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Technische Universitdt Chemnitz, Institut fiir Physik, Dissertation, 2013
(130 Seiten, 77 Abbildungen, 7 Tabellen, 136 Literaturstellen)

Die Nanoindentation ist ein inzwischen etabliertes Verfahren zur Bestimmung der Materi-
alkennwerte Héarte und Elastizitdtsmodul in kleinen Groflendimensionen. Eine zusétzliche
Bestimmung der Fliefspannung aus solchen Nanoindentationsexperimenten wiirde deren
Einsatzmoglichkeiten deutlich erweitern und zum Beispiel fiir die Bauteilauslegung kleiner
Strukturen, Schichtcharakterisierung und die Beschaffung von Simulationseingangsdaten
einen groflen Fortschritt bedeuten. Diese Griinde machen das Thema zu einem aktuellen
Forschungsgegenstand. In der vorliegenden Arbeit steht deswegen die Bewertung von Flie3-
spannungsbestimmungsverfahren fiir Massivmaterialien in der Nanoindentation mittels ei-
ner Kombination aus Finite-Elemente-Simulationen und umfangreichen Experimentaldaten
im Zentrum. Im Speziellen wird dabei das Konzept des effektiv geformten Indenters mit
dem erweiterten HERTZschen Ansatz und dessen Anwendung zur Flielspannungsbestim-
mung aus Findringversuchen mit selbstdhnlichen Berkovichpyramiden betrachtet.

Zur Bearbeitung dieser Aufgabenstellung wurden unter anderem drei Referenzverfahren zur
FlieBspannungsbestimmung (die Ezpanding cavity-Modelle, das Loading partial unloading-
Verfahren und Minidruckversuche) ausfiihrlich charakterisiert. Damit konnten dann im
Weiteren belastbare Referenzfliefspannungen fiir die umfangreiche Experimentaldatenba-
sis zur Verfiigung gestellt werden. Auflerdem wurden die untersuchten Materialien auf
den Einfluss der Groflenabhéngigkeit der Fliespannungen, den Indentation size effect,
hin untersucht. Dabei wurden die vorliegenden physikalischen Vorgénge in den Proben
beschrieben, dahingehende Unterschiede bei den betrachteten Referenzverfahren charak-
terisiert und den Fliespannungswerten die FlieBzonendimensionen zugeordnet. Mit den
damit zur Verfiigung stehenden Informationen konnte das Konzept des effektiv geform-
ten Indenters in seiner Anwendung zur FlieBspannungsbestimmung grundlegend bewertet
werden. Alle Untersuchungen wurden dabei stets parallel mit Hilfe von Simulations- und
Experimentaldaten durchgefiihrt, um tiefere Einblicke in die zu Grunde liegende Mechanik
der FlieBprozesse zu gewinnen.

Schlagworter: Nanoindentation, Hartemessung, Flieigrenze, Flielspannung, effektiv ge-
formter Indenter, erweiterter HERTZscher Ansatz, Indentation size effect, Finite-Elemente-
Methode, Ezpanding cavity-Modell, Loading partial unloading-Verfahren
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1 Einleitung

1.1 Einordnung des Themas, Motivation

Die Bestimmung mechanischer Eigenschaften technisch genutzter Materialien ist seit Be-
ginn der Ingenieur- und Naturwissenschaften ein Forschungsschwerpunkt. Mit genauen
Kenntnissen iiber Materialparameter lassen sich technische Anwendungen optimieren so-
wie Simulationen mit Eingangsdaten versehen. Schon friih hat sich deshalb das Gebiet der
Hértepriifung durch Eindringversuche herausgebildet, in dem auch diese Arbeit angesie-
delt ist. Harte, grob beschreibbar als mechanischer Widerstand gegen das Eindringen eines
Priifkorpers, ist jedoch kein grundlegender physikalischer Materialparameter (Kap. 2.1.2).
Vielmehr ergibt sich der Hartewert aus dem Zusammenwirken aller physikalischen Mate-
rialparameter und ist abhéngig vom verwendeten Messverfahren. Neben zahlreichen ande-
ren Hérteskalen wurde Anfang des 20. Jahrhunderts die Vickers-Hértepriifung eingefiihrt
[DIN 6507-1 2006]. Ihr zu Grunde liegt das Eindringen einer vierseitigen Diamantpyra-
mide in die Probenoberfliche. Die sich bei der aufgebrachten Last ergebende Kontakt-
fliche wird optisch ausgemessen. Aus aufgebrachter Last und projizierter Kontaktflache
lasst sich dann der Vickers-Hértewert bestimmen. Mit Verbesserung der Gerétetechnik
konnten die Dimensionen der Hérteeindriicke immer weiter verkleinert werden. Bei sehr
kleinen Kontaktkréaften /' und Eindringtiefen A ergeben sich dann neue Effekte, die tech-
nisch gelost werden miissen. Zum einen kénnen vierseitige Pyramiden dort nicht mehr
ohne das Entstehen einer Dachkante hergestellt werden und zum anderen kénnen die Kon-
taktflachen aus Auflosungsgriinden nicht mehr iiber optische Verfahren ermittelt werden.
Deshalb wird fiir Vickerseindriicke die minimale Kontaktkraft auf F© = 98, 07mN und
die minimale Eindruckdiagonalenlinge auf d = 20pum (und damit h = 2,86m) begrenzt
[DIN 6507-1 2006]. In kleineren Dimensionen wird dann meist mit dreiseitigen Berkovich-
pyramiden gearbeitet, die die selbe Kontaktflichen-Eindringtiefe-Beziehung wie Vickers-
pyramiden besitzen und deren Kanten sich immer in einem Punkt treffen (Kap. 2.2.1).
Das Auflosungsproblem wird iiber das Auslesen der gesamten Kraft-Eindring-Kurve gelst
(registrierende Hartemessungen). Uber angemessene Auswerteverfahren, wie dem Verfah-
ren nach OLIVER und PHARR [OLIVER und PHARR 1992], (Kap. 2.2.1), kann dann rein
iiber die Kraft-Weg-Signale auf die Kontaktfliche und somit die Hérte geschlossen werden.
Registrierende Hartemessungen bei kleinen Kréften werden auch Mikro- oder Nanoindenta-
tion genannt (Mikrobereich: F' < 2N, Nanobereich: h < 0, 2um [DIN 14577-1 2003]) und
stellen das Themengebiet der vorliegenden Arbeit dar. Bedeutung hat Nanoindentation vor
allem, da kleine Eindringtiefen die Messung von Eigenschaften diinner Schichten oder lo-
kaler Eigenschaften kleiner Strukturen ermoglichen. Zudem sind sie quasi zerstorungsfrei.
Die Messung mit Berkovichspitzen bietet, im Gegensatz zu Kugelkontaktexperimenten,
zusitzlich den Vorteil, relativ robust gegeniiber Oberflichenrauheit zu sein. Uber die Mes-
sung der Kraft-Eindring-Kurve ergeben sich aber deutlich mehr Moglichkeiten zur Mate-
rialparameterbestimmung, als nur die Ermittlung der Harte. Eindringkorper (spéter auch
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1 EINLEITUNG

Stempel oder Indenter genannt), die - wie die Berkovichpyramide - selbstéhnlich sind, er-
zeugen unabhingig von der Eindringtiefe ein konstantes Verzerrungsfeld. Im Allgemeinen
liegt sofort nach Beriihrung plastisches Materialverhalten vor. Aus theoretischen Untersu-
chungen geht hervor, dass in einer solchen elastisch-plastischen Kraft-Eindring-Kurve zwei
unabhéngige Informationen {iber das Probenmaterial enthalten sind. So konnte gezeigt wer-
den, dass ein analytischer Zusammenhang zwischen den drei Messgrofien: 1. Kriimmung
der Belastungskurve, 2. Entlastungssteifigkeit am Beginn der Entlastung und 3. Verhéltnis
von maximaler Eindringtiefe zu verbleibender Eindrucktiefe, besteht [THO et al. 2004].
Das bedeutet, mit diesen drei Eingangsgrofien konnen nur zwei grundlegende physikali-
sche Materialparameter ermittelt werden. Im Allgemeinen wird {iber die standardisierte
Nanoindentationsmessung mit Berkovichspitzen [DIN 14577-1 2003] die Hérte und der
E-Modul bestimmt, wobei nur der E-Modul, nicht jedoch die Hérte eine echte physika-
lische Materialkenngrofle darstellt. Bei geeigneter Ausnutzung der Informationen in der
Kraft-Eindring-Kurve ist demnach die Bestimmung einer weiteren grundlegenden physi-
kalischen Materialkenngriéfle, wie die der FlieBspannung, denkbar. Die Anwendungsgrenze
von Eindringversuchen mit spitzen, selbstihnlichen Eindringkorpen ist jedoch klar defi-
niert. Es konnte an verschiedenen Stellen gezeigt werden, dass keine eineindeutige Zuord-
nung der Kraft-Verschiebungs-Kurven von spitzen, selbstdhnlichen Eindringkérpern zu den
Spannungs-Verzerrungs-Kurven des Probenmaterials existiert [CHENG und CHENG 1999],
[ALKORTA et al. 2005]. Die Ermittlung des kompletten Spannungs-Verzerrungs-Verhaltens
ist dementsprechend aus solchen Experimenten nicht moéglich. In der vorliegenden Arbeit
soll ein Verfahren untersucht werden, das zusétzlich zu den drei oben erwidhnten Eingangs-
groffen auch die Kriimmung der Entlastungskurve elastisch-plastischer Eindringversuche
mit einbezieht. Es soll abgeschéitzt werden, ob es damit moglich ist, zusétzlich die Flief3-
grenze eines Probenmaterials zu bestimmen. Dies hétte den Vorteil, dass iiber ein einziges,
standardisiertes Eindringexperiment mit einer Berkovichspitze drei Materialkenngrofien,
namlich die Harte, der E-Modul und die gerade erwéhnte FlieBgrenze bestimmbar wiren.
Das betrachtete Verfahren ist das von PHARR und BOLSHAKOV eingefiihrte Konzept des
effektiv geformten Indenters [PHARR und BoLSHAKOV 2002], (Kap. 4.1). Dieser effektiv
geformte Indenter stellt einen virtuellen Eindringkérper dar, der in Kontakt mit einem hy-
pothetischen elastischen und unverformten Halbraum steht. Dieser Halbraum besitzt die
elastischen Eigenschaften des echten plastisch verformten Materials. Das Konzept dient
zur Beschreibung des elastischen Anteils des gesamten Spannungs-Verzerrungs-Feldes ei-
nes spitzen, selbstihnlichen Eindringkérpers® in einen elastisch-plastischen Halbraum. Die
exponentielle Darstellung der als rein elastisch vorausgesetzten experimentell ermittelten
Entlastungskurve kann direkt mit der Form des effektiv geformten Indenters verkniipft
werden. Dieser erfiillt dann folgende Eigenschaften: Der effektiv geformte Indenter erzeugt
die selbe normale Oberflichenverformung wie der echte Eindringkérper beim elastischen
Wiederbelasten. Seine Kraft-Eindring-Kurve auf dem hypothetischen elastischen Halbraum
ist damit identisch mit der Entlastungskurve des zu Grunde liegenden Experiments. Eine
weitere wichtige Eigenschaft ist, dass der effektiv geformte Indenter bei maximaler Last des
urspriinglichen Experiments eine Kontaktdruckverteilung erzeugt, die dquivalent zu derje-

!Die Geometrie der Vickers- und der Berkovichpyramide wird in den analytischen Betrachtungen durch
den dquivalenten Kegel mit der gleichen Eindringtiefen-Kontaktflichen-Funktion ersetzt.



1 EINLEITUNG

nigen des spitzen Kegelindenters ist. PHARR und BOLSHAKOV zeigten, dass mit der Druck-
verteilung auch die Form des effektiv geformten Indenters vom Probenmaterial abhéngig
ist. Sie nutzten zur Charakterisierung des Materialverhaltens das Verhéltnis E-Modul zu
FlieBspannung, das auch in der vorliegenden Arbeit eine tragende Rolle spielt (Kap. 2.1.3).
Mit Hilfe des obigen Konzepts konnten die Auswirkungen des elastischen Anteils des
Spannungs-Verzerrungs-Feldes erfolgreich von den Restspannungen im Material separiert
werden. Jedoch konnte mit der exponentiellen Form des effektiv geformten Indenters keine
vollstéandige Spannungs-Verzerrungs-Losung fiir den zu Grunde liegenden elastischen Halb-
raum gefunden werden. Dies wurde erst durch den erweiterten HERTZschen Ansatz? (EHA)
[SCHWARZER 2004] moglich. Dieser ersetzt die exponentielle Darstellung durch einen Po-
lynomansatz. Fiir diese Polynomform konnte dann die gesuchte Losung des Spannungs-
Verzerrungs-Feldes im elastischen Halbraum formuliert werden (Kap. 4.1). In Kombinati-
on mit der Image load-Methode [SCHWARZER et al. 1999], [SCHWARZER et al. 2006] kann
diese Losung sogar auf geschichtete Halbraume erweitert werden. Die Konstanten des Po-
lynoms werden iiber einen Fit der Kraft-Eindring-Kurve des effektiv geformten Indenters
an die Entlastungskurve des Experiments ermittelt (Kap. 4.2). Mit der nun vorliegenden
vollstdndigen Spannungs-Verzerrungs-Losung des Halbraumes und der Voraussetzung, dass
die Kontaktdruckverteilung des effektiv geformten Indenters der des zu Grunde liegenden
Experiments bei Maximallast gleicht, wurde vermutet, dass die Flielspannung des Pro-
benmaterials iiber das Konzept zuginglich ist. Dafiir wird das rdumliche Maximum der
VON-MIsES-Spannung des effektiv geformten Indenters auf einem elastischen Halbraum
bei Maximallast des Experiments als repriasentativ fiir die FlieBspannung des echten Pro-
benmaterials angenommen. Der Gedanke dabei ist, dass bei Erreichen der urspriinglichen
Maximallast ein Spannungszustand im Material herrscht, der bei kleinster Erhéhung so-
fort wieder zu plastischem Flieflen fithrt und dementsprechend direkt der Flieflspannung
entspricht. Erste Untersuchungen zeigten vielversprechende Ergebnisse, wie in Tab. 1.1 zu
sehen ist.

Tab. 1.1: Vergleich von Flieflspannungen Yg;r aus dem Konzept des effektiv geformten In-
denters mit Yz py aus dem Loading partial unloading-Verfahren [SCHWARZER 2004],
[SCHWARZER und PHARR 2004].

Material E [GPa] Yer [GPa] Yrpu [GPal
Quarzglas 72 7,05 7,2 +£0,14
BK7 Glas 82 5,98 6,0 £ 0,1
Saphir 403 18,35 18,6 + 0,8
GaAs 118 12,19 12,4 +£ 0,3
Nickel 200 1,45 1,17 £ 0,1
M2 Stahl 221 5,96 292 + 0,1
Silizium 169 11,12 11,23 £ 0,1
DLC (2,1um) auf Stahl 137.3 10,33 10,4 £ 0,2
hartes BCN (790nm) auf Si 254 13,78 13,6 &£ 0,7
weiches BCN (815nm) auf Si 105 6,67 6,6 £0,5

2Schwarzer verweist mit dem Bezug auf HERTZ auf dessen Kontakttheorie [HERTZ 1881] und auf die
Parabelform der dort in Kontakt stehenden Korper.



1 EINLEITUNG

Fiir die untersuchten harten Materialien zeigten sich gute Ubereinstimmungen zwischen den
Flielspannungen aus dem Konzept des effektiv geformten Indenters und denen aus Refe-
renzmessungen mit dem Loading partial unloading-Verfahren (LPU) [CHUDOBA et al. 1999,
[FIELD und SWAIN 1993], das auf Kugeleindringexperimenten beruht (Kap. 2.2.1). Aller-
dings kann in dieser Arbeit gezeigt werden, dass die Vergleichbarkeit des LPU-Verfahrens
mit Berkovicheindringexperimenten unter anderem aufgrund des Indentation size effect
(Kap. 2.1.7) [N1x und GAO 1998], [DURST et al. 2005], einer Abhéngigkeit der FlieBspan-
nung von der Grofe der Fliezone, nicht gesichert ist (Kap. 8.2). Fiir die weicheren, metalli-
schen Materialien zeigen sich zudem groflere Abweichungen, was auf zu groie Restspannun-
gen im Material, die beim Wiederbelasten eine Rolle spielen, zuriickgefiihrt wurde. Dahin-
gehend konnte anhand eines porosen Materials gezeigt werden, dass bei einer erweiterten
Anwendung des Konzepts auf mehrere Kugeleindringexperimente, der so genannten Extra-
polationsmethode, auch fiir weichere Materialien gute Ergebnisse fiir die Fliefspannungen
erzielt werden konnen [PUSCHMANN et al. 2005]. Die Extrapolationsmethode dhnelt in ih-
rem Ansatz (Ermittlung des Fliebeginns unter Kugelkontakt) der LPU-Methode, nur,
dass die Extrapolationsmethode sich dem FlieBbeginn aus dem plastischen Bereich her
nahert und die LPU-Methode aus dem elastischen. Sie unterliegt demnach auch deren Ein-
schrinkungen durch den Indentation size effect. HERRMANN beschéftigte sich in seiner
Dissertation [HERRMANN 2010] mit der Anwendbarkeit des Konzeptes des effektiv geform-
ten Indenters auf diinne Schichten und vermutete anhand von Messungen und einigen
wenigen FE-Simulationen dessen Limitierung auf Materialien mit einem niedrigen Wert im
Verhéltnis E-Modul zu Fliegrenze. Dies wurde mit dem dort dominierenden elastischen
Materialverhalten und der damit verbundenen Néhe zu den Grundannahmen des Konzepts
erklart. Allerdings wurde als Referenzverfahren ebenso wie bei SCHWARZER das Loading
partial unloading-Verfahren verwendet. Aus diesem Grund ist eine endgiiltige Klarung der
Anwendbarkeit des Konzepts zur Fliespannungsbestimmung noch nicht gegeben.

1.2 Zielstellung

In der vorliegenden Arbeit sollen die Rahmenbedingungen fiir eine grundlegende Bewer-
tung von FlieBspannungsbestimmungsverfahren in der Nanoindentation geschaffen werden.
Die dazu unter anderem notwendigen Referenzverfahren zur Fliespannungsbestimmung,
hier die Ezrpanding cavity-Modelle, das LPU-Verfahren sowie Minidruckversuche sollen in
ihrer Anwendbarkeit und Vergleichbarkeit bewertet werden. Ein besonderes Augenmerk
liegt dabei auch auf der in der Nanoindentation relevanten Abhéngigkeit der FlieBspan-
nung von der Groflenskala der plastischen Zone, dem so genannten Indentation size effect.
Neben der rein phdnomenologischen Bewertung der Fliespannungsbestimmungsverfahren
sollen auch die physikalischen Ursachen fiir deren Eigenschaften untersucht werden. Dazu
sollen iiber FE-Simulationen die Spannungs-Verzerrungs-Felder der zu Grunde liegenden
Eindringexperimente zuginglich gemacht werden.

Mit dem geschaffenen Instrumentarium soll dann detailliert das Konzept des effektiv ge-
formten Indenters im Hinblick auf dessen Anwendbarkeit zur Fliefspannungsbestimmung
aus Nanoindentationsversuchen mit spitzen, selbstdhnlichen Eindringkorpern (Berkovichin-
denter) an Massivmaterialien untersucht werden. Dabei sollen die Eigenschaften des Kon-

8



1 EINLEITUNG

zepts in Bezug auf das Materialverhalten, beschrieben unter anderem durch das Verhéltnis
Elastizitdtsmodul zu FlieBspannung, analysiert werden. Neben der reinen Beschreibung
der phinomenologischen Anwendungsgrenzen des Konzeptes sollen auch deren physika-
lische Ursachen anhand der Diskrepanz zwischen dem realen und dem im Rahmen des
untersuchten Konzepts zu Grunde gelegten Materialverhaltens dargelegt werden. Einfluss-
reiche Kennwerte wie zum Beispiel die Grofle der Restspannungen, die Ausdehnung der
Fliezone iiber den Kontaktbereich hinaus und der Constraint factor sollen im Hinblick
auf deren Einfluss auf das Konzept betrachtet werden. Aufgrund dieser Untersuchungen
soll die Ausgangsdatenlage aus Tabelle 1.1 dann neu bewertet werden.

1.3 Herangehensweise

Zur Losung der beiden obigen Aufgaben soll in einem ersten Teil die Methode der finiten
Elemente zur Erstellung simulierter und damit ungestorter Kraft-Eindring-Kurven genutzt
werden (Kap. 5). Damit soll eine umfangreiche Materialparametervariation durchgefiihrt
werden, um die Einfliisse von grundlegenden Parametern wie die des E-Moduls, der Flie-
grenze und des Verfestigungsverhaltens zu beschreiben (Kap. 5.3.2). Zudem kann mittels
der nunmehr zur Verfiigung stehenden elastisch-plastischen Spannungs-Verzerrungs-Felder
eine Aussage iiber deren Vergleichbarkeit zum elastischen Spannungs-Verzerrungs-Feld des
effektiv geformten Indenters gemacht werden (Kap. 6.4). Zusétzlich sollen die Simulationen
dazu dienen, die Referenzverfahren zu bewerten (Kap. 6.1) und die GroBendimensionen der
mit den unterschiedlichen Eindringexperimenten erzeugten Fliezonen zu bestimmen (Kap.
8.1). Mit den Simulationsergebnissen kann schon eine grundlegende Aussage zur Anwend-
barkeit des Konzepts des effektiv geformten Indenters gegeben werden (Kap. 6.4.2).

In einem zweiten Teil soll eine umfangreiche Experimentaldatenbasis erstellt werden, um die
FE-Ergebnisse zu verifizieren und auf die Einfliisse realer Materialeigenschaften zu erwei-
tern. Die untersuchten Materialien sollen dabei in ihren Eigenschaften so breit gestreut sein,
dass moglichst viele technisch relevante Anwendungen abgedeckt werden sowie die oben
gestellte Aufgabe angemessen erfiillt werden kann (Kap. 7). An diesen Materialien sollen
alle verfiigharen Referenzverfahren angewandt werden, um Vergleichswerte fiir die Flie3-
spannungen zu erhalten (Kap. 7.2). Durch die Ergebnisse der FE-Untersuchungen lassen
sich diese Experimentaldaten nun grundlegender interpretieren. So kann die Auswertung
der Experimentaldaten mit dem Konzept des effektiv geformten Indenters zum Beispiel mit
Hinblick auf wichtige Einflussparameter wie dem Verfestigungsverhalten, dem Verhéltnis
der E-Moduln von Probe zu Indenter und dem Constraint factor bewertet werden (Kap.
9.2). Mit der Nutzung experimentell ermittelter Spannungs-Verzerrungs-Kurven (Mini-
druckversuche, Kap. 2.2.3) als Eingangsgrofien fiir die FE-Simulationen kénnen zusétzlich
Informationen iiber die inneren physikalischen Vorgénge der echten Experimente gewonnen
werden. Uber den Vergleich von FlieBspannungswerten unterschiedlicher Referenzverfah-
ren konnen zudem Aussagen zu deren Anwendbarkeit sowie iiber die Abweichung vom
vorausgesetzten elastisch-plastischen Materialverhalten (zum Beispiel die druckinduzierte
Verdichtung von Glasern und Keramiken) gemacht werden (Kap. 8, 9.1). Mit den nun zur
Verfiigung stehenden Daten lésst sich die FlieBspannungsbestimmung mittels des Konzepts
des effektiv geformten Indenters auch iiber die Experimentaldaten bewerten (Kap. 9.2).
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1.4 Inhaltsiibersicht

In Kapitel 2 werden die Grundlagen eingefiihrt, die fiir das Versténdnis der genutzten
Beschreibungen, des Materialverhaltens und der verwendeten Messmethoden notwendig
sind. Die fiir die konkrete Versuchsdurchfithrung notwendigen und iiber die Grundlagen
hinausgehenden experimentellen Details werden in Kapitel 3 vorgestellt. Das darauf fol-
gende Kapitel 4 ist dem Untersuchungsgegenstand der Arbeit, dem Konzept des effektiv
geformten Indenters mit erweitertem HERTZschem Ansatz und dessen Anwendung zur
Fliespannungsbestimmung aus Nanoindentationsversuchen an Massivmaterialien, gewid-
met. Es werden die theoretischen Grundlagen des Konzepts, die notwendigen Fitprozeduren
und die Verbindungen des Konzepts mit den Entlastungskurven elastisch-plastischer Ein-
dringversuche vorgestellt. In Kapitel 5 steht die Anwendung der Methode der finiten Ele-
mente (FEM) fiir die Simulation von Eindringversuchen im Mittelpunkt. Es werden neben
kurzen Grundlagen die verwendeten Modelle, deren Auswertung sowie die damit erstellten
Parametervariationsreihen vorgestellt. Daraufhin werden in Kapitel 6 die Ergebnisse der
FEM-Untersuchungen vorgestellt. Die Fzpanding cavity-Modelle als Referenzverfahren zur
Flielspannungsbestimmung sowie die Zusammenhénge der verwendeten zusammengesetz-
ten Materialparameter mit dem untersuchten Konzept werden charakterisiert. Damit ist es
jetzt moglich, das Konzept des effektiv geformten Indenters zu bewerten. Detaillierte Aus-
sagen zu den Fitprozeduren, zur FlieBspannungsbestimmung selbst und zu den zu Grunde
liegenden physikalischen Einflussparametern werden gegeben. Fiir die idealen simulierten
Materialien kann damit die Aussage gemacht werden, dass stets eine nicht korrigierbare
Abweichung der ermittelten Fliefspannung von den vorgegebenen Werten besteht. Die-
se Ergebnisse sollen experimentell belegt werden. Dazu stehen in Kapitel 7 die Kriterien
fiir die Materialauswahl im Vordergrund. Zudem wird der Versuchsplan der vorgenomme-
nen Messungen vorgestellt. Die dort ebenso gegebene Ubersicht iiber die Ergebnisse der
verschiedenen FlieBspannungsbestimmungsverfahren soll deren Auswertbarkeit fiir die Auf-
gabenstellung herausstellen. Dabei wird ersichtlich, dass fiir eine weitere Interpretation der
Daten die Dimensionsabhéngigkeit der Fliespannungen beachtet werden muss. Deshalb
wird sich in Kapitel 8 mit dem Indentation size effect (ISE) beschéftigt. Die Vergleich-
barkeit der Flielspannungsbestimmungsverfahren wird iiber deren Einordnung nach den
zugehorigen Fliefzonengroflen - ermittelt iiber die FEM - erreicht. Zusétzlich werden den
ISE iiberlagernde physikalische Prozesse und deren Einfluss auf die Auswertung der Daten
eingeschétzt. Mit den jetzt zur Verfiigung stehenden gewichteten Experimentaldaten ist
es moglich, in Kapitel 9 analog zu Kapitel 6 Aussagen zur Fliefspannungsbestimmung zu
machen. Dazu werden wiederum die Einfliilsse der zusammengesetzten Materialparameter
betrachtet. Darauthin kann das untersuchte Konzept mit den notwendigen Fitprozeduren
und den inneren Einflussparametern - auch im Vergleich zu den dimensionslosen FE-Daten
- bewertet werden. Die Aussage aus Kapitel 6 ist damit bestétigt, das Konzept kann auch
fiir reale Materialien keine korrekte Aussage iiber die FlieBspannung liefern. Des Weiteren
wird hier eine Erkldrung fiir dieses Verhalten gegeben (Kap. 9.2.4). In Kapitel 10 wer-
den noch einmal kurz die Errungenschaften der Kapitel 2 bis 9 zusammengestellt und
ein Ausblick gegeben. In Kapitel A.3 werden zusétzlich kurz Untersuchungen an weite-
ren Fliespannungsbestimmungsverfahren vorgestellt, die ebenso mittels des vorgestellten
Bewertungsschemas charakterisiert wurden.
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2 Grundlagen

In diesem Kapitel sollen die theoretischen, werkstofftechnischen und messtechnischen Grund-
lagen, auf denen die nachfolgende Arbeit basiert, eingefiihrt werden. Abschnitt 2.1 ist dem
Materialverhalten gewidmet. Es werden das benutzte Materialmodell, die notwendigen Ma-
terialparameter und die fiir die Arbeit relevanten physikalischen Vorgénge im Material vor-
gestellt. Abschnitt 2.2 beschéftigt sich mit der Beschreibung der benutzten Messverfahren.

2.1 Materialbeschreibung und Materialverhalten

2.1.1 Verwendete kontinuumsmechanische GréBen

Eindringversuche erzeugen komplexe rdumliche Spannungs-Verzerrungs-Zusténde. Diese
werden mittels der im Folgenden eingefiihrten Tensoren beschrieben. Ublich in der Literatur
zur Nanoindentation ist die geometrische Linearisierung der Verzerrungmafe fiir kleine De-
formationen. Dabei werden die Terme héherer Ordnung in den Verzerrungen vernachléssigt
und die Unterscheidung in Referenz- und Momentankonfiguration wird hinfillig. Damit
und mit dem Verschiebungsvektor u = wu;e;, ergibt sich der infinitesimale Verzerrungsten-
sor (spéter nur noch Verzerrungstensor genannt) zu:

1
e=ciei ®e; 5 leu] = g luiy +usal (2.1)

Der Deformationsratentensor (spéter auch Verzerrungsratentensor genannt) wird mit Hilfe
des Geschwindigkeitsvektors v = v;e; iiber

. . 1
=iyt ®¢; 5 [Eul = 5 [vig + il (2.2)

[0,

beschrieben [GREVE 2003]. Weiterhin ist der Verzerrungsgradiententensor fiir die vorlie-
gende Arbeit von Bedeutung. Dieser ist mit

N3y = Migk&s ®e; e ; [Mijk] = [tg,ij] (2.3)

definiert [GAO et al. 1999]. Der CAUCHYsche Spannungstensor ¢ ist in der linearen Elas-
tizitdtstheorie iiber den Elastizitdtstensor £, mit dem infinitesimalen Verzerrungstensor
g verkniipft (allgemeines HOOKEsches Gesetz):

g=o0i¢,®¢e;=Ey g oyl = [Eyullen] - (2.4)

Die Inverse des Elastizitdtstensors wird Nachgiebigkeitstensor D,y genannt. Aufgrund der
Symumetrie von g und ¢ sind nur 36 der 81 Komponenten von E, linear unabhingig. Fiir
isotropes Materialverhalten besitzt E ) sogar nur zwei unabhéngige Komponenten (Kap.
2.1.21). Bei Erfiillung der FlieSbedingung (Kap. 2.1.2ii) wird plastische Deformation erzeugt

11



2 GRUNDLAGEN

und die Verzerrung wird in einen elastischen g, und einen plastischen Teil g, aufgespalten
(e= et £, ). Die plastische Verzerrung £, redumert dabei die Spannungen sowelt bis die
Fhef)bedmgung wieder erfiillt ist. In Abhéngigkeit des Verfestigungsverhaltens (Kap. 2.1.2i)
erhoht sich dann die FlieBspannung in der FlieSbedingung als Funktion der geleisteten
plastischen Arbeit.

2.1.2 Materialmodell und Materialkennwerte

i) Das Materialmodell

Basis der verwendeten Simulationen, der analytischen Betrachtungen und der Auswertun-
gen der Experimentaldaten ist stets das im folgenden beschriebene einfache Materialmodell.

Es stellt die Beschreibung eines isotro-
A pen und homogenen Materials dar, des-
) R sen vollstindiges elastisches und plasti-
sches Verhalten iiber vier voneinander un-

abhéngige Materialparameter beschrieben

gilt das HOOKEsche Gesetz, das vollstindig
mit den Parametern Elastizitdtsmodul F

1
1
:
1
! werden kann. Im linearelastischen Bereich
1
1
1
1
1

ey Er £ und Querkontraktionszahl v beschrieben
ist. Die FlieBspannung Y stellt die Gren-

Abb. 2.1: Einachsige Spannungs-Verzerrungs- ze gzwischen elastischem und elastisch-
Kurve des verwendeten Material-

plastischem Bereich dar. Das als isotrop
modells.

angenommene Verfestigungsverhalten wird
iiber einen einfachen exponentiellen Ansatz mit dem Verfestigungsexponenten n beschrie-
ben. Damit ergibt sich der einachsige Spannungs-Verzerrungs-Zusammenhang wie folgt
[MATA et al. 2002], [ANSYS MANUAL 2009]:

Ee E " e<ey
o { B (1) o
Dargestellt ist das Spannungs-Verzerrungs-Verhalten aus Gl. (2.5) in Abb. 2.1, in der auch

die Unterscheidung in die gesamte Verzerrung € und in die plastische Verzerrung e,; kennt-
lich gemacht ist. Letztere ist dabei der irreversible Anteil der Ersten.

ii) Vergleichswerte und Fliebedingung

Ein Eindringkérper in Kontakt mit einem Halbraum erzeugt einen allgemeinen dreiach-
sigen Spannungs-Verzerrungs-Zustand. Damit der elastisch-plastische Ubergang dennoch
mit einachsigen Kennwerten verglichen werden kann, muss eine skalare Vergleichsspan-
nung eingefiihrt werden. In dieser Arbeit wird die Gestaltdnderungsenergiehypothese ver-
wendet [VON MISES 1913]. Nach dieser ist nur die zweite Invariante des Spannungsdevia-
tors (Jo-flow), nicht jedoch der Kugelanteil des Spannungstensors (hydrostatischer Druck
bzw. Volumenénderungsanteil) fiir den FlieSbeginn von Relevanz. Die so erhaltene skalare
VON-MISES-Spannung oy, ist in kartesischen Koordinaten iiber

Ovar = \J02+ 02+ 02— 0,0, — 0,0, — 0y + (7, + 7L+ 72) (2.6)
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2 GRUNDLAGEN

definiert. Plastisches Flieflen tritt ein, wenn oy = Y wird (FlieBbedingung). Vergleichs-
werte fiir die Verzerrungen werden analog bestimmt und somit ergibt sich die VON-MISES-
Verzerrung ey (ebenso e, vy) dquivalent zu Gl. (2.6). Der Verzerrungsgradiententensor
N3 ist ein dreistufiger Tensor. Der Verzerrungsgradient n als dazugehorige skalare Ver-
gleichsgrofe ist iiber

N = \/C1MrNjjk + C2MijkMijk + C3MijkMhji (2.7)
definiert [GAO et al. 1999]. Die Konstanten ¢ 23 werden problemgeometrieabhéingig oder
experimentell bestimmt.

iii) Die Harte H

Die Hérte eines Materials ist keine physikalische Materialkenngrofie, sondern ldsst sich nur
anhand von Messvorschriften definieren. Fiir das verwendete Materialmodell ist die Harte
abhéngig von allen vier grundlegenden Materialparametern F,v,Y,n sowie vom verwen-
deten Eindringkorper. Die in dieser Arbeit verwendete Hérte H basiert auf der genormten
Definition der Eindringhérte [DIN 14577-1 2003]. Dort wird H definiert als Verhéltnis
von maximal wirkender Priifkraft F),,, zu projizierter Kontaktfliche A. zwischen Ein-
dringkoérper und Probe, Gl. (2.8). Die Kontaktfliche wird dabei aber im Gegensatz zu
anderen Hértedefinitionen rein aus den Kraft-Eindring-Kurven bestimmt.

Fmax
A,

H= (2.8)

iv) Die reprisentative Verzerrung e,

Das Konzept der repriasentativen Verzerrung ist ein Versuch, komplexe Héartemessungen
rein phanomenologisch mit einachsigen Materialkennwerten zu verkniipfen. Dabei stellt e,
einen Verzerrungswert dar, der typisch fiir eine spezielle Stempelgeometrie-Probenmaterial-
Kombination! ist und der auf eine repriisentative Spannung o, im einachsigen o-e-Verlauf
(Abb. 2.1) verweist. €, ist somit ein phédnomenologischer Arbeitspunkt eines Indenters auf
der o-e-Kurve eines Probenmaterials. Es ist jedoch nicht moglich, €, und o, mit dem echten
Spannungs-Verzerrungs-Feld unter dem Eindringkorper (Abb. 2.13) in Verbindung zu brin-
gen [MATA et al. 2002]. Die Verzerrungen dort sind erheblich groBer und e, stellt eine Art
Mittelwert des gesamten Feldes dar. Aus diesem Grund zeigen auch Materialien mit ey > &,
plastisches Verhalten bei Eindringversuchen. Aus Hértemessungen an vollplastischen, ver-
festigenden Materialien (H ~ 30, ) mit bekannten o-e-Verldufen ergibt sich experimentell
ein Wert von ¢, ~ 0,08 [TABOR 1951]. Unter der Annahme, dass die Hérte abhéngig ist
von der dimensionslosen Verzerrung (E/Y)tan o, kann ¢, auf Basis der Slip line-Theorie
von HiLL [HILL et al. 1947 zu ¢, =~ 0,2tana ~ 0,07 ermittelt werden [JOHNSON 1985].
Aus neueren FEM-Simulationen mit dem Materialmodell aus Gl. (2.5) ergibt sich ein Wert
von €, ~ 0,1 mit H =~ 2,70, fiir vollplastische Materialien [MATA et al. 2002]. Der Wert
fiir €, kann jedoch nur ein grober bleiben, da dieser von weiteren Faktoren wie dem echten
o-gp-Verfestigungsverlauf, der Reibung zwischen Probe und Stempel sowie der realen In-
dentergeometrie abhéngig ist. In der vorliegenden Arbeit wird als Kompromiss €, ~ 0,075
verwendet. Fiir idealplastische Materialien (n=0) ergibt sich o, zu o,=Y.

In dieser Arbeit werden Kegel mit o = 19,7° (bzw. dreiseitige Pyramiden mit fquivalentem Flichen-
Hohen-Verhiltnis) betrachtet (Abb. 2.2) und das Materialmodel nach Gl. (2.5) verwendet.
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2 GRUNDLAGEN

2.1.3 Zusammengesetzte Materialkennwerte

E
i) Das Verhiltnis v

Um die untersuchten Materialien im Hinblick ihrer elastisch-plastischen Eigenschaften zu
charakterisieren, werden weitere zusammengesetzte Parameter benotigt. Ein oft verwen-
deter ist E/Y, der als erste Interpretation einfach die reziproke Fliefiverzerrung ey (Abb.
2.1) darstellt:

E . Y/Ey . 1

=, 2.
Y Y gy ( 9>

Eine weitergehende Interpretation dieses Parameters erschlieft sich, wenn die experimentell
bestimmte reprisentative Verzerrung e, ~ 0,2tana [JOHNSON 1985] eines kegelformigen
Stempels mit dem Flankenwinkel o (Abb. 2.2) in Kontakt mit einem Halbraum betrachtet
wird. Die dimensionslose Formulierung der im Halbraum erzeugten Verzerrung (F/Y) tan «
[JOHNSON 1985] kann mit Gl. (2.9) nun wie folgt umgeschrieben werden:

gtana ~ %5& . g ~ 1455—;, fiir @ = 19,7° . (2.10)
Mit Gl. (2.10) ist zu erkennen, dass der Parameter nicht nur das Reziproke der Fliefiverzer-
rung darstellt, sondern fiir die vorliegende fixe Stempelgeometrie auch das Verhéltnis der
erzeugten (14fachen) reprisentativen Verzerrung zur FlieBverzerrung. Beide Interpretatio-
nen erlauben die Klassifizierung des Flieverhaltens des jeweils betrachteten Materials. Ein
Nachteil dieses Parameters ist, dass die benotigten Groflen nicht einfach zugénglich sind.
Speziell in dieser Arbeit ist bei der Darstellung der Anwendbarkeit von FlieSspannungsbe-
stimmungsverfahren iiber diesem Parameter die Eingangsgrofie abhéingig von der Zielgrofe.
Aufgrund der Gebrauchlichkeit und des Vorliegens von Referenzmessungen wird dennoch
hauptséchlich F/Y als charakterisierender Parameter verwendet. Typischerweise wird fiir
die betrachtete Kegelstempelgeometrie grob unterteilt in elastische (E/Y < 7), sprode
(T < EJY < 20), elastisch-plastische (20 < E/Y < 120) und vollplastische (E/Y > 120)
Materialien.

H
ii) Der Constraint factor v

Der mittlere Kontaktdruck p,, unter einem kegelformigen Stempel in Kontakt mit einem
elastisch-plastischen Halbraum entspricht dessen Hérte H, Gl. (2.8). Der Wert dieses mitt-
leren Kontaktdrucks ist jedoch stets deutlich héher als die FlieSgrenze Y aus einem einachsi-
gen Experiment. Die Ursache dafiir liegt, neben der gegeniiber Y hoheren représentativen
Spannung o,., in den unterschiedlichen geometrischen Randbedingungen der Belastungs-
zusténde. Beim Eindringversuch iibt das umgebende Material einen erheblichen Zwang
(constraint) auf die FlieBzone aus [FISCHER-CRIPPS 2002]. Damit steigt der Anteil des
hydrostatischen Drucks an dem gesamten Spannungszustand deutlich gegeniiber einer ein-
achsigen Belastung® an (Abb. A.la,b). Der hydrostatische Druck triigt aber laut der Ge-
staltdnderungsenergiehypothese Gl. (2.6) nicht zum Flieflen eines Materials bei, geht jedoch

2Bei einer einachsigen Belastung ohne Zwangsbedingungen in eine andere Richtung ergibt sich der hy-
drostatische Druck zu einem Drittel der Gesamtspannung.
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2 GRUNDLAGEN

sehr wohl in den Kontaktdruck ein. Dieser Zusammenhang (mit Beachtung von o, > Y)
erklart die Erhohung des Kontaktdrucks gegeniiber der einachsigen Fliegrenze Y als Kon-
sequenz der unterschiedlichen Randbedingungen. Der Constraint factor H/Y quantifiziert
diese vom Material abhéngige Erhchung von p,, gegeniiber Y. Aus Simulationen ergeben
sich Werte fiir H/Y zwischen 1 und 5, stark abhingig von E/Y und dem Verfestigungs-
verhalten. Kleine Werte sind typisch fiir sprode und grofie fiir vollplastische Materialien®.
Fiir die meisten realen vollplastischen Materialien ergibt sich ein Wert von H/o, ~ 3
[TABOR 1951] und dementsprechend von H/Y > 3 bei o, >Y, der auch iiber die Slip
line-Theorie [HILL et al. 1947] vorhergesagt wird.

el

iii) Das Verhéltnis
tot

Das Verhiltnis des elastischen, reversiblen

Anteils der beim Eindringexperiment ge- \

leisteten Arbeit W, zur gesamten geleiste- d ?F »h |

ten Arbeit W, stellt einen weiteren, eng 3 N\ !

mit £/Y verwandten Parameter zur Be- gy | Wiot
urteilung des elastisch-plastischen Verhal- |

tens eines Materials dar (Abb. 2.2). Die en- f) '
ge Verwandtschaft der Parameter zeigt sich / Yo We
zum Beispiel in der Interpretation von /Y e

als Verhiltnis der gesamten reprasentativen /s

Dehnung zur FlieBdehnung, die ja den elas- h

tischen Anteil der gesamten Dehnung dar-
Abb. 2.2: Kraft-Eindring-Kurve in einen

stellt. Tatsachlich existiert eine eineindeu- elastisch-plastischen Halbraum,

tige Zuordnung zwischen den beiden Para-

metern, solange der Verfestigungsexponent

und das Verhéltnis der E-Moduln von Halbraum zu Indenter konstant gehalten werden.
Da dies jedoch bei den betrachteten Materialien nicht der Fall ist, wird W /W, in der
vorliegenden Arbeit nur in Ausnahmefillen als Parameter zur Materialcharakterisierung
eingesetzt. Der Vorteil dieses Parameters ist die direkte Ablesbarkeit aus den Eindringkur-
ven. Quantitativ ergeben sich Werte zwischen 0 und 1 (bzw. 0%-100%), wobei hohe Werte
fiir sprode Materialien und niedrige Werte fiir vollplastische Materialien stehen.

3Bei Materialien mit einem hohen E/Y-Verhiltnis sind die elastischen Verformungen vernachlissigbar
und die Kontaktzone liegt eingebettet in einer deutlich iiber den Kontaktradius hinausragenden, in-
kompressiblen Fliezone. Dieser duflere Zwang durch eine inkompressible Umgebung erhéht den hydro-
statischen Druck unter dem Stempel (Abb. 9.10) und verursacht hohere Werte in H/Y . Begrenzt wird
dieser Anstieg iiber einen Abbau des hydrostatischen Drucks durch ein Aufwolben des Materials neben
dem Stempel, sobald die Fliefzone in ausreichendem Mafle aulerhalb des Kontakts die Oberfliche er-
reicht hat. Dies limitiert H/o, fiir die meisten Materialien mit E/Y > 120 auf H/o, ~ 3 (und H/Y
bei o, >Y dementsprechend auf etwas grofiere Werte). Bei niedrigen Werten fiir F/Y ist ein nicht
vernachlédssigbarer Teil der Verformung elastischer Natur. In diesem Fall kann ein Teil des erzeugten
hydrostatischen Drucks in radiale elastische Verformung abgebaut werden. Somit erniedrigt sich H/Y,
je hoher der Anteil der elastischen Verformung an der Gesamtverformung wird und strebt gegen eins
[JoHNSsON 1970].
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2.1.4 Die Fzxpanding cavity-Modelle, ECM

Das Ezpanding cavity-Modell fiir idealplastische Materialien (ECMi) verkniipft die beiden
Parameter (£/Y) tana und H/Y so, dass bei bekanntem E-Modul und bekannter Harte die
einachsige FlieBspannung bestimmbar ist. Wie oben erwéhnt, pendeln sich experimentell
die Werte fiir den Constraint factor fir vollplastische Materialien meist auf H/Y ~ 3
ein. Fiir elastisch dominierte Materialien streben die Werte gegen eins. Der Ubergang
zwischen diesen beiden Zusténden ist charakterisiert iiber das Vorliegen von elastischen
und plastischen Verformungsanteilen, ohne dass einer der beiden vernachléssigt werden
kann. In diesem Bereich ist das ECMi giiltig und stellt eine gute Abbildung der Hérte
auf die einachsige Fliegrenze dar. Eine der Grundlagen des ECMi liefert die Beobachtung
von SAMUELS und MULHEARN [SAMUELS und MULHEARN 1957], dass fiir kleine Winkel
a, (a < 30°, Abb. 2.2) die Bewegung des Materials unter einem Stempel hauptséchlich in

radialer Richtung vom ersten Kontakt-

Normalkraft F' ‘ punkt aus geschieht. Ebenso sind die Ver-
hydrostatischer

Kern

zerrungsisotheten und damit der elastisch-
plastische Ubergang niherungsweise halb-
kugelformig (Abb. 2.3, 2.13). Dies er-
laubt die Beschreibung als kugelsymmetri-

Fliefizone

/ sches Problem. Eine weitere Voraussetzung
fir das ECMi ist die Losung von HILL

[HiLL 1950] fiir das Spannungsfeld einer ku-

Abb. 2.3: Das Ezpanding cavity-Modell. gelférmigen Kavitédt, die sich unter inne-
rem Druck in einem unendlichen elastisch-

plastischen Festkorper ausdehnt. Aufbauend auf MARSH [MARSH 1964] verkniipft JOHN-
SON diese beiden Voraussetzungen, indem die HiLLsche Losung auf einen elastisch-
plastischen Halbraum angewandt wird [JOHNSON 1970]. Die HiLLsche Kavitit wird ersetzt
durch einen inkompressiblen Kern unter der Kontaktzone des Stempels, dessen Durch-

elastisch verspannter Halbraum

messer an den Kontaktradius a. gekoppelt ist (Abb. 2.3). In diesem Kern wird ein rein
hydrostatischer Spannungszustand mit dem inneren Druck p angenommen, der {iber

2
pn=H=p+3Y (2.11)

mit dem mittleren Kontaktdruck p,, und damit bei plastischen Eindringversuchen mit
H verkniipft ist. Das vom eingedrungenen Stempel verdrdngte Material wird iiber eine
radiale Bewegung des umgebenden Materials kompensiert. Zudem ist am Ubergang vom
hydrostatischen Kern zur umgebenden Flieizone die radiale Spannungskomponente gleich
dem hydrostatischen Druck im Kern. Mit diesen Randbedingungen, unter Verwendung der
Hiruschen Losung sowie der FlieSbedingung nach TRESCA, die im Rahmen der Nanoin-
dentation als vergleichbar mit der von VON MISES (Gl. (2.6)) gilt [JOHNSON 1985], ergibt
sich der Durchmesser der FlieBzone zu ¢, mit ¢ > a. (Abb. 2.3). Auflerhalb der Fliefzone
liegt rein elastisch verspanntes Material vor. Mit den damit geschaffenen Voraussetzungen
sowie den Annahmen von Inkompressibilitdt der Fliefzone (r=0,5) und idealplastischem
Materialverhalten (n=0) ergibt sich folgende Formulierung fiir das ECMi [JOHNSON 1970]:

b2 1 E H > (1E
P2l ym(i2y 211) — = K421y @212
% 3[*“(31/&“0‘)]_)( ) =y = K gh(gytana (2.12)
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2 GRUNDLAGEN

Mit Gl. (2.12) ist ein Zusammenhang zwischen Hérte, E-Modul und Flielspannung fiir
elastisch-idealplastische Materialien hergestellt. Experimentaldaten bestéitigen eine gute
Ubereinstimmung mit FlieBspannungen aus einachsigen Druckversuchen [JOHNSON 1985].
Der Faktor K in Gl. (2.12) ergibt sich fiir das ECMi von JOHNSON zu K = 4/3 und fiir das
tiberarbeitete ECMi von STUDMAN zu K = 7/6 [STUDMAN et al. 1977]. Jedoch wird in der
vorliegenden Arbeit K = 1,15 verwendet, da damit eine bessere Anpassung der Fliefispan-
nungswerte an Referenzdaten erreicht werden konnte [BUSHBY und SWAIN 1995]*. Eine
Erweiterung der Losung auf ein mit dem exponentiellen Ansatz nach Gl. (2.5) isotrop
verfestigendes Material (ECMv) lautet wie folgt [GAO et al. 2005]:

gz g {(1 - %) + G +%> <%§tana)n] : (2.13)

In beiden Formulierungen kann der Einfluss der Stempelelastizitit iiber das Ersetzen von
E durch den reduzierten E-Modul E* eingebracht werden [JOHNSON 1985]:

1 (1 - 1/2> (1 - 1/2>
= + . (2.14)
E E Halbraum E Stempel

2.1.5 Einfluss von Inhomogenitdt, Anisotropie und Eigenspannungen

i) Inhomogenitét

Die Inhomogenitét ist bei der Nanoindenta-
tion eine offensichtliche Einflussgrofie. Bei
polykristallinen Proben liegen die Dimen-
sionen der erzeugten Eindriicke in der Regel
in der Grofle der einzelnen Kristallkbrner
beziehungsweise sogar darunter (Abb. 2.4).
Die gemessenen mechanischen Eigenschaf-
ten gelten dementsprechend nur lokal um
den Messpunkt. Um makroskopische Ki-

genschaften abzuschitzen, muss iiber eine
Reihe von Messungen gemittelt werden. Je

. . . . Abb. 2.4: Kugelei k i lykristallines Kup-
kleiner die Messreihe wird, desto grofer bb ugeleindruck in polykristallines Kup

) ) fer: Anisotropie und Inhomogenitét.
wird so der Fehler bei der Messung makro-

skopischer Materialkennwerte.
ii) Anisotropie

Bei sehr kleinen Kontaktkréiften, bei denen nur ein einkristalliner Bereich der Probe ge-
troffen wird, oder direkt bei der Messung an Einkristallen spielt die Anisotropie von Kris-
tallen eine Rolle. Es wird in elastische und in plastische Anisotropie unterschieden. Im
Hinblick auf die elastische Anisotropie kann gezeigt werden, dass ein Eindringexperiment
die elastischen Eigenschaften stark iiber alle Kristallrichtungen mittelt. Zum Beispiel zeigt

4Mit K = 1,15 werden kleinere FlieBspannungen als fiir K = 4/3 erhalten (Kap. 6.1). Die Frage, ob die
bessere Anpassung an Referenzdaten damit lediglich den Fehler aus der Anwendung des idealplastischen
Modells an verfestigende Materialien ausgleicht, kann in dieser Arbeit nicht geklért werden.
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2 GRUNDLAGEN

sich fiir kubisch anisotrope Kristallgitter mit sehr hohen Anisotropiefaktoren® A, wie das
von Kupfer (kfz, A=3,22) und $-Messing (krz, A=8,55), dass die zu erwartenden grofien
Unterschiede in der (100) und (111) Richtung ausbleiben. So ergibt sich fiir den aus Ein-
dringversuchen ermittelten E-Modul fiir Kupfer ein Unterschied von nur 10% und fiir -
Messing von nur 25% zwischen der (100) und der (111) Richtung [VLASSAK und NIxX 1994],
[TsurU und SHIBUTANI 2007]. Noch stér-
ker werden die plastischen Eigenschaf-
ten gemittelt. Jeder Einkristall, selbst ein
elastisch vollstéandig isotroper Kristall wie
Wolfram, ist im Bezug auf seine plastischen
Eigenschaften anisotrop (Abb.2.5). Dies
hat seine Ursache in der unterschiedlichen
Aktivierbarkeit von Gleitsystemen in Be-
zug auf ihre Orientierung zum Spannungs-
Verzerrungs-Feld. Ein Eindringversuch mit

einem Kegel oder einer dreiseitigen Pyrami-

de erzeugt ein sehr komplexes dreidimen-

Abb. 2.5: Kugeleindruck in W(100): elastische sionales Spannungs-Verzerrungs-Feld, von

Isotropie, plastische Anisotropie. dem fast alle Gleitsysteme aktiviert werden.

Deshalb ergibt sich selbst fiir stark plastisch

anisotrope Materialien nur eine sehr kleine Abweichungen in der Hérte fiir Eindringver-

suche in verschiedene Kristallrichtungen. Zum Beispiel ist die Héarte von [3-Messing in

der (110) Richtung nur 13% kleiner als in die (100) Richtung [VLASSAK und NIx 1994].
Néherungsweise kann also fiir Eindringversuche Isotropie angenommen werden.

iii) Eigenspannungen

Eigenspannungen im Probenmaterial, die ihrer Gréfle nach gegeniiber der FlieSspannung
nicht vernachléssigbar sind, beeinflussen die Ergebnisse von Eindringversuchen erheblich.
So fithren Druckeigenspannungen zu hoheren und Zugeigenspannungen zu niedrigeren Mess-
werten in H und Y [MOLNAR 2010], [Tsur et al. 1995]. Dabei ist der Einfluss von Zugei-
genspannungen deutlich ausgepriagter, da diese im Gegensatz zu Druckeigenspannungen
die Scherspannungen im Material erhohen. Typischerweise treten hohe Eigenspannungen
in diinnen Hartstoffschichten auf. Die fiir diese Arbeit untersuchten Materialien sind jedoch
massiv und ihre Herstellungsprozesse lassen vermuten, dass sie keine Eigenspannungen in
relevanten Gréfenordnungen besitzen.

2.1.6 FlieBmechanismen und Verfestigung

Plastisches Flielen von Festkorpern basiert auf verschiedenen kinetischen Prozessen auf
atomarer Ebene, die parallel oder konkurrierend ablaufen. Diese Prozesse sind immer
abhéngig von der Verzerrungsrate ¢ und der Temperatur 7' Viele Probleme, wie auch

°Fiir kubische Anisotropie besitzt der Nachgiebigkeitstensor D,y drei unabhéngige Komponen-
ten, die zu einem Anisotropiefaktor A=0,5D1212/(D1111-D1122) zusammengefasst werden koénnen.
A kann dann als Verhiltnis von maximalem zu minimalem E-Modul interpretiert werden
[MANG und HOFSTETTER 2004], [TANAKA und Korwa 1996].
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die in dieser Arbeit, werden jedoch fiir kleine Verzerrungsraten und Temperaturen weit
unter der Schmelztemperatur (Kristalle) bzw. der Glasiibergangstemperatur (amorphe
Materialien) betrachtet. Die dort verwendeten phdnomenologischen Modelle der Plasti-
zitét vernachlidssigen die Abhéngigkeit von € und 7. Die verbleibenden treibenden Kréfte
sind bei kristallinen und amorphen Materialien gleichermaflen die Schubspannungen (Kap.
2.1.2iii). Diese erzeugen Kriifte in lokalen Unstetigkeiten des atomaren Netzwerkes. Nach
Uberschreitung von kritischen Schubspannungen setzten daraufhin atomare Umordungs-
prozesse ein. Diese lokalen atomaren Umlagerungen werden zum Trager der plastischen
Deformation. Grundlegend dabei zu unterscheiden sind Kristalle und amorphe Strukturen.

Plastizitat in kristallinen Strukturen

Die atomaren Prozesse der Kristallplastizitdt sind gut verstanden, weshalb der folgende
Abschnitt auf Lehrbuchmeinungen basiert [FROST und AsHBY 1982], [GOTTSTEIN 2001].

i) FlieBmechanismen

Technisch relevante kristalline Materialien sind niemals fehlerfrei. Kristallbaufehler sind
zum Beispiel Punktdefekte (Leerstellen, Zwischengitteratome, Fremdatome), Liniendefekte
(Stufen-, Schraubenversetzungen, Abb. 2.6) und Flachendefekte (Korn-, Phasengrenzen).
Diese Fehler versehen die Materialien mit ihren plas-

tischen Eigenschaften. Es existieren verschiedene Me- ?}=‘J)=9=\\.=:
ST

chanismen der Plastizitédt. In einem fehlerfreien Kristall
konnen ganze Kristallebenen gleichzeitig abscheren und N O\ AL A
zu einem schlagartigem Versagen der Struktur fithren — a) .,-C.’.i‘..
[BEI et al. 2007], [BRENNER 1956]. Die dabei erreichte (OO '@
theoretische Schubfestigkeit ist ca. G/10 bis G/30 (G: ;

Schubmodul). Die beobachteten Schubfestigkeiten liegen
jedoch meist zwei GroBlenordnungen unter diesem theo-

retischen Wert. Die Ursache dafiir ist, dass die Bewegung
der Atome nicht gleichzeitig, sondern zeitlich nacheinan-
der mittels einer energetisch deutlich giinstigeren Verset-
zungsbewegung geschieht. Aufgrund der gewéhlten expe-

rimentellen Randbedingungen (Temperaturen weit unter

dem Schmelzpunkt und niedrige Verzerrungsraten) wird
angenommen, dass dieses Versetzungsgleiten® der in den
untersuchten kristallinen Materialien dominierende Flie- Abb. 2.6: a) Stufen-, b) Schrau-
mechanismus ist. Zu erwihnen sind noch weitere Flief3- benversetzung.
prozesse, wie das Flieen durch mechanische Zwillingsbil-

dung, das Kriechen (Kap. 3.1.1), das DiffusionsflieBen und das FlieBen durch druckinduzier-
te Phasenumwandlung (zum Beispiel in Silizium [JUNG et al. 2004, [PAGE et al. 1992]).
Diese Prozesse spielen hier aber eine untergeordnete Rolle. Je nach Lage der Gleitsysteme

zur Belastungsrichtung wirken verschiedene Schubspannungen in den einzelnen Gleitebe-

6Gleiten bedeutet das Heben einer Versetzung iiber den Potentialwall der Atomriimpfe in einer Glei-
tebene, wobei nicht die gesamte Versetzungslinie auf einmal, sondern nacheinander verschoben wird
[LorENZ 2001]. Eine Gleitebene ist dabei eine Kristallebene, in der sich Versetzungen bewegen kénnen.
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nen. Dort, wo die kritische Schubspannung iiberschritten wird, wird ein Gleitsystem akti-
viert. Eine Beschreibung der Gleitsystemaktivierung in Abhéngigkeit von der Belastungs-
richtung ist mit dem ScHMIDschen Gesetz” gegeben. Sind geniigend aktivierbare Gleitsys-
teme vorhanden, sind die Trager der plastischen Deformation die Versetzungsbewegungen.
Diese Bewegung ist aber immer durch Hindernisse begrenzt. Zum einen existieren diffu-
se Hindernisse, wie die innere Reibung. Zum anderen gibt es stets diskrete Hindernisse,
wie zum Beispiel andere Versetzungen®, Einschliisse und Korngrenzen. Die Summe dieser
Einfliisse auf die Versetzungsbewegung stellt sich makroskopisch als FlieBgrenze und die
Evolution dieser Hindernisse als Verfestigung dar. Mit Hinblick auf Eindringversuche mit
spitzenverrundeten Pyramidenindentern zeigt sich ein unstetiger Ubergang von rein elas-
tischem zu plastischem Verhalten (Pop In, Abb. 3.8). Dieses Pop In-Ereignis lisst sich
fiir viele Kristalle (zum Beispiel Wolfram oder Saphir) auf die Generierung erster Verset-
zungslinien zuriickfithren [PAGE et al. 1992], [BAHR et al. 1997]. Fiir gesinterte Materiali-
en, wie zum Beispiel die in der vorliegenden Arbeit untersuchte Keramik ZrO;:Y,0Os3, ist
auch die Verdichtung von freiem Volumen wéhrend eines Eindringversuchs von Bedeutung
[LANGE 2008].

ii) Verfestigungsprozesse

Die Abhéngigkeit des Verzerrungsfeldes vom Spannungsfeld ist stets bestimmt von einem
konstanten Satz von Materialparametern (z.B. elastische Konstanten, Gitterparameter)
und vom aktuellen mikrostrukturellen Zustand, der, wie oben beschrieben, das plastische
Verhalten definiert. Dieser Anteil ist
nicht konstant. Bei plastischer Verformung
verdndert sich die mikroskopische Struktur
durch Prozesse, wie der Erhchung der Ver-
setzungsdichte, der Umlagerung der Ver-
setzungsanordnung oder der Verdnderung
der KorngroBle. Viele dieser Prozesse
fithren zu einer Verfestigung des Materials.
Hauptséchlich von Belang fiir diese Arbeit
ist die Verformungsverfestigung, auch TAY-

LOR hardening genannt, die auf der Ver-
setzungsnukleation (zum Beispiel in Bear-
Abb. 2.7: FRANK-READ-Quelle [DAsH 1956]. beitungsrandschichten) basiert. Existieren-
de Versetzungen blockieren die Beweglich-
keit von nachfolgend erzeugten Generationen. Die meisten Versetzungen verbleiben im
Kristall, wodurch die inneren Spannungen erhoht werden, was wiederum zur Neubildung
von Versetzungen fiihrt. Diese Anhdufung von Bewegungsbarrieren duflert sich dann ma-
kroskopisch als Erhohung der FlieBspannung. FEiner der wichtigsten Mechanismen zur Ver-
setzungsnukleation ist die FRANK-READ-Quelle (Abb. 2.7). Sie stellt eine an beiden Enden
(A-B) blockierte Versetzungslinie dar. Bei Spannungsbelastung beult sich diese Linie aus,
bis sie einen geschlossenen Ring bildet (C-D). Dieser neue Versetzungsring ist mobil und
kann sich unabhéngig von der Quelle ausbreiten. Der Prozess ist dann beliebig oft wie-

"Das ScuMIDsche Gesetz bricht jedoch in sehr kleinen Dimensionen zusammen [NG und NGAN 2008].
8Versetzungen interagieren z.B. durch Umgehen, Zerschneiden oder Blockieren untereinander.

20



2 GRUNDLAGEN

derholbar (L, I”). Ein weiterer Verfestigungsmechanismus ist die Vielkristallverfestigung.
Da sich alle Kérner in einer Gesamtmatrix gleichméfig verformen miissen, sind die ein-
zelnen Korner zum Teil starken Zwangsbedingungen unterworfen. Dies allein fiihrt schon
zu einer Verfestigung. Des Weiteren bilden Korngrenzen eine Barriere, an denen sich Ver-
setzungen aufstauen. Diese Versetzungsanhdufungen erzeugen Riickspannungen, die die
Versetzungsbewegung im begrenzten Kornvolumen noch weiter einschréankt. Dies fithrt zu
einer zusétzlichen Verfestigung. Je kleiner die Korner sind, desto grofier wird entsprechend
der obigen Mechanismen die makroskopische Fliespannung. Das ist als HALL-PETCH-
Beziehung® bekannt. Zusitzlich kann ein Verfestigungseffekt auch durch das EinschlieBen
von Fremdkorpern (Dispersionshirtung) erzielt werden. Bei Warmebehandlung beruht die
Veranderung der Festigkeit auf einer Beeinflussung des gesamten Gefiiges, inklusive zum
Beispiel Korngréfle, Gittertyp und innerem Spannungszustand.

Plastizitat in amorphen Netzwerken

Amorphe Netzwerke sind charakterisiert durch das Vorhandensein verschiedener atomarer
Nahordnungen ohne das Vorliegen einer Fernordnung. Mobile Netzwerkfehler als Tréger
der Plastizitét, wie Versetzungen in Kristallen, kommen nicht vor. Ebenso wenig besitzen
amorphe Materialien einen zu den Versetzungsquellen bei Kristallen dquivalenten Mecha-
nismus. Thre Eigenschaften hédngen deshalb stéirker von der mikroskopischen Ausgangs-
konfiguration ab und sie sind meist deutlich sproder. Gliaser kénnen dennoch plastisch
verformt werden. Es muss also atomare Prozesse geben, die zu einer irreversiblen Ver-
formung fiithren. Flieiprozesse in amorphen Netzwerken sind im Allgemeinen weniger gut
verstanden. Ein Problem ist die Verallgemeinerung der atomaren Kinetik auf das makro-
skopische Flieverhalten. Viele Erkenntnisse beruhen deshalb auf umfangreichen Molecular
dynamics-Simulationen. Amorphe Strukturen miissen in metallische Glaser (bulk metallic
glasses, BMG) und in kovalent gebundene amorphe Netzwerke (z.B. a-Si, SiO5, mineralische
Gléser) unterschieden werden. In BMGs sind die atomaren Bindungsstérken isotrop und die
Atome konnen deshalb mittels Kugelsymmetrie simuliert werden. In kovalent gebundenen
Netzwerken hingegen besitzen die Atombindungen eine Richtung. Im Folgenden werden
einige Modelle des Flieiverhaltens auf atomarer Ebene kurz vorgestellt. Die Schnittmenge
dieser Ansétze wird am Schluss dieses Abschnittes herausgearbeitet.

i) FlieBmechanismen in metallischen Glidsern

Die Reaktion von BMGs auf Verzerrung ist im Gegensatz zu Kristallen in drei Bereiche
unterteilbar [BARET et al. 2002|, [BOUCHBINDER et al. 2007a]. Bei geringen Verzerrungen
reagiert das Netzwerk elastisch. Uber dem elastischen Limit beginnt eine leichte, stark
lokalisierte atomare Umordnung. Diese stagniert sehr schnell in einem blockierten Zustand
(jamming). Dariiber, beim Uberschreiten der atomaren Depinning-Spannung, kommt es
zu unkontrolliertem FlieBen und zum schlagartigen Versagen des gesamten Netzwerkes.
Dieses letzte Stadium dhnelt dem Flieflen eines fehlerfreien Kristalls [BEI et al. 2007]*.

9Die HALL-PETCH-Beziehung ist nur fiir KorngréBen iiber 20nm giiltig. Darunter tendiert das Verhalten
in Richtung amorphe Struktur mit eingebetteten Nanokristallen [DEMKOWICZ und ARGON 2005].

00Uber das Kollabieren der amorphen Struktur kann evtl. die theoretische Schubfestigkeit des Kristalls
bestimmt werden [BEI et al. 2004]. Problematisch dabei ist jedoch die Rolle des Size effect (Kap. 2.1.7).
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Auch die im Rahmen der Arbeit durchgefithrten Kugeleindringexperimente an metallischen
Glésern zeigen diese dreigeteilte Reaktion auf Belastung (Abb. 2.8). Flieflen in BMGs
ist also ein dynamisches Gleichgewicht zwi-

120 Belastungsmaxima schen blockierten und aktivierten lokalen
7 Scherverformungen bis zum Strukturversa-
[mN] :

P gen. Ein Modell fiir die Formulierung einer
// 7/ auf atomaren Prozessen aufbauenden Feld-

; / theorie ist die Shear transformation zone-
 Entlastungs- (STZ)-Theorie [FALK und LANGER 1997],
: mmilma [BOUCHBINDER et al. 2007a]. In diesem
b) 5 0 Modell findet irreversible atomare Umord-
: nung nur in den STZs statt. Diese befin-

0 0,1 0,2 h [pm] 0,4 den sich eingebettet in elastisches Material.
Abb. 2.8: LPU-Messung (Kap. 2.2.1) an a-Cuu: Sie stellen dementsprechend Unstetigkeiten
a) elastisch b) jamming c) rissfreies 1m makroskopisch uniformen Spannungs-

Pop in. Verzerrungs-Feld dar. Die STZs entstehen

aus kleinen lokalisierten, inelastischen Er-

eignissen im verzerrten amorphen Gitter. Diese Ereignisse umfassen nur wenige Atome,
die zufélligerweise wegen ihrer Nahordnung leicht durch Scherbelastung bewegt werden
konnen (Abb. 2.9). Bei Erhohung der Verzerrung gruppieren sich diese lokalen Ereignis-
se zu Scherbéndern, den STZs, die dann zugénglicher fiir Scherung sind als benachbarte
Regionen. Bei Deformation dieser Scherbédnder wird Arbeit geleistet, die sich global zur
plastischen Arbeit summiert. Nach einmaliger Verformung in ihre schubweiche Richtung
blockieren die STZs und sind (aufler fiir eine Riickverformung) dann inaktiv, was zu ei-
ner starken Verformungsgeschichtenabhéngigkeit fiithrt. Bei weiterer Verzerrung entstehen
neue STZs und bilden ein Gleichgewicht zu den blockierten Vorgingergenerationen. Diese
Prozesse erzeugen die plastische Verformung. Sie sind wie die Kristallplastizitéit kaskaden-
artige, kinetische Prozesse und dementsprechend ebenso an die Verzerrungsrate gekoppelt.
Die genauen Abhéngigkeiten der Plastizitéit von der

Schubspannung atomaren Nahordnung sind dennoch recht unklar.
Bekannt ist, dass die Plastizitdt von BMGs stark
von der atomaren Packungsdichte abhéngt. Je mehr

freies Volumen im Netzwerk existiert, desto statis-
tisch ofter existieren lokale Atomkonstellationen, die
weich auf Scherung reagieren und damit Keimpunk-
te fiir die Bildung von STZs darstellen. Der Fokus
liegt deshalb jetzt auf der Short range order (SRO)
von atomaren Clustern [LEE et al. 2007]. Selbst ein-
fache amorphe Systeme mit zwei Grundelementen

Abb. 2.9: Schubweiche ~ Atomgruppe: Pilden schon mehr als 100 verschiedene SRO Poly-
Grundbaustein von STZs. ederstrukturen. Die meisten sind jedoch aus nur fiinf
grundlegenden zweidimensionalen Polygongeometri-

en aufgebaut. Wichtig ist auch nur die Unterscheidung zwischen Pentagonen (ebenso von
Bedeutung fiir Quasikristalle) und Nicht-Pentagonen. Die fiinfeckigen Polygone erzeugen
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die hochste Packungsdichte und damit die schubfestesten Strukturen. Die anderen Poly-
gone erzeugen lockerere Bindungen und mehr freies Volumen. Dieses freie Volumen bildet
dann die Grundlage fiir die Bildung von Scherbéndern, an die die Plastizitat gebunden
ist. Dementsprechend ist die Scherbandnukleation nur abhéngig von der SRO und dem
Spannungszustand. Bei Scherbelastung sortieren sich die Polygonstrukturen im Raum grob
nach ihrer Art. Das heiffit, STZs bilden sich dann in pentagonarmen Regionen heraus und
pentagonreiche Bereiche bleiben elastisch. Die Polygonstrukturen kénnen sich ineinander
umwandeln. So zeigt sich bei erhohter Verzerrung eine Verminderung des Anteils an Penta-
gonen. Die Umwandlung in Nicht-Pentagone erzeugt wiederum freies Volumen und erhoht
die plastische Verformbarkeit (dynamic mechanical softening), was bei hohen Belastungen
zum Netzwerkkollaps fiihrt (pop in, Abb. 2.8).

ii) FlieBmechanismen in kovalent gebundenen amorphen Strukturen

Im Gegensatz zum obigen Abschnitt ist die Basis der atomaren Prozesse hier ein atomares
Modell mit diskreten Bindungsrichtungen. Dennoch dhneln sich die Flieiprozesse. Das vor-
gestellte Modell beschreibt die Plastizitédt durch Regionen mit einem liquidlike Zustand im
sonst solidlike amorphen Netzwerk [DEMKOWICZ und ARGON 2004]. Zwischen diesen bei-
den Phasen gibt es einen echten, diskreten Unterschied [DEMKOWICZ und ARGON 2005].
Die solidlike Phase zeichnet sich durch eine nahezu unverzerrte Nahordnung aus. Eine
Fernordnung besteht aber durch die doch leicht verzerrten Bindungswinkel nicht. Die [i-
quidlike Phase ist, trotz des Namens, eine Festkorperphase, die jedoch durch sehr viel
stiarker verzerrte Bindungswinkel gekennzeichnet ist. Die solidlike Phase besitzt weniger
freies Volumen und ist fester gegen plastische Verformung, wohingegen die liquidlike Phase
mehr freies Volumen besitzt und dementsprechend weicher gegen Scherverformung ist. Die
beiden Phasen kénnen sich bei Belastung ineinander umwandeln. Dieser Zusammenhang
zeigt schon die Parallelen zu den anderen Flietheorien. Die liquidlike Regionen sind in
diesem Modell die Trager der Plastizitiat. Der gesamte Flieiprozess kann iiber die Entwick-
lung des Volumenverhéltnisses der beiden Phasen von der Anfangskonfiguration bis hin zu
hohen Verzerrungen beschrieben werden. Eine Dreiteilung der Verzerrungsreaktion wie bei
den BMGs wurde bei den untersuchten mineralischen Gléasern nicht beobachtet.

iii) Gemeinsamkeiten der amorphen FlieBprozesse

Trotz des komplexen amorphen FlieBprozesses lassen sich in allen vorgestellten Ansétzen
Gemeinsamkeiten erkennen. Zum Beispiel basiert der FlieBbeginn immer auf lokalisier-
ten Verlagerungsprozessen einzelner Atomstrukturen, welche sich in Abhéngigkeit von
der Anfangskonfiguration des Netzwerkes bei weiterer Verzerrung zu groferen plastischen
Regionen (STZs, liquidlike Zonen, pentagonarme Regionen) gruppieren. Der FlieBprozess
ist dann ein dynamisches Gleichgewicht aus Bildung und Blockierung dieser Zonen. Die
atomare Nahordnung ist immer wichtig fiir deren Anfilligkeit gegeniiber Scherbelastung.
Viele unterschiedliche Zustandsvariablen (freies Volumen [LEE et al. 2007], effektive ther-
modynamische Temperatur [BOUCHBINDER et al. 2007a], Verteilung der liquidlike Zonen
[DEMKOWICZ und ARGON 2005], Pentagonanteil der SRO [LEE et al. 2007]) zielen dabei
auf dasselbe, namlich die statistische Verteilung von atomaren Scherbelastungsschwachstel-
len. Tatsédchlich kann die STZ-Theorie mit einigen Anpassungen auch kovalent gebundene
amorphe Netzwerke beschreiben [BOUCHBINDER et al. 2007b]. Zudem konnte ein kontinu-
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umsmechanisches Modell amorpher Plastizitdt formuliert werden, dass die STZ-Theorie
und den Liquidlike-solidlike-Ansatz vereint [MARCHENKO und MISBAH 2011].

iv) Unterscheidung in normale und anormale Gliser, Verdichtung

Glédser werden ihrem plastischen Verhalten nach in normale und in anormale Gléiser un-
terteilt [GADELRAB et al. 2012], [KERMOUCHE et al. 2008]. Die Plastizitéit in normalen
Glésern ist dominiert von isochorer Scherverformung. Bei anormalen Glédsern hingegen ist
ein erheblicher Anteil der plastischen Verformung auf druckspannungsinduzierte Verdich-
tung zuriickzufithren. Deren Flieiprozess lasst sich dementsprechend nicht mit der Fliebe-
dingung nach voN MISES, Gl. (2.6) beschreiben. Normale Gléser sind zum Beispiel Kalkna-
trongléser (soda lime glass) [YOSHIDA et al. 2007]. Das anormalste technisch relevante Glas
ist Quarzglas (fused silica, FS, a-SiO2) [PERRIOT et al. 2006], welches als Referenzmaterial
eine wichtige Rolle in der Nanoindentation spielt. Aus diesem Grund wurde viel Forschungs-
arbeit mit Hinblick auf das FlieBverhalten von FS geleistet. So konnte mittels Raman-
Mikrospektroskopie die Verdichtung von FS unter einem Berkovicheindruck ortsaufgeltst
vermessen werden [PERRIOT et al. 2006]. Es zeigen sich dort Verdichtungen von bis zu 20%.
Die Verdichtung von Glésern bei hydrostatischem Druck ist abhéngig vom freien Volumen
im amorphen Gitter. Dieses freie Volumen ist invers proportional zur Querkontraktions-
zahl. Das bedeutet, je niedriger die Querkontraktionszahl eines Glases ist, desto anormaler
verhélt es sich bei mechanischer Belastung [GADELRAB et al. 2012], [HOWELL et al. 2008].
Metallische Gléaser kénnen damit als weitgehend normal eingestuft werden. Ebenso ist
das Pile up-Verhalten (Kap. 2.2.1) abhéngig vom freien Volumen. So zeigen anormale
Gléser (wie FS) sehr wenig und normale Gléser (wie Kalknatronglas) deutliches Pile up
[HOWELL et al. 2008], [HOWELL et al. 2007]. Das ebenso im Rahmen dieser Arbeit ver-
messene BK7-Glas liegt im FlieBverhalten zwischen FS und Kalknatronglas. Der Verdich-
tungsprozess erzeugt intrinsische Spannungen, die sich auf die Entlastungskurve und damit
die E-Modul-Bestimmung (Kap. 2.2.1) auswirken [YOSHIDA et al. 2007]. Dies ist besonders
problematisch bei der Nutzung eines solchen Glases als Referenzmaterial (siche Kap. 3.1.1).
Die atomaren Prozesse bei der Verdichtung kénnen iiber Molecular dynamics-Simulationen
untersucht werden (siehe dazu [AN et al. 2006] oder [VALLE und VENUTI 1996]). Fiir die
FEM-Simulation von Eindringversuchen in anormale Glaser miissen Materialmodelle wie
das DRUCKER-PRAGER-Modell [ANSYS MANUAL 2009] oder speziell angepasste Modelle
[KERMOUCHE et al. 2008] verwendet werden.

v) Verfestigungsprozesse

Verfestigend wirken unter anderem Nanokristalle, die sich bei hydrostatischem Druck bilden
und dann einen zusétzlichen Widerstand gegen Schubverformung erzeugen [LEE et al. 2007].
Bei Deformationen werden zudem wie oben beschrieben Schwachstellen im Netzwerk ak-
tiviert. Da diese danach blockiert sind, stehen sie fiir weitere Verformung nicht mehr zur
Verfiigung [BARET et al. 2002]. Dies sowie auch die Verdichtung von anormalen Glésern
[PERRIOT et al. 2006] fithrt zu einer Verfestigung des Materials.
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2.1.7 Der Indentation size effect, ISE

Dem inelastischen Materialverhalten in kleinen Groflendimensionen wird schon seit den
1950er Jahren groflere Aufmerksamkeit gewidmet. Dies beruht auf dem experimentell beob-
achteten Anstieg der Flielspannung, der Verfestigung und der Hérte bei Verkleinerung der
Probengeometrie beziehungsweise der inneren Materialstrukturen. Dieser Effekt ist bekannt
als Size effect. Im speziellen Bezug auf Eindringversuche spricht man auch vom Indentation
size effect, ISE. Viele Erklarungsmodelle basieren auf dem Einfluss von Verzerrungsgradien-
ten, weshalb dieser sogenannten Strain gradient theory of plasticity ein eigener Unterpunkt
gewidmet wird. Damit allein ist der Size effect aber nicht vollstandig erklarbar. Deshalb
werden weitere physikalische Effekte vorgestellt, die zu erhchten Festigkeiten in kleinen
Dimensionen fiithren. Vorausgehend ist jedoch zu erwédhnen, dass nicht jeder gemessene Fes-
tigkeitsanstieg hin zu kleinen Dimensionen auch auf grofienabhéngige Flieimechanismen
zuriickzufiihren ist. In der Nanoindentation werden oft Hérteanstiege bei abnehmenden
Eindringtiefen als Indentation size effect interpretiert, obwohl sie eigentlich anderer Natur
sind. Meist lassen sich diese Einfliisse auch schwer von echten ISE-Mechanismen trennen.
Hervorzuheben sind zum Beispiel echte Oberflichengradienten durch Oxidschichten oder
verfestigte Bearbeitungsrandschichten (Kap. 2.1.6). Aber auch Reibungseffekte zwischen
Indenter und Oberflache kénnen zu einem scheinbaren ISE fiithren. Zudem sind wichtige
Fehlerquellen ungenaue Flachen- und Steifigkeitsfunktionen im Bereich der kleinsten Kréfte
und Eindringtiefen (Kap. 3.1.1). Diese konnen ebenso zu einem filschlichen Anstieg der
Hértemesswerte bei kleinen Eindringtiefen fithren [F1SCHER-CRIPPS 2002].

i) Strain gradient theory of plasticity fir kristalline Materialien

Der Groflenbereich, in dem die auf Verzerrungsgradienten basierten Theorien relevant sind,
umfasst Lingen von wenigen Mikrometern. In diesen Dimensionen treten Effekte auf, die
makroskopische Modelle der Plastizitéit, die rein auf plastischen Verzerrungen beruhen,
nicht mehr beschreiben. Es existieren allerdings auch zu viele Versetzungen im betrach-
teten Bereich, als dass eine atomistische Betrachtung moglich wére. Die Strain gradient
plasticity-Modelle sind dementsprechend noch kontinuumsmechanische Beschreibungen.
Aufbauend auf dem beobachteten Effekt, dass Zweiphasenlegierungen eine stérkere Ver-
festigung zeigen als das von makroskopischen Modellen vorhersagt wird, formulierte ASH-
BY [ASHBY 1969] eine Strain gradient theory of plasticity. Demnach ist das Materialver-
halten im plastischen Bereich nicht allein von den plastischen Verzerrungen £, abhéngig,
sondern, wie im Folgenden beschrieben, auch von den Verzerrungsgradienten n @) (die elas-
tischen Verformungen werden dabei vernachlissigt [GAO et al. 1999]): In einem verform-
ten Kristall entstehen durch zufillig verteilte Versetzungsnukleation neue Versetzungen,
die in zwei Typen unterteilt werden. Durch plastische Verzerrung £, entstehen statistisch
verteilt neue Versetzungen, die so genannten Statistically stored dislocations (SSDs). Dies
sind die Versetzungen, die in makroskopischen Beschreibungen eine Rolle spielen. ASHBY
konnte jedoch zeigen, dass fiir eine geometrisch kompatible Verformung beim Vorliegen ei-
nes groflen Verzerrungsgradienten zusétzlich Geometrically necessary dislocations (GNDs)
entstehen miissen. Die gesamte Versetzungsdichte ergibt sich also aus der Summe der Ver-
setzungsdichten der SSDs und der GNDs. Sie ist folglich hoher als die Versetzungsdichte,
die rein iiber die plastische Verzerrung vorhergesagt wird. Eine hohere Versetzungsdichte
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vermindert die Beweglichkeit neu gebildeter Versetzungen und erzeugt durch Versetzungs-
anhdufung hohere Spannungsfelder im Kristall. Sie fithrt damit zur Verfestigung des Ma-
terials (Kap. 2.1.6). In makroskopischen Problemen spielen die GNDs keine Rolle, da dort
1 sehr klein ist. Je kleiner jedoch die verformte Geometrie wird, also je stérker sich die
Spannungsfelder lokal @ndern, desto mehr

! Einfluss gewinnen die Verzerrungsgradi-

enten und desto gréfer wird der Ein-
fluss der GNDs. Die damit verbundene
Erhohung der Versetzungsdichte erzeugt
den Size effect. Verformungsgeometrien mit

groflen Verzerrungsgradienten sind zum

7, ab- I Beispiel Nanoindentationsversuche (Abb.
nehmend A4 =l . . .
F 2.10), plastische Zonen um Rissspitzen, sehr
e, =0 \\t diinne Biegebalken und inhomogene Mi-
—p

krostrukturen. Ein guter Uberblick iiber
Probleme mit groflen Verzerrungsgradien-

Abb. 2.10: Versetzungsdichteerhohung durch ten ist in [FLECK et al. 1993] gegeben. Auf-
GNDs in der FlieBzone eines Kegels

) grund der auf diesen Erkenntnissen basie-
(rechte Seite: e, 1 p-Feld, FEM).

renden umfangreichen Forschungsarbeit ist
der Anstieg der Festigkeit in kleinen Vo-
lumen gut dokumentiert. Zwei wichtige Strain gradient plasticity-Modelle, aufbauend
auf ASHBY, wurden darauthin formuliert. Das Modell von FLECK und HUTCHINSON,
[FLECK et al. 1993], [FLECK und HUTCHINSON 1997], [HUTCHINSON 2000] beschreibt all-
gemeinere Geometrien, die einen Size effect zeigen. Das Modell von Nix und GAO,
INIX und GAO 1998], [GAO et al. 1999] beschéftigt sich im Speziellen mit der Beschrei-
bung des Indentation size effect fiir Kegelindenter. Es werden dort mittels eines TAYLOR
hardening Ansatzes (Kap. 2.1.6) die Auswirkungen der GNDs auf die Harte bei abnehmen-
der Eindringtiefe beschrieben (Abb. 2.10). Fiir viele Materialien konnte gezeigt werden,
dass sie sich entsprechend dieses Modells verhalten''. Fiir eine kritische Diskussion die-
ser Modelle siche [EvVANS und HUTCHINSON 2008]. Die konstitutiven Gesetze der obigen
Strain gradient plasticity-Modelle enthalten immer einen Anteil, der die Abhéngigkeit der
Dichte der SSDs von der plastischen Verzerrung £, beschreibt, sowie einen Anteil, der
die Abhéngigkeit der Dichte der GNDs von den vorliegenden Verzerrungsgradienten und
von einer Lingenskala [ beinhaltet. Diese Linge [ bringt die GroBenabhingigkeit in die
Modelle ein. An diesem Punkt sind die Modelle phdnomenologischer Natur, da physika-
lisch in realen Materialien mehr als eine Langenskala existiert. Ein Problem der Strain
gradient plasticity-Modelle ist deshalb, dass diese Léngenskalen keine klaren physikali-
schen Bedeutungen im Sinne der Versetzungsdynamik haben. Im Einkristall lassen sich
jedoch grobe physikalische Interpretation geben [BACKES et al. 2009]. Die Léngenskala
bei FLECK und HUTCHINSON beschreibt dort einen mittleren Abstand zwischen Ver-
setzungsbehinderungen, also einen mittleren freien Weg von mobilen Versetzungen. Die

2
"Das bedeutet, sie zeigen die sich aus der Theorie ergebende lineare Abhingigkeit von (Hio) =f (%)

(N1X-GAO-Plot) mit H als aktueller Hérte, Hy als Hérte ohne GNDs und & als Eindringtiefe. Fiir
spitzenverrundete Kegel gilt dieser lineare Zusammenhang jedoch nicht mehr [QU et al. 2004].
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Langenskala von NiX und GAO beschreibt hingegen eine mittlere VersetzungszellgroBe,
also eine mittlere Grofle des Ablagerungsplatzes fiir mobile Versetzungen. Fiir das NIx-
GAO-Modell sind im Folgenden noch wichtige Erweiterungen gemacht worden, die auch
fiir die eigenen gemessenen Werte von Belang sind. So konnte gezeigt werden, dass das
Nix-GAO-Modell auch auf Kugelindenter anwendbar ist, sich der ISE dort jedoch we-
niger abhéngig von der Eindringtiefe, sondern mehr abhéngig vom Indenterradius zeigt
[SWADENER et al. 2002]. Ebenso konnte das urspriingliche Modell auf Eindringtiefen im
Submikrometerbereich und somit auf groflere Anwendungsbereiche in der Nanoindentati-
on erweitert werden [HUANG et al. 2006]. Zusétzlich ist die Abhéngigkeit des ISE von der
tatsichlichen Grofle der Fliefzone, die meist iiber den Kontaktradius hinaus reicht, von
Belang [DURST et al. 2005], [ABU-AL-RUB 2007]. Diese Herangehensweise ist auch in der
vorliegenden Arbeit Grundlage bei der Betrachtung des ISE (Kap. 8.1).

ii) Weitere Size effect-Mechanismen

Eine weitere Kategorie der echten Size effect-Ursachen ist die Behinderung von makro-
skopischen FlieBmechanismen in kleinen Volumen. So konnte schon frith gezeigt werden,
dass sehr diinne Nadelkristalle bei Verringerung des Durchmessers eine deutliche Erhéhung
der Flielgrenze bis hin zur theoretischen Festigkeit des Kristalls zeigen [BRENNER 1956],
[PEARSON et al. 1957]. Dies kann erklart werden durch das Fehlen von Versetzungen im
Kristall, die sonst die Aktivierungsenergie von Gleitebenen erheblich vermindern. Auch
bei Eindringversuchen im unteren Nanometerbereich konnte mittels Molecular dynamics-
Simulationen und Experimenten gezeigt werden, dass das Fehlen von Versetzungen zu
einer hoheren FlieBspannung fithrt [LODES et al. 2011]. Aber auch beim Vorhandensein
von Versetzungen werden makroskopische FlieBmechanismen in kleinen Volumen durch
die dulere und innere Geometrie behindert. So konnen Versetzungsquellen nicht wie in
grofien Kristallen wirken. Zum Beispiel ist die FRANK-READ-Quelle (Abb. 2.7) meist meh-
rere hundert Nanometer lang und kann dementsprechend in kleinen Volumen nicht in der
selben Art und Weise wie im makroskopischen Bereich aktiviert werden. Sie kann also
nicht adédquat zum Flieprozess beitragen und Prozesse mit hoheren Aktivierungsenergi-
en miissen aktiviert werden. Aber auch allein die Einschrinkung der freien Weglénge von
Versetzungen kann in sehr kleinen Dimensionen zu einer Erh6hung der Festigkeit fiihren.
Fiir sehr kleine Eindringtiefen im Bereich von wenigen hundert bis zehn Nanometer spielen
Oberfliachenenergieeffekte gegeniiber den Verzerrungsgradienten eine iibergeordnete Rolle
[GERBERICH et al. 2002], [ZHANG und XU 2002], da in diesen Dimensionen das Verhéltnis
von Oberflachenarbeit zu Volumenarbeit wichtig ist. Die Energie, die dort in die Verfor-
mung der Oberfliche eingeht, steigt iiberproportional zur Volumenarbeit an. Dies steht
auch im Einklang mit dem beobachteten ISE bei Kugeleindringexperimenten mit kleiner
werdenden Radien (Kap. 8). Es existieren also unterschiedliche Abhéngigkeiten der Flief-
prozesse von der Groflenskala. Je nach Geometrie, Struktur und Abmessung der Flieizone
wirken andere Mechanismen.

iii) Size effect in amorphen Materialien

Auch Gléser zeigen einen Indentation size effect, (Abb. 8.2), [LI et al. 2005]. In amor-
phen Strukturen fallt aber unter anderem die Strain gradient theory of plasticity als Er-
klarungsmodell weg. Der ISE bei Glasern ist daher durch die diskrete Verteilung von
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Scherdeformationszonen zu erkldren. Je kleiner das verformte Volumen wird, desto we-
niger sind solche lokale Formationen in der plastischen Zone vorhanden. Damit &hnelt
dieser Mechanismus dem Festigkeitsanstieg in nahezu idealen Kristallen [BRENNER 1956].
Die vorliegenden Messdaten an BMGs zeigen auch einen bei gréfleren Dimensionen be-
ginnenden Anstieg der Festigkeiten (Abb. 8.1, L.u.). Dies ldsst vermuten, dass die Dich-
te der STZs geringer ist als die Dichte von Versetzungen in Kristallen. Zudem existiert
in amorphen Materialien kein Mecha-
nismus zur Vervielfiltigung von STZs
dquivalent zu Versetzungsquellen in Kris-
tallen. Das konnte diesen Effekt noch
verstidrken. Auch der weiter oben beschrie-
bene Effekt des Dynamic mechanical sof-
tening ist dimensionsabhéngig. Die Bil-
dung von freiem Volumen durch Defor-
mation ist in groferen Dimensionen aus-
gepragter, so dass die Einschriankung die-

10pm

ses Mechanismus in kleinen Dimensionen
dort einen Anstieg der Festigkeiten erzeugt
[VAN STEENBERGE et al. 2007]. Zusitzlich
fithren der Einfluss des Verhéltnisses von

Abb. 2.11: GréBenabhéngiger Sprodbruch von
Si0y (li. F=250mN, re. F=1000mN).

Oberflachenarbeit zu Volumenarbeit sowie
echte Hértegradienten an der Oberfliche natiirlich auch bei Gliasern zu einem ISE. Bei
den eigenen Messungen zeigt sich zudem ein weiterer Effekt. In einem Bereich von cir-
ca unter zehn Mikrometern zeigen Gléser ein eher duktiles Verhalten und lassen sich gut
ohne Rissbhildung verformen. Oberhalb dieser Grofienskala treten Sprodbriiche auf. Dies
kann vermutlich auch auf die dort statistisch 6fter vorkommenden Netzwerkschwachstellen
zuriickgefiithrt werden, die dann als Rissursprung wirken (Abb. 2.11), [JUNG et al. 2004].
Volumendeformation ist dementsprechend ab einer gewissen Groflendimension energetisch
giinstiger als Oberflichenbildung (Risse), wobei auch hier in normale und anormale Gldser
(Kap. 2.1.6) unterschieden werden muss [KERMOUCHE et al. 2008].

2.2 Messverfahren

2.2.1 Nanoindentation

Der Begriff Nano- bzw. Mikroindentation beschreibt registrierende Eindringversuche im
unteren Mikrometer- bis Nanometerbereich. Die Kréfte reichen dabei von zwei Newton bis
in den Mikronewtonbereich. Die komplette Kraft-Eindring-Kurve wird aufgezeichnet und
dient als Grundlage fiir die Berechnung der Hérte, des E-Moduls und der Flieigrenze des
Probenmaterials. In der vorliegenden Arbeit werden zwei Eindringkérpergeometrien ver-
wendet (Abb. 2.12). Die Berkovichpyramide'? ist eine dreiseitige, gleichschenklige Pyramide
mit einem Flankenwinkel von v=65,3°. Wegen ihrer Selbstéhnlichkeit erzeugen Berkovichin-
denter unabhéngig von der Kontakttiefe stets das gleiche Verzerrungsfeld (Abb. 2.13) und

12Die korrekte Bezeichnung laut [DIN 14577-1 2003] ist modifizierter Berkovichindenter. Die modifizierte
Berkovichpyramide besitzt das gleiche projizierte Flichen-Hohen-Verhéltnis wie eine Vickerspyramide.
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eine reprisentative Verzerrung von ~7,5% (Kap. 2.1.2). Fiir die meisten Materialien liegt
damit sofort nach Kontakt plastisches Flielen vor. Fiir die Einbindung der Berkovichgeome-
trie in analytische Losungen wird der dquivalente Kegel'® mit a=19,7° (Abb. 2.2) verwen-
det. Im Gegensatz dazu erzeugen Kugeleindringkorper ein von der Eindringtiefe abhéingiges
Verzerrungsfeld. Fiir kleine Eindringtiefen
(im Bezug auf den Radius) erzeugen diese
sehr kleine Verzerrungen, so das auch elasti-

scher Kontakt moglich ist. Die verwendeten
Kugelindentoren sind Kegel mit einer defi-
nierten Spitzenrundung (Abb. 2.12). In der
vorliegenden Arbeit werden unterschiedli-

Abb. 2.12: Verwendete Stempelgeometrien: Ber-
che Messmodi und Auswerteverfahren ver- kovichpyramide und Kugelindenter.

wendet, um die gesuchten Materialparame-

ter £, H, Y zu ermitteln. Der E-Modul und die Flieigrenze werden unter anderem iiber
elastische Kugelkontaktexperimente bestimmt. Mittels elastisch-plastischer Eindringexpe-
rimente mit Berkovichspitzen wird ebenso F sowie zusétzlich die Hérte ermittelt. Die dazu
genutzten Verfahren werden in den néchsten Abschnitten vorgestellt. Die Berkovichexperi-
mente dienen zusétzlich als Grundlage fiir die Fzpanding cavity-Modelle (Kap. 2.1.4) und
fiir das Konzept des effektiv geformten Indenters (Kap. 4). Die Querkontraktionszahl sowie
die elastischen Konstanten des Indentermaterials werden aus Tabellenwerten iibernommen.
Die Reibung wird vernachléssigt.

Abb. 2.13: VON-MIsEs-Verzerrungsfeld (FEM): a) dquivalenter Kegel (links: Kupfer, rechts:
HV720 Stahl), b) Symmetrieebene einer Berkovichpyramide (HV720 Stahl).

Das Verfahren nach OLIVER und PHARR zur Bestimmung von F und H

Das Verfahren nach OLIVER und PHARR stellt das am weitesten verbreitete Verfahren
zur Auswertung von Nanoindentationsexperimenten mit verschiedenen Indentergeometrien
dar [OLIVER und PHARR 1992], [OLIVER und PHARR 2004]. Es wird in der vorliegenden
Arbeit zur Auswertung der elastisch-plastischen Eindringkurven aus Experimenten mit
Berkovichindentern genutzt und liegt ebenso der Norm [DIN 14577-1 2003] zu Grunde.
Die Zielmaterialparameter sind der E-Modul und die Eindringhérte (Kap. 2.1.2). Die Ein-

BDer #iquivalente Kegel hat eine zur Pyramide dquivalente Kontaktfliichen-Kontaktiefen-Funktion. Diese
Vereinfachung ist zulissig, da in der FlieSzone die hoheren Verzerrungen an den Pyramidenkanten fast
vollstindig gemittelt werden (Abb. 2.13) sowie [CHUDOBA und JENNET 2008].
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gangsgrofien sind die maximale Kontaktkraft F),,,, die maximale Eindringtiefe h,,,, und
die Kontaktsteifigkeit bei Maximallast S. Diese werden aus der Kraft-Verschiebungs-Kurve
ausgelesen (Abb. 2.14a). Im Folgenden wird die urspriingliche OLIVER-PHARR-Methode
kurz vorgestellt, gefolgt von wichtigen Anpassungen fiir eine hthere Genauigkeit. Ein gu-
ter historischer Abriss der zu Grunde liegenden kontinuumsmechanischen Losungen ist im
Originalartikel [OLIVER und PHARR 1992] gegeben.

i) Das urspriingliche Verfahren nach OLIVER und PHARR

Um das OLIVER-PHARR-Verfahren anwenden zu konnen, miissen einige Voraussetzun-
gen gelten. Es diirfen erstens keine radialen Verschiebungen des Materials auftreten, das

bedeutet, der Radius des Eindrucks a, muss
\ belastet sowie entlastet gleich grofi sein
(Abb. 2.14b). Zweitens muss die Entlas-
tungskurve vollstindig elastisch sein. Dies
ist fiir die meisten Materialien gewéhrleistet
[OLIVER und PHARR 1992|. Drittens muss
Entlastung die Indenterflachenfunktion A.(h.), also die

a) Belastung

S=—1 Funktion der Schnittflichen (bzw. proji-

zierte Kontaktfliche A.) des verwendeten

ho hmaz Berkovichstempels in Abhéngigkeit vom
h Abstand von der Spitze (bzw. Kontakt-

tiefe h.), bekannt sein. In der vorlie-

b)

1

1
entlastet PGy
777 ! 777

hs ; B bekannten Referenzmaterialien ermittelt
WQ? h;:: (Kap. 3.1.1). Ebenso muss als viertes die
belastet e ! o e Geriitesteifigkeit in Abh#ngigkeit von der

aufgebrachten Last bekannt sein. Diese

Abb. 2.14: a) Kraft-Eindring-Kurve und b) Be-/ Steifigkeitsfunktion wird ebenso aus den

Entlastungszustand eines elastisch- Referenzmessungen fiir die Flachenfunktion

plastischen Kegeleindringversuchs. ermittelt. Die Indenterelastizitéit wird iiber

den reduzierten E-Modul Gl. (2.14) in das

Model eingebracht!'*. Zur Auswertung wird die Entlastungskurve iiber ein Modell des elas-

tischen Kontakts eines beliebigen rotationssymmetrischen Stempels mit glattem Profil be-
schrieben [SNEDDON 1965], das zu folgendem exponentiellen Ausdruck fiihrt:

genden Arbeit wird diese Flachenfunktion
iiber die Messung an verschiedenen gut

|

|

F=0C(h—ho)™. (2.15)

Die Konstante C' und der sogenannte Entlastungsexponent m sind Fitparameter, die mittels
eines Quadratmittelfits an die experimentelle Kurve ermittelt werden. Analytisch ergibt
sich m=1 fiir einen flachen Stempel, m=1,5 fiir einen Paraboloiden und m=2 fiir einen
Kegel. Die experimentell ermittelten Werte fiir ein Berkovichexperiment sind material-
und geometrieabhéngig und liegen zwischen m=1,2 und m=1,6. Die Kontaktsteifigkeit S

“Dieses auf HERTZ basierende Verfahren ist giiltig fiir den Kontakt zweier Paraboloiden. Ob der reduzierte
E-Modul fiir Pyramidengeometrien zuléssig ist, kann im Rahmen dieser Arbeit nicht geklart werden.
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2 GRUNDLAGEN

bei maximaler Last wird iiber die Differenzierung von Gl. (2.15) bei h=h,,4, mit Korrektur
der Gerétesteifigkeit bestimmt. Die ermittelte Kontaktsteifigkeit S ist {iber

dF 2

S =— =(3—FE*"/A. 2.16

an =P Nz (2.16)
mit dem reduzierten E-Modul E* verkniipft [BULYCHEV et al. 1975]. Dieser Zusammen-
hang gilt ebenso fiir alle rotationssymmetrischen Stempel mit einem glatten Profil. Der
Faktor (3 ist ein Geometrieparameter und ist laut [DIN 14577-1 2003] gleich eins zu set-
zen'. Die fehlende GroBe in Gl. (2.16) ist die projizierte Kontaktfliche A.. Diese wird
iiber die Indenterflachenfunktion A.(h.) ermittelt. Dazu wird die notwendige Kontakttiefe
h. iiber die Kontaktlosung von SNEDDON [SNEDDON 1965]:

F max
S

bestimmt, wobei h; die elastische Verschiebung des Halbraumes darstellt (Abb. 2.14b). Der
Faktor e wird hier vorerst fiir Kegelindenter zu 0,75 gewéhlt. Damit sind alle unbekann-
ten Grofen bestimmt und der E-Modul E;r (Gl (2.16)) sowie die Harte H;r (Gl. (2.8))
konnen ermittelt werden. Andere Auswerteverfahren fiir Nanoindentationsmessungen nut-
zen zum Beispiel die Anteile der geleisteten Arbeiten (Abb. 2.2), [F1ISCHER-CRIPPS 20004/,
[MALZBENDER und WITH 2002]. Zudem gibt es Verfahren, die mittels der Phasenverschie-
bung einer iiberlagerten Schwingung die Kontaktsteifigkeit bestimmen (CSM-Methode).

hc - hma:c - hs - hma:c — € (217)

Diese Vorgehensweisen sind jedoch fiir die vorliegende Arbeit nicht von Belang.
ii) Modifizierungen des Verfahrens nach OLIVER und PHARR

Das Verfahren nach OLIVER und PHARR hat einige modellbedingte Ungenauigkeiten, die
aber teilweise korrigiert werden koénnen [TROYON und HUANG 2005], [SHU et al. 2007].
Die ausschlaggebenden Korrekturen in der vorliegenden Arbeit basieren, aufgrund deren
vorhandenen Implementierung, auf [CHUDOBA und JENNET 2008]. Als erstes wird der Fak-
tor € aus Gl. (2.17) nicht mehr als konstant angenommen. Es existiert ein Zusammenhang
¢(m) mit dem Entlastungsexponenten, der hier genutzt wird, um das € problembezogen zu
ermitteln. Des Weiteren existiert entgegen der urspriinglichen Annahmen bei Belastung ei-
nes Halbraumes mit einem Stempel eine laterale Verschiebungskomponente. Bei Belastung
wird das Material nicht nur nach unten verformt, sondern auch in Richtung Indenterspitze
gezogen. Das bedeutet, ein Punkt am Kontaktrand des belasteten Experiments liegt nach
Entlasten um die radiale Verschiebungskomponente u, weiter aufen. Dies hat Auswirkun-
gen auf die Kontaktfliche, sowohl bei der Auswertung eines Experiments, als auch bei der
Erstellung der Flachenfunktion. Es sollte dementsprechend immer in beiden Fillen (Erstel-
len der Fliachenfunktion und Auswertung der Daten) diese Korrektur angewandt werden.
Dies ist in der vorliegenden Arbeit der Fall. u, ist vor allem fiir hochelastische Materialien
von Einfluss und kann dort bis zu 6% vom Kontaktradius betragen. Ein weiterer Einfluss
auf die Kontaktflache ist das bei duktilen Materialien auftretende Hochflieen des Proben-
materials am Indenter, das so genannte Pile up (Abb. 2.13a, links). Dies vergroBert die
Kontaktflache teils bis zu 50% und fiihrt dementsprechend zu grofien Fehlern im E-Modul

153 trigt dem Unterschied zwischen #quivalentem Kegel und Pyramide Rechnung. Die Abweichungen sind
jedoch so gering, dass in dieser Arbeit =1 gesetzt wird [CHUDOBA und JENNET 2008].
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und in der Hérte. Detailliert wird sich in [BOLSHAKOV und PHARR 1998] mit dem Einfluss
des Pile up auseinandergesetzt. Das Pile up kann nicht direkt iiber die Kraft-Eindring-
Kurve bestimmt werden. Entweder ist ein Referenzwert fiir den E-Modul vorhanden oder,
wie in der vorliegenden Arbeit, das Pile up wird iiber einen Oberflichenscan mittels AFM
(Kap. 2.2.4) direkt gemessen und korrigiert (Kap. 3.1.1).

E-Modulbestimmung mittels elastischer Kugelkontaktexperimente

Zaur Beschreibung des elastischen Kugelkon-
A takts (Abb. 2.15) wird die HERTZsche Kon-
takttheorie herangezogen [HERTZ 1881],
[F1SCHER-CRIPPS 2000b]. Als Vorausset-
zung wird angenommen, dass ein reibungs-
freier Kontakt vorliegt. Die Kugelgeome-
trie wird mittels eines Paraboloiden an-

gendhert. Damit dies giiltig ist, muss der
Kontaktradius a. sehr viel kleiner sein
als der Kugelradius R. Das ist fiir die
vorliegenden Experimente der Fall. Des
Weiteren muss, dquivalent zu den Ber-

=" h_ kovicheindringexperimenten, die Funktion

der Gerétesteifigkeit von der aufgebrachten

Abb. 2.15: Elastischer Kugelkontakt. Last F' bekannt sein. Da der Radius der ver-

wendeten Kugelspitzen nicht konstant iiber

der Eindringtiefe h ist, muss vor den eigentlichen Messungen auch eine Radiusfunktion

R(h) bestimmt werden. Diese Radius- und Steifigkeitsfunktionen werden analog zu den

plastischen Messungen iiber Eindringversuche in Referenzmaterialien ermittelt (Kap. 3.1).
Die HERTZsche Kontaktdruckverteilung (Abb. 2.16b) lautet:

0.(r,z2=0)~y/a? —1r2Vr <a. 0,.(r,z=0)=0,Vr>a,. (2.18)

Die Oberflachenverschiebung u,(r, z = 0) ergibt sich aus den Verschiebungen des Indenters

und der Probe ul(r), u”(r) zu (siche auch [SCHWARZER 2006)):
u,(r,z =0) :uﬁ(r)—i-uf(r):h—%,VrSac . (2.19)
Die Kraft-Eindring-Kurve (damit auch R(F, h)) und der Kontaktradius lassen sich nun zu
P ?g*@@; o = EZR (2.20)

bestimmen. Bei elastischem Kugelkontakt ergibt sich zudem h. = 0,5h. Da die elastische
Verformung vollsténdig reversibel ist, miissen der Be- und Entlastungszweig iibereinander
liegen (Abb. 2.15). Die iiber die Gerétesteifigkeit korrigierte experimentell bestimmte Kraft-
Eindring-Kurve wird nun unter Beachtung des aktuellen Kugelradius R(h) an die analyti-
sche Kurve angepasst. Der freie Fitparameter ist der reduzierte E-Modul £*, Gl. (2.14). Bei
Kenntnis der elastischen Konstanten der Kugel und der Querkontraktionszahl der Probe
lasst sich damit der E-Modul der Probe Ej bestimmen.

32
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FlieBspannungsbestimmung mittels loading partial unloading, LPU

Die Flielspannung kann iiber Kugeleindringexperimente mit dem Loading partial unloading-
Verfahren (LPU) [CHUDOBA et al. 1999], [CHUDOBA et al. 2002 bestimmt werden. Dabei
wird zyklisch ein Kugelindenter mit ansteigenden Kréften be- und teilentlastet und damit
die Verzerrung in der Probe schrittweise erhoht (Abb. 2.16a). Die Maxima der Belastun-
gen und die Minima der Entlastungen werden aufgezeichnet. So lang der Kontakt elastisch
ist, liegen diese Punkte auf einer Linie. Bei einer bestimmten kritischen Last FZEU beginnt
das Material sich plastisch zu verformen. Dieses Flielen erzeugt Zugeigenspannungen in der
Probe, die die Oberfliche nach unten ziehen. Das bewirkt eine Abspaltung der Belastungs-
von der Entlastungskurve (Abb. 2.16a). Uber die genaue Bestimmung des Abspaltungs-

punktes ldsst sich FEEU fiir den Beginn der Abweichung von rein elastischem Verhalten

bestimmen. Fiir F}“I'V selbst wird noch rein elastisch verspanntes Material angenommen.

F
F a)
4
7
Belastungsmaxima Pid
7
A
LPU 7z
Fkrit ..
______ Entlastungsminima
|
|
I h
< o > g
elastisch ' plastisch -

Abb. 2.16: a) loading partial wunloading; b) oya-Feld eines elastischen Kugelkontakts:
FErndenter=1140GPa,  vingenter=0,07, R=30pm, FE=210GPa, v=0,3, F=10mN,
a. ~1,1pm (links Elastica, rechts FEM).

Zur Bestimmung der FlieBspannung wird die vollstédndige Spannungs-Verzerrungs-Losung
eines elastischen Kugelkontaktes (Abb. 2.16b), [HANSON und JOHNSON 1993], aufbauend
auf der Anwendung der Potentialtheorie in der Mechanik [FABRIKANT 1989, verwen-
det. Eine Erweiterung dieser Losung auf geschichtete Halbrdume ist mit der Image load-
Methode gegeben [SCHWARZER et al. 1999]. Diese Losung wurde bereits in der Software
Flastica (www.asmec.de) implementiert (Abb. 2.16b). Damit ist es moglich, der kritischen
Last FEPU verschiedene Spannungskomponenten zuzuordnen. In der vorliegenden Arbeit
wird das rdumliche Maximum der VON-MISES-Spannung, Gl. (2.6), bei FLIU (unter Ver-
wendung des aktuellen Radius R(h,.)) als FlieBspannung Y7 py interpretiert. Weitere Span-
nungskomponenten, wie der hydrostatische Druck, sind ebenso zugénglich. Eingeschrinkt
werden die elastischen Kugelmessungen jedoch dadurch, dass elastischer Kontakt in ei-
nem gerdtetechnisch zuginglichen Kriftebereich vorliegen muss. Dies ist fiir vollplasti-
sche Materialien (£/Y >120) mit der zur Verfiigung stehenden Labortechnik nicht mehr
gewihrleistet. Zudem ist das Verfahren empfindlich auf zu groflie Oberflichenrauheiten.
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2.2.2 Surface acoustic waves, SAWs

Schallwellenausbreitung in Festkorpern ist ein elastisches Phénomen. Die E-Modulmessung
auf Basis von laserinduzierten akustischen Oberflichenwellen (surface acoustic wave, SAW)
nutzt dabei die Abhéngigkeit der Schallgeschwindigkeit von der Massendichte p und den
elastischen Eigenschaften eines Materials. Dazu wird ein gepulster Stickstofflaser auf die
Probenoberfliche fokussiert und induziert dort durch lokale, kurzzeitige thermische Aus-
dehnung eine Spannungsédnderung, die sich dann als Schallwelle an der Oberfléche ausbrei-
tet. Die erzeugten Frequenzen reichen dabei bis in den hohen MHz-Bereich. Die Amplituden
der Wellen sind an der Oberfliche am grofiten und nehmen ins Probeninnere exponentiell
ab. In wenigen Millimetern Abstand zum Laserfokuspunkt wird mittels einer punktformig
an die Oberfliche gedriickten Piezofolie die Laufzeit der Welle gemessen. Damit ist die
Phasengeschwindigkeit ¢ der Welle bekannt. Fiir ein homogenes und isotropes Material
ergibt sich mit diesem ¢, p und der Querkontraktionszahl v der E-Modul zu:

2p*(1+v)3
0,87 + 1, 120)2 °

Bsaw = ¢ (2.21)

Fiir detailliertere Angaben siehe [SCHNEIDER und SCHULTRICH 1996]. Auch die Vermes-
sung von Oberflichengradienten und diinnen Schichten ist mittels SAWs moglich. Die
Phasengeschwindigkeit zeigt dann eine Abhéngigkeit von der Frequenz f (Dispersion).
Dies hat seine Ursache in der Frequenzabhéngigkeit der Eindringtiefen der Schwingungs-
amplituden. Je hoher die Frequenz wird, desto ndher an der Oberfliche liegt der Haupt-
anteil der Amplituden. Uber die Abhiingigkeit der Phasengeschwindigkeit von der Fre-
quenz c¢(f) kann somit eine tiefenaufgeloste Messung der elastischen Konstanten realisiert
werden. Alternativ kann die Funktion ¢(f) bis zur Oberfliche extrapoliert werden, um
einen E-Modulwert fiir das Oberflichenniveau zu erhalten. Die Annédherungsgrenze an die
Oberflidche ist nach [SCHNEIDER und SCHULTRICH 1996] mit circa 100nm angegeben. In
[CHUDOBA et al. 2004] wird aber auch von SAWs-Messungen an 4nm diinnen Schichten be-
richtet. Die E-Modulmessung mit dem SAWs-Verfahren ist fiir alle Materialien zugénglich,
sobald sich die Energie des Laserpulses in die Oberfliche einkoppeln lédsst. Bei transpa-
renten Proben muss daher vorher eine wenige Nanometer diinne Metallschicht aufgebracht
werden. Zudem diirfen die Materialien keine starke innere Dampfung besitzen (z.B. Poly-
mere), da sich die Wellen dann nicht ausreichend weit detektieren lassen. Das Verfahren
ist, im Gegensatz zu elastischen Kugelmessungen, unabhéngig vom Parameter £/Y und
im Gegensatz zu elastisch-plastischen Messungen mit Berkovichspitzen ebenso unabhéngig
vom Pile up-Effekt. Es ist zudem sehr genau und wird deshalb in der vorliegenden Arbeit
als Referenzverfahren zur E-Modulbestimmung verwendet.

2.2.3 Minidruckversuche

Zur Bestimmung der Spannungs-Verzerrungs-Kurven der untersuchten Materialien wur-
den einachsige Druckexperimente durchgefithrt [AsHBY und JONES 2006]. Die Probengeo-
metrien wurden dabei im Millimeterbereich gewihlt (Abb. 2.17). Um die mechanische
Belastung bei der Herstellung so gering wie moglich zu halten, wurden die Proben per Sen-
kerodieren préapariert. Die Druckproben sind Zylinder mit einem Hohen zu Durchmesser
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Verhéltnis von eins, wobei die Durchmesser im Bereich von 1mm bis 6mm variieren. Im Ver-
such wurden diese zwischen zwei parallelen, sehr steifen Kontaktflichen (Hartmetall oder
Saphir) mit geringen Geschwindigkeiten quasistatisch
gestaucht. Die Langendnderung Al wurde mittels ei-
nes parallel angebrachten Wegsensors aufgenommen. Mit
bekannter Ausgangsgeometrie und gemessener Kraft-

Verschiebungs-Kurve (F,Al) kann so der einachsige

Al

Spannungs-Verzerrungs-Zusammenhang der untersuch-

ten Materialien ermittelt werden. Unterschieden wird
in den technischen und in den wahren Spannungs-

lo

Verzerrungs-Verlauf. Die technische Verzerrung bezieht

sich auf die Ausgangskonfiguration [y und ergibt sich zu ST .- -

g; = Al/ly. Die wahre Verzerrung (auch logarithmische

bzw. HENCKY-Verzerrung) bezieht sich auf die Momen- Abb. 2.17: Druckprobe, lo/do~1.
tankonfiguration mit der aktuellen Lénge [. Damit ergibt

sich de,, = dl/l und nach Integration ¢, = In(l/ly). Mit der aktuellen Lénge | = [, — Al
bei Druckbelastung ergibt sich folgende Formulierung fiir die wahren Verzerrungen:

cw =In(1 —g) . (2.22)

Die technische Spannung bezieht sich ebenso auf die Ausgangskonfiguration und damit auf
den unbelasteten Querschnitt Ag: o, = F//Ag. Die wahre Spannung bezieht sich wiederum
auf die Momentankonfiguration mit der aktuellen Querschnittsfliche A: o, = F/A. Die
Flache A wird {iber die Voraussetzung von Volumenkonstanz (v¥=0,5) in der plastischen
Deformationszone zu A = Ay(ly/l) bestimmt. Damit und mit [ = [y — Al ergibt sich o, zu:

ow =011 —¢) . (2.23)

Die obigen Formulierungen fiir die Spannungen und Verzerrungen gehen dabei, wie in Abb.
2.17 skizziert, von Gleichmafliverzerrung aus. Bei den Druckproben treten aber aufgrund
der reibungsbedingt eingeschrinkten Beweglichkeit der Kontaktflachen tonnenférmige Ver-
zerrung der Zylindergeometrie auf. Dies fiithrt zu einem iiberproportionalen Anstieg der
wahren o-e-Kurven, was meist durch einen Nulldurchgang der 2. Ableitung grob bestimm-
bar ist. Dieses Abweichen tritt aber erst bei sehr groflen Verzerrungswerten ein. Ober-
halb dieser werden dann die o-e-Kurven nicht mehr fiir die weiteren Untersuchungen ge-
nutzt. Die bei diesen Versuchen erhaltenen Ergebnisse sollen als Referenzwerte fiir die
mittels Nanoindentation ermittelten Materialparameter genutzt werden. Deshalb wurden
zur Uberpriifung dieser potentiellen Referenzwerte die ermittelten wahren o-e-Kurven fiir
ein isotropes Materialmodell in simulierten Nanoindentationsexperimenten (FEM) verwen-
det. Die iiber Druckversuche ermittelten Spannungs-Verzerrungs-Kurven erzeugen dabei
simulierte Kraft-Verschiebungs-Kurven, die sehr gut auf die dazugehorigen Experimen-
taldaten passen. Deshalb werden in der vorliegenden Arbeit die Druckexperimente fiir
die Gewinnung von Referenzwerten fiir das Verfestigungsverhalten n und fiir die Flie-
grenze Y herangezogen. Ypy wird mittels der R, Grenze, also dem Schnittpunkt der
wahren o-e-Kurve mit einer zur HOOKEschen Gerade parallelen und um £=0,2% ins Po-
sitive verschobenen Gerade, ermittelt. Der Verfestigungsexponent wird iiber eine Anpas-
sung des Materialmodells, Gl. (2.5), an den wahren o-e-Verlauf bestimmt (Abb. 2.18).
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Abb. 2.18: Wahre und technische o-e-Kurve aus
Minidruckversuchen im Vergleich mit
dem Materialmodell, HV400-Stahl.

Bei Mate-
rialmodells wird npy so gewdhlt, dass
sich das Modell und die Messkurve bei
g, =~ 7,5% schneiden (Kap. 2.1.2). Das
vollsténdige Vorgehen ist zusammenfas-
send wie folgt: Falls notwendig,

abweichendem Verlauf des

wer-
den vorbereitend die gemessenen Kraft-
Verschiebungs-Kurven mittels eines Fits
der HOOKEschen Gerade an den theoreti-
schen Verlauf (E-Modul ist bekannt) nach
der Messgeritesteifigkeit korrigiert. Aus
den korrigierten F-Al-Daten und der be-
kannten Probengeometrie werden dann die

technischen und die wahren o-e-Verldufe
bestimmt. Uber einen Fit des Materialmodells an die wahren o-e-Kurven kann dann npy
und iiber Ry 2 die FlieBgrenze Ypy bestimmt werden.

2.2.4 Mikroskopische Untersuchungen

Zur Sichtbarmachung der Gefiigebilder sowie zur Kontrolle der Nanoindentationseindriicke
werden Lichtmikroskope, Rasterelektronenmikroskope (scanning electron microscope, SEM,
[GOLDSTEIN et al. 2003], [RICHTER 2010]) und Rasterkraftmikroskope (atomic force mi-
croscope, AFM, [FrITZ 2010], [BINNING et al. 1986], [COLTON et al. 1998]) verwendet. Das
AFM wird in der vorliegenden Arbeit zusétzlich zur quantitativen Erfassung des Ober-
flachenprofils mit dem Ziel der Pile up-Bestimmung (Kap. 3.1.1) genutzt. Das AFM ist eines
von vielen Rastermikroskoptypen, die die Probe Punkt fiir Punkt abtasten. Dabei wird die
Wechselwirkung zwischen einer Tastspitze und der Probe gemessen. Sehr kleine Tastspitzen
(hergestellt aus Silizium mittels Verfahren der Mikroelektronik) fithren dabei zu sehr hohen
Auflésungen, weit iiber dem, was mit optischen Mikroskopen moglich ist. Das AFM nutzt
dabei die VAN-DER-WAALS-Krifte und die elektrostatischen Kréfte zwischen den Atomen
der Messspitze und der Probenoberfliche. Die Tastspitze ist an einem biegeweichen Feder-
arm (cantilever) angebracht. Ein Scanner bewegt den Cantilever mittels eines Piezoantriebs
iiber die Oberflache. Ein auf die Riickseite positionierter Laser wird reflektiert und trifft
auf einen Positionsdetektor. Uber diesen Aufbau kann die Auslenkung des Cantilever be-
stimmt werden. Fiir die Bestimmung des quantitativen Oberflachenprofils verfiigt das AFM
iiber zwei Betriebsmodi, welche auch beide verwendet wurden. Im Kontaktmodus wird die
Messspitze mit einer definierten Kontaktkraft im Nanonewtonbereich mit der Oberflache
in Beriihrung gebracht. Dabei konnen iiber das Piezosignal in z-Richtung und iiber die
bekannte Federkonstante des Cantilever die Profilhohenwerte der Scanpunkte bestimmt
werden. Im dynamischen Modus wird der Cantilever mit seiner ersten Eigenschwingform
zum Schwingen angeregt. Bei Anndherung an die Oberfliche wird diese Schwingung durch
die VAN-DER-WAALS-Krifte geddmpft, was zu einer Verschiebung der Schwingfrequenz,
einer Phasenverschiebung und zu einer Verringerung der Amplitude fiihrt. Dies wird mit-
tels des Laseraufbaus gemessen. Mit diesen Werten und der Federkonstante des Cantilever
lasst sich ebenso ein quantitatives Bild des Oberflachenprofils erstellen.
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3 Erweiterte Beschreibung der verwendeten

Experimentalverfahren

In diesem Kapitel sollen notwendige, iiber die Grundlagen aus Kapitel 2.2 hinausgehende
Details zur Umsetzung der verwendeten Messverfahren vorgestellt werden.

3.1 Nanoindentation

Alle Eindringexperimente im Rahmen dieser Arbeit werden mit dem universellen nanome-
chanischen Tester (UNAT) der Asmec GmbH (www.asmec.de) durchgefiihrt. Zur Steue-
rung und Auswertung der Messungen wird die Software InspectorX, ebenfalls von der As-
mec GmbH, verwendet. Bei dem UNAT handelt es sich um ein Gerét, das zwei Messkopfe,
je fiir die normale und die laterale Rich-

tung, besitzt. Fiir die vorliegende Arbeit Piezo

AuRenrahmen

wird hauptséchlich die normale Einheit
(Abb. 3.1) verwendet, weswegen auf die-
se ndher eingegangen wird. Die eigentli-
che Indenterspitze sitzt an einer Doppel-
rahmenkonstruktion, die eine hohe late-
rale Geritesteifigkeit sicherstellt sowie ei-
ne Abkopplung der Kraft- und Wegmes-

sung von der Krafterzeugung ermoglicht.

Die Messkraft wird von einem Piezoaktor Abb. 3.1: Normaler UNAT-Messkopf: a) TVDT-

Sensor zur Kraftmessung {iber Fe-
ximal 2000mN abdecken kann. Die Weg— derauslenkung’ b) LVDT-Sensor zur

messung wird iiber Differentialtransforma- Wegmessung (www.asmec.de).

erzeugt, welcher einen Messbereich bis ma-

toren (Linear variable differential transfor-

mers, LDTV) erreicht. Ein erster LDTV-Sensor misst das Wegsignal (Abb. 3.1:b) und ein
zweiter bestimmt iiber die Auslenkung einer kalibrierten Blattfederauthingung die anlie-
gende Gesamtkraft (Abb. 3.1:a). Die Positionierung der Proben wird iiber einen in alle drei
Achsen verfahrbaren Tisch erreicht. Das Gerét kann {iber die Software InspectorX weg- und
kraftgesteuert betrieben werden. Zusétzlich kann in diesen beiden Modi eine Open loop-
Steuerung, in der nur die Maximalwerte vorgegeben sind oder eine Closed loop-Steuerung,
in der jeder Zwischenpunkt gezielt angefahren wird, gewihlt werden. Fiir die im Rahmen
dieser Arbeit durchgefithrten Experimente wurde stets die Kraftsteuerung verwendet. Die
durch das Grundrauschen bedingte Auflosung des UNAT liegt fiir die Kraft bei < 6uN
und fiir den Weg bei < 1nm (www.asmec.de). Der verwendete UNAT ist auf einer ak-
tiv schwingungsgeddmpften Grundplatte montiert und thermisch eingehaust. Zusétzlich
ist der normale Messkopf mittels einer Olbadddmpfung beruhigt. Parallel zum normalen
Messkopf sind noch ein optisches Mikroskop und ein AFM integriert. Die Geratezelle wurde
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fiir die Experimente nicht speziell klimatisiert, so dass alle Experimente bei Raumbedin-
gungen durchgefiihrt wurden. Die Querkontraktionszahlen fiir die untersuchten Materialien
werden aus Tabellenwerten iibernommen. Die Haftreibungskoeffizienten zwischen dem In-
dentermaterial Diamant und den verschiedenen untersuchten Materialien werden mittels
lateraler Verschiebung normal belasteter Kugelexperimente bestimmt und ergeben sich zu
0,02 < p < 0,04. Sie sind demnach vernachlédssigbar klein. Die Proben werden mittels
mechanischem Polieren (materialografisches Labor der Professur Verbundwerkstoffe der
TU Chemnitz) auf Oberflichenrauhigkeitswerte von R, < 5nm gebracht und anschlieend
mittels AFM-Messungen iiberpriift.

3.1.1 Registrierende Hartemessung mit Pyramidenspitzen
Messablauf und Korrekturen an den Messkurven

Fiir die Messungen mit Berkovichspitzen werden zur Beurteilung der Gréflendimensions-
abhéngigkeit (Kap. 2.1.7) Reihen mit den Kréften 2,5/5/10/25/50/100/250/500/1000mN
aufgenommen. Fiir jede Last werden 10 Einzelmessun-
gen im Closed loop-Modus durchgefiihrt. Der Kraft-Zeit-
Verlauf einer Einzelmessung ist in Abb. 3.2 dargestellt.

FaA

Im Belastungszweig wird die Kraft parabelférmig auf-
gebracht, bis die gewédhlte Maximallast F erreicht ist.
Danach wird eine Kriechzeit t. = 30s zur Minderung

des Kriecheinflusses auf die Entlastungskurve bei F ein-
gefiigt. Nach der linearen Entlastung wird eine Haltezeit
Abb. 3.2: F-t-Belastungszyklus.  von ¢, = 60s bei 0,1F angefiigt, um die thermische Drift-
rate zu ermitteln. Das vollsténdig durchlaufene Messpro-

Y~

gramm erzeugt auswertbare elastisch-plastische Kraft-Eindring-Kurven analog zur exem-
plarischen Darstellung in Abb. 2.14. Die Be- und Entlastungsraten wurden in Vorversuchen
in sinnvollen Bereichen variiert und es konnte dabei kein Einfluss auf die zu ermittelnden
Materialparameter festgestellt werden. Eine wichtige Korrektur an Nanoindentationsdaten
ist die Bestimmung des Nullpunktes der Kraft-Verschiebungs-Kurve, da bei den vorlie-
genden kleinen Kriften der Ubergang zum Kontakt nicht sprunghaft ist. Dazu wird der
untere Teil der Belastungskurve, bei dem schon nachweislich Kontakt vorliegt, mittels einer
quadratischen Funktion oder der HERTZschen Kontaktgleichung beschrieben und mittels
dieser Funktionen dann der Verlauf bis zum Nullpunkt extrapoliert. Die Entscheidung fiir
eine der beiden Fitfunktionen wird entsprechend der Messdaten getroffen. So passt fiir
stark spitzenverrundete Indenter der HERTZsche Fit und fiir spitze Indenter der quadrati-
sche Fit besser. Ein weiterer Einfluss ist die thermische Drift des gesamten Geréteaufbaus,
die zu teils erheblichen Wegsignalen bei konstant gehaltener Kraft fithrt. Um dies zu kor-
rigieren, wird nach dem eigentlichen Experiment eine Haltezeit von t;, = 60s bei 0,1F
eingefiigt und dort das Wegsignal gemessen (Abb. 3.2). Eine lineare Approximation dieses
Weg-Zeit-Signals wird als mittlere thermische Driftrate definiert. Es wird angenommen,
dass diese auf das zeitlich vorher durchgefiihrte Experiment extrapolierbar ist. Damit dies
anndhernd der Fall ist, wird nach dem Schliefflen der thermischen Zelle des UNAT mindes-
tens eine halbe Stunde gewartet, bis mit den Messungen begonnen wird. Zusétzlich zu den
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beiden schon beschriebenen Korrekturen muss der Einfluss des Kriechens beachtet werden
[CHUDOBA und RICHTER 2001]. Plastisches Kriechen klingt meist wenige Sekunden nach
Erreichen der Maximallast ab. Im Besonderen fiir sehr weiche Metalle und Polymere kann
diese Zeit jedoch deutlich {iber der gewéhlten Haltezeit von t. = 30s (Abb. 3.2) liegen. Das
bedeutet, dort miissten eigentlich materialangepasste ldngere Haltezeiten eingefiigt werden
[CHUDOBA und RICHTER 2001]. Experimentell zeigt sich jedoch bei den eigenen Messung
nur ein geringer Einfluss des Kriechens. Zum Beispiel ergibt sich bei der Auswertung der
Entlastungskurve (Kap. 2.2.1) von Aluminium(100) eine gute Ubereinstimmung zwischen
den Werten des E-Moduls aus der Nanoindentation und aus SAW-Messungen (Kap. 2.2.2)
fiir ¢t. = 30s.

Bestimmung des Pile up-Korrekturfaktors PUF

Bei duktilen Materialien erhoht das HochflieBen von Material am Indenter (pile up) die
Kontaktflache (Abb. 3.3). In das OLIVER-PHARR-Verfahren, Gl. (2.15-2.17), geht jedoch
A.(h.) ohne Beachtung dieses HochflieBens ein. Damit wird die Bestimmung der Harte und
des E-Moduls verfélscht [BOLSHAKOV und PHARR 1998]. Der PUF soll die Kontaktflidche
mit A, = PUF - A, so korrigieren, dass fiir A, der Pile up-Einfluss kompensiert wird.

3 T T
2) ‘ . letzter Kontaktpunkt
fiktive Oberfl.

z
[Mm]':_,4{> I3 —
B-B: 2
=
1
AFM
0
0 10 20 2 [pm] 40

Abb. 3.3: Pile up-Geometrie eines Berkovicheindrucks (Kupfer, 100mN): a) Symmetrieebene im
Schnitt und b) Draufsicht (Skizze und AFM-Scan).

In der vorliegenden Arbeit wird die Pile up-Korrektur iiber eine Erfassung der Geometrie
des entlasteten Berkovicheindrucks mittels AFM vorgenommen. Dazu werden pro Last je
zwei reprasentative Eindriicke vermessen, so dass fiir die Pile up-Geometrie ein Mittelwert
aus sechs vermessenen Flanken zu Verfiigung steht (Abb. 3.3b, rechts). Die ermittelten
Groflen sind die Kantenldnge des pile up-freien Eindruckdreiecks [;, dessen Hohe [, sowie
der Abstand des letzten Indenterberiihrungspunktes vom pile up-freien Eindruckdreieck
in dessen Symmetrieebene l3. Die Léangen [y,ly werden aus der Draufsicht (Abb. 3.3b)
und die Lange [3 aus dem Schnitt durch die Symmetrieebene (Abb. 3.3a) bestimmt. Als
erste geometrische Naherung der zusétzlichen Kontaktfliche pro Flanke, Apy, wird ein
Kreissegment mit dem Kreisradius rpy und dem Kreisausschnittswinkel apy angenommen.
Mit [y 5 3 lésst sich die Kreissegmentgeometrie fiir die geometrische Pile up-Korrektur zu:

43413
8l

TpPU =

21
apy = 4arctan (l—g) (3.1)

1
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bestimmen. Die Flichen des Kreissegments und des pile up-freien Eindruckdreiecks sind:

2 2
Apy = T%U (apy —sin(apy));  Ap = m . (3.2)
Um den Pile up-Korrekturfaktor auf eine breitere Datenbasis zu stellen, wird /; in Gl (3.1)
und (3.2) zusétzlich tiber [y mit [; = (2l2)/(tan(7/3)) bestimmt. Damit besteht der Mittel-
wert des geometrischen PUF pro Lastserie aus 18 Messwerten. Bevor der PU F' aus den nun
zur Verfiigung stehenden Flidchen bestimmt werden kann, miissen noch zwei Korrekturen
eingebracht werden. Zum einen hat die echte Pile up-Geometrie eine kleinere Kontakt-
fléche als tiber das Kreissegment angenommen (Abb. 3.3b). Dazu wurde die reale Kontakt-
fléiche sorgfiltig an mehreren Eindriicken in weiche Materialien (hohe E/Y-Verhiltnisse)
ausgelesen und es ergibt sich dort ein geometrischer Flachenkorrekturfaktor Kgyeom =
Apu kreissegment/ Apurea Von ungefihr 1,5. Dieser ist materialabhéngig und verkleinert sich
fiir kleiner werdende E/Y . Das bedeutet, fiir kleinere /Y ist die Kreissegmentgeometrie
angemessener. Zum anderen geht die rein geometrische Bestimmung des PUF' von einer

fiktiven Oberfliche des Probenhalbraumes

1.4 : in der Hohe des letzten Indenterkontakt-

‘\ —n=0 punktes mit dem Probenmaterial aus (Abb.

Keys —mn =0 3.3a). Der reale Pile up-Hiigel ist jedoch ho-
\ n=0,15 . . : .

.. rizontal zur Oberflache weniger steif als der

1.2 ‘\ e angenommene, vollstindig gefiillte Halb-

S e raum. Das hat zur Folge, dass der effek-

11 tiv zu nutzende PUF kleiner als der rein

) geometrisch iiber die AFM-Scans ermittel-

0 100 200 E)Y 400 te PUF ist. Dies wird iiber einen Kor-

Abb. 3.4: PUF-Korrekturfaktor K.r; aus simu- rektgrfaktor Kepp = PUFgeom/ PUFess be-
lierten Kegeleindringversuchen fiir ver- schrieben. Kcpy kann mit genauer Kennt-
schiedene Verfestigungsexponenten n. nis des E-Moduls mittels einer inversen

Nutzung der OLIVER-PHARR-Methode be-
stimmt werden. Uber eine FEM-Parametervariationsreihe an Kegeleindringversuchen (Kap.
5) konnte K. eingegrenzt werden (Abb. 3.4). In einem fiir reale Materialien iiblichen Be-
reich des Verfestigungsverhaltens (n =~ 0,05 - 0,15) nimmt K.;; von ~1,1 bei £/Y = 400
auf ~1,3 bei £/Y = 60 zu. Bei noch niedrigeren E/Y steigt K.s; dann stark an, was be-
deutet, das geometrische Pile up verliert dort an Bedeutung. Die korrigierte Kontaktflache
Al fiir das OLIVER-PHARR-Verfahren ergibt sich jetzt mit den beiden Korrekturen zu:

3APU/ngom) + A . 1
An Kepp

Al =PUF - A, PUF = ( (3.3)
Der Verlauf von PUF (K jeop,) und PUF (K. sys) ist iber £/Y gegenldufig, so dass in einem
begrenzten F/Y-Bereich eine konstante Korrektur denkbar ist. Aufgrund der Kenntnis der
E-Moduln der untersuchten Materialien wurden die Korrekturfaktoren zu K g0 =1,5 und
Kcpr=1 gewihlt, da damit die Ergebnisse fiir £/ gut {ibereinstimmen. Dieser Wahl liegt
die Annahme zu Grunde, dass K.;; die Anderung von K, geom Uber E/Y zumindest grob
kompensiert. Das Pile up wurde nur fiir Materialien mit £/Y > 60 korrigiert. Hartere Ma-
terialien zeigen zwar auch Pile up, dieses hat aber kaum Einfluss, da dort das geometrische
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Pile up bedeutungslos gegeniiber dem effektiven wird (K.r; — oo, Abb. 3.4) und PUF=1
die besseren Werte liefert. Allgemein ldsst sich sagen, dass je niedriger £/Y und je grofier
der Verfestigungsexponent n wird, das Pile up und dessen Einfluss zuriickgeht.

Indenterflaichen- und Maschinensteifigkeitsfunktion

In den kleinen Groéflendimensionen der Nanoindenation kann nicht mehr von einer idealen
Geometrie der Berkovichindenter (Abb. 2.12) ausgegangen werden. Die Spitzen besitzen
je nach Abnutzungsgrad eine gewisse Verrundung (Abb. 3.5). Diese reale Geometrie wird
iiber die Indenterflichenfunktion A.(h.) beschrieben (Abb. 3.10a,b). Um einen skalaren
Néherungeswert der komplexen Spitzenverrundung zu erhalten, wird die reale Indenterform
als Kegelstumpf mit Kugelspitze approxi-
miert. Der Spitzenkugelradius r wird iiber
den Abstand der realen Fldachenfunktion
von der idealen Kegelform bestimmt (Abb.
3.10a,b). Bei den kleinen Kriften in der
Nanoindentation ist auch die Maschinen-
steifigkeit nicht konstant und wird mit
der Maschinensteifigkeitsfunktion Sy (F)
erfasst. Das genormte Vorgehen fiir die
Bestimmung dieser beiden Funktionen ist
in [DIN 14577-2 2002] hinterlegt. Die
Fléchenfunkion kann mit einem speziell kalibrierten (riickgefithrten) AFM direkt bestimmt
werden. Ein solches steht aber im Rahmen dieser Arbeit nicht zur Verfiigung, weshalb hier
die Fldchenfunktion indirekt kalibriert wird. Bei der Erstellung der Flachen- und Steifig-
keitsfunktionen muss darauf geachtet werden, dass diese in den fiir den spateren Messpro-

Abb. 3.5: AFM-Aufnahmen eines li: fabrikneuen
und re: benutzten Berkovichindenters.

zess benotigten Eindringtiefen- und Kréftebereichen giiltig sind.
i) Erstellung der Indenterflichen- und Maschinensteifigkeitsfunktion

Die indirekte Kalibrierung nutzt elastisch-plastische Eindringversuche fiir moglichst viele
Kréfte in gut bekannte Referenzmaterialien. In der vorliegenden Arbeit wird Quarzglas
(fused silica (FS), a-SiOy, E=72GPa, v=0,17) und einkristalliner Saphir(0001) (Al;O3,
E=410GPa, v=0,234) genutzt. Die Anforderungen an solche Referenzmaterialien sind in
[DIN 14577-3 2002] hinterlegt (siche auch [ASMEC REFERENZMATERIALIEN 2005] und
[HERRMANN et al. 2003]). Die erzeugten Kraft-Eindring-Kurven (Abb. 2.14a) werden ent-
sprechend des OLIVER-PHARR-Verfahrens (Kap. 2.2.1) iiber einen Fit ihrer elastischen
Entlastungskurven, Gl. (2.15), nach S und m ausgewertet. Uber die Gleichungen (2.16) und
(2.17) lasst sich nun mit Hilfe von S, m und den elastischen Eigenschaften des Indenters
fiir jede Referenzmessung einer Kontakttiefe h. eine Kontaktfliche A. zuordnen. Damit ist
fiir beide Referenzmaterialien eine Flachenfunktion A.(h.) bekannt. Ein Unterschied in den
Flachenfunktionen ist theoretisch nur iiber Abweichungen in der Maschinensteifigkeitsfunk-
tion erklarbar, da der Indenter in beiden Messungen identisch war. Die Steifigkeitsfunktion
Sy (F) wird dementsprechend so bestimmt, dass die beiden Flachenfunktionen aufeinander
fallen. Die beiden Fldachenfunktionen werden dann mittels passender Wichtung und passen-
dem Fitansatz in einer Fitfunktion zusammengefiihrt. Damit sind jetzt beide Funktionen
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bekannt. Sie bauen aufeinander auf und bilden eine Einheit zur Korrektur spaterer Mes-
sungen. In der vorliegenden Arbeit wird vor jeder Messreihe die Kalibrierung wiederholt.
Um fiir grofle Eindringtiefen Informationen iiber die Flachenfunktion zu erhalten, werden
auch Referenzmessungen an Polycarbonat (PC, E =~ 3GPa, v ~0,4) durchgefiihrt. Wegen
des stark ausgeprigten Kriechens von PC sind diese Messungen jedoch nicht sehr genau.

ii) Einfluss der Indenterflichenfunktion auf H;r und E;r

Gut nachvollziehen l&sst sich der Einfluss von Abweichungen in der Flachenfunktion, indem

angenommen wird, dass Messkurven einer verrundeten Spitze mit einer Flachenfunktion

einer idealen Berkovichspitze ausgewer-

b) Ac,saphir(he) tet werden. Die Kontaktfliche, die ei-

Ac,real / [ h. ne solche ideale Flachenfunktion fiir das

OLIVER-PHARR-Verfahren bereitstellt, ist

stets zu klein (Abb. 3.6a). Dies fiihrt in

_ . der Héartebestimmung, Gl. (2.8), und der

Abb. 3.6: Skizze der Kontaktflichen: a) fur idea- des Elastizititsmoduls, GI. (2‘15_2‘17)7 o
le und verrundente Indenter, b) fiir den ] )

Kontakt mit sehr steifen (z.B. Saphir) U groffen Werten, wobei der Einfluss auf

N,

—
Ac,ideal (hc) LL hc

und weniger steifen Proben (z.B. FS). Hjr grofer ist, da dort die Kontaktfléiche

A, linear und in den E-Modul nur mit /A,

eingeht (Abb. 3.7, A.(h.) fir idealen Kegel). Der Anstieg dieser Kurven hin zu klei-
neren Eindringtiefen ist kein Indenation size effect (Kap. 2.1.7), sondern der fehlerhaf-
ten Flachenfunktion zuzuschreiben. Bei Verwendung einer korrekten, mit F'S und Saphir
erstellten Fldchenfunktionen ist fiir kleine Eindringtiefen aber ebenso eine Abweichung
der Messwerte zu erkennen (Abb. 3.7, A.(h.) aus FS und Saphir). Bei relativ konstan-
tem Ejpr nimmt Hpp jetzt ab. Dieser Hérteriickgang ist aber kein Effekt einer fehler-
haften Flachenfunktion (mit jetzt zu groflen Fldchen), sondern kann hauptsichlich auf
die Spitzenverrundung zuriickgefithrt wer-

200 12 den. Bevor bei einem elastisch-plastischen

Bl A Hir Hyir Kugelkontakt die plastische Zone voll aus-

GPal A....:._. Srrey PRI VR, SRS N () ) gebildet ist, muss, im Gegensatz zum Kon-

- T Erp o takt mit spitzen selbstdhnlichen Inden-

100 “A'Af-;ep;%... | I 0 tern, aufgrund des nicht selbstidhnlichen
oo b S it et R E T bbb brbebutntod .'E ’

50{ e A () idealer Kegel, Sp—2400222]3 Verzerrungsfeldes ein materialspezifisches

e ' um Verhiltnis von Kontaktradius a, zu Ku-

0 *-ﬂAf(hc)’ SNf(F) s ks und‘ Saphir 0 gelradius R erreicht sein. Fiir plastisch

0 0,5 1 L5 he[pm] 2,5 dominierte Materialien (E/Y >100) ist

dieses a./R Kkleiner als 0,1, wohinge-
gen fiir elastisch dominierte Materiali-
en dieser Wert deutlich {iiber 0,1 liegt
[PARK und PHARR 2004]. Unterhalb dieses
Grenzwertes ist der Constraint factor H/Y noch kein konstanter Wert, sondern nimmt fiir

Abb. 3.7: Hirte, E-Modul (BK7-Glas) fiir eine
ideale und eine mit F'S und Saphir er-
stellte Flichen-/ Steifigkeitsfunktion.

kleiner werdende a./R ab. Damit sind dann auch die dort gemessenen H;p-Werte zu klein.
Verrundete Indenterspitzen fithren dementsprechend trotz korrekter Fldchenfunktionen
speziell bei harten Materialien zu abfallenden Hértewerten bei kleinen Eindringtiefen (Abb.
3.7). Im Folgenden soll der Einfluss der Referenzmaterialien betrachtet werden.
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iii) Verwendung von Saphir als Referenzmaterial

Der verwendete Saphir ist ein versetzungsarmer Kinkristall

mit der Orientierung (0001) und mit einem mittleren E- 300 .o o 0 1 23m
Modul von 410GPa. Es zeigt sich im Belastungszweig der

F-h-Kurven spitzenverrundeter Berkovichindenter ein unste- [N
tiger Ubergang von elastischem zu plastischem Verhalten in
Form von Pop in-Ereignissen (Abb. 3.8). Diese Pop in sind 10

verkniipft mit der Generierung erster Versetzungslinien im
Kristall. Dementsprechend liegt vor den Pop in rein elasti- 00 i Rl 03
sches Verhalten vor [PAGE et al. 1992]. Die Unstetigkeit im ’ ’
Kraftverlauf zeigt sich auch in den Hirtewerten (Abb. 3.9a,  App. 3.8: Pop in von Saphir.
Kurve fiir r=1,23m). Gut zu erkennen ist aber, dass sich fiir

dasselbe Experiment die durch die Kontaktsteifigkeit S repréisentierten elastischen Eigen-
schaften weiter stetig verhalten (Abb. 3.9b). Dies bedeutet, dass sich durch den Fliebeginn
die elastischen Eigenschaften des Saphir vermutlich nicht, oder zumindest nicht sprunghaft
verdndern. Das ist eine wichtige Voraussetzung zu dessen Anwendbarkeit als Referenzma-
terial, da beim indirekten Kalibrieren nur die Entlastungskurve genutzt wird. Fiir kleinere
Spitzenradien wird der Hérteverlauf durch die Verschiebung der Pop in-Ereignisse hin zu
kleineren Kréften dann im betrachteten Messbereich stetig.

10 ] 2000 —
— Saphir i Saphir
\ — Fused Silica || NS r=1,23pm ] Z [
A L] 1 =
L N ~ =051y [ L s |
/ N\ \\ 1 200 1 e
r=0,51m' r=1,23um = J
’ H - i r¥1,23um i
-1 e |
M~ A—1=0,51ym
a) - TN b)
1 r=0,51pm Bl o8 20 L[]
0,01 0,1 he|pm] 1 0,01 0,1 ho o] 1

Abb. 3.9: a) Relative Hérte und b) Kontaktsteifigkeit fiir zwei Berkovich-Spitzenradien r, gemes-
sen an Saphir und FS, ausgewertet mit einer Flachenfunktion fiir einen idealen Kegel.

Einen Einfluss auf die Kalibriervorgénge konnte der hohe Saphir-E-Modul haben. Dieser
bewirkt eine stéirkere Deformation der Diamantspitzen als bei F'S oder BK7 (Abb. 3.6b)!. In
der BUuLYCHEV-Losung, Gl. (2.16), wird dahingehend zwar die Indenterelastizitét iiber E*
eingebracht, diese Losung gilt aber nur fiir stetig gerundete und nicht fiir spitze Stempel.
Ob mit Gl. (2.16) die Winkeldeformationen adéquat eingebracht werden, soll hier nicht
geklart werden. Wiirden die Winkeldnderungen nicht vollstéandig iiber E* kompensiert,
ergiben sich die Saphir-Flachenfunktionen grofier als ihre FS-Pendants, was eine Erklarung
fiir die Verldufe der in Abb. 3.10a,b dargestellten Funktionen sein konnte. Im Bereich
der Spitzenverrundung sind jedoch die Saphir-Flachenfunktionen wegen der dort giiltigen
BurycHEV-Losung und des noch vorwiegend elastischen Saphirverhaltens sehr genau.

'Der Flankenwinkel a=19,8° (Abb. 2.2) eines Diamantkegels geht auf a=19,25° bei Kontakt mit FS bzw.
BKT7 und auf (gemittelte) «=17,47° bei Kontakt mit Saphir zuriick (eigene FEM-Ergebnisse).
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iv) Verwendung von Quarzglas als Referenzmaterial

Wie in Kapitel 2.1.6 beschrieben, ist FS

= Lol ein hochgradig anormales Glas. Das heifit,
A aus FS L T

[’um“]— — aus Saphir ein erheblicher Anteil des FlieSprozesses ist

o|L =~ aus BKT7 durch Verdichtung zu erkldren. Dies fiihrt

. a) \ r1=0,45um vor allem im nicht-selbstédhnlichen Spitzen-

"I idealer Kegel bereich eines Berkovichindenters, in dem

00"" 0.2 ' dessen Spitzenverrundung fiir sich mit der

A Eindringtiefe dndernde Verzerrungsprofile

o | FS sorgt, zu fehlerhaften Flachenfunktionen.

[Mmi_ oo ]S;E;“r Es konnte gezeigt werden, dass die iiber

= das indirekte Kalibrierverfahren erzeug-

te Flachenfunktion aus FS keine Funk-

tion der Indentergeometrie ist. A, pg(h.)

ist vielmehr eine Mischung aus Inden-

tergeometrie und dem speziellen FlieSver-
halten von FS und ist dementsprechend
materialspezifisch [GADELRAB et al. 2012].
Dies ist im Spitzenverrundungsbereich be-

1000 = aus BK7-Saphir | sonders ausgepriagt und fithrt dort zu
c) =z aus FS-Saphir gestorten Werten in A.. Ein Indiz dafiir,
0 ' ' dass die Flachenfunktionen aus F'S im unte-

0 200 400  F[mN] 800

ren Kraftbereich nicht korrekt sind, liefert
Abb. 3.10: a,b) Indenterflichen- und ¢) Maschi- auch ein Blick auf die zugehdrigen Steifig-

nensteifigkeitsfunktionen (BK7, FS, keitsfunktionen (Abb. 3.10c, o = 0,51um).

Saphir) fiir 2 verrundete Berkovich- Die Maschinensteifigkeit nimmt dort nicht,

spitzen (r1=0,45um, 72=0,51pm). wie aus elastischen Kalibrierungen (Abb.
3.13) bekannt, ab, sondern zu. Dies kann
durch die abweichenden Flachenfunktionswerte fiir FS in diesem Kraftbereich verursacht
sein. Fiir einige Berkovichspitzen konnte fiir die Kalibrierung mit BK7-Glas (E=81GPa,
v=0,21) anstelle von FS eine Steifigkeitsfunktion &hnlich der aus elastischen Messun-
gen erreicht werden (Abb. 3.10b, r; = 0,45um). Die dazu vergleichbare FS-Saphir-
Steifigkeitsfunktion liegt wieder hoher. Dies deutet auf den weniger stark ausgeprigten
anormalen Glascharakter von BK7 hin.

v) Auswahl der verwendeten Kalibrierfunktionen

Die Suche nach besseren Referenzmaterialien [HERRMANN et al. 2003] und direkten Ka-
librierstandards ist kein abgeschlossenes Forschungsgebiet [GADELRAB et al. 2012]. Eine
vollstdndige Kldrung und Korrektur der Einfliisse auf die indirekte Kalibrierung der Fléachen
und Steifigkeitsfunktion ist deshalb im Rahmen der vorliegenden Arbeit nicht moglich.
Wegen der weiten Verbreitung von F'S und Saphir als Referenzmaterialien werden die Kor-

rekturfunktionen trotz der oben erwéhnten Ungenauigkeiten mit Hilfe von F'S und in eini-
gen Féllen mittels BK7-Glas [RICHTER 2010] erstellt. Die Messungen mit 1000mN wurden
wegen Rissbildung (Abb. 2.11) generell nicht verwendet.
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Auswertung der experimentellen Messkurven

Die iiber die oben beschriebenen Korrekturen angepassten Messkurven werden unter Ver-
wendung passender PUF und Fléchen-/ Steifigkeitsfunktionen mittels des OLIVER-PHARR-
Verfahrens (Kap. 2.2.1) ausgewertet. Dazu wird lediglich der obere Teil (40%-98%) der Ent-
lastungskurve verwendet, da eine leichte Verkippung der Indenter- zur Probenebene im un-
teren Entlastungskurventeil zu Messfehlern fithrt. Aus den fiir jede Kraft gemittelten Ein-
zelmessungen werden die Hérte, der E-Modul, die Fliespannung aus dem idealplastischen
ECM (Kap. 2.1.4) und weitere GroBen wie der Entlastungsexponent m, das Verhéltnis der
elastischen zur gesamten geleisteten Arbeit W /Wi, oder das Verhiltnis der Kriechge-
schwindigkeit zur Entlastungsgeschwindigkeit bestimmt. Fiir H;r und Ejpr wird zusétzlich
die Standardabweichung der Einzelmessungen pro Last ermittelt. Zur Bestimmung der
Messlasten, mit denen das Materialverhal-

ten reprisentativ ausgewertet werden kann, 8
werden mehrere Auswahlkriterien verwen- -
det. Bei einem deutlichen ISE (Kap. 2.1.7) [GPa) ¢
werden moglichst grofie Lasten verwendet, *

I NP 4 o e
um damit die Eindruckgréfie ndher an den
makroskopischen Bereich zu riicken (Abb. )
3.11). Die Messungen mit 1000mN werden
nicht verwendet. Messungen mit kleinen 0 O[ fu‘r ‘dlle‘ ﬁ‘u‘swer‘tu?gl g‘eﬁl‘l‘t‘zm lTuI‘lkﬁ .
Kréften, die die auf die Spitzenverrundung 1 10 F [mN] 1000

riickfiihrbaren abfallenden Hértewerte zei-
gen (Abb. 3.11, 3.7), werden auch nicht
in die Auswertung einbezogen. Zusétzlich

Abb. 3.11: Hyp-F-Verlauf fiir W(100).

wurden noch Messungen ausgesondert, die ein zu kleines Verhéltnis der Kriechgeschwindig-
keit zur Entlastungsgeschwindigkeit haben sowie Messungen, bei denen der Entlastungsex-
ponent einen physikalisch nicht sinnvollen Wert annimmt. Die iibrig gebliebenen Messlasten
(z.B. Abb. 3.11) werden mit zwei verschiedenen, aber angemessenen Flichen- und Steifig-
keitsfunktionen ausgewertet und die Messwerte dann gemittelt. Die so erhaltenen Werte
werden als reprisentativ fiir das Material gewertet. Mit diesen werden dann die weiteren
Auswertungen durchgefiihrt. Die Fehler fiir H;r und E;r werden jeweils iiber die Summe
aus der gemittelten Standardabweichung der Einzelmessungen (Einfluss der Inhomogenitét
des Materials) und der bei den ausgewéihlten Messlasten und unter Verwendung der bei-
den Flidchenfunktionen bestimmten Standardabweichung von Ejp bzw. Hpp (Einfluss der
Fléchen- und Steifigkeitsfunktion) ermittelt. Die Fehler der weiteren Messgrofien werden
rein aus der Standardabweichung der Werte iiber den ausgewéhlten Messlasten gebildet.

3.1.2 Elastische Messungen mit Kugelindentern

Zur Bestimmung des E-Moduls werden auch elastische Kugelkontaktexperimente verwen-
det (Kap. 2.2.1). Dazu werden verschiedene Kugelindenter (Abb. 2.12) mit einem Open
loop-Messprogramm (Abb. 3.12, Kap. 3.1) belastet und die Kraft-Eindring-Kurven aufge-
nommen. Dabei muss sichergestellt sein, dass sich das Probenmaterial noch rein elastisch
verhélt. Da die Kugelspitzen geometrisch nicht perfekt sind, muss eine Funktion des effekti-
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ven Radius’ von der Eindringtiefe R(h), (Abb. 3.13a), erstellt werden®. Analog zum vorheri-
gen Abschnitt geschieht dies indirekt iiber die Vermessung von Referenzmaterialien (F'S und
Saphir). Bei elastischen Messungen spielen

250 ' jetzt jedoch die Besonderheiten im Flief3ver-
Fl halten dieser Materialien keine Rolle mehr.
[mN] / Uber die HERTZsche Kontaktgleichung, Gl.
150y 7 (2.20), kann bei bekanntem Indenter- und
100 Referenzmaterial zu jeder Eindringtiefe ein
effektiver Kugelradius zugeordnet werden.

50 Die Radiusfunktion wird dann als Mittel-

0 wert aus cfl.en beiden Referenzmessungen be-

0 0,2 h [pm] 0,6 stimmt. Uber ein Anpassen der Kontakt-

fldchen des elastischen Kontakts fiir die bei-
den Referenzmaterialien, Gl. (2.20), wird
die Maschinensteifigkeitsfunktion Sy, (F),

(Abb. 3.13b), bestimmt. Diese ist hier im Vergleich zu plastischen Messungen jedoch genau-

Abb. 3.12: Elastische Kugelmessung: F-h-, F-t-
Verlauf, Borosilikatglas, R ~ 30um.

er, da die Einfliisse der FlieBprozesse nicht mit eingehen. Fiir die eigentlichen Messungen

wird aus 16 FEinzelmessungen eine Mit-

412 telwertkurve gebildet. Der Nullpunkt der
[um] \\ Messkurven wird iiber einen HERTZ-Fit der
20 ersten Messpunkte ermittelt. Eine Korrek-
10 2) tur der thermischen Drift ist nicht notwen-
0 dig, da das Messprogramm mit 14s so kurz

0 0,1 h[pm] 0,3 . . - .
2000 ist, dass deren Einfluss vernachléssigbar ist.
jNM 1 An die Mittelwertkurven wird nun unter
[%A / Verwendung des effektiven Radius R(h) die
/ HERrTZsche Kontaktgleichung, Gl. (2.20),
503 b) gefittet. Der E-Modul der Probe wird dabei
0 100 FmN] 300 als freier Fitparameter genutzt. Der Mess-

t fiir £ ibt sich Is Mittelwert
Abb. 3.13: a) Radius- und b) Steifigkeitsfunktion wert fiir Fyc ergibt sich nun als Mittelwer

eines Kugelindenters aus elastischen
Messungen an F'S und Saphir.

iiber die Ex-Werte fiir die verwendeten In-
denter und dessen Fehler aus der Standard-
abweichung der Einzelmessungen.

3.1.3 Loading partial unloading-Experimente, LPU

Die LPU-Experimente (Kap. 2.2.1, Abb. 2.16) werden zur Fliespannungsbestimmung
verwendet. Es werden je Probenmaterial mehrere Versuchsreihen im Closed loop-Modus
(Kap. 3.1) mit unterschiedlich grofien Kugelindentern durchgefiihrt, fiir die je eine aktu-
elle Radius- und Steifigkeitsfunktion (Kap. 3.1.2) vorhanden ist. Vor jedem Experiment
muss in Vorversuchen eine optimale Maximalkraft fiir die vorliegende Proben-Indenter-
Kombination gefunden werden, bei der sich die kritische Last gut ablesen ldsst. Dann wer-
den fiir jeden Indenter 24 Einzelmessungen durchgefithrt. Am Ende jeder Einzelmessung

2Der effektive Radius R beinhaltet die elastische Kugeldeformation sowie die Radien bei kleineren Ein-
dringtiefen. h wird unter Abzug der Indenterdeformation als effektive Eindringtiefe verwendet.
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wird eine Haltezeit von 60s eingefiigt, um die thermische Drift analog zu den Pyrami-
deneindringversuchen (Kap. 3.1.1) zu erfassen. Der Verschiebungsnullpunkt wird analog
zu den elastischen Kugelmessungen im vorherigen Abschnitt bestimmt. Zur Auswertung
der Kurven der Belastungsmaxima und der Entlastungsminima koénnen diese in der Ein-
dringrichtung relativ zu einander verschoben werden, um den elastischen Bereich dieser
beiden Kurven besser zu korrelieren. Diese Verschiebung wird jedoch stets deutlich unter
2nm gehalten, um die Messung der kritischen Last nicht zu beeinflussen. Der fiir die ana-
lytische Halbraumlosung (implementiert in Elastica, www.asmec.de) des elastischen Kugel-
kontakts bei der kritischen Last verwendete Kugelradius wird anhand der dort vorliegenden
Eindringtiefe iiber die Radiusfunktion des verwendeten Kugelindenters bestimmt. Fiir jede
Einzelmessung wird so bei ihrer kritischen Last das rdumliche Maximum der VON-MISES-
Spannung bestimmt. Der FlieSspannungswert Y7 py fiir die vorliegende Proben-Indenter-
Kombination wird nun iiber das arithmetische Mittel dieser VON-MISES-Spannungen und
dessen Fehler iiber die Standardabweichung der Einzelmessungen bestimmt.

3.2 SAW-Messungen

Die E-Modulmessungen mittels der laserinduzierten akustischen Oberflichenwellen (Kap.
2.2.2) wurden am Fraunhofer Institut fiir Werkstoff- und Strahltechnik (IWS) in Dresden
an der Anlage LAwave durchgefithrt. Die Messungen wurden fiir mehrere Laufwege im
Millimeterbereich wiederholt und die Einzelwerte zu einem Gesamtwert Egay gemittelt.
Fiir die Einkristalle wurde zudem {iiber verschiedene Laufrichtungen gemittelt. Bei auf-
tretender Dispersion (Kap. 2.2.2) wurde der Verlauf der Schallgeschwindigkeiten bis zur
Oberfliche extrapoliert und der damit bestimmte E-Modul als Vergleichswert zu den Na-
noindentationsmessungen verwendet. Die Hauptfehlerquelle des SAW-Verfahrens ist die in
die E-Modulbestimmung eingehende Massendichte p, Gl. (2.21). Die Dichte der untersuch-
ten Materialien wurde entweder aus Tabellenwerten iibernommen oder bei einer einfach
zuganglichen Probengeometrie iiber das Volumen und die Masse bestimmt. Als maximaler
absoluter Fehler der Massendichte wurde 0,1-%5; angenommen. Da p linear in Gl. (2.21)
eingeht und die weiteren Fehlereinfliisse vernachlissigbar sind, ist der relative Fehler des zu
bestimmenden E-Moduls gleich dem relativen Fehler der Massendichte. Fiir Materialien,
fiir die E-Modulwerte aus dem SAW-Verfahren ermittelt wurden, werden diese auch ihrer
Genauigkeit wegen als Referenzwerte fiir die vorliegenden Untersuchungen verwendet.

3.3 Minidruckversuche

i) Experimentelle Details

Die zylinderférmigen Proben (Abb. 2.17) wurden mittels Senkerodieren hergestellt, um
den Einfluss der Verformungsverfestigung zu minimieren. Es konnten dementsprechend
nur an leitfahigen Materialien Druckexperimente durchgefiihrt werden. Fiir den Senkero-
dierprozess wurden die Probenmaterialien in Plattenform mittels eines selbst hergestellten,
leitfdhigen Klebers auf leitfiahige Grundplatten mit angepassten thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten geklebt. Dann wurden mittels réhrenférmigen Kupferkathoden die Zylinder-
geometrien herausgearbeitet. Diese Senkerodierprozesse wurden in der mechanischen Werk-
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statt des Instituts fiir Physik der TU Chemnitz und bei der miTec-Mikrotechnologie GmbH
(www.mitec-mikrotechnologie-gmbh.de) durchgefiihrt. Danach wurden die Proben in einem
Ultraschallbad mit Aceton wieder abgelost. Die Druckversuche wurden dann an der Anlage
Schenck PTT250K1 an der Professur fir Werkstofftechnik (LWT) der TU Chemnitz durch-
gefiihrt. Bei der Versuchsdurchfithrung wurde dazu die Messkraft {iber eine Kraftmessdose
und der Messweg iiber einen induktiven Wegaufnehmer bestimmt. Die Deformationsge-
schwindigkeiten wurden so gewéhlt, dass eine Beschreibung als quasi statisches Experiment
zuldssig ist (Priifgeschwindigkeit 5pum/s). Aus den ermittelten F-h-Kurven werden dann
tiber die o,-¢,-Verldufe Ypy und npy bestimmt (Kap. 2.2.3). Die Standardabweichungen
iiber die einzelnen Probenmesswerte werden als Fehler verwendet.

ii) Materialmodell und echtes Verfestigungsverhalten

Das verwendete Materialmodell ist dem echten Materialverhalten nicht immer so angemes-
sen, wie das in Abb. 2.18 fiir eine mittelharte Hértevergleichsplatte aus Stahl (HV400)
dargestellt ist. Kann das Materialmodell nicht komplett an den Spannungs-Verzerrungs-
Verlauf angepasst werden, so wird npy so gewéhlt, dass bei der repréisentativen Verzer-
rung &, = ¢, = 7,5% (Kap. 2.1.2iv) ein Schnittpunkt mit der o,-¢,-Kurve entsteht
(Abb. 3.14). Damit wird eine Abbildung von o,(¢,) auf Y erzeugt, mit deren Hilfe auf
Berkovicheindringversuchen basierende Verfahren den Betrag der Flieispannungserh6hung
von ey bis €,, wenn auch auf falschem Weg, abschétzen konnen (Kap. 7.3.2). Wird die-
se Materialmodellanpassung dann als Grundlage fiir eine Simulation von Eindringversu-
chen verwendet, ergeben sich natiirlich Abweichungen bei der Hérte und dem Pile up-
Verhalten, da diese Gréflen vom gesamten o,,-¢,,- Verlauf determiniert sind. Exemplarisch
fiir die Schwierigkeiten des Materialmodellfits kann an dieser Stelle das Verhalten der von
RICHTER im Rahmen seiner Diplomarbeit untersuchten Hartevergleichsplatten aus einem
tibereutektoiden Stahl (90MnCrV8) stehen [RICHTER 2010]. Diese wurden durch unter-
schiedliche Warmebehandlung von einem weichen ferritischen Gefiige (HV240, Abb. 3.15b)
in neun Stufen bis zu einem sehr harten martensitischen Gefiige (HV840, Abb. 3.15a) ein-
gestellt. Weiche Stdhle verfestigen normalerweise stark, da dort das Verfestigungspotential
der vorhandenen Versetzungen noch nicht ausgeschopft ist (Kap. 2.1.6). Sehr harte Stéhle
hingegen verfestigen kaum noch, da dort schon alle Moglichkeiten zu weiterer Verfestigung
ausgereizt sind. Qualitativ ldsst sich das auch an den HV-Platten erkennen (Abb. 3.14c).
Aufgrund der Einschrankungen des Fitprozesses spiegelt sich dieses Verhalten jedoch kaum
in den Werten fiir npy wider (Abb. 3.14c, rechts). Fiir die weicheren Platten liegt der o~
e~ Verlauf bis €, = 7, 5% unterhalb des Materialmodells, wie exemplarisch auch fiir A1(100)
in Abb. 3.14b dargestellt ist. Fiir die mittleren Hérten passt das Materialmodel sehr gut
(Abb. 3.14c¢) und fiir die hoheren Hartewerte liegt dann die o,,-¢,,-Kurve bis &, oberhalb des
Materialmodells, wie auch fiir den Schnellarbeitsstahl HSS-Co10 in Abb. 3.14a zu sehen ist.
Diese Verlaufe haben verschiedene Ursachen. Zum einen ist der Verlauf der Wurzelfunktion
des Materialmodells, Gl. (2.5), im plastischen Bereich an die gesamte Verzerrung und nicht
an die plastische Verzerrung gekoppelt. Dementsprechend wird fiir den Fit des plastischen
Verhaltens von Materialien mit einem erheblichen Anteil an elastischer Verformung die
Wurzelfunktion erst ab einem Teil genutzt, in dem deren Anstieg schon flacher ist (Abb.
3.14a) als bei den kleineren Verzerrungen weicherer Materialien (Abb. 3.14b). Dies fiihrt
von der Materialmodellseite aus zu den Anpassungsschwierigkeiten.
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Abb. 3.14: o,-e,-Kurven aus Minidruckversuchen mit den an ¢, angepassten Materialmodellen
fiir: a) Schnellarbeitsstahl HSS-Co10, b) Al(100) und c¢) Hértevergleichsplatten (un-
terschiedlich wérmebehandelter 90MnCrV8-Stahl).

Zum anderen schriankt die Nutzung der Materialmodellfits als Vergleichswerte fiir Berko-
vichexperimente diese Fits durch die Bindung an die reprisentative Verzerrung ein. Bei
hirteren Materialien, die qualitativ so gut wie nicht verfestigen, ist der Ubergangsbereich
von elastischem zu plastischem Verhalten ein erheblicher Anteil von ¢,. Dies fiihrt dazu,
dass der Fit an das Materialmodell dort von der Kopplung an ¢, beeinflusst wird und
nicht den Verlauf widerspiegelt, der fiir einen freien Fit angemessener wire (Abb. 3.14a).
Fiir die vorliegende Arbeit ist dieser Fit an ¢, jedoch fiir die Abbildung von o, auf Y
bei Berkovicheindringversuchen notwendig. Die beiden oben beschriebenen Fitungenau-
igkeiten sowie natiirlich eine generelle Unangemessenheit des Verlaufs und der Isotropie-
annahme des benutzten Verfestigungsmodells fiithren zu Effekten, wie sie am Beispiel der
Hértevergleichsplatten zu Tage treten. Zusammenfassend lédsst sich deshalb sagen, dass das
verwendete Materialmodell die echten Materialien mittels npy nur sehr grob beschreibt.
Aufgrund der Kopplung an die repréisentative Dehnung gilt npy auch nur im Vergleich mit
Berkovicheindringversuchen.
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3.4 Mikroskopische Untersuchungen

Die SEM-Untersuchungen (Kap. 2.2.4) wurden am Rasterelektronenmikroskop Nova Na-
noSEM der Firma Fei an der Professur Analytik an Festkorperoberflichen durchgefiihrt.
Sie haben als Ziel, das Gefiige der untersuchten Materialien in Art und Grofle zu charak-
terisieren, um damit Aussagen iiber die Ursachen der plastischen Eigenschaften und die
Homogenitdt des Gefiiges zu machen (Abb. 3.15a). Da die durch den Elektronenbeschuss
entstehenden Ladungen abgefiihrt werden miissen, ist diese Art der Untersuchungen nur fiir
leitfahige Materialien moglich. Siehe zu den SEM-Untersuchungen auch [RICHTER 2010].

Abb. 3.15: a) SEM: harter martensitischer Stahl mit Karbidausscheidungen (Hértevergleichplatte
HV840, angeitzt), b) Lichtmikroskop: weicher, homogener ferritischer Stahl (HV240-
Platte, angeétzt), ¢) AFM: Berkovicheindruck in HV240.

Untersuchungen mit Lichtmikroskopen werden iiber das in den UNAT (Kap. 3.1.1) einge-
baute Geréit sowie im materialografischen Labor der Professur Verbundwerkstoffe der TU
Chemnitz durchgefiihrt. Die erzeugten Bilder werden zum einen zur Kontrolle der Ein-
driicke auf zum Beispiel Rissbildung genutzt. Zum andern werden sie wie die SEM-Bilder
zur Bestimmung des Gefiiges und der Homogenitédt verwendet (Abb. 3.15b).

Die Rasterkraftmikroskopuntersuchungen (Kap. 2.2.4) werden mit dem in den UNAT in-
tegrierten AFM Nanite B der Firma Nanosurf [NANOSURF MANUAL 2008] durchgefiihrt.
Die Auflosung dieses AFM variiert mit den verwendeten Messspitzen und der maxima-
le Scanbereich liegt bei 60x60um. Die entstandenen Aufnahmen werden ebenso wie die
lichtmikroskopischen Bilder in einem ersten Schritt zur Kontrolle der Eindriicke auf Feh-
lerquellen wie Rissbildung genutzt. Da in einem AFM-Scan zudem noch die komplette
Hohenprofilinformation der Oberflache enthalten ist (Abb. 3.15¢), werden diese hauptséch-
lich zur Bestimmung der Oberflichenrauigkeit und des Pile up-Profils (Kap. 3.1.1) verwen-
det.
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4 FlieBspannungsbestimmung iiber das Konzept des
effektiv geformten Indenters mit erweitertem
HERTZschem Ansatz (EHA)

4.1 Grundlagen

Das von PHARR und BOLSHAKOV [PHARR und BOLSHAKOV 2002] eingefiihrte Konzept
des effektiv geformten Indenters zielte urspriinglich auf das bessere Versténdnis der Ent-
lastungskurven elastisch-plastischer Héartemessungen mit Pyramidenindentern (bzw. de-
ren dquivalenten Kegeln). Basis des Konzepts ist, dass der verbleibende Eindruck keinen
Abdruck des Indenters darstellt, sondern durch die beim Entlasten sich entspannenden
elastischen Verformungsanteile gekriimmt wird! (Abb. 4.1b). Der Abstand des entlasteten
Kegelabdrucks zum Kegel selbst u(r), (Abb. 4.1b,d) definiert dabei die Form des effek-
tiven Indenters z = wu(r). Unter den Voraussetzungen eines rein elastischen Entlastungs-
prozesses? und kleiner Kontaktwinkel® erzeugt dieser effektiv geformte Indenter damit auf
einem unverformten elastischen Halbraum eine mit der experimentellen Entlastungskurve
identische Kraft-Verschiebungs-Kurve. In der praktischen Umsetzung des Konzepts wird
dementsprechend z = u(r) nicht iber das Ausmessen der Geometrie, sondern iiber einen
Fit der Kraft-Verschiebungs-Kurve des effektiv geformten Indenters mit dem Formansatz

z =u(r) = Br" (4.1)

auf einem elastischen Halbraum an die Entlastungskurve des elastisch-plastischen Expe-
riments bestimmt. Dies ist moglich, da eine Kraft-Verschiebungs-Losung fiir den Indenter
nach Gl. (4.1) in Kontakt mit einem unverformten und spannungsfreien isotrop-elastischen
Halbraum formuliert werden konnte [SNEDDON 1965|, [PHARR und BoLsHAKOV 2002].
Der exponentielle Formansatz erweist sich dabei als gut der echten Form wu(r) angemessen.
Der effektiv geformte Indenter wird iiber die Anpassung der elastischen Entlastungskur-
ve eines Indenters auf einem plastisch verformten und eigenspannungsbehafteten Halb-
raum (Abb. 4.1b) an die Kraft-Eindring-Kurve eines Indenters auf einem unverformten
und spannungsfreiem elastischen Halbraum (Abb. 4.1d) bestimmt. Aus diesem Grund ist
das Konzept eine Moglichkeit, den elastischen Anteil des elastisch-plastischen Spannungs-
Verzerrungs-Feldes eines Harteeindrucks darzustellen. Fiir elastisch dominierte Materialien
(E/Y < 60) sollte sich demnach das Spannungs-Verzerrungs-Feld des effektiv geformten
Indenters dem realen o-e-Feld anndhern. Fiir duktile Materialien gilt dies aus zweierlei
Griinden nicht. Zum einen entstehen dort im plastisch verformten Material erhebliche Ei-
genspannungen, die vom betrachteten Konzept vernachlissigt werden (Abb 4.1b).

!Dies ist auch die Ursache fiir die experimentell bestimmten Entlastungsexponenten, die nie den theore-

tischen Wert fiir Kegel (m=2) erreichen, sondern bei 1,2..1,6 liegen (1-flacher Stempel, 1,5-Paraboloid)
2Eigene FEM-Simulationen zeigen geringfiigige Entlastungsplastizitit, die jedoch vernachlissigbar ist.
3Fiir die vorliegenden Kontaktwinkel von oo = 19,7°, Abb. 2.2, ist das Konzept anwendbar.
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Abb. 4.1: Effektiv geformter Indenter fiir HV400-Stahl (Hr=4,2GPa, %S’%‘XV:NO, npy=0,077):

a) elastisch-plastischer Kegeleindringversuch, re.: oy /-Feld bei a (FEM),

b) elastische Entlastung des Eindrucks, re.: oy /-Restspannungsfeld bei F'=0 (FEM),
c) elastisches Wiederbelasten des Eindrucks bis F, re.: oyy-Feld bei F (FEM),

d) elast. Kontakt des effektiv geformten Indenters, re.: oy p-Feld bei F' (FilmDoctor).

Zum anderen kann ein elastischer Kontakt nur ein vom Kontaktradius a. ausgehendes
oy a-Feld erzeugen. Die reale inkompressible Fliezone, an die sich elastisch verspanntes
Material anschlieit, ist aber grofler als a. (Abb. 4.1c). Das fithrt zu hoheren Spannun-
gen im elastischen gegeniiber dem elastisch-plastischen Halbraum (Abb. 4.1a,d). Diese
beiden Faktoren tendieren, wie erwihnt, fiir kleinere E/Y in Richtung der Randbedin-
gungen des effektiv geformten Indenters (d.h. fiir die Restspannungen: 6y s ese — 0 und
den Fliefzonendurchmesser: ay — a., Abb. 6.11). Zusétzlich wird postuliert, dass die
Kontaktdruckverteilung o, ,—o(r) bei Maximallast F' fiir das echte Experiment und den
effektiv geformten Indenter sich gleichen. Dies wird zwar nicht perfekt, aber im Rahmen
des fiir einen solchen Formansatz Mdoglichen, annihernd erfiillt (Abb. 4.1a,d). Die Kon-
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taktdruckprofile von Hérteeindriicken sind auch materialabhédngig und gehen fiir kleine
E/Y in eine Form iiber, die leichter iiber einen effektiv geformten Indenter abbildbar
sind [PHARR und BoLsHAKOV 2002]. Diese Beobachtung bestéirkt die Vermutung der oben
erwiahnten Anndherung der Spannungsfelder fiir niedrigere £/Y. Des Weiteren ist die An-
nahme einer elastischen Entlastung eines Harteeindrucks an die elastische Wiederbelas-
tung auf demselben Kraft-Verschiebungs-Pfad gekoppelt, bis bei F' ein Spannungszustand
erreicht wird, bei dem die FlieBbedingung oy, = Y wieder erfiillt ist (Abb. 4.1¢). Diese
elastische Wiederbelastung wird auch vom effektiv geformten Indenter beschrieben. Aus
diesen beiden Gedanken heraus ist die Idee entstanden, dass zumindest fiir harte Materia-
lien das rdumliche Maximum der VON-MISES-Spannung des effektiv geformten Indenters
bei F der FlieBspannung des realen Materials entspricht, da dieses fiir das Wiedereinsetzen
des FlieBprozesses bei F' verantwortlich ist und sich die Spannungsfelder dort &hneln. Um
das Konzept in dieser Art zu nutzen, wird die komplette Spannungs-Verzerrungs-Losung
des Effektiv-geformten-Indenter-Kontaktes benotigt. Diese konnte jedoch fiir den Forman-
satz aus Gl. (4.1) nicht gefunden werden. Deshalb fithrte SCHWARZER als Formansatz den
erweiterten HERTZschen Ansatz (EHA) ein, der die Verschiebungen iiber das Polynom

uz,lndenter(r> + uz,Probe(T) =h—— == ——— - (42)

beschreibt, wobei die Terme bis zum quadratischen Glied dem HERTZschem Kontakt ent-
sprechen. Mit dem reduzierten E-Modul ldsst sich die Indenterdeformation von der Halb-
raumdeformation trennen und damit auch die Kontaktdruckverteilung o, .—o(r) bestim-
men [SCHWARZER 2004]. Uber die von FABRIKANT [FABRIKANT 1989] zur Verfiigung ge-
stellten Methoden lésst sich das komplette Spannungs-Verzerrungs-Feld unter dem Kontakt
eines iiber Gl. (4.2) beschriebenen Indenters auf einem isotrop-elastischen Halbraum be-
stimmen [SCHWARZER 2000], [SCHWARZER und PHARR 2004, [SCHWARZER 2004] sowie
fiir eine detaillierte Herleitung [SCHWARZER 2006]. Mit dieser kompletten Kontaktlosung
ist es moglich, die Kraft-Verschiebungs-Kurve des effektiv geformten Indenters (mit EHA)
an die experimentelle Entlastungskurve anzupassen und das korrespondierende Spannungs-
Verzerrungs-Feld zu bestimmen. Damit ist dann auch das gesuchte rdumliche Maximum der
VON-MISES-Spannung bekannt, das als FlieBgrenze Yz, genutzt werden soll. Die komplette
Halbraumlosung des effektiv geformten Indenters mit dem EHA ist in der Software Film-
Doctor des Sdchsischen Instituts fiir Oberflichenmechanik, www.siomec.de implementiert.
Fiir eine alternative Kurzeinfithrung in das Konzept siehe auch Kap. 1.1.

4.2 Fitprozeduren

Von groflem Einfluss auf das Konzept des effektiv geformten Indenters sind die Fitpro-
zeduren, mit denen die freien Fitparameter der Formansitze bestimmt werden. Deshalb
sollen im Rahmen dieser Arbeit mehrere Verfahren verglichen werden. Umgesetzt werden
nicht automatisierte Fits mit dem EHA, Gl. (4.2), (Software: FilmDoctor, www.siomec.de)
und automatisierte Fits mit dem exponentiellen Formansatz, Gl. (4.1) (Software: Oliver and
Pharr for Coatings, www.siomec.de). Wichtige Einflussfaktoren auf die Fitqualitdt und den
erzeugten effektiv geformten Indenter sind neben dem Formansatz der fiir den Fit genutzte
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Bereich der Entlastungskurve, der verwendete Kontaktradius (falls dieser vorgegeben wird)
sowie bei den nicht automatisierten Fits der Fitablauf selbst, die Anzahl der durchgefiihrten
Iterationsschritte (ITS) und die Auswahl der verwendeten Fitparameter. Es wurden fiinf
Fitprozesse ausgewahlt, um deren Einfluss abzuschétzen und um ein Standardverfahren fiir
die vorliegende Arbeit zu finden. Die ersten drei Prozeduren nutzen den EHA und miissen
mittels einer Koordinatenabstiegsmethode von Hand ausgefiihrt werden. Deswegen sind sie
sehr zeitaufwendig und es konnen nicht alle Einflussparameter variiert werden. Der Ablauf
dieser EHA-Fits ist wie folgt: Die elastischen Eigenschaften des Probenmaterials werden aus
alternativen Messmethoden (F) oder Tabellenwerten (v) iibernommen. Danach wird die
experimentelle Kraft-Eindring-Kurve eingelesen und der Fitbereich des Entlastungszweigs
vorgegeben. Dann werden fiir den ersten Iterationsschritt die Faktoren dg 46 = 00 gesetzt
und mittels Variation des Faktors dy die mittlere quadratische Abweichung (RMS) der
Kraft-Verschiebungs-Kurve des entstehenden effektiv geformten Indenters von der experi-
mentellen Entlastungskurve minimiert. Der RMS-Wert fungiert also als Zielfunktionswert.
Bei diesem Prozess ergibt sich automatisch der Kontaktradius a. g des effektiv geformten
Indenters*. Nach der RMS-Minimierung iiber dy wird d, konstant gehalten und mit dy der
RMS-Wert weiter minimiert. Dann wird analog d, und dg variiert. Ist der letzte genutz-
te d;-Parameter optimiert, ist ein I'TS vollendet und der néchste ITS wird wieder mit dy
begonnen. Die Nutzung aller vier d; ist mit diesem Vorgehen extrem zeitaufwendig und
zudem ist der effektiv geformte Indenter mit 2 bis 3 Polynomtermen schon gut definiert.
Es werden deshalb nur die folgenden drei Fitprozeduren mit dem EHA umgesetzt:

1. Fitprozedur dys/40-98%: Es werden nur dy und dy sowie die Entlastungskurve von
40-98% der maximalen Kontaktkraft verwendet. Letzteres entspricht dem fiir das OLIVER-
PHARR-Verfahren genutzten Bereich und sorgt fiir eine Vergleichbarkeit der Ergebnisse.

2. Fitprozedur dg 5 4/40-98%: Fiir diesen Fitprozess werden dy, ds und d4 verwendet sowie
ebenso die Entlastungskurve im Bereich von 40-98% von F genutzt.

3. Fitprozedur dy»/10-98%: Hier werden wieder nur dy und dy verwendet, aber die Ent-
lastungskurve von 10% bis 98% der maximalen Kontaktkraft genutzt.

Fiir diese drei Fitprozesse werden je 10 ITS durchgefiihrt, da sich dann die Prozesspara-
meter stabilisiert haben und diese ITS-Zahl sich bisher als ausreichend bewiihrt hat. Uber
die Unterschiede vom dy2/40-98%- zum dy2,4,/40-98%-Fit kann der Einfluss der héheren
Polynomterme sowie {iber die Unterschiede vom dyo/40-98%- zum dyo/10-98%-Fit der
Einfluss des Fitbereichs abgeschéiitzt werden. Eine Erweiterung des Fitbereichs und die
Verwendung von dg wurde stichprobenhaft durchgefiihrt. Das Vorgehen mit dem exponen-
tiellen Formansatz dhnelt dem mit dem EHA. Erst wird £ und v der Probe vorgegeben und
dann die experimentelle Kraft-Eindring-Kurve eingelesen. Hier muss jetzt aber der Kon-
taktradius a. gy vorgegeben werden, da sich dieser im Gegensatz zum freien EHA-Fit nicht
mit ergibt. Der Fit selbst wird dann automatisch ausgefiihrt und liefert die Parameter B
und n des Formansatzes sowie den RMS-Wert. Zwei Prozeduren werden dafiir umgesetzt:

4. Fitprozedur ezp. Fit ohne Pile up/40-98%: Hier wird a.p;r = acrr (acrp aus der
OLIVER-PHARR-Methode) und die Entlastungskurve von 40-98% von F' verwendet.

4Durch das sich ergebende a. pr ist bei den EHA-Fits der Pile up-Einfluss automatisch einbezogen. Es
ist auch denkbar, {iber die Differenz zwischen a. gr und a. rr nach OLIVER und PHARR, das effektive
Pile up zu bestimmen. Fiir eine Untersuchung der a. g beim Fitprozess siche [HAASE 2009).

04
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5. Fitprozedur exp. Fit mit Pile up/40-98%: Fiir diese Prozedur wird der Kontaktradius
ac,pr = GeprV PUF unter Einbeziehung des effektiven Pile up-Korrekturfaktors, Gl. (3.3),
bestimmt und die Entlastungskurve ebenso im Bereich von 40-98% von F' verwendet.

Diese Unterscheidung soll den Einfluss des Pile up auf diese Fitmethoden zeigen. Stich-
probenartig wurde auch fiir die exponentiellen Fits der Fitbereich der Entlastungskurve
variiert. Allgemein lédsst sich sagen, dass die Implementierung des EHA ansatzbedingt bes-
ser mit nahezu HERTZschen Kontaktdruckverteilungen umgehen kann (z.B. bei kleinen
Eindringtiefen spitzenverrundeter Indenter) als die Implementierung des exponentiellen
Ansatzes. Dort werden zwar bessere Fits im Sinne kleinerer RMS-Werte erzeugt, fiir harte
Materialien und kleine Eindringtiefen ergibt sich jedoch oft ein physikalisch nicht sinnvoller
effektiv geformter Indenter. Die Ergebnisse fiir die verschiedenen Fitmethoden werden in
den Ergebnisteilen (Kap. 6.4.1 und 9.2.1) vorgestellt.

4.3 Weitere Details zum Konzept des effektiv geformten Indenters

Um das Konzept des effektiv geformten
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eine meist stetige, fiir hohere F/Y ausge-
prigtere Abnahme der RMS-, 6y s - und  Abb. 4.2: a) 6var,pr-, b) RMS-, ¢) ac pr-Verldufe

a. gr-Werte (Abb. 4.2). Dabei ist, auch im bei hohen TTS-Zahlen, je in Relation
’ zum ITS=1, FEM, Tab. 5.1, Reihe 1,

Vergleich mit Fitprozessen an Schichtmate- dos/40-98%Fit (vel. Abb. A.2).

rialien [HAASE 2009], erkennbar, dass der
RMS-Wert kein guter Zielfunktionswert fiir
eine 0y, pr-Minimierung ist. So kann selbst bei vollstandiger Sattigung des RMS-Wertes
ovu,pr weiter verkleinert werden (Abb. 4.2). Bei hohen E/Y-Verhéltnissen steigt dann,
trotz stetiger RMS-Abnahme, 6y g sogar leicht an (Abb. 4.2a). Noch deutlicher zeigt
sich diese schlechte Kopplung des zu minimierenden Wertes oy g an den Zielfunktions-
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wert RMS bei Schichtuntersuchungen [HAASE 2009]. 6y g1 selbst als Zielfunktionswert
zu nutzen ist aber zum einen praktisch nicht realisierbar und zum anderen vom Ansatz her
fraglich, da dann als bekannt vorausgesetzt wird, dass oy, g1 kleiner werden muss. Stérker
als der RMS-Wert ist der Kontaktradius a. gy an den Verlauf von v s g gekoppelt (Abb.
4.2ac), was dessen Wichtigkeit fiir das Konzept hervorhebt (siche auch Abb. 6.11c).
Fiir hohe ITS-Zahlen tendiert a.p; dann gegen den realen Wert aus der Flachenfunktion
ac,rrp (Abb. 4.2¢). Trotz des Verbesserungspotentials der &y s gr-Werte (EHA) bei hohen
[TS-Zahlen, bleiben die iiber die Standardfitprozeduren mit I'TS=10 (Kap. 4.2) erreichten
qualitativen Aussagen iiber das Konzept giiltig (siehe Kap. 6.4.1).

Des Weiteren wird die Abhéngigkeit des Kontaktdruckprofils o, .—o(r) des effektiv geform-
ten Indenters vom Probenmaterial [PHARR und BOLSHAKOV 2002] und von der Indenter-
geometrie betrachtet. Fiir kleine Eindringtiefen mit spitzenverrundeten Indentern tendiert
das Profil des effektiv geformten Indenters z = u(r) in Richtung Paraboloid und damit des-
sen Kontaktdruckverteilung und der Entlastungsexponent m in Richtung des HERTZschen
Kontakts (vgl. Abb. 4.3 mit Abb. 2.16 bzw. die Werte fiir m in Abb. 4.3 mit m=1,5 fiir
HERTZschen Kontakt und m=1 fiir Kontakte mit flachen Stempeln). Fiir hthere Kréfte und
dementsprechend fiir eine deutlichere Kegelgeometrie tendieren die o, ,—o-Verteilungen
dann in Richtung flacher Stempel (Abb. 4.3rechts). Eine theoretische Untersuchung der
Kontaktdruckprofile des effektiv geformten Indenters in Abhéngigkeit von m kann bei
[HERRMANN 2010] nachgelesen werden. In
dieser Arbeit wird sich, wie auch in
[RICHTER 2010], intensiv mit den Ein-
fliissen auf das Profil der Kontaktdruckver-
teilungen beschéftigt. Auf eine Wiedergabe
dieser Ergebnisse wird verzichtet. Bei der
Verwendung des EHA-Fits (Kap. 4.2) ist

F=25mN, F=500mN, die Kontaktdruckverteilung auch abhéngig
m=1,42 m=1,34

von den durchlaufenen Iterationsschritten.

Die beobachtete Abnahme der raumlichen

Abb. 4.3: Groflennormierte effektiv geformte In- Maxima der VON-MISES-Spannungen fiir

denter (BK7, dy2/40-98%-Fit) bei o .
versch, I Oben: Profil, Mitte: Kon- hohe Optimierungsschrittzahlen (Abb. 4.2)

taktdruckprofil, Unten: oy p-Feld ist auch an eine Veranderung des Profils des

effektiv geformten Indenters gekoppelt. Fiir
eine niedrige I'TS-Anzahl ist die 0, ,—o-Verteilung aufgrund des bei d; beginnenden Fit-
prozesses eher HERTZ-dhnlich und tendiert dann fiir hohe Optimierungsdurchlaufzahlen
in Richtung einer Kontaktdruckverteilung, wie sie in Abb. 4.3 fiir 500mN dargestellt ist
(siche auch Abb. A.2f). Diese Anderung hat aber keinen erheblichen Effekt auf die Werte
der rdumlichen Maxima der VON-MISES-Spannungen, so dass sich die qualitative Aussage
der Untersuchungen dadurch nicht dndert (Kap. 6.4.1). Fiir eine vollstdndige Dokumenta-
tion eines exemplarischen EHA-Fitprozesses siehe auch Abb. A.2. Der automatisierte Fit
des exponentiellen Formansatzes (Kap. 4.2) erreicht fiir spitze Indenter sofort die Kon-
taktdruckverteilung wie in Abb. 4.3 (fiir 500mN), erzielt damit aber aufgrund anderer
Ungenauigkeiten, wie dem unbekannten a.p; keine besseren Ergebnisse und wird beim
Vorliegen eines tatséchlich HERTZz-dhnlichen Kontakts mit m=1,5..1,6 instabil.

o6



5 GroBen- und experimentunabhangige Bewertung der
FlieBspannungsbestimmung: Simulation von

Eindringversuchen mit der Finite-Elemente-Methode

Das folgende Kapitel beinhaltet eine kurze Einfithrung in die Finite-Elemente-Methode,
FEM (Kap. 5.1) und deren Anwendung im Rahmen dieser Arbeit (Kap. 5.2 und 5.3).

5.1 Grundlagen der FEM

Die FEM ist ein umfassend beschriebenes Verfahren, weshalb folgender Abschnitt auf
Biichern wie [MULLER und GROTH 1997], [BATHE 2002}, [KNOTHE und WESSELS 2008|
und [RIEG und HACKENSCHMIDT 2009] sowie auf der Dokumentation des genutzten FE-
Programms Ansys [ANSYS MANUAL 2009] beruht. Sie stellt das in der Kontinuumsmecha-
nik fester Kérper am héufigsten eingesetzte numerische Naherungslosungsverfahren dar und
ist auch dariiber hinaus bei anderen Feldproblemen &uflerst vielseitig einsetzbar. Falls kei-
ne analytische Losung der Differentialgleichung eines Feldproblems gefunden werden kann,
stellt die FEM Losungen an diskreten Punkten des betrachteten Losungsgebietes bereit.
Der FEM-Ansatz éhnelt dabei der R1TZ- und der GALERKIN-Methode zur ndherungsweisen
Losung partieller Differentialgleichungen. Bei der RiTz-Methode wird die Losungsfunktion
durch eine Linearkombination einfacher Ansatzfunktionen (inklusive deren Koeffizienten)
ersetzt, welche samtlich alle Randbedingungen erfiillen miissen. Ausgehend von der An-
nahme, dass fiir alle zulédssigen Koeffizientenvariationen die korrekte Losung eine mit der
Losungsfunktion formulierte Potentialgleichung minimiert, kann ein algebraisches Glei-
chungssystem [A] - [x] = [b] aufgestellt werden, dessen Losungsvektor [z] die Koeffizien-
ten der Ansatzfunktionen und damit die ndherungsweise Losung enthélt. Das GALERKIN-
Verfahren nutzt nicht die Potential-Extremalbedingung, sondern geht direkt von der Varia-
tionsgleichung aus. Es wird dort der entstehende Restfehler der dquivalent einzufiihrenden
Ansatzfunktionen minimiert (Methode der gewichteten Residuen). Mit diesem Vorgehen
lasst sich ebenso ein Gleichungssystem formulieren, das als Losungsvektor die Koeffizi-
enten der Ansatzfunktionen liefert [BREITSCHUH und JURISCH 1993]. Im Fall der linea-
ren Elastizitdtstheorie kann dieser Losungsvektor die Verschiebungen enthalten und die
Variationsgleichung wird iiber das Prinzip der virtuellen Verriickungen erhalten. Das fiir
das RiITz-Verfahren zu minimierende Potential ist dann die potentielle Energie, die Ma-
trix [A] die Steifigkeitsmatrix und der Vektor [b] der Lastvektor. Fiir das Ri1Tz-Verfahren
miissen die Matrizen [A] symmetrisch und positiv definit sein. Das GALERKIN-Verfahren
ist auch fiir unsymmetrische [A] anwendbar. Fiir symmetrische und positiv definite Ma-
trizen gehen die Verfahren dann aber ineinander iiber. Das Vorgehen bei der FEM &hnelt
diesen beiden Verfahren, nur dass die Ansatzfunktionen nicht mehr global, sondern ab-
schnittsweise eingefiihrt werden. Ein solcher Abschnitt des gesamten Losungsgebiets ist
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ein finites Element. Der gesamte Losungsbereich wird dementsprechend mit einem Netz
dieser Elemente iiberzogen. In jedem dieser Elemente gelten einfache lokale Ansatzfunk-
tionen (Formfunktionen) fiir die gesuchten Groflen, wie hier fiir die Verschiebungen. Die
einzelnen Elemente sind iiber Knotenpunkte miteinander verbunden. Diese Knoten sind die
diskreten Stellen, an denen die Verschiebungslosungen bestimmt werden. Die Verschiebun-
gen innerhalb der Elemente werden iiber die an die Knoten gekoppelten Ansatzfunktionen
angendhert. Alle Randbedingungen wirken nur auf die Knoten. Mit Hilfe des GALERKIN-
Verfahrens konnen iiber eine Variationsgleichung Berechnungsvorschriften fiir die Element-
steifigkeitsmatrizen gewonnen werden. Diese werden dann durch numerische Integration an
so genannten GAUSs-Punkten bestimmt und global zur Gesamtsteifigkeitsmatrix kombi-
niert. In Verbindung mit den Randbedingungen entsteht damit ein Gleichungssystem mit
der Gesamtsteifigkeitsmatrix, den Verschiebungen und den Lasten, welches als Losung die
Verschiebungen der Knoten liefert. Da linear elastische Probleme stets symmetrische und
positiv definite Steifigkeitsmatrizen haben, ist die Forderung des RiTz-Verfahrens nach
der Minimierung der potentiellen Energie mit dem Verschiebungslésungsvektor automa-
tisch mit erfiillt. Uber die relativen Unterschiede der Knotenverschiebungen kann jetzt in
den Elementen oder fiir die Knoten die Verzerrung bestimmt werden. Mit dieser und dem
elementweise iiber die Elementsteifigkeitsmatrix bekannten Materialverhalten kénnen dann
die Spannungen bestimmt werden. Wegen der elementweisen Zerlegung des Losungsgebietes
ist die FEM gut fiir kompliziert berandete Probleme geeignet. Ein Nachteil fiir den vorlie-
genden Anwendungsfall ist aber, dass keine Elemente zur Beschreibung eines unendlichen
Halbraumes existieren. Solche Rdume miissen mit diskreten Elementen ndherungsweise
modelliert werden (Abb. 5.1). Bei der Simulation von Nanoindentationsexperimenten tre-
ten mehrere Nichtlinearitéiten auf, mit denen das verwendete FE-Verfahren umgehen muss.
Zum Beispiel miissen Materialnichtlinearititen' beachtet werden. Zudem erzeugen solche
elastisch-plastischen Eindringversuche durch sich verdndernde Kontaktrandbedingungen
Strukturnichtlinearitdten. Aufgrund der vorliegenden grofien Deformationen ist auch ei-
ne geometrische Linearisierung nicht mehr zulédssig und die vorliegenden Grofien miissen
in der Momentankonfiguration (CAUCHYscher Spannungstensor und logarithmische Ver-
zerrung) beschrieben werden. Eine direkte Abbildung der Ausgangskonfiguration auf die
Endkonfiguration (totale LAGRANGEsche Beschreibungsweise) ist deshalb schwierig und
das Problem muss inkrementell von der Ausgangskonfiguration iiber mehrere Zwischenkon-
figurationen zur Endkonfiguration entwickelt werden (fortgeschriebende LAGRANGEsche
Beschreibungsweise). Fiir die Simulation bedeutet das die Einfithrung einer Zeit ¢, also
eine zusétzliche zeitliche Diskretisierung der Losung mit den Inkrementen At. Im aktuel-
len Schritt ¢ wird dann kein Bezug mehr zur Ausgangskonfiguration bei t = 0 hergestellt,
sondern die jeweils vorherige Zwischenkonfiguration als Referenz verwendet. Fiir jeden Zeit-
schritt soll wieder ein Gleichgewicht zwischen &ufleren Lasten und Knotenschnittkriften
erreicht werden. Dafiir werden zum Zeitpunkt ¢ die Gleichungen linearisiert und die Losung
fiir t+ At extrapoliert. Bevor dann der néchste Schritt ¢ +2At berechnet wird, muss mittels
eines NEWTON-RAPHSON-Verfahrens bei ¢t + At die Losung fiir die Verschiebungen und die
neue Tangentensteifigkeitsmatrix iterativ soweit verbessert werden, dass ndherungsweise

!Die Elementsteifigkeitsmatrix fiir einen nichtlinearen Spannungs-Verzerrungs-Verlauf ergibt sich jetzt
in Abhéngigkeit vom vorliegenden Verzerrungswert als Tangentensteifigkeitsmatrix. Ebenso wird die
aktuelle lokale Fliespannung in Abhéingigkeit der verwendeten Fliefiregel und der Verzerrung bestimmt.
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5 FEM-SIMULATION VON EINDRINGVERSUCHEN

ein Gleichgewichtszustand erreicht ist. Fiir eine Erhohung der Losungsgenauigkeit, not-
wendig zum Beispiel in der Fliezone, kann unter anderem die Elementgréfie verringert
werden. Eine Betrachtung aller fiir die nichtlineare FEM notwendigen Verfahren ist im
Rahmen dieser Arbeit nicht moglich und es wird auf die angefiihrte Literatur verwiesen.

5.2 Verwendete Modelle

Ein Eindringversuch mit einer Berkovichpyramide (Abb. 2.12) ist eine komplexe physi-
kalische Situation. Der Probenhalbraum ist im Allgemeinen inhomogen und anisotrop.
Zudem ist der Kontakt gekennzeichnet durch die Oberflichenrauheit und das individuel-
le Reibungsverhalten der Kontaktpartner?. Der Indenter selbst besitzt eine komplizierte
nicht-ideale Form und ist als Diamant-Einkristall ebenso anisotrop. Informationen iiber
die elastisch-plastischen Probeneigenschaften, wie zum Beispiel das dem Material ange-
messene FlieBkriterium, das Verhalten der Probe bei plastischer Verzerrung, eine Ver-
schiebung der Flieifliche bei plastischer Verformung (nicht-isotrope Verfestigung) liegen
meist unzureichend vor. Ebenso sind die Auswirkungen der eigentlich kinetischen Na-
tur des FlieBprozesses (Kriechen, Viskoplastizitdt) und des diskreten lokalen Ursprungs
von plastischen Verformungen (Size effect) oft nicht bekannt. Hinzu kommen noch Ver-
dichtungsprozesse, Temperatureinfliisse und eine Verkippung der Probenebene. Ein FE-
Modell muss aber in einem sinnvollen Rahmen realisier- und parametrierbar bleiben und
so konnen nicht alle genannten Einfliisse bedacht werden. Die verwendete Simulation soll-
te so schlank konzipiert sein, dass mit moglichst wenigen Parametern noch Riickschliisse
auf die zu untersuchenden Aspekte zuldssig sind. Im vorliegenden Fall sollen die Auswir-
kungen von grundlegenden Materialparametern auf die Flielspannungsbestimmung mit-
tels Pyramideneindringversuchen untersucht und nicht Experimente so exakt wie moglich
nachgebildet werden. Die FE-Modelle sollen deshalb zum einen den Modellannahmen der
untersuchten FlieBspannungsbestimmungsverfahren entsprechen (Kegelgeometrie und Ma-
terialmodell nach Gl. (2.5)) und zum anderen eine grobe Verbindung zu den echten Expe-
rimenten herstellen (Pyramidengeometrie und experimentell bestimmter o,,-¢,-Verlauf).
Deshalb werden zwei Modellstufen gewéhlt: Der dquivalente Kegel wird rotationssymme-
trisch modelliert (Abb. 5.1d; 2), wobei sich die Volumengeometrie zu einem Flachenmodell
reduziert und damit weniger Elemente als im dreidimensionalen Fall benotigt werden (5000-
22000, je nach Kontaktgeometrie). Dadurch wird Rechenzeit gespart und die Modellierung
kann detailierter ausfallen (Abb. 5.1dy). Fiir das 2d-Kegelmodell werden die 2d-4-Knoten-
Viereckselemente PLANE182 mit linearen Ansatzfunktionen verwendet. Die Pyramiden-
geometrie muss dreidimensional modelliert werden, jedoch ist es durch die drei Symme-
trieebenen einer Berkovichpyramide (Draufsicht) ausreichend, einen 60°-Ausschnitt dieser
zu verwenden (Abb. 5.1a,b,ci2). Trotzdem ergibt sich hier eine hohe Elementanzahl von
circa 46000. Die Spitzenverrundung konnte mittels Spline-Funktionen durch das Einfiigen
krummlinig berandeter Fldachen beriicksichtigt werden. Fiir das 3d-Modell werden die 3d-
8-Knoten-Quaderelemente SOLID185 mit ebenso linearen Ansatzfunktionen verwendet.

2Fiir die Diamant-Proben-Reibung wurden iiber lateral verschobene Kugelkontakte COULOMB-Reibzahlen
von 0,02< p <0,04 bestimmt. Als Mittelwert wird deshalb ©=0,03 in den FE-Modellen verwendet.
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Abb. 5.1: FE-Modelle: Netze eines Berkovichindenter-Halbraum-Kontaktes:
a), b) und c; 2): 1/6-Ausschnitt der Berkovichpyramide;
d1,2): dquivalenter Kegel (rotationssymmetrisch um y),
Geometrie: Indenterhdhe hy,,q=100um, Halbraumradius, -hohe rgr=hpgr=250um,
Randbedingungen: gelten fiir alle Knoten einer Fliche (Pyramide) bzw. Linie (Ke-
gel): 1: u,=h (h-Eindringtiefe, h <1,5pm), uy =0/ 2: uy, =0/ 3: uy=0, rot(x, z)=0
/ 4: wie 3, aber Koord.sys. 60° um z gedreht / 5: uy=h, u;=0 / 6: uz,=0 / 7: u;=0.

Bei der Halbraummodellierung werden die Netze in Relation zur erlaubten Eindringtie-
fe (h <1,5um) dimensioniert (Abb. 5.1). Diese Netze werden dann je nach Eindringtiefe
und Spitzengeometrie dort weiter verfeinert, wo grofie Verzerrungsgradienten auftreten.
Die verwendeten Materialmodelle fiir das isotrope und homogene Materialverhalten sind
das Modell nach Gl. (2.5) und ein multilinearer Ansatz der o,-¢,-Kurve, jeweils unter
Verwendung des VON-MISES-FlieBkriteriums und isotroper Verfestigung®. Der Eindring-
prozess wird verschiebungsbasiert iiber die in Abb. 5.1 gezeigten Randbedingungen 1 bzw.
5 realisiert. Ein besonderes Augenmerk muss auf der durch die grofien Deformationen
schwierigen Kontaktmodellierung liegen. Dazu werden im Kontaktbereich die Netze von
Indenter und Probe jeweils mit Kontaktelementen iiberlagert. Bei der 2d-Geometrie sind
dies dann Linienelemente und bei der 3d-Geometrie Flachenelemente. Diese Kontaktele-

3Die Modelle kénnen um Effekte wie Size effect, Kriechen, Viskoplastizitiit, Anisotropie, Verdichtung oder
auch Oberflichenrauheit erweitert werden, womit aber stets die Parameteranzahl steigt.
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mente werden stets paarweise eingefiithrt. Ein Kontaktpartner wird mit Contact- und der
gegeniiberliegende mit Target-Elementen belegt. Im vorliegenden Anwendungsfall ist es
schwierig, eine numerisch stabile Kontaktsimulation herzustellen, weshalb die aufwendige-
re symmetrische Kontaktmodellierung verwendet wird. Jeder Kontaktpartner wird dabei
mit Target- und Contact-Elementen iiberlagert, womit dann zwei Kontaktpaarungen mit
identischer Geometrie entstehen. Die Simulation des Kontaktes wird durch das Erzwingen
von Kontaktrandbedingungen in den Knoten iiber die LAGRANGE-Multiplikator-Technik
(argumented-LAGRANGE) realisiert [ANSYS MANUAL 2009], [WILLNER 2003]. Als 1d-2-
Knoten-Kontaktelemente im Kegelmodell werden CONTA171 bzw. TARGE169 und als 2d-
4-Knoten-Kontaktelemente im Pyramidenmodell CONTA173 und TARGE170 verwendet.
Die Kraft-Verschiebungs-Kurve des Mo-

dells ergibt sich nach beendeter Simulation 120

o Y
des Eindring- und Entlastungsprozesses aus P essung

e .. . — - Kegelmodell
vorgegebener zeitdiskretisierter Verschie- [mN] ceeimode

bung und der bei jedem Zeitschritt ¢ vorlie-

genden Summe der Kontaktkrifte aller in a) / /
yi
4]
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Kontakt befindlichen Knoten. Die beiden 30 //

beschriebenen Modellstufen erzeugen mit /

diesen Voraussetzungen beinahe identische O —

F-h-Kurven, was fiir eine gute Vergleich- 120 | | |

barkeit von dquivalenter Kegel- zur Pyrami- p|| — 1 Be-/Entlastungszyklus /]
dengeometrie spricht (Abb. 5.2a). Zu erken- [mNJ | -- Entlastung nach 6 Zyklen / /
nen ist auch, dass die Modelle bei Nutzung 60 /

eines angemessenen Materialmodells mit b) //~
experimentell ermittelten o,-c,-Kurven, 30 //

mit Ausnahme des unteren Teils der Ent- __— Vergrierang = s
lastungskurve*, die experimentellen Da- OO /0,2 0.4 0.6 hpm] 1

ten trotz vereinfachender Modellannahmen )
Abb. 5.2: Vergleich der F-h-Kurven: a) von

sehr genau abbilden. Mit den eingefiihrten FEM und Experiment (polierter

Modellen lassen sich jetzt ohne experimen- HV400-Stahl) und b) des 1. und
telle Storeinfliisse, wie Size effect, Ober- 6. Zyklus einer 6-fachen Be- und
flachenrauheit, Oberflachenverkippung und Entlastung (HV400, unpoliert).

Ahnlichem die FlieBzonengeometrie, die
Spannungs-Verzerrungs-Felder und das Pile up-Verhalten fiir die verwendeten kontinuums-
mechanischen Materialmodelle untersuchen. Mittels einer Reidentifikation der vorgegebe-

4Der schmale Kontaktspalt bei der Entlastung (vergleiche flat punch-ihnliches Profil des effektiv geform-
ten Indenters, Abb. 4.1d u. 4.3re) fithrt zu einem storanfilligen Kontakt, bei dem an den Seitenflichen
des Indenters auch nach Kontaktverlust der Indenterspitze noch Kontakt vorliegen kann. Das kann zu ei-
nem grofieren Entlastungsweg fithren (Abb. 5.2a). Eigene FE-Untersuchungen mit Einbeziehnung eines
Kippwinkels bestétigen dies. Des Weiteren wurde an einer Zweitprobe HV400-Stahl ein auf 6 Be-/ Ent-
lastungszyklen erweiterter Standard-Messzyklus (Abb. 3.2) angewandt [OLIVER und PHARR 1992]. Der
reale Flieflprozess erweist sich dabei als nie vollstdndig abgeschlossen, was ebenso zu den Abweichung
der FE-Kurven beitrigt (Abb. 5.2b). Bei einem Verfahren, das auf einem Messungs-FEM-Abgleich
basiert, sollte deshalb sorgfiltig auf die Verkippung, die Oberflichenrauheit, die Maschinensteifigkeit
und die Nutzung von Mehrfachbelastungszyklen geachtet werden. Die Abweichung der HV400-Erst-
zur Zweitprobe (Abb. 5.2a,b) kénnte iiber eine unterschiedliche Materialcharge, die Oberflichenrauheit
oder eine Bearbeitungsrandschicht erkldrbar sein.
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5 FEM-SIMULATION VON EINDRINGVERSUCHEN

nen Materialparameter konnen zudem auf denselben Materialmodellen basierende Verfah-
ren zur Materialparameterbestimmung auf ihre Anwendbarkeit untersucht werden. Auf
Basis des Kegelmodells wurde unter Verfeinerung des Netzes und Vergroflerung des Win-
kels o auf 30° zudem ein Kontaktmodell einer Kugelspitze (Abb. 2.12) erstellt.

5.3 Verwendung der FE-Simulationen

Beide FE-Modelle werden sowohl fiir die Einsicht in das Spannungs-Verzerrungs-Feld rea-
ler Experimente als auch fiir eine Abschitzung des Einflusses von Materialparametern auf
die Fliespannungsbestimmung mittels Berkovicheindringversuchen verwendet. Fiir ers-
teren Zweck werden moglichst viele Informationen iiber das reale Probenverhalten aus
Referenzverfahren, wie der SAW-Methode (Kap. 2.2.2) oder elastischen Kugelmessungen
(Kap. 2.2.1) fiir den E-Modul, der LPU-Methode (Kap. 2.2.1) oder den ECM (Kap. 2.1.4)
fiir die FlieBgrenze, den Druckversuchen (Kap. 2.2.3) fiir den vollstdndigen o,,-£,,- Verlauf
sowie auch der Spitzenverrundung (Kap. 3.1.1) fiir die Parametrierung der FE-Modelle ver-
wendet. Fiir die zweite Anwendung wird die Anzahl der Probenmaterialparameter soweit
reduziert, dass eine Parameterfeldvariation realisierbar wird, aber noch Aussagen iiber den
grundlegenden Materialeinfluss zuldssig sind (Kap. 5.3.2).

5.3.1 Auswertungsprozeduren

Fiir die beiden oben genannten Anwendungen werden zahlreiche Informationen aus den
FE-Simulationen benétigt, iiber deren Bestimmung hier ein kurzer Uberblick gegeben wird.
Direkt iiber die FEM ermittelte Werte: Aus dem Verschiebungsfeld des entlasteten
Kegelmodells werden die geometrischen Kontaktradien a. mit und ohne Pile up ausgele-
sen. Im entlasteten Zustand wird ebenso fiir beide Modelle die Resteindrucktiefe hg (Abb.
2.14b), die maximale Pile up-Hohe hpy (Abb. 3.3a) sowie anhand des oy p-Feldes das
rdumliche Maximum der VON-MISES-Restspannung v s ,est (Abb. 4.1b) ermittelt. Das
Verhiltnis von FlieBzonendurchmesser ay zu a. (a. bis zum letzten Beriihrungspunkt, also
inkl. Pile up, Abb. 4.1a) wird, wie das Verhéltnis von hy (Tiefenausdehnung der FlieBzone)
zu h., bei Maximallast aus dem &, yy-Feld bestimmt®.

Aus den F-h-Kurven bestimmte Werte (fiir Parametervariation, Kap. 5.3.2): Zur
Auswertung der F-h-Kurven wurden den FE-Modellen angepasste Flachen- und Steifig-
keitsfunktionen und die in Kap. 3.1.1 beschriebenen Auswerteprozeduren verwendet. Die
pile up-unabhéngige Grofle W /Wi, (Kap. 2.1.3iii) ergibt sich sofort. Danach wurde mit-
tels Anpassung des E-Moduls E;r aus der OLIVER-PHARR-Methode, Gl. (2.15-2.17), an
den Sollwert Erp der effektive PUF (Kap. 3.1.1) ermittelt. Alle weiteren, auf der OLIVER-
PHARR-Methode und ihren Ergebnissen aufbauenden Werte wurden dann fiir den effekti-
ven PUF, den geometrischen PUF (aus FE-Verschiebungsfeld) und fiir PU F=1 ermittelt.
Exemplarisch seien fiir diese dreifach ausgewerteten Parameter die Werte aus der OLIVER-
PHARR-Methode (Hr, Err, a., usw.) sowie damit erzeugte Werte wie H/Y (Kap. 2.1.3ii)
und die Flieigrenzen aus den Expanding cavity-Modellen (Kap. 2.1.4) genannt.

SFiir das Pyramidenmodell wird das Verhiltnis ay /a. als Mittelwert iiber die zwei Richtungen der verti-
kalen Modellgrenzflichen (Kante, Seitenflichenmitte, Abb. 5.1a,c1) bestimmt. Fiir weiche Materialien
wird ay am geometrischen Wendepunkt der Fliezonengrenze angesetzt (Abb. 4.1a).
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Das Konzept des effektiv geformten Indenters: Das Konzept des effektiv geformten
Indenters wurde in Form aller fiinf in Kap. 4.2 beschriebenen Fitprozeduren umgesetzt. Es
wurden dabei alle relevanten Parameter, wie a. g, die Fitkoeffizienten und &y s gr aufge-
nommen. Zuséatzlich wurden, iiber den Rahmen der Arbeit hinausgehend, weitere Verfahren
zur FlieBspannungsbestimmung, wie zum Beispiel ein Verfahren, das die représentativen
Verzerrungen nutzt [MATA et al. 2002], [MATA und ALCALA 2003], betrachtet (Kap. A.3).

5.3.2 Materialparametervariation

Als Haupteinflussparameter auf Berkovicheindringversuche werden E/Y (Klassifizierung
des Probenmaterialverhaltens, Kap. 2.1.3), das Verhéltnis E-Modul der Probe zu E-Modul
des Indenters F/FEp,4enter (Einfluss der Indenterdeformation, siehe auch Abschnitt "Ver-
wendung von Saphir als Referenzmaterial” in Kap. 3.1.1) und der Verfestigungsexponent
n (Représentation des Probenverfestigungsverhaltens) verwendet. Mit dem fiir die FE-
Simulationen genutzten Materialmodell aus Gl. (2.5) fithrt das zu den zu variierenden
Probenparametern Erp, Yrp und npgp. Um den Einfluss von E/Y | E/Edenter und n in
physikalisch sinnvollen Bereichen zu untersuchen, werden im FE-Materialmodell die in Tab.
5.1 aufgelisteten Parameterkombinationen, jeweils fiir die Kegel- und die Pyramidengeo-
metrie, verwendet und die Auswerteprozeduren aus dem vorherigen Abschnitt angewandst.
Reihe 1 dient als Parameterzentrum, in der das Materialverhalten von elastisch dominiert
((E/Y)rg=>5) bis vollplastisch ((£/Y)rpr=400) variiert wird. Der E-Modul bleibt dabei
konstant bei Frp=100GPa. Um den Einfluss von E/FEj,genter abzuschitzen, wird Reihe
2 als eine verkiirzte Version von Reihe 1 bei hoherem Proben-E-Modul (Erp=400Gpa)
eingefiihrt. Zu gleichem Zweck wird in Reihe & das Verhéltnis (E/Y)rp=100 fixiert und
Erg sowie Yrpg grob gerastert. Um das Verfestigungsverhalten einzubeziehen, wurden diese
3 Reihen fiir die 2 Modellstufen je viermal fiir verschiedene npp durchlaufen (Tab. 5.1).
Damit liegt eine Datenbasis fiir alle Parameter, Modellgeometrien und Auswerteverfahren
vor, mittels der vielfiltige Aussagen iiber Eindringversuche und deren Auswerteverfah-
ren gemacht werden kénnen. Die fiir diese Arbeit wichtigsten Aussagen werden in Kap. 6
vorgestellt.

Tab. 5.1: Parameterschema der FE-Simulationen (je fiir das Kegel- und Pyramidenmodell):
konstante Parameter: Querkontraktionszahl v=0,3, Er,denter=1140GPa, vindenter=0,07,
Findringtiefe h=1pum, Spitzenradius r=180nm, Reibzahl ;=0,03,

variierte Parameter: E-Modul Erg, Fliegrenze Yrg, Verfestigungsexponent nyp.
(*: fiir die n-Variation wird das komplette Schema bei npp=0/0,05/0,15/0,3 wiederholt)

1| Epp=konst.=100GPa | (E/Y)pg | 5| 7,5 | 10| 20| 30 | 40| 50 | 75 |100] 150 [200 400

| | Yrp[GPa] |20[13,33| 10 | 5 [3,33]2,5] 2 [1,33| 1 ]0,66|0,5|0,25

2 | Epp=konst.=400GPa | (E/Y)pg [10| 25 |40 | 80| 100 |200|400]
| | Yep[GPa] [40| 16 |10 5| 4 | 2| 1|

3| (B/Y)rp=konst.=100| Epp[GPal | 50 | 100 |200|400|
| | Yrp[GPa) [05] 1 | 2] 4|
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6 Ergebnisse der FEM-Untersuchungen

Im folgenden Kapitel stehen ausgewihlte Ergebnisse der FE-Untersuchungen im Mittel-
punkt. Die als Referenzverfahren benutzten Expanding cavity-Modelle (Kap. 2.1.4) werden
in Kapitel 6.1 nidher betrachtet. In Kapitel 6.3 werden die gewonnenen Erkenntnisse iiber
das OLIVER-PHARR-Verfahren (Kap. 2.2.1) und die zusammengesetzten Materialparame-
ter (Kap. 2.1.3) vorgestellt. Am Schluss, in Kapitel 6.4, liegt der Fokus auf dem Konzept
des effektiv geformten Indenters und die dazu gewonnen Erkenntnisse iiber dessen Fitpro-
zeduren, die Flielspannungsbestimmung mit dem Konzept und dessen Einflussfaktoren.

6.1 Bewertung der Ezpanding cavity-Modelle

Zur Untersuchung der ECM werden die mittels der FEM erzeugten F-h-Kurven (Tab.
5.1) mit einer passenden Flichen- und Steifigkeitsfunktion (53, = oo) nach dem effekti-
ven Pile up-Faktor PUF, dem E-Modul E;r und der Harte Hyr ausgewertet (Kap. 5.3.1).
Mittels Hyr und Ej;pr werden dann die Fliespannungen Ygcj; bestimmt. In der dazu
verwendeten Software IndentAnalyzer (www.asmec.de) ist die OLIVER-PHARR-Methode
und das idealplastische ECM, Gl. (2.12), letzteres jedoch mit einer Beschriankung von
Hir/Yecnm: < 3, implementiert. Dabei wird nur unterhalb von Hjr/Ygecy: = 3 die
Fliespannung Ygcyy; tiber das ECMi nach Gl. (2.12) bestimmt. Beim Uberschreiten von
Hir/Ygomi: = 3 wird Yeeoy; dann aufgrund der Annahme der Giiltigkeit der TABOR-
Relation auf Ygon; = Hyr/3 gesetzt. Die Optimierungsprobleme fiir das unbeschriankte
idealplastische ECM, Gl. (2.12), und das ECM fiir verfestigende Materialien, Gl. (2.13),
werden von Hand ausgefiihrt. Die FlieSspannungswerte Yzcop, die so mit dem idealplas-
tischen ECM gewonnen werden, liegen ansatzgeméf3 fiir schwach verfestigende Materia-
lien (kleine Verfestigungsexponenten n) nah am Eingabewert der FlieBspannungen Ypg
(Abb. 6.1a,b). Dabei zeigt sich dort (also in der Nihe von idealplastischem Verhalten) bei
niedrigen E/Y-Verhiltnissen eine Uberschiitzung und bei grofen E/Y-Werten eine Un-
terschiatzung von Yrp (Abb. 6.1a,b). Fiir stark ausgeprigte Verfestigung werden die Flie3-
spannungswerte dann iiberall deutlich tiberschétzt (Abb. 6.1¢), da dort die Spannungswerte
bei der reprisentativen Verzerrung einer Berkovichpyramide o(e,) durch die starke Verfesti-
gung deutlich {iber den Spannungen bei der FlieBdehnung o(ey) liegen, aber aufgrund der
Annahme von idealplastischem Verhalten die o(e,) dennoch als reprisentativ fiir o(ey)
gedeutet werden. Die Begrenzung von Hjr/Yecy; < 3 wird nur fiir groe E/Y-Werte
wirksam, da fiir kleiner werdende E/Y der Constraint factor H/Y (Kap. 2.1.3ii) gegen 1
strebt (Abb. 6.7). Fiir nicht verfestigende Materialien bringt diese Begrenzung auf 3 eine
Verbesserung der ermittelten FlieBspannungswerte mit sich (Abb. 6.1a). Bei verfestigenden
Materialien liegen jedoch tatséchlich Werte von H/Y > 3 vor (Abb. 6.7) und die Begren-
zung auf Hyp/Ygoas < 3 fithrt zu einer Uberschiitzung der Ypg-Werte (Abb. 6.1b,c). Das
hier verwendete idealplastische ECM von BUSHBY und SWAIN nutzt den Faktor K=1,15,
Gl. (2.12). Beim urspriinglichen Modell von JOHNSON (Kap. 2.1.4) ist K=4/3 und lie-

65



6 ERGEBNISSE DER FEM-UNTERSUCHUNGEN

fert damit leicht hohere Werte in Ygcp;. Die Verschiebung zu kleineren Ygea-Werten
bei Nutzung von K=1,15 ist vermutlich der besseren Anpassung an reale verfestigende
Materialien geschuldet. Fiir beide ECM-Modelle gilt, dass die effektive Pile up-Korrektur
(Ermittlung des PUF iiber die Anpassung von E;r an Erg) zu niedrigeren, und speziell
fiir kleine n und groBe E/Y zu deutlich zu kleinen Ygcp;-Werten fiithrt (Abb. 6.1a,b,d
und e). Bei zusétzlicher Kenntnis des Verfestigungsverhaltens liefert das ECM fiir verfesti-
gende Materialien bei hohen Werten in n deutlich bessere FlieBspannungswerte Yecas, als
sein idealplastisches Pendant (Abb. 6.1f). Bestehen bleibt jedoch die Uberschitzung der
FlieBspannungen bei kleinen F/Y-Verhéltnissen. Eine Entscheidung, welche Variante der
ECM im Rahmen dieser Arbeit genutzt werden soll, wird erst anhand der Auswertung der
Experimentaldaten getroffen (Kap. 7.3.2).

— — mit effektiver Pile up-Korrektur ohne Pile up-Korrektur (PUF=1)
------- Yecoai-Bestimmung mit Limitierung auf Hyr/Ypon: < 3
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Abb. 6.1: Bewertung der Ezpanding cavity-Modelle iiber die Verhéltnisse von Yrcasio
zum Eingabewert Yrp in Abhingigkeit von E/Y und n:
links: das ECM fiir idealplastisches Materialverhalten (ECMi), Gl (2.12),
rechts: das ECM fiir exponentiell verfestigende Materialien (ECMv), Gl. (2.13),
angewandt auf verschieden stark verfestigende FE-Materialien mit a), d) nrprp=0,
b), e) npp=0,05 und ¢), f) npp=0,15 sowie nprp=0,3,
(FE-Parametervariation mittels Berkovichpyramidengeometrie (Kap. 5.3.1, 5.3.2, Tab.
5.1), Epp=100GPa, Verwendung von Fjp anstelle von E*).
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6 ERGEBNISSE DER FEM-UNTERSUCHUNGEN

Die Software IndentAnalyzer nutzt fiir das ECMi anstatt des reduzierten E-Moduls E*,
Errin Gl (2.12) und (2.13). Da damit die Indentersteifigkeit vernachléssigt wird, wirkt sich
eine Variation der Probensteifigkeit auf die Ergebnisse des ECM aus. Ist das Verhéltnis von
E/Edenter kKlein, wie im Fall der Parameterreihe 1 (Erpp=100GPa, Erg/Emdenter=0,088,
Tab. 5.1), ist der Unterschied von E;r zu E* vernachlissigbar. Bei steiferen Proben liegt
E* dann aber deutlich unter E;7, was beim ECM zu kleineren Fliespannungswerten
fithrt. Dieser Zusammenhang sorgt unter anderem dafiir, dass fiir die Parameterreihe 2
(Erp=400GPa und Erg/Erdenter=0,35, Tab. 5.1) stets niedrigere Ygc-Werte als in Pa-
rameterreihe 1 erhalten werden (exemplarisch in Abb. 6.2a dargestellt). Wird die Inden-
tersteifigkeit iiber E* mit einbezogen, liegen die Werte fiir hohe Proben-E-Moduln wieder
in der Néhe der Werte fiir kleine Erp/Erugenter (Abb. 6.2a). Aufgrund dieser Erkenntnis
werden im weiteren Verlauf der Arbeit die ECM stets unter Nutzung von E* verwendet.
Die Unterschiede in den Ygcn-Werten bei Verwendung der Berkovichgeometrie oder des
aquivalenten Kegels ist relativ klein, wobei die Werte fiir die Kegelgeometrie stets leicht
iiber denen der Pyramidengeometrie liegen (exemplarisch in Abb. 6.2b dargestellt).

— ECMi mit E;r, Erp=100GPa —-—=ECMi mit E;r, Erp=100GPa, Kegelmodell
=== ECMi mit F;r, Epp=400GPa —-— ECMi mit £*, Erp=400GPa
1,4 1,4
Ypoumi Yecumi K ~
YFE& YrE \'°~—..__-_.
— . . —— —
1 - 1 e~
,o—’ “"%:& -
0,8 ‘,' S 0,8
a) I, TLFE:O b) TLFE:07O5
0,6 p) [ 0,6 ! L
10 (E/Y)rp 100 400 10 (B/Y)rw 100 400

Abb. 6.2: a) E*- und b) Indentergeometrieeinfluss auf das ECMi, Parameterreihen fiir Berko-
vichindenter (Tab. 5.1), ohne Pile up-Korrektur und Hyp/Ygcai < 3-Begrenzung.

6.2 Eigenschaften des LPU-Verfahrens

Dem LPU-Verfahren (Kap. 2.2.1) liegt
die Detektion des FlieBbeginns bei Ku-
gelkontakt zu Grunde. Um die Einfliisse
des Materials (E/Y, n) und des Kugel-

radius R auf diesen Prozess zu untersu-
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Sum) mit an reale Materialien angelehnten
FE-Materialien (FS: E=72GPa, v=0,17,
Yre=8GPa, n = 0,04; Stahl: £F=210GPa,
v=0,3, Yrrg=3GPa, n = 0, 1) durchgefiihrt.

Die FlieBzone bei Kugelkontakt entsteht Abb. 6.3: FlieBbeginn bei Kugelkontakt (FEM):
ep,vm-Feld fiir eine Stahlprobe.
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entsprechend des raumlichen Maximums
der VON-MISES-Spannung (Abb. 2.16b) un-
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6 ERGEBNISSE DER FEM-UNTERSUCHUNGEN

terhalb der Oberfldche und ist zu Beginn sehr viel kleiner als der Kontaktradius a. (Abb.
6.3). Nach dem Entlasten solcher frithen Stadien des plastischen Kugelkontakts erzeugt die
Flieizone Zugeigenspannungen im Material. Diese sind dann indirekt iiber Verschiebungen
agst an der entlasteten Oberfliche wahrnehmbar, deren absolute Grofe stark mit £/Y,
R und der FlieBzonengroBe ay variiert (Abb. 6.4a). Dies macht das Verfahren abhéngig von

der Messgenauigkeit des genutzten Gerétes,

101

UNAT- .- da die LPU-Detektion des FlieSbeginns

fentlast [nm] Messgrenze / ] - e - e . R
2,2=0 TFs #i’ ,,//( R fiir jedes Material und fiir jeden Kugelra-
107 / /'/ ,_.i\' dius bei konstanter Auflosungsgrenze des
1072 //'// o Stahl Messsystems (z.B. UNAT-Wegauflosung:
1077 2) /,/' Inm) auf ein anderes Stadium der Flie3-
101_2 zonenentwicklung (ay /a.) verweist (Abb.

) — R=30um , 6.4a). Damit variiert auch die maximale
S === R=5um Stahl ’/,/' VM-Spannung oy s mert. des dquivalenten
1,2 HEerTZ-Kontakts (Abb. 6.4b). Bei kleinen

1 ——amm= E/Y-Werten und grofien Kugelradien lasst

0,8 P) FS sich so der Fliebeginn frither wahrnehmen.

0 0,2 0.4 ay/ac 0,8 Umgedreht bedeutet das aber auch, dass

Abb. 6.4: Flie3beginn bei Kugelkontakt: bei steigenden E/Y und bei kleiner wer-
a) maximale verbleibende Ober- denden R die FlieBgrenzen immer weiter
fidchenverschiebung 4"/, iberschétzt werden. Fiir das Stahl-dhnliche

b) Quotient aus raumlichem Maximum

der VM-Spannung des #quivalenten B i ]
HerTz-Kontakts Gy s mere. und Yeg, Wegauflosung von 1nm, rein durch die Ver-

fiir FS- und Stahl-shnliche FE-Proben schiebung der Wahrnehmungsgrenze vom
in Abhéngigkeit von ay und R. groffen zum kleineren Kugelradius, zu ei-

Material fithrt das zum Beispiel bei einer

nem Anstieg von Gy pgert: um ca. 25%.
Absolut wird die FlieBgrenze fiir den Kontakt mit der 5um-Kugel sogar um ca. 40%
iiberschétzt. Dieser Effekt verstdarkt sich noch, wenn die Messgenauigkeit geringer wird
und die begrenzte Kraftauflosung an Bedeutung gewinnt. Die Verschiebung von v s gere-
bei FS auf circa 5% unter den Eingabewert Yrg ist durch die hohen Verzerrungen die-
ses Kontakts (h ~2pm bei R=30um) zu erkliren, was gegen die Forderung nach kleinen
Verzerrungen der HERTZschen Kontakttheorie verstofit.

6.3 Zusammenwirken der Materialparameter

Im folgenden Abschnitt werden die aus der FE-Parametervariation (Kap. 5.3.2) gewonne-
nen Erkenntnisse iiber die zusammengesetzten Materialparameter (Kap. 2.1.3) vorgestellt.
Als Vorbetrachtung wird kurz auf die E;p- und Hp-Ermittlung (Kap. 2.2.1) eingegangen.
Dies wird jedoch nicht weiter ausgebaut, da es sich um bekannte Zusammenhénge handelt.
So erweist sich die Harte H;r als abhéngig von der ProbenflieBspannung Y und dem Ver-
festigungsexponenten n. Bei konstanten Randbedingungen steigt bei hoheren Werten in Y
oder n die Hérte an. Wird das Pile up iiber den effektiven PUF (Kap. 3.1.1) korrigiert,
ergibt sich die Hérte unabhéngig vom Verhéltnis E/FE,genter- Die Indenterdeformation
(z.B. Abb. 3.6b) ist dann fiir die H;p-Ermittlung vernachléssigbar. Im Gegensatz dazu
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6 ERGEBNISSE DER FEM-UNTERSUCHUNGEN

ist We; /Wi und, damit eng verbunden, die Kontaktsteifigkeit S (Gl. 2.16) abhéngig von
E/Erndenter (Abb. 6.5a). Dieser Effekt wird aber durch die Abhéngigkeit der Kontakttiefe
he (Gl. 2.17) von E/FEp,4enter und der Verwendung von E* soweit kompensiert, dass die
Bestimmung von Ejp mittels S nicht durch E/Ej,genter beeinflusst wird.

25 T 175 100 T S — — T T T
a) / M - EFE,PTobezlooGPa
e 1 — mo \\ =" Fempro—400GPa
————— N
15 13 60 NS
\g;\\(// npp=0,3
10 s d o datup o (&l :..—. ....— ° o 172 40 \ \‘\
- nrprp=0,3 /\%\ NUIRS
== Wei/Wiot, steifer Kegel B NN S
: npp=0,15 NN .
|| = Wei/Wiot, Diamantkegel | | N S~o
5 L1 20 npp=0,05 S~
—-m, steifer Kegel B \\\
. ngp=0 ~T~
.-« m, Diamantkegel b) =~
0 by . — |1 0L 221111 |
40 100 Epp|GPa] 500 4 10 (E/Y)rE 100 500

Abb. 6.5: Einflussfaktoren auf W, /W,,: (FE-Parametervariationsreihen nach Tab. 5.1)
a) Abhéngigkeit vom Proben-E-Modul bei Kontakt mit Diamantkegeln und steifen Ke-
geln inkl. der Abhéngigkeiten der Entlastungsexponenten m ((E/Y)pp=100, npp=0),
b) E/Y-Abhingigkeiten bei variierenden n und Epg prope (fiir Berkovichpyramiden).

Die zusammengesetzten Parameter £/Y und W, /W, (Kap. 2.1.3) spielen in der vorlie-
genden Arbeit eine zentrale Rolle zur Beschreibung des Materialverhaltens. Wy, /W, stellt
dabei ein Alternative zur logarithmischen Auftragung von E/Y dar, da beide Kennwerte
bei konstantem Proben-E-Modul E und Verfestigungsverhalten n eine eineindeutige Zu-
ordnung besitzen (Abb. 6.5b). Gegeniiber E/Y besitzt W, /W, zudem den Vorteil, direkt
aus der Kraft-Verschiebungs-Kurve ablesbar zu sein und damit zusétzlich den Einfluss von
n zu beinhalten. Dies fithrt unter anderem dazu, dass bei konstantem E die Héarte Hjp,
die abhéngig von Y und n ist, selbst bei Variation von n einen eineindeutigen Verlauf
tiber Wy, /W, behilt. Dies ist bei der Darstellung von Hp iiber E/Y nicht der Fall. Im
Gegensatz zu E/Y ist W, /W, aber stark abhéngig vom Verhéltnis F/Er,genter, da ein
hoherer Proben-E-Modul zu einem gréfleren Anteil der Indenterdeformation an der Ge-
samtdeformation fiithrt (Abb. 6.5a). Fiir den Verlauf von W, /W, iiber E/Y bedeutet dies
eine Verschiebung der Verldufe zu hoheren Werten (Abb. 6.5b). Gut zu erkennen ist auch
das Ausbleiben dieser Abhéngigkeit fiir einen steifen Indenter (Abb. 6.5a). Mit W, /W, ist
dann auch die Kontaktsteifigkeit S abhéngig von E/FE,4enter- Dazu ist zu erwidhnen, dass
sich bei konstantem F/Y und n neben S auch der Entlastungsexponent m iiber E/Erpgenter
dndert (Abb. 6.5a). Diese E/FEp,4enter-Abhéngigkeiten von S und m sind fiir das Konzept
des effektiv geformten Indenters (Kap. 4) von Bedeutung (Kap. 6.4.2). In der vorliegenden
Arbeit wird Wy, /Wy trotz des Vorteils der direkten Ablesbarkeit wegen dessen E-Modul-
Abhéngigkeit nicht zur Beschreibung des Probenverhaltens verwendet. Stattdessen wird
dafiir £/Y verwendet, da damit die verschiedenen Ergebnisse iiber E/Y aufgetragen wer-
den konnen, ohne diese zusétzlich mit E/FE,genter Wichten zu miissen.

Problematisch bei der gleichzeitigen Darstellung von Experimental- und Simulationsdaten
iiber /Y ist jedoch, dass bei realen Messdaten nur mit Fehlern behaftete Y-Werte und
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keine Eingabewerte, wie bei den Simulationen, vorliegen. Deshalb wird sich im Folgenden
mit dem Fehler bei der Verwendung von Ygcoy, in E/Y beschiiftigt. Der benotigte E-Modul
wird dabei als relativ genau bekannt vorausgesetzt. Abweichungen in Yzc)s ergeben sich,

da die verwendeten ECM systematische

800 : _ Abweichungen von der Referenzflielspan-
_ Bt mit PU-|| npE=0,05| nre=0 . . .

E | Yiocar Korr. )/ nung zeigen (z.B. mit oder ohne Pile up-

Y / Korrektur und in Abhéngigkeit von n, Abb.
__Ers (Referenz) / 818 7

4001 Ypg ——==- 6.1). Je nach verwendetem ECM entstehen

200 A ————| somit bei Experimentaldaten Verzerrungen

%*ﬁ—‘ der E/Y-Achsen gegeniiber den FE-Daten

0 nre=0,15| nrp=0,3 mit bekannten Eingabewerten. Diese Ver-

0 100 200  Erp/Yre 400

zerrungen werden hier fiir das idealplasti-
Abb. 6.6: Verzerrung der E/Y-Abbildung bei sche ECM betrachtet, da dieses in der Pra-
Nutzung von Ygcoa-Werten (FEM).  xis das am hiufigsten eingesetzte ECM sein
diirfte. Es ist gut zu erkennen, dass auf-
grund der starken Unterschiatzung der Y-Werte mittels des ECMi fiir kleine Verfestigungs-
exponenten n bei hohen E/Y (Abb. 6.1) eine E/Ygcn-Achse dort gegeniiber einer Refe-
renzachse gestreckt wird (Abb. 6.6). Umgedreht werden fiir Materialien mit hohen n die
E/Ygcai-Achsen gestaucht. Da jedoch das hier verwendete ECMi (Kap. 2.1.4) sehr gut an
reale Materialien angepasst ist, liegen bei den am héufigsten vorkommenden mittleren Ver-
festigungspotentialen (0,05 < n < 0,15, siche Abb. 9.1) die geringsten E/Y-Verzerrungen
zur Referenzachse vor (Abb. 6.6). Die leichte Uberschitzung der FlieBspannung mit dem
ECM fiir kleine E/Y (Abb. 6.1) hat keinen erheblichen Einfluss. Eine E/Ygcp-Achse
lasst sich also im Rahmen der Messgenauigkeit fiir mittlere Verfestigungscharakteristika
(0,05 < n < 0,15) gut mit einer Erg/Yrr-Achse vergleichen.
Der Constraint factor H/Y (Kap. 2.1.3ii) ist ein wichtiger Einflussfaktor auf die Fz-
panding cavity-Modelle und das Pile up-Verhalten. Fiir das vorliegende Materialmodel,
Gl (2.5), zeigt sich H/Y abhingig von
E/Y, vom Verfestigungsverhalten und

0]

i,y | = mit effektiver PU-Korr. / VEE:
Yrp , /' 03 1 (durch H) vom Pile up (Abb. 6.7). Zu er-
|+ ohme Pile up-Korrektur / ] kennen ist, dass die so genannte TABOR-
5 v . /8’12 Relation (H/Y — 3 fiir grofe E/Y,
/’ 1 .. .
4 P ==—110051 [TABOR 1951]) fur das vorliegende Mate-
" gfEE s . . .
3 //‘,,/,:_,,.:_  EEE 8705 1 rialmodell nur fiir Verfestigungsexponen-
2 %’ 0o ten von n =~ 0,05 mit geeigneter Pile
1 ~ up-Korrektur gefunden werden kann. Fiir
0 hohere n liegen schnell grofiere H/Y vor,
410 100 (E/Y)pp 1000

was auch den dortigen starken Riickgang

Abb. 6.7: Constraint factor fiir variierende n des Pile up, bis hin zu dessen volligem Ver-

(Berkovichpyramide, Epp=100GPa).  schwinden bei n=0,3, erklirt (Kap. 2.1.3ii).

Ahnliche Ergebnisse, auch im Vergleich zu

weiteren Materialmodellen, werden unter anderem in [GAO et al. 2005] vorgestellt. Zu

erwihnen ist, dass H/Y bei Auftragung tiber W, /W, trotz der beobachteten Invarianz
von H gegeniiber n in dieser Darstellung, bei n-Variation nicht konstant bleibt.
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6.4 Ergebnisse zum Konzept des effektiv geformten Indenters

6.4.1 Bewertung der Fitprozeduren

Im folgenden Abschnitt sollen die in Kapitel 4.2 vorgestellten fiinf Fitprozeduren fiir
das Konzept des effektiv geformten Indenters anhand der FEM-Parametervariationsreihen
(Kap. 5.3.2) verglichen werden. Das Ziel dieser Untersuchung soll ein Standardverfahren
sein, das bei vertretbarem Aufwand die beste Form fiir den effektiv geformten Inden-
ter liefert. Die Bewertungsgrundlage ist dabei das rdumliche Maximum der VON-MISES-
Spannung oy, g1, die der effektiv geformte Indenter fiir jede der nach Tab. 5.1 simulierten
F-h-Kurven erzeugt. Die Verhéltnisse von 0y gy zu den vorgegebenen FlieBspannungen
Yrg sind der Ubersichtlichkeit wegen nur fiir n=0 und n=0,3 dargestellt (Abb. 6.8, 6.9).
Bei je n=0,05 und n=0,15 dhneln deren relative Lagen untereinander, also zum Beispiel in
Bezug auf die dy2/40-98%-Fits, stark den dargestellten Verldaufen bei n=0 und n=0,3. Es
ergeben sich somit fiir n=0,05 und n=0,15 qualitativ keine neuen Aussagen und die Lagen
der oy s p-Verlaufe fiir die verschiedenen Fitprozeduren konnen anhand des Vergleichs der
Verlédufe fiir die dy2/40-98%-Fits in Abb. 6.10 mit Abb. 6.8 abgeschétzt werden.

2,5 T . . .
do 2/40-98%-EHA-Fit, ITS=10
— — do2,4/40-98%-EHA-Fit, ITS=10 _
ovmer || eeeen do.2/10-98%-EHA-Fit, ITS=10 =
Yre ' R
— « — do2/40-98%-EHA-Fit, 1TS>300 | | |1+ T
I aaa A
.’1 > P I Mg
1,5 ] e I
) e ” —
g ,d’ o | c— -
. X‘; . B . ap—
1
"‘
/ = - = exponentieller Fit, ohne Pile up-Korrektur
npp=0 | [°°°°°°" exponentieller Fit, mit effektiver PU-Korrektur
075 I | T T T T T T 17 T T T
4 10 (E/Y)rE 100 500

Abb. 6.8: Unterschiede in den 6y s, gr/YrE-Werten fiir verschiedene Fitprozeduren des Konzepts
des effektiv geformten Indenters (Kap. 4.2) bei E/Y-Variation und npp=0 (Parame-
tervariation nach Tab. 5.1, Berkovichindenterkontakt, Erpp = 100G Pa).

Der erste betrachtete Einflussfaktor auf die Fits mit dem erweiterten HERTZschen Ansatz
(EHA) ist die Anzahl der verwendeten d;-Parameter und damit der Grad des verwende-
ten Polynoms des Formansatzes, Gl. (4.2). Es zeigt sich, dass bei Verwendung von dy, ds
und dy im doo4/40-98%-Fit keine erhebliche Verbesserung der &y s pr-Werte gegeniiber
der Verwendung von nur dy und ds im dyo/40-98%-Fit erreicht werden kann (Abb. 6.8).
Der effektiv geformte Indenter ist dementsprechend mit einem Polynom 4.Grades aus-
reichend genau beschrieben und der erhebliche Mehraufwand fiir weitere Polynomterme
ist unnotig. Des Weiteren ist der EHA abhéngig von dem fiir den Fit verwendeten Be-
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reich der Entlastungskurve. Dabei ist zu erkennen, dass fiir den EHA-Fit mittels dy und
dy eine VergroBerung des Fitbereichs von 40-98% (dy2/40-98%-Fit) auf 10-98% (do2/10-
98%-Fit) eine Verbesserung der &y s g-Werte nach sich zieht. Die Ursache dafiir ist, dass
bei Verwendung eines gréfleren Fitbereichs der Fitprozess fiir den Formansatz schneller in
Richtung des Minimums von 0y s gr voranschreitet. Bekriftigt wird dies durch einen ver-
suchsweise unter Verwendung von 1-98% der Entlastungskurve durchgefiihrten Fitprozess,
bei dem die 6y, p-Werte noch etwas niedriger liegen. An dieser Stelle ist es wichtig zu
erwihnen, dass trotz der stetigen Verbesserung der Ergebnisse bei Vergrofierung des Fitbe-
reichs an simulierten Kraft-Verschiebungs-Kurven, bei realen Materialien fiir den kleineren
Fitbereich (40-98%) bessere Ergebnisse fir v gy erhalten werden (Kap. 9.2.1), da kleine
Abweichungen von der idealen Kontaktgeometrie den unteren Teil der Entlastungskurve
besonders stark beeinflussen. Fiir den speziellen Fall des Einflusses des Fitbereichs sind

deshalb die Aussagen aus den geometrisch

b—— do.2/40-98%-EHA-Fit perfekten FE-Simulationen nicht auf rea-
svarns | —— do.s.4/40-98% EHA-Fit /Af le Messungen anwendbar. Die Aussagen
Yre | ... do.»/10-98%-EHA-Fit zum Polynomgrad betrifft dies jedoch nicht.
Des Weiteren fithren sehr hohe Iterations-

; npp=0,3 Pc T schrittzahlen beim EHA-Fitprozess zu nied-

s ' // rigeren dy s pr- Werten (Abb. 6.8, 4.2, A.2),

’ ;;-/" wobei der Unterschied zu den Standardfits

0 T exp. Fit, mit effekfivef PU-Korr.| it ITS=10 im Bereich niedriger /Y ver-

4 10 (B/Y)re 100 500 schwindet. Die qualitative Aussage des ste-

Abb. 6.9: 6y pr/Yre fir versch. Fitprozedu- tigen Anstiegs der oy pr-Werte mit stei-
ren, nprp=0.3, vgl. Abb 6.8 (Parame- genden E/Y-Verhiltnissen, ab E/Y ~ 7

tervariation nach Tab. 5.1 fiir Berkovi- 1iiber Yrp hinaus, bleibt somit erhalten
chindenter, Epp=100GPa, ITS=10). ~ (Abb. 6.8). Die zusitzlich durchgefiihrten
Fitprozeduren mit dem exponentiellen For-
mansatz, Gl. (4.1), zeigen gegeniiber dem EHA keinen Vorteil in den &y s gr-Werten. Da
fiir diese Fits der Kontaktradius vorgegeben werden muss, sind sie zudem abhéngig vom
Pile up. Wird der Kontaktradius ohne Pile up-Korrektur verwendet, ergeben sich speziell
fiir grofie £/Y deutlich schlechtere Werte fiir v s g1 (Abb. 6.8). Bei Korrektur des Pile up
mittels des effektiven PUF (Kap. 5.3.1) pendeln sich die vy, p-Werte dann zwischen de-
nen der EHA-Fits ein. Dies ist umso erstaunlicher, da die EHA-Fits aufgrund ihres nach 10
Iterationsschritten abgebrochenen Fitprozesses noch ein deutliches Verbesserungspotential
besitzen (Abb. 4.2) und die exponentiellen Fits eine optimale Geometrie erreichen. Eine
Vergroflerung des Fitbereichs auf der Entlastungskurve fiihrt bei den exponentiellen Fits zu
keiner deutlichen Verbesserung, da die Anpassung an die Entlastungskurve schon optimal
ist. Zudem ist fiir diese Fits zu erkennen, dass deren &y g-Werte fiir kleine £/Y-Werte
weniger stark in Richtung des FlieBspannungswertes Yrp streben (Abb. 6.8, 6.9).
Zusammenfassend und unter Vorwegnahme der Ergebnisse fiir die Experimentaldaten (Kap.
9.2.1) lésst sich im Rahmen der in der vorliegenden Arbeit untersuchten Fitprozeduren der
doo/40-98%-Fit als die beste Wahl fiir das Konzept des effektiv geformten Indenters be-
stimmen. Die analog fiir die Kegelgeometrie durchgefithrten Untersuchungen zeigen zur
Berkovichgeometrie vergleichbare Ergebnisse.
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6.4.2 Bewertung der FlieBspannungsbestimmung

Im Vordergrund dieses Abschnittes steht die Bewertung des rdumlichen Maximums der
VON-MISES-Spannung 6y gy aus dem Konzept des effektiv geformten Indenters als Mafl
fiir die FlieBspannung eines Massivmaterials bei Kontakt mit einem Berkovichindenter.
Dazu werden die FE-Parameterreihen (Kap. 5.3) nach dem Verhiltnis von oy gy zum
Eingabewert Yrp ausgewertet. Aufgrund der Ergebnisse der Fitprozessbewertung (Kap.
6.4.1) wird hier nur der dys/40-98%-Fit genutzt. Dessen Fitbereich von 40-98% auf der
Entlastungskurve entspricht auch dem bei der OLIVER-PHARR-Methode (Kap. 3.1.1) ge-
nutzten Bereich, was unter anderem die Vergleichbarkeit der oy i/ g-Ergebnisse gegeniiber
den Ezpanding cavity-Modellen erhoht.

6 S N I
= Errp=100GPa 5
ovmMm.EI || e ;'\/
Yre =
eee+ Frp=400GPa .%FE:(L?)
4 AT
7 npE=0,15
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Abb. 6.10: Flielspannungsbestimmung mit dem Konzept des effektiv geformten Indenters:
Verhéltnis von 6v s, g1 (do2/40-98%-EHA-Fit) zum Eingabewert Yrp in Abhéngigkeit
von E/Y, nund Erp (Parametervariation nach Tab. 5.1, Berkovichindenterkontakt).

Zu erkennen ist, dass das Verhéltnis 6y s gr/Yre abhiingig vom Materialverhalten (in Form
von E/Y) und vom Verfestigungsverhalten ist (Abb 6.10). Erst fiir sehr kleine Werte in
EJY strebt 6y pr/Yre gegen eins. Es wird aber kein Plateau in 6y g1/ Yrg fir elas-
tisch dominierte Materialien erreicht, so dass auch kein Bereich in F/Y spezifiziert werden
kann, in dem 6y pr ungefdhr Ypp entspricht. Durch die Abhéngigkeit von n lésst sich
auch keine allgemeingiiltige Korrekturfunktion finden, die 6y gy direkt auf Y abbildet.
Da die Entlastungssteifigkeit S und der Entlastungsexponent m abhéngig vom Verhéltnis
E/Erndenter sind (Kap. 6.3), wird auch das Konzept des effektiv geformten Indenters von
E/ Erndenter beeinflusst. So zeigt sich bei einer E-Variation der Parameterverldufe, dass bei
Erp=400GPa die Werte in oy gy fiir plastische Materialien etwas {iber, und fiir elastisch
dominierte Materialien etwas unter den Verldufen fiir Erp=100GPa liegen (Abb. 6.10).
Zusammenfassend lésst sich also fiir die simulierten Eindringversuche nach Tab. 5.1 sagen,
dass oy, pr nicht als Maf fiir die ProbenflieBspannung Y genutzt werden kann. Ebenso
bildet &y pr nicht die représentative Spannung o, (e,) eines Berkovichindenterkontakts
(Kap. 2.1.2iv) ab, da sich oy pr/o, maximal bis zum &y gr/Y-Verlauf fir n = 0 in
Richtung 1 verschieben kann.
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6 ERGEBNISSE DER FEM-UNTERSUCHUNGEN

6.4.3 Innere Einflussparameter
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Abb. 6.11: Einflussfaktoren auf v gr:

a) ovm,er/Yre fir Kegelindenter
(vgl. mit Abb. 6.10 fiir Berkovich-
indenter),

b) v rest nach Entlasten zu Ypp,

c) Fliefizonenradius ay im Verhéltnis
zum Kontaktradius a. rr,

d) EHA-Kontaktradius a. gy im Ver-
héltnis zum Kontaktradius a. rr,

(fiir Kegelindenter, Erp=100GPa).

Im Folgenden sollen die Ursachen fiir die
Abweichungen von 6y g von der FlieB-
spannung Yrg betrachtet werden. Unter-
sucht werden hierzu die Ergebnisse fiir die
Parametervariationsreihen (Kap. 5.3.2) an
der Kegelgeometrie (Abb. 6.11). Deren Ver-
gleichbarkeit mit der Berkovichgeometrie
lasst sich gut anhand der qualitativ und
quantitativ sehr &hnlichen 6y pr/Yre-
Ergebnisse fiir die Pyramidengeometrie
(Abb. 6.10) erkennen. Begonnen wird mit
den Einfliissen der rdumlichen Maxima
der Restspannungen im plastisch verform-
ten Material Gy s rest (Abb. 4.1b) und den
FlieBzonenradien ay (Abb. 4.1a). Beide
GroBlen werden aus den FE-Losungen aus-
gelesen (Kap. 5.3.1). Fiir eine dimensions-
lose Darstellung wird 6y s ese auf die Flief3-
spannung Yrg und ay auf den iiber das FE-
Verschiebungsfeld ausgelesenen Kontaktra-
dius a, bezogen (Abb. 6.11b,c). Ursdchlich
fir die Wahl dieser Parameter sind die
Randbedingungen des Konzeptes des effek-
tiv geformten Indenters. Dieses geht unter
anderem vom Kontakt des effektiv geform-
ten Indenters mit einem spannungsfreien
elastischen, also mit einem von der Verfor-
mungsgeschichte unabhéngigen Halbraum
aus. Das echte plastisch verformte Mate-
rial besitzt jedoch durch die Interaktion
zwischen FlieBzone und umgebendem elas-
tisch verspannten Material erhebliche Ein-
genspannungen (Abb. 4.1b). Die Entlas-
tungskurve eines Indenters in Kontakt mit
einem zuvor plastisch verformten Halbraum
ist demnach, im Gegensatz zum elastischen
Kontakt, auch abhéngig von dem durch
dessen Verformungsvorgeschichte erzeugten
Restspannungsfeld. Deutlich wird dies an-

hand der Wiederbelastung einer plastisch verformten Oberfliche (Abb. 4.1¢). Diese erzeugt

kein unabhéingiges neues Spannungsfeld, sondern kompensiert zu einem erheblichen Teil die

vorhandenen Restspannungen. Die elastisch-plastischen o-e-Felder, die den Entlastungs-
und Wiederbelastungskurven zu Grunde liegen, unterscheiden sich also grundlegend von
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6 ERGEBNISSE DER FEM-UNTERSUCHUNGEN

denen des elastischen Kontakts, wie sie beim Konzept des effektiv geformten Indenters
vorliegen. Je grofler die Restspannungen sind, desto ausgepriagter wird somit auch die
Abweichung von vy pr gegeniiber Ypp (Abb. 6.11a<b). Des Weiteren kann bei elasti-
schem Kontakt nur innerhalb des Kontaktradius a. die VON-MISES-Spannung maximal
werden (Abb. 4.1d). Damit ist iiber den rein elastischen Kontakt des effektiv geformten
Indenters die Position von oy gr an a. gekoppelt. Bei einem elastisch-plastischen Kon-
takt reicht jedoch die Fliefizone fiir Materialien mit £/Y >10 iiber den Kontaktradius
hinaus (Abb. 6.11c). Diese grofiere FlieBzone fithrt zu einer geringeren o6rtlichen Konzen-
tration des Spannungsfeldes und damit im Vergleich zu elastischen Kontakten zu kleineren
VON-MISES-Spannungen in plastisch verformten Materialien (Abb. 4.1a<d). Dementspre-
chend besteht erst, wenn die Fliezone kleiner als der Kontaktbereich wird, {iberhaupt die
Moglichkeit, dass oy s pr mit der Fliespannung korreliert (Abb. 6.11c¢). Ein weiterer Ein-
flussfaktor auf das Konzept des effektiv geformten Indenters ist der sich aus den EHA-Fits
ergebende Kontaktradius a. gr. Dieser er-

. . . 2.2 3.8 111
weist sich in weiten Bereichen des Mate- T pe=0 | Tpe=03] |
rialverhaltens als etwas zu grofl gegeniiber 2@/ 3,3+ .
dem unter Korrektur des effektiven Pile up 1,8 % _‘T’D
FE 2,8* OV M,EI —|
aus der Flachenfunktion bestimmten a.pp 16 ======= -- o Yre
_ay e |
(Abb. 6.11d). Dies fithrt wegen der damit ;, — are | 23 k_
grofleren Kontaktfliche zu etwas zu klei- Gc,B1 OV M.rest 18-~ °°C e
L o ] 1,2t ac,rr Yre
nen Werten in 6y, g7, wobei dieser Einfluss LoE } c - 13k Svatrest
—eesceces, — 9 FE
vernachlédssigbar klein ist. Die Ursache fiir 0l L 08l T
Bl L1 Sl 1° ")

diese a. gr-Abweichung liegt in dem stan- 40 100 Epp[GPa 500 40 100 E,z[GPa) 500
dardméBig nach 10 ITS abgebrochenen Fit-

Abb. 6.12: Einfluss des Proben-E-Moduls E
prozess (Kap. 4.2). Im weiteren Optimie- re

auf oy ar,pr und weitere Parameter
rungsverlauf tendiert a.pr dann in Rich- (Pyramidenmodell, (E/Y)yp=100).
tung a.rp (Abb. 4.2). Von Einfluss auf

ovu,er ist auch das Verhéltnis £/ Erpgenter (Abb. 6.12). Diese Abhéngigkeit spiegelt sich
jedoch nicht in den anderen oben beschriebenen Einflussparametern wider (Abb. 6.12).
Dies bedeutet zum einen, dass diese Einflussparameter unabhéngig von einer Variation in
E/Erndenter sind und zum anderen, dass die E/E,genter-Abhéngigkeit von 6y s pr andere
Ursachen hat. Vermutlich sind diese Ursachen in den E/FEp,4ente-Abhéngigkeiten des Ent-
lastungsexponenten m und des Verhéltnisses W /Wiy (und damit von S) zu finden (Abb.
6.5a). Uber die Entlastungskurven hiingen diese GréBen dann direkt mit dem Konzept des
effektiv geformten Indenters zusammen.
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7 Experimentelle Beurteilung der
FlieBspannungsbestimmung: Materialauswabhl,

durchgefiihrte Experimente und erste Ergebnisse

In den folgenden Kapiteln soll die Flielspannungsbestimmung anhand von Nanoinden-
tationsdaten an einer breiten Materialauswahl untersucht werden. Im aktuellen Kapitel
werden dazu am Anfang die Auswahlkriterien und die durchgefiihrten Experimente fiir die
untersuchten Probenmaterialien vorgestellt. Im weiteren Verlauf steht dann die Beurtei-
lung der Referenzverfahren zur FlieBspannungsbestimmung im Vordergrund, die spéter zur
Bewertung des Konzepts des effektiv geformten Indenters herangezogen werden.

7.1 Auswahlkriterien fiir die untersuchten Materialien

Im Zentrum der folgenden Betrachtungen soll die Probenmaterialauswahl fiir die Unter-
suchungen zur FlieBspannungsbestimmung mittels Nanoindentationsversuchen an Massiv-
materialien stehen. Das Leitmotiv dieser Auswahl ist eine méglichst breite Abdeckung vie-
ler Anwendungsgebiete und Materialeigenschaften. Neben grundlegenden Auswahlkriterien
wie Verfiigbarkeit, Vorliegen des Materials als massiver und dichter Festkorper, homogener
Mikrostruktur und chemischer Besténdigkeit kommen weitere Kriterien hinzu.
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Abb. 7.1: Haufigkeiten von speziellen Probenmaterialien in der Nanoindentationsliteratur.

Um die Ergebnisse der eigenen Untersuchungen mit der existierenden Fachliteratur ver-
gleichen zu kénnen, wurde eine Literaturrecherche durchgefiihrt, um die in der Nanoinden-
tationsliteratur am héufigsten herangezogenen Probenmaterialien zu spezifizieren. Die Ge-
danken hinter diesem Vorgehen sind zum einen die Nutzung einer breiten Erfahrungsbasis
iiber die Eignung von Materialien fiir Nanoindentationsuntersuchungen und zum anderen
die Vermeidung von gestorter Akzeptanz der eigenen Ergebnisse durch materialspezifische
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7 EXPERIMENTE UND ERSTE ERGEBNISSE

Eigenheiten. Zu diesem Zweck wurde eine grofle Anzahl an vercffentlichten Artikeln zu den
Themengebieten ’Auswertemethoden in der Nanoindentation” und 'Fliespannungsbestim-
mung mittels Nanoindentation’ durchgearbeitet. Dabei wurden 61 Artikel gefunden, die
auf diese Themengebiete passen und in denen mittels eines Experimentalteils die theoreti-
schen Ansitze untermauert werden. Die dafiir verwendeten Probenmaterialien wurden in
einer Datenbank gesammelt, mit deren Hilfe die Nutzungshéufigkeit spezieller Materialien
bestimmt wurde (Abb. 7.1). Soweit sie verfiighar waren, wurden die Materialien mit der
groBten Nutzungshéufigkeit auch in die eigene Materialauswahl {ibernommen.

Da die Flielspannungsbestimmung mittels Nanoindentation ein allgemeingiiltiges Verfah-
ren sein soll, muss es auch an verschiedenen Festkorpertypen iiberpriift werden. Ungeachtet
der Fiille an existierenden Materialien, die nie im Rahmen einer Untersuchung abgedeckt
werden konnen, sollen aus moglichst vielen Kategorien Vertreter in die Materialauswahl
aufgenommen werden. Als Vertreter fiir amorphe Materialien werden mineralische Gléser,
metallische Glaser und Glaskohlenstoff sowie fiir die kristallinen Materialien Metalle, Ke-
ramiken und Saphir untersucht. Auflerdem wurden noch Hartmetalle und Materialien mit
einem Mischgefiige aus kristallinen und amorphen Bestandteilen analysiert. Trotz des star-
ken viskoelastischen Verhaltens und der damit verbundenen Schwierigkeiten bei Eindring-
versuchen werden auch Polymere in die Datenbasis aufgenommen. Fiir einen Uberblick
iiber die ausgewihlten Materialien siche Abb. 7.2.

Des Weiteren ist anhand der FE-Ergebnisse (Kap. 6) zu erkennen, dass die verschiede-
nen Fliespannungsbestimmungsverfahren unter anderem vom Verhéltnis £/Y der Pro-
ben abhingig sind. Deshalb soll die Materialauswahl liickenlos den kompletten /Y -Raum
iiberspannen. Unter anderem aus einer weiteren Auswertung der Literaturrecherche heraus
wurden dann Materialien ausgewéhlt, die eine gute Abdeckung der real vorkommenden
E /Y -Verhiltnisse sicherstellen (Abb. 7.2).

Die Materialauswahl soll auch technisch relevanten Materialien Rechnung tragen. So wer-
den zum Beispiel mehrere technische Keramiken, Hartmetalle und eine Auswahl an Stédhlen
untersucht. Um die Auswirkungen von Warmebehandlung auf Stidhle einzubeziehen, wur-
den Hértevergleichsplatten (HV) aus 90MnCrV8-Stahl mit verschiedenen Wérmebehand-
lungsstufen untersucht [RICHTER 2010]. Diese besitzen Gefiige, die in 9 Stufen von weich
und perlitisch (kfz) bis hin zu hart und matensitisch (krz) eingestellt sind.

Die Liste der unter obigen Kriterien ausgewéhlten Materialien ist in Kap. A.1 hinterlegt
sowie in Abb. 7.2 dargestellt.

7.2 Durchgefiihrte Experimente

Anhand umfangreicher experimenteller Untersuchungen an den ausgewéahlten Materialien
(Tab. A.1, A.2) soll jetzt eine Bewertung der untersuchten FlieBspannungsbestimmungsver-
fahren ermoglicht werden. Fiir die Messdaten aus [CHUDOBA und GRIEPENTROG 2005,
die von CHUDOBA neu aufbereitet und zu Verfiigung gestellt wurden (siehe Kap. A.1),
stehen dabei nur die elastisch-plastischen Kraft-Eindring-Kurven aus Nanoindentations-
experimenten mit Berkovichspitzen zur Verfiigung. Die anderen Probenmaterialien liegen
tatsdchlich physisch vor und wurden sidmtlich im eigenen Labor bzw. im Rahmen von Auf-
tragsmessungen untersucht. Deshalb konnten an diesen Proben zusétzliche Untersuchungen
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verschiedene Metalle
bzw. Metalllegierungen

Hartmetalle

amorphe
Metalle

Polymere

Keramiken

Glaser und
Glaskeramiken

Abb. 7.2: Charakterisierung der
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E
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untersuchten Materialien
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(Tab. A.1,

A.2)

Al1(100)
W(100)
Kupfer
HV240
HV300
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HV350
Wolfram
HV400
HV450
HV540
Gold (18k)
HV620
Hartmetall 1
HV720
210Cr46
42CrMo4
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Hartmetall 2
100Cr6
HV840
Hartmetall 3
PMMA
a-Fery

PC

Saphir
a-Cugg
a-Cuyg
SigNy
Sialon

ZrOy
Al;O3-Keramik
SiC
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Glas G1
Bk7
Zerodur
Glas G2

FS

Sigradur

3000

mittels des

Verhéltnisses E/Y und Zuordnung zu den Materialklassen, F- und Y-Ermittlung je-
weils mit den fiir das spezielle Material angemessenen Referenzverfahren (Tab. A.3).

79
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vorgenommen werden, um einen tieferen Einblick in deren mechanisches Verhalten und
in die Eigenschaften der unterschiedlichen Auswerteverfahren zu erlangen. Da somit fiir
alle Proben mindestens Berkovich-Nanoindentationsdaten vorliegen, dienen diese als Ba-
sis fiir die weiteren Untersuchungen. Anhand dieser wird dann unter anderem H;r, E;r
und Yeean (Gl 2.12) bestimmt. Zudem dienen sie als Eingangsdaten fiir das Konzept
des effektiv geformten Indenters und dessen Anwendung zur Bestimmung von 6y gr als
potentielles Maf fiir die FlieBspannung. Um einen Referenzwert fiir den E-Modul zu erhal-
ten, wurden viele Proben mittels der SAW-Methode untersucht (Kap. 2.2.2). AuBer bei den
Hartmetallen, bei denen durch die starke innere Démpfung der inhomogenen Mikrostruk-
tur die Methode keine guten Ergebnisse liefert, wurden die erhaltenen FEgy-Werte als
Referenzwerte verwendet. Fiir harte Materialien konnten zusétzlich elastische Kugelmes-
sungen (Kap. 2.2.1) durchgefiihrt werden, deren Ergebnisse F dann in einigen Féllen, bei
denen die SAW-Ergebnisse fehlen, als Referenz dienen. Liegt weder Egay noch Eg vor,
wird Fjr verwendet. Um fiir die Fliespannungen Vergleichswerte zu erhalten, wurden fiir
harte Materialien LPU-Messungen (Kap. 2.2.1) durchgefiihrt. Fiir metallische Proben, die
einer funkenerosiven Probenpriparation zugénglich sind, wurden einachsige Minidruckex-
perimente realisiert (Kap. 2.2.3), mittels derer die vollstdndigen Spannungs-Verzerrungs-
Kurven bestimmt wurden. Die unter anderem somit erhaltenen, vereinfachend in n zusam-
mengefassten Informationen iiber das Verfestigungsverhalten, werden dann weiterfithrend
beim ECM fiir verfestigende Materialien, Gl. (2.13), verwendet. Zusitzlich wurden zur
Pile up-Charakterisierung AFM-Aufnahmen fiir alle Berkovicheindriicke aufgenommen so-
wie mikroskopische Untersuchungen zur Gefiigecharakterisierung durchgefiihrt. Fiir einen
Uberblick iiber alle durchgefiihrten Messungen siehe Tab. A.3.

7.3 Ergebnisse der experimentellen Untersuchungen

Auf eine detaillierte Darstellung der Ergebnisse fiir den Eindringmodul E;r und die Ein-
dringhérten H;p wird aus Platzgriinden verzichtet (fiir exemplarische Hjp-Verldufe siehe
Abb. 3.11, 3.7). Aussagen iiber zum Beispiel den Size effect gehen dadurch aber nicht ver-
loren, da die Werte fiir Ygonr auf Erpr und Hpr beruhen und diese Informationen enthalten.
Das fiir das jeweilige Material genutzte Referenzverfahren zur Bestimmung des E-Moduls
kann mittels Tab. A.3 nachvollzogen werden. Die mikroskopischen Untersuchungen (Kap.
3.4) werden hier ebenso nicht ausfiihrlich dokumentiert. Sie dienen jedoch, neben der Er-
mittlung des Pile up-Faktors PUF', unter anderem dazu, die untersuchten Materialien nach
ihrer Eignung fiir Nanoindentationsversuche zu bewerten und gegebenenfalls auszusortie-
ren. Fiir eine vollstdndige Sammlung aller Daten siche [LABORBERICHT1 2012] sowie fiir
ausgewahlte Ergebnisse Tab. A.4.

7.3.1 FlieBspannungsbestimmung mittels Druckversuchen

Druckversuche (Kap. 2.2.3) bieten die Moglichkeit das vollstédndige einachsige Spannungs-
Verzerrungs-Verhalten der untersuchten Proben zu bestimmen (Abb. 7.3). Beim Vergleich
der hier durchgefiithrten Minidruckversuche (Tab. A.3) mit den Nanoindentationsmessun-
gen muss jedoch auf einige Dinge geachtet werden. So liegen zum Beispiel die Druckproben
mit ihren GroBlen von wenigen Millimetern deutlich {iber den Gréflendimensionen der unter-

80



7 EXPERIMENTE UND ERSTE ERGEBNISSE
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Abb. 7.3: Wahre Spannungs-Verzerrungs-Verldufe aus den Minidruckversuchen: pro Material ist
eine Kinzelmessung dargestellt, Einzelmessungsstreuung in den Fehlern von Ypy und
npy hinterlegt (Tab. A.4), fiir die Verldufe der Héartevergleichsplatten siche Abb. 3.14.

suchten Eindringexperimente, weswegen deren Vergleich vom Size effect beeinflusst wird.
Des Weiteren unterscheidet sich der einachsige Spannungszustand der Zylinderproben von
den komplexen Spannungszusténden eines Berkovich- oder Kugeleindrucks. Fiir die Ubertra-
gung der einachsigen Ergebnisse aus den Druckversuchen auf die der Eindringversuche wird
deshalb in der vorliegenden Arbeit die Gestaltinderungsenergiehypothese (Kap. 2.1.2ii)
als fiir die untersuchten Materialien giiltige Vergleichsspannungshypothese vorausgesetzt
und verwendet. Weiterhin offenbart sich

5

anhand des Vergleichs der ermittelten o- ’ — Druckversuch <o Materialmodell ‘

e-Kurven mit dem verwendeten Material- oy

[
modell, G. (2.5), die oft unangemessene, da (6] T 2006, npy=0.222

zu stark vereinfachende Beschreibung des 3 [ |
Verfestigungsverhaltens mittels dieses Ma- / a-Cuyy, npy=>0,03
0

terialmodells (Abb. 3.14, Kap. 3.3). Dazu
sollte aber auch erwdahnt werden, dass eini-

ge der ermittelten o-e-Charakteristika sehr , Cu, npy=0,015

\ [
3 6 9 col% 15

gut mit dem einfachen Materialmodell ver- 0

einbar sind, wie exemplarisch fiir Kupfer
und die amorphe Kupferlegierung a-Cuyy Abb. 7.4: Spannungs-Verzerrungs-Kurven
mit schwachen Verfestigungen sowie fiir den fiir 210Cr46, a-Cuyy und Kupfer.
Stahl 210Cr46 mit einer ausgeprigten Ver-

festigung dargestellt ist (Abb. 7.4). Werden alle oben erwidhnten Eigenschaften bei einem
Vergleich zwischen Druckversuchen und Nanoindentationsversuchen beachtet, bieten die
Druckversuche, speziell in Kombination mit dem Wissen iiber die reprasentative Verzer-
rung eines Berkovichindenters (Kap. 2.1.2iii), einen guten Anhaltspunkt fiir das Fliefiver-
halten der untersuchten Materialien. Die aus den ermittelten o-e-Verldufen (Abb. 7.3, 3.14)

erhaltenen Ergebnisse fiir Yy, und npy sind in Tab. A.4 zusammengefasst.
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7.3.2 FlieBspannungsbestimmung mit den FExpanding cavity-Modellen

Die Ezpanding cavity-Modelle (Kap. 2.1.4) haben den Vorteil, dass sie auf den selben
Berkovichexperimenten basieren wie das zu untersuchende Konzept des effektiv geform-
ten Indenters. Deshalb wurden die ECM schon mittels der FEM detailliert untersucht
(Kap. 6.1). Dies soll hier anhand experimenteller Daten vertieft werden. Im Gegensatz zu
simulierten existiert bei experimentellen Daten jedoch die Schwierigkeit, dass keine siche-
ren Referenzwerte fiir die Flielspannungen vorhanden sind. Aus diesem Grund werden in
einem ersten Schritt die relativen Unterschiede fiir mit verschiedenen Eingangsdaten um-
gesetzte ECM untersucht. Ziel dieser Untersuchungen sind Hinweise darauf, ob sich die
reellen Materialien dquivalent zu den simulierten FE-Materialien verhalten. Sollte dies der
Fall sein, konnte im Umkehrschluss vermutet werden, dass die mittels der vorgegebenen
Fliespannung Yz ermittelten Aussagen aus den FE-Untersuchungen auch fiir die Expe-
rimentaldaten anwendbar sind. In einem zweiten Schritt sollen dann die Ygcu-Werte mit
den Fliespannungswerten aus den Druckversuchen abgeglichen werden. Um das Verhalten
der ECM deutlicher herauszuarbeiten, werden alle Untersuchungen an Experimentaldaten
mit vergleichbaren FE-Ergebnissen hinterlegt. Als Grundlage fiir die Nutzung der ECM
dienen immer H;r und, wenn nicht anders erwéhnt, E* = f(E;r,vp, Er,vp), Gl (2.14).

Begonnen wird mit dem Einfluss des reduzierten E-Moduls E*, Gl. (2.14). Wie schon in
Abb. 6.2a gezeigt werden konnte, korrigiert die Nutzung von E* den Einfluss der Inden-
terelastizitét, was besonders bei hohen Proben-E-Moduln zu erheblich héheren und damit
realistischeren Ygop-Werten fithrt. Dies zeigt sich auch im Verhéltnis von Ygoy, mit E*-
Verwendung zu Ygcy mit Erp-Verwendung im ECMi oder ECMv (Abb. 7.5a,b). Die Expe-
rimentaldaten bestdtigen dabei im Rahmen ihrer Genauigkeit die FE-Simulationsergebnisse.
Dabei ist zu erwdhnen, dass E* auch von der Querkontraktionszahl abhingt und die FE-
Daten konstant mit vrr=0,3 bestimmt wurden. Ein kleineres v verursacht in dem in Abb.
7.5a,b dargestellten Verhéltnis eine Verschiebung hin zu grofleren Werten und umgekehrt.

\]

oexperimentelle Messdaten — FE-Daten, npr=0,05 --FE-Daten, npr=0,15
1,4 1.4 e 1T
YeCMimitE* YecMo,mitEe JHM2
1,20 YECMimitErr o It jf 1,2l YECMO.mitEr L ‘L
4ot

1
ﬁ}:*

1% ‘%Tl B ! T
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0,8 0,8
a) b)
0,6 0,6
20 100 Err 1000 20 100 Err 1000

Abb. 7.5: Verhiltnis der ECM-Fliespannungen Ygpcnsmitp= (bestimmt unter Verwendung von
E*) zu YoM mite,p (bestimmt mit Er7) in Abhéngigkeit des Proben-E-Moduls Erp:
Vergleich zwischen FE-Daten bei verschiedenen npp und Experimentaldaten (alle Wer-
te ohne Pile up-Korrektur und ohne die Begrenzung von Yecons auf Hir/Yeon < 3),
a: das ECM fiir idealplastische Materialien (ECMi, Gl. (2.12)) angewandt auf alle un-
tersuchten Materialien, aufler PC und PMMA (Tab. A.1, A.2), Sigradur hervorgehoben,
b: das ECM fiir verfestigende Materialien (ECMv, Gl. (2.13)) angewandt auf alle Ma-
terialien mit Druckversuchergebnissen (Tab. A.3), Hartmetall 2 hervorgehoben.
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Abb. 7.6: Verhéltnis der ECM-FlieSspannungen YrcnmitPU—Kkorr. (bestimmt unter Verwen-
dung der Pile up-Korrektur nach Kap. 3.1.1 bzw. des effektiven PUF nach Kap.
5.3.1) zu YECM ohnePU—Korr. (bestimmt ohne Pile up-Korrektur) in Abhéngigkeit von
Er1 mitPU—Korr.] YECM mitPU—Korr.: Vergleich zwischen FE- und Experimentaldaten
(alle Werte ohne die Begrenzung von Ygcons auf Hyp/Yeon < 3),
a: das ECMi nach Gl (2.12) angewandt auf alle Materialien, fiir die AFM-
Untersuchungen vorliegen, auer A1(100) (Tab. A.3), W(100) und Cu hervorgehoben,
b: das ECMv nach Gl. (2.13) angewandt auf alle Materialien mit Druckversuch- und
AFM-Ergebnissen, aufler A1(100) (Tab. A.3), W(100) und Cu hervorgehoben.

Abbildung 7.6 zeigt den Unterschied bei der Verwendung von H;r und E;r in den ECM
mit und ohne Pile up-Korrektur. Auch hier ist die gute Ubereinstimmung zwischen Mess-
und Simulationsdaten zu erkennen. Sogar der Einfluss des Verfestigungsverhaltens ist mit
den FE-Daten korrelierbar (Abb. 7.6a,b: W(100) mit n=0,165 und Cu mit n=0,015 sind
mit FE-Daten bei entsprechenden npg grob vergleichbar). Zu erkennen ist auch die Aus-
wirkung der begrenzten Genauigkeit der experimentellen PU F-Bestimmung fiir Materia-
lien mit F/Y < 60, fir die PUF=1 gesetzt werden musste und die damit einen Sprung
in den experimentellen Ergebnissen zeigen (Abb. 7.6). Auf der anderen Seite ist die gu-
te Ubereinstimmung der Mess- und Simulationsdaten fiir diese Pile up-Betrachtung bei
E/Y > 60 ein Hinweis auf die gute Qualitit der Pile up-Korrekturen nach Kap. 3.1.1.

o experimentelle Messdaten — FE-Daten, npr=0,05 -= FE-Daten, npg=0,15
1a8 [ TTTTT [ 1 1,8 N I — T T
1.6/ YECJVIiJnitH/YS?) 1.64 YECAM,mitH/YSS ;’%**\ W100
7 YEC']\/Ii7ohneH/Y§3 ”%“ ’ YECZ\Vh),ohneH/YS?, /
1,4 | 1,4 // Y
1,2 I r:%‘ 1.2 ' J/ Jb/:‘[a: Cu
k X,
L
a) %‘fﬁ"%’%%‘ﬁ' i ﬁM oK SRk
0,81 | 0,81
4 10 100 1000 4 10 100 1000

Err /Yo mimita)y <3 Err/Yeemo,mith)y<3

Abb. 7.7: Verhiltnis der ECM-FlieBspannungen Ygcasmitr/v<s (bestimmt unter Verwendung der
Begrenzung von Yecy auf Hyr/Yecm < 3, Kap. 6.1) zu Yecarohner/y<s (bestimmt
ohne die Begrenzung auf H;r/Yrcym < 3) in Abhéngigkeit von Err/Ygpon mith)/y <s:
Vergleich zwischen FE- und Experimentaldaten (alle Werte ohne Pile up-Korrektur),
a: das ECMi nach Gl. (2.12) angewandt auf alle untersuchten Materialien (Tab. A.3),
b: das ECMv nach Gl. (2.13) angewandt auf alle Materialien mit Druckversuchergeb-
nissen, aufer A1(100) (Tab. A.3), W(100) und Cu hervorgehoben.
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Der letzte untersuchte Einfluss ist die Begrenzung der Ygecy auf Hyr/Yecoy < 3, wie es in
der Software Indent Analyzer der ASMEC GmbH umgesetzt ist (Kap. 6.1). Auch hier ist
das Verhiltnis der Ygcops mit dieser Begrenzung zu solchen ohne diese Begrenzung fiir die
Experimentaldaten vergleichbar mit den Simulationsdaten (Abb. 7.7a,b). Ebenso ist der
Einfluss, den die Verfestigung auf die FE-Daten hatte, wieder in dhnlicher Weise in den
Experimentaldaten erkennbar (Abb. 7.7b: W(100) mit n=0,165, Cu mit n=0,015).
Aufgrund dieser Ubereinstimmungen zwischen Experimental- und Simulationsdaten in den
vorgestellten Verhéltnissen kann vermutet werden, dass sich die ECM fiir reale Materiali-
en wie fiir die FE-Daten verhalten. Damit wéren dann die detaillierten, in Abhéngigkeit
von E/Y | nund E/Edenier dargestellten FE-Ergebnisse zu den ECM (Kap. 6.1) auf die
Experimentaldaten iibertraghar. Dies wiirde das Verstédndnis fiir die mit den ECM erhal-
tenen Fliefspannungen deutlich vertiefen. Zwingend logisch ist dieser Schluss jedoch nicht,
da die beobachteten Verldufe, die die Unterschiede der jeweils ins Verhiltnis gesetzten
Groflen darstellen, auch vollstdandig aus den ECM und nicht aus den Materialeigenschaften
herriithren konnten.

Aus diesem Grund sollen im Folgenden die Ygcys zu absoluten Referenzgrofien, ndmlich
zu den Ypy aus Druckversuchen, in Beziehung gesetzt werden (Abb. 7.8). Da fiir alle Pro-
ben mit Druckversuchergebnissen auch AFM-Scans der Eindriicke vorliegen, wird dabei
stets das Pile up korrigiert. Bei der Darstellung der Messdaten mit und ohne der Begren-
zung der Ygon auf Hir/Ypen < 3 (Abb. 7.8) ist zu erkennen, dass diese Begrenzung
die Ygcon-Werte stets verschlechtert, das heifit, weiter von der Referenz Yy entfernt. Die
nachfolgenden Betrachtungen beziehen sich deshalb stets auf die Werte ohne diese Be-
grenzung. Es zeigt sich dabei die zu erwartende Uberschitzung der FlieBspannungen bei
der Anwendung des ECMi (Abb. 7.8a) auf die realen verfestigenden Materialien. Diese
Uberschitzung entsteht unter anderem durch das nicht eingebrachte Verfestigungsverhal-
ten, was dazu fiihrt, dass eher die repriasentativen Spannungen bei e, ~ 7,5% als die nied-
riger liegenden Anfangsfliespannungen Y bestimmt werden (Kap. 2.1.2). Eine zusétzliche
und fiir das ECMi nicht von dem gerade beschriebenen Mechanismus trennbare Ursache
fiir eine Uberschiitzung der FlieBspannungen ist der Size effect (Kap. 2.1.7). Da die FlieBzo-
nen der Nanoindentationsversuche deutlich kleiner sind als die Druckproben, miissten bei
Materialien mit einem ausgepriagtem ISE die Ygop-Werte iiber denen der Druckversuche
liegen. Der Anteil des ISE an der Uberschatzung der Yo aus dem ECMi lasst sich aber
durch die Verwendung des ECMv von der Uberschitzung der FlieBspannungen aufgrund
der Bestimmung der repridsentativen Spannung trennen. Denn unter der Voraussetzung,
dass die mit den Druckversuchen ermittelten Verfestigungsexponenten n im Groflenbereich
der Nanoindentationsmessungen noch Giiltigkeit besitzt, sollte bei Verwendung des ECMv
der Einfluss der Verfestigung eliminiert werden und nur noch der ISE als Hauptursache
der Uberhohung der Ygc - gegeniiber den Ypy-Werten iibrig bleiben. Tatséichlich ergeben
sich fiir die meisten untersuchten (metallischen) Materialien mit zur Verfiigung stehen-
den Verfestigungsinformationen sehr gute Ubereinstimmungen der Ygca, mit den Ypy
(Abb. 7.8b). Dies zeigt unter anderem die Giiltigkeit der mittels der Auswahlkriterien der
Nanoindentationsmesskréifte (Abb. 3.11) forcierte maximal mogliche Nihe dieser zur ma-
kroskopischen Groflenskala, die Angemessenheit der npy-Bestimmung anhand des Fits des
Materialmodells an die représentativen Verzerrungen e, (Kap. 2.2.3) sowie das Verbesse-
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rungspotential des ECMv gegeniiber dem ECMi (Kap. 2.1.4). Die Materialien, die trotz
der Verwendung des ECMv immer noch Ygcy,-Werte deutlich iiber den Ypy zeigen, wie
zum Beispiel die untersuchten amorphen Metalle und das Hartmetall 2 (Abb. 7.8b), be-
sitzen dann in Ubereinstimmung mit der obigen Annahme auch einen deutlich iiber den
GroBlenbereich der Nanoindentationsmessungen hinausreichenden Einflussbereich des ISE
(Abb. 8.1). Zu erkennen ist auch, dass fiir Materialien mit grofien Verfestigungspotentialen,
wie 210Cr46 mit npy=0,222, der Ubergang vom ECMi zum ECMyv eine groBe Verbesserung
der Ygon-Werte nach sich zieht und bei schwach verfestigenden Materialien, wie Kupfer
mit npy=0,015, die Ygop-Werte beinahe unveréindert bleiben (Abb. 7.8).
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Abb. 7.8: Verhiltnisse der Yrca- zu den Ypy-Werten in Abhéngigkeit von Err/Ypy und der
YEeon-Begrenzung auf g < 3, Messdaten fiir alle Proben mit Druckversuchergebnissen
(Tab. A.3) im Vergleich mit Simulationsdaten, alle Werte mit Pile up-Korrektur,
a: fiir das ECMi, Gl. (2.12) und b: fiir das ECMv, Gl. (2.12).
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Jetzt kann auf Basis des weiter oben gefithrten Indiziennachweises der Anwendbarkeit
der FE-Ergebnisse (Kap. 6.1) auf die Experimentaldaten sowie des Vergleichs der ECM-
Flielspannungen mit denen aus Druckversuchen ein Schema erstellt werden, das fiir die
untersuchten Materialien (Tab. A.1, A.2) die in Abhéngigkeit der vorhandenen Eingangs-
daten optimale mogliche Konfiguration der Ezpanding cavity-Modelle bereitstellt (Tab.
7.1). Dieses Schema kann auch als Empfehlung fiir die Umsetzung der ECM auflerhalb des
Rahmens dieser Arbeit verstanden werden. Zudem werden natiirlich alle weiteren Auswer-
tungen mittels der ECM in der vorliegenden Arbeit mit diesem Schema durchgefiihrt.

Tab. 7.1: Aus den FE- (Kap. 6.1) und Experimentaldaten (Kap. 7.3.2) fiir die untersuchten
Proben (Tab. A.1, A.2) gewonnene Ubersicht {iber eine optimale Konfiguration
der Expanding cavity-Modelle (Kap. 2.1.4) in Abhéngigkeit der zur Verfiigung
stehenden Informationen iiber das Pile up (PUF') und das Verfestigungsverhalten
(n). Grundsétzlich sollte immer E* verwendet und die Begrenzung von Ygcy, auf
g < 3 vermieden werden.

Informationen verfiighar tiber: verwendetes ECM:
PUF | n Modell | Pile up-Korrektur fiir Hr, Err
nein nein ECMi, Gl (2.12) nein
ja nein ECMi, GI. (2.12) ja
nein ja ECMyv, Gl. (2.13) nein
ja ja ECMv, Gl. (2.13) ja

Zu erwéhnen ist, dass je weniger Informationen vorliegen, die ECM-Fliespannungen im-
mer grofer bestimmt werden. Bei Verwendung des idealplastischen Ansatzes ist die Flief3-
spannung ansatzgemifl fiir verfestigende Materialien zu hoch (Kap. 6.1) und bei Ver-
nachlassigung des PUF' erhoht sie sich aufgrund der damit zu grofien Héarte. Hinzu kom-
men die generelle Uberschiitzung der FlieBspannung durch das ECM fiir kleine £/Y (Abb.
6.1) und der Size effect beim Vergleich mit makroskopischen Fliespannungen. Zudem ist
bei genauer Betrachtung kein direkter Nachweis moglich gewesen, ob bei den Keramiken
und mineralischen Glésern, die den Druckversuchen nicht zugénglich waren, aufgrund ihres
vom verwendeten (FE-)Materialmodell abweichenden Materialverhaltens (Kap. 2.1.6) doch
grofere Fehler in den Yo -Werten auftreten (siehe Kap. 7.3.3, 7.3.4).

7.3.3 FlieBspannungsbestimmung mittels LPU-Messungen

Im Folgenden sollen die Ergebnisse fiir die Fliespannungen Y; pyy aus dem Loading partial
unloading-Verfahren (Kap. 2.2.1, 3.1.3) betrachtet werden. Es zeigt sich fiir die dahinge-
hend untersuchten Proben (Tab. A.3) eine Abhéngigkeit der ermittelten Y7 pyy vom Radius
R der verwendeten Kugelindenter, wobei die Y7 pyy stets in Richtung kleinerer R ansteigen
(Abb. 7.9). Dabei sei auch nochmal darauf hingewiesen, dass der Beginn des FlieBprozesses
anhand der F-h-Kurve eines Kugelkontakts nur verspétet in Abhéngigkeit von R wahrge-
nommen werden kann (Kap. 6.2). Der sich schon rein dadurch ergebende Anstieg der Y7 py
hin zu kleineren R kann aber die beobachteten Anstiege in Abb. 7.9 noch nicht vollstindig
erklaren. Diese sind deshalb zu einem grofien Teil auf die Mechanismen des Indentation
size effect (Kap. 2.1.7) zuriickzufithren, was in Kap. 8.2.2 gesondert diskutiert wird.
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Abb. 7.9: Mittels des LPU-Verfahrens ermittelte Fliespannungen Y7 pyy in Abhéngigkeit des ver-
wendeten Kugelradius R fiir alle Proben, fiir die LPU-Ergebnisse vorliegen (Tab. A.3),
a,c,d: Materialien siehe Beschriftung,
b: Materialien mit hohen und niedrigen Verfestigungspotentialen (HM2: npy=0,26,
210Cr46: npy=0,222, a-Cuyq: npy=0,03, HSS-Co10: npy=0,071, siehe auch Abb. 7.3)

Eine weitere wichtige Eigenschaft der LPU-Versuche ist die Tatsache, dass bei diesen nicht
unbedingt die FlieBgrenze, sondern eigentlich nur eine kritische Kontaktkraft FLIU be-
stimmt wird, ab der der vorliegende Kugelkontakt keine reversiblen Kraft-Verschiebungs-
Kurven mehr zeigt. Diese irreversiblen F-hA-Kurven miissen nicht unbedingt durch plas-
tisches Flieen verursacht sein, sondern koénnen vielfiltige Ursachen haben. Beispiele fiir
Prozesse, die nicht an einen FlieSprozess gekoppelt sind und trotzdem zu irreversiblen F-
h-Kurven fiihren, sollen im Folgenden anhand des Kugelkontakts mit Quarzglas gegeben
werden (Abb. 7.10). Dort ist zu erkennen, dass, begrenzt durch die von den Spitzenradi-
en der verwendeten Kugelindenter abhéngigen, fiir die Rissbildung kritischen raumlichen
Maxima der VON-MISES-Spannungen der HERTZschen Kontakte o{ .., erst fiir Ku-
gelindenter mit R < 20um iiberhaupt die Moglichkeit besteht, dass Quarzglas bis zur
FlieBgrenze (hier festgelegt iiber Ygony;) rissfrei belastet werden kann. Das heifit, fiir In-
denter mit R > 20um bilden sich durch den Kugelkontakt schon vor dem Erreichen der
(ECMi-)Flielgrenze HERTZsche Kegelbriiche [HERZL 2006] heraus und verhindern damit
prinzipiell die Detektion dieser FlieSgrenze mittels des LPU-Verfahrens (Abb. 7.10).
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Abb. 7.10: Radiusabhiingige inelastische Grenzen beim Kugelkontakt mit Quarzglas
im Vergleich mit Ygcy; aus dem Expanding cavity-Modell nach Gl. (2.12):
gitiss .+ kritische rdumliche Maxima der VON-MISES-Spannungen (des HERTZschen
Kon‘éakts), ab denen lichtmikroskopisch sichtbare Rissbildung einsetzt (Bilder 1, 2, 3),
&{’/lj\‘ijem: kritische rdumliche Maxima der VON-MISES-Spannungen, ab denen licht-
mikroskopisch sichtbare rissfreie plastische Deformation einsetzt (Bilder 4 und 5, fiir
R=54um wurde vor der Rissbildung keine plastische Deformation beobachtet),
&{}-ﬁ{H ert»=Y L py: kritische rdumliche Maxima der VON-MISES-Spannungen, ab denen

irreversible F-h-Kurven mittels des LPU-Verfahrens ermittelt werden.

Jedoch stellt die Rissbildung im vorliegenden Fall nur eine theoretische obere Grenze dar.
Zu erkennen ist nédmlich auch, dass die kritischen 6{7@7[{67,& aus dem LPU-Verfahren deut-
lich niedriger als die kritischen 6{%@5’ Hert» D€l Rissbildung liegen (Abb. 7.10). Es miissen
also noch andere Prozesse deutlich unterhalb der Rissbildungsgrenze wirken, die zu irrever-
siblen F'-h-Kurven fithren. Diese Prozesse miissen auch gréffendimensionsabhéngig sein, da
der 6\ ter.- Verlauf in Richtung kleinerer R ansteigt (Abb. 7.10). Ein Teil dieser niedri-

gen Y7 py-Werte ist eventuell {iber die sich unterhalb der Oberfliche heraushildenden und
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damit spéter sicht- als detektierbaren Kegelbriiche [HERZL 2006] erklérbar. Weitere po-
tentielle Mechanismen dahingehend konnten groBendimensionsabhéngige Uberginge von
Haft- zu Gleitreibung im Kontaktbereich, jamming-Prozesse in Glasern (Kap. 2.1.6) und
anfingliches Kollabieren von Poren in Keramiken sein (siche auch Kap. 8.2.2).

Es sei an diesem Punkt erwéhnt, dass zu Abb. 7.10 vergleichbare 6{/}f,..- Verliufe mit
deutlich unterhalb der Ygcy liegenden Yy py-Werten nur fiir sprode Materialien wie Glaser
und Keramiken gefunden wurden (Abb. 8.2). Metallische Proben zeigen diese nicht (Abb.
8.1). Dies und die bemerkenswerte Tatsache, dass unterhalb der ECMi-Fliefigrenze riss-
freie plastische Eindriicke beobachtet wurden (Abb. 7.10), legt nahe, dass es sich dabei
auch um ein Problem mit der fiir diese sproden Materialien nicht angemessenen Ge-
staltinderungsenergiehypothese (Kap. 2.1.2) handelt'. Das Ygcoay; aus Berkovicheindring-
versuchen ist dann fiir das Quarzglas, bei dem die VON-MISES-Spannung vermutlich nicht
ausschlaggebend fiir inelastisches Verhalten ist, nicht mit dem Y7 py aus Kugelkontakexpe-
rimenten vergleichbar (siehe dazu auch den néchsten Abschnitt, Kap. 7.3.4).

7.3.4 Vergleichbarkeit der FlieBspannungen aus den verschiedenen Verfahren

Die mittels der ECM (Kap. 2.1.4, 7.3.2), des LPU-Verfahrens (Kap. 2.2.1, 3.1.3, 7.3.3)
und der Druckversuche (Kap. 2.2.3, 3.3, 7.3.1) ermittelten Fliefspannungen sollen hier
auf Vergleichbarkeit iiberpriift werden. Das Ziel dabei ist zum einen die Feststellung der
prinzipiellen Eignung der Verfahren zur Ermittlung von ReferenzflieBspannungen fiir die
mittels des Konzepts des effektiv geformten Indenters ermittelten rdaumlichen Maxima der
VON-MISES-Spannungen oy, gr. Zum anderen soll auch die Eignung der Verfahren zur Be-
stimmung von allgemeingiiltigen FlieBspannungen abgeschitzt werden. Dabei ist anhand
der Gegeniiberstellung der FlieBspannungswerte aus den ECM, dem LPU-Verfahren und
den Druckversuchen im Rahmen der Betrachtung des ISE (Kap. 8, Abb. 8.1, Abb. 8.2)
zu erkennen, dass diese im allgemeinen schlecht vergleichbar sind. Nur fiir die Stéhle wer-
den oft unter den Verfahren vergleichbare Fliespannungen ermittelt. Dieser Mangel an
Vergleichbarkeit hat mehrere Ursachen.

Eine erste Erklarung liegt in den unterschiedlichen Spannungs-Verzerrungs-Feldern der den
Verfahren zu Grunde liegenden Experimente. Vergleichbar konnen die Fliespannungen
dieser Verfahren deshalb prinzipiell nur sein, wenn die verwendete Vergleichsspannungshy-
pothese (hier die GEH) den untersuchten Materialien angemessen ist. Dies ist zum Beispiel
fiir die Stéhle der Fall, weswegen dort die unterschiedlichen Verfahren vergleichbare Ergeb-
nisse zeigen (Abb. 8.1, rechts). Fiir Materialien bei denen die GEH nicht angemessen ist,
sind die Fliespannungswerte aus unterschiedlichen Verfahren nur dann vergleichbar, wenn
diese auf der selben Kontaktgeometrie beruhen. Der Vergleich basiert dann nicht mehr auf
einer direkt den physikalischen Prozessen zuordenbaren kritischen Fliespannung, sondern
nur auf einem Spannungswert (hier dy5/), der mit dem Spannungsfeld und damit (im vor-
liegenden Fall) in unbestimmter aber konstanter Art und Weise mit den echten kritischen
Spannungskomponenten verbunden ist. Da die untersuchte Materialauswahl (Tab. A.1,
A.2) aufgrund der Abdeckung des E/Y-Raumes auch Materialien enthélt, die schlecht mit

!Die ECM in den vorliegenden Formen (Kap. 2.1.4) bestimmen die skalaren FlieBspannungen Yzcas
mittels der Schubspannungshypothese (TRESCA-Kriterium), die vor dem Hintergrund der erreichbaren
experimentellen Genauigkeiten als dquivalent zur GEH angenommen wird [JOHNSON 1985].
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der GEH beschreibbar sind (z.B. mineralische Gliser und Keramiken, wie in Kap. 7.3.3 fiir
Quarzglas gezeigt wurde), kann fiir eine Uberpriifung eines Verfahrens iiber allen untersuch-
ten Materialien nicht der Weg iiber allgemeingiiltige FlieBspannungen als Referenzgrofien
gegangen werden. Es bleibt nur die Moglichkeit anhand der &y, Verfahren mit &hnlicher
Kontaktgeometrie zu vergleichen. Das Referenzverfahren zur Bewertung der &y s - Werte
des Konzepts des effektiv geformten Indenters muss also wie dieses selbst auf Berkovichein-
dringversuchen beruhen. Die einzigen dahingehend zur Verfiigung stehenden Verfahren sind
die ECM (Kap. 2.1.4). Durch die dhnlichen Experimentalgeometrien der beiden Verfahren
bleibt damit die Vergleichbarkeit zu den FE-Ergebnissen (Kap. 6.4) und die allgemeine
Aussage iiber die Anwendbarkeit des Konzepts des effektiv geformten Indenters zur Flie3-
spannungsbestimmung (Kap. 9.2) erhalten. Fiir die Bestimmung von allgemeingiiltigen
Fliespannungswerten aus Nanoindentationsversuchen, die nicht nur im Vergleich mit Wer-
ten aus anderen Auswerteverfahren der selben Nanoindentationsexperimente giiltig sind,
bedeutet das aber auch, dass die betrachteten Verfahren in der vorliegenden Form prinzi-
piell nur fiir GEH-kompatible Materialien (z.B. Stéhle und andere metallische Materialien)
allgemein verwendbare Fliespannungen liefern. Dabei ist das LPU-Verfahren noch am fle-
xibelsten, da fiir den HERTZschen Kontakt alle Spannungskomponenten bestimmt werden
koénnen.

Des Weiteren unterscheiden sich das LPU-Verfahren und die Druckversuche in der Verzer-
rungserzeugung vom ECM. Die beiden ersteren Verfahren beruhen auf einer zeitaufgelosten
Erhohung der Verzerrungen aus dem elastischen Bereich heraus, iiber die Flieiverzerrung
ey bis in den plastischen Bereich hinein (Abb. 2.1). Damit ist eine direkte Zuordnung von
ey auf oy = Y moglich. Im Gegensatz dazu beruhen die ECM auf Eindringversuchen
mit spitzen selbstdhnlichen Berkovichpyramiden, die sofort nach Kontakt konstant ho-
he Verzerrungen im Material erzeugen (Abb. 2.13). Diese kénnen als phdnomenologischer
Mittelwert in der reprisentativen Verzerrung e, (Kap. 2.1.2iv) zusammengefasst werden.
Eine direkte Beobachtung des FlieBbeginns Y (ey ), wie fiir die beiden anderen Verfahren,
ist also beim ECM nicht mdéglich. Vielmehr wird die représentative Spannung o,(¢,) be-
stimmt (Abb. 2.1). Bei Kenntnissen iiber das Verfestigungsverhalten kann dann mit dem
ECM fiir verfestigende Materialien, Gl. (2.13), nachtréiglich unter Annahme der Giiltigkeit
des Materialverhaltens nach Gl. (2.5), o, auf Y abgebildet werden. Da aber meist n nicht
bekannt ist, erhoht sich Ygc; gegeniiber der FlieBspannung um den unbekannten An-
teil der Verfestigung des untersuchten Materials von ey bis mindestens ¢, (Abb. 7.8, 6.1).
Zusitzlich zur reinen isotropen Verfestigung kann sich aber auch zwischen der FlieBdeh-
nung, die vom LPU-Verfahren bestimmt wird, und der représentativen Dehnung, die beim
ECM mindestens vorliegt, das untersuchte Material noch erheblich verindern. Als Bei-
spiele fiir solche Verdnderungsprozesse seien druckinduzierte Verdichtung von gesinterten
Keramiken und anormalen Glédsern, Phaseniibergiinge oder auch das Jamming von STZs
in amorphen Netzwerken zu nennen (Kap. 2.1.6). Die Eigenschaften ein und des selben
Materials kénnen sich also in den Fliefzonen von Kegelkontakten erheblich von denen bei
FlieBbeginn (LPU-Kugelkontakt) unterscheiden. Auch dies kann zu Unterschieden zwischen
ECM- und LPU-Werten beitragen.

Ein weiterer wichtiger Einflussfaktor auf die ermittelten Flielspannungswerte ist der In-
dentation size effect (Kap. 2.1.7), der im folgenden Kapitel (Kap. 8) betrachtet wird.
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8 Einordnung der experimentellen Ergebnisse im Hinblick
auf den ISE

8.1 Bestimmung der FlieBzonengréBe (FEM)

Die FlieBzonengréfien werden im Folgenden nicht iiber das Volumen, sondern iiber die zur
Probenoberfliche parallelen Fliefzonenradien ay (z.B. Abb. 4.1) beschrieben. Der damit
durch die voneinander abweichenden Flielzonengeometrien entstehende Fehler wird ver-
nachléssigt. Bei den Berkovicheindringexperimenten wird bei der ay-Bestimmung in zwei
Varianten unterschieden. Liegt fiir ein betrachtetes Material die ,-¢,-Kurve aus Druck-
versuchen vor, wird diese direkt als Materialmodell in der FE-Kegeleindringsimulation
verwendet. Ist der materialspezifische o,-¢,-Verlauf nicht bekannt, wird in der Simulation
das Standardmaterialmodell (Gl. (2.5)) mit E,.r, Yecam (Tab. A.4) und n=0,05 verwendet
(siche Abb. 6.11c). Der FlieBzonenradius wird dann in beiden Fillen aus den entstehen-
den e, yp-Feldern (Abb. 2.10) ausgelesen. Fiir die LPU-Kugelkontaktexperimente wird
die FlieBzonengréfie beim detektierten FlieBbeginn (FZEV) durch die Festlegung eines fes-
ten Verhéltnisses von ay zum Kontaktradius a. bestimmt (Abb. 6.3). Dieses wird mit
Hilfe der Kugelkontaktuntersuchungen zum nur verspéitet an der Oberfliche messbaren
FlieBbeginn (Kap. 6.2) fir metallische Materialien zu ay /a.=0,6 sowie fiir Keramiken und
Gléser zu ay /a.=0,3 gewdhlt. Der Einfluss des bei Kugelkontakten nur verspétet beob-
achtbaren FlieBbeginns ist materialspezifisch. Um diesen exemplarisch fiir ein Material
abzuschétzen, wird fiir Stahle, die ein dhnliches Flieverhalten wie der simulierte Stahl in
Kap. 6.2 haben, dieser Einfluss iiber zwei Fitfunktionen, die die FlieBzonengréfie und die
FlieBspannungsiiberschéitzung in Abhéngigkeit des Kugelradius beschreiben, korrigiert:

ay /a.(R) = —0, 0084HimR +0,802, ay und a, bei FEPU

Ygemessen 2 (8'1)
SR (a—y) — 11,2405 (a—y> —0,50863 <“—Y) +1,0721.
Yrpu e ac Qe

Mit diesen Festlegungen sind nun fiir die betrachteten FlieBspannungsbestimmungsverfah-
ren die Fliezonenradien in Verbindung mit den ermittelten FlieBspannungen bekannt. Die
Fliespannungen Ypy aus den Druckversuchen gelten als makroskopische Referenzen.

8.2 Einordnung der FlieBspannungswerte nach der FlieBzonengroBe

Aus Platzgriinden werden nicht fiir alle 40 untersuchten Materialien (Tab. A.1, A.2) die
FlieBspannungsverliufe abgebildet. Die in Abb. 8.1 und 8.2 dargestellten 24 Materialien
stellen jedoch einen vollstéindigen Uberblick iiber alle gefundenen qualitative Verldufe dar.
Die nicht dargestellten Materialien sind entweder vergleichbar mit den dargestellten, wie
im Fall der Hartevergleichsplatten, der amorphen Metalle und der Hartmetalle, oder es
liegen zu wenig Messpunkte vor, um eine Aussage iiber den ISE ableiten zu kénnen.
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8 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE UND ISE

Fiir die metallischen Materialien (Abb. 8.1) zeigen sich meist Anstiege der FlieBspannungen
hin zu kleineren Fliefzonen, die als ISE interpretiert werden kénnen. Zudem liegen dort die
Y. pu iiber den Ygcons, wie das aufgrund der fiir die LPU-Verfahren tendenziell kleineren
FlieBzonen und der prinzipiell zu grofien FlieSspannungswerte (Kap. 6.2) zu erwarten ist.
Auflerdem ist gut zu erkennen, dass fiir die Stéhle, fiir die die Korrektur der Y7 pyy nach GIL.
(8.1) durchgefiihrt wurde, die korrigierten Werte gut mit den Ygcp-Verlaufen korrelieren.
Das bedeutet zum einen, dass dort die Hauptursache fiir das Abweichen der Y7py von
den Yz die in Kap. 6.2 beschriebene Uberschitzung der Y7 pp-Werte aufgrund des nur
verspétet detektierbaren Flieprozesses bei Kugelkontakten ist. Zum anderen bedeutet es,
dass fiir diese Materialien die GEH anwendbar ist, da sonst die beiden Kontaktgeometrien
nicht auf die selben Flielspannungswerte fithren wiirden (Kap. 7.3.4). Unterstiitzend fiir
diese Aussage kommt hinzu, dass fiir die metallischen Materialien mit bekannter makrosko-
pischer Fliespannung (Ypy ) die FlieBspannungen aus den Nanoindentationsversuchen bei
grofleren Kontaktkriften meist in Richtung dieser Ypy tendieren. Dies ist ebenso nur bei
Anwendbarkeit der GEH denkbar, da die Druckversuche eine dritte Experimentalgeome-
trie darstellen, die nur bei einer angemessenen Vergleichsspannungshypothese vergleichbare
Fliespannungen liefern kann. Zu erkennen ist zudem, dass fiir die meisten untersuchten
Materialien noch innerhalb des in dieser Arbeit mittels der Nanoindentation abgedeckten
Kontaktkraftbereichs (bis 500mN) die meisten Materialien schon makroskopisches Verhal-
ten zeigen. Nur das amorphe a-Cuyy und der 42CrMo4-Stahl zeigen noch kleinere Ypy .
Tendenziell ist auch zu erkennen, dass weichere Materialien einen stérkeren ISE zeigen
als héartere, wie das fiir die Strain gradient theory of plasticity (Kap. 2.1.7) zu erwarten
ist [NI1X und GAO 1998]. Eine Ausnahme bei den qualitativen Verldufen der metallischen
Werkstoffe stellt das Hartmetall 2 (Abb. 8.1, links, 2.v.u.) dar, dass aber aufgrund seiner
Mikrostruktur aus {iberwiegend WC-Kristallen in einer Ni-Matrix eine Ausnahme ist und
eventuell besser den Keramiken zuzuordnen ist.

Die Werte fiir die Keramiken und oxidischen Gléaser zeigen oft ebenso Anstiege der Flief3-
spannungen hin zu kleinen ay, jedoch korrelieren dort die Werte fiir die ECM und das
LPU-Verfahren nicht (Abb. 8.2). Meist liegen hier die Y pyy deutlich unterhalb der Ygecyy,
was nicht {iber die beschriebenen Abweichungen der Kugelkontaktverfahren (Kap. 6.2)
erklarbar ist. Eine der Ursachen dieser Unterschiede ist vermutlich die fiir diese Materia-
lien nicht angemessene GEH (Kap. 7.3.3, 7.3.4). Des Weiteren zeigen einige Keramiken
und Gléser trotz eines Ypcy-Verlaufs ohne Anzeichen einer Griofienabhéngigkeit (z.B. FS,
BKY7, ZrO,) einen deutlichen Y7 py-Anstieg hin zu kleineren Dimensionen. Die moglichen
Ursachen fiir diese Eigenschaft des LPU-Verfahrens werden in Kap. 8.2.2 betrachtet. Eine
Ausnahme bei den Glasern ist das Kalknatronglas (Abb. 8.2, rechts, 3.v.u.). Dort liegen
bemerkenswerterweise die Y7 py wie fiir die Metalle {iber den Ygc)s, was eventuell auf eine
bessere Angemessenheit der GEH hindeutet (die leichte Abnahme der Ygcoy, ist auf den
Spitzenverrundungseinfluss zuriickzufiithren).

Die physikalischen Ursachen fiir die beobachteten Flielspannungsverldufe werden in den
folgenden zwei Abschnitten 8.2.1 und 8.2.2 nidher betrachtet.
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0 Y. py, Loading partial unloading-Verfahren @ Ygpcou, Erpanding cavity-Modelle nach Tab. 7.1
O Ypv, Druckversuche e Y1 py mit Gl. (8.1) korrigiert
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Abb. 8.1: Indentation size effect: Abhingigkeit der Fliespannungswerte Y aus verschiedenen
Verfahren von den mittels der FEM abgeschéitzten Fliefzonendurchmessern ay,
links: fiir verschiedene metallische Materialien,
rechts: fiir verschiedene Stéhle,
(das jeweils verwendete ECM wird hinter der Materialbezeichnung angegeben).
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0 Y. py, Loading partial unloading-Verfahren < Ygcar, Expanding cavity-Modelle nach Tab. 7.1
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Abb. 8.2: Indentation size effect: Abhéingigkeit der FlieBspannungswerte Y aus verschiedenen
Verfahren von den mittels der FEM abgeschétzten FlieBzonendurchmessern ay,
links: fiir verschiedene Keramiken,
rechts: fiir mineralische Gléser, Sigradur und Saphir,
(das jeweils verwendete ECM wird hinter der Materialbezeichnung angegeben).

94



8 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE UND ISE

8.2.1 Ursachen der FlieBspannungsverlaufe fiir die ECM

Die Bestimmung der Fliespannungen mittels der ECM beruht auf Eindringversuchen mit
Berkovichindentern, fiir die Indenterflichen- und Maschinensteifigkeitsfunktionen benotigt
werden. Fehler in diesen Funktionen werden jedoch ausgeschlossen, da fiir einzelne Proben
(z.B. BK7, Abb. 8.2) dimensionsunabhéngige Ygrcys-Verldufe gefunden wurden.

ISE: In den Dimensionen der durchgefiihrten Berkovicheindringexperimente (ay ~1-10um)
ist im Hinblick auf die Groflenabhéngigkeit hauptsichlich der Einfluss der Verzerrungsgra-
dienten von Belang (Kap. 2.1.7). Dabei gewinnen im unteren Mikrometerbereich die iiber
die Verzerrungsgradienten erzeugten Versetzungen (GNDs) gegeniiber den dimensionsun-
abhéngig aufgrund der Verzerrungen entstehenden SSD an Einfluss. Damit liegen bei ab-
nehmenden Grofienskalen iiberproportional hohe Versetzungsdichten vor, was im Folgen-
den die Beweglichkeit neu gebildeter Versetzungen behindert und somit die FlieSspan-
nung erhoht. Bei amorphen Netzwerken existieren dquivalente Mechanismen mit den STZs
(Kap. 2.1.6, 2.1.7). ISE-Mechanismen aus kleineren Dimensionen sind hier meist noch ver-
nachléssigbar, was das Ausbleiben des ISE bei nicht fiir Verzerrungsgradienten anféllige
Materialien (kleine £/Y") wie F'S oder ZrOy (Abb. 8.2) erklirt.

Informationen iiber das Verfestigungsverhalten: Fiir viele der metallischen Mate-
rialien (Abb. 8.1) ist iiber Druckversuche das Verfestigungsverhalten bekannt. Dieses kann
somit iiber die Verwendung des ECMv, Gl. (2.13), in die Yrca-Bestimmung einflielen. Fir
die Keramiken und Gléser existieren keine solchen Informationen, weshalb dort das ECMi,
Gl. (2.12), verwendet wird. Dieses bestimmt die Fliespannung ansatzbedingt bei verfesti-
genden Materialien zu hoch (Kap. 6.1). Wird also angenommen, dass die Keramiken und
Glaser verfestigen, erklart dies zum Teil den dortigen Versatz zwischen Y7 py und Yecoay.
Oberflichengradienten: Da die Tiefenausdehnung und der Radius der Kegelflieizonen
nahezu gleich sind (Abb. 2.13), konnen die Festigkeitsanstiege auch zum Teil iber Ober-
flachengradienten, wie zum Beispiel Bearbeitungsrandschichten mit durch die mechanische
Politur erhohten Versetzungsdichten, hervorgerufen werden. Dieser Randschichteinfluss ist
nicht von einem echten ISE trennbar. Jedoch sind Randschichten vermutlich von unterge-
ordnetem Einfluss, da viele Materialien gar nicht das Potential haben, so stark zu verfes-
tigen, wie es fiir die beobachteten Yzcy-Anstiege notwendig wire.

Einfluss der Oberflichenrauheit: Je grofler die Oberflichenrauheit in Relation zur
Eindringtiefe wird, desto kleiner wird durch das verstéirkte Aufliegen des Indenters auf
den Rauheitsspitzen die reale Kontaktfliche im Gegensatz zur Flachenfunktion. Dieser Ef-
fekt fiihrt zu zu kleinen H;7 [BoBJI und Biswas 1999] und zu unterschitzten Fjp-Werten
[WALTER et al. 2007], was im Folgenden die ISE-Darstellung iiber zu niedrig bestimmte
Yrcon-Anstiege beeinflusst [KiMm et al. 2007]. Da jedoch fiir die vorliegenden Messungen
die Oberflichenrauheiten sehr klein sind, ist dieser Einfluss vermutlich vernachléssigbar.

8.2.2 Ursachen der FlieBspannungsverlaufe fiir das LPU-Verfahren

ISE: Die Flieizonengrofien sind fiir die durchgefiihrten LPU-Kugelkontakte gegeniiber de-
nen der Berkovichkontakte meist kleiner (ay ~0,1-1pm). In diesen Bereichen sind dann
neben den Verzerrungsgradienten noch andere ISE-Mechanismen von Bedeutung. So be-
hindern nicht mehr nur hohe Versetzungsdichten die Versetzungsbewegungen und das Wir-
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ken von Versetzungsquellen, sondern auch das Fehlen von freier Wegldnge (Kap. 2.1.7).
Zusétzlich kann eine fast vollstandige Abwesenheit von Gitterfehlern oder STZs in klei-
nen Volumina die plastische Deformation erschweren und die FlieBspannung in Richtung
der theoretischen Fliefigrenze verschieben (Kap. 2.1.7ii), was vermutlich auch die Ursache
fiir den starken Anstieg der Y7 py-Werte des versetzungsarmen Saphirs (Abb. 8.2, rechts
unten) ist. Diese Effekte fiihren dann bei Kugelkontaktexperimenten zu einer Erhohung
der AnfangsflieBspannungen gegeniiber Werten, die in grofieren Fliefizonen vorliegen (Abb.
8.1, 8.2). Fiir die Gliaser und Keramiken liegen die Y7 py aber teils sehr viel tiefer als
die Yo, aus dem ECMi (Abb. 8.2), obwohl die Fliefizonen bei Letzteren grofier sind.
Dies liegt zum Teil an der fiir diese Materialien nicht angemessenen GEH (siehe Kap.
7.3.3, 7.3.4) und der prinzipiellen Uberschiitzung der FlieBspannungen bei Anwendung des
ECMi auf verfestigende Materialien (Kap. 6.1). Davon abgesehen wirken in sproden Ma-
terialien aber auch noch andere Mechanismen die zu einem Y7 py-Abfall fithren konnen.
Zu nennen sind dahingehend die groflenabhéngige Neigung zu Sprodbriichen (Abb. 2.11,
7.10) und, damit verbunden, groflenabhéingige Potentiale an ertragbaren plastischen Ver-
zerrungen. Bei Kugelkontakten mit sproden Materialien begrenzt dabei nicht mehr nur
die kritische Last beim Erreichen der FlieBspannung, sondern iiberlagernd auch das Errei-
chen einer kritischen Bruchspannung den Bereich elastischer Deformationen (Abb. 7.10).
Die iiber den Anstieg hin zu kleineren R zu erkennende Dimensionsabhingigkeit dieser
Bruchspannung (Abb. 7.10) ldsst sich iiber die lokale Natur plastischer Deformationen und
Oberflichenenergieeffekte erkldren. In grofien Volumina existieren ausreichend Struktur-
schwachstellen (Versetzungen, STZs, Poren), die als Rissursprung dienen kénnen. Dies ist in
kleinen Dimensionen nicht mehr der Fall, so dass dort die Rissbildung erschwert wird. Eben-
so wird in kleinen Gréflendimensionen die Erzeugung von freier Oberfliche (Rissbildung)
energetisch ungiinstiger gegeniiber der Volumendeformation (plastisches Flieflen), womit
dort das Potenzial an ertragbarer plastischer Verzerrung steigt (Abb. 7.10, Kap. 2.1.7,
[KERMOUCHE et al. 2008]). Zusétzlich kénnten Jamming-Prozesse (leichtes Umlagern und
sofortiges Wieder-Blockieren von STZs, Abb. 2.8) sowie noch vor dem globalen Strukturver-
sagen (Flieflen) stattfindende Volumenkomprimierung zu den sehr friih detektierten irrever-
siblen F-h-Kurven bei grofieren R beitragen (Kap. 7.3.3). Diese Mechanismen wéren ebenso
dimensionsabhéngig, da fiir kleine Kontakte deutlich weniger STZs und Volumenschwach-
stellen fiir solche leichten Umlagerungsprozesse zur Verfiigung stehen. Diese beiden Mecha-
nismen wiirden auch das LPU-Verfahren, das direkt die AnfangsflieBspannung detektiert,
stirker beeinflussen als die ECM, die auf Berkovicheindringversuchen mit sofort vorliegen-
den sehr hohen Verzerrungen basieren. Des Weiteren konnten grofenabhiingige Ubergénge
von Haft- zu Gleitreibung in den Kontaktflichen zu der Dimensionsabhéngigkeit der detek-
tierten kritischen Lasten beitragen. Zusammenfassend stellt sich die Groflenabhéngigkeit
von LPU-Kugelkontakten als wesentlich komplexer als die von Berkovichkontakten heraus.
Oberflichengradienten: Auch fiir Kugeleindringexperimente wird die Tiefenausdehnung
der FlieBzonen bei kleineren R geringer. Damit konnten die beobachteten Anstiege hier
ebenfalls mit Oberflaichengradienten, wie zum Beispiel Bearbeitungsrandschichten erklarbar
sein. Jedoch kénnen Randschichten auch hier nur einen Teil der Erkldrung liefern, da die
meisten Materialien, wie schon erwahnt, gar nicht das Potential besitzen, so stark zu ver-
festigen, wie dies fiir die beobachteten Yy py(R)-Anstiege (Abb. 7.9) notwendig wére.
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8 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE UND ISE

Messgenauigkeit des Messsystems: Eine weitere Erklirung der Anstiege der Yipy
in Richtung kleinerer Kugelradien ist die Interaktion zwischen der Messgenauigkeit des
verwendeten Messsystems und der Grole der messbaren Informationen iiber den Status des
FlieBprozesses (Kap. 6.2). Fiir kleinere Kugelradien kann dabei der FlieBbeginn erst spéter
detektiert werden, womit dann ein scheinbarer Anstieg der Y py-Werte hin zu kleineren
ay gemessen wird. Dieser Effekt kann jedoch die beobachteten Anstiege, speziell fiir die
Keramiken und Gléser, nicht vollsténdig erkldren (siehe auch Kap. 8.2).

Oberflachenrauheit: Kugelkontakte sind aufgrund der kleinen Eindringtiefen empfind-
licher auf Oberflachenrauheiten als Berkovichexperimente (Kap. 8.2.1). Bei ungiinstigen
Verhiltnissen zwischen Rauheit und Eindringtiefe kann die Einebnung der Rauheitsspitzen
die exakte Detektion der kritischen Last storen und zu fehlerhaften Y; pi-Werten fiithren.
Da die untersuchten Proben aber sehr glatt sind, ist dieser Einfluss hier vermutlich gering.

8.3 Vergleichbarkeit der FlieBspannungen im Hinblick auf den ISE

Zu den prinzipiellen Unterschieden zwischen den ECM und dem LPU-Verfahren aufgrund
der Kontaktgeometrie und der verwendeten Vergleichsspannungshypothese wurde in Kap.
7.3.4 schon einiges gesagt. Hier sollen jetzt Aussagen zur Vergleichbarkeit der Verfahren
aufgrund des ISE gegeben werden. Begonnen wird mit der Anwendbarkeit von Flielspan-
nungen aus Nanoindentationsversuchen als Referenzgrofien zur Beurteilung von ebenso auf
Nanoindentationsmessungen beruhenden Flielspannungsbestimmungsverfahren, wie dem
Konzept des effektiv geformten Indenters. Dabei muss jetzt nicht nur die Kontaktgeome-
trie der beiden zu vergleichenden Verfahren wegen den unterschiedlichen Flieprozessen in
der Materialauswahl gleich sein (Kap. 7.3.4), sondern es miissen zusétzlich die Experimen-
te aufgrund des ISE auch im selben Gréflenbereich durchgefiihrt werden. Deshalb werden
zur Beurteilung der Fliespannungen aus dem Konzept des effektiv geformten Indenters
die Referenzwerte Yrcy nur exakt fiir die Kontaktkriafte der Berkovichexperimente her-
angezogen, auf denen auch die EHA-Fits des effektiv geformten Indenters beruhen. Damit
unterliegt die Y- und die Ygcop-Bestimmung den selben Einfliissen. Diese heben sich so-
mit weitgehend gegenseitig auf und es miissen bei der Nutzung der Yz, als Referenzwerte
fiir Yg; nur noch die bekannten Abweichungen der ECM (Kap. 6.1) beachtet werden.
Weiterhin soll der Einfluss des ISE auf die Bestimmbarkeit einer allgemeingiiltigen Flief3-
spannung beurteilt werden. Wiederum nur fiir die Materialien, bei denen die GEH giiltig
ist, also fiir die Stdhle und die meisten anderen metallischen Materialien, ist zu erken-
nen, dass im Rahmen der Nanoindentation erst fiir sehr grofle Krifte der makroskopi-
sche FlieSspannungswert erreicht wird (Abb. 8.1). Zudem ist die Auspriagung des ISE vom
Verhéltnis F/Y abhéingig. Es kann also keine allgemeingiiltige Aussage zur Grenze des
ISE-Einflusses gemacht werden. Im Einzelfall muss deshalb immer eine Kontaktkraftrei-
he iiber einen grofien Kraftbereich durchgefiihrt werden, um zu iiberpriifen, ob der ISE-
Einflussbereich iiberschritten wurde. Fiir die Kugelkontaktexperimente in der Nanoinden-
tation ist dieses Vergroflern der FlieBzonen zusétzlich zu deren anderen experimentellen und
prinzipiellen Problemen auch noch schwieriger als bei Berkovicheindringversuchen. Nichts-
destotrotz sind sie aufgrund ihre Nicht-Selbstéhnlichkeit prinzipiell besser zur Bestimmung
des vollstéandigen o-e-Verlaufs eines Probenmaterials geeignet.

97



98



9 Auswertung der experimentellen Ergebnisse mit
Unterstiitzung der FEM

In diesem Kapitel werden die Moglichkeiten zur Bewertung von Fliespannungsbestim-
mungsverfahren, basierend auf Berkovicheindringversuchen, anhand der eigenen experi-
mentellen Ergebnisse (Kap. A.1) im Vergleich mit den FE-Simulationsergebnissen (Kap.
6) untersucht. Dies beinhaltet den Abgleich grundlegender Materialparameter (Kap. 2.1.3)
aus den Experimentaldaten mit denen aus Simulationen. Das hat zum Ziel, erkennbar zu
machen, in wie weit die realen Materialien vergleichbar mit den FE-Materialmodellen sind
und, darauf aufbauend, in wie weit damit dann die FE-Simulationsergebnisse fiir die Be-
wertung der FlieBspannungsbestimmung aus realen Nanoindentationsexperimenten giiltig
sind. Basierend auf diesen Voruntersuchungen wird dann, mittels paralleler Nutzung von
Simulations- und Experimentaldaten, das Konzept des effektiv geformten Indenters auf
seine Eignung zur Fliespannungbestimmung hin untersucht.

9.1 Zusammenwirken der zusammengesetzten Materialparameter

i) Der Constraint factor H/Y

Der Constraint factor beschreibt die Erhchung der Héarte gegeniiber der Flielspannung
aufgrund des unterschiedlichen Anteils an hydrostatischem Druck in der Fliefzone, der
in die Hérte, nicht jedoch in die FlieSspannung eingeht (Kap. 2.1.3ii). Eine Betrachtung
dieses Parameters an den Experimentaldaten kann also Hinweise darauf geben, in wie
weit die Spannungsverteilungen der FE-Simulationen denen der realen Eindringexperi-
mente gleichen. Zudem ist H/Y empfindlich auf das Verfestigungsverhalten (Abb. 6.7)
und erdffnet damit die Moglichkeit der Bewertung der Verfestigungscharakteristikastreu-
ung unter den untersuchten Materialien. Der Verlauf der Experimentaldaten zeigt grund-
legend eine sehr gute Ubereinstimmung mit den Simulationsdaten (Abb. 9.1), was darauf
hindeutet, dass die realen Materialien tatséchlich mit den FE-Simulationen vergleichbare
Spannungsfelder besitzen. Dies bildet unter anderem die Grundlage fiir die Anwendbarkeit
der ECM (Kap. 2.1.4). Zudem ist die Streuung der realen Daten aufgrund unterschied-
lichen Verfestigungsverhaltens im Vergleich zu der fiir die simulierten Daten vermuteten
Streuung (0 < npp < 0,3) relativ gering. Die meisten untersuchten Materialien liegen
phénomenologisch zwischen 0,05 < n < 0,15 (Abb. 9.1), wobei jedes Material natiirlich
seine eigene o-e-Charakteristik (z.B. Abb. 3.14) besitzt. Uber die in Abb. 9.1 dargestellte
Unterscheidung der fiir die H/Y-Bestimmung genutzten Ezpanding cavity-Modelle, 14sst
sich auch deren Einfluss auf die ermittelten Fliespannungen erkennen. So ist die systema-
tische Uberschatzung der Yecon; aus dem ECMi (7.8a) gut iiber die Verschiebung der mit
diesem ECM ermittelten H/Ygcon-Werte zu kleineren Werten sichtbar (Abb. 9.1). Des
Weiteren sollte erwdhnt werden, dass das Stabilisieren der H/Y-Werte bei hohen £/Y auf
3 (TABOR-Relation) fiir die untersuchten Materialien nicht gefunden werden konnte.
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9 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE

© Experimente: HIT/YECMv iiber E/YECM'U == FEM: Erp=100GPa, nrr=0,05
O Experimente: Hir/Ygon iiber E/ Yo eeee FEM: Erp=100GPa, npp=0,15
5 | | [ T T 1T I I I I I [ 1 I I
a-Fe74 | HV840 | HM2 | 42CrMo 210Cr46 | HV620 Cu
n=0,17 | n=0,139 | n=0,26 | n=0,108 n=0,222 | n=0,092 n=0,015
PMMA
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Y 2-Cud6
n=0,075
Sialon HV240
n=0,095
Zr0,
3 4 —
Kronglas
BK7
G2
2 4 J—
Sigradur
Messing
‘,’
W(poly)
1 Cd
s HV450
n=0,073
HV540
Cudd 100Cr6 HSS-C n=0.076
. . . a-Cu: 1y -Co
FS Zerodur G1 AL O, SiC Si;N, Saphir 10,03 HM3 n=0,104 HM1 1=0.071 Gold
0 I 1 I I I T T T T 17 I I |
4 10 100 E/Y 600

Abb. 9.1: Der Constraint factor H/Y fiir die Experimentaldaten (Tab. A.1, A.2) im Vergleich
mit den FE-Simulationen (vgl. Abb. 6.7), ECM-Parametrierung nach Tab. 7.1, ECMi-
oder ECMv-Verwendung bei der Datenauswertung ist kenntlich gemacht.

ii) Das Verhéltnis Wy, /Wiy

Das Verhiltnis des elastischen Anteils der Eindringarbeit zur gesamten geleisteten Arbeit
(Kap. 2.1.3iii) kann zusétzliche Einblicke in das FlieBverhalten der untersuchten Mate-
rialien liefern. Zu erkennen ist, dass die meisten Messdaten sehr gut mit den Simulati-
onsdaten iibereinstimmen (Abb. 9.2). Das ldsst vermuten, dass sich die Eindringarbeit
meist tatsédchlich wie bei den perfekten, mittels der GEH simulierten FE-Materialien in
einen elastischen und einen durch isochores Flieflen erzeugten plastischen Anteil aufspal-
tet. Die hohe Anzahl an untersuchten und sich geméafl des vorausgesetzten Materialmodells
verhaltenden realen Materialien erzeugt hier zudem eine neue Moglichkeit zur Charak-
terisierung der Proben mit abweichenden W, /W,,-Werten. So ist eine Abweichung von
den unter Verwendung von FErrp=100GPa erstellten Simulationsdaten nach rechts iiber
einen deutlich iber E =100GPa liegenden Proben-E-Modul erkliarbar (siche FE-Daten mit
Erp=400GPa, Abb. 9.2, 6.5b). Dieses Verhalten lésst sich zum Beispiel in den We;/Wiy-
Werten der Hartmetalle (HM2, HM3, Abb. 9.2), die jeweils sehr hohe E besitzen (Tab.
A.4), wiederfinden. Dahingegen ist eine Abweichung von den Simulationsdaten nach links
im Rahmen eines isochoren FlieBprozesses (z.B. dem der GEH) nicht vorstellbar und des-
halb vermutlich auf eine Verletzung der Volumenkonstanz zuriickzufiithren. Eine solche
Volumenverdichtung eines Materials (sink in, Verlagerung der Eindruckkontaktfliche zu
groferen Eindringtiefen) erzeugt dabei eine scheinbare Verkleinerung von W, und fiihrt
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9 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE

damit zu zu kleinen W, /W;,,-Werten. Dies zeigt sich anhand der Messdaten zum Beispiel
bei den nach links abweichenden W, /W, der meisten vermessenen mineralischen Gléser
(z.B. FS, G2, BK7, Abb. 9.2). Fiir diese meist anormalen Gléaser gehen bekanntermafien
Anteile der gesamten Eindringarbeit auch in Verdichtungsprozesse ein, wobei F'S eines der
anormalsten Gléser ist (Kap. 2.1.6), [GADELRAB et al. 2012] und dementsprechend hier
auch die grofite Abweichung zeigt (Abb. 9.2). Aber auch einige Keramiken und amorphe
Metalle zeigen eine, in Relation zu deren E-Moduln, erkennbare Linksverschiebung der
Wei/Wio-Werte, was dort ebenso auf einen gewissen Anteil an Volumenkomprimierung
wéhrend der Berkovicheindringversuche hindeutet (z.B. ZrOs, a-Cuyg, SiC, Abb. 9.2). Ab-
weichungen der W, /W;,-Werte aufgrund unterschiedlichen Verfestigungsverhaltes (Abb.
6.5b) oder einer E/Y-Achsenverzerrungen (Abb. 6.6) sind durch die relativ geringe Streu-
ung der realen Verfestigungscharakteristika (Kap. 9.1i) vermutlich vernachlassigbar.

© Experimente: Wy /Wio tiber E/ Yo = e EM: Erp=100GPa, nrr=0,05
O Experimente: W, /Wy, iiber E/Ygcuri eeee PEM: Ergp=400GPa, nrpr=0,15
W | | | [ 1 I I I [ T T T 171 I [ I |
i Sigradur | sic Sialon | Si,N, | Saphir | PC HM3 |HM2 |Hvs40 [100cre |210Cras [ HMI
[U/",] E=26,85 | E=345.1 | E=279,7 | E=280,8 | E=408,6 | E=2,73 | E=620 | E=520 |E=203,0 | E=2092 |E=207,1 | E=472,2
0 HV720
E=206,1
100 +— HV620 [
. E=206,1
HV540
E=207,6
HV450
80 | Zerodur E=210,0
E=75,56 HV400
FS E=211,0
£730 W(poly)
G2 E=379,4
60 L E=62,9 HV350 [
Kronglas E=213,1
E=68,9 HV300
BK7 E=213.2
E=80,3 HV240
40H 61 E=213,4
E=728 W100
ALO; E=410,2
E=374,1 .
7Zr0, E=111,5
201 E=204,9 AIO0 [
a-Cud6 E=725
E=958
- - - Gold Messing
E=962 |E-170 | E=3,76 |E-232,4 |E=2055 | E=93,16 | E=1151
0 | 5T ] T T [T T T T 17 | | [ I |
4 10 100 E|Y 1000 3000

Abb. 9.2: Die Wy, ,-Werte fiir die Experimentaldaten (Tab. A.1, A.2) im Vergleich mit FE-
Simulationen (Abb. 6.5b), E-Angaben in [GPal.

Zusammenfassend lisst sich sagen, dass zum einen anhand der guten Ubereinstimmung zwi-
schen Mess- und Simulationsdaten die Aussagekraft der FE-Daten fiir reale Experimente
bekriftigt werden konnte. Zum anderen lassen sich nun iiber eine Kombination der vorlie-
genden Experimental- und Simulationsergebnisse die FlieBspannungsbestimmungsverfah-
ren mit angemessener Genauigkeit charakterisieren. Dies wird im Folgenden am Beispiel
des Konzepts des effektiv geformten Indenters durchgefiihrt.
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9 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE

9.2 Ergebnisse zum Konzept des effektiv geformten Indenters

Das Konzept des effektiv geformten Indenters (Kap. 4) beruht auf dem Anpassen der Be-
lastungskurve eines (fiktiven) effektiv geformten Indenters auf einem elastischen Halbraum
an eine reale Entlastungskurve eines elastisch-plastischen Eindringexperiments. Die Form
dieses effektiv geformten Indenters wird iiber den erweiterten HERZTschen Ansatz oder
tiber einen exponentiellen Formansatz beschrieben (Kap. 4.1). Fiir beide Formansétze liegt
dabei eine vollstindige Spannungs-Verzerrungs-Losung des elastischen Kontaktproblems
vor. Die Nutzung dieses Konzepts zur Bestimmung der ProbenflieBspannung beruht dann
auf der Annahme, dass, wenn das mechanische Verhalten der elastisch-plastischen Probe
von elastischen Deformationen dominiert wird (niedrige E/Y), sich das rdumliche Maxi-
mum der VON-MISES-Spannung 6y gy im elastischen Halbraum des effektiv geformten
Indenters an die reale Probenflielspannung Y annédhert. Die zur Bewertung dieses Kon-
zepts bereits iiber FE-Simulationen erreichten Ergebnisse (Kap. 6.4) sollen hier mittels
Experimentaldaten (Kap. 7, 8) verifiziert werden. Die dazu verwendeten Kraft-Eindring-
Kurven aus Berkovicheindringversuchen sind fiir jede Kontaktkraft Mittelwertkurven aus
10 Einzelmessungen (Kap. 3.1.1). Die Kontaktkréfte zur Bestimmung der skalaren 6y g-
Werte fiir jedes Material werden analog zu dem Auswahlverfahren fiir die Hartebestimmung
(Abb. 3.11) so gewéahlt, dass moglichst makroskopisches Verhalten abgebildet wird.

9.2.1 Bewertung der Fitprozeduren

Zentral fiir das Konzept des effektiv ge-

7.2 \ ' formten Indenters ist die Giite der Anpas-
[GPal N —Ovmpr sung der Kraft-Verschiebungs-Kurven. Da-
70 \\ zu werden die fiinf in Kapitel 4.2 vorgestell-
g’g . ten Fitprozeduren verwendet, die eine Be-
1’8 | trachtung der Einfliisse des Fitbereichs auf
\ der Entlastungskurve, der Anzahl der ver-
(nm] AN — VRMS ,
wendeten EHA-Fitparameter und des For-
10 \\\ mansatzes ermoglichen. Ziel dieser Untersu-
6 chung ist zudem das Festlegen eines Stan-
2,10 dardfitverfahrens, das einen guten Kompro-
[pim] \\ — acpr | miss zwischen Fitgiite und Aufwand dar-
2,06 stellt. Fiits mit dem exponentiellen Forman-
2.04 satz wurden aufgrund der FE-Ergebnisse
0 100 200 ITS 400 (Kap. 6.4.1) nur stichprobenhaft an den Ex-

Abb. 9.3: 6v s g1-. RMS- und a, g;-Verlauf eines perimentaldaten umgesetzt. Da dabei eben-
do.o / 40- jg 8Y%-Fits fiir BK7. F—100mN. SO keine Verbesserung' zu den EHA-Fits ge-

E/Y=16,1, Ygcari=4,97GPa. funden werden konnte, wird der exponenti-

elle Formansatz hier nicht weiter betrach-

tet. Aufgrund des bisherigen Standardvorgehens sowie um den Aufwand der praktischen
Umsetzung fiir die umfangreiche Probendatenbank zu begrenzen, wurde die Anzahl der Ite-
rationsschritte (ITS) bei den EHA-Fits zu 10 gewéhlt. Analog zu Kap. 4.3 soll hier deshalb

'Da &y M,E1 stets grofler als Y ist, verweist eine 'bessere’ 6y s, pr immer auf einen kleineren Wert.
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der Einfluss dieser Begrenzung untersucht werden. Dafiir wurden fiir BK7-Glas fiir einen
do2/40-98%-Fit sehr hohe ITS-Zahlen durchgefiihrt und dabei die Verldufe von oy gy,
RMS und a. g; aufgenommen (Abb. 9.3). Es zeigt sich, dass dabei eine Verbesserung der
ovu,er-Werte um 4,6% moglich gewesen wire, was fir (E/Y)prr=16,1 im Einklang mit
den FE-Ergebnissen (Abb. 4.2) steht. Die qualitativen Aussagen iiber das untersuchte
Konzept werden durch diese Verbesserungspotentiale jedoch nicht beeinflusst (Kap. 6.4.1).
Analog zu den FE-Untersuchungen iiber hohe ITS-Zahlen (Kap. 4.3) ist zu erkennen, dass
fir die oy a, pr-Minimierung der RMS-Wert nicht die beste Zielfunktion ist, da trotz der
Sattigung des RMS-Wertes fiir 6y gr noch Verbesserungspotential besteht (Abb. 9.3).
Die oy pr-Werte sind dabei eher an den Kontaktradius a. g gekoppelt, was den grofien
Einfluss der Kontaktradien und, damit verbunden, der Fliezonenradien auf das betrach-
tete Konzept vorwegnimmt (Kap. 9.2.3, 9.2.4). Fiir eine vollstdndige Dokumentation eines
exemplarischen EHA-Fitprozesses an FE-Daten sieche auch Abb. A.2.

Im Folgenden sollen die Ergebnisse der Fitprozeduren an den Experimentaldaten betrachtet
werden. Dazu wird vorweg genommen, dass analog zu den FE-Ergebnissen (Kap. 6.4.1) eine
Erhohung der Anzahl der EHA-Fitparameter im dg 5 4/40-98%-Fit auf 3 keine erkennbaren
Unterschiede in 6y pr zu einem dquivalenten dyo/40-98%-Fit mit 2 Fitparametern er-
zeugt. Es wird daher von einer Darstellung der Ergebnisse fiir die dy 2 4/40-98%-Fits abgese-
hen. Die Untersuchung beschrankt sich hier deshalb auf die EHA-Fits mit unterschiedlichen

Fitbereichen auf den Entlastungskurven

. . . . 4 —
(Abb. 9.4). Dabei zeigt sich, dass die bei [T ‘PMMA/?‘ [TTT] \ ?Q\ \
den FE-Untersuchungen gefundenen bes- pc — 9 oG
~ . . i i Q
seren Oy pr-Ergebnisse bei der Verwen- e ) .|
dung eines groferen Fitbereichs (Abb. 6.8) :
von den Experimentaldaten nicht bestétigt A 015
werden. Vielmehr zeigen sich hier die Fit- ol |
prozeduren mit einem kleineren Fitbereich "";_ —0.05
FE—Y,
(40-98% gegeniiber 10-98%) im Vorteil [ 4097 F
. . . . - : 0,2 - 0-I'1
(Abb. 9.4). Die Ursache dafiir liegt in dem 1 - FEM: dy»/10-98%Fit |
storungsanfilligen unteren Teil von expe- ® BExperimentaldaten: do »/40-98%-Fit
rimentellen Entlastungskurven, wo es zum O Experimentaldaten: dg2/10-98%-Fit
Beispiel durch leichte Verkippungen der 04 e o 100 JLJ/Y‘ 600
Probenebenen zu erheblichen Abweichun-
Abb. 9.4: Vergleich von EHA-Fitprozeduren mit

gen kommen kann (Abb. 5.2). Die Emp-
findlichkeit des Konzepts auf Stérungen der
Entlastungskurve wird auch iiber die Be-
trachtung der Ergebnisse von Proben er-
sichtlich, bei denen die Entlastungskurve

unterschiedlichen Fitbereichen auf der
Entlastungskurve,

Experimentaldaten (Kap. A.1) im Ver-
gleich mit FE-Daten.

durch starkes Kriechen beeinflusst wird (z.B. bei den Polymeren PC und PMMA, Abb.
9.4). Dort verschlechtern sich dann die Ergebnisse fiir das Konzept erheblich (Abb. 9.4),
weshalb diese Materialien im Weiteren auflen vor gelassen werden. Zusammenfassend ist
somit der doo/40-98%-Fit mit je 10 ITS die beste Wahl fiir die Bestimmung der Form des
effektiv geformten Indenters aus den vorliegenden experimentellen Daten. Alle im Folgen-
den vorgestellten oy s gr-Ergebnisse basieren deshalb auf diesem Fitprozess.
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9.2.2 Bewertung der FlieBspannungsbestimmung mittels Experimental- und
Simulationsdaten

Die experimentell untersuchten Probenmaterialien verhalten sich mit nur wenigen Aus-
nahmen vergleichbar mit den simulierten Materialien, weshalb meist auch die Aussagen
aus den FE-Untersuchungen (Kap. 6) fiir die Experimentaldaten ihre Giiltigkeit behalten.
Dies gilt auch fiir das Konzept des effektiv geformten Indenters. So zeigt sich, wie fiir die
FE-Daten (Abb. 6.10), dass die raumlichen Maxima der VON-MISES-Spannungen oy s gr
im elastischen Halbraum des effektiv geformten Indenters stets grofler als die Probenflief3-
spannungen Y sind und sich erst bei sehr kleinen £/Y diesen annahern (Abb. 9.5).

< Experimente: 6—VA{,EI/YECA{’U iiber E/YECMv - e EM: EFE:].OOGPa, nFE:(),OS
o Experimente: &VNI7EI/YECMi iiber E’/YvEC]\/[z eeee FEM: EFE:].OOGPa, nFE:0715

4 ‘ [ T T 1 I I I I [ T T T 1 I
a-Fe74 | HV840 | 100Cr6 | 42CrMo HM2 210Cr46 HV300 i
HM1 Gold W(pol Messin
n=0,17 |n=0,l39 |n=0,104 n=0,108| n=0,26 n:0,222| © | (poly) n=0,109 €
OV M,EI
Y Saphir
Si;N,
3-H
70,
SiC
Kronglas
2‘* Zerodur
G2
Sigradur

FS | BK7 | Gl |A1,o3 Sialon

a-Cud6 | a-Cud4 HM3 HSS-Co | HV720 | HV620 | HV540
n=0,075 | n=0,03 n=0,071 | n=0,09 | n=0,092 | n=0,076 ‘

0 ‘ ‘ ‘ ‘lll I I I I [T 1 % I I I
4 10 100 E/Y 600

Abb. 9.5: Die Verhéltnisse der rdumlichen Maxima der VON-MISES-Spannungen aus dem Kon-
zept des effektiv geformten Indenters (dy 2 /40-98%-Fit) zu den ReferenzflieBspannungen
(ECM), nicht dargestellt: W(100) und Al(100) mit jeweils 6y gr/Y ~ 7.

Die experimentell bestimmten Gy gr/Y (Abb. 9.5) zeigen dabei im Gegensatz zu den
H/Y (Abb. 9.1) keinen deutlichen Unterschied zwischen den ECMi- und ECMv-Werten.
Zudem liegen sie im Vergleich zu den verfestigungsabhéngig dargestellten FE-Daten oft
tiber den Verlaufen fiir npp=0,15 (Abb. 9.5). Fiir H/Y (Abb. 9.1) liegen die Experimen-
taldaten jedoch tiefer (zwischen 0,05<npr<0,15). Dieser relative Unterschied der Daten-
verldufe in H/Y und 6y gr/Y muss seinen Ursprung in den F-h-Kurven haben, da die
darauf aufbauenden H/Y und Gy pr/Y in beiden Fillen gleich bestimmt werden. Die
Ursache dafiir konnte in den unterschiedlichen Entlastungskurven von FE- und Messda-
ten liegen (Abb. 5.2). Aufgrund der Nutzung der ECM als Referenzverfahren sind die
ov e/ Y -Darstellungen auch einigen Ungenauigkeiten unterworfen (Kap. 6.1). So werden
wegen der leichten Uberschitzung der FlieBspannungen durch die ECM bei kleinen E/Y
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(Abb. 6.1) die oy pr/Y-Werte dort etwas zu niedrig bestimmt und es kann bei extre-
men Verfestigungscharakteristika zu Verzerrungen der E/Y-Achsen kommen (Kap. 6.3).
Weiterhin liegen fiir hohere E/Y die 6y pr aufgrund des nach 10 ITS abgebrochenen
EHA-Fitprozesses etwas zu hoch (Kap. 6.4.1). Alle genannten Ungenauigkeiten spielen je-
doch nur eine untergeodnete Rolle und sind nicht dazu geeignet die allgemeine Aussage
zur Nutzung der oy pr aus dem Konzept des effektiv geformten Indenters als Maf fiir
die ProbenflieBspannung Y zu entkraften: Mittels der FE-Untersuchungen vorhergesagt
(Abb. 6.10) und iiber die Experimentaldaten verifiziert (Abb. 9.5) zeigen sich die 6y s g1,
mit Ausnahme von Materialien mit extremen Werten in E/Y, stets zu grofl gegeniiber
Y. Damit stellt sich das Konzept als ungeeignet zur Fliespannungsbestimmung heraus.
Durch die Abhéngigkeit der vy pr/Y von E/Y und n (Abb. 6.10) ldsst sich auch keine
allgemeingiiltige Korrekturfunktion fiir eine Abbildung der 6y gr auf Y formulieren.
Mit den nun vorliegenden Informationen kann jetzt auch die in der Ausgangsdatenlage
(Tab. 1.1) gefundene gute Ubereinstimmung der ovu,er-Werte mit den mittels des LPU-
Verfahrens ermittelten FlieBspannungen Y py erklirt werden. Die Ubereinstimmungen
wurden fiir Materialien mit kleinen F/Y-Verhéltnissen gefunden, wo aufgrund des stei-
genden Einflusses von elastischen Verformungen auf die Eindringversuche sich die 6y g1
den Probenflielspannungen anndhern (Abb. 9.5, 6.10). Die 6y s g tiberschétzen also bei
kleinen F/Y die Fliespannungen nur um einen kleinen Betrag. Auf der anderen Seite
liegen unter anderem wegen des ISE (Abb. 8.1, 8.2) und der nur verspitet moglichen De-
tektion des FlieBbeginns (Kap. 6.2) oft auch beim LPU-Verfahren die Y py-Werte etwas
zu hoch. Aus diesen Ursachen kann es dazu kommen, dass die Werte fiir 6y gy und Yz py
zwar vergleichbar, jedoch beide zu grof§ sind. Fiir die direkte Verwendung von &y gr
bleibt damit das Fazit der vorliegenden Untersuchungen erhalten, dass kein ausgedehnter
E /Y -Bereich existiert, in dem die 6y ps gy stabil den FlieBspannungen entsprechen. Nur fiir
hochelastische Materialien mit 6 < £//Y < 8 liegen die 6y s pr nahe Y (Abb. 9.5).

Die Frage bleibt, ob die oy, pr-Werte anderweitig zur Bestimmung der Fliespannung
genutzt werden kénnen. Es konnte zum Beispiel die deutliche Néhe der 6y gr/Y - zu den
H/Y-Verlaufen (vgl. Abb. 9.5<9.1 und Abb. 6.10<6.7) genutzt werden. Angelehnt an das
an reale Materialien angepasste ECMi konnte dahingehend die relativ geringe Streuung
der Verfestigungscharakteristika unter den Probenmaterialien dazu genutzt werden, eine
messdatenangepasste Fitfunktion oy pr/Y = f(E/Y) zu erstellen. Diese Fitfunktion
wére in ihrer Anwendung und Genauigkeit &hnlich dem ECMi nach Gl. (2.12), erzeugt aber
gegeniiber diesem bei der FlieBspannungsbestimmung an Massivmaterialien auch keine
neue Losungsqualitdt. Bei Schichtmaterialien jedoch kénnte die vollstdndige Losung des
elastischen Kontaktproblems des effektiv geformten Indenters fiir geschichtete Halbraume
dann einen Vorteil gegeniiber der ECM-Loésung bedeuten (bevor die Fliefizone das Interface
erreicht). Es sei jedoch auf [HERRMANN 2010] verwiesen, wo Schichtuntersuchungen mit
dem effektiv geformten Indenter vorgenommen wurden. Dort wurde gefunden, dass auch
bei Schichten Hrr und oy gr stets aneinander gekoppelt parallel verlaufen. Deshalb wird
mit einer solchen Fitfunktion vermutlich auch bei Schichtsystemen keine neue Aussage
gegeniiber dem auf H/Y basierenden ECMi erreichbar sein.

In den folgenden zwei Abschnitten sollen die Ursachen fiir das gefundene Verhalten des
Konzepts des effektiv geformten Indenters untersucht werden.
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9.2.3 Innere Einflussparameter

Um die Ursachen fiir den beobachteten Verlauf von &y gr/Y (Abb. 9.5) zu kléren, wird
versucht mittels der FEM einen Einblick in den FlieSprozess der Experimente zu erhalten.

Fiir die FE-Simulationen konnten dafiir schon einflussreiche Flieprozessparameter, wie

die FlieBzonengroBe ay und die rdumlichen Maxima der VM-Restspannungen oy s est, in

O FEM-Materialmodell auf Messdatenbasis
== FEM-Materialmodell nach Gl. (2.5)

4\\\\\\ T T T T 1717
OVM,EI nrpp=0,15 %
31 Yecmo Sich : } ?
2 T T
| nrr=0,05
>
1=
0 Y
2,4 [T 1111
ay TLFEZO,15 CL

O
(@)
1,87 Gc,mitpU ﬁ% / \
~ 0

1,2
f/

0,6

b)

0
1,5 =
OV M,rest nrpp=0,15_| (.L
YEC My ‘ o2

1,,
BE > / |
c) nrE=0,05
075 |‘
H’A
0
4 10 100 E/Y 600

Abb. 9.6: 6y pr im Vergleich mit ay /a. und
ovmrest (FE-Kegelmodell, Material-
modelle auf Messdatenbasis entspre-
chen o-e-Kurven aus Druckversuchen).

Abhéngigkeit von FE/Y beschrieben wer-
den (Kap. 6.4.3). Ob diese Ergebnisse auf
die realen Proben iibertragbar sind, ist
fraglich, da diese ja alle verschiedene o-e-
Charakteristika besitzen. Um diese Frage
zu kldren, wurden fiir alle Materialien, fiir
die die o-e-Verldufe aus Druckversuchen be-
kannt sind, die Experimente damit nachsi-
muliert, um aus den Simulationsergebnis-
sen dann die gesuchten inneren Parame-
ter des FlieBprozesses materialspezifisch zu
ermitteln. Beim Vergleich dieser material-
spezifischen Daten mit den Ergebnissen fiir
das Materialmodell nach Gl. (2.5) (Abb.
6.11) zeigt sich, dass trotz der Unterschie-
de in den o-e-Kurven, zumindest fiir Me-
talle, die Verlaufe der inneren FlieBprozess-
parameter vergleichbar bleiben (Abb. 9.6).
Die FE- sowie auch die nachsimulierten
Experimentaldaten der inneren Parameter
konnen also dazu genutzt werden, die Ursa-
chen fiir die Abweichung der 6y gr von Y
zu kldaren. Dies wurde schon in Kap. 6.4.3
getan und soll hier nur kurz in Ausziigen
wiederholt werden. So zeigt sich zum Bei-
spiel, dass die Flieizonengrofle fiir grofere
E/Y stets deutlich iiber den Kontaktradi-
us hinausreicht (Abb. 9.6b). Die Position
des rdumlichen Maximums der VON-MISES-
Spannung des elastischen Kontakts des ef-
fektiv geformten Indenters ist jedoch auf
den Kontaktbereich beschrankt. Das fiihrt

dort zu einer hoheren Spannungskonzentration und damit zu grofleren oy s pr gegeniiber
Y. Zudem erhéhen sich bei groBeren E/Y durch die ansteigenden Restspannungen (Abb.

9.6¢) die Unterschiede zwischen dem spannungsfreien elastischen Halbraum des effektiv ge-

formten Indenters und der realen Probe. Die genannten Einfliisse fiihren dann dazu, dass

ov e nur fiir hochelastische Materialen in Richtung von Y strebt. Fiir alle anderen Mate-

rialien sind die Unterschiede zwischen den elastischen Spannungs-Verzerrungs-Feldern des

betrachteten Konzepts und denen der realen elastisch-plastischen Experimente zu grof.
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9.2.4 Die Verbindung des Konzepts des effektiv geformten Indenters mit der
Eindringharte

In diesem Kapitel soll ein besseres Verstdndnis fiir das Konzept des effektiv geformten
Indenters iiber dessen Verbindung zur Eindringhérte geschaffen werden. Zu Beginn wird
dafiir kurz die Definition des Konzepts rekapituliert (Kap. 4). Der effektiv geformte Indenter
beschreibt den Spalt zwischen einer zuvor durch einen Stempel plastisch verformten Ober-
fliche eines elastisch-plastischen Halbraumes und dem Stempel selbst nach vollstdndiger
Entlastung des Kontakts (Abb. 4.1). Aus dieser Definition heraus wird ersichtlich, dass
der effektiv geformte Indenter fiir Materialien, bei denen plastische Verformungen domi-
nieren (groBe E/Y), eher ein Flat punch-Profil besitzt (schmaler Spalt zwischen Indenter
und Oberflache) und fiir elastisch dominierte Materialien (kleine E/Y") eine eher runde
Form (groBer, gekriimmter Spalt) annimmt [PHARR und BoLsHAKOV 2002]. Es wird wei-
terhin angenommen, dass dieser effektiv geformte Indenter dann auf einen spannungsfreien
elastischen Halbraum einwirkt und somit eine eigene, rein elastische Kraft-Verschiebungs-
Kurve erzeugt. Diese kann direkt berechnet werden, da fiir verschiedene Formansitze die
vollstéandigen Spannungs-Verzerrungs-Losungen des elastischen Halbraumkontaktes vorlie-
gen. Die Bestimmung der konkreten Form des effektiv geformten Indenters wird dann nicht
unmittelbar iiber ein Ausmessen der Kontaktgeometrie des elastisch-plastischen Kontakts,
sondern iiber das Anpassen der elastischen Be- und Entlastungskurve des effektiv geform-
ten Indenters an die als rein elastisch angenommene Entlastungskurve des urspriinglichen
Experiments vorgenommen. Der Gedanke dahinter ist, dass das Ubereinstimmen der F-
h-Kurven nur denkbar ist, wenn die Kontaktgeometrie auch sehr dhnlich ist. Dies ldsst
sich auch anhand der nahezu identischen Kontaktradien bei maximaler Kontaktkraft fiir
die effektiv geformten Indenter a.p; und die zu Grunde liegenden Experimente a.pp
nachweisen (Abb. 6.11d). Die konkrete Parametrierung des verwendeten Formansatzes
bei minimal moglicher RMS-Abweichung der F-h-Kurven wird dementsprechend als am
néchsten liegend zur realen Geometrie des effektiv geformten Indenters gewertet. Bei der
Anwendung des Konzepts werden die vollsténdigen F-h-Kurven nur zur Formparameter-
bestimmung verwendet. Alle weiteren Auswertungen beziehen sich auf den Kontakt bei
Maximallast, da vermutet wird, dass dort iiber das rdumliche Maximum der VON-MISES-
Spannung oy pr des elastischen Spannungsfeldes des effektiv geformten Indenters eine
Aussage iiber die FlieBspannung Y des elastisch-plastischen Materials gemacht werden
kann (Kap. 4.1). Im Laufe der vorliegenden Untersuchungen zu dieser Annahme konnte
bereits phdnomenologisch gezeigt werden, dass dies nicht der Fall ist (Kap. 6.4, 9.2). Es
konnte jedoch noch kein klares Verstandnis fiir die Ursachen herausgearbeitet werden. So
ist zum Beispiel ungeklirt, warum der Verlauf von 6y gr/Y so deutlich dem Constraint
factor H/Y gleicht (vgl. Abb. 6.756.10 und Abb. 9.1<9.5). Zudem bestehen noch Unklar-
heiten, wie zum Beispiel der beobachtete Wiederanstieg von oy s gy bei stetigem Abfall der
RMS-Abweichung (Abb. 4.2a,c, A.2). Dort stellt sich die Frage, welche 6y pr dann die
richtige ist: Die absolut kleinste oder die bei optimaler Anpassung der F-h-Kurven? Basie-
rend auf den vorgestellten Mess- und Simulationsergebnissen sollen diese Fragen anhand
der Verbindung des Konzepts des effektiv geformten Indenters zur Eindringhérte H;r ge-
klart werden. Dahingehend wurde im Verlauf der vorliegenden Arbeit bereits an mehreren
Stellen gezeigt, dass die mittels der FEM simulierten Materialien sich meist vergleichbar
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mit den realen untersuchten Proben verhalten (z.B. Abb. 9.1). Die Aussagen zum effektiv
geformten Indenter sind also, mit Ausnahme des Einflusses des Fitbereichs auf der Entlas-
tungskurve (Kap. 9.2.1), fiir die Simulationen und die Experimentaldaten gleichwertig.
Die Verbindung beider involvierter Kontaktsituationen (effektiv geformter Indenter und
echtes Experiment) ist die Kraft-Verschiebungs-Kurve. Da Auswertungen nur bei Maxi-
mallast vorgenommen werden, ist die wichtige Gemeinsamkeit dort FEI = FEm. Wird
vorerst angenommen, dass die Kontaktgeometrie auch identisch ist (a.pr = ac, rr)?, wird
ersichtlich, dass auch der mittlere Kontaktdruck (F/A.) der beiden Kontakte gleich sein
muss (Pm, g1 = Pm.Exp)- Fir das reale elastisch-plastische Experiment entspricht der mittlere
Kontaktdruck py, gzp per Definition der Eindringhérte Hp. Fiir den elastischen Kontakt
existiert eine im Folgenden noch néher

1,2 zu charakterisierende Verbindung zwi-
S— .

1,0 schen mittlerem Kontaktdruck p,, gr und
PP B — raumlichem Maximum der VON-MISES-
| 0,93 ~—

0,8 . . L

- Spannung oy pr.- Dabei ist wichtig, dass

0,61 VALHertz sich p,, gr aus dem speziellen Profil der

Pm,Hertz FE-Simulationen . .
0.4 | Kontaktdruckverteilung o, ,—o(r) ergibt,

0 0.1 0,2 0,3 Vprove 0,5 das seinerseits direkt mit der Form z(r)
Abb. 9.7: Von vppgp, abhingiges Verhiltnis des effektiv geformten Indenters verkniipft
des rdumlichen Maximums der von- ist. Um sich jetzt der Verbindung zwischen
Misgs-Spannung zum mittleren Kon- &y gy und py, gy zu néhern, wird am An-
taktdruck fiir den HERTZ-Kontakt mit fang angenommen, dass der effektiv geform-
einer Diamantkugel (Elastica). te Indenter nur {iiber eine Parabel, also
iiber den HERTZschen Kontakt beschrieben
wird. Fiir einen solchen HERTZschen Kontakt ist das gesuchte Verhaltnis oy pr/pm.pr
nahezu 1 und variiert nur leicht mit der Querkontraktionszahl der Probe (Abb. 9.7). Fiir
v=0,3, wie es in den FE-Simulationen verwendet wird, ergibt sich zum Beispiel ein kon-
stantes, vom E-Modul unabhéngiges Verhaltnis 6v s gerts/Pm mert-=0,93. Fiir einen rein
parabelférmigen effektiv geformten Indenter ist also Gvarpr = v merts/Pm Hert: * Hip.
Der Term 6y s tertz/Pm, tert> stellt damit einen Vermittlungsfaktor zwischen &y s pr und
Hr dar, der bei HERTZschem Kontakt nahezu 1 ist. Fiir den variablen, nicht HERTZschen
Kontakt des effektiv geformten Indenters variiert der &dquivalente Vermittlungsfaktor
0v g1/ Pm,pr natirlich. Da die Geometrie und damit das Kontaktdruckprofil des effek-
tiv geformten Indenters abhéngig von E/Y und n ist, ist 6y gr/pm.er ebenso iber diesen
Parametern variabel. Ausgehend vom HERTZschen Kontakt ist jetzt die Frage, wie der
effektiv geformte Indenter 6y s pr/pm gr beeinflusst.
Es zeigt sich, dass die nicht HERTZsche Kontaktdruckverteilung des effektiven Inden-
ters die Kontaktkraft gleichméfliger im Kontaktbereich verteilt und damit das Verhéltnis

2a.. pr entspricht nur ungefihr a. prp (Abb. 6.11d), weshalb ein kleiner Unterschied zwischen p,, gr und
Dm, Exp €Xistiert, der sich zu py, gap = (ac,EI/ac)FF)Q*pWE] ergibt. Weil a. gy meist gréfler als aq, pr ist,
ergibt sich dementsprechend p,, gr meist ein wenig kleiner als p,, gap. Dieser Unterschied ist abhéngig
von E/Y und n und wird kleiner fiir elastischere Materialien (Abb. 6.11d). Die Ursache fiir diese
Erhohung von a. gr gegeniiber a. pr konnte die Nutzung des effektiven Pile up bei der Bestimmung
von a., fr sein, was kleiner ist als das tatséchlich geometrisch vorliegende. Der effektiv geformte Indenter
wird jedoch direkt tiber die Kontaktgeometrie bestimmt. Der Unterschied zwischen a. gr und a. pp ist
klein und es wird deshalb vorerst davon ausgegangen, dass dieser vernachlédssigbar ist.
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ov g1/ Pm.er verkleinert. Verglichen mit dem HERTZschen Kontakt verkleinert sich damit
auch oy pr gegeniiber der Hérte. Dieses Potential des effektiv geformten Indenters zur
Verkleinerung von &y s gr/pm,pr gegeniber v s gertz/Pm,mert- 15t abhingig von £/Y und
verschwindet bei sehr kleinen E/Y (Abb.

9.8). Die Ursache dafiir liegt in der echten 1.0 0,93
geometrischen Form des effektiv geformten g el e e o ol A
Indenters. Bei hohen E/Y liegt eher ei- 0.8 Fvarer Indentermaterial: Diamant
ne Flat punch-Geometrie vor, die die Kon- 7| | p,. er \\_____

taktkraft besser verteilt und besser tiber 0,77 1111 —

++++ITS=0 (HERTZ-Kontakt)

einen nicht HERTzschen effektiv geform- 1]
7| | ==TTS>300 (effektiv geformter Indenter)

ten Indenter beschrieben werden kann. Je 05 L— > T STOT |
kleiner E/Y wird, desto stirker kriimmt 4 10 E|Y 100 300
sich die reale Oberfliche und mit ihr auch

Abb. 9.8: Verhiltnis des rduml. Max. der VON-

der effektiv geformte Indenter. Er ist dann MisEs-Spannung  zum  mittl.  Kon-

dort mit dem genutzten EHA am besten taktdruck des eff. geformten Inden-
iiber eine Parabel beschreibbar. Das von ters (do2/40-98%-Fit) bei ITS=0 und
E/Y abhingige Verbesserungspotential in ITS>300 (FEM: v=0,3, n=0).

Ovm.e1/Pm,er gegeniiber der Parabel ist je-

doch mit dem EHA nur tiber hohe Iterationsschrittzahlen vollsténdig ausreizbar (Abb. 9.9).
Mit den Verldufen in Abb. 9.9 klért sich auch der anfangs erwahnte Widerspruch des Wie-
deranstiegs von oy pr bei gleichzeitiger RMS-Abnahme. Im Laufe eines EHA-Fits wird
dabei nicht vornehmlich 6y 7 pr minimiert, sondern es dndert sich die Kontaktdruckver-
teilung so, dass die Last besser verteilt und damit hauptséchlich 6y gr/pm s optimiert
wird (Abb. A.2). 6vargr/pm e fllt dann auch parallel zu RMS stetig ab (Abb. 9.9, A.2).
Die gesuchte Verbindung zwischen der

Harte und oy, gy ist also das von der Form 100\ £_-9200 E£_10
\ Y Y
des effektiven Indenters und damit von  [%] )\ \\
E/Y abhéngige Verhaltnis oy pr/pmer, 50 . \\\
. .. . "\_‘\ EZZO
das bei minimal =~0,7 liegt (Abb. 9.8). .| AMSUTS—) | = Y
Da fir den EHA die Form des effek- o FMSUTS=D) | | TS “pe=---
tiven Indenters fiir kleine E/Y in eine
) / 09— 51
Parabel iibergeht, geht dort dann auch (g8 =>._
Ovm.er/Pmper in das grofiere Verhéltnis fur 0.82 b)\. \~-.\
den HERTZschen Kontakt iiber. Dort gilt N, il N £=20
I 0,76 T S S Rt ——
dementsprechend &y s ertz: = Pm.pr = Hip | |~ E_900
c— .

die Néhe von Gy pr/Y zu H/Y. So ist
’ ’ " Verlauf, FE-Daten, dg2/40-98%-Fit

fE)Y) (wd (acpr/acrr)? = f(E]Y)) (vel. Abb. 4.2).

leicht verzerrte Darstellung des Constraint

factors. Damit die urspriingliche Annahme 6y pr = Y giiltig wére, miisste der Vermitt-
lungsfaktor 6y pr/pmer = f(E/Y) (Abb. 9.8) vollstindig den Verlauf von H/Y (E/Y)
(z.B. Abb. 6.7) kompensieren. Dies kann ein elastischer Kontakt, selbst bei optimaler Ver-
teilung der Kontaktkraft, nicht leisten. Zumal auch noch dort wo H/Y Xklein ist (bei
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kleinen E/Y'), also wo die beste Moglichkeit zu dessen Kompensation bestehen wiirde,
0vm,e1/Pm,er sich vergrofiert und damit der Kompensation von H/Y entgegenwirkt.
Uber die Verbindung von v 5;/Y und H/Y erklirt sich jetzt auch die enge Kopplung
von oy er/Y an den FlieBzonenradius ay (Abb. 6.11). Diese spiegelt den Mechanismus
der Erhohung des Constraint factors H/Y hin zu grofieren E/Y wider (Abb. 6.7). Dabei
erhoht sich aufgrund der mit anstei-
nFE:O,O5 ‘T‘LFEZO,‘lf) P genden FE/Y grofler werdenden Flieizo-
5 T e nen (Abb. 6.11c) und der sich damit
in Richtung inkompressible Eindruckumge-

9 -4 bung verdndernden Kontaktrandbedingun-

gen das rdumliche Maximum des hydrosta-
1 tischen Drucks unter dem Indenter (Abb.
0 9.10, vgl. Abb. A.1). Es vergrofiert sich da-
6 500 mit auch der Druck in der Kontaktflache,

Abb. 9.10: Verhiltnis der rauml. Maxima des hy- der 'der Hirte entSPnCht' Die fiir den Fll?ﬁ_
drostatischen Drucks |p| zu Y (FEM, beginn verantwortliche VM-Spannung wird

Tab. 5.1) als Ursache des H/Y- jedoch nicht vom anwachsenden hydrosta-

Verlaufs verglichen mit |p|/6yarer tischen Druck beeinflusst, in Folge dessen

(do,2/40-98%-Fit), vgl. Abb. A.1. dann das Verhéltnis H/Y bei hoheren E/Y

ansteigt (Kap. 2.1.3ii). Da im elastischen

Halbraum des effektiven Indenters dieser Mechanismus fehlt, bleibt |p|/6v s g7 dort kon-
stant (Abb. 9.10). Y kénnte jedoch nur dann mit dem effektiven Indenter bestimmt werden,
wenn |p|/6vaer dem |p|/Y-Verlauf des elastisch-plastischen Halbraums &hneln wiirde. Da
dies nicht der Fall ist, bleibt 6y 57 gr an die Hérte gekoppelt. Fiir den angestrebten Vergleich
der beiden Kontaktsituationen besitzen diese also zu unterschiedliche o-e-Felder.
Ein weiterer Unterschied zwischen elastisch-plastischen und elastischen Eindringversuchen
ist das Entstehen von Restspannungen bei ersteren (Abb. 4.1b, 6.11b). Diese bilden sich
erst beim Entlasten unterhalb von F heraus, weshalb sie sich nur auf das Profil des effektiv
geformten Indenters und nicht auf dessen Verbindung zur Hérte auswirken. Sie haben also
nur Einfluss auf 6y a, gr/pm, pr und nicht auf p,, gr. Thr Einfluss ist deshalb geringer als der
durch den hydrostatischen Druck erzeugte Hérte- bzw. Kontaktdruckanstieg.
Abschlieflend soll der Einfluss der EHA-Fitprozesse auf das Konzept gekldart werden. Die
dargestellten v s gr/Y-Verldufe nutzen durch ihren bei ITS=10 abgebrochenen Fitprozess
nur einen kleinen Teil der, speziell bei htheren E/Y", vorhandenen Moglichkeiten der Ver-
kleinerung von 6y s gr/pm er (Abb. 9.9). Es wurden jedoch fiir die wertméBig niedrigsten
ovm,e1/Y -Verlaufe (n=0), fiir die also das hochste Potential besteht, dass die 6y s g durch
vollstandig ausgeformte effektive Indenter in Richtung Y tendieren, mehrere Fits mit hohen
ITS-Zahlen durchgefiihrt (Abb. 6.8). Dort liegen dann die 6y s gr zwar etwas niedriger, der
erreichbare &y s gr/pm gr-Faktor reicht aber nicht aus, um H/Y zu kompensieren. Deshalb
bleiben auch dort die qualitativen Aussagen zum Konzept erhalten.
Bei einer Anwendung des Konzepts auf Schichtsysteme gilt die beschriebene Verbindung
zwischen H und oy s gy ebenso. Damit kann dann auch dort keine neue Losungsqualitit ge-
geniiber den ECM erzeugt werden. Darauf deuten zum Beispiel auch die Schichtmessungen
in [HERRMANN 2010] hin, bei denen 6y pr und H stets parallel verlauft.
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9 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE

9.3 Uberblick iiber die FlieBspannungsbestimmung mittels

Nanoindentation

In diesem Abschnitt sollen noch einmal die Erkenntnisse zu den Flielspannungsbestim-
mungsverfahren, die in der vorliegenden Arbeit untersucht wurden, kurz zusammenge-
tragen werden. Dies dient unter anderem dazu, zusammengefasst die Moglichkeiten und
Grenzen in den praktischen Umsetzungen dieser Verfahren aufzuzeigen.

Das Konzept des effektiv geformten Indenters stellte sich dabei im Laufe der Untersuchun-
gen als ungeeignet zur Fliespannungsbestimmung heraus (Kap. 9.2.2, 9.2.4).

Als im Rahmen der vorliegenden Arbeit beste Verfahren zur Abschitzung der Proben-
flieBspannungen erwiesen sich die auf Berkovicheindringversuchen basierenden FEzpanding
cavity-Modelle (ECMi, ECMv, Kap. 2.1.4). Aufgrund der vielfiltigen Einfliilsse auf die
ECM wird hier bei deren Beschreibung mit derjenigen Umsetzung begonnen, mit der am ge-
nauesten allgemeingiiltige ProbenflieBspannungen bestimmt werden konnten. Im Anschluss
werden dann die Auswirkungen der einzelnen Einflussparameter beschrieben. Die Voraus-
setzung fiir eine erfolgreiche Umsetzung der ECM ist dabei immer, dass E* verwendet und
auf die Begrenzung der Ygecy auf Hip/Ypeon < 3 verzichtet wird (Kap. 7.3.2). Da die
ECM auf der Schubspannungshypothese basieren [JOHNSON 1985], die im Rahmen der bei
der Fliespannungsbestimmung mittels Nanoindentation erreichbaren Genauigkeiten als
vergleichbar mit der hier verwendeten Gestaltinderungsenergiehypothese (Kap. 2.1.2) gilt,
konnen die ECM grundsétzlich nur fiir solche Materialien angemessene Flielspannungen
liefern, deren Flieverhalten zumindest ndherungsweise mittels der GEH beschreibbar ist.
Dies konnte in der vorliegenden Arbeit zum Beispiel fiir Stdhle und weitere metallische
Materialien nachgewiesen werden (Abb. 7.8b). Auf der anderen Seite konnte gezeigt wer-
den, dass die ECM zum Beispiel fiir anormale Gléser, bei denen der FlieBprozess nicht
volumenkonstant ist, keine allgemeingiiltigen FlieBspannungswerte liefern (Abb. 7.10). Ein
weiterer Einflussfaktor in der Nanoindentation ist der Indentation size effect (Kap. 8). So
konnen allgemeingiiltige, also auch im makroskopischen verwendbare Fliefspannungswerte
nur oberhalb einer materialspezifischen FlieBzonengrofie gewonnen werden (Abb. 8.1). We-
gen dieser Grofenabhéngigkeit der FlieBspannungen muss immer eine Kontaktkraftreihe
aufgenommen werden, um damit die Reichweite des ISE erkennbar zu machen und um
dann, falls notig, FlieBspannungswerte nach dem Abklingen des ISE auswihlen zu kénnen.
Des Weiteren muss das geometrische und effektive Pile up mit den beschriebenen Korrek-
turen (Kap. 3.1.1) einbezogen werden, um korrekte FlieBspannungswerte mit den ECM zu
erhalten. Als letzte Korrektur muss noch die Abbildung der mit den Berkovichindentern
erzeugten o, auf Y mittels des ECMv und dem in n zusammengefassten Verfestigungs-
verhalten des betreffenden Materials vorgenommen werden. Mit einer ECM-Umsetzung
mit allen oben beschrieben Eigenschaften ist es nun méglich gute Fliefspannungswerte fiir
GEH-kompatible Materialien zu erhalten (Abb. 7.8b). Im Folgenden soll kurz beschrieben
werden, welchen Einfluss fehlende Teilkorrekturen der ECM auf die Ygcop, haben. Liegen
zum Beispiel keine Informationen iiber das Verfestigungsverhalten in Form von n vor und
wird deshalb das ECMi verwendet, so werden die Ygcy, immer ein wenig zu grof3, da
cher die hoheren o, der Berkovicheindringversuche bestimmt werden (Abb. 7.8a). Diese
Uberschiitzung der FlieBspannungswerte mit dem ECMi ist abhingig vom Verfestigungs-
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9 EXPERIMENTELLE ERGEBNISSE

potential des betreffenden Probenmaterials. Jedoch ist diese Uberschiitzung nicht direkt
anhand der wahren o-e-Verldufe der Proben quantifizierbar, da das ECMi nach Gl. (2.12)
schon messdatenangepasst im Mittel einen Teil der Verfestigung korrigiert. Des Weiteren
werden die Ygoys aufgrund der iiberschétzten Hyp zu grofl bestimmt, wenn Pile up vorliegt,
dessen Einfluss aber nicht korrigiert wird. Wird weiterhin der Einfluss des ISE nicht beach-
tet, kann es dazu kommen, dass nur eine gréflenspezifisch giiltige Fliefspannung bestimmt
wird. Bei Fliezonengrofien im Einflussbereich des ISE fiihrt das ebenso zu zu grofien Ygcy.
Zusétzlich ist zu beachten, dass falls das untersuchte Material nicht mittels der GEH be-
schrieben werden kann, die Yz, nur mit Experimentaldaten vergleichbar sind, die auf der
selben Kontaktgeometrie beruhen (Kap. 7.3.4). Falls nicht alle oben beschriebenen Kor-
rekturen durchgefiihrt werden konnen, stellen zusammenfassend die Ygops also nur eine
obere Grenze der ProbenflieBspannung dar, da jedes Auslassen einzelner Korrekturen zu
einer weiteren Uberschiitzung der wahren Probenfliefspannung fiihrt.

Im Folgenden soll das Loading partial unloading-Verfahren betrachtet werden (Kap. 2.2.1).
Dieses basiert auf Kugelkontakten und bietet damit wegen deren Nicht-Selbstahnlichkeit
prinzipiell die Moglichkeit der direkten Beobachtung des Fliebeginns (Kap. 7.3.4). Je-
doch ist das LPU-Verfahren aufgrund der oft sehr kleinen vorliegenden Krifte und Ver-
schiebungen sowie des stédrkeren Einflusses von Oberflichenrauheiten bei den verwendeten
Kugelkontakten experimentell stérungsanfilliger. Hinzu kommt die in der vorliegenden Ar-
beit nachgewiesene Uberschitzung der FlieBspannungen bei Kugelkontakten aufgrund des
nicht sofort an der Oberfliche detektierbaren FlieBbeginns (Kap. 6.2). Dieser Effekt ist
zudem vom Kugelradius abhéngig und erzeugt damit einen scheinbaren ISE, der mate-
rialspezifisch ist und nur durch aufwendige FE-Simulation des entsprechenden Kontaktes
herausgerechnet werden kann (Abb. 8.1, rechts). Des Weiteren sind die FlieBzonen bei Flief3-
beginn fiir Kugelkontakte kleiner als die bei Berkovichkontakten, was zu einem stéirkerem
Einfluss des ISE auf das LPU-Verfahren fiihrt. Auflerdem wurden im Rahmen der ISE-
Untersuchungen groflenabhéngige Effekte beim LPU-Verfahren gefunden, die noch nicht
geschlossen erkliart werden konnten (Kap. 8.2.2). Aufgrund der genannten Schwierigkeiten
erscheint es sehr komplex mit dem LPU-Verfahren belastbare FlieBspannungswerte zu be-
stimmen und zumindest im Rahmen der vorliegenden Arbeit wird dieses Verfahren damit
auch als dazu nicht anwendbar klassifiziert. Neben all den genannten Schwierigkeiten ist das
LPU-Verfahren aber prinzipiell einfacher auf Materialien mit verschiedenen Flieprozessen
anwendbar, da fiir den HERTZschen Kontakt alle Spannungskomponenten vorliegen. Ganz
allgemein sind auch Kugelkontaktexperimente durch deren Nicht-Selbstéhnlichkeit deutlich
besser dazu geeignet den o-e-Verlauf eines Materials zu bestimmen [HERBERT et al. 2006].
Nur der FlieSbeginn ist bei allen auf Kugelmessungen basierenden Verfahren aufgrund der
sich unterhalb der Oberfliche herausbildenden Fliezone (Kap. 6.2) und, damit verbunden,
des am Anfang des FlieBprozesses nicht konstanten Constrain factors schwer nachweisbar
(siehe z.B. die o-¢-Verlaufe in Figure 10, 11 in [HERBERT et al. 2006]).

Fiir einen kurzen Uberblick iiber weitere, iiber den Rahmen dieser Arbeit hinausgehend
untersuchte Ansétze zur FlieBspannungsbestimmung mittels Nanoindentation sei auf Kap.
A.3 verwiesen. Prinzipiell ist anhand aller umgesetzten Verfahren zu erkennen, dass die
Genauigkeit bei der Fliespannungsbestimmung mittels Nanoindentation begrenzt ist.
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10 Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurde mittels der Kombination aus sehr gut problemangepass-
ten FE-Simulationen (Kap. 5) und umfangreichen Experimentaldaten (Kap. 7.1, 7.2) ein
Instrumentarium zur Bewertung von Fliefspannungsbestimmungsverfahren in der Nanoin-
dentation vorgestellt. Im Rahmen der Untersuchungen konnten dabei einige neue Erkennt-
nisse erreicht werden, die im Folgenden kurz zusammengefasst sind. So konnte im Laufe
der detaillierten Beschiftigung mit den Grundlagen der Nanoindentation die Korrektur
des Pile up-Einflusses durch die erstmalig getrennte Betrachtung von geometrischem und
effektivem Pile up deutlich verbessert werden (Kap. 3.1.1). Des Weiteren konnten die als
Referenzverfahren genutzten Expanding cavity-Modelle (Kap. 2.1.4) erstmalig liickenlos in
ihrem Verhalten iiber dem Parameter E/Y und dem Verfestigungsverhalten charakteri-
siert werden (Kap. 6.1, 7.3.2). Aufbauend auf diesen Ergebnissen und im Vergleich zu
Druckversuchen (Kap. 7.3.1) wurde zudem erstmalig eine Parametrierung der ECM be-
schrieben, mit der es moglich ist, relativ genau die Probenfliespannungen zu bestimmen
(Tab. 7.1 und Kap. 9.3). Fir das Loading partial unloading-Verfahren als zweites Refe-
renzverfahren konnte zum ersten Mal dessen Abhéngigkeit vom verwendeten Kugelradius
nachgewiesen werden (Kap. 7.3.3) sowie erstmalig gezeigt werden, dass die begrenzt an der
Oberfliche messbare Information iiber den FlieBbeginn eines Kugelkontaktes zu einer deut-
lichen, vom Kugelradius abhiingigen Uberschiitzung der AnfangsflieBspannung fiihrt (Kap.
6.2). Im Verlauf der Untersuchungen konnten auch detaillierter als bisher in der Literatur
verfiighar die Einfliisse der Parameter E/Y | E/Erndenter und des Verfestigungsverhaltens
auf die untersuchten Verfahren und die Materialparameter H/Y und W, /W, herausge-
arbeitet werden (Kap. 6.1, 6.3). Zu nennen ist dabei speziell auch der erstmalige Nachweis
der Verletzung der Volumenkonstanz beim Flieprozess von Glasern und Keramiken durch
deren Abweichen von den simulierten We;/W,,-Verldufen (Kap. 9.1). Dahingehend konnte
weiterhin zum ersten Mal gezeigt werden, dass die in der Nanoindentationsliteratur iibliche
Annahme der Angemessenheit der Gestaltanderungsenergiehypothese bei Gldsern und Ke-
ramiken, deren FlieBbeginn nicht direkt an die VON-MISES-Spannung gekoppelt ist, zu
nicht allgemeingiiltigen FlieSspannungswerten fiihrt (Kap. 7.3.3, 7.3.4).

Uber die aufbereiteten Grundlagen zur Nanoindentation und zu den FlieBprozessen (Kap.
2, 3), iiber die Ergebnisse der FE-Parametervariation (Kap. 5, 6) und die ausfiihrlich, auch
nach dem Indentation size effect (Kap. 2.1.7, 8) charakterisierten Experimentaldaten (Kap.
7,9.1) in ihrer Funktion als Referenzdaten, steht nun ein Instrumentarium zur Bewertung
von Fliefspannungsbestimmungsverfahren in der Nanoindentation zur Verfiigung. Mittels
diesem wurde das Konzept des effektiv geformten Indenters (Kap. 4) auf dessen Eignung
zur FlieBspannungsbestimmung untersucht (Kap. 9.2). Dabei konnte erstmalig liickenlos die
systematische von F/Y und vom Verfestigungsverhalten abhingige Abweichung der durch
das Konzept erzeugten raumlichen Maxima der VON-MISES-Spannungen von angemesse-
nen ReferenzflieBspannungen aufgezeigt werden (Abb. 6.10, 9.5). Somit war nachgewiesen,
dass sich das Konzept nicht zur Fliespannungsbestimmung eignet. Damit einhergehend
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10 ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

konnten ebenso zum ersten Mal die dabei involvierten Einflussparameter (Kap. 6.4.3, 9.2.3)
und die Eigenschaften der notwendigen Fitprozesse (Kap. 6.4.1, 9.2.1) beschrieben werden.
Darauf aufbauend wurde anhand der Unterschiede zwischen elastisch-plastischen und rein
elastischen Kontakten erstmalig eine geschlossene Erklirung der Eigenschaften des Kon-
zepts des effektiv geformten Indenters gegeben (Kap. 9.2.4). Letztendlich konnte damit
die Ausgangsdatenlage (Tab. 1.1) geschlossen iiber die Eigenschaften des Konzepts selbst
und die des damals verwendeten Referenzverfahrens (LPU) erklért werden (Kap. 9.2.2).
Abschlieflend wurden die Erkenntnisse zu den untersuchten Verfahren im Hinblick auf de-
ren praktische Umsetzung zusammengefasst (Kap. 9.3) und es wurde ein Uberblick iiber
weitere Ansitze zur Fliespannungsbestimmung gegeben (Kap. A.3).

Im Folgenden soll ein Ausblick gegeben werden, wie aufbauend auf den erreichten Ergeb-
nissen ein weiteres Vorgehen aussehen konnte. Auf dem Gebiet der Fliespannungsbestim-
mung konnten mittels der inversen FE-Parameteridentifikation in grundlegenden Vorunter-
suchungen zuerst gute Kombinationen aus Kontaktgeometrie, Messzyklus, Messwerten und
Materialmodell gesucht werden, die dreierlei Bedingungen erfiillen: einfache experimentelle
Zugéanglichkeit, ausreichend genaue Beschreibung der realen Materialien und Geometrien
sowie eine stabile Verkniipfung von gemessenen Eingangsdaten zum o-¢-Verlauf der Pro-
ben. Wenn solche guten Kombinationen gefunden sind, sollten fiir diese in einem zweiten
Schritt Mess- oder Simulationsdaten fiir schnellere Verfahren in zum Beispiel neuronalen
Netzwerken oder Fitfunktionen hinterlegt werden. Aufgrund der Nicht-Selbstahnlichkeit
von Kugeleindringexperimenten sind diese, am besten unter Integration der realen Inden-
tergeometrie, dabei besser zur FlieBspannungsbestimmung geeignet als Berkovicheindriicke
[HERBERT et al. 2006]. Des Weiteren erhoht eine Hinzunahme von geometrischen Parame-
tern den Informationsgehalt der Ausgangsdatenlage erheblich (Abb. A.3), macht diese aber
auch empfindlicher auf die materialspezifischen o-e-Verlaufe. Deswegen sollte ein relativ fle-
xibler Ansatz des o-e-Verlaufs im Materialmodell genutzt werden.

Auf dem Gebiet der Nanoindentation selbst kénnten die mikroskopischen Untersuchungen
ausgeweitet werden, da zum Beispiel Rissbildung und Pile up von erheblichem Einfluss
sind. Auflerdem wiirde eine deutliche Erh6hung der Einzelmessungsanzahl, speziell bei in-
homogenen Proben, zu statistisch genaueren Materialkennwerten fithren. Weiterhin ist es
denkbar, {iber einen Vergleich von Flachenfunktionen aus AFM-Messungen sowie aus si-
mulierten Referenzmessungen mit solchen aus Messungen an realen Referenzmaterialien
den Einfluss des anormalen Verhaltens von Quarzglas auf die Fliachenfunktionserstellung
herauszuarbeiten. Dahingehend kénnten auch anhand des unterschiedlichen Verdichtungs-
verhaltens von Glasern (Abb. 9.2) neue Kandidaten fiir Referenzmaterialien gesucht wer-
den. Des Weiteren sollten die Untersuchungen zum effektiven Pile up verfeinert werden.
Da fiir die FE-Parametervariation jeweils die FlieBzonentiefe aufgenommen wurde, kann
zudem eine detaillierte Uberpriifung der 10%-Regel bei Hirtemessungen an Schichten vor-
genommen werden. Mittels der FE-Simulationen ist es auch méglich, die Anwendbarkeit
der BULYCHEV-Losung fiir stumpfe Stempel auf spitze Indenter und den Unterschied zwi-
schen der Kegel- und Pyramidengeometrie zu untersuchen (Kap. 2.2.1).

Weiterfithrende Untersuchungen zur Nutzung des effektiv geformten Indenters konnten
dessen Eignung zur E-Modul-Bestimmung an diinnen Schichten und die Extrapolations-
methode [PUSCHMANN et al. 2005] beinhalten.
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A Anhang

A.1 Materialauswahl, Versuchsplan und ausgewahlte Ergebnisse

Tab. A.1: Untersuchte nichtmetallische Probenmaterialien fiir die Charakterisierung der
FlieBspannungsbestimmung aus Nanoindentationsexperimenten mit Berkovich-
indentern.

Material Beschreibung, Zusammensetzung Herkunft

mineralische Glaser

Quarzglas FS, a-SiOq Laborbestand**
Borosilikat-Kronglas BK7, a-Si05-NayO-K5,0-B,03-BaO Laborbestand
Kalknatronglas (G1)  a-a-Si09-NayO-CaO, Floatglas MPA NRW
Borosilikatglas (G2) a-S109-B203-Nagy O-K50-Al,03-CaO-MgO ~ MPA NRW
Kronglas K7, a-a-Si05-Al,03-NayO-K,O-CaO ASMEC, BAM*
Materialien mit amorph-keramischen Mischgefiigen (Glaskeramik)

Sigradur Glaskohlenstoff mit Fullerenstruktur ASMEC, BAM*
Zerodur 3,4%Li50, 57,2%8Si04, 25,3%Al503 ASMEC, BAM*
SizNy (-Siz04-Kristalle in glasiger Matrix ASMEC, BAM*
keramische Werkstoffe

ZrO4 710, stabilisiert mit Y503 GoodFellow
SiC technische Qualitét (schwarz) GoodFellow**
Al,O4 gesinterte a-Al,Os-Keramik GoodFellow™*
Sialon SigN4-Al,O3-AIN-SiO5-Y503 gesintert GoodFellow
Saphir Al,O3-Einkristall (Orientierung: 0001) Laborbestand**
Polymere

PC Polycarbonat ASMEC, BAM*
PMMA Polymethylmethacrylat (Acrylglas) ASMEC, BAM*

*) Experimentaldaten aus [CHUDOBA und GRIEPENTROG 2005] iibernommen und
von CHUDOBA neu ausgewertet.

**) alternative Messungen zu diesem Material liegen iiber die Experimentaldaten aus
[CHUDOBA und GRIEPENTROG 2005] vor.
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Tab. A.2: Untersuchte metallische Probenmaterialien fiir die Charakterisierung der Flief3-
spannungsbestimmung aus Nanoindentationsexperimenten mit Berkovichspitzen.

Material Beschreibung, Zusammensetzung

Herkunft

metallische Glaser

Leibniz-IFW Dresden
Leibniz-IFW Dresden
Leibniz-IFW Dresden

a—Cu44 a—Cu44Zr44A16Ag6
a—Cu46 a—Cu46 ZI‘46A18
a—Fe74 a—Fe74M04P10C7,5Bg,5Si2

einkristalline Metalle

W(100)
A1(100)

Wolfram (krz, Orientierung: 100)
Aluminium (krz, Orientierung: 100)

GoodFellow™*
GoodFellow

metallische Werkstoffe aufler Stahle

Cu polykristallines Kupfer mech. Werkstatt
Au (18k) polykristallines Gold (18k) ASMEC, BAM*
W polykristallines Wolfram ASMEC, BAM*
Messing CuZn (unbekanntes Verhéltnis) ASMEC, BAM*
Hartmetalle

HM1 WC-Kristalle (/2pm) in Ni-Matrix MPA NRW
HM?2 WC-Kristalle (<2pm) in Ni-Matrix MPA NRW
HM3 ‘ultrafeine’ WC-Kristalle in Ni-Matrix ASMEC, BAM*
Stéhle

HV240 (weich) 90MnCrVS8, Perlit (Ferrit, grofile Carbide) Buderus
HV300 90MnCrV8, Perlit (Ferrit, mittlere Carbide)  Buderus
HV350 90MnCrVS8, Perlit (Ferrit, kleine Carbide) Buderus
HV400 90MnCrV8, Martensit (grob), groe Carbide  Buderus
HV450 90MnCrV8, Martensit (grob), mittlere Carbide Buderus
HV540 90MnCrV8, Martensit (grob), kleine Carbide  Buderus
HV620 90MnCrV8, Martensit (grob) ohne Carbide Buderus
HV720 90MnCrV8, Martensit (mittel) ohne Carbide  Buderus
HV840 (hart) 90MnCrV8, Martensit (fein) ohne Carbide Buderus
100Cr6 Wilzlagerstahl, Martensitstruktur Laborbestand
HSS-Co10 Schnellarbeitsstahl, Martensitstruktur mech. Werkstatt
210Cr46 Werkzeugstahl, Martensit, grofle Carbide Laborbestand
42CrMo4 Vergiitungsstahl, martesitisch eniPROD

*) Experimentaldaten aus [CHUDOBA und GRIEPENTROG 2005] {ibernommen und
von CHUDOBA neu ausgewertet.
**) alternative Messungen zu diesem Material liegen iiber die Experimentaldaten aus
[CHUDOBA und GRIEPENTROG 2005] vor.

116



A ANHANG

Tab. A.3: Durchgefiihrte Experimente und Auswertungen:
BI (Berkovichindentation): Erp, Hrp, siehe Kap. 2.2.1;
EKM (elastische Kugelkontaktmessung): Ex, siche Kap. 2.2.1;
LPU (loading partial unloading): Y1 pyu, siehe Kap. 2.2.1;
SAW (surface acoustic waves): Egaw, siche Kap. 2.2.2;
DV (Minidruckversuche) Ypy, npy, siehe Kap. 2.2.3;
NN (Neuronale Netze): Verfahren zur Materialparameterbestimmung [HUBER et al. 2006];
AFM (Rasterkraftmikroskopie der Eindriicke) hpy, PUF, siehe Kap. 2.2.4;
MU (mikroskopische Untersuchungen): Gefiigebilder, siehe Kap. 2.2.4;
ECMi, ECMv (Ezpanding cavity-Modelle): Ygconri, YEcmw, siehe Kap. 2.1.4;
IPI (inverse Paramameteridentifikation mittels FEM): Y, n;
RV (repriis. Verzerr.): Y, n [MATA et al. 2002], [MATA und ALCALA 2003];
EI (Konzept des effektiv geformten Indenters): v s g1, siche Kap. 4.

Materialien Experimente Auswertungen
=R = =N

= | 5|52 |B|E|2|2| 2|2 |E|l2|=
Quarzglas b'e x | x/o x | x || x/o b'e b'e
Borosilikat-Kronglas | x x | x/o x | x || x/o X X
Kalknatronglas (G1) | x x | x/o x | x || x/o X
Borosilikatglas (G2) | x | x/o | x x | x || x/o X
Kronglas x/0 x/0 b'e
Sigradur x/o x/o X
Zerodur x/0 x/0 b'e
SigNy x/o x/o X
ZrOq X x | x/o x | x || x/o x| x| x
SiC X x | x/o x | x || x/o X
Aly0O3 X x | x/o x | x || x/o b'e
Sialon X x | x/o x | x || x/o b'e
Saphir x | x/o| x| x x | x || x/o X
PC x/0 x/0 b'e
PMMA x/o x/o X
a-Cuyy x | x/o| x X x | x x | x/o x| x
a-Cuye x | x/o| x X X | x x | xfo|x|x| x
a-Fery x | x/o| x b'e x | x x | x/o| x| x| x
W(100) X xfo| x| x| x|x]| x |x/o x| x
Al(100) X x/o| x| x|x|x x | x/o x| x
Cu X xfo| x| x| x|x|| x [x/o]x|x]| x
Au (18k) x/0 x/0 b'e
W x/o x/o X
Messing x/o x/o X
Hartmetall 1 x | xfo| x| x x | x || x/o x| x
Hartmetall 2 x | xfo| x| x |x X | x x | x/o|x| x| x
Hartmetall 3 x/0 x/0 X
HV240-HV620 X xfo| x| x| x|x|| x |[x/o]x|x]| x
HV720,HV840 X x| x/o|l x| x|x|x x | x/o| x| x| x
100Cr6 X x | x/o | x x| x| x |x/o X | X
HSS-Col0 X x | x/o | x x | x x | x/o x| x
210Cr46 X x | x/o | x x| x| x |[x/o]|x|x]| x
42CrMo4 X x | x/o | x x | x x | x/o x| x

x: durchgefiithrt bzw. angewandt, o: Referenzverfahren fiir E bzw. Y,
fiir ausgewéhlte Ergebnisse siche Tab. A.4, fiir alle Daten siche [LABORBERICHT1 2012].
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Tab. A.4: Ausgewihlte Ergebnisse: Verfahren fiir £,.¢, Y, siche Tab. A.3 / verwendete ECM
fir Y,ef(=Ygcm) siehe Tab. 7.1 / PUF=1 verwendet, wenn PU nicht vermessen,
E/Y <60 oder PUF sehr klein ist / 6y, pr mittels des do2/40-98%-Fits ermittelt.

Material ~ E,.f[GPa]  Y,c;[GPal 5—; Ypv[GPa] npy  6vael[GPa] PUF v

FS 73,0+2,7 9,04+0,5 8,1 - - 8,88+0,09 1 0,17
BK7 804 4,970,222 16,2 : - 6,8840,15 1 021
G1 72,842,9  4,0840,22 17,9 - - 5,934+0,19 1 0,22
G2 62,0425 55404 114 : - 6,9340,15 102

K7 68,9+2,1 3,25+0,22 21,2 - - 5,01£0,15 1 0,2

Sigradur ~ 26,9+0,7  4,30+0,19 6,2 - - 4,73+0,14 1 02

Zerodur 76+4 4,7+0,4 15,9 - - 7,5440,16 1 0,243
SizNy 290426 9,74+0,6 30,0 - - 18,5+1,4 1 0,24
VAL 205+4 7,7240,14 26,5 - - 14,2411 1 0,29
SiC 345412 13,2404 26,2 : § 22,4+1,3 10,19
AlOs 374420  14,240,9  26/4 : - 23,140,5 1 025
Sialon 280+9 9,9+0,7 28,2 - - 17,5+0,7 1 0,25
Saphir 409+19 12,0+0,6 33,9 - - 23,00+0,22 1 0,234
PC 2,73+0,13 0,070+0,005 39,0 - - 0,190+0,002 1 04

PMMA 3,76+0,12 0,085+0,006 44,3 - - 0,240+0,002 1 0,37
a-Cuyy 96+14 2,99+0,27 32,2 1,8840,03 0,030 5,214+0,21 1,11 0,376
a-Cuyg 96+12 3,1840,17 30,1 1,76+0,10 0,075 5,224+0,23 1,12 0,366
a-Fery 170+27 3,9+0,4 43,1 2,86+0,18 0,170 8,61+0,4 1 03

W (100) 410,2+2,1  0,75£0,08 548  0,8440,08 0,165 9,3+0,6 1,09 0,28
Al(100) 72,5£1,3 0,035+£0,003 2050 0,0374+0,002 0,159 0,255+0,011 1,08 0,34

Cu 112+18  0,231+0,012 483  0,26+=0,01 0,015 0,72£0,12 1,23 0,35
Au (18k) 93+£7 0,85040,015 110 - - 2,06£0,06 1 0,44
W 379£25 1,94+0,07 195 - - 9,43+0,03 1 0,28
Messing 115420  0,39740,003 290 - - 1,4340,14 1 0,33
HM1 470460 5,73£0,23 824 - - 14,3+1,0 1,06 0,21
HM?2 520£50 8,06£0,24 64,6 5,55+0,14 0,260 23,0£0,5 1 021
HM3 620460 13,840,5 45,0 - - 26,4£1,2 1 0,28

HV240 2134428 0,586+0,022 364 0,60+£0,01 0,095  2,0440,25 1,11 0,3
HV300 2132428 0,69+0,04 311 0,77+0,02 0,109  2,3740,10 1,12 0,3
HV350 2131428 0,89+0,04 239 0,91+0,02 0,100  2,7040,13 1,10 0,3
HV400  211,042,8 1,26+0,04 168 1,26£0,01 0,077  3,43+0,14 1,09 0,3
HV450  210,042,8 1,45+0,05 145 1,47+£0,02 0,073  3,56+£0,07 1,10 0,3
HV540  207,642,7 1,74+0,06 119 1,77+£0,02 0,076  4,00+0,15 1,10 0,3
HV620  206,1+2,7 2,1140,07 97,9 2,13£0,02 0,092  48+04 1,09 0,3
HV720  206,1+2,7 2524006 81,9 240+0,04 0,090 533+021 1,08 0,3
HV840  203,0+2,7 3,32+0,11 61,2 2,94+0,06 0,139  6,59+£0,24 1,06 0,3
100Cr6  209,241,1  3,2440,29 64,6 2,7440,04 0,104  7,840,5 1,05 0,3
HSS-Col0 23243  3,1940,18 72,9 3,04£0,06 0,071 73404 1,08 0,29
210Cr46  207,142,1 2,6140,22 79,5 2,53+0,03 0,222  7,4+0,6 1,04 0,3
42CrMo4  205,5+2,0  2,70+£0,17 76,2 1,97+£0,07 0,108  6,62+£0,28 1,10 0,3
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A.2 Zusatzliche Bilder zum Konzept des effektiv geformten Indenters

ay
|

(3'VM:Y:0,5GPE%

5’VM:0,94GP3

[ T T T T T T T T T T T T
/ o 08 16 24 32 4 48 58 B4 72 8 88 96
X {pm)

0 [GPa] 0,94

a) oy p-Feld, Eindringversuch (FEM) ¢) ov-Feld, effektiv geformter Indenter

ay

A
A

Z {pm)

|p|=1,25GPa
|

[ T T T T T T T T T T T
/U 08 16 24 32 4 48 56 64 72 8 88 96

X {pm)
-1,31 [GPa] 0
b) p-Verteilung, Eindringversuch (FEM) d) p-Verteilung, effektiv geformter Indenter

Abb. A.1: vON-MISES-Spannung und hydrostatischer Druck p im Vergleich fiir einen elastisch-
plastischen Eindringversuch (FEM: E=100GPa, Y=0,5GPa, n=0, v=0,3, E/Y =200)
und dem dazugehorigen effektiv geformten Indenter (dy 2/40-98%-Fit) bei Fiqz,

a,b: elastisch-plastischer Eindringversuch, |p|/Y =|p|/6v ym=2,5,
c,d: dazugehoriger effektiv geformter Indenter, |p|/6v p=1,39.
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Abb. A.2: Vollsténdiger Verlauf eines dj3/40-98%-EHA-Fitprozesses fiir einen simu-
lierten Berkovicheindringversuch:
e Epp=100GPa, nrp=0, Yrp=0,5GPa, (E/Y)rp=200, vpr=0,3

o ITS=0 entspricht dem HERTzschen Kontakt mit 6v s, gr/pm,er(v = 0,3)=0,93 (b),
e im weiteren Fitverlauf verteilt sich die Last durch den Ubergang zu einem Flat punch-
Profil (e,f) besser im Kontaktbereich, so dass 6var,gr/pm, 1 sinkt,

® GvM,ET/Pm,EI ist wegen acpr & acrpp (d) und pm.Er & Pm,Ezperiment = Hyr dann
der Vermittlungsfaktor zwischen v pr und Hyr,
® OyvaLEI/Pm,ET ist auch der bessere zu minimierende Parameter, da er nicht wie
ovm,er (a) wieder ansteigt, wihrend der Zielfunktionswert RMS (c) weiter fillt.
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A.3 Zusdtzlich umgesetzte Verfahren zur FlieBspannungsbestimmung

Als konsequente Fortsetzung der Arbeit wurden weitere Verfahren zur FlieBspannungsbe-
stimmung mittels des vorgestellten Instrumentariums untersucht, wobei als Anhaltspunkt
der Normentwurf [ISO/TR29381 2008] diente. Dort werden drei Verfahrensklassen unter-
schieden: inverse Parameteridentifikation mittels FEM, neuronale Netzwerke und Verfah-
ren mit Ausnutzung der repriasentativen Verzerrungen. Aus jeder dieser Klassen wurde ein
spezielles Verfahren umgesetzt und néher betrachtet. Am ausfithrlichsten wurde dabei die
inverse Parameteridentifikation mittels der FEM im Rahmen der Diplomarbeit von SOREN
LoscH [LoscH 2012] in Kooperation mit der Professur Festkorpermechanik der TU Chem-
nitz untersucht. Dabei wurde versucht, unter Nutzung der vorgestellten FE-Modellierung
der Eindringversuche (Kap. 5.2), die Kraft-Verschiebungs-Kurven und die Pile up-Hohen
hpy (Abb. 3.3) von Experimenten und Simulationen aneinander anzupassen. Diese An-
passung wurde iiber eine Variation der Parameter Y und n des FE-Materialmodells (Gl.
(2.5)) vorgenommen und iiber den (speziell gewichteten) mittleren quadratischen Abstand
(RMS) der Pile up-Hohe und der F-h-Kurve zwischen Simulation und Experiment (Ziel-
funktion) bewertet. Diese Zielfunktion wurde dann mit effizienten Optimierungsalgorith-
men [CLAUSNER 2007], [CLAUSNER 2006] minimiert, um damit diejenigen Y und n zu
bestimmen, die die beste Anpassung zwischen Simulation und Experiment erzeugen.

0,14-,
nre-
0,10-
0,082
0,06
0,04
0,02

O 5 . - . . -
5 09 1,1 13 15 17 1,9 Ypp|GPa] 2,5

Abb. A.3: RMS-Abstand von Simulation zu Experiment bei npg-/ Yrg-Variation, Berkovichein-

druck in HV400: fiir a) nur die F-h-Kurve und b) F-h-Kurve und Pile up-Hohe hpy .
Dabei konnte als erste wichtige Erkenntnis bestédtigt werden, dass die Informationen in
der F-h-Kurve eines (selbstdhnlichen) Berkovicheindrucks nicht ausreichen, um Y und n
eindeutig zu bestimmen. Es existieren vielmehr unendlich viele Kombinationen dieser Pa-
rameter, die zu ein und derselben F-h-Kurve fithren (Abb. A.3a). Diese Zuordnung wird
jedoch unter Hinzunahme eines geometrischen Parameters (Pile up-Hohe) fiir Materialien,
die sich geméfl des genutzten FE-Materialmodells (Gl. (2.5)) verhalten (z.B. HV400, Abb.
3.14, Y=1,26GPa, n=0,077), eindeutig (Abb. A.3b). Dies bedeutet, dass in der Kombina-
tion von F'(h) und hpy genug Informationen fiir eine eindeutige Bestimmung eines durch
2 Parameter beschriebenen o-e-Verlaufs enthalten sind. Problematisch dabei ist, dass hpy
empfindlich auf Abweichungen des realen o-e-Verlaufs von Gl. (2.5) reagiert, aber in F'(h)
und hpy eines Berkovicheindrucks nicht genug Informationen fiir die Bestimmung eines
auf 3 Parametern beruhenden o-e-Verlaufs (z.B. LubDwIK-ULBRICHT, [BENEDIX 2000])
enthalten sind. So war fiir HV720 (Abb. 3.14) schon keine erfolgreiche Parameteridentifi-
kation mehr moglich. Trotz dieser Probleme und des hohen Umsetzungsaufwands ist die
inverse FE-Parameteridentifikation durch deren Variabilitit (frei wéhlbare Optimierungs-
parameter, Geometrien und Materialmodelle) fiir z.B. Kugeleindriicke interessant.
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Der zweite Ansatz zur Bestimmung einachsiger Materialparameter aus Eindringversuchen
ist die Nutzung von neuronalen Netzen. Dabei wird eine grofie Datenbasis von o-¢-Verlaufen
mit jeweils zugeordneten F-h-Kurven vor-

2 T v v ausgesetzt. Uber spezielle, an neurona-

15 u Yi‘; o YJ:; le Prozesse angelehnte Algorithmen, wird

% dann anhand der bekannten Zuordnungen

- auf solche bei neuen F-h-Kurven geschlos-

05 ? 5 “ sen. In der vorliegenden Umsetzung nach

’ ’ [HUBER et al. 2006] wird dazu ein speziel-

0 ler Belastungszyklus eines Kugelindenters
0 10 20 Wei /Wiot 40

genutzt, der die Bestimmung eines kom-
Abb. A 4: Flielspannungen aus Minidruckversu- plexeren Verfestigungsverlaufs und visko-

chen (Ypy) im Vergleich mit Ynn plastischer Parameter erméglichen soll. Die
aus dem neuronalen Netzwerk nach

Datenbasis dieses neuronalen Netzwerkes
[HUBER et al. 2006].

wird iiber FE-Simulationen unter Verwen-
dung eines steifen Kugelindenters und eines
konstanten r=0,3 trainiert [TYULYUKOVSKIY und HUBER 2005]. Vermutlich aus diesen
Griinden weisen die ermittelten Fliespannungswerte Yy deutliche systematische Abwei-
chungen auf (Abb. A.4). Bei Uberarbeitung der zu Grunde liegenden FE-Simulationen sind
die Ergebnisse deshalb wahrscheinlich verbesserbar.

Die dritte Verfahrenskategorie zur FlieBspannungsbestimmung nutzt die Zuordnung von
indenterspezifischen reprisentativen Verzerrungen zu den (reprisentativen) Spannungen
(Kap. 2.1.2). Das umgesetzte Verfah-

2,5 e ‘ ren nach [MATA und ALCALA 2003] und
ol | ||| &%, O Experim. — FEM || [\[ATA et al. 2002] basiert auf Kegelein-
9«;\ o o I dringversuchen in vollplastische Proben
1,5 .o ﬁ_ (E/Y > 100) und nutzt deren F-h-Kurven
1 . G ks R sowie die Pile up-Hohen als Eingangsda-
s 07 ’4 _'3/ \H}‘ ten. Fiir diese Simulationen wurden un-
; YL‘; . O Experim. —=FEM || ter Verwendung des Matgrlalmf)dells nach
0 e : Gl. (2.5) Parametervariationsreihen durch-
20 100 E/Y 1000 3000

gefithrt. Deren Ergebnisse wurden dann in
Abb. A.5: Bestimmung von Ygy und ngy Fitfunktionen hinterlegt, die die Bestim-

mittels reprisentativer Verzerrungen mung von Ygy und ngy mittels der be-
nach [MATA und ALCALA 2003] (Re-

) kannten représentativen Verzerrungen voll-
ferenzen Y,¢r,n,cs siche Tab. A.4).

plastischer Materialien ermdoglichen sollen.
Da die Fitfunktionen mit Kegelkontakten
erstellt wurden, musste zur Umsetzung des Verfahrens noch mittels der eigenen FE-
Simulationen eine Vermittlungsfunktion zwischen hpy fiir die Kegel und Pyramiden erstellt
werden. Diese Funktion wurde dann in die bestehenden Fitfunktionen integriert. Die somit
ermittelten Yz, und ngry zeigen nur eine grobe Ubereinstimmung mit den Referenzwerten
(Abb. A.5). Die Ursachen dafiir liegen vermutlich in der starken Abhéngigkeit von hpy
vom speziellen o-e-Verlauf, der oft nicht mit dem Materialmodell iibereinstimmt sowie der
Empfindlichkeit des Verfahren auf Variationen in E/FEp,qenter-
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Abkiirzungen und Symbole

des effektiv geformten Indenters

der FE-Simulation
) des HERTZschen Kontakts
amorph-(.)
Abbildung
Rasterkraftmikroskop (atomic force microscope)
metallische Glaser (bulk metallic glasses)
Elastizitdatsmodul

()

(.) des Experiments
()

(.

Expanding cavity-Modell

Expanding cavity-Modell fiir idealplastische Materialien
Ezxpanding cavity-Modell fiir verfestigende Materialien
erweiterter HERTZscher Ansatz (extended HERTZian approach)
Finite-Elemente(-Methode)

Quarzglas (fused silica)
Gestaltianderungsenergiehypothese

geometrically necessary dislocations

Vickers Hérte (Hartevergleichsplatten fiir ~)
indentation size effect

[terationsschritt

Kapitel

kubisch flachenzentriert

kubisch raumzentriert

linear variable differential transformer

zyklische Be- und Teilentlastung (loading partial unlaoding)
pile up

Pile up-Korrekturfaktor

mittlere quadratische Abweichung (root mean square)
akustische Oberflichenwellen (surface acoustic waves)
Sekundérelektronenmikroskopie

short range order

statistically stored dislocations

shear transformation zone

Tabelle

universeller nanomechanischer Tester (www.asmec.de)
VON-MISES
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ABKURZUNGEN UND SYMBOLE

Qe
ac, BT

Qe FF

C1,C2,C3
do. dy. dy. do
Dy

€, €;

1)

B

L,
[Eiji]
Erg
Erndenter
Eir

Ex

Erey
Esaw

f
F

F7 Fma:v
Bruch
Fkrit
LPU
Fkviit
plast
Fkrit
theor
Fkrit
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Kontaktradius

Kontaktradius des effektiv geformten Indenters

Kontaktradius aus der Flichenfunktion (OLIVER-PHARR-Methode)
Fliefizonenradius

Anisotropiefaktor

Ausgangsfliache (unverformt)

projizierte Kontaktflache

mit dem Pile up-Korrekturfaktor korrigierte projizierte Kontaktfliche
zusétzliche Kontaktfliche durch das Pile up

theoretische Kontaktfliche eines Berkovicheindrucks ohne Pile up
Faktor im exponentiellen Formansatz des effektiv geformten Indenters
Radius der Fliefizone im ECM / Schallgeschwindigkeit

Konstante beim Fit der Entlastungskurve, Gl. (2.15)
Koeffizienten in Gl. (2.7)

Parameter des Erweiterten HERTZschen Ansatzes
Nachgiebigkeitstensor

Basisvektoren

Elastizitatsmodul

reduzierter Elastizitdtsmodul

Elastizitétstensor

Koeffizientenmatrix des Elastizitatstensors
(Proben-)Elastizitdtsmodul in der FE-Simulation
Elastizitdtsmodul des Indenters

genormter Eindringmodul (OLIVER-PHARR-Methode)
Elastizitdtsmodul aus elastischen Kugelkontaktexperimenten
Referenzwert fiir den Elastizitdtsmodul

Elastizitdtsmodul aus SAW-Messungen

Frequenz

Kontaktkraft

maximale Kontaktkraft eines Eindringexperiments

Kontaktkraft beim Einsetzen der Rissbildung bei Kugelkontakt
kritische Kontaktkraft beim LPU-Verfahren

Kontaktkraft, ab der Kugel-Resteindriicke lichtmikroskopisch sichtbar sind
theoretische Kontaktkraft eines Kugelkontakts bei oy s geriz=Y
Schubmodul

Eindringtiefe

nach dem Entlasten verbleibende Eindringtiefe

Kontakttiefe bei Maximallast

Halbraumhohe des FE-Modells

Indenterhohe des FE-Modells

maximale Eindringtiefe

Pile up-Hohe

honaz — he

Tiefenausdehnung der Flielzone



ABKURZUNGEN UND SYMBOLE

H Hérte

Hy makroskopische Hérte ohne das Vorliegen von GNDs

Hesy tiber effektiven Pile up-Korrektur ermittelte effektive Harte (FEM)
Hp genormte Eindringhérte (OLIVER-PHARR-Methode)

K Korrekturfaktor im idealplastischen ECM, Gl. (2.12)

K sy Korrekturfaktor fiir die effektive Wirkung des Pile up

Kgeom Korrekturfaktor fiir Abweichungen der Pile up-Geometrie vom Kreis
[ momentane Lénge

lo Ausgangslidnge (unverformt)

li,1la,13 verschiedene Léngen am Berkovicheindruck (Abb. 3.3)

m Entlastungsexponent

n Verfestigungsexponent (auch Exponent des effektiv geformten Indenters)
npy Verfestigungsexponent aus Druckversuchen

NrE (Proben-)Verfestigungsexponent in der FE-Simulation

D hydrostatischer Druck

7] raumliches Maximum des hydrostatischen Drucks

DPm mittlerer Kontaktdruck

r mittlerer Spitzenradius eines Berkovichindenters

THR Halbraumradius des FE-Modells

rpU angenaherter Radius des Pile up-Hiigels (Abb. 3.3)

R (Rpuger) Spitzenradius eines Kugelindenters

R, mittlere Oberflachenrauheit

Ryo2 0,2%-Proportionalitétsgrenze

S Kontaktsteifigkeit (bei Maximallast)

Su Maschinensteifigkeit

te, tin Haltezeiten zur Bestimmung des Kriechverhaltens bzw. der thermischen Drift
U Verschiebungsvektor

u; Komponenten des Verschiebungsvektors

Uy radiale Verschiebung

u, (ulu?) Verschiebung in z-Richtung (Anteile des Indenters und der Probe)

~entlast

ug ey maximale Oberflachenverschiebung eines entlasteten Eindrucks

[ Geschwindigkeitsvektor

v; Komponenten des Geschwindigkeitsvektors

Wy elastischer Anteil der gesamten geleisteten Eindringarbeit

Wiot gesamte geleistete Eindringarbeit

Y (einachsige bzw. skalare) Fliespannung

Ypv Fliespannung aus Druckversuchen

Yecm Flielspannung aus dem ECM

Yecmi Flielspannung aus dem idealplastischen ECM

YEecme Fliespannung aus dem ECM fiir verfestigende Materialien

Yer Flielspannung aus dem Konzept des effektiv geformten Indenters
YrE (Proben-)Fliefspannung in der FE-Simulation

Yipru Flielspannung aus zyklischen Be- und Teilentlastungsexperimenten
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e Winkel zw. unbelasteter Kegelindenterflanke und Oberfléche
apy Kreisausschnittswinkel des idealisierten PU-Hiigels

Q. mittlerer Winkel eines Kegeleindrucks nach Entlasten

15} Geometrieparameter in der OLIVER-PHARR-Methode

v grofiter Flankenwinkel einer Berkovichpyramide

€ Parameter in der OLIVER-PHARR-Methode

€ einachsige Verzerrung

£ infinitesimaler Verzerrungstensor

€45] Koeffizientenmatrix des infinitesimalen Verzerrungstensors

£ Deformationsratentensor

€] Koeffizientenmatrix des Deformationsratentensors

£, elastischer Anteil in g

Epl einachsige plastische Verzerrung

€ plastischer Anteil in g

Epl,V M VON-MISES-Vergleichswert fiir plastische Verzerrungen

Er reprasentative Verzerrung

¢ technische Verzerrung

EVM VON-MISES-Vergleichsverzerrung

Ew wahre Verzerrung

ey FlieBverzerrung

i Vergleichswert fiir Verzerrungsgradienten

Ms) Verzerrungsgradiententensor

[7ik] Koeffizientenmatrix des Verzerrungsgradiententensors

1 Haftreibungskoeffizient

v Querkontraktionszahl

p Massendichte

o einachsige (Zug-, Druck-)Spannung

o CAucHYscher Spannungstensor

o, (reprasentative) Spannung bei €,

lof} technische Spannung

ovM VON-MISES-Vergleichsspannung

oV rdumliches Maximum der VON-MISES-Vergleichsspannung
OV M.EIT rduml. Maximum der VM-Spannung unter dem effektiv geformten Indenter
ovm Hert>  rauml. Maximum der VM-Spannung eines HERTZschen Kugelkontakts
OV M rest rauml. Maximum der VM-Restspannung eines entlasteten Berkovicheindrucks
Ow wahre Spannung

0., Zug-, Druckspannung (Ebene: normal zu z, Richtung: z)

Tay Schubspannung (Ebene: normal zu x, Richtung: y)
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