibkoeffizienten demnach als Folge einer Kombination aus hydrodynamischen Ef-

fekten und Mechanismen der Grenzreibung.

Zhang et al. [51] stellten theoretische Betrachtungen zu hydrodynamischen Schmier-
filmdicken unter Beriicksichtigung der elektrokinetischen Wechselwirkungen an und

verdffentlichten schliefllich eine modifizierte Form der Reynoldsgleichung. Mit ihrer
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Hilfe lasst sich der Effekt der elektrochemischen Doppelschicht in Abhéangigkeit des
(-Potenzials verschiedener Keramiken auf die effektive Viskositit wassriger Medien
in Schmierspalten abschéitzen. Geméf ihren Berechnungen, kann ein Material, wel-
ches ein hoheres (-Potenzial aufweist, zu hoheren effektiven Viskositdten nahe der
Oberflachen und damit steigenden Chancen einer volligen Trennung der Wirkflachen

innerhalb einer Reibpaarung fithren.

Durch Variation des pH-Wertes einer wassrigen Losung éndert sich auch das mate-
rialspezifische (-Potenzial einer darin befindlichen Oberfldche (vgl. Abbildung 2.5).
Kalin et al. untersuchten so in einer Reihe von Versuchen den Einfluss der Oberflé-
chenladung auf Reibung und Verschleif§ unterschiedlicher Oxidkeramiken [34,52]. Ins-
besondere Aluminiumoxid zeigte stark verringerte Reibung und niedrigere Ver-
schleifwerte, wenn es in Medien eingesetzt wurde, welche zu hohen (-Potenzialwerten
der Oberflache fiihrten. Neben den elektrochemischen Doppelschichten auf den Wirk-
flichen der Proben, sehen die Autoren als weiteren moglichen Mechanismus, dass
feinste Verschleifpartikel im Schmierspalt als Kolloide betrachtet werden koénnen,
welche sich wiederum durch Ausbildung der Doppelschichten gegenseitig abstoffen

und damit die Viskositat erhohen.

>
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Abbildung 2.5: Schematischer Verlauf des (-Potenzi-
als in Abhéngigkeit des pH-Wertes der Umgebung. Gro-
Bere Absolutwerte des (-Potenzials entsprechen einer
zunehmenden Dicke des EDL. Nach [49].

Neuere Untersuchungen belegen, dass sich durch Anlegen von externen elektrischen
Potentialen das tribologische Verhalten von elektrisch leitfahigem Siliciumcarbid in
wéssrigen Elektrolytlosungen gezielt manipulieren lasst [32,33]. Je nach Vorzeichen
und Starke des angelegten Potentials, konnten Reibung und Verschleifl in den Expe-

rimenten verringert oder erhoht werden. Als zugrundeliegende Mechanismen sehen
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die Autoren eine Kombination aus Hemmung bzw. Verstiarkung elektrochemischer
Korrosion und in Anlehnung an [51,53] die Beeinflussung der sich ausbildenden elekt-
rochemischen Doppelschicht, wodurch sich nahe der Oberflichen effektiv unter-

schiedliche Viskositaten einstellen konnen.

Wihrend es eine Vielzahl an Untersuchungen zu Silicium-basierten Keramiken in
wéssrigen Umgebungen gibt, wurden die tribologischen Eigenschaften unter dem Ein-
fluss von einfachen Kohlenwasserstoffverbindungen in weitaus geringerem Umfang
untersucht. In [35] wird von Reibzahlen um p ~ 0,20 fiir selbstgepaartes Siliciumnitrid
unter Hexadecanschmierung berichtet. Die Autoren schlussfolgern, dass unadditi-
vierte Alkane im Fall von keramischen Reibpaarungen als Grenzschichtschmiermittel
(englisch: boundary lubricant) dienen koénnen, was fiir metallische Reibpaarungen
nicht der Fall ist.

In [54] untersuchten Lauer et al. die Reibung zwischen einem Saphir-Pin und ver-
schiedenen Keramiken in einsinnig drehenden Stift-Scheibe-Experimenten. Wahrend
der Versuche wurden verschiedene, kurzkettige Kohlenwasserstoffverbindungen in
Form von Gasen in die Versuchskammer eingeleitet. Die Messschriebe machen deut-
lich, dass die Tribosysteme meist innerhalb von Sekunden nach Einleitung eine Re-
aktion auf die sich &ndernden Bedingungen zeigen (Abbildung 2.6). Zwischen einem
Saphir-Pin und einer rotierenden SiC-Scheibe beispielsweise stellte sich bei Raum-
temperatur durch Zufithren von Ethylen-Gas nach einiger Zeit ein quasistationérer
Reibkoeffizient von u < 0,05 ein. Als Ursache fiir den verhéltnisméafig niedrigen
Reibkoeffizienten vermuten die Autoren unter anderem das katalytische Zersetzen
der kohlenstoffhaltigen Gase an tribologisch beanspruchten Oberflachen der Kerami-
ken oder ein Polymerisieren der Gase und damit einhergehend die Entstehung von
reibungsreduzierenden kohlenstoffreichen Inseln innerhalb der Reibspuren. Vergleich-
bare Ergebnisse machte auch Sasaki bei der tribologischen Charakterisierung ver-

schiedener Keramiken unter dem Einfluss kohlenstoffhaltiger Atmosphéren [39)].
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Abbildung 2.6: Einfluss von gasformigem Ethen auf die
entstehende Reibung zwischen einem Saphir-Pin und einer
Sialon-Keramikscheibe (7" = 100 °C) [54].

Uber Reibkoeffizienten bei reversierender Bewegung im Bereich von x = 0,04 — 0,30
fiir selbstgepaarte, flaichige SiC-Kontakte unter Isooctanschmierung wurde erstmals
in [55,56] berichtet, in einer daran anschliefenden Arbeit wurde daraufhin bei dhnli-
chen Versuchsbedingungen ein quasi-stationdarer Wert um p =~ 0,004 gemessen [57].
Der Fokus der Forschungsarbeiten lag jedoch auf Stahl-/Keramik-Paarungen und
den Effekten von Wirkflachentexturierungen auf das Reibverhalten, so dass aufler
der Erwahnung von moglicherweise entstandenen tribochemischen Reaktionsschich-

ten nicht naher auf Erklarungsansatze der Ergebnisse eingegangen wurde.

2.3 Grundlagen der Mikrotexturierung tribologischer Wirkflachen

Zur Erzeugung deterministischer Mikrotexturen auf den Kontaktflichen tribologisch
belasteter Komponenten gibt es unterschiedliche Verfahren. Neben mechanischen
und dtztechnischen Verfahren, stellt die Fertigung mittels lasergestiitztem Material-
abtrag mittlerweile die mit am héaufigsten verwendete Methode dar [58,59]. Dabei
wird fokussiertes Laserlicht — héufig in Form vieler einzelner, kurzer Laserpulse —
mit hoher Prézision iiber die Oberflache eines Werkstiickes gefithrt. Durch Absorp-
tion der fokussierten Strahlung werden fiir die Dauer von Femto- bis Nanosekunden
derart hohe Energieintensitaten erreicht, dass das Material im Idealfall direkt vom
festen in den gasférmigen Zustand tibergeht: Es kommt zum sogenannten ,kalten
Abtrag® durch Sublimation, mit minimaler Warmeeinflusszone um die Bearbeitungs-

stelle herum.
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Der gestalterischen Freiheit sind bei der Entwicklung einer Oberflachentextur durch
die Laserbearbeitung in Groéfenordnungen von Mikrometer bis Millimeter kaum
Grenzen gesetzt. Problemlos lassen sich in weiten Bereichen Form, Gréfle und Tiefe
einzelner Texturelemente variieren, ebenso wie die Anordnung selbiger zueinander,
die Orientierung respektive der spéateren Belastungsrichtung oder der prozentuale
Anteil, den eine Textur bezogen auf die Gesamtwirkflache einnehmen soll. Eine grobe
Einteilung der Oberflachentexturen kann hierbei tiber die Eigenschaften der einzelnen
Texturelemente geschehen: Texturen bestehend aus nicht-kommunizierenden, diskre-
ten Vertiefungen, wie Népfchen jedweder Form (englisch: dimples, pits oder dents),
werden in der Regel unterschieden von jenen, die aus kommunizierenden Texturele-
menten bestehen, wie miteinander verbundenen Rillen oder mikrokanalartigen Struk-

turen.

Mit steigendem Interesse wurden in den letzten Jahren in zahlreichen experimentellen
und theoretischen Forschungsarbeiten die Einfliisse verschiedenster Wirkfléchentex-
turierungen auf Tribosysteme aller Art untersucht — mit teilweise duflerst wider-
spriichlichen Ergebnissen zu den positiven und negativen Effekten auf Reibung und
Verschleif [58-68]. Denn durch welche Mechanismen die Texturen letztendlich das
tribologische Verhalten eines komplexen Systems beeinflussen, ist bis heute nicht
ganzlich geklart. Bisher postulierte Wirkmechanismen nicht-kommunizierender Tex-
turen sind beispielsweise das Verandern der Benetzbarkeit einer Oberflache, das fun-
gieren als Schmiermittelreservoir, die Erzeugung eines mikrohydrodynamischen
Druckaufbaus in den diskreten Texturelementen oder die Aufnahme von Verschleif3-
partikeln — je nachdem in welchem Reibungsregime das Tribosystem betrieben wird
und welche Form die einzelnen Texturelemente besitzen [63,68-72]. Kommunizie-
rende, kanalartige Texturen werden vor allem mit dem Ziel aufgebracht, ein Durch-
stromen von Kontakten mit flissigen (Kihl-) Schmierstoffen zu erméglichen, somit
die Warmeabfuhrrate zu erhéhen und den Abtransport von Verschleiipartikeln aus
dem Reibkontakt zu ermdglichen [73].

Keramische Reibpaarungen und der Einfluss verschiedener Wirkflachentexturen auf
ihre tribologische Leistungsfahigkeit wurden beispielsweise in [56,57,61,68,74-76] un-
tersucht. Wakuda et al. testeten die Effekte von aus Napfchen bestehenden Texturen
auf den Reibwert zwischen drei Stahlzylindern und einer Siliciumnitridplatte, wobei

als Schmiermittel herkémmliches Motorél verwendet wurde [68]. Fiir die nicht-kon-



16 2  Theorie und Stand des Wissens

formen Linienkontakte erreichten sie eine Reibungsreduzierung von bis zu 40 %, wo-
bei der Effekt eine starke Abhéangigkeit vom Durchmesser und prozentualem Anteil
der Textur zeigte. In [77] untersuchten die Autoren die Eigenschaften texturierter,
wassergeschmierter SiC-Eigenpaarungen in Experimenten mit konformen, flachigen
Kontakten. Die nicht-kommunizierenden Texturen fithrten zu einer signifikanten Er-
hohung der Tragfahigkeit des Systems, so dass ein trennender Wasserfilm bis zu
weitaus hoheren Normalkraften stabil blieb, als es fiir eine untexturierte Paarung der
Fall war. In [76] wurden Texturen, bestehend aus gekreuzten Kanélen mit einer
Breite von 100 pm und einer Tiefe von 12 pm, auf die Oberflachen von Platten aus
100Cr6-Stahl und Al,Os; aufgebracht. In wassergeschmierten Experimenten mit re-
versierender Gleitbewegung gegen zylindrische Stahl-Gegenkorper wurden im direk-
ten Vergleich zu polierten Oberflachen von Reibungsreduktionen von bis zu 25 % in
dem Linienkontakt berichtet. Auch in weiteren Forschungsarbeiten wurde bereits
iiber positive Effekte kanalartiger Strukturen auf flichige Reibkontakte berichtet
[56]. So konnte im Vergleich zu untexturierten Referenzproben bei einer Stahl/SiC-
Paarung in Isooctan eine signifikante Verbesserung des Einlaufverhaltens beziiglich
Dauer und dabei dissipierter Energie beobachtet werden, wenn die Keramik mit ge-
kreuzten Kanélen texturiert wurde, wenngleich der quasistationdre Reibkoeffizient
am Ende der Versuche tendenziell durch die Kanédle hoher lag als fiir die Referenz.
Als Ursache fiir den verkiirzten Einlauf wurden hauptséichlich die Entfernung von
Verschleipartikeln aus dem Kontakt sowie die Forderung von frischem Medium in
den Kontakt vermutet, die hohere Reibung gegen Ende wurde auf eine erhohte Fla-

chenpressung zurtickgefiihrt.
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2.4 Zielsetzung und Inhalt dieser Arbeit

Zahlreiche Publikationen zeigen auf, welch enormes Potential fir tribologische An-
wendungen in der Werkstoffgruppe der Keramiken steckt. Die moglichen Einsatzge-
biete in technischen Systemen tiberschneiden sich zum Teil mit jenen von traditio-
nellen Konstruktionswerkstoffen, doch kénnen insbesondere in Verbindung mit nied-
rigviskosen Schmiermedien weit dartiber hinausgehen. Dabei sind die zugrundeliegen-
den Mechanismen des vorteilhaften Reib- und Verschleilverhaltens nur unzureichend
verstanden und im speziellen das Phanomen der Supraschmierfdhigkeit wirft immer
wieder Fragen auf. Auch inwieweit eine Oberflachentexturierung dazu eingesetzt wer-
den kann das Reibverhalten von Keramiken gezielt zu beeinflussen ist nicht abschlie-
Bend geklart.

An diesen Punkten setzt diese Arbeit an. Durch systematisch durchgefiihrte Experi-
mente, im Sinne von tribologischen Modellversuchen mit Siliciumcarbid- und Silici-
umnitridproben mit variierenden Belastungen und Umgebungseinfliissen sowie daran
anschlieBender Analyse der Probenoberfliachen, sollen die das tribologische Verhalten
bestimmende Effekte und Wechselwirkungen im isooctangeschmierten Reibkontakt
identifiziert werden. Zudem soll der Einfluss einer Oberflichenmikrotexturierung in
Form von kanalartigen Strukturen auf diese Prozesse geklart werden, um letztendlich
ein tieferes Verstandnis iiber die Anwendbarkeit von Keramiken in mediengeschmier-

ten Gleitsystemen zu erlangen.
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3 Experimentelles

Im Folgenden sollen das experimentelle Vorgehen, d.h. die eingesetzten Materialien
und Methoden sowie die Versuchsbedingungen der tribologischen Charakterisierung

néher erlautert werden.
3.1 Versuchsmaterial

3.1.1 Werkstoffe und Probengeometrie

In den Experimenten, welche im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrt wurden, kamen
zwei Silicium-basierte keramische Werkstoffe der Fa. FCT Ingenieurkeramik GmbH
(Frankenblick, Deutschland) zum Einsatz. Es handelte sich dabei um drucklos gesin-
tertes Siliciumcarbid (englisch: Sintered Silicon Carbide, SSiC), sowie gasdruckgesin-
tertes Siliciumnitrid (SisN4). Als Sinteradditive — zur Sicherstellung der Entstehung
eines moglichst dichten Gefiiges im Sinterprozess — wurden vom Hersteller im Falle
des SSiC Kohlenstoff und Borcarbid zugesetzt, fiir das SisN, wurde als Glasphase
Yttriumoxid zugesetzt. Gefligeaufnahmen der Werkstoffe sind in Abbildung 3.1 zu
sehen. Die schwarz erscheinenden Bereiche in Abbildung 3.1a werden tblicherweise
der Restporositat des SSiC und Kohlenstoffriickstanden von Sinteradditiven zuge-
ordnet; die hellen Bereiche des SisNy-Gefiiges in Abbildung 3.1b der zugesetzten Glas-

phase. In Tabelle 3.1 sind ausgewahlte Materialkennwerte der beiden Keramiken auf-

gefiihrt.

e }&Q' . . o R A
Abbildung 3.1: REM-Aufnahmen der Mikrostruktur der eingesetzten Materialien: (a) drucklos
gesintertes Siliciumcarbid und (b) gasdruckgesintertes Siliciumnitrid.
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Tabelle 3.1: Herstellerangaben zu Materialeigenschaften der eingesetzten Ingenieurkeramiken.

Kennwert und Kiirzel Einheit SSiC SisN,
Dichte p [g/cm?] 3,11% 3,19%
Restporositét (%] <3 <1
E-Modul £ [GPa] 400 290
Weibullmodul m ] 10 25
Vickershérte HV'10 ] 2101* 1485*
Risszéhigkeit K o [MPa-m?] 3.5 7.5
Poissonzahl v ] 0,15 0,26
Wiérmeleitfahigkeit A [W/(m-K)] 140 25
Spezifischer Widerstand p,;, ., [Qcm] 10" ... 108 10"

* Werte am Institut fiir Angewandte Materialien (TAM-KWT) ermittelt

Um die tribologische Untersuchung eines konformen, flachigen Reibkontaktes zu re-

alisieren, wurden die keramischen Werkstoffe in Pellet- und Plattengeometrie bezo-

gen. Die Standardabmessungen der eingesetzten Proben sind in Abbildung 3.2 dar-

gestellt.

Pellets

025

4

@10

Platten
| 50 |
| |

Abbildung 3.2: Makrogeometrie der eingesetzten Proben;

Einheiten in mm.
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3.1.2 Probenpréaparation

Hartbearbeitung

Alle Wirkflachen, welche im Rahmen dieser Arbeit tribologisch charakterisiert wur-
den, durchliefen eine Reihe von Praparationsschritten vor dem Einsatz im Tribome-
ter. Als erster Bearbeitungsschritt wurden die Pellets nach Einspannen in einem spe-
ziellen Spannfutter an einer Drehmaschine mittels Diamantfeile (Kérnung D126) an
der Unterseite soweit angefast, dass ein definierter flichiger Kontakt fiir die spétere

Verklebung im jeweiligen Pellethalter sichergestellt war.

Allen Proben gemein, ungeachtet der Geometrie, war die Bearbeitung der Wirkfl&-
chen durch FEinsatz einer Topfschleifmaschine des Typs MPS 2 R300 (Fa. G&N,
Nurnberg, Deutschland). Dabei entstehende Warme sowie abgeschliffenes Material
und Verschleifiriicksténde der Schleiftopfe wurden durch kontinuierlich nachgeférder-
tes Wasser abgefiithrt, welches mit Kiihlschmierstoff vom Typ Multrol G 100
(Fa. Aral, Bochum, Deutschland) versetzt war.

Um eine moglichst hohe Treue der Planparallelitéit zu erzielen, wurden die als Grund-
korper eingesetzten Platten beidseitig geschliffen. Die im Experiment als Auflageflé-
che dienende Seite wurde dabei lediglich mit der grobsten verfiighbaren Kornung
(D181) tiberschliffen, um Gestaltabweichungen 1. und 2. Ordnung, d.h. allgemeine
Formabweichungen sowie die Welligkeit der Auflage zu minimieren. Die im Experi-
ment als tribologische Wirkflédche dienende Seite der Platten, als auch die Oberfléche
der Pellets wurden in mehreren Bearbeitungsschritten unter Verwendung von Dia-
mant-Schleiftopfen zunehmender Feinheit sorgféltig eingestellt (Tabelle 3.2).

Um einen akzeptablen Durchsatz bei der Hartbearbeitung zu erreichen, wurden, so-
weit es die Abweichungen der Ausgangshohen der Proben zulielen, stets mehrere
Probenkorper zur Bearbeitung gleichzeitig auf dem Magnettisch der Topfschleifma-
schine befestigt. Im Falle der plattenférmigen Keramiken wurde dazu ferromagneti-
sche Spannhilfen verwendet, mit deren Hilfe bis zu drei Platten gleichzeitig um je-
weils 120° versetzt auf dem Drehteller fixiert werden konnten. Keramikpellets hinge-
gen wurden mit Sekundenkleber (Loctite 401, Fa. Henkel, Dusseldorf, Deutschland)
auf Parallelunterlagen geklebt, welche wiederum magnetisch auf dem Drehteller ge-
halten wurden. So lieflen sich chargenweise bis zu zehn Pellets bearbeiten, ohne dass

ein zwischenzeitliches Umspannen der Proben notwendig geworden wére.
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Tabelle 3.2: Schritte der Schleifbearbeitung und dabei eingesetzte Schleiftépfe

Diamantkornung/ Ziel(e) des Bearbeitungsschrittes
maz. Zustellung

D181 / 4 .. 15 pm | Einheitliche Probenhohen bei multipler Aufspannung und
Grobbeseitigung der Gestaltabweichungen 1. & 2. Ordnung

D91 /1 .. 2pm Feinbeseitigung der Gestaltabweichungen 2. Ordnung
(Einstellen der Ebenheit der Oberfléche)

D46 / 1 .. 2 pm Grobeinstellung der Oberflachenrauheit

D25 /1 ..6 pm Feineinstellung der Oberflachenrauheit

Die Schleiftépfe wurden allesamt mit einer konstanten Drehzahl von 1960 1/min ein-
gesetzt, wihrend der Drehteller der Schleifmaschine manuell auf die niedrigste, noch
stabil laufende Drehzahl von etwa 1,5 1/min eingeregelt wurde. Die maximal reali-
sierbaren Betrage der Zustellung und damit der geschwindigkeitsbestimmende Faktor
des Schleifprozesses, waren zum einen stark materialabhéngig, zum anderen fiir die
unterschiedlichen Diamantkérnungen der Schleiftopfe sehr verschieden. Zudem muss-
ten alle Schleiftopfe regelméafig mit Abziehsteinen aus porésem AlO; abgerichtet und
gereinigt werden, was wiederum die Abtragsraten beeinflusste und dazu fithrte, dass
die maximal moégliche Zustellung nicht zeitlich konstant war. Ein generelles, Werk-
stoffiibergreifendes ,,Rezept® fiir die Schleifbearbeitung anzugeben ist daher nicht
ohne weiteres moglich — die in Tabelle 3.2 angegebenen Werte fiir die Zustellung

sollten somit lediglich als Orientierung angesehen werden.

Probenreinigung

Direkt im Anschluss an den Schleifvorgang wurden die Proben unter flieBendem Isop-
ropanol unter Zuhilfenahme von Zellstofftiichern (Typ 520304, Fa. Tork, Mannheim,
Deutschland) von Schleifriicksténden befreit, um unter anderem das Festsetzen des
Kiihlschmiermittels auf den Oberflichen und in Poren der Proben zu verhindern.
Daran anschliefend wurden sdmtliche Proben zusétzlich in zwei Schritten in einem
Ultraschallbad gereinigt. Dabei wurden die Keramiken zundchst in Aceton und da-
rauffolgend in Isopropanol fiir jeweils zehn Minuten gereinigt. Nach der Reinigung
wurden die Proben durch einen Luftstrom getrocknet und bis zur weiteren Verwen-

dung in einem Exsikkator gelagert.
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Oberflachencharakterisierung

Um eine moglichst hohe Reproduzierbarkeit der tribologischen Versuche zu erreichen,
wurden samtliche Proben nach abgeschlossener Hartbearbeitung und Reinigung auf
etwaige Gestaltabweichungen der Wirkflachen untersucht. Die Ebenheit der Wirk-
flichen wurde unter Zuhilfenahme eines Weillicht-Oberflachenprofilometers
(MicroProf 100, Fa. Fries Research & Technology, Bergisch Gladbach, Deutschland)
kontrolliert, um eine moglichst konforme Kontaktbildung in den Reibpaarungen be-
reits vor Beginn der tribologischen Charakterisierung sicherstellen zu kénnen bzw.
ungeeignete Proben auszusortieren. Fir die analytische Auswertung der Messdaten
wurden aus den 3D-Daten abgeleitete Profile mittels eines Matlab-Skriptes derart
gefiltert, dass die Spannweite der Werte des gefilterten Profils die Gestaltabweichun-
gen erster und zweiter Ordnung im tribologisch relevanten Bereich der Probenober-
flachen naherungsweise abbildet. Als relevanter Bereich (englisch: region of interest,
kurz ROI) der automatisierten Auswertung wurde fiir die Platten mittig ein Gebiet
von 15,5 x 11 mm definiert (siche Abbildung 3.3), in welchem der Kontakt im Tri-
bometerversuch zustande kommt. Im Falle der Pellets wurde eine kreisrunde Fléche

von 9 mm verwendet.

Kontaktflache wahrend des Triboversuchs

2.0 um
15 |
~
10 § 5
£
Ny
0.0 I
1 |
250 : :
Extrahierte Topographie =250 -125 0 125 250
Gefilterter Verlauf z [nm]

} : Schleifrichtung

10 5
x [mm]
Abbildung 3.3: Methodik zur Abschitzung von Ebenheit und Welligkeit der tribologischen
Wirkflache auf den feingeschliffenen Keramikplatten [78].
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Zusatzlich zu den Gestaltabweichungen 1. und 2. Ordnung wurden die Rauheitswerte
aller Proben mit Hilfe eines taktilen Oberflichentastschnittsystems vom Typ Hom-
mel Etamic T8000 R (Fa. Jenoptic, Jena, Deutschland) dokumentiert, wobei die
Messungen stets 90° zur Schleifriefenrichtung orientiert durchgefithrt wurden. Die
Taststreckenlange wurde fiir alle Messungen konstant gehalten mit 4,8 mm, die Tast-
geschwindigkeit betrug 0,5 mm/s und die eingestellte Cut-Off Wellenldnge zur Dif-
ferenzierung zwischen Welligkeit und Rauheit betrug 0,8 mm. Die Keramikplatten
wurden so an mindestens sechs verschiedenen Stellen charakterisiert, die Oberflache
der Keramikpellets an mindestens drei. Die Auswertung der Messschriebe und an-
schliefende Mittelwertbildung lieferte insgesamt 22 Kennwerte, die der Beschreibung
der Wirkflachen dienten.

3.1.3 Schmiermedium

Isooctan

In den Experimenten wurde als fliissiges Schmiermedium technisch reines Isooctan
(Fa. AppliChem, Darmstadt, Deutschland) eingesetzt. Geméfl der Genfer Nomenkla-
tur wird dieses kurzkettige Alkan als 2,2,4-Trimethylpentan bezeichnet und zahlt
somit zu den gesattigten, verzweigten Kohlenwasserstoffen. Charakteristische Eigen-
schaften des Isooctans, welche im Allgemeinen das tribologische Verhalten einer or-
ganischen Fliissigkeit im Sinne der Schmiereigenschaften bestimmen, sowie einige
physikalische Kennwerte und Herstellerangaben zur Reinheit sind in Tabelle 3.3 zu-

sammengefasst.

Tabelle 3.3: Eigenschaften des verwendeten 2,2,4-Trimethylpentans (Isooctan).

Kennwert und Kiirzel Einheit Wert
Dichte pygec [g/cm?] 0,690
Dynamische Viskositit 1y, o5.c [mPa-s] 0,470
Reinheit (%] 99,6
Wassergehalt (%] 0,005
Maximale Loslichkeit von Wasser %] 0,011

Aerosol OT-SE
Die Tribologie keramischer Werkstoffe wird in weiten Belastungsbereichen durch

oberflachenchemische Eigenschaften und Prozesse bestimmt. In einigen ausgewahlten
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Experimenten wurde daher untersucht, inwieweit sich diese Prozesse gezielt manipu-
lieren lassen. Dazu kam die grenzflichenaktive Substanz Aerosol-OT SE (AOT) der
Fa. Solvay (Hannover, Deutschland) zum Einsatz. Es handelt sich um ein auf Natri-
umdioctylsulfosuccinat basierendes ionisches Tensid in Petroleumbenzinlosung, des-
sen Hauptverwendungszweck die Stabilisierung kolloidaler Suspensionen ist. Durch
Pipettieren wurde ein Isooctan-AOT-Gemisch mit AOT-Konzentration von
0,1 mmol/l hergestellt, welches in gleicher Weise wie das reine Isooctan im Tribome-

ter als fliissiges Medium eingesetzt werden konnte.

3.2 Lasergestiitzte Wirkflachentexturierung

Um die Effekte einer Wirkflachentexturierung auf das tribologische Verhalten der
Reibpaarungen im Modellexperiment untersuchen zu koénnen, wurden SSiC- und
SisNy-Pellets im Rahmen der vorliegenden Arbeit mittels Laserablation texturiert.
Dazu wurde ein Beschriftungslasersystem der Bauart Piranha II (Fa. ACSYS Laser-
technik, Kornwestheim, Deutschland) eingesetzt, in der eine Laserstrahlquelle vom
Typ G4 EP 20W Z-Type (Fa. SPI Lasers, Southampton, UK) verbaut ist.

Mit Hilfe der Laserbearbeitung konnten mikrokanalartige Strukturen auf den sich
bewegenden Proben aufgebracht und anschliefend ihr Einfluss auf das tribologische
Verhalten des Systems untersucht werden. Die gewédhlten Texturvarianten sind in
Abbildung 3.4 dargestellt. Allen gemein sind Abstand a, Breite w und Tiefe d der
individuellen Kanéle, welche mit nominellen Werten von a = 400 pm, w = 100 pm
und d = 10 pm definiert wurden.

Die Ergebnisse jeder Laserbearbeitung wurden mit Hilfe eines 3D-Konfokalmikro-

skops vom Typ PLu Neox (Fa. SensoFar, Barcelona, Spanien) hinsichtlich der Di-

Gleit-

richtung

'@
®

Abbildung 3.4: Schematische Darstellung der verschiedenen Texturvarianten
auf Pellets — (a) Kanéle parallel, (b) Kanéle senkrecht und (c¢) Kanéle S-formig.
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mensionen des Abtrages kontrolliert. Abbildung 3.5 zeigt die Ergebnisse des Laserab-
trages fiir SSiC und SisNy in (a, d) Falschfarben- und (b, e¢) Echtfarbendarstellung
sowie (c, f) aus den 3D-Daten ermittelte Profilschnitte.

Um iitberméafige Oxidation in der Warmeeinflusszone der Laserabsorption zu verhin-
dern, wurden die Proben wéhrend der Bearbeitung kontinuierlich von gasférmigem

Stickstoff umspiilt. Die bei der Ablation durch verdampftes Material entstehenden

Skalierungsverhaltnis
z:x=3:1

100 100
x [um] x [um]

Abbildung 3.5: Bearbeitungsergebnis der Laserablation — (a) bis (c¢) SSiC, (d) bis (f) SizNu.
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Ablagerungen auf den unbearbeiteten Teilen der Probenoberfliche konnten in der
Regel unter Zuhilfenahme von Isopropanol und einem fusselfreien Polyester-Tuch

problemlos beseitigt werden.

3.3 Tribologischer Modellpriifstand

Zur Durchfiihrung der tribologischen Charakterisierung wurde das am Institut ent-
wickelte Langhubtribometer verwendet. Es erlaubt die Realisierung einer reversie-
renden Gleitbeanspruchung zu testender Reibpaarungen unter Tauchbadschmierung,
so dass die Wirkflachen der Proben zu jeder Zeit des entsprechenden Experiments
vollstandig vom eingesetzten fliissigen Medium bedeckt sind. Um den Einfluss, den
die Umgebungsatmosphare auf die tribologischen Prozesse hat, untersuchen zu kon-
nen, ist die Versuchskammer aus Plexiglas mit einem Anschluss zur Gaseinleitung
ausgestattet worden. Dadurch kann durch kontinuierliche Zufithrung konditionierter

Gase ein definierter Zustand der Umgebung des Tauchbades eingestellt werden.

In Abbildung 3.6 sind die relevanten Komponenten des Priifstands dargestellt, wobei
abdichtende Elemente der Versuchskammer ausgeblendet sind. Die Drehbewegung
des drehzahlgesteuerten Elektromotors wird durch eine Exzenterscheibe iiber eine
Pleuelstange in eine reversierende Bewegung des linear gefiihrten Kugelwagens um-
gewandelt. Die Fiithrungsschiene des Kugelwagens ist wiederum durch zwei kugelka-
figgefithrte Pinolen in der Vertikalen gelagert, sodass sich eine Normalkraft iiber
Totgewichte aufbringen lasst. Die wirkenden Relativkrafte zwischen den Reibpart-
nern werden durch eine Kraftmessdose in drei Raumrichtungen registriert. Prinzip-
bedingt sind Piezokraftmessdosen nur eingeschriankt fiir die Erfassung statischer
Kréfte geeignet, da sie eine ausgepragte Drift entwickeln koénnen. Der Kanal der
Normalkraft wurde daher nicht tiber die komplette Versuchsdauer aufgezeichnet, son-

dern lediglich vor Beginn und nach Abschluss der Experimente dokumentiert.
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E-Motor = P/nollen. |

_ Fiihrungs-
/‘ schiene

bl
w
Pleuel- ~ ' \Kugelwagen

\

stange auchbad

~—— Kraftmessdose |
Versuchs-

kammer o i kontakt -

Abbildung 3.6: Computergenerierte Darstellung des Modell-

priifstandes.

Neben der Reibkraft und den wirkenden Querkraften wurden von der Messsoftware
die Temperatur des Tauchbades sowie die relative Luftfeuchte in der Versuchskam-
mer aufgezeichnet. Die anfallenden Daten wurden zunéchst in native Bindrdateien
(*.bin) geschrieben, wodurch eine Messrate von 7,2 kHz pro Kanal realisiert werden
konnte. Um eine Darstellung der Versuchsdaten in Form von Verldufen iiber die
Versuchslaufzeit oder den zuriickgelegten Gleitweg zu ermoglichen, erfolgte im An-
schluss an die Versuche eine automatisierte Auswertung mittels eines MatLab-Skrip-
tes, in der Regel verbunden mit einer Reduktion der Rohdaten auf einen gemittelten

Datenpunkt alle zwei Sekunden.

3.3.1 Versuchsbedingungen

Allen standardmafig durchgefithrten Versuchen gemein war eine aufgebrachte Nor-
malkraft von 200 N, eine nominelle Kontaktflache des Reibkontaktes von ~ 75 mm?,
sowie — wenn nicht an entsprechender Stelle im Text explizit anders ausgewiesen —
der Einsatz von Isooctan als Versuchsmedium. Zudem wurden die Keramiken stets
in Eigenpaarung tribologisch charakterisiert und entsprechend so eingebaut, dass die
Gleitbewegung senkrecht zur vorangegangenen Schleifbearbeitungsrichtung orientiert
war. Inspiriert von der Kolbenhubbewegung in einer Hochdruckpumpe fiir die Ben-
zindirekteinspritzung wurde eine reversierende Gleitbeanspruchung mit einer Hub-
linge von 5 mm als Standardwert gewahlt. Fiir diese Hubldnge erlaubte der Priif-
stand Testfrequenzen von 2,5 bis 20 Hz, ohne dass es zu iiberméBigem Uberschwap-

pen des Isooctans durch die oszillierende Bewegung kam.
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Fir die Untersuchungen zum Einfluss der Atmosphére wurden gezielt drei verschie-
dene Gase bzw. Gasgemische bei Raumtemperatur (21,5 + 2 °C) kontinuierlich in
die Versuchskammer geleitet: Trockener Stickstoff (RH < 0,1%), trockene Luft
(RH < 0,1 %) und feuchte Luft (RH 45 + 2 %). Feuchtigkeit und Temperatur wurden
hierbei mit Hilfe eines kombinierten Sensors vom Typ KFS140 (Fa. B+B Thermo-
Technik GmbH, Donaueschingen, Deutschland) ermittelt. Eine Ubersicht der Ver-
suchsbedingungen und eine schematische Darstellung der Modellexperimente sind in

Abbildung 3.7 zusammengestellt.

Atmosphdre | Experimentelle Bedingungen
Charakterisierungsart In Eigenpaarung
l Normalkraft Fy =200N
Isooctanbad Hubldnge Ads =5mm
k Hubfrequenz f =25..20Hz
Temperatur T =215:2°C
Atmosphdre Feuchte Luft (45 % RH)

Trockene Luft (0,1 % RH)
Stickstoff (0,1 % RH)
Flissiges Medium Isooctan

Platte

Abbildung 3.7: Schematische Darstellung der Modellexperimente und die gewahlten Standard-
versuchsbedingungen [78].

3.3.2 Versuchsprogramme

Einzelfrequenzversuche

Mit diesem Versuchsprogramm wurde das Verhalten der Reibpaarungen fiir zeitlich
konstante kinematische Bedingungen untersucht. Die tribologische Charakterisierung
erfolgte mit einer konstanten Hubfrequenz tiiber den gesamten zuriickzulegenden
Gleitweg. Im Rahmen dieser Arbeit wurden die Kombinationen so gewéhlt, dass stets
eine fixe Versuchsdauer von 330 min resultierte. Tabelle 3.4 zeigt die Ubersicht der

Versuchsparameter fiir die durchgefiihrten Einzelfrequenzversuche.
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Tabelle 3.4: Versuchsparameter der Einzelfrequenzversuche.

Hubfrequenz Gleitweg Versuchsdauer

2,5 Hz 500 m 330 min

5 Hz 1000 m 330 min

10 Hz 2000 m 330 min

20 Hz 4000 m 330 min
Multifrequenzversuche

Ein weiteres Versuchsprogramm wurde vor dem Hintergrund der moglichen Anwen-
dung keramischer Bauteile in Hochdruckpumpen fiir die Benzindirekteinspritzung
gewéhlt. Komponenten in solchen Pumpen unterliegen von der Motordrehzahl ab-
hangigen transienten Belastungen und Relativgeschwindigkeiten, welche sich nicht
in Versuchen mit konstanter Frequenz widerspiegeln. Bei Verwendung des Multifre-
quenzversuchsprogrammes wurde daher von der jeweiligen Reibpaarung zunéchst ein
Gleitweg von 700 m bei einer Frequenz von 20 Hz zuriickgelegt (¢ ~ 58 min). Im An-
schluss wurde die Frequenz in einem ersten Schritt auf 15 Hz und im Weiteren suk-
zessive jeweils um Af = 2,5 Hz bis auf eine minimale Frequenz von f = 2,5 Hz re-
duziert, wobei jede diskrete Frequenzstufe fiir 50 min gehalten wurde (vgl. Abbildung
3.8).

3

S

=
S

Frequenz f [Hz]

n

60 120 180 240 300 360
Versuchsdauer t [min]

Abbildung 3.8: Ablaufschema der Multi-
frequenzversuche.
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3.4 Nachuntersuchungen

Nach erfolgter tribologischer Charakterisierung wurden die beanspruchten Proben-
oberflachen untersucht. Die entsprechenden Methoden werden im Folgenden naher

beschrieben.

VerschleiBbestimmung

Uber eine ez-situ Charakterisierung der beanspruchten Plattenoberflichen wurden
Informationen tiber den tribologisch induzierten Materialverlust gesammelt. Dazu
wurden mit Hilfe des SensoFar 3D-Profilometers bis zu 15 Bilder der einzelnen Ver-
schleifispuren aufgenommen und zusammengesetzt (englisch: stitching). So konnten
Profile in x- und y-Richtung, d.h. in Versuchsrichtung und senkrecht dazu erfasst
und anschlieBend ausgewertet werden. Der Tatsache geschuldet, dass die Absolut-
werte des Verschleifles teilweise in derselben Groflenordnung lagen, wie die Abwei-
chungen der eingestellten Ebenheit der Probenoberflachen vor der tribologischen
Charakterisierung, war eine Auswertung mit Bezug auf ein fiktives, perfekt ebenes
Ausgangsniveau nicht zufriedenstellend.

Um moglichst exakte Werte der Verschleilbetrage zu errechnen, wurden daher aus
den 3D-Daten der FRT-Messungen, welche vor dem Versuch zur Kontrolle der To-
pographie der Proben gemacht wurden (vgl. Abschnitt 3.1.2), Profile an der néhe-
rungsweisen Position der entstandenen Verschleilspur extrahiert und den entspre-
chenden verschlissenen Oberflachen zugeordnet. Abbildung 3.9 zeigt exemplarisch die
Gegeniiberstellung zweier 2D-Profile einer Keramikplatte, gemessen vor und nach
Durchfiihrung des Triboexperiments. Mit Hilfe eines Matlab-Skriptes wurde die als
schraffierte Fliche visualisierte Anderung der Topographie ermittelt und auf die
Messstrecke normiert, so dass der Verschleif§ fiir alle vermessenen Proben vergleich-
bar mit einer dquivalenten linearen Verschleifitiefe angegeben werden konnte. Die im
Ergebnisteil prasentierten Verschleilauswertungen basieren dabei auf zusammenge-
setzten Bildern der Verschleiflspuren, welche quer zur Gleitrichtung aufgenommen

wurden.
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Abbildung 3.9: Zur Verschleilbestimmung iiberlagerte 2D-Profile, hier: gemessen entlang der
Gleitrichtung. Die schraffierte Fléache entspricht ndherungsweise dem Materialabtrag durch die
Beanspruchung im Triboexperiment.

Da im Falle der Pellets nach dem Versuch keine unverschlissene Flache als Referenz
herangezogen werden konnte und die Verschleifmengen fiir eine gravimetrische Aus-
wertung zu gering waren, konnte der pelletseitige Verschleifl in den Versuchsreihen

nicht quantifiziert werden.

Oberflachenrauheiten

Verschlissene Pellets, als auch Platten wurden nach den Versuchen mit dem Hommel
Tastschnittgerit erneut vermessen. Die Gerateeinstellungen entsprachen den bereits
in Kapitel 3.1.2 beschriebenen. Die Messungen zur Nachuntersuchung wurden jeweils
in Gleitrichtung als auch 90° versetzt dazu, mittig an drei, etwa 1,5 mm zueinander
versetzten Stellen der beanspruchten Fliachen durchgefiihrt. AnschlieSend wurde fiir
jede Probe und Messrichtung der Mittelwert der Rauheitskennwerte aus den jeweili-
gen drei Profilen gebildet.

Zudem wurden die Oberflachen ausgewahlter Proben zusétzlich mit Hilfe eines Ras-
terkraftmikroskops (englisch: atomic force micoscope, kurz AFM) vom Typ XE7
(Fa. Park System, Suwon, Korea) vermessen. Dabei wurden Aufnahmen mit einem

Messbereich von 5 x 5 pm und 90 x 90 pm gemacht.

Bildgebende und chemische Analysen

Beanspruchte Oberflachen und entstandene Verschleifipartikel wurden unter Zuhil-
fenahme eines Digitalmikroskops vom Typ VHX-600 (Fa. Keyence, Osaka, Japan)
und des bereits beschriebenen SensoFar-Digitalmikroskops untersucht. Zudem wur-

den Proben rasterelektronenmikroskopisch analysiert. Es wurden zum einen Aufnah-
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men der Oberflachen und Verschleiflpartikel gemacht, zum anderen chemische Ana-
lysen mittels EDX-Mapping oder Punktscans durchgefiithrt. Eingesetzt wurden dazu
drei Mikroskope: Ein Helios NanoLab DualBeam 650 sowie ein Nova NanoSEM 450
(beide Fa. FEI, Hillsboro, Oregon, USA) und ein XL30S (Fa. Philips, Amsterdam,
Niederlande).

Des Weiteren wurden an verschiedenen Proben mittels Rontgenphotoelektronenspek-
troskopie (englisch: X-ray photoelectron spectroscopy, kurz XPS) und zwischenge-
schalteten Sputter-Vorgéngen mit Argonionen Tiefenprofile der chemischen Zusam-
mensetzung ermittelt. Es wurde dazu ein XPS-Spektrometer vom Typ PHI 5000 Ver-
saprobe II (Fa. ULVAC-PHI, Japan) verwendet.
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4 Ergebnisse

Der Ergebnisteil dieser Arbeit ist unterteilt in drei Abschnitte. Zunachst sind in Ka-
pitel 4.1 die aus den Hartbearbeitungsschritten resultierenden Oberflacheneigenschaf-
ten der Keramiken zusammengefasst. In Kapitel 4.2 werden anschliefend die Ergeb-
nisse der tribologischen Charakterisierungen, d.h. gemessene Reib- und Verschleif3-
werte der Keramiken vorgestellt. Abschlieend werden in Kapitel 4.3 die Resultate
der an den beanspruchten Wirkflachen durchgefiihrten Nachuntersuchungen présen-

tiert.

4.1 Oberflachen nach Hartbearbeitung

Das Feinschleifen des Probenmaterials fiihrte trotz grofiter Sorgfalt bei der Durch-
fithrung zu unterschiedlichen Resultaten fiir die verschiedenen Keramiken hinsicht-
lich der Ebenheit und Rauheit der Oberflichen (Abbildung 4.1 und Abbildung 4.2).
In Abbildung 4.1 sind die gemittelten Spannweiten fiir abgeleitete Profile der ge-
schliffenen Oberflachen in Gleitrichtung (x) und senkrecht dazu (y) dargestellt, was
als Maf fiir die Unebenheit der tribologischen Wirkflachen betrachtet werden kann.

Unebenheit [nm]
Rauheitskennwert [um]

Pellets | Platten| Pellets | Platten

Pellets Platten Pellets
ssic SiN, ssic SiN,

Platten

Abbildung 4.1: Unebenheit Abbildung 4.2: Rauheitskennwerte der feingeschliffenen
der Wirkflachen, gemessen in SSiC- und SizNsOberfléchen.

Gleitrichtung (x) und senkrecht

dazu (y).

Die Auswertung erfolgte nach dem in Kapitel 3.1.3 beschriebenen Vorgehen. Das
Diagramm zeigt, dass vor allem das Schleifen der Pellets zu unerwiinschten Abwei-
chungen in der Ebenheit fiihrte. Die grofiten Unebenheiten bzw. Verrundungen wei-

sen die Oberfliachen der Pellets aus Siliciumnitrid auf, mit einem Mittelwert von rund
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770 nm in x-Richtung und 560 nm in y-Richtung. Im Vergleich dazu lieflen sich Pel-
lets aus dem sproderen Siliciumcarbid mit deutlich hoherer Formtreue schleifen, was
in einer mittleren Unebenheit von 310 nm in x-Richtung und 250 nm in y-Richtung
resultierte.

Die Auswertung der Plattentopographien ergab generell niedrigere Mittelwerte der
Unebenheiten: Im Falle des SSiC 130 nm in x-Richtung und 190 nm in y-Richtung,
fiir SisNy 200 nm in x-Richtung und 250 nm in y-Richtung.

Einige der iiber das Tastschnittverfahren ermittelten Rauheitskennwerte der feinge-
schliffenen Keramikoberfldchen sind in Abbildung 4.2 zusammengestellt. Der mittlere
R -Wert der SSiC-Oberflachen betragt R, = 0,08 pm fiir die Wirkflache der Platten,
auf den entsprechenden Pelletoberflichen ergab sich ein Mittelwert von
R, = 0,11 pm. Der ermittelte Wert fiir die Siliciumnitridproben liegt, unabhéngig
von der Probengeometrie, geringfiigig hoher bei R, = 0,12 ym. Da der R, -Wert al-
leine fiir die Beurteilung von keramischen Oberfldchen nur bedingt geeignet ist, sind
in Abbildung 4.2 zusatzlich die gemittelten Werte der Kernrauhtiefe R, , reduzierten
Spitzenhohe R, und reduzierten Riefentiefe R, aufgefiihrt. Insbesondere die Be-
trachtung der R,-Mittelwerte macht deutlich, dass die Schleifbearbeitung fiir die
beiden Keramiken zu unterschiedlichen Oberflaichentopographien gefiithrt haben
muss: Fur SSiC liegt der Wert bei R, ~ 0,15 pm fiir die Plattengeometrie bzw.
R, ~ 0,21 pm im Falle der Pelletoberflichen. Dahingegen liegt der ermittelte Wert
fiir SisNy deutlich hoher bei R, ~ 0,32 pm, unabhéangig von der Probengeometrie.

Abbildung 4.3 zeigt REM-Aufnahmen geschliffener Oberflichen. Fir SSiC (Abbil-
dung 4.3a) lassen sich neben zerkliifteten Bereichen auch ndherungsweise vertikal
verlaufende Riefen auf plateauartig wirkenden Anteilen der Oberflache erkennen. Zu-

dem sind vereinzelte schwarz erscheinende Bereiche, mit einer Grofle von etwa

~ » 8 -
i A I e
Pk " A MRS

A Ly ) Vid ) e ks R ART b
Abbildung 4.3: REM-Aufnahmen von feingeschliffenem (a) SSiC und (b) SisNy.



4.1 Oberflachen nach Hartbearbeitung 37

2 — 3 um, zu sehen. Die REM-Aufnahme der SisNs;-Oberflache (Abbildung 4.3b) weist
hingegen keine klar der Schleifbearbeitung zuzuordnenden Spuren auf und erscheint

insgesamt zerkliifteter.

Abbildung 4.4 zeigt AFM-Messungen der feingeschliffenen Keramikoberfldchen. Im
Gegensatz zu den REM-Aufnahmen in Abbildung 4.4 zeigen die Messungen im di-
rekten Vergleich ahnliche Topographien fiir SSiC und Si3Ny, so sind in beiden Féllen

gleichermafien die Riefen der Schleifbearbeitung zu erkennen.

+300 nm

0 nm

Abbildung 4.4: AFM-Messungen von feingeschliffenem (a) SSiC und (b) SizNs. Der MaBstab
gilt fiir beide Abbildungen gleichermafen.

Fir feingeschliffene Probenoberflichen beider Keramiken wurden jeweils XPS-Tie-
fenprofile ermittelt, als Referenz fiir Vergleiche mit Messungen von beanspruchten
Wirkflachen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 4.5 dargestellt. Fiir SSiC fallt die
Sauerstoffkonzentration innerhalb der ersten 15 nm auf unter 5 % ab und die Zusam-

mensetzung entspricht der nominellen des SSiC, unter Beriicksichtigung des freien
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Abbildung 4.5: XPS-Tiefenprofile von feingeschliffenem (a) SSiC und (b) SisNy.
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Kohlenstoffes, der als Sinteradditiv zugesetzt wurde. Durch den Einsatz von Yttri-
umoxid als Sinteradditiv im Falle des SisNy4, sind neben Silicium und Stickstoff selbst
in tieferen Messungen nach iiber 100 nm abgetragenem Material Sauerstoffkonzent-
rationen von iiber 10 % und eine ndherungsweise konstante Yttriumkonzentration
von ~ 2 % zu finden. In den ersten 25 nm wurden zudem Kohlenstoffkonzentrationen

zwischen 5 und 35 % auf der Oberflache nachgewiesen.

4.2 Tribologische Charakterisierung

Wie in Kapitel 3.3 beschrieben, wurden die Keramiken mit Hilfe eines Modelltribo-
meters in Figenpaarung getestet, unter Verwendung verschiedener Versuchspro-
gramme. Die Ergebnisse dieser tribologischen Charakterisierung werden im Folgen-
den nach Material zusammengefasst aufgefithrt, im Anschluss werden die Reibzahl-
verlaufe fir Experimente mit lasertexturierten Proben vorgestellt.

Samtliche zugrundeliegenden Triboexperimente wurden reproduziert, d.h. durch zwei
oder mehr separate Versuche mit nominell gleichen Bedingungen und vorher unbe-
nutzten, entsprechend der Beschreibung in Kapitel 3.1.2 priparierten Proben besta-

tigt. Ausnahmen sind im Text entsprechend ausgewiesen.

4.2.1 Reibung
4.2.1.1 Siliciumcarbid

An dieser Stelle sollen zunéchst die Ergebnisse fir Siliciumcarbid beziiglich der Rei-
bung aus den Versuchsreihen mit konstanten Hubfrequenzen vorgestellt werden, an-

schliefend die Resultate der Versuchsreihen mit transienten Bedingungen.

Konstante Hubfrequenzen

Der Einfluss der Hubfrequenz auf die Reibung wurde im Rahmen dieser Arbeit fiir
verschiedene atmosphérische Bedingungen untersucht. Abbildung 4.6 zeigt Ergeb-
nisse fiir Experimente, in welchen kontinuierlich mit Feuchtigkeit behaftete Luft
(RH 45 + 2% bei 21,5 + 2 °C) in die Versuchskammer eingeleitet wurde. Aufgetra-
gen sind fiir die unterschiedlichen Hubfrequenzen aufgezeichneten Verlaufe des Reib-
koeffizienten tiber die Versuchsdauer (Abbildung 4.6a), sowie Reibzahlverldufe meh-
rerer Versuche unter nominell identischen Bedingungen (Abbildung 4.6b).

Die Reibzahlverlaufe nahezu aller Experimente fiir SSiC, die in feuchter Luft durch-

gefiihrt worden sind, sind von wiederkehrend auftretenden Reibzahlspitzen und zum
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Abbildung 4.6: Reibzahlverldufe fiir SSiC-Eigenpaarungen in Isooctan, getestet in feuchter Luft
(RH 45 £ 2 % bei 21,5 + 2 °C). In (a) fir unterschiedliche Hubfrequenzen, (b) zeigt exemplarische
Reibzahlverldufe aus Experimente mit nominell identischen Versuchsbedingungen (f = 20 Hz).

Teil stark schwankenden Werten gepragt (Abbildung 4.6). Der Reibkoeffizient zu
Beginn aller Versuche betragt bei Einsetzen der Relativbewegung p = 0,12 — 0,16
und steigt darauthin unterschiedlich an. Dabei unterliegen die zeitliche Ausdehnung
und der absolute Betrag dieses Anstieges auch bei nominell gleichen Bedingungen
zum Teil starken Schwankungen (vgl. Abbildung 4.6b), so dass es frequenziibergrei-
fend in den Experimenten zu maximalen Reibzahlen von p=~ 0,40 — 0,75 kommen
kann. Nach einer gewissen Verweildauer auf hohem Reibungsniveau kommt es zu
einem Abfallen des Reibkoeffizienten. Erst nach dieser — fiir jeden Versuch indivi-
duellen — Einlaufphase lassen sich systematische Unterschiede in Abhéangigkeit der
Hubfrequenz beschreiben.

In durchgefiithrten Experimenten mit einer Frequenz von f = 2.5 Hz stieg der Reib-
koeffizient vom initialen Wert p~ 0,15 in der Regel innerhalb der ersten 15 min
(£ 20 m Gleitweg) auf schwankende Werte von g~ 0,60 £+ 0,10 an. In dem in Abbil-
dung 4.6a gezeigten Verlauf ist bei einer Testlaufzeit von 80 — 90 min das Abfallen
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des Reibkoeffizienten auf einen Wert von u~ 0,35 + 0,05 zu beobachten, welcher iiber
die restliche Laufzeit des Experiments als quasistationdr angesehen werden kann.
Qualitativ sehr dhnlich liefen die Experimente mit einer Hubfrequenz von f = 5 Hz
ab. Auch hier zeigt der exemplarische Verlauf in Abbildung 4.6a einen Anstieg auf
schwankende Reibwerte (p~ 0,50 + 0,10) mit einem anschlieBenden Abfall, in diesem
Fall nach einer Laufzeit von etwa 45 min. Daraufhin zeigt sich die Reibung unverén-
dert bis zum Ende des Experiments mit p~ 0,30 4+ 0,05.

Wahrend der Untersuchungen mit hoheren Frequenzen traten nach der bereits be-
schriebenen Einlaufphase signifikant abweichende Effekte auf. So zeigt der in Abbil-
dung 4.6a dargestellte Reibzahlverlauf fiir eine Frequenz von f = 10 Hz nach einer
Versuchsdauer von ~ 105 min (£ 630 m Gleitweg) einen ersten plotzlichen Abfall des
Reibkoeffizienten auf p~ 0,015, d.h. auf einen Wert, der um eine GroBlenordnung
kleiner ist, als der initiale Wert zu Beginn des Versuches. Nach einer Verweildauer
von etwa 10 min steigt der Wert binnen weniger Sekunden wieder auf das vorange-
gangene, um den Faktor 20 hohere Niveau von p~ 0,30 an. Im weiteren Verlauf
kommt es wiederholt zu diesen Wechseln zwischen Hoch- und Tieflage des Reibkoef-
fizienten, mit variierenden Verweildauern in den jeweiligen Zustinden. Zum Ver-
suchsende befindet sich das System in einer Reibungshochlage und der Reibkoeffi-
zient betragt p~ 0,25 £ 0,05.

Fiir eine Hubfrequenz von f = 20 Hz scheint das System nach abgeschlossener Ein-
laufphase stabiler in der Reibungstieflage zu operieren. Im dargestellten Verlauf (Ab-
bildung 4.6a) wird ein Reibkoeffizient von g = 0,005 erstmalig nach einer Laufzeit
von ~ 65 min (£ 780 m Gleitweg) unterschritten, im weiteren Verlauf sind regelma-
Big Reibkoeffizienten von p < 0,003 zu beobachten. Zwischenzeitlich traten wieder-
kehrend Reibzahlspitzen und mehrfach tiber mehrere Minuten erhohte Reibzahlwerte
von bis zu p = 0,012 in den Experimenten auf. Sowohl die Zeit bis zum FErreichen
der Reibungstieflage, als auch die Héufigkeit und Auspragung von Stérungen der
Reibungstieflage variierten allerdings stark von Experiment zu Experiment (Abbil-
dung 4.6b). Es wird deutlich, dass in einigen Experimenten nach einmaligem Errei-
chen des Zustandes niedriger Reibung keinerlei Reibzahlspitzen zu beobachten waren
(Abbildung 4.6b, schwarzer und hellgrauer Verlauf).
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Die Ergebnisse der Versuchsreihe zum Einfluss der Hubfrequenz auf die Reibung in
einer nominell wasserfreien Atmosphére sind in Abbildung 4.7 dargestellt. Der Ver-
suchskammer wurde wéhrend dieser Experimente kontinuierlich trockene Luft
(RH 0,1 % bei 21,5 £ 2 °C) zugefiihrt.

Allen in dieser Atmosphére fiir SSiC/SSiC-Reibpaarungen aufgezeichneten Reibzahl-
verlaufen gemein ist, dass nur wenige, schwach ausgeprigte Reibzahlspitzen auftre-
ten. Anderungen des Reibkoeffizienten erfolgen in aller Regel iiber deutlich lingere
Zeitrdume als es fur die Experimente in feuchter Atmosphére der Fall ist. Der Reib-
wert betragt in allen Experimenten wahrend dem Zurticklegen der ersten rund zehn

Meter Gleitweg frequenzunabhéangig p~ 0,12.

03
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Abbildung 4.7: Wie Abbildung 4.6a, aber Versuche in trockener Luft (RH 0,1% bei
21,5 £+ 2 °C) durchgefiihrt.

Fiir eine Hubfrequenz von f = 2,5 Hz zeigt sich ein leichter Anstieg der Reibung
iiber die Versuchsdauer, wodurch der Reibkoeffizient im Laufe des Experiments von
minimalen Werten von u ~ 0,09 nach etwa 15 min Versuchsdauer auf finale Maximal-
werte von p~ 0,11 ansteigt.

Ein leichtes Abfallen hingegen zeigt der Verlauf fiir Experimente mit einer Hubfre-
quenz von f = 5 Hz: Nach einer Einlaufphase, in denen in einzelnen Versuchen Reib-
koeffizienten von bis zu p = 0,26 gemessen wurden, erreicht der Reibkoeffizient im
Allgemeinen nach etwa 100 m Gleitweg zunédchst Werte von p~ 0,12 — 0,13 und sinkt
anschliefend kontinuierlich auf finale, quasistationire Werte von u =~ 0,10 ab. Diese
Beobachtungen decken sich qualitativ fiir die Versuche mit Hubfrequenzen von
f =10 und f = 20 Hz. Der hauptséichliche Unterschied liegt in den finalen Reibwer-

ten die im Laufe der Experimente erreicht werden: Fir eine Hubfrequenz von
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f = 10 Hz ergeben sich Werte von = 0,03 — 0,05, bei einer Frequenz von f = 20 Hz
betréagt der Reibwert am Ende der Versuche p~ 0,012.

In weiteren Experimenten wurde das tribologische Verhalten der SSiC-Selbstpaarung
unter einer nominell wasser- und sauerstofffreien Atmosphéare untersucht. Die Um-
gebungsbedingungen wurden hierbei durch das kontinuierliche Einleiten von trocke-
nem Stickstoff (RH 0,1 % bei 21,5 £+ 2 °C) in die Kammer des Tribometers erreicht.
Die Experimente wurden mit einer Hubfrequenz von f = 20 Hz durchgefiihrt; zwei
exemplarische Reibzahlverlaufe sind in Abbildung 4.8 dargestellt. Die Verlaufe zeigen
ein erstes, gleichméfiges Absinken des Reibkoeffizienten von initial p=~ 0,12 auf
etwa 0,025 wahrend der ersten rund 190 Meter Gleitweg des Experimentes. Daran
an schliefft eine Phase mit leicht negativer Steigung, welche in den einzelnen Experi-
menten unterschiedlich lang andauerte (zwischen 800 und 3200 m Gleitweg) und in
drei von vier Experimenten letztendlich in einem quasistationdren Reibkoeffizienten
von g < 0,003 resultierte. Die mit ,Storung” gekennzeichnete Reibzahliiberhohung
fiir den in schwarz dargestellten Verlauf wurde ausgelost durch eine im laufenden
Betrieb durchgefiihrte Uberpriifung der Funktionstiichtigkeit der Kraftmessdose. Es

zeigten sich keine nennenswerten Reibzahlpeaks in den Experimenten in Stickstoff-

atmosphére.
015
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Abbildung 4.8: Reibzahlverlaufe fiir SSiC, getestet mit f = 20 Hz. Atmosphére: Stickstoff.

Alle bisher présentierten Ergebnisse wurden in Experimenten unter technisch reiner
Isooctan Tauchbadschmierung gemessen. In einem Versuch, den Einfluss einer ober-
flichenaktiven Substanz auf das Reibverhalten des SSiC zu untersuchen, wurde das

Isooctan gezielt mit AOT (Beschreibung siche Kapitel 3.1.3) versetzt. Die Atmo-
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sphére wurde wahrend dieser Experimente mit feuchter Luft eingestellt und die Hub-
frequenz mit f = 10 Hz gewéhlt. Die entsprechenden Reibzahlverlaufe sind in Abbil-
dung 4.9 dargestellt.

SSiC/SSIC in Isooctan + 1 mmol/l AOT
061 Atmosphdre: Feuchte Luft
’ =10 Hz
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Abbildung 4.9: Reibzahlverlaufe fiir SSiC in mit AOT-versetztem Isooctan und Referenzversuch
in reinem Isooctan, getestet mit f = 10 Hz. Atmosphére: Feuchte Luft.

Es ist zu sehen, dass der Reibkoeffizient zunachst in beiden Féllen wéahrend der ersten
~ 30 Meter Gleitweg auf einen Wert von p ~ 0,50 ansteigt und anschliefend auf einen
Wert von p~ 0,16 abfillt. Darauf folgt ein gleichméfBiger Abfall, der je nach Experi-
ment unterschiedlich lang andauerte, auf bis zu g~ 0,12 und ein erneuter Anstieg auf
einen finalen, quasistationdren Reibwert von p~ 0,16. Aufler der Reibungsiiberho-
hung wahrend des Zuriicklegens der ersten Meter, wurden in diesen Experimenten
keine signifikanten Reibzahlspitzen beobachtet, im Gegensatz zu identischen Ver-

suchsparametern in technisch reinem Isooctan.

Transiente Hubfrequenzen

In einer weiteren Versuchsreihe wurde das Verhalten der Gleitpaarungen unter sich
andernden kinematischen Bedingungen untersucht. Die Beschreibung des verwende-
ten Versuchsprogramms ist in Kapitel 3.3.2 nachzulesen.

In Abbildung 4.10 sind exemplarisch die Reibzahlverldufe zweier Experimente bei
nominell gleichen Bedingungen (SSiC-Eigenpaarung, Atmosphére: Feuchte Luft)
iiber die Versuchslaufzeit aufgetragen. Generell konnte beobachtet werden, dass die
Ergebnisse fiir diese Art von Experiment uniiblich starker Streuung unterliegen
— ausgenommen der qualitative Verlauf der initialen 20 Hz Frequenzstufe. So wur-

den beispielsweise, aufler fiir die Frequenzstufe f = 2,5 Hz, fiir alle Hubfrequenzen
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zumindest kurzzeitig Reibkoeffizienten von p < 0,003 beobachtet, wahrend von ei-
nem zum nachsten Experiment fiir die gleichen Bedingungen Reibkoeffizienten von
= 0,40 — 0,70 auftreten konnten. Spontane Wechsel der Reibzahl von Hoch- in
Tieflagen und umgekehrt erfolgten dabei sowohl im Zuge eines Frequenzwechsels, als

auch innerhalb einer Frequenzstufe.
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Abbildung 4.10: Reibzahlverlaufe fiir SSiC in Eigenpaarung, getestet mit sich &ndernden Hub-
frequenzen. Atmosphére: Feuchte Luft (RH 45 + 2 % bei 21,5 + 2 °C).

Dieses Verhalten ist in den exemplarischen Reibzahlverlaufen in Abbildung 4.10 deut-
lich zu erkennen: Die Systeme operieren in beiden dargestellten Fallen zum Ende des
f = 20 Hz Abschnitts nahezu reibungsfrei (1 < 0,005), bei Anderung der Hubfre-
quenz auf f = 15 Hz steigt die Reibung spontan um einen Faktor 80 auf x~ 0,40 an
und fillt im weiteren Verlauf nach 10 bzw. 20 min wieder ab. Eine Anderung der
Hubfrequenz von f = 15 Hz auf f = 12,5 Hz bringt fiir das in Gelb dargestellte Ex-
periment keinen Wechsel der Reibzahl aus der Tieflage in die Hochlage mit sich und
das System zeigt weiterhin sehr niedrige Reibkoeffizienten mit Minimalwerten von
1 = 0,001. Der in schwarz dargestellte Reibzahlverlauf hingegen zeigt fiir die gleiche
Frequenzanderung einen erneuten Wechsel in die Reibungshochlage und verbleibt in
dieser fiir die restliche Laufzeit des Experiments.

In Versuchen, in denen das System tiberwiegend in der Reibungshochlage operierte,
konnte ein genereller Trend von steigenden mittleren Reibkoeffizienten mit abneh-
mender Hubfrequenz beobachtet werden (vgl. schwarzer Verlauf in Abbildung 4.10,
Frequenzbereich 12,5 bis 2,5 Hz).

Mit dem selben Versuchsprogramm wurde das System auch in trockener Luft cha-

rakterisiert. Im Gegensatz zu den Versuchen in feuchter Atmosphére zeichnen sich
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die Experimente dieser Versuchsreihe durch eine deutlich geringfiigigere Streuung
und damit hohe Reproduzierbarkeit aus (Abbildung 4.11).
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Abbildung 4.11: Wie Abbildung 4.10, aber Experimente in trockener Luft durchgefiihrt.

Der Reibkoeffizient fiir beide in Abbildung 4.11 dargestellten Verlaufe betragt nach
einer etwa zehnminiitigen Einlaufphase p ~ 0,04. Eine signifikante Anderung der Rei-
bung findet nur bei Frequenzénderungen statt, so dass die Reibzahl im Laufe der
Experimente von p =~ 0,04 bei 20 Hz bis zu finalen Werten von p~ 0,14 bei 2,5 Hz in
diskreten Schritten gleichméfBig ansteigt. Einzige Ausnahme stellt hier die Phase der
Experimente mit einer Hubfrequenz von f = 12,5 Hz dar, wahrend der es zu Reib-
zahlen von 0,07 bis 0,10 kommt, wobei die Reibung mit dem Ubergang zur nichst-

niedrigeren Frequenzstufe (f = 10 Hz) auf p~ 0,04 abfallt.
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4.2.1.2 Siliciumnitrid

Auch die Untersuchungen zur Reibung von Siliciumnitrid in Eigenpaarung wurden
mittels Einzelfrequenzversuchen und Multifrequenzversuchen durchgefithrt. Die Er-

gebnisse dieser Versuchsreihen sollen im Folgenden vorgestellt werden.

Konstante Hubfrequenzen

In Abbildung 4.12 sind exemplarische Reibzahlverldufe fir Experimente mit unter-
schiedlichen Hubfrequenzen abgebildet, die Atmosphére wurde wéihrend der Versuche
durch kontinuierliches Zufithren von feuchter Luft konditioniert. Gegensétzlich zu
den Beobachtungen fiir Siliciumcarbid (vgl. Abbildung 4.6), zeigen die Reibzahlver-
laufe fiir Siliciumnitrid in feuchter Atmosphére keine ausgepragten Reibzahlspitzen
und Verdnderungen des Reibkoeffizienten geschehen in der Regel iiber weitaus lén-
gere Zeitraume hinweg. Der in der Einlaufphase maximal gemessene Reibkoeffizient
dieser Versuchsreihe betragt p = 0,36, nach spatestens 90 min Versuchslaufzeit lag
die Reibung frequenziibergreifend zwischen p = 0,21 und 0,27. Dabei ist ein leichter
Trend zu fallenden Reibzahlen mit steigender Hubfrequenz zu erkennen. Die Streu-
ung der Ergebnisse ist als sehr niedrig einzustufen. Als Besonderheit wurden bei einer
Hubfrequenz von f = 20 Hz in der Mehrzahl der Versuche periodische Schwankun-
gen des Reibkoeffizienten beobachtet, die bis zu einer Laufzeit von rund 90 min auf-
treten konnten (Abbildung 4.12, schwarzer Verlauf), danach zeigten sich in den ent-
sprechenden Experimenten keine weiteren Auffalligkeiten mit quasistationéren Reib-

koeffizienten von p~ 0,21 bis zum Ende der Versuchslaufzeit.
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Abbildung 4.12: Reibzahlverldufe fiir SisN4, getestet mit unterschiedlichen Hubfrequenzen. At-
mosphére: Feuchte Luft (RH 45 + 2% bei 21,5 £+ 2 °C).
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Die Experimente der Versuchsreihe mit konstanten Hubfrequenzen in trockener Luft
ergaben sehr dhnliche Ergebnisse (Abbildung 4.13). Zu sehen ist, dass die Paarungen
bereits nach weniger als 30 min eingelaufen waren und die Reibzahlen in der gesam-
ten restlichen Versuchslaufzeit frequenziibergreifend zwischen p = 0,17 und 0,25 lie-
gen, wobei die niedrigste Reibung in Versuchen mit f = 20 Hz auftrat.
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Abbildung 4.13: Wie Abbildung 4.12, aber Versuche in trockener Luft durchgefiihrt.

Reibzahlverlaufe fiir Experimente in Stickstoffatmosphéare bei einer Hubfrequenz von
f = 20 Hz sind in Abbildung 4.14 dargestellt. Der Reibkoeffizient steigt wahrend des
Zurtcklegens der ersten 1000 Meter Gleitweg von anfianglichen p~ 0,11 auf g~ 0,17
an. Bis zum Ende der Versuchslaufzeit steigt der Wert sehr gleichmafBig auf quasi-
stationdre Werte von naherungsweise p = 0,18 an. Einzige Ausnahme ist die, etwa

iiber 750 m Gleitweg andauernde, unruhige Phase in dem in Schwarz dargestellten
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Abbildung 4.14: Reibzahlverlaufe fir SisNy, getestet mit f = 20 Hz in Stickstoffatmosphére.
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Verlauf, in der die Reibzahl zwischenzeitlich auf p~ 0,19 ansteigt. Unter den gegebe-
nen Versuchsbedingungen wurden fiir die Siliciumnitrid-Paarungen ansonsten keine

signifikanten Reibzahlspitzen wahrend der Versuchsdurchfithrung beobachtet.

Aquivalent zu den SSiC-Reibpaarungen, wurde auch fiir Siliciumnitrid der Einfluss
von AOT auf das tribologische Verhalten untersucht (f = 10 Hz, feuchte Atmo-
sphére). Die dabei gemessenen Reibzahlverlaufe sind in Abbildung 4.15 dargestellt.
Der Graph zeigt, dass es bereits in der Einlaufphase des Experiments zu deutlichen
Reibzahlspitzen kommt. Daran schliefit eine Phase mit geringen Reibzahlschwankun-
gen um Werte zwischen g = 0,17 und 0,20 an. Ab einem Gleitweg von 1000 m kommt
es flir kurze Momente wiederholt zu Reibzahliiberh6hungen mit Werten von

p > 0,70, wobei die Reibung anschlieBend wieder auf Werte um p = 0,17 zuriickfallt.
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Abbildung 4.15: Reibzahlverldufe fiir SizN, in mit AOT-versetztem Isooctan und Referenzver-
such in reinem Isooctan, getestet mit f = 10 Hz. Atmosphéare: Feuchte Luft.

Transiente Hubfrequenzen

Die Ergebnisse der Versuchsreihen mit transienten Bedingungen zeigen dhnliche Ten-
denzen wie die Einzelfrequenzversuche. Abbildung 4.16 zeigt die aufgezeichneten Ver-
laufe des Reibkoeffizienten fiir die entsprechenden Multifrequenzversuche in feuchter
Atmosphére. Wiederum wurden bei einer Hubfrequenz von f = 20 Hz periodische
Schwankungen zu Beginn der Experimente beobachtet. Des Weiteren ist eine
schwach ausgepragte Abhédngigkeit des Reibkoeffizienten von der Hubfrequenz zu
erkennen, so steigt der Reibwert von p~ 0,20 — 0,26 bei f = 20 Hz im Verlauf der
Experimente auf finale Werte von p= 0,27 — 0,30 bei einer Hubfrequenz von
f=2,5Hz an.
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Abbildung 4.16: Reibzahlverlaufe fiir SisN,-Eigenpaarungen, getestet mit sich &ndernden Hub-

frequenzen. Atmosphére: Feuchte Luft.

Die Reibzahlverlaufe in Abbildung 4.17 legen nahe, dass die Reibung zwischen den
SisNs-Proben in trockener Atmosphére noch geringeren Schwankungen unterliegt, als
es in feuchter Atmosphire der Fall ist. Wiederum in Ubereinstimmung mit den Er-
gebnissen aus Einzelfrequenzversuchen sind keine Reibzahlspitzen zu beobachten und
die Reibkoeffizienten liegen fiir die gesamte Laufzeit der Experimente zwischen
p~ 0,17 fir eine Hubfrequenz von f = 20 Hz und p = 0,27 fiir den 2,5 Hz-Abschnitt
des Tests. Somit ist auch in dieser Versuchsreihe ein leichter Trend zu steigenden

Reibkoeffizienten mit fallender Hubfrequenz zu beobachten.
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Abbildung 4.17: Wie Abbildung 4.16, aber Versuche in trockener Luft durchgefiihrt.
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4.2.1.3 Reibverhalten texturierter Wirkflachen

Um die Effekte einer Lasertexturierung bestehend aus kanalartigen Mikrostrukturen
auf die tribologischen Eigenschaften der Modellsysteme zu untersuchen, wurden meh-
rere Experimente durchgefithrt. Abbildung 4.18 zeigt einige Ergebnisse der Versuchs-
reihe fiur Siliciumcarbid in feuchter Atmosphéare, unter Verwendung des Multifre-

quenzversuchsprogramms.
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Abbildung 4.18: Reibzahlverlaufe fiir SSiC-Eigenpaarungen in feuchter Luft unter Verwendung
des Multifrequenz-Versuchsprogrammes. Es wurden unterschiedlich texturierte Pellets in den ein-

zelnen Versuchen eingesetzt.

Die Ergebnisse der Experimente dieser Versuchsreihe wiesen eine hohe Streuung auf
— wie sie bereits fiir untexturierte Proben unter identischen Versuchsbedingungen
beobachtet wurde (vgl. Abbildung 4.10). Dennoch lassen sich einige Beobachtungen
festhalten: Die Reibzahlverlaufe machen deutlich, dass die Gestalt der Kanaltexturen
keinen signifikant unterschiedlichen Einfluss auf die Reibung hat. Unabhéngig von
der Form und Orientierung der Kanale ergeben sich in einigen Experimenten sehr
ahnliche Reibzahlverlaufe, sowohl qualitativ als auch quantitativ. Im direkten Ver-
gleich zu untexturierten Proben lassen sich daher einige verdnderte Charakteristika
des Tribosystems erkennen. Aufféllig ist vor allem die Abstinenz von Reibungstiefla-
gen, welche in Experimenten mit untexturierten Proben bei ansonsten gleichen Be-
dingungen regelméflig auftreten. Des Weiteren lagen die fiir Paarungen mit textu-
rierten Pellets gemessenen Reibkoeffizienten fiir Frequenzen f < 15 Hz im Vergleich
zu untexturierten Gleitpaarungen, welche in einer Reibungshochlage operieren, in

den meisten Fallen niedriger.



4.2 Tribologische Charakterisierung o1

Weitere Experimente wurden mit texturierten SSiC-Pellets (S-formige Kanéle) in
feuchter Atmosphére und mit konstanter Hubfrequenz von f = 20 Hz durchgefiihrt.
Abbildung 4.19 zeigt die Reibzahlverldufe aus diesen Experimenten. Wie bereits in
den Multifrequenzversuchen beobachtet (Abbildung 4.18), kommt es auch hier iiber
die gesamte Versuchsdauer von 330 min nicht zu einem Wechsel in eine Reibungs-
tieflage, wie er fiir gewohnlich mit untexturierten Proben auftritt (vgl. Abbildung
4.6b). Der Reibkoeffizient zeigt tiber den Verlauf des Experiments lediglich eine leicht
negative Steigung, so dass die Werte nach der initialen Einlaufphase von p~ 0,30 auf

finale p~ 0,22 absinken.
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Abbildung 4.19: Reibzahlverlédufe aus Einzelfrequenzversuchen in feuchter Luft mit lasertextu-
rierten Pellets.

Die Untersuchungen zum Einfluss einer Wirkflachentexturierung auf das tribologi-
sche Verhalten der Siliciumnitrid-Eigenpaarungen wurden mittels Multifrequenzver-
suchen in trockener Luft durchgefiihrt. Die Ergebnisse dieser tribologischen Charak-
terisierung sind in Abbildung 4.20 dargestellt. Unabhéngig von der gestalterischen
Umsetzung der Kanile, ergibt sich ein sehr gleichméfiges Reibverhalten frei von
Reibzahlspitzen, nahezu unverandert im Vergleich zu den Ergebnissen aus Experi-
menten mit untexturierten Pellets. Als Ergebnis kann an dieser Stelle festgehalten
werden, dass die Texturierung der Pellets mit kanalartigen Strukturen im Falle von
Siliciumnitrid keinen erkennbaren Einfluss auf die entstehende Reibung unter diesen

Versuchsbedingungen hat.
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Abbildung 4.20: Wie Abbildung 4.18, aber fiir Si3N, und Versuche in trockener Luft durchge-

fihrt.
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4.2.2 VerschleiB

Neben der Reibung stellt der tribologisch induzierte Materialverlust ein weiteres
wichtiges Bewertungskriterium technischer Tribosysteme dar. Zur Quantifizierung
des Verschleies wurden die Verschleiflspuren auf den Keramikplatten vermessen und

die Messdaten ausgewertet (Verfahrensbeschreibung siche Kapitel 3.4).

In Abbildung 4.21 sind exemplarische Profilschnitte von Verschleiflspuren in Gleit-
richtung dargestellt. Die dazugehorigen Experimente wurden mit einer Frequenz von
f = 20 Hz tiber einen Gleitweg von 4000 m durchgefiihrt. Trotz der Tatsache, dass
es in den Experimenten mit Variation der Atmosphére zu unterschiedlichen Abso-
lutwerten des Verschleifles kam, zeigen alle dokumentierten Verschleilspuren einen
qualitativ dhnlichen, gleichméfigen Verlauf mit jeweils maximalem Materialabtrag

im zentralen Bereich der Verschleiflspur.
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Abbildung 4.21: Profilschnitte entlang verschiedener Verschleiflspuren auf SSiC-Platten. Da-
zugehorende Experimente wurden mit einer Frequenz von f = 20 Hz durchgefiihrt.

Durch die Auswertung der 90° zur Gleitrichtung (y-Richtung) aufgenommenen Bilder
gemaf der Beschreibung in Kapitel 3.4, konnten vergleichbare aquivalente lineare
Verschleiwerte fiir die eingesetzten Platten berechnet werden. Das Ergebnis dieser
Auswertung ist in Abbildung 4.22 dargestellt. Es wird deutlich, dass fiir samtliche
der in Einzelfrequenztests eingesetzten SSiC-Platten, der erzeugte Verschleifl in
feuchter Atmosphéare im Mittel geringer ausféllt, als fiir die entsprechenden Versuche
in trockener Luft. Durch den Einsatz von AOT wurde der Verschleifl in Versuchen
mit f = 10 Hz um ~ 50 % reduziert, im Vergleich zu identischen Versuchsbedingun-
gen in reiner Isooctanschmierung. Die tribologische Belastung in Stickstoffat-
mosphéare fithrte im atmosphéreniibergreifenden Vergleich zu den kleinsten Ver-
schleifibetriagen (Wiqim < 190 nm) aller Experimente, welche mit einer Hubfrequenz

von 20 Hz durchgefiithrt wurden.
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Abbildung 4.22: Ermittelte dquivalente, lineare Verschleiibetrage (Wiqmn)
der unterschiedlich tribologisch beanspruchten SSiC-Platten.

Die Auswertung der in Multifrequenztests eingesetzten Proben lieferte ein gegeniiber
dem oben beschriebenen Sachverhalt gegensétzliches Ergebnis: In diesem Falle wurde
bei ansonsten gleichen Versuchsbedingungen in feuchter Atmosphére auf den Platten
mehr Verschleif§ als in trockener Atmosphére erzeugt.

Aus Topographieaufnahmen von verschlissenen SisNs;-Platten extrahierte Profil-
schnitte sind in Abbildung 4.23 dargestellt. Die zugrundeliegenden 3D-Aufnahmen
wurden in Gleitrichtung entlang der Mitte der Verschleifispur aufgenommen. Fiir die
in Stickstoffatmosphére eingesetzten Platten ist trotz tribologischer Belastung ein
Grofiteil der initialen Rauheiten, welche durch die vorangegangene Feinschleifbear-
beitung entstanden sind, noch zu erkennen. Fiir die entsprechenden Profile von Plat-
ten, welche in trockener Luft und feuchter Luft getestet wurden, ist analog zu den
SSiC-Platten zu erkennen, dass der maximale Materialabtrag im zentralen Bereich
der Verschleifspur stattfand. Des Weiteren ist zu sehen, dass das Profil fiir feuchte

Atmosphére den ungleichméafigsten Verlauf aufweist.
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Abbildung 4.23: Wie Abbildung 4.21, aber fir Si;N-Platten.

Analog zur Auswertung der SSiC-Platten wurde auch der dquivalente lineare Ver-
schleilbetrag der SisNs;-Platten aus den quer zur Gleitrichtung aufgenommenen To-
pographien ermittelt (detaillierte Beschreibung in Kapitel 3.4). Die Ergebnisse dieser
Analyse sind in Abbildung 4.24 graphisch aufbereitet. Aus dem Diagramm wird deut-
lich, dass eine eindeutige Korrelation zwischen umgebender Atmosphére und Entste-
hung von Verschleif} fiir Siliciumnitrid existiert: Versuchsreihentibergreifend entstand
im Mittel mehr als doppelt so viel Verschleifl in feuchter Atmosphére im Vergleich
zu trockenen Atmosphéren. Wie bereits fiir SSiC beobachtet, konnte auch fir Si;N,
der Verschleifl durch Einsatz des AOT deutlich reduziert werden. Zudem zeigen die
Ergebnisse der Auswertung fir Platten, welche mit einer Hubfrequenz von f = 20 Hz
getestet wurden, dass eine Atmosphére bestehend aus trockenem Stickstoff zu mini-
malen Werten des Verschleifes fiihrt, so dass im direkten Vergleich zu Versuchen in

trockener Luft ein um Faktor 2,4 kleinerer Mittelwert ermittelt wurde.
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Abbildung 4.24: Wie Abbildung 4.22, aber fir Si;N,-Platten.

4.3 Nachuntersuchung der Wirkflachen

4.3.1 Rauheitsmessungen (Tastschnittverfahren)

Die Wirkflachen der eingesetzten Proben wurden nach der tribologischen Belastung
erneut unter Zuhilfenahme des Hommel-Tastschnittgeréits vermessen (Beschreibung
siche Kapitel 3.4). Die Ergebnisse fiir Vermessungen in Gleitrichtung (x) sind in Ab-
bildung 4.25 fir die Keramikplatten und in Abbildung 4.26 entsprechend fiir die
Pellets mit logarithmischer Skalierung dargestellt. Die Daten wurden hierzu entspre-
chend der im Versuch vorherrschenden Atmosphéare zusammengefasst, Proben aus
Experimenten mit lasertexturierten Wirkflachen wurden nicht berticksichtigt.

Die R,-Werte entlang der Verschleilspur liegen im Falle der SSiC-Platten zwischen
R, ~ 0,03 pm nach Versuchen in feuchter Luft und R, ~ 0,06 pnm bei Einsatz der
grenzfléchenaktiven Substanz AOT. Auf den beanspruchten SizNs-Platten wurden
hohere Mittelwerte von R, ~ 0,12 (feuchte Luft, Isooctan mit AOT versetzt) bis
0,21 ym (feuchte Luft) bei gleichzeitig groflerer Streuung der Werte gemessen.

Ein qualitativ dhnliches Ergebnis, wenngleich weniger stark ausgepragt, liefert auch
die Auswertung der Messungen der verschlissenen Pelletoberflachen in Gleitrichtung
(Abbildung 4.26): Die R,-Werte der Siliciumcarbidpellets liegen fiir alle getesteten

Atmosphéren unter denen der Siliciumnitridpellets.
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Abbildung 4.25: Ermittelte Rauheitskennwerte der Verschleiflspuren auf den Platten, gemessen
parallel zur Gleitrichtung.
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Abbildung 4.26: Wie Abbildung 4.25, fiir Pelletoberfliachen.

Die Diagramme zu den ausgewerteten Messungen quer zur Versuchsrichtung (y-Rich-
tung), sind in Abbildung 4.27 fiir die Wirkflachen der Platten und in Abbildung 4.28
fiir die Pellets dargestellt. Unabhéangig vom Einsatz als Grund- oder Gegenkorper,
zeigen sich Tendenzen in Abhangigkeit der Umgebungsatmosphére in den Versuchen.
So sind die quer zur Versuchsrichtung ermittelten R - und R;-Werte der beanspruch-
ten Siliciumcarbidoberflachen nach Versuchen in feuchter Luft stets niedriger als
nach Versuchen in trockener Luft. Fiir Siliciumnitrid ergibt sich hingegen ein gegen-
teiliges Bild: Die feuchte Luft wahrend der Versuche fithrte fiir dieses Material zu
deutlich hoheren R, - und R, -Werten als trockene Luft.
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Abbildung 4.27: Ermittelte Rauheitskennwerte der Verschleilspuren auf den Platten, gemessen
senkrecht zur Gleitrichtung.
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Abbildung 4.28: Wie Abbildung 4.27, fir Pelletoberflidchen.

4.3.2 AFM-Messungen

Zuséatzlich zum makroskopischen Tastschnittverfahren, wurden die beanspruchten
Wirkflachen ausgewéhlter Proben rasterkraftmikroskopisch charakterisiert (Mess-
feldgroBe: 90 x 90 pm?). In Abbildung 4.29a — ¢ sind exemplarisch die Topographien
dreier SSiC-Platten dargestellt, welche jeweils in Einzelfrequenztests mit f = 20 Hz
in unterschiedlichen Atmosphéren getestet wurden. Es ist zu erkennen, dass die
Platte, welche in Stickstoffatmosphére zum Einsatz kam, eine andere Oberflachen-
morphologie zeigt als die anderen Keramikplatten. Mittels einer Schwellwertmaskie-
rung wurde versucht, den theoretischen Traganteil der unterschiedlichen Proben zu
bestimmen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 4.29d — f dargestellt. Es ergeben sich

theoretische Traganteile fiir die in Stickstoffatmosphare gelaufene Platte von
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rund 68 %, in trockener Luft von rund 91 % und ein maximaler Wert fiir die in feuch-
ter Luft getestete Platte von rund 95 %. Es sei an dieser Stelle allerdings ausdriicklich
darauf hingewiesen, dass diese Quantifizierung lediglich auf der Auswertung einzelner
Topographiemessungen beruht, daher ist die Aussagekraft und Belastbarkeit dieser
Ergebnisse durch mangelnde Statistik begrenzt, spiegelt aber dennoch die Tendenzen

der anderen Nachuntersuchungsmethoden wider.

‘
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Abbildung 4.29: AFM-Messungen von SSiC-Oberfldchen nach tribologischer Belastung durch
Einzelfrequenzversuche (f = 20 Hz) in verschiedenen Atmosphéiren und Schwellwertanalyse der

Aufnahmen zur Bestimmung des Traganteils. Atmosphiren: (a und d) Feuchte Luft,
(b und e) trockene Luft, (¢ und f) Stickstoff. Der MafBistab in (c) gilt fiir alle Abbildungen.

In einem Versuch, die Eigenschaften tragender Anteile von SSiC-Wirkflachen naher
zu charakterisieren, wurden zusatzliche Messungen mit einer Messfeldgrofle von
5 x 5 pm an moglichst porenarmen Positionen angestellt. Die Ergebnisse sind in Ab-
bildung 4.30 dargestellt. Die gemessenen minimalen S, -Werte der Oberfléchen be-
tragen rund 2 nm nach Belastung in feuchter Luft, 17 nm in trockener Luft und
12 nm in Stickstoffatmosphére. Die Bestimmung der Rauheitswerte fiir Messfeldgro-
Ben von 5 x 5 pm gestaltete sich jedoch schwierig. Sobald eine Position zur Messung
auch nur einen Teil einer Pore einschloss, konnten die von der Software ermittelten
Zahlenwerte um bis zu einer Groflenordnung abweichen. Auf eine ausfiihrlichere,
quantitative Auswertung der Daten aus den AFM-Messreihen wurde daher verzichtet

und die Ergebnisse sollten lediglich qualitativ betrachtet werden — die tragenden
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Anteile der SSiC-Oberflédchen entwickeln in der Regel durch die tribologische Belas-
tung eine auflerst glatte Topographie.
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Abbildung 4.30: AFM-Detailmessungen von tragenden Oberfléchenteilen an SSiC Proben.

Abbildung 4.31 zeigt die Ergebnisse zweier AFM-Messungen fiir SisNs-Platten, welche
im Zuge eines Multifrequenzversuchs tribologisch belastet wurden, wobei in einem
Versuch feuchte Luft als Atmosphére eingesetzt wurde, im anderen trockene Luft.
Eine ausgepriagte Anisotropie der Topographie ist vor allem fir die Platte, welche in
feuchter Luft getestet wurde, zu erkennen (Abbildung 4.31a): Es bildeten sich riefen-
artige Spuren unterschiedlicher Tiefe in Gleitrichtung aus. Fiur die Platte, welche in
trockener Luft getestet wurde, ist dieses Phianomen schwécher ausgepragt und quer
zur Versuchsrichtung sind noch deutliche Spuren der Schleifbearbeitung zur Proben-
praparation zu erkennen (Abbildung 4.31b), was auf geringere Verschleibetrage hin-
deutet.
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Abbildung 4.31: AFM-Messungen von SizNs-Platten nach tribologi-
scher Charakterisierung mittels Multifrequenzversuch (a) in feuchter
Luft und (b) in trockener Luft.
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4.3.3 Makro- und Mikroskopische Aufnahmen

Makroskopisch erkennbar wiesen die Oberflachen verschlissener Siliciumcarbid-Pro-
ben, in Abhéngigkeit der im Experiment wirkenden chemischen Einfliisse und auf-
tretenden Reibkréafte, unterschiedliche Merkmale auf, wie Abbildung 4.32 verdeut-
licht. Oberflachen aus Experimenten in feuchter Luft, in denen eine vergleichsweise
kurze Einlaufphase bis zum Erreichen der fliissigen Supraschmierung beobachtet
wurde, weisen meist nur leichte, homogen verteilte Spuren tribologischer Belastung
auf (Abbildung 4.32a). Auf Wirkflichen von Pellets aus Experimenten in feuchter
Luft mit langer Einlaufphase oder aus Experimenten, in denen kein Ubergang in die
Reibungstieflage erfolgte, ist oftmals mittig ein unscharf begrenzter Bereich zu er-
kennen, der makroskopisch matter und heller wirkt, als die Umgebung (Abbildung

4.32b). Zum Teil treten diese hellen Bereiche auch in Form von entlang der Gleit-

richtung verzerrten Schlieren auf.

Gleit-
richtung

Abbildung 4.32: Aufnahmen von SSiC-Pellets nach tribologischer Belastung in Einzelfrequenz-
versuchen. Versuchsbedingungen: (a) Feuchte Luft, f = 20 Hz, (b) feuchte Luft, f = 10 Hz,
(c) trockene Luft, f = 20 Hz, (d) Stickstoff, f = 20 Hz, (e) feuchte Luft, Isooctan mit AOT ver-
setzt, f = 10 Hz. (Anmerkung: Der mit XPS gekennzeichnete, helle Fleck in (d) entstand wih-
rend des Sputtervorgangs im Zuge der chemischen Tiefenprofilmessung.)
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In trockener Luft entwickelte sich im Verlauf des Experiments eine makroskopisch
homogen wirkende, schimmernde Topographie aus, welche durch feine Riefen entlang
der Gleitrichtung geprégt ist (Abbildung 4.32¢). Im Gegensatz dazu fiihrte die Be-
lastung in Stickstoff Atmosphéare zu einer eher matt wirkenden Oberfldche (Abbil-
dung 4.32d), welche makroskopisch noch grofie Ahnlichkeit mit der urspriinglichen
feingeschliffenen Oberflache aufweist.

Wurde das Isooctan mit AOT versetzt, erscheinen die Wirkflachen nach der tribolo-
gischen Belastung in feuchter Luft im Vergleich zu unverschlissenen Oberfléchen
dunkel und je nach Lichteinfall, als waren sie mit einem glinzenden Film tiberzogen
(Abbildung 4.32e¢).

In Abbildung 4.33 sind zwei REM-Aufnahmen von SSiC-Platten, welche unter dem
Einfluss verschiedener Atmosphéren tribologisch belastet wurden, gegeniibergestellt.
An dieser Stelle sei erwahnt, dass generell keine signifikanten Spuren eines tribologi-
schen dritten Korpers im Sinne eines deckenden Tribofilms, unabhédngig von der im
Experiment eingesetzten Atmosphére, in REM-Aufnahmen von SSiC-Proben beo-
bachtet wurden.

Abbildung 4.33a zeigt eine poliert wirkende Oberflache, welche sich im experimen-
tellen Verlauf aus der urspriinglich feingeschliffenen Oberflache durch die tribologi-
sche Belastung in feuchter Atmosphare entwickelt hat. Gut zu erkennen ist die Mik-
rostruktur des Materials: Zusammenhéngende Bereiche, bestehend aus Koérnern ver-
schiedener Grofe, sind durchsetzt mit vereinzelten Poren und kleineren, schwarz er-
scheinenden Bereichen. Abgesehen von sehr schwach ausgeprégten einzelnen Riefen

in Gleitrichtung, scheint die Oberflachentopographie unter dem REM isotrop.

Abbildung 4.33: Oberflichen von SSiC-Platten nach tribologischer Belastung durch einen Mul-
tifrequenztest (a) in feuchter Luft und (b) in trockener Luft.
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In Abbildung 4.33b ist die Wirkfléche einer Platte nach tribologischer Belastung in
trockener Luft zu sehen. Auch in diesem Fall sind grofitenteils glatte Flachen, unter-
brochen von materialtypischen Poren zu sehen. Zudem sind flecken- oder streifenartig
wechselnde helle und dunkle Bereiche auf verschiedenen Kornern, iiberwiegend 90°

zur Gleitrichtung orientiert, zu erkennen.

Exemplarische REM-Aufnahmen von SSiC-Proben, welche in Experimenten einge-
setzt wurden, in denen der Reibkoeffizient im Verlauf auf Werte von p < 0,003 abfiel,
sind in Abbildung 4.34 dargestellt. Abbildung 4.34a zeigt eine Probenoberflache nach
Belastung in feuchter Luft, Abbildung 4.34b nach Belastung in Stickstoffatmosphére,
wobei ihnen gemein Einzelfrequenzversuche (f = 20 Hz) zugrunde liegen. Auf beiden
Aufnahmen wechseln sich glatte, plateauartige Areale mit zerkliifteten Bereichen ab.
Vereinzelt konnten auch mit Abrieb gefiillte Poren beobachtet werden. Die Oberflé-
chen wiesen, abhangig von der Einlaufdauer im jeweiligen Versuch, meist noch grofie
Ahnlichkeit zu den feingeschliffenen Oberflichen auf — ausgenommen die Beschaf-

fenheit der Plateaus.

In Abbildung 4.35 sind die zwei fiir SSiC-Proben beobachteten Erscheinungsformen
von Verschleiffpartikeln dargestellt. Nach Versuchen in feuchter Atmosphére, zu de-
ren Ende sich das System nicht in einer Reibungstieflage befand, wurden vielfach
faden-, rollen- oder stabférmige Verschleilpartikel in der Verschleiflispur gefunden
(Abbildung 4.35a). Sowohl in REM-Aufnahmen, als auch in konfokalen Lichtmikro-
skop-Aufnahmen erscheinen diese Partikel semi-transparent und scheinen sich inei-
nander verschlingen zu konnen. Die Réllchen besitzen Durchmesser von bis zu knapp

einem Mikrometer und konnen Léngen von iiber 50 pm aufweisen.

NN/ chtUung s

Abbildung 4.34: REM-Aufnahmen verschlissener SSiC-Oberfléchen, fiir die der Zustand der
fliissigen Supraschmierfihigkeit eingetreten ist (Einzelfrequenzversuche, f = 20 Hz) in (a) feuch-

ter Luft und (b) Stickstoffatmosphére [78].
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SRR (U DN CAS e
Abbildung 4.35: Typische Erscheinungsformen von Verschleifipartikeln: (a) in der Verschleif3-
spur, nach tribologischer Belastung in feuchter Luft, (b) am Totpunkt der Pelletbewegung, au-
Berhalb der (in Rot gekennzeichneten) Verschleifispur, nach tribologischer Belastung in trockener

Atmosphére.

Abbildung 4.35b zeigt exemplarisch, in welcher Form die Verschleifipartikel nach
Experimenten in nominell wasserfreien Atmosphéaren beobachtet wurden. Zu sehen
ist eine konfokale Lichtmikroskop-Aufnahme des an eine Verschleifispur angrenzen-
den Bereiches, direkt neben dem Totpunkt der Pelletbewegung. Die weifllichen Ver-
schleiffpartikel hatten in diesen Féllen eine pulverartige Beschaffenheit und wurden
auflerhalb der Verschleispur als Ansammlung feinster Partikel beobachtet. Beim
Ausbau der Proben aus dem Tribometer und dem damit verbundenen Entnehmen
der Platte aus dem Isooctanbad, wurden regelméaflig den Bewegungen des Isooctans
folgende Schwebeteilchen, ausgehend von den Pulveransammlungen neben der Ver-
schleiflispur, beobachtet.

Mittels EDX wurden in beiden Erscheinungsformen erhohte Sauerstoffgehalte im
Vergleich zum Ursprungsmaterial gemessen. Dies war auch fiir den Grofiteil der Ver-
schleiffpartikel, welche in trockener Stickstoffatmosphére gebildet wurden, der Fall.
Bei einer testweisen Reinigung der Proben mittels Ultraschallbad, wurden sowohl die
langlichen Rollchen als auch die pulverartigen Ansammlungen nahezu riickstandslos

entfernt.

In Abbildung 4.36 ist ein weiteres wiederholt beobachtetes Phanomen dokumentiert.
Zu sehen ist eine REM-Aufnahme und das dazugehorige EDX-Mapping der Oberfla-
che eines in feuchter Atmosphére eingesetzten SSiC-Pellets. Zentral im Bild ist ein

durch einen Kontrastunterschied erkennbarer Bereich zu sehen. Das zugehorige EDX-
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Abbildung 4.36: (a) REM-Aufnahme und (b) iiberlagertes EDX-Mapping einer Pelletoberfli-

che nach tribologischer Belastung durch einen Multifrequenztest in feuchter Atmosphére [78].

Ergebnis macht deutlich, dass dieser Bereich aus einer sauerstoffreichen Siliciumver-
bindung besteht.

In Abbildung 4.37 ist dargestellt, was als das generelle Erscheinungsbild der SisNy-
Oberflichen nach tribologischer Belastung in feuchter Atmosphédre beobachtet
wurde. Sowohl rund um die Verschleifispur auf der Platte, als auch an den Rédndern
der Pellets (nicht dargestellt) fanden sich in der Regel deutliche sichtbare Spuren
feinster, weiBllich erscheinender Abriebpartikel. Auf der Oberflache eines Reibpart-
ners bildeten sich auflerdem inselartig belegte Areale, wobei Dicken des Belags von
bis zu einem Mikrometer gemessen wurden. Auf der umgebenden Wirkfléche sind die
gekrimmten Riefen der Schleifbearbeitung nach dem Triboexperiment noch klar zu
erkennen (Abbildung 4.37b und c). Die Wirkfldche des jeweiligen Reibpartners zeigt
komplementér zu den bedeckten Arealen des Gegenkorpers einen starker beanspruch-
ten Bereich, der keine urspriinglichen Schleifriefen erkennen lasst (Abbildung 4.37a
und d). In direkter Umgebung dazu sind die Spuren der Schleifbearbeitung hingegen
sichtbar, was eine geringere tribologische Belastung dieser lokalen Bereiche vermuten
lésst (Abbildung 4.37d).
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Abbildung 4.37: Exemplarische makroskopische Aufnahmen typischer Erscheinungsbilder von
Siliciumnitridproben nach tribologischer Beanspruchung in feuchter Atmosphére.

Anhand von REM-Aufnahmen lasst sich der dritte Korper als ein flachiger, rissbe-
hafter Belag mit ausgefransten Kanten beschreiben (Abbildung 4.38a). Dieser Belag
lief§ sich nach dem Experiment durch Abwischen mit einem in Isopropanol getriankten
Zellstofftuch ebenso entfernen wie durch eine Reinigung der Proben im Ultraschall-
bad.

Abbildung 4.38: REM-Aufnahme und {iberlagertes EDX-Mapping von einem belegtem Areal
und dessen Umgebung der in Abbildung 4.37 abgebildeten Pelletoberfliache.

o

-
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Das in Abbildung 4.38b dargestellte EDX-Mapping zeigt, dass die Schicht haupt-

sachlich aus oxidiertem Silicium besteht.

Weder nach Versuchen in trockener Luft, noch in Stickstoffatmosphére wurde diese
Art von Tribofilm beobachtet. Die Oberflichen nach Versuchen in nominell wasser-
freien Atmosphéren erscheinen mit dem blofilen Auge weitestgehend matt (vgl. Ab-
bildung 4.39a und b) und vergleichsweise wenig Abrieb war um die Verschleispur
auf den Platten und am Rand der Pellets zu finden. Verschlissene SisN,-Proben aus
Versuchen unter Einsatz des AOT erschienen makroskopisch nahezu identisch zu den
beschriebenen SSiC-Wirkflachen (Abbildung 4.39c¢).

@ ® ©

Abbildung 4.39: SisN,-Pellets nach Einzelfrequenzversuch in (a) trockener Luft, (b) Stickstoff
Atmosphére (jeweils f = 20 Hz) und (c) feuchter Luft unter Einfluss von AOT (f = 10 Hz).

Abbildung 4.40 zeigt vergleichend REM-Aufnahmen von Siliciumnitridproben, die in
Einzelfrequenzversuchen (f = 20 Hz) in unterschiedlichen Atmosphéren tribologisch
belastet wurden. Die Aufnahme der Probe in Abbildung 4.40a wurde an einer Posi-
tion aufgenommen, die durch einen mit Tribofilm belegten Gegenkorper tribologisch
belastet wurde. Sie zeigt, dass diese Bereiche, vor allem entlang der Gleitrichtung, in
REM-Aufnahmen glatt erscheinen. Zudem sind vereinzelt Riickstdnde von Abrieb zu
erkennen, welche sich scheinbar an Riefen quer zur Gleitrichtung, welche von der
urspriinglichen Schleifbearbeitung herrtihren, vermehrt ansammeln (Abbildung
4.40d).
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Abbildung 4.40: Siliciumnitrid Oberflachen nach tribologischer Beanspruchung durch einen
Einzelfrequenzversuch (f = 20 Hz) — (a) und (d) in feuchter Luft, (b) und (e) in trockener Luft,
(¢) und (f) in Stickstoff Atmosphére.

Auch auf der REM-Aufnahme der Probenoberflidche, welche in trockener Luft tribo-
logisch belastet wurde, sind noch die Spuren der Schleifbearbeitung anhand von quer
zur Gleitrichtung verlaufenden Riefen zu erkennen (Abbildung 4.40b). Die zwischen-
liegenden Flachen erscheinen bei hoheren Vergroflerungen als grofiere zusammenhén-
gende, scheinbar glatte Bereiche, jedoch durchsetzt mit unscharf begrenzten, un-
gleichméfig zerklifteten Vertiefungen (Abbildung 4.40e). Zudem sind eine Vielzahl
an weifllich erscheinenden Partikel tiber der gesamten Oberfléche verteilt — mut-
mafBlich handelt sich dabei um Uberreste von Schwebeteilchen, welche beim Proben-
ausbau aus dem Tribometer auf die Verschleilspur gespiilt wurden.

Ein wiederum anderes Erscheinungsbild zeigt die Aufnahme der Probenoberfliche,
die sich unter der Gleitbeanspruchung in Stickstoff Atmosphére ausgebildet hat. Ins-
gesamt ergibt sich ein homogenes Bild der verschlissenen Flache, ohne dass lose Par-
tikel zu erkennen sind (Abbildung 4.40c). Feine, flachgedriickt wirkende Strukturen
scheinen auf einem eher rau wirkenden Untergrund entstanden zu sein, was vor allem
bei hoherer VergroBerung erkennbar wird (Abbildung 4.40f).
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4.3.4 XPS-Analysen

Analysen verschlissener Oberflachen beziiglich ihrer chemischen Zusammensetzung
wurden mittels XPS durchgefiihrt. Einige repréasentative Ergebnisse sind in Abbil-
dung 4.41 in Form von Tiefenprofilen dargestellt. Fiir SSiC Platten, welche in feuch-
ter Atmosphére eingesetzt wurden, konnten haufig hellere und dunklere Bereiche auf
der Oberfléche identifiziert werden (vgl. Abbildung 4.32b und Abbildung 4.42), deren
Analyse mittels XPS im Wesentlichen zwei zu differenzierende Ergebnisse lieferte.
Die Mehrzahl der Proben wies ein chemisches Tiefenprofil wie in Abbildung 4.41a
auf, welches nahezu identisch zu den Referenzmessungen unbelasteter Oberfléchen

(Abbildung 4.5a) ist. Fir Messungen, welche hingegen in makroskopisch helleren
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Abbildung 4.41: XPS-Tiefenprofile von SSiC-Wirkf{l&dchen nach tribologischer Belastung in Ein-
zelfrequenzversuchen. Versuchs- und ggf. Messbedingungen: (a) Feuchte Luft, f = 20 Hz, Mes-
sung in dunklem Bereich der Reibspur (vgl. Abbildung 4.42), (b) feuchte Luft, f = 20 Hz, Mes-
sung in hellem Bereich der Reibspur (vgl. Abbildung 4.42), (c¢) trockene Luft, f = 20 Hz,
(d) Stickstoff, f = 20 Hz, (e) feuchte Luft, Isooctan mit AOT versetzt, f = 10 Hz, (f) Messung
aulerhalb der Verschleifispur von (e).
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Bereichen der in feuchter Luft verschlissenen SSiC-Oberflachen (vgl. Abbildung 4.32b
und Abbildung 4.42) gemacht wurden, ergaben sich Tiefenprofile wie in Abbildung
4.41b: Die Sauerstoffkonzentration fallt von ~ 35 At.-% an der Oberflache allméhlich
ab, wobei nach 150 nm abgetragenem Material noch knapp 6 At.-% vorhanden sind.
Tiefenprofile von Oberflichen nach tribologischer Belastung in trockener Luft (Ab-
bildung 4.41c) weisen nach den ersten 20 nm nur noch Spuren von Sauerstoff auf und
sind damit vergleichbar mit den Referenzmessungen fiir die geschliffene Siliciumcar-
bid-Oberfliche (vgl. Abbildung 4.5a).

In Abbildung 4.41d ist der Tiefenverlauf fiir die Elemente Si, C und O fir SSiC-
Proben nach Experiment in Stickstoffatmosphére dargestellt. Die Sauerstoffkonzent-
ration betragt an der Oberfliche ca. 25 At.-%, fallt bereits in den ersten 25 nm auf
Werte kleiner 10 At.-% ab und zeigt im weiteren Verlauf eine monoton fallenden
Trend. In einer Tiefe von 150 nm betragt die Sauerstoffkonzentration noch 2,5 At.-%.
Die Kohlenstoffkonzentration ist dabei nahezu konstant bei ~ 52 At.-%.

In Abbildung 4.41e ist das Ergebnis fiir eine Verschleiflspur aus einem Versuch unter
Einsatz der grenzfldchenaktiven Substanz AOT dargestellt. Auffillig ist die erhohte
Natriumkonzentration in Oberflichennihe, mit einem Maximum von ~ 21 At.-% in
einer Tiefe von 5 nm. Zudem wurde eine Schwefelkonzentration von ~ 5 At.-% auf
der Oberflache gemessen. Eine Messung der selben Probe, allerdings auflerhalb der
Reibspur, ist in Abbildung 4.41f dargestellt. Das Ergebnis ist vergleichbar mit den

Referenzmessungen fir SSiC.

Dunkler Bereich

-~ Heller Bereich
o

Abbildung 4.42: Fotografie des XPS-Probentisches mit zu analysierender SSiC-Platte (nach
tribologischer Belastung in Isooctan, Atmosphére: feuchte Luft, f = 20 Hz, 4000 m Gleitweg).

Makroskopisch lassen sich helle und dunkle Bereiche der Verschleiflspur unterscheiden.
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Ausgewahlte Ergebnisse der chemischen Analyse verschlissener Siliciumnitridproben
sind in Abbildung 4.43 dargestellt. Fiir Proben aus Experimenten in feuchter Luft
konnen die Verldufe sehr unterschiedlich aussehen, je nachdem welche Bereiche kon-
kret analysiert wurden. Ein Tiefenprofil fiir eine SisN,-Platte nach Versuch in feuch-
ter Luft, welche makroskopisch keinen Tribofilm erkennen lief; ist in Abbildung 4.43a
dargestellt. Das Profil ist mit den Messungen fiir eine unbelastete Referenzoberflache
(Abbildung 4.5b) nahezu identisch.

In Abbildung 4.43b hingegen ist das Tiefenprofil fir eine Pelletoberflache dargestellt,
welches inselartig von Tribofilm bedeckt ist. Die Sauerstoffkonzentrationen betrégt
tiber 50 At.-% an der Oberflache und sinkt mit zunehmender Sputtertiefe linear auf

etwa 30 At.-% bei 200 nm ab. Gleichzeitig steigt die Stickstoffkonzentration von
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Abbildung 4.43: XPS-Tiefenprofile von SisN,-Wirkflachen nach tribologischer Belastung in Ein-
zelfrequenzversuchen. Versuchs- und ggf. Messbedingungen: (a) Feuchte Luft, f = 20 Hz, Mes-
sung einer glatten Reibspur, (b) feuchte Luft, f = 20 Hz, Messung eines belegten Bereichs einer
Reibspur, (c) trockene Luft, f = 20 Hz, (d) Stickstoff, f = 20 Hz, (e) feuchte Luft, Isooctan mit
AOT versetzt, f = 10 Hz, (f) Messung auflerhalb der Verschleifispur von (e).
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1 At.-% an der Oberfliche ebenfalls linear auf knapp 30 At.-% in einer Tiefe von
200 nm an und entspricht damit bei dieser Tiefe noch nicht dem Wert der Referenz-
oberflache (vgl. Abbildung 4.5b).

Die Tiefenprofile fiir eine Platte aus einem Einzelfrequenzversuch in trockener Luft
ist in Abbildung 4.43c dargestellt. Eine erhohte Sauerstoffkonzentration von
~ 40 At.-% fur die ersten 5 nm fallt bis zu einer Sputtertiefe von 60 nm gleichméBig
auf ~ 10 At.-% ab. Daraufthin stimmt die Messung weitestgehend mit dem Tiefen-
profil fiir eine feingeschliffene Referenzoberfléche fiir SisNy (Abbildung 4.5b) iiberein.
Ein Tiefenprofil fiir eine Probe, welche in Stickstoffatmosphéare tribologisch belastet
wurde, ist in Abbildung 4.43d dargestellt. Die Sauerstoffkonzentration betragt an der
Oberflache ~ 40 % und fallt in die Tiefe allmahlich ab, auf einen Wert von ~ 10 %
bei 200 nm abgetragenem Material. In gleichem Zug steigt der Stickstoffanteil von
~10% auf etwa 50 % an auf einen mit der Referenzmessung vergleichbaren Wert
(vgl. Abbildung 4.5b).

In Abbildung 4.43e ist das Ergebnis fiir eine Verschleilspur aus einem Versuch unter
Einsatz von AOT dargestellt. Wie bereits fiir SSiC beobachtet (Abbildung 4.41e),
zeigt sich eine erhohte Natriumkonzentration in Oberflichennéhe, mit einem Maxi-
mum von ~ 21 At.-%. Zudem wurde auch fiir diese Probe eine Schwefelkonzentration
von ~ 5 At.-% auf der Oberfliche gemessen. Ebenfalls analog zum SSiC zeigt die
Messung auBerhalb der Reibspur (Abbildung 4.43f) ein mit der Referenzmessung von

SisN, vergleichbares chemisches Tiefenprofil.
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5 Diskussion

Die Ergebnisse der im Rahmen dieser Arbeit durchgefithrten Untersuchungen machen
die Komplexitat tribologischer Problemstellungen deutlich. Im Folgenden sollen sie
in Bezug zum heute giiltigen Stand des Wissens gesetzt und im Zuge dessen diskutiert
werden. Zunichst wird dazu ein grober Uberblick iiber das tribologische Verhalten
der keramischen Werkstoffe zusammengefasst. Im Anschluss werden Erkldrungsan-

sitze anhand aufgetretener Phanomene im Detail ausgefiihrt.

5.1 Uberblick

Uber eine einfache Integralrechnung lisst sich mit Hilfe des Reibkraftverlaufes und
des Gleitweges die Energie, welche im Laufe eines Experiments dissipiert wurde, er-
mitteln. Diese Energiebetrage sind in Abbildung 5.1a iiber die Hubfrequenzen fiir
Versuche mit SSiC-Eigenpaarungen aufgetragen; in Abbildung 5.1b die dazugehori-
gen, nach Versuchsende ermittelten, Verschleilbetrage der Keramikplatten. Fiir SizNy
sind die entsprechenden Diagramme in Abbildung 5.2a und b dargestellt. Es wird
deutlich, dass die Atmosphére ungeachtet der Tauchbadschmierung — also trotz der
Tatsache, dass die Wirkflachen der Proben zu jeder Zeit des entsprechenden Experi-
ments vollstdndig von Isooctan bedeckt waren — zweifellos einen erheblichen Ein-
fluss auf das tribologische Verhalten der beiden Keramiken hat.

Im Falle des Siliciumnitrids duflert sich dieser Einfluss nur schwach in der Reibung
bzw. der dissipierten Energie, jedoch umso stérker in den Verschleifibetriagen (Abbil-
dung 5.2). Fir SSiC hingegen gilt das Umgekehrte: Im Frequenzbereich von
2,5 bis 10 Hz ist der Einfluss der Atmosphéare auf die im Versuch umgesetzte Energie
signifikant, was allerdings nicht mit den Verschleiflbetriagen korreliert (Abbildung
5.1).

Das Auftreten der fliisssigen Supraschmierfahigkeit fiir SSiC bei f = 20 Hz in feuchter
Atmosphére verandert die Energiedissipations- und Verschleifiraten des Systems der-
art stark, dass es nicht sinnvoll ist, die ablaufendenden tribologischen Prozesse in
direkten Bezug zu den niedrigeren Hubfrequenzen zu setzen, obwohl als einziger au-
Berer Versuchsparameter die Frequenz variiert wurde. Bei der Verwendung eines la-

sertexturierten Pellets blieb der Ubergang in eine Reibungstieflage hingegen trotz
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Abbildung 5.1: In Experimenten mit SSiC/SSiC-Paarungen (a) dissipierte Energie und (b) der
dabei erzeugte Plattenverschleifl. (Anmerkung: Die eingezeichneten Linien dienen der besseren
Lesbarkeit und stellen keinen mathematischen Fit dar; ,LST® kennzeichnet die Ergebnisse fiir

lasertexturierte Proben.)

einer Frequenz von f = 20 Hz aus und tatséchlich liegt dieser Datenpunkt in Abbil-
dung 5.1a nahe einer gedanklichen Verlangerung der durch die Frequenzen f < 20 Hz
gelegten Linie.

Im Vergleich machen die Abbildung 5.1 und 5.2 ein weiteres bemerkenswertes Er-
gebnis deutlich, ndmlich, dass sich durch den Einsatz minimaler Mengen der oberfla-
chenaktiven Substanz AOT sowohl das Reib- als auch das Verschleifiverhalten der
beiden Keramiken in feuchter Atmosphéare auf ein nahezu einheitliches Niveau brin-
gen lasst.

Auch der chemische Einfluss einer reinen Stickstoffatmosphére zeigt erstaunliche Ef-
fekte: In Versuchen mit f = 20 Hz fiihrte die sauerstofffreie Umgebung materialun-
abhéngig zu geringen Verschleilbetragen (~ 190 nm), wobei mit SisN,-Proben im
Vergleich zum SSiC rund das zehnfache an Energie umgesetzt wurde (SisNy: 129 kJ,
SSiC: 13,6 kJ).
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Abbildung 5.2: Wie Abbildung 5.1, aber fiir SisN,/Si;N,-Paarungen.

Um einen vereinfachten Uberblick iiber die Summe der im Rahmen dieser Arbeit
gewonnenen Erkenntnisse und die daraus gefolgerten Annahmen festzuhalten, sind
in den Abbildungen 5.3 und 5.4 Wechselwirkungen zwischen (dufleren und inneren)
Einflussfaktoren und den daraus resultierten Beobachtungen fiir die untersuchten
Tribopaarungen in Form einer Einfluss- bzw. Korrelationsanalyse zusammengefasst.
An dieser Stelle sei ausdriicklich darauf hingewiesen, dass die Abbildungen unter
Einbeziehung aller Annahmen und Schlussfolgerungen des Diskussionsteils erstellt
wurde — sie stellt also neben reinen Ergebnissen zu grofien Teilen auch die subjekti-
ven Interpretationen der Sachverhalte durch den Autor dar.

Unter dem Begriff ,chemische Umgebungseinfliisse“ sind in der Einflussanalyse so-
wohl die unterschiedlichen Atmosphéren, als auch die oberflichenaktive Substanz
AQOT-SE zusammengefasst. Werte aus Rauheitsmessungen, aber auch subjektive Ein-
driicke der Probenoberflichen wie der Reflexionsgrad und scheinbare Homogenitét

sind unter dem Uberbegriff ,Beschaffenheit Kontaktflichen® zusammengefasst. Mit
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Abhangigkeiten

Lasertexturierung | n.a.

J\.

Mischreibungskoeffizient | n.a.

Auftreten Supraschmierung | n.a.

Supra-Reibungskoeffizient | n.a.

VerschleiBrate | n.a.

VerschleiG betrag | n.a.

~
Korrelationen

Beschaffenheit Kontaktfldachen | n.a.

VerschleiB partikel Eigenschaften | n.a.

Konformitat Kontaktflachen | n.a.

i

Abbildung 5.3: Wechselwirkungen zwischen verschiedenen Einflussfaktoren und dem tribologi-
schen Verhalten fiir selbstgepaartes SSiC unter reversierender, Isooctan-geschmierter Gleitbean-
spruchung.
Legende: n.a. — nicht anwendbar, o — kein signifikanter Zusammenhang, + — schwacher Zusam-
menhang, ++ — starker Zusammenhang, ! — Zusammenhang nur bei Versuchen in trockener Luft
erkennbar.

,Konformitat Kontaktflichen“ ist die Ebenheit nach der Probenpriaparation, als auch

wahrend der tribologischen Belastung entstehende Gestaltabweichungen gemeint.
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Beschaffenheit Kontaktflachen | n.a. | n.a.

VerschleiBpartikel Eigenschaften | n.a. | n.a.

Konformitat Kontaktflachen | n.a. | n.a.

Abbildung 5.4: Wie Abbildung 5.3, aber fiir SizN,.

Wie lassen sich all die im Rahmen der experimentellen Arbeit gemachten Beobach-
tungen erklaren? Eine einfache, allgemeine Beschreibung des tribologischen Verhal-
tens der untersuchten Systeme iiber verschiedene Versuchsbedingungen hinweg, ist
durch die zahlreichen wechselwirkenden Effekte und die fiir einen Teil der Experi-
mente beobachtete hohe Streuung (vgl. Abbildung 4.10) schwierig. Ursache-Wirkung-
Zusammenhénge lassen sich héufig nur fiir kleine Teilmengen der Versuchsdaten fin-
den, was eine rein an Versuchsparametern orientierte Diskussion der Ergebnisse
— beispielsweise mit Unterkapiteln wie: , Finfluss der Hubfrequenz auf das Ver-
schleiffverhalten von SSiC'“ — nicht zielfithrend macht. Der Diskussionsteil dieser

Arbeit ist daher unterteilt in die Kapitel 5.2: Fliissige Supraschmierfahigkeit und
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Kapitel 5.3: Chemische Einfliisse, innerhalb derer anhand konkreter Ergebnisse auf

die im Kontakt ablaufenden Prozesse detailliert eingegangen wird.

5.2 Flussige Supraschmierfahigkeit

In den mit selbstgepaartem Siliciumcarbid durchgefithrten Experimenten in Isooctan
traten regelméaBig Reibkoeffizienten von p < 0,003 auf (vgl. Abbildung 4.6, Abbil-
dung 4.8 und Abbildung 4.10). Das Phanomen wurde sowohl wahrend Versuchen in
feuchter Luft, als auch in Stickstoffatmosphére beobachtet, also einer nominell sau-
erstoff- und wasserfreien Umgebung. Im ersten Moment erscheinen derart niedrige
Reibzahlen ratselhaft: Isooctan hat vergleichsweise schlechte Schmiereigenschaften,
die Viskositat bspw. betrédgt nur knapp die Hélfte der von Wasser und ist damit bis
zu zwei Groflenordnungen von vielen konventionellen Schmierstoffen auf Kohlenwas-
serstoffbasis entfernt [1]. Das verwendete Isooctan war frei von Additiven, welche die
Reibung hatten herabsetzen konnen und ebenso ist durch die nominell wirkende Fl&-
chenpressung von ~ 2,8 MPa nicht mit einer signifikanten Viskositdtszunahme zu
rechnen [79]. Zudem wurde eine reversierende Gleitbewegung zur tribologischen Cha-
rakterisierung genutzt — was zum Zusammenbruch etwaig vorhandener, oberflé-

chentrennender Schmierfilme in einer Vielzahl von technischen Systemen fiihrt
(38,80].

In der Literatur lassen sich sehr verschiedene Erklarungsansitze im Zusammenhang
mit fliissiger Supraschmierfdhigkeit von selbstgepaarten Nichtoxidkeramiken finden
— nach Kenntnis des Autors allerdings fast ausschliellich im Zusammenhang mit
Wasser bzw. wassrigen Losungen oder ahnlich polaren Fliissigkeiten mit funktionellen
Gruppen [4,22,24,31,42 81].

Hierbei wird der Effekt in zahlreichen Publikationen auf die sich ausbildenden Ober-
flichenladungen, Ionen-basierte Wechselwirkungen und Eigenschaften tribochemi-
scher Reaktionsprodukte zuriickgefithrt [24,29,42,82,83]. Der von Kato et al. vorge-
stellte Erklarungsansatz stiitzt sich auf der Annahme, dass sich in wéassrigem Medium
auf den Oberflachen der Keramik eine selbstheilende Deckschicht durch Anlagerung
von kolloidalem Siliciumdioxid ausbildet. Bedingt durch das wéssrige Zwischenme-
dium werden die Oberflachen zudem hydroxiliert, es bilden sich also polare Silanol-
Gruppen aus. Dadurch werden mutmaflich zwei Mechanismen in Gang gesetzt: Zum

einen soll iber Wasserstoffbriickenbindungen eine schwach gebundene Monolage aus
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Wassermolekiilen ausgebildet werden, welche unter Relativbewegung leicht abge-
schert werden kann und so zu niedrigen Reibzahlen fithrt. Zum anderen sollen im
Wasser geloste Tonen von den Oberflachen angezogen werden und sich elektrochemi-
sche Doppelschichten ausbilden, so dass der Geschwindigkeitsunterschied der Reib-
partner in einer diffusen Doppelschicht praktisch reibungsfrei akkomodiert werden

kann.

Es stellt sich die Frage, ob dieser Erklédrungsansatz fiir die im Rahmen dieser Arbeit
gemachten Beobachtungen plausibel ist. Um den Sachverhalt nédher zu beleuchten,
sind in Tabelle 5.1 die Eigenschaften von Isooctan denen von Wasser gegentiiberge-
stellt.

Tabelle 5.1: Eigenschaften von Wasser und Isooctan nach [84-86].

Kennwert und Kiirzel Einheit Wasser, hochrein Isooctan
Polaritatsindex P’ -] 10,2 0,1
Relative Permeabilitédtszahl e, -] 79,7 1,9
Elektrische Leitfahigkeit A [nS/cm] 55000 - 10° < 10
Loslichkeit in Wasser [ppm)| n.a. 2,2
Loslichkeit in Isooctan [ppm] 110 n.a.

Der Vergleich macht insbesondere deutlich, wie sehr sich die elektrochemischen Ei-
genschaften der beiden Fliissigkeit voneinander unterscheiden. Wassermolekiile liegen
bedingt durch den Elektronegativitdtsunterschied von Sauerstoff- und Wasserstoff-
atomen bei Standardbedingungen als permanente Dipole vor, es handelt sich um eine
polare Fliissigkeit. Zudem entsteht durch Eigendissoziation ein chemisches Gleichge-
wicht aus Kationen (Hydronium-Ionen), Anionen (Hydroxid-Ionen) und Wassermo-
lekiilen geméfB Reaktionsgleichung (5.1). Dadurch weist selbst reinstes Wasser eine

gewisse elektrische Leitfahigkeit auf.
2 H,O = H;0;, +OH,_, (5.1)

Mit Hilfe der relativen Permeabilitdtszahl (e, ~ 80) lésst sich abschitzen, ab wel-
chem Mittelpunktabstand zwei geladene Atome oder Molekiile nicht mehr spontan
zu einer neutralen Verbindung rekombinieren. In Wasser betragt dieser Abstand
bspw. fiir Kochsalz (NaCl) 0,7 nm, so dass der ionische Charakter durch eine Hyd-
rathiille aus Wassermolekiilen stabilisiert werden kann: Das Salz liegt in geloster,

ionischer Form im Wasser vor und fallt nicht aus [87].
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Isooctan (2-2-4 Trimethylpentan) hingegen ist mit einem Polaritatsindex von 0,1
einer der unpolarsten Vertreter der ohnehin als unpolar eingestuften Kohlenwasser-
stoffverbindungen [85]. Eine Eigendissoziation des Molekiils, wie sie fiir Wasser auf-
tritt, ist praktisch ausgeschlossen. Die geringe dielektrische Konstante (g~ 1,9) hat
auBerdem zur Folge, dass gegenteilig geladene Teilchen in Isooctan iiber sehr viel
groflere Distanzen wechselwirken als es in Wasser der Fall ist und letztendlich zu
ladungsneutralen Komplexen rekombinieren kénnen [87,88]. Diese Gegebenheit fithrt
dazu, dass geladene Teilchen (wie geloste lonen oder geladen Partikel, welche durch
die tribologische Belastung entstehen konnen [41,89-91]) im unpolaren Isooctan prak-
tisch nicht ohne weiteres stabil vorliegen [92].

Aufgrund dieser Eigenschaften ist die Ausbildung einer elektrochemischen Doppel-
schicht in reinem Isooctan duflerst unwahrscheinlich. Wasserstoffbriickenbindungen
erscheinen vor dem Hintergrund des unpolaren Charakters der Isooctanmolekiile bzw.
des Fehlens von Atomen mit freien Elektronenpaaren als entscheidender Mechanis-

mus fiir die niedrigen Reibwerte nicht naheliegend [86].

Fischer et al. erklarten ihre Beobachtung von Reibwerten unter x = 0,003 mit Hilfe
eines anderen Ansatzes. Bei Betrachtung der Verschleif3flichen ihrer Proben fanden
sie sehr glatte, gleichméafige Oberflichen, mit klaren Anzeichen tribochemischen Ver-
schleifles. Sie vermuteten, dass Siliciumnitrid und Siliciumcarbid durch die tribologi-
sche Belastung in wassriger Umgebung tribo-chemisch poliert werden und dass zu-
sitzlich die sich bildenden weichen, plastisch verformbaren Siliciumhydroxidverbin-
dungen eine Homogenisierung der Lastverteilung herbeifithren [21,93]. In diesem Zu-
sammenhang wird haufig auch vom sogenannten Rehbinder-Effekt gesprochen, wel-
cher eine Verdnderung der Fliespannung an der Oberflache eines Materials bei Ad-
sorption bestimmter Molekiile bewirkt und in gewissen Grenzen sogar die plastische
Verformung keramischer Oberflichen erméglicht [10]. Die niedrige Reibung fithrten
sie in Folge ihrer Beobachtungen letztendlich ausschlieBlich auf einen Ubergang des
Systems von der Mischreibung in das hydrodynamische Reibungsregime zuriick. Nach
ihren Berechnungen lag dabei ein Schmierfilm von lediglich 70 nm vor, welcher nach
erfolgter Einglattung ausreichend fiir die vollstdndige Trennung der Oberflachen war
23].

Prinzipiell kénnte ein solcher Ubergang von der Mischreibung in die Hydrodynamik
auch fir das im Rahmen dieser Arbeit betrachtete Tribosystem moglich sein. Vor

allem nach langerer tribologischer Belastung in feuchter Atmosphére erschienen die
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Reibspuren auf den Siliciumcarbid-Proben makroskopisch spiegelglatt. REM-Aufnah-
men von entsprechenden Probenoberflichen (Abbildung 4.33a) dhneln stark jenen
von polierten Oberflichen (Abbildung 3.1a). Die Rauheitsmessungen iiber langere
Messstrecken mittels Tastschnittgerat (Abbildungen 4.25 — 4.28) zeigen, dass die
Kontaktflichen der SSiC Proben allesamt niedrigere Rauheitswerte aufweisen als die
initial feingeschliffene Oberflache (Abbildung 4.2). Zum Teil wurde in den Versuchen
allerdings so wenig Material abgetragen, dass das Erscheinungsbild noch deutliche
an die initiale zerkliiftete, geschliffene Oberflache erinnert (Abbildung 4.29a und Ab-
bildung 4.34). Dennoch bestétigen die AFM-Messungen mit minimalen Werten um
S, ~ 2 nm, dass sich in feuchter Atmosphare und Stickstoff auf den wenigen tragen-
den, plateauartigen Oberflichenanteilen auch in Isooctan auflerordentlich glatte To-
pographien ausgebildet haben (Abbildung 4.30). Durch zwei analytische Abschétzun-
gen soll daher im Folgenden iiberpriift werden, ob trotz der geringen Viskositat des
Isooctans eine vollstdndige Trennung der Oberflachen durch einen tragenden Fliis-
sigkeitsfilm in den Versuchen moglich sein kénnte.

Das experimentelle Setup wird dazu in vereinfachter Form betrachtet: Beide Proben-
oberflachen werden als perfekt eben und glatt angenommen. In Anbetracht der Tat-
sache, dass durch sorgfiltige Probenpraparation in der Tat die relevanten Bereiche
der Proben mit geringen Gestaltabweichungen 1. und 2. Ordnung realisiert werden
konnten (Abbildung 4.1) und davon auszugehen ist, dass die Oberflachen sich im
Laufe des Versuches weiter aneinander anpassen (Abbildung 5.5), erscheint diese

Vereinfachung legitim.
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Abbildung 5.5: Profilschnitt eines SSiC-Pellets und dazugehoriger SSiC-Platte. Gemessen nach
einem Versuch in dem die fliissige Supraschmierfahigkeit auftrat (f = 20 Hz, Stickstoffat-
mosphére) [78].
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In dieser ersten Betrachtung sei die Pelletoberflache relativ zur Oberflache der Platte
leicht geneigt (im Experiment moglich durch den Einsatz eines selbstausrichtenden
Pellethalters). Dadurch bildet sich effektiv ein hydrodynamischer Schmierspalt aus,
der sich durch unterschiedliche Hohen an Ein- und Auslass auszeichnet. Die Losung
einer vereinfachten Form der 1-dimensionsalen Reynoldsgleichung nach [94] ermog-
licht es abzuschétzen, bei welcher minimalen Schmierfilmdicke die aufgebrachte Nor-

malkraft vom Schmierfilm allein tbertragen werden kann (Gleichung (5.2)).

AL
Fy=C, (%) (5.2)
0

Hierbei bezeichnet F die Normalkraft, C'; einen durch die Neigung des Pellets be-
stimmten Vorfaktor, n die dynamische Viskositat des Isooctans, v die Gleitgeschwin-
digkeit, A die scheinbare Kontaktfliche und L die Lange des Schmierspaltes. Die
Berechnung ergibt fiir die Geometrie eines Pellets unter Annahme eines optimalen
Neigungswinkels (C; ~0,16) in einem Experiment mit einer Hubfrequenz von
f = 20 Hz eine theoretische Schmierfilmdicke von h,,;, # 265 nm in der Mitte eines
Hubes, wo die Maximalgeschwindigkeit von ~ 315 mm/s erreicht wird.

Fiir Proben mit niedriger Rauheit und hoher Konformitét tiber den gesamten Gleit-
weg hinweg konnte diese Schmierfilmdicke durchaus grof3 genug sein um die Oberfl&-
chen der Paarung vollstandig voneinander zu trennen und das System im hydrody-
namischen Regime operieren zu lassen. Allerdings wurden die Experimente unter
Verwendung einer reversierenden Relativbewegung durchgefithrt: Was passiert also
bei niedrigeren Gleitgeschwindigkeiten wahrend eines Hubes bzw. letztendlich an den
Umkehrpunkten, an denen die entscheidende Geschwindigkeitskomponente gegen

null geht und das System regelméflig einen kurzen Moment lang praktisch stillsteht?

Um diese Frage zu beantworten, wird nun das System zu einem Zeitpunkt ohne
translatorische Relativbewegung zwischen den Korpern betrachtet. Weiterhin gilt die
Annahme, dass die Oberflichen perfekt glatt und eben seien, in diesem Fall jedoch
ohne eine Neigung zwischen Pellet und Platte. Unter diesen Voraussetzungen lasst
sich die Zeit berechnen, welche benétigt wird um einen Flissigkeitsfilm bestimmter
Dicke und Viskositit durch eine aufgebrachte Normalkraft aus dem Spalt zwischen

Pellet und Platte zu verdrangen [94]:

2Fy tzl(i_i> (5.3)
3nrR* " 2\h? A}
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Fy, steht dabei fiir die wirkende Normalkraft, 7 fir die Viskositat der Flussigkeit,
R fiir den Radius des Pellets, h die Ausgangshohe, h die Zielhohe und ¢ die benétigte
Zeit um die Dicke des Flissigkeitsfilmes von h, auf h zu verringern.

Unter Verwendung der durch das Experiment vorgegebenen Werte ergibt sich bei-
spielsweise eine Dauer von t=~ 52 ms um einen Isooctanfilm um Ah = 90 nm von
urspriiglichen h, = 265 nm auf h = 175 nm wahrend des Stillstands am Totpunkt
zu reduzieren. Vor dem Hintergrund, dass die Periodendauer eines Hubes bei einer
Frequenz von f = 20 Hz insgesamt jedoch lediglich T';,,, = 50 ms betrigt, wird deut-
lich, dass unter Umstédnden die Zeit schlicht zu kurz ist, als dass wahrend des Still-
standes genug Isooctan aus dem Schmierspalt gepresst werden wiirde, um einem
Schmierfilmabriss mit anschlieBendem Festkoperkontakt der Reibpartner zu bewir-

ken.

Den Ergebnissen dieser beiden Abschéatzungen zufolge scheint es moglich zu sein,
dass ein Film aus niedrigviskosem Isooctan, der sich im Zuge der hoheren Gleitge-
schwindigkeiten wéhrend eines Hubes ausbildet, selbst bei Umkehrung der Gleitrich-
tung aufgrund der Systemtrégheit stabil bleibt und die fliissige Supraschmierfahigkeit
damit auf stromungsmechanische Effekte zuriickzufithren ist.

Zau diesem Erklarungsansatz passen unter anderem auch die Beobachtungen, die mit
lasertexturierten Pellets gemacht wurden (Abbildung 4.18, Abbildung 4.19 und Ab-
bildung 5.6): In keinem der Experimente wurde ein entsprechender Wechsel in die
Reibungstieflage und damit fliissige Supraschmierfiahigkeit beobachtet. Die Kanal-
strukturen scheinen demnach entweder den Aufbau eines Schmierfilms zu erschwe-
ren, noch wahrscheinlicher jedoch den Abbau des Selbigen an den Umkehrpunkten
der Bewegung zu erleichtern. Durch die etwa 10 pm tiefen und 100 pm breiten Ka-
néle kann das Isooctan am Totpunkt wesentlich einfacher bzw. in kiirzerer Zeit aus
dem Spalt zwischen Pellet und Platte verdriangt werden. Das Tribosystem operiert
als Folge also iiber die gesamte Versuchsdauer hinweg im Zustand der Mischreibung.
Vergleichbare Beobachtungen wurden fiir eine aus gekreuzten Kanilen bestehende
Mikrotexturierung gemacht. An Ol-geschmierten 100Cr6/Saphir-Paarungen konnte
gezeigt werden, dass die Schmierfilmdicke, welche sich durch die Relativbewegung
einstellt, im Vergleich mit untexturierten Referenzoberflichen durch die Kanéle deut-

lich reduziert wurde [73].
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Abbildung 5.6: Vergleich des Reibverhaltens von lasertexturierten mit untexturierten Proben.

In den Experimenten unter Verwendung des Multifrequenzprogrammes wurde viel-
fach beobachtet, dass durch den Wechsel von einer Frequenzstufe zur nachst niedri-
geren ebenfalls einen Wechsel von Reibungstief- zu Reibungshochlage erfolgte (Ab-
bildung 4.10 und Abbildung 5.7a). Daraufhin wurde in einem gesondert durchgefiihr-
ten Experiment zusatzlich untersucht, wie robust der Zustand der Supraschmierfé-
higkeit in Bezug auf Anderungen der Hubfrequenz ist. Nach Erreichen des Zustandes
(f =20 Hz in feuchter Atmosphére) fithrte ein Herabsetzen der Frequenz auf
f < 20 Hz nach kurzer Zeit einen Wechsel in die Reibungshochlage herbei (vgl. Ab-
bildung 5.7a), welcher wiederum umgekehrt durch Erhéhen der Frequenz riickgangig

gemacht werden konnte (Abbildung 5.7b). Wurde hingegen die Hubfrequenz manuell
erhoht, kurzzeitig auf bis zu f = 37,5 Hz, zeigte die Reibzahl dabei nur insignifikante

0> 20 Hz 15 Hz 15 Hz 18,75 Hz; 21 Hz |20 Hz; 225 Hz 537,5 Hz
i ' ' ' '
SSic/ssic

03 Feuchte Lf./ft

< :

3 02] . . .
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Abbildung 5.7: Auswirkungen von Hubfrequenzénderungen fiir SSiC-Paarungen, welche den
Zustand der Supraschmierfdhigkeit erreicht haben: (a) Senken der Hubfrequenz fithrt haufig zum
Wechsel aus der Supraschmierung in die Reibungshochlage, (b) durch anschliefende Erhéhung
der Hubfrequenz stellt sich der Zustand der Supraschmierung rasch erneut ein, (¢) Frequenzen
f > 20 Hz resultieren in minimalen Unterschieden des Reibkoeffizienten.
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Anderungen (Abbildung 5.7¢). Diese Frequenzabhingigkeiten — und damit Gleitge-
schwindigkeitsabhédngigkeiten — sind weitere Indizien welche fiir die Theorie der
hydrodynamisch induzierten Supraschmierfdhigkeit sprechen.

In den Voruntersuchungen zu dieser Arbeit wurde zudem beobachtet, dass auch die
initiale Ebenheit der Plattenoberfliche einen Einfluss auf den Ubergang in die Rei-
bungstieflage hat. Fiir Platten, welche beziiglich der Gleitbewegung ungtinstig orien-
tierte Unebenheiten von mehr als etwa 2 pm aufwiesen (vgl. Abbildung 5.8), wurde

der Ubergang in die Supraschmierfihigkeit nicht beobachtet.

Kontakt im Triboversuch
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Abbildung 5.8: Initiale Topographie einer SSiC-Platte, fiir die der
Zustand der Supraschmierfahigkeit im Experiment nicht eintrat.

Dies lasst sich womdglich durch die geringen Verschleilbetrage fiir die Experimente
mit Siliciumcarbid erkléren (vgl. Abbildung 4.22 und Abbildung 5.1b): Wenn die
Proben nicht bereits zu Beginn ein hohes Mafl an Konformitéit aufweisen, kénnen
sich die Oberflachen von Pellet und Platte im Zuge des Einlaufes nicht ausreichend
gut aneinander anpassen und ein Ubergang in das hydrodynamische Regime bleibt
in Folge dessen aus. Da sich eine gewisse Streuung der Oberflachenqualitdten mit
den verwendeten Methoden der Probenpriaparation nicht vermeiden lasst, sind daher
auch die unterschiedlich ausgepriagten Einlaufphasen bei nominell identischen Bedin-
gungen (vgl. Abbildung 4.6b) hochstwahrscheinlich auf die jeweils individuelle Kon-

formitat der initialen Kontaktflachen von Pellet und Platte zurtuckzufiithren.
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5.3 Chemische Einfliisse

Betrachtet man jene Experimente bzw. Zeitabschnitte von Experimenten, in denen
die Reibpartner nicht nahezu reibungsfrei iibereinander gleiten, zeigt sich, welch
grofle Rolle chemischen Einfliissen auf die ablaufenden Prozesse zwischen den Kera-
mikoberflachen unter tribologischer Belastung zukommt. Erstaunlich ist, dass die
beiden untersuchten Keramiken auflerst unterschiedlich auf den Einfluss von Feuch-
tigkeit reagieren. In Experimenten mit SSiC zeigte das System vornehmlich eine
Reaktion in Form von drastischen Anderungen des Mischreibungskoeffizienten. Wih-
rend — unabhangig vom gewéhlten Versuchsprogramm — in Experimenten in tro-
ckener Luft gleichméaflige Reibkrafte ohne nennenswerte Peaks beobachtet wurden
(Abbildung 4.7, Abbildung 4.11 und Abbildung 5.9a), kam es unter dem Einfluss von
Feuchtigkeit zu ungleichméfliig schwankenden Reibkraftverliufen (Abbildung 4.6,
Abbildung 4.10 und Abbildung 5.9b) und erhéhter Streuung der Ergebnisse. Die auf
den jeweiligen Platten unter dem Einfluss feuchter oder trockener Luft erzeugten
Verschleifitiefen unterschieden sich hingegen kaum und bewegten sich zwischen 200
und 800 nm (Abbildung 5.9¢ und d).

Fir selbstgepaartes SisNs hingegen hatte die Feuchtigkeit unter identischen Ver-
suchsbedingungen nur geringfiigigen FEinfluss auf die entstehende Reibung (Abbil-
dung 4.12, Abbildung 4.13 und Abbildung 5.10a und b). Allerdings machen die quer
zur Gleitrichtung tiber die Reibspuren gemessenen Profile in Abbildung 5.10c und d
ebenso wie die AFM-Messungen (Abbildung 4.31) deutlich, dass fiir diese Keramik

ein starker Einfluss auf die sich entwickelnde Oberflachentopographie existiert.
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Abbildung 5.9: Reibzahlverldufe der ersten 500 m Gleitweg fiir SSiC in (a) trockener Luft und
(b) feuchter Luft sowie (¢ und d) quer zur Gleitrichtung gemessene Profile dazugehoriger Platten.
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Die plausibelsten Erklarungsansétze fiir die beobachteten Effekte lassen sich unter
Einbeziehung verschiedener oberflichenchemischer Prozesse finden [95,96]. Die Ober-
flachen beider Keramiken passivieren, wenn sie sich in einer sauerstoffhaltigen Um-
gebung befinden [18]. Die nativ entstehende amorphe, thermodynamisch stabile
Oxidschicht besitzt in der Regel eine Dicke von 1 — 2,5 nm [97]; fiir feine Pulverpar-
tikel wurde von Dicken bis zu 5 nm berichtet [98]. Es ist davon auszugehen, dass
auch die neu entstehenden Oberfléchen von Verschleif§partikeln und Proben trotz des
Isooctantauchbads unter tribologischer Belastung in feuchter oder trockener Luft
rasch oxidieren und letztendlich eine zu amorphem Siliciumdioxid vergleichbare
Oberflachenchemie aufweisen. Vigil und Israelachvili beschreiben in ihren Veroffent-
lichungen eine Reihe von Wechselwirkungen zwischen Siliciumdioxid-Oberflachen
und den groflen Einfluss, den Wassermolekiile auf die ablaufenden Prozesse haben
konnen [99,100]. Thre Messungen mit dem sogenannten Surface-Force-Apparatus
(SFA) zeigen, dass sich der einstellende Gleichgewichtsabstand zwischen zwei amor-
phen Siliciumdioxid-Oberfldchen mit zunehmender Feuchtigkeit der Umgebung er-
hoht. Zudem steigt die Adhésionsenergie, bzw. die Energie, welche benétigt wird, die
zwei Oberflachen wieder zu trennen, mit zunehmendem Halten des Kontaktes an
— bis iiber einen theoretischen Maximalwert hinaus, welcher durch eine reine Kapil-
larwirkung durch Wasser erzeugt werden kénnte. Auch in ihren Reibexperimenten
beobachteten sie eine Zunahme der Reibkraftiiberhohung beim Ubergang von der
Haft- in die Gleitreibung je langer die Oberflichen vor Einsetzen der Bewegung im
Kontakt waren. Aus ihren Beobachtungen schlussfolgern sie, dass diesen Effekten
eine molekulare Umstrukturierung der Oberflache zugrunde liegen muss: Unter dem
Einfluss von Feuchtigkeit bildet sich ihnen zufolge eine 10 bis 20 A dicke Schicht aus
Kieselsduregel (englisch: silica gel) durch Hydroxilierung des Siliciumdioxids aus, was
bei anhaltendem Kontakt der Oberflachen in zunehmenden Mafle zur chemischen
Versinterung selbiger fithrt. In Anlehnung an die von ihnen postulierten Mechanis-
men soll im Folgenden auf eine mogliche Abfolge von Prozessen fiir einen mit Rela-
tivbewegung beaufschlagten Kontakt zweier Siliciumcarbid-Oberflichen eingegan-
gen werden (Abbildung 5.11).
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Abbildung 5.11: Ablaufende Prozesse fiir selbstgepaartes SSiC in Isooctan: (a) hohe Span-
nungskonzentrationen an Asperititen fithren zu Mikrobriichen, (b) neu entstehende Grenzfldchen
durchlaufen rasche Oxidationsprozesse um die freie Energie zu minimieren, (c) in Abwesenheit
von Wasser bilden sich vorwiegend Siloxangruppen auf den Grenzflachen aus, (d) bereits Spuren
von Wasser fithren zur Ausbildung von Silanolgruppen, (e) die anhaltende tribologische Belastung
fithrt zur Ausbildung von Sinterhélsen zwischen den hydroxilierten Grenzflachen, (f) Verschleif3-
partikel agglomerieren, werden zwischen den Probenoberflichen gewalkt und durch die Relativ-
bewegung zu faden- oder réllchenformigen Objekten umgeformt. [78,99]

Eine Schliisselrolle bei der Ingangsetzung der tribochemischen Prozesse spielt sicher-
lich das kontinuierliche Einbringen mechanischer Energie, wodurch infolge gestreck-
ter Atomabstdnde Elektronenaustauschprozesse erleichtert werden [13,21]. Hinzu-
kommt die fortlaufende Entstehung frischer, reaktionsfreudiger Oberflachen (eng-
lisch: dangling bonds). Das Fehlen plastischer Verformung als Energiedissipationsme-
chanismus wahrend der tribologischen Beanspruchung fithrt zum Abtragen der initial
vorhandenen Asperititen auf den SSiC-Proben, vornehmlich durch Mikrorissbildung
[6]. Zudem werden viele der entstehenden Verschleifipartikel durch die tribologisch
induzierten Krafte sukzessiv zerkleinert, was zu einer zusitzlichen Erhéhung des
Oberflachen-Volumen-Verhaltnisses fithrt (Abbildung 5.11a).



90 5 Diskussion

Der kovalente Charakter der Silicium-Kohlenstoff-Verbindung hat hierbei zur Folge,
dass sowohl die neu entstandenen Oberflachen der SSiC-Proben, als auch die Ober-
flichen der Verschleifipartikel tibersaht sind mit Atomen, die freie Valenzen aufwei-
sen [18]. In einer rasch ablaufenden Reaktion, adsorbieren die Oberflachen Sauerstoff

aus der Umgebung, um die Oberflachenenergie zu senken (Abbildung 5.11b).

Wiéhrend dieser Passivierung bildet sich eine Oberflache aus vorwiegend Siloxan-
Gruppen aus (Abbildung 5.11c). Die Reaktivitéit dieser Gruppen allein ist prinzipiell
als niedrig einzustufen [99,100], so dass kaum weitere chemische Wechselwirkungen
zwischen den einzelnen Verschleifipartikeln und den Probenoberflichen in einer tro-
ckenen Atmosphire zu erwarten sind. Die sproden, amorphen Siliciumdioxid-
Schichten weisen eine geringere Festigkeit auf als das SSiC, so werden die Reaktions-
schichten aufgrund der tribologischen Belastung immer wieder abgetragen und
prompt neu ausgebildet. Durch die hohe Konformitat der Kontaktflachen ist die ef-
fektive Flachenpressung jedoch niedrig, so dass absolut gesehen nur geringe Mengen
umgesetzt werden. Dennoch erklédrt es die nach den Experimenten in trockener At-
mosphére beobachteten Aufhaufungen von feinen, pulverartigen Verschleifipartikeln
an den Totpunkten der Pelletbewegung (Abbildung 4.35b) sowie die Ausbildung fei-
ner Riefen auf den Probenoberflichen (Abbildung 4.32¢) [36], welche sich auch in
den Rauheitswerten quer zur Gleitrichtung widerspiegeln (Abbildung 4.27 und Ab-
bildung 4.28). Die XPS-Tiefenprofile (vgl. Abbildung 4.41¢) zeigen aus diesen Griin-
den nur in den obersten Nanometern einen erhohten Sauerstoffanteil, was der nativen

Oxidschicht entspricht.

In den Experimenten in feuchter Atmosphire eréffnen sich hingegen weitere che-
mische Reaktionspfade. Obwohl offensichtlich nur Spuren von Wasser aus der Um-
gebungsatmosphére im Isooctanbad geldst sein konnen (vgl. Tabelle 5.1), ist der Ein-
fluss auf die zwischen den Grenzflachen ablaufenden Prozesse enorm. Durch Wech-
selwirkungen mit Wassermolekiilen, kann ein Teil der Siloxan-Gruppen zu Silanol-
Gruppen hydroxiliert werden (Abbildung 5.11d), einem Grundbaustein der zur Po-
lymerisation neigenden Kieselsdure. Dieser Vorgang bewirkt eine Reduktion der ober-
flachennahen Festigkeit und des E-Moduls [101] und hat zudem den Effekt, dass die
so terminierten Oberflachen unter Druckeinwirkung versintern kénnen [99,100,102].

Als Folge kommt es im Reibkontakt zu zusétzlichen, adhédsiven Wechselwirkungen
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[13,36,103], sowohl zwischen einzelnen oxidierten Verschleilpartikeln, als auch zwi-
schen Partikeln und den Oberflichen der aufeinander gleitenden Korper (Abbildung
5.11e).

Schlussendlich bewirken bereits Spuren von Wasser, dass unter anderem Verschleif3-
partikel nicht mehr als lose, feine Partikel vorliegen, sondern agglomerieren kénnen
(Abbildung 5.11f). Durch schneeballartiges Wachstum erreichen diese plastisch ver-
formbaren Agglomerate schliefllich eine Grofle, die dazu fiihrt, dass durch die Rela-

tivbewegung der gleitenden Oberflachen homogen erscheinende Rollchen oder Faden
(Abbildung 4.35a) gebildet werden.

Ein durch die Silanol-Gruppen bedingtes ,,Verkleben“ erklart das wiederholte Auf-
treten von Reibzahlspitzen und die im Allgemeinen unruhigen Reibkréfte in Experi-
menten mit feuchter Atmosphére (Abbildung 4.6). Die sehr glatt werdenden, konfor-
men Kontaktflichen der SSiC-Proben sind pradestiniert fiir adhédsive Wechselwir-
kungen. Zudem stellt das Walken der vergleichsweise weichen Reaktionsprodukte mit
verringerter Festigkeit moglicherweise einen zusatzlichen Mechanismus der viskosen
bzw. kohésiven Energiedissipation dar, wodurch sich erkléren liele, dass der deutlich
hoéhere Energieumsatz bei Versuchen in feuchter Luft nicht zu erhdhten Verschleif3-
mengen im Vergleich zu den Versuchen in trockener Luft gefithrt hat (vgl. Abbildung
5.1, Frequenzen 2,5 — 10 Hz).

Die REM-Aufnahmen aus Nachuntersuchungen von SSiC-Oberflachen, welche unter
dem Einfluss von feuchter Luft tribologisch belastet wurden, zeigen zwei charakte-
ristische, zu den bisher aufgestellten Theorien passende Bilder: Befand sich das Sys-
tem zum Ende des Versuches in einer Reibungshochlage, wurden regelmaflig Ver-
schleiffpartikel in Rollchen- oder Fadenform auf der Oberflache liegend beobachtet
(Abbildung 4.35a). Das weist darauf hin, dass es zumindest teilweise Festkorperkon-
takte der Kontaktflichen in den Momenten vor dem Ende des Experiments gab,
dadurch neue Verschleiflpartikel gebildet und geformt wurden, welche durch Ver-
schlingen und Versintern wiederum groflere Agglomerate bilden. War die final ge-
messene Reibung hingegen niedrig — befand sich das System also im Zustand fliissi-
ger Supraschmierfdhigkeit — konnten keine auf der Reibspur liegenden, individuellen
VerschleiBpartikel nachgewiesen werden (Abbildung 4.34). Die zeitweise in den Ex-
perimenten mit selbstgepaartem SSiC in feuchter Luft beobachteten sprunghaften

Wechsel zwischen Reibungshoch- und Tieflage und die zum Teil starke Streuung von
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Ergebnissen aus nominell identischen Experimenten (vgl. Abbildung 4.6 und Abbil-
dung 4.10) scheinen demnach durch ein sich in jedem Experiment individuell dyna-
misch einstellendes, sensibles Gleichgewicht zustande zu kommen. Dabei kann einer-
seits das Zerkleinern und die Umverteilung von Verschleifipartikeln im Sinne eines
Verschmierens (vgl. Abbildung 4.32) oder Auffiillens von Poren (Abbildung 4.36) zu
niedriger Reibung fithren, sofern die Wirkflachen ausreichend gut aneinander ange-
passt sind und sich ein die Oberflichen trennender Fliissigkeitsfilm ausbilden
kann. Andererseits aber konnen die komplexen chemischen Wechselwirkungen der
Verschleipartikel und Probenoberflachen zu versinterten Festkorperkontakten mit
vergleichsweise hoher Scherfestigkeit und plastischer Umformung von Partikelagglo-

meraten fithren, was sich letztendlich in schlagartig hoher Reibung messen lasst.

Auf entsprechenden, in feuchter Atmosphére getesteten SSiC-Proben lielen sich des-
halb auch haufig auf einem, teilweise auch auf beiden Reibpartnern im Lichtmikro-
skop schlierenartige, im Vergleich zum direkten Umfeld hellere Bereiche auf der Kon-
taktflache beobachten (vgl. Abbildung 4.32b und Abbildung 4.42). Wahrend diese
Bereiche in REM-Analysen nicht sichtbar gemacht werden konnten, zeigt das XPS-
Tiefenprofil einer entsprechenden Stelle (Abbildung 4.41b), dass bis zu einer Sput-
tertiefe von 150 nm tatsidchlich erhohte Sauerstoffkonzentrationen gemessen werden
konnen. An der Oberflidche zeigt das XPS-Spektrum zwar nur einen einzelnen Peak
fiir Sauerstoff (Abbildung 5.12a), betrachtet man jedoch die Bindungsenergievertei-
lung beispielsweise in einer Sputtertiefe von 150 nm, lassen sich noch klare Spuren
der Si-OH Gruppen finden (Abbildung 5.12b).

(@ Ox B OoH ox

Sputtertiefe

Oberfldche ~ 150 nm

Intensitat
Intensitat

540 535 530 525 540 535 530 525
Bindungsenergie [eV] Bindungsenergie [eV]

Abbildung 5.12: Sauerstoffpeaks eines hell erscheinenden Bereichs auf einer
SSiC-Oberflache in unterschiedlichen Sputtertiefen — (a) an der Oberfliche,
(b) nach dem Abtragen von 150 nm [78].
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Betrachtet man die Ergebnisse aus SSiC-Einzelfrequenzversuchen (f = 20 Hz) in
Stickstoffatmosphére, so wurden im direkten Vergleich mit den anderen Atmo-
sphéren die niedrigsten Reibkoeffizienten (Abbildung 5.13) und zudem die geringsten
VerschleiBBbetridge gemessen (Abbildung 4.22). Auch in dieser nominell sauerstoff-
und wasserfreien Atmosphére, werden die frisch entstehenden Grenzflachen eine Ver-
ringerung der freien Energie anstreben. Das Fehlen geeigneter Spezies zur Adsorption
konnte dabei moglicherweise zu einer intrinsischen Oberflachenrekonstruktion fiih-
ren, ein Mechanismus der insbesondere fiir Halbleitermaterialien beobachtet werden
kann [16]. Dabei rekombinieren benachbarte Atome welche nicht abgeséttigte Bin-
dungen aufweisen, so dass unter Umstanden letztendlich in-situ eine mehr oder we-
niger amorphe Oberflachenkonfiguration entsteht, die unter den Versuchsbedingun-
gen glinstigere tribologische Eigenschaften besitzt — im Sinne von niedriger Reibung
und hoher Verschleiflbestéandigkeit — als es Siloxan- oder Silanol-terminiertes Silici-

umdioxid aufweist.
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Abbildung 5.13: Gemessene Reibkoeffizientenverldufe fiir SSiC unter dem Einfluss unterschied-
licher Umgebungsatmosphéren. In der rechten oberen Ecke sind die Reibdaten der letzten 100 m
Gleitweg in logarithmischer Darstellung eingefiigt [78].

Aber auch eine katalytische Zersetzung oder Polymerisierung des Isooctans durch die
nicht abgesattigten Bindungen ist denkbar, was unter Umstdnden zu diinnen, koh-
lenstoffreichen Lagen auf den tragenden Anteilen der Kontaktflichen und damit zu
niedrigen Reibwerten fithren konnte [39,104,105]. Im Laufe eines Versuchs
(f = 20 Hz) in Stickstoffatmosphére mit einer verhéltnisméaBig unebenen SSiC-Platte
— wie sie exemplarisch in Abbildung 5.8 dargestellt ist — wurde der Zustand der
Supraschmierfahigkeit nicht erreicht und es wurden bei einem quasistationiaren Reib-

koeffizienten von u= 0,12 verstarkt Verschleifipartikel produziert. Diese wiesen eine
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braunliche Farbung auf (Abbildung 5.14) und bei der Analyse mittels EDX und XPS
konnte in der Tat ein hoher Kohlenstoffanteil nachgewiesen werden (Abbildung 5.15).
Da gleichzeitig kein elementares Silicium gefunden wurde, liegt die Vermutung nahe,
dass tatsédchlich eine Wechselwirkung der neu entstehenden Oberflichen mit dem

Isooctan in den Versuchen stattfindet.
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Abbildung 5.14: Fotografie der Ansammlun- Abbildung 5.15: XPS-Analyse des in Abbil-
gen braunlichen Abriebes auf einer SSiC-Platte dung 5.14 gezeigten Abriebes.

direkt nach Versuch in Stickstoffatmosphére.

Auf SSiC-Proben aus Versuchen, in denen die Reibung von Beginn an gering ausfiel
und schliellich zeitnah ein Ubergang in den Zustand der fliissigen Supraschmierfi-
higkeit stattfand, konnte hingegen kein signifikant erhéhter Kohlenstoffanteil gemes-
sen werden (Abbildung 4.41d). Unter Umstédnden wurden, bedingt durch die geringe
absolute Grofle der eingebrachten Energie, nur so geringfiigige Stoffmengen chemisch
umgesetzt, dass die Konzentration an der Oberflache unter der Sensitivitit der Ana-
lysemethoden lag. Uberraschender Weise wurden auf diesen Proben im Vergleich zu
den unbelasteten Referenzproben (Abbildung 4.5b) sogar erhéhte Sauerstoffkonzent-
rationen bis zu Sputtertiefen von 100 nm gemessen, trotz der Stickstoffatmosphére.
Eine mogliche Erklérung dafiir konnte eine ez-situ erfolgende Oxidation sein: Unter
Umstédnden sind die ,notdiirftig abgeséttigten® Oberflachen der Proben und in Poren
angesammelten, feinen Verschleifipartikel nach Ende des Experimentes noch so reak-
tiv, dass sie beim anschlieBenden Offnen der Versuchskammer und der damit ver-

bundenen Exposition mit Luftsauerstoff nachtraglich oxidieren. In diesem Fall lieSen
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sich demnach nur bedingt Riickschliisse von den XPS-Messungen auf die tatsachli-
chen Verhaltnisse im Tribokontakt ziehen.

Wenn die bisher diskutierten Annahmen beziiglich der fliissigen Supraschmierfihig-
keit, der Oberflacheneigenschaften von Proben und Verschleifipartikeln korrekt sind,
miisste das System bzw. der Zustand fliissiger Supraschmierung in Stickstoffat-
mosphére robuster gegeniiber einer Storung durch Festkorperkontakt sein, als in
feuchter Atmosphére: Durch das Ausbleiben agglomerierender Verschleifipartikel,
sollte das System nach Abklingen eines Storimpulses deutlich schneller in die hydro-
dynamische Reibungstieflage zuriickkehren konnen. Um diese Hypothese zu tiberprii-
fen, wurde ein weiteres Experiment durchgefithrt, bei einer Hubfrequenz von
f = 20 Hz. Nachdem der Zustand der fliissigen Supraschmierfahigkeit erreicht war,
wurde das System durch Aufbringen zusétzlicher Normalkraft gestort, sowohl in
feuchter Luft, als auch in Stickstoffatmosphéare. Sobald das Reibkraftsignal eine Re-
aktion auf die Normalkrafterhohung zeigte — es mutmaflich also zwischenzeitlich zu
Festkorperkontakt kam — wurde diese wieder auf das urspriingliche Maf3 reduziert
und die Zeit ausgewertet, bis auch das Reibsignal wieder das urspriingliche Niveau
erreicht hatte.

Die aufgezeichneten Reibzahlverldufe sowie Messschriebe eines im Priifstand verbau-
ten Abstandssensors, welcher unter anderem direkt mit der aufgebrachten Normal-
kraft korreliert, sind in Abbildung 5.16 dargestellt. Die Ergebnisse bestatigen die
aufgestellte Hypothese: Unter dem Einfluss der Stickstoffatmosphare folgt der Reib-
kraftverlauf verzogerungsfrei der Normalkrafterhohung und dem anschlieenden
Riickgang der Normalkraft, die Storung des Systems zeigt keinerlei Nachwirkungen
auf das Reibverhalten (Abbildung 5.16a). Im Vergleich dazu steigt die Reibung in
feuchter Atmosphére stéarker an und das System benotigt nach Riickgang der Nor-
malkraft auf Ausgangsniveau ~ 10 — 15 Sekunden (£ 200 — 300 Hiibe), um die Fol-
gen des Storimpulses zu tiberwinden (Abbildung 5.16b). MutmafBlich fiithren also ver-
sinternde Festkorperkontakte zunédchst zu hoher Reibung und die in dieser Zeit neu-
gebildeten Verschleifipartikel bzw. Agglomerate miissen solange umgeformt, auf den
Kontaktflachen umverteilt und verschmiert werden, bis die Oberflichen eine Riick-
kehr des Systems in den Zustand der fliissigen Supraschmierfahigkeit erlauben, in
welchem die Oberfléchenchemie letztendlich wiederum nur noch eine untergeordnete
Rolle spielt.
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Abbildung 5.16: Vergleich der Systemantwort auf einen Stérimpuls in Abhéngigkeit der At-

g

mosphére. to: Der Zustand der Supraschmierfdhigkeit wird durch Aufbringen zusétzlicher Nor-
malkraft gestort (Anmerkung: Der Abstandsensor korreliert mit der Normalkraft), t;: Die Nor-
malkraft ist auf das urspriingliche Maf3 reduziert, to: Der Zeitpunkt, in dem das System in die
Supraschmierfahigkeit zuriickkehrt.

Im direkten Vergleich zu Siliciumcarbid zeigen die Ergebnisse fiir Siliciumnitrid ein
signifikant anderes tribologisches Verhalten. Das erscheint vor dem Hintergrund der
sehr dhnlichen Oberflichenchemie tiberraschend, wurde aber bereits unter anderen
von Hsu beobachtet [91]. Es stellt sich die Frage, warum es in keinem der Experi-
mente mit SisN,, unabhéngig von den chemischen Umgebungsbedingungen, zu einem
Ubergang in die Supraschmierfihigkeit kam. Moglicherweise konnte die Verrundung
der SizN,-Pellets wahrend des Schleifvorgangs eine Rolle spielen (Abbildung 4.1).
Dadurch ist die Kontaktflache kleiner — und damit die tatsachliche Flachenpressung
héher — als es in den Experimenten mit SSiC der Fall war. Allerdings zeigen die
Traganteilanalysen der AFM-Bilder (Abbildung 4.29), dass selbst SSiC-Proben, die
den Zustand verschwindend kleiner Reibung erreicht hatten, teilweise noch deutlich
die durch das Schleifen eingestellte Topographie erkennen lielen. Die wenigen tra-
genden, plateauartigen Bereiche, sollten im Versuch also entsprechend ebenso hohe
oder gar noch hohere Flachenpressungen erfahren haben. Als Ursache wahrscheinli-
cher ist daher die Art und Weise der Oberflaichenentwicklung der SisNi,-Proben wéh-
rend der tribologischen Belastung in Isooctan. Die Abbildung 4.37 und Abbildung
4.38 zeigen exemplarische Oberfldchen fir Si;N+-Proben nach Experimenten in feuch-
ter Luft. Deutlich zu erkennen sind die inselartigen, mit Tribofilm belegten Bereiche,
die so nicht fiir SSiC-Proben beobachtet wurden. Dieser Belag besteht zum Grofiteil
aus oxidierten Verschleifipartikeln, was sowohl in den EDX-Messungen (Abbildung
4.38b), als auch im entsprechenden XPS-Tiefenprofil deutlich wird (Abbildung
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4.43b). Wihrend also fiir SSiC die tragenden Oberflachenteile durch die tribologische
Belastung bzw. dem daraus resultierenden Verschleifl immer glatter und die Lastver-
teilung somit immer homogener wird, fiithren das Haften und die inselartige Erschei-
nungsform dieser Beldge auf der SisNs,-Oberfliche im Verlauf des Experiments zur
Entwicklung einer immer inhomogener werdenden Lastverteilung mit veranderlichen,
lokal hohen Spannungskonzentrationen. Durch den Einfluss der Feuchtigkeit wird
zusétzlich der Materialabtrag erleichtert und die Verschleifirate erhoht sich [106].
Das Resultat sind ungleichméflig abgetragene Oberflachen und in Summe hohere
absolute Verschleiflbetrage, was sich letztendlich in den entsprechenden Profilschnit-
ten (Abbildung 4.23 und Abbildung 5.10d) und erhéhten Rauheitswerten widerspie-
gelt, welche iiber denen der feingeschliffenen Oberflichen vor dem Versuch liegen
konnen (Abbildung 4.27 und Abbildung 4.28). In Abbildung 5.17 sind zur Verdeut-
lichung versuchsprogrammunabhéingig die Anderungen einiger Rauheitskennwerte

fiir SSiC- und SizsNs-Platten nach Versuchen in feuchter Luft zusammengefasst.
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Abbildung 5.17: Mittels Tastschnittgerit ermittelte Anderung der
Rauheit in Versuchen in feuchter Luft, gemessen senkrecht zur Gleit-

richtung (y).

Dabei scheinen die Voraussetzungen fiir ein gewisses Mafl an Haftung von abgeriebe-
nem Material auf der SisNs;-Oberflache nicht ausschlieflich unter dem Einfluss von
Feuchtigkeit gegeben zu sein. Die Aufnahmen von Oberflachen nach Versuchen in
trockener Luft oder Stickstoffatmosphére lassen erahnen, dass auch unter diesen Be-
dingungen Teile des Abriebs im direkten Kontakt verbleiben und dadurch flach ge-
driickt werden (Abbildung 4.40b und ¢) — wenngleich deutlich homogener verteilt
als fir Versuche in feuchter Atmosphéare (Abbildung 4.39). Die Rauheitswerte der
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SisNs,-Proben liegen wohl deshalb auch nach Versuchen unter identischen Bedingun-
gen fast immer tber jenen der SSiC-Pendants (vgl. Abbildung 4.25 — Abbildung
4.28).

Der subjektive Eindruck der bei der Betrachtung von Abbildung 4.40b und ¢ ent-
steht, ndmlich dass das Phdnomen haftenden Abriebs in Versuchen mit Stickstoffat-
mosphére stirker ausgepragt ist, als unter dem Einfluss trockener Luft, wird durch
die Ergebnisse der XPS-Messungen bestatigt. Im direkten Vergleich der entsprechen-
den Tiefenprofile in Abbildung 4.43d zeigen die Verldufe der Proben aus Versuchen
in Stickstoff bis zu einer Sputtertiefe von 200 nm eine wesentlich ausgepragtere che-
mische Verdnderung im Vergleich zu den Referenzmessungen in Abbildung 4.5b, als
die Verlaufe fiir Proben aus Versuchen in trockener Luft. Ebenso wie es fiir SSiC-
Proben der Fall war, wurden auch fiir SisN,-Oberflachen trotz der Stickstoffat-
mosphére hohere Sauerstoffwerte gemessen, als nach Versuchen in trockener Luft.
Als Erklarung ist analog zum SSiC eine ez-situ erfolgende Oxidation nach den Expe-

rimenten denkbar.

Warum aber haftet das verschlissene Material auf SisN, derart stark, dass es im
Reibkontakt verbleibt und es sogar zur Entstehung eines inselartigen Belages kom-
men kann — auf SSiC hingegen nicht?

Denkbare Ursachen sind vielfiltig, so entstehen aus Silicium, Stickstoff und Sauer-
stoff beispielsweise unter bestimmten Voraussetzungen die sogenannten Siliciumo-
xinitride. Vor allem die Haftung von SiOs.-Partikeln koénnte durch die Ausbildung
eines Ubergangsbereiches aus einer solchen Mischphase auf den SizNi-Oberflichen
begriindet sein, im Sinne einer Chemisorption.

Aber auch triboelektrische Effekte kénnten einen Einfluss haben [95]. Durch Reibung
zweier Materialien kann es zum Ubergang von Elektronen von einem Material auf
das andere kommen und damit zur elektrischen Aufladung. Bei Verwendung artglei-
cher Werkstoffe — also wie im betrachteten Falle einer Selbstpaarung — sollte dieser
Effekt prinzipiell nicht stark ausgepréigt auftreten, da beide Oberflachen dieselbe
Elektronenaffinitat aufweisen. Da es durch die tribochemischen Reaktionen aber
zweifellos zur Oxidation kommt, ist davon auszugehen, dass es lokal immer auch zu
artungleichen Si;N-SiO-Kontakten kommt, welche mit einem Elektronentiibergang
verbunden sein koénnen. Da SisN, ein Isolator ist, also bei Standardbedingungen
ebenso wie das Umgebungsmedium Isooctan keine elektrische Leitfahigkeit besitzt,

sollte sich im Verlauf des Experiments eine fiir die Bedingungen charakteristische,
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stabile Oberflachenaufladung einstellen. Letztendlich konnten also dadurch bedingte
elektrostatische Wechselwirkungen fiir die Haftung der Verschleifipartikel auf der
Oberflache verantwortlich sein [107]. SSiC hingegen ist ein Halbleiter, wodurch die
elektrische Leitfahigkeit womoglich bereits groff genug ist, um ein Abflieen der La-
dungen zu ermoglichen und eine derartige Aufladung zu verhindern. Wahrend der
Oberflachencharakterisierung mittels AFM wurden dazu passende Beobachtungen
gemacht. Das Anndhern der Tastspitze aus Silicium an die Oberflichen der SSiC
Proben war problemlos moglich und erfolgte vollkommen gleichméflig. Unter identi-
schen Bedingungen gestaltete sich dieser Schritt bei SisNs,-Proben deutlich schwieri-
ger: Sobald der Cantilever einen gewissen Abstand zur Oberflache unterschritt, wirk-
ten zwischen Siliciumspitze und SisNi-Oberflache derart starke attraktive Krafte,
dass es zum snap-in kam und das Gerit eine Uberlast signalisierte.

Ein weiterer Erklarungsansatz fiir das Haften der Verschleifipartikel findet sich in
der Betrachtung der (-Potenziale von SSiC, SizNs und SiO.. Die (-Potenzialkurve
eines Materials, aufgetragen iiber pH-Werte fliissiger Umgebungsmedien, gibt Auf-
schluss dariiber, welche spezifische Oberflachenladung ein Werkstoff unter Einfluss
einer entsprechenden Umgebung ausbildet. Isooctan ist ein reines Alkan, eine pH-
Wert Bestimmung ist per Definition deshalb grundsétzlich nicht méglich. Allerdings
gibt es Forschungsberichte, die darauf hindeuten, dass das (-Potenzial eines Materi-
als in wéssriger Umgebung direkt korreliert mit der sich ausbildenden spezifischen
Oberflachenladung in unpolaren Flissigkeiten [108,109]. In Tabelle 5.2 sind daher
zum Vergleich die isoelektrischen Punkte von SiC, SizN, und SiO. aufgefiihrt, bzw.
die pH-Werte jener Umgebungen, in denen die Stoffe eine neutrale Oberflachenladung
aufweisen. Unter der Annahme, dass die Verhaltnisse in Isooctan am echesten mit
einem pH-neutralen Medium verglichen werden koénnen, miissten sich darin also auf
SiO2- und SiC-Oberflachen gleichartig negative Ladungen ausbilden, was insgesamt
also repulsive Krafte zwischen Verschleilpartikeln und Probenoberflachen zur Folge
hatte. Fiir SisN, hingegen sollte sich keine oder gar schwach positive Oberflachenla-
dungen ausbilden — negativ geladene SiOs-Partikel wiirden also attraktive Krafte
erfahren und damit auf der SisNs;-Oberflache haften [110].
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Tabelle 5.2: Isoelektrische Punkte (IEP) relevanter Stoffe nach [111-113].

Werkstoff Isoelektrischer Punkt (pH-Wert)
SiC 253

SizNy 6-9

SiO, 1,7-3,5

Die gemessenen Reibzahlen fiir SisN, in den verschiedenen Atmosphéren unterschei-
den sich nur leicht voneinander (vgl. Abbildung 5.18), obwohl sich die verschlissenen
Kontaktflachen der Proben nach den Versuchen signifikant unterscheiden. In der
Literatur finden sich eine Vielzahl von Berichten tiber den Einfluss verschiedener
Atmosphéren auf die Reibung und den Verschleifl in ungeschmierten Versuchen mit
SisN4, wobei meist ein reibungs- und verschleifireduzierender Effekt der Luftfeuchtig-
keit beobachtet wurde [10,22,39,114,115]. Dies wird in der Regel auf die sich ausbil-
dende, als eine Art Festschmierstoff fungierende, Hydroxidschicht zuriickgefiihrt.
Dieser Mechanismus konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht beobachtet werden. Un-
ter Umstanden ist die maximale Loslichkeit von Wasser in Isooctan zu niedrig, um
eine ausreichende Hydratisierung der Reaktionsprodukte sicherzustellen, wodurch
sich letztendlich unabhéngig von den atmosphérischen Einfliissen Oberflachenkonfi-
gurationen mit ahnlichen Reibeigenschaften durchsetzen. Zudem koénnte auch der
Sauerstoffgehalt der Glasphase, bestehend aus Yttriumoxid, ein Grund fiir die gerin-
gen Unterschiede sein. Selbst in der nominell sauerstofffreien Stickstoffatmosphére
konnten sich so unter Umstanden oxidische Oberflachenschichten ausbilden, was die
nahezu identischen quasi-stationdren Reibzahlen von Versuchen in trockener Luft
und Stickstoff erkldren wiirde (vgl. Abbildung 5.18).

Si;N,/Si;N, in Isooctan

0,4 Feuchte Luft f=20 Hz
Trockene Luft
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Abbildung 5.18: Gemessene Reibkoeffizientenverlaufe fir SisN, unter dem Einfluss unterschied-

licher Umgebungsatmosphéren.
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AbschlieBend sollen auch die Versuche zum Einfluss einer grenzflachenaktiven
Substanz (Aerosol OT-SE) auf die tribologischen Vorgéange diskutiert werden. Es
geniigte bereits ein Tropfen (~ 65 ul) der Substanz auf einen Liter Isooctan — was
in etwa einer Konzentration von 0,1 mmol/l entspricht — um das beobachtete Reib-
verhalten von SSiC und SisN, in feuchter Atmosphére deutlich zu verdndern
(SSiC: Abbildung 4.9, SizN,: Abbildung 4.15). Materialunabhéngig wurde dabei ein
quasi-stationarer Reibkoeffizient von y = 0,16 — 0,17 am Ende der Versuchslaufzeit
gemessen. Auch die Verschleifirate wurde durch die Substanz beeinflusst. Fiir beide
Keramiken wurde ein Minimum an Verschlei im direkten, atmosphéreniibergreifen-
den Vergleich aller entsprechenden Versuche mit einer Frequenz von f = 10 Hz ge-

messen.

Es stellt sich die Frage, wie diese signifikante Wirkung durch nur einen Tropfen
dieser Substanz zustande kommen kann. Die Funktionalitidt des im AOT enthaltenen
Natriumdioctylsulfosuccinat-Molekiils basiert auf der Abspaltung eines Natrium-
Ions, wodurch ein ldngliches Molekiil mit negativ geladener, polarer Kopfgruppe und
unpolarem Schwanz entsteht, welches unter anderem auch in Isooctan 16slich ist
(Abbildung 5.19). Beispielsweise konnen dadurch sogenannte inverse Mizellen ausge-
bildet werden [116] und eine Emulsion aus einem unpolaren Medium und Wasser
erzeugt werden (Abbildung 5.20). Dadurch wird der Einfluss der Wassermolekiile im
[sooctan auf die ablaufenden tribochemischen Prozesse gehemmt oder ganzlich un-
terdriickt. Dann sollten die gemessenen Reibzahlen oder zumindest qualitativ die
Reibzahlverlaufe naherungsweise mit jenen aus Versuchen mit trockener Luft iiber-
einstimmen, was so nicht der Fall ist (vgl. Abbildung 4.7 fiir SSiC und Abbildung
4.13 fur SisNy). Der Hauptanwendungszweck des AOT deutet auf einen weiteren Me-
chanismus hin: Andernfalls zur Flockung oder Sedimentation neigende kolloidale Sus-
pensionen, also Stoffgemische aus fein verteilten Festkorpern in einer Flissigkeit,
lassen sich durch die Wirkung der grenzflachenaktiven Molekiile stabilisieren. Ange-
zogen durch die Oberflachenladungen der feinen Partikel, werden die polaren Kopfe
der Molekiile von den Festkorperteilchen durch Chemi- oder Physisorbtion adsor-
biert. Unterdessen bewirkt der weit in die Fliissigkeit ragende, unpolare Teil des
Molekiils eine sterische Hinderung bei Anndherung weiterer Partikel, so dass ein Zu-

sammenklumpen der Kolloide verhindert wird (Abbildung 5.20).
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Abbildung 5.19: Molekiilstruk- Abbildung 5.20: Prinzip der sterischen Hinde-
tur des AOT nach [117]. rung nach [100].

Da wie bereits beschrieben im Experiment auf den Kontaktflichen der beiden Kera-
miken sehr reaktive Zustédnde herrschen und zudem verschiedene Mechanismen eine
Aufladung der Oberflichen bewirken koénnen [89], ist davon auszugehen, dass die
Natriumdioctylsulfosuccinat-Molekiile eine starke Affinitdt zu den tribologisch sti-
mulierten Reibflichen aufweisen. Die Abséttigung freier Valenzen bzw. die Minimie-
rung der Oberflachenenergie kann daher in Anwesenheit dieser Molekiile nicht nur
durch die Adsorption von Sauerstoff- bzw. Wassermolekiilen oder durch eine kataly-
tische Wirkung auf das Isooctan geschehen, sondern alternativ durch das Anlagern
dieser grenzflachenaktiven Substanz. Darauthin werden die tribologischen Prozesse
bei der Relativbewegung der Korper durch die Wechselwirkungen zwischen den an-
gelagerten Molekiilen und dem Isooctan bestimmt — die Reib- bzw. Verschleileigen-
schaften der SSiC- und SisNsOberflachen werden unterdriickt oder tiberschrieben
und spielen nur noch eine untergeordnete Rolle. Die dabei auftretende, vergleichs-
weise hohe Reibung, lasst sich unter Umstédnden auf eine erhohte innere Reibung
aufgrund der Bildung und Zerstérung von Bindungen innerhalb einer diinnen, sich
auf den Oberflichen ausbildenden Gel-Schicht zuriickfiihren. So wurde beispielsweise
bei der Additiventwicklung fiir Motordle beobachtet, dass das im AOT enthaltene
Molekiil in Schmierdlen unter tribologischer Belastung in der Tat zur Gelbildung
neigt [118]. Das entsprechende Kalium-Pendant des Molekiils zeigt diese Neigung
hingegen nicht — und findet bis heute Einsatz in einem Bleiersatzmittel fiir Oldti-

mermotoren, um den Verschleif der Komponenten zu reduzieren [119]. Die Aufnah-
men der entsprechenden Probenoberflichen (SSiC: Abbildung 4.32e, SizN,: Abbil-
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dung 4.39¢), insbesondere aber die gemessenen XPS-Tiefenprofile der Proben unter-
stiitzen diese Theorie: Im Vergleich zu Referenzflichen neben den Verschleiflispuren
(Abbildung 4.41f und Abbildung 4.43f), wurden in den Spuren deutlich héhere Nat-
rium-, Schwefel-, Sauerstoff- und Kohlenstoffkonzentration bis zu Sputtertiefen von
50 — 200 nm gemessen (Abbildung 4.41e und Abbildung 4.43e).

Ubertragbarkeit der Ergebnisse und abschlieBende Gedanken

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefithrten Experimente, gemachten Beobachtun-
gen und angestellten Uberlegungen legen nahe, dass der Zustand der fliissigen Sup-
raschmierfahigkeit fiir selbstgepaartes SSiC in den hier beobachteten Féllen auf hyd-
rodynamische Effekte zurtickzufithren ist. Die Supraschmierfahigkeit konnte iiber die
iiblicherweise nano- und mikroskaligen Systeme hinaus, auch in makroskopischen
Modellversuchen reproduzierbar erreicht werden. Daraus folgt unweigerlich die Frage
nach den notwendigen Grundvoraussetzungen und Bedingungen, welche erfiillt wer-
den miissen, um den Zustand auch in anderen Tribosystemen und Materialpaarungen
zu erreichen — was letzten Endes auch die Ubertragung der Ergebnisse in technisch

relevante Systeme erlauben konnte.

Die spannendsten Fragen ergeben sich dabei sicherlich aus materialwissenschaftlicher
Sicht. Grundsétzlich fithrt die geringe Duktilitat des SSiC, in Kombination mit der
hohen Ausgangskonformitidt und der damit von Versuchsbeginn an gleichméfiigen
Lastverteilung iiber die Probenoberflichen dazu, dass die tribologische Belastung
hauptsichlich sehr lokalisiert in den Kontaktpunkten der Asperitdten hohe Pressun-
gen verursacht. Durch die limitierten Moglichkeiten der mikrostrukturellen Anderun-
gen im Material, werden dabei nur duflerst oberflichennahe Prozesse ablaufen
konnen. Diese tribologisch induzierten Verdanderungen der Oberfliche miissen letzt-
lich — trotz der Sprodigkeit des SSiC — nicht nur lokal, sondern iiber den gesamten
Kontakt gesehen zu einer Homogenisierung der Lastverteilung fithren, um den Uber-
gang in die fliissige Supraschmierfahigkeit zu ermoglichen. Doch welche Mechanismen
spielen hierbei die dominierende Rolle? Was fiihrt — auf elementarster Ebene —
dazu, dass die Kontaktflichen derart gleichméfiig verschleifen und glatt werden,
wéhrend bspw. fiir metallische Tribosysteme oder auch das selbstgepaarte SisNy an-

dere Tendenzen der Kontaktevolution beobachtet werden?
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Moglicherweise ist der Schliissel zur fliissigen Supraschmierfahigkeit die Kombination
aus kovalent gebundenem (im Normalfall nicht zur Adhésion neigendem) Material
und einer gewissen (durch Chemi- oder Physisorption induzierten) Plastizitét, streng
lokalisiert an der Oberflache, wie sie beispielsweise der Rehbinder-Effekt be-
schreibt [10]. So ergébe sich unter Belastung in-situ im Prinzip das Gegenteil einer
Randschichthartung: Die in Kontakt stehenden Proben koénnen sich durch ein, auf
die auerste Oberfliche beschrianktes, plastisches Flieflen ideal aneinander anpassen,
ohne dass die hohe Grundkonformitét der Reibpaarung — welche fiir die Hydrody-
namik notwendig ist — verloren geht. Unter Umstanden dhneln die im Kontakt ab-
laufenden Prozesse aber auch am ehesten solchen, wie sie in Modelvorstellungen zum
chemisch-mechanischen Planarisieren (englisch: chemical-mechanical planarization,
CMP) in der Halbleiterelektronikherstellung beschrieben werden: Wechselwirkende
Mechanismen physikalischer und chemischer Natur resultieren in einer immer wieder
ablaufenden Folge von Oberflichenmodifikationen, Schichtbildungsprozessen und ab-
rasivem Abtragen [96]. Oder aber eine sehr oberflichennahe Amorphisierung der
Kontaktflachen und ein damit einhergehendes verandertes mechanisches Material-
verhalten der Oberfléche fithren bei anhaltender tribologischen Belastung zu einer
homogenen Lastverteilung durch gleichmafligen, Atom-fiir-Atom-artigen Materialab-
trag tiber den kompletten Reibkontakt hinweg [120].

Doch unabhangig davon welche Elementarmechanismen letztlich bei der Evolution
der Oberflachenmorphologie die tragenden Rollen spielen, sie sollten gewisse Spuren
in der Struktur des Materials hinterlassen, wenngleich auch nur sehr begrenzt auf die
oberflichennahen Bereiche unter den verschlissenen Kontaktflachen. Unter Umstén-
den konnte hier in Zukunft der Einsatz von hochauflésender (Transmissions-) Elekt-
ronenmikroskopie und tomographischen Atomsonden, in Kombination mit chemi-
scher Oberflachenanalytik und Computersimulationen — welche chemische Reaktio-
nen und Kontaktsimulation auf molekularer Ebene vereinen — Licht ins Dunkel der

im verborgenen ablaufenden Prozesse bringen.

Letzten Endes ist diese Arbeit, mit all den angestellten Experimenten, ein einzelner
Schritt in Richtung Beantwortung dieser fundamentalen Fragen. Die entsprechenden
Elementarmechanismen eindeutig zu identifizieren, welche sich zudem je nach che-
mischen Umgebungseinfliissen unterscheiden werden, stellt somit eine spannende

Herausforderung fiir zukiinftige materialwissenschaftliche Forschungsarbeiten dar.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die tribologischen Eigenschaften von Siliciumcarbid
und Siliciumnitrid — jeweils in Selbstpaarung — unter reversierender Gleitbeanspru-
chung in Isooctan mit variierenden Hubfrequenzen und Umgebungseinfliissen charak-

terisiert.

Dabei konnte gezeigt werden, dass fiir SSiC der Zustand der fliissigen Supraschmier-
fahigkeit mit Reibwerten von p < 0,003 eintritt. Erklarungsansétze in der Literatur
fiir diesen Zustand in wassrigen Medien stiitzen sich héufig auf elektrochemische,
Ionen-basierte Oberflicheneffekte, welche im vorliegenden Fall aufgrund der Eigen-
schaften des Isooctans nicht plausibel sind. Die wahrscheinlichste Ursache fiir die
verschwindend geringe Reibung ist daher ein oberfléchentrennender Fliissigkeitsfilm.
Allem voran wurde dazu passend als Grundvoraussetzung fiir den Ubergang in die
Reibungstieflage eine hohe Konformitét der Kontaktflichen von Grund- und Gegen-
korper festgestellt. Des Weiteren weisen die SSiC-Oberflachen nach der tribologischen
Belastung in der Regel lokal sehr niedrige Rauheitswerte auf, wodurch selbst geringe
Schmierfilmdicken ausreichen kénnen, um die Kontaktflachen voneinander zu tren-
nen. Analytische Berechnungen legen nahe, dass ein entstehender Flissigkeitsfilm
zwischen den Reibpartnern an den Totpunkten der reversierenden Gleitbewegung
aufgrund von Viskositats- und Tragheitseffekten nicht unweigerlich zusammenbre-
chen muss und damit ein Operieren im hydrodynamischen Reibungsregime trotz der
reversierenden Bewegung moglich ist. Durch das Einbringen von mikrokanalartigen
Strukturen auf der Pelletoberfliche konnte das Zustandekommen der fliissigen Sup-
raschmierfdhigkeit hingegen unterdriickt werden. Die plausibelste Erklarung hierfiir
ist, dass die Verdrangung des Isooctans an den Totpunkten der Pelletbewegung durch

die Textur erleichtert wird.

Ungeachtet der Tatsache, dass die Wirkflachen der Proben zu jeder Zeit der Experi-
mente vollstdndig von Isooctan bedeckt waren, konnten signifikante Effekte atmo-
spharischer Einfliisse aus der Umgebung des Tauchbades in Form von verdnderten
Reib- oder VerschleiBwerten fiir SSiC und SisNs nachgewiesen werden. Fiir SSiC
fithrte eine Atmosphére aus feuchter Luft in weiten Bereichen zu unruhigen und stark
schwankenden Reibzahlverlaufen, welche vermutlich in adhéasiven Wechselwirkungen

sich ausbildender chemischen Spezies auf den Oberflichen begriindet sind. Ver-
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schleiflpartikel traten in Form von réllchen- oder fadenartigen Objekten in Erschei-
nung. In trockener Luft wurden tendenziell gleichméfiigere Reibzahlverlaufe mit nied-
rigeren Absolutwerten gemessen und Verschleifl konnte in Form von pulverartigen,
losen Ansammlungen auflerhalb der Verschleiflspuren beobachtet werden. Fiir SisNy
konnte ein Einfluss der Umgebung hauptsichlich auf die Entwicklung der Oberflé-
chentopographie und den Materialverlust durch die tribologische Belastung nachge-
wiesen werden, wobei Feuchtigkeit zur Entstehung inselartiger, sauerstoffreicher Be-
reiche auf den Kontaktflachen fiihrte. Einen Erklarungsansatz hierfiir stellen Wech-
selwirkungen zwischen Oberflachenladungen entstehender Abriebpartikel und der
SisN-Oberflache dar. Der Reibkoeffizient fiir selbstgepaartes SisN, zeigte in den Ex-
perimenten eine vergleichsweise geringe Abhéangigkeit von Umgebungseinfliissen, was
unter Umstanden teilweise durch die sauerstoffhaltige Glasphase im Material begriin-
det werden kann. Eine Lasertexturierung der Wirkflachen hatte fiir SisNy keine nen-
nenswerten Effekte.

In nominell sauerstofffreier Stickstoffatmosphére zeigten beide Keramiken im Ver-
gleich die niedrigsten Reib- und Verschleiiwerte. Mutmafllich kommt es zu einer
alternativen Absattigung reaktiver Oberflichenzustiande durch katalytische Zerset-
zungs- oder Polymerisierungsprozesse im Zusammenspiel mit Isooctan und unter Um-
stdnden zu einem gewissen Mafl an Amorphisierung der Werkstoffoberflache in den
tribologisch aktivierten Reibspuren.

Durch den Einsatz minimaler Mengen einer grenzflichenaktiven Substanz (AOT)
konnte zuséatzlich gezeigt werden, dass sich das tribologische Verhalten beider Werk-
stoffe gezielt manipulieren ldsst und in Folge dessen die Reibung sowie der Verschleif3
gesenkt werden konnen. Insbesondere konnte so der Einfluss von Wasser aus der
Atmosphére auf das Reibverhalten von SSiC unterdriickt werden, was auf die hohe
Affinitat keramischer Wirkflachen gegentiber elektrisch geladenen chemischen Spezies

zuruckzufihren ist.

Die Ergebnisse dieser Arbeit legen im Kern dar, dass Reib- und Verschleifiverhalten
keramischer Gleitsysteme das Ergebnis einer Vielzahl komplex wechselwirkender Ein-
flussfaktoren und im Kontakt ablaufender Prozesse sind. Kleinste Verdnderungen der
Umgebungsbedingungen koénnen trotz Tauchbadschmierung einen drastischen Ein-

fluss auf die tribologisch induzierten Abldaufe haben.
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Einerseits konnten keramische Gleitsysteme dadurch als wenig robust, da zu sensibel
gegentiber aufleren Einflussfaktoren betrachtet werden. Andererseits konnte diese Be-
einflussbarkeit auch als Stéirke begriffen werden, welche es erlaubt, durch Einsatz
minimalster Mengen von Additiven mafigeschneiderte Losungen fiir eindeutig defi-
nierte Einsatzzwecke zu entwickeln. An diese Arbeit ankniipfende Forschungsvorha-
ben bieten sich daher beispielsweise in Bezug auf das Erreichen der fliissigen Supra-
schmierfahigkeit in Kombination mit dieser Manipulierbarkeit des Reibverhaltens in
der Mischreibung an. Unter Umstanden lassen sich fiir verschiedenste Schmiermedien
grenzflachenaktive Molekiile identifizieren, durch deren Anlagerung auf den Wirkfla-
chen ein gekapseltes, keramisches Tribosystem iiber weite Bereiche der Stribeck-
Kurve in der Supraschmierfahigkeit nahezu verschleilfrei betrieben werden kann. Ein
rein empirischer, experimenteller Ansatz erscheint dabei allerdings nicht zielfithrend.
Moglicherweise konnen die Wechselwirkungen zwischen tribologisch aktivierten
Oberflachen und verschiedenen chemischen Spezies durch geeignete computerge-
stitzte Simulationsverfahren, wie beispielsweise der Molekulardynamik, abgebildet

und vorhergesagt werden.
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