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1. Einleitung und Aufgabenstellung

Die Hartepriufung ist seit etwa 100 Jahren auch wegen ihrer einfachen und schnellen Durch-
fuhrbarkeit ein weitverbreitetes Verfahren zur Charakterisierung mechanischer Eigenschaften
fester Materialien, obwohl eine universelle und physikalisch begriindete Definition der Harte
bisher nicht formuliert werden konnte. Nach MARTENS [1.1] wird unter Harte der Wider-
stand verstanden, den das Material dem Eindringen eines héarteren Kérpers (Indenters) ent-
gegensetzt. Bei allen konventionellen Prifmethoden wird der Eindruckkorper mit konstanter
Kraft belastet (Kriechversuch). Nach der Entlastung wird der bleibende Eindruck dann i.a.
optisch vermessen, wobei der Hartewert als Quotient aus aufgebrachter Kraft und einem Ein-
druckoberflachenmal3 bestimmt wird. Die Geometrie des Indenters richtet sich i.a. nach der
Beschaffenheit des zu untersuchenden Materials.

Die in der Mikromechanik betriebene Miniaturisierung von Bauelementen und die Notwen-
digkeit der Charakterisierung sehr diinner Schichten (Schichtdicken im pm-Bereich und dar-
unter) machen eine Harteprifung mit immer kleineren Kraften und damit kleineren Eindruck-
dimensionen erforderlich. Die konventionelle Priifung mit optischer Eindruckvermessung
stol3t jedoch auf Auflésungsgrenzen im Bereich der Lichtwellenlange. Die sich seit etwa 25
Jahren immer starker etablierende registrierende Harteprifung (die sog. Universalhartemes-
sung, Kap. 4.), bei der Kraft, Eindringtiefe (und damit auch Eindruckoberflache) und Prifzeit
simultan wahrend der gesamten Messung erfal3t werden kdnnen, Uberwindet dieses Auflo-
sungsproblem. Das weltweit ausgereifteste Gerat fur Eindruckexperimente ist der NANOIN-
DENTER® Il, mit dem auch die Messungen fiir diese Arbeit durchgefiihrt wurden.

Schon bei der konventionellen Harteprifung mit optischer Eindruckvermessung wurde eine
Abhé&ngigkeit der Hartezahlen von der Kraft und mithin von der Eindruckgré3e bzw. Ein-
dringtiefe registriert. Diese Zunahme der Hartezahlen mit kleineren Lasten wird als Indenta-
tion Size Effect (ISE) [1.2] bezeichnet (Kap. 4.2.). Dieser Effekt wird bei Vergrol3erung der
Empfindlichkeit verstarkt wahrgenommen. Sowohl nach der Korrektur der Nullpunktsunsi-
cherheiten der Last-, Eindringtiefe- und Zeitskalen [1.3] als auch nach der Beriicksichtigung
eventueller Indenterspitzenschéaden [1.4] wird immer wieder ein ISE festgestellt. Das Phano-
men des ISE wird sehr kontrovers diskutiert [1.5] und dessen Existenz zum Teil sogar ange-

zweifelt [1.6]. Es ist inzwischen jedoch allgemein anerkannt, daf3 der ISE ein vom Material
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bestimmter Effekt ist [1.7, 1.8].
Wie das Spannungs-Dehnungs-Zeit-Verhalten beim einachsigen Zug- bzw. Druckversuch
wird auch das Kraft-Eindringtiefe-Zeit-Verhalten beim Indentereindruckexperiment durch die
rheologischen Eigenschaften des Materials bestimmt. Bei Zugrundelegung geeigneter Modelle
sollten die rheologischen Parameter aus den Kraft-Eindringtiefe-Zeit-Mel3daten ermittelbar
sein. Bisher wurden solche Modelle nur auf einzelne Teile des Gesamtexperimentes (Bela-
stung, Entlastung, Kriechen, Relaxation) angewandt. Hier soll nun erstmals der Eindruck-
versuch als Ganzes nach rheologischen Prinzipien konsistent beschrieben werden. Fir elasto
plastische Materialien ist eine Methode nach OLIVER und PHARR [1.9] weit verbreitet,
womit Elastizitatsmoduln und spezielle Hartewerte (Kap. 3.2.3.) bestimmt werden kénnen.
Diese Methode nutzt jedoch lediglich Informationen des Entlastungsvorganges und berlck-
sichtigt zeitabhangiges Materialverhalten nicht. Fur Glaser wurde durch HAN und TOMOZA-
WA [1.10] das Kriechexperiment einzeln beschrieben (Kap. 3.2.4.). Dabei wird jedoch igno-
riert, daf3 der dem Kriechen vorangehende Belastungsvorgang, speziell die Belastungsge-
schwindigkeit, das Kriechverhalten des Materiales entscheidend beeinfluf3t.
Die Moglichkeit der Erzeugung ril3freier, bleibender Indentereindriicke (plastisches Flie3en)
in dem eigentlich als sprodes Material verstandenen Werkstoff Glas wird bisher nicht voll-
stéandig verstanden. Die entsprechenden FlieBmechanismen bei sonstigen Festkorpern sind a
bestimmte Kristallstrukturen gebunden, die beim ungeordneten Glasnetzwerk jedoch nicht
vorliegen [1.11]. Aus theoretischen Erwagungen folgerte DOUGLAS [1.12], dal3 es zu einer
Viskositatserniedrigung mit steigender Belastung kommt, wodurch dann plastische Verfor-
mungen maglich werden. Fur Temperaturen oberhalb der Glastransformationstemperatur T
ist die Viskositatshypothese unbestritten. Hier bestimmt NEWTONsches Flie3en die Glas-
verformung. Die Viskositat von Gléasern bgi T ist definitionsgenrf'**Pas. Damit &qui-
valent ist eine Relaxationszeitn/G=100s (G ... Schubmodul). Fir die Viskositat bei Raum-
temperatur RT werden Werte vgr10?°Pas [1.13] big=10"Pas [1.14] vorgeschlagen. Der
Wertn=10"°Pas entspricht einer Relaxationszeit0's (100 Jahre). Da die Relaxationszeit
in der GroRenordnung der Versuchsdauer fir Eindruckexperimente liegen muf3, wird deutlich,
dal3 danach Harteeindrticke in Glas bei RT nicht moglich sein dirften.
Aus den o.g. Problemen ergeben sich die Zielstellungen fur diese Arbeit:

1. Das Indentereindruckexperiment soll geschlossen bzw. konsistent mit rheologi-

schen Modellen beschrieben werden.
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2. Die Modelle sollen handhabbar sein, woraus sich die Forderung nach maoglichst
wenigen Modellparametern ergibt.

3. Das Phanomen der Kraft- bzw. Eindringtiefenabhangigkeit der Universalharte-
werte (ISE) soll durch die Modelle erfal3t werden.

4.  FUr lineare und nichtlineare Viskositatsansatze bei der Modellierung sollen erst-
mals aus Harteeindruckexperimenten Viskositatswerte fir Glas bei RT abge-
schéatzt werden.

Alle Untersuchungen wurden mit dem NANOINDENTER Il an optischem Glas BK7 durch-
gefuhrt, das sich wegen seiner Homogenitat und seiner grol3en Bestandigkeit gegentber Um-
welteinflissen immer mehr als Hartenormal bzw. als Kalibrierprobe fir die Universalhar-
temessung [1.15] durchsetzt. Parallel wurden die Untersuchungen auch an dem amorphen

Polymer Polymethylmethacrylat (PMMA) durchgefuhrt.



2. Rheologische Modelle

2.1. Einfihrung

Alle realen Stoffe besitzen, wenn auch in unterschiedlichem MalR3e, samtliche rheologischen
Eigenschaften [2.1]. Bei einer Deformation treten somit elastische, plastische und viskose
Verformungsanteile auf, die in der Rheologie durch entsprechende Grundelemente reprasen-
tiert werden (siehe Kap. 2.2). Das Verhéltnis der verschiedenen Anteile wird maf3geblich
durch die Materialstruktur festgelegt. Sie bestimmen die Zeit- und somit die Deformations-
geschwindigkeitsabhéngigkeit der zu messenden Materialkenngrof3en. Die Verwendung rheo-
logischer Modelle (Kombinationen von Grundelementen) zur Beschreibung realen Material-
verhaltens ist immer dann sinnvoll, wenn ein Modell fir verschiedene Belastungsarten guiltig
ist. Fur einachsige Druck- bzw. Zugversuche gelingt das sehr gut, da die Spanmahdie
Dehnunge mel3technisch zuganglich sind. Fir Deformationen durch Punktbelastung, wie sie
beim Harteeindruckversuch vorkommen, bedtrfen die Modelle einer zusatzlichen Modifika-

tion fir die sich andernde Kontaktflache.

2.2. Modellkorper
2.2.1. Grundelemente
Elastische Verformungsanteile werden
E in der Rheologie durch eine
HOOKEsche Feder modelliert ([2.1],
[1.14], siehe auch [2.2]). Die
Abb. 2.-1:  Das HOOKEsche Grundlelement charakteristische Grol3e des HOOKE-

schen Elementes ist der Elastizitats-
modul E (Abb. 2.-1). Unter der Voraussetzung der Linearitat und der Zeitunabhangigkeit wird
die Beziehung zwischen der Spannwngnd der Deformatioa mit

o-Ece (2.2-1)
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beschrieben.

Der NEWTONsche Dampfungszylin-
0 der (Abb. 2.-2) beschreibt das zeit-

4@_

abhangige, viskose Verformungsver-

halten eines Stoffes, das mit

Abb. 2.-2:  Der NEWTONsche Dampfungszylinder

oc=me , &=-— (2.2-2)

fur Linearitat zwischen der Spannuagind der Deformationsrate/dt beschrieben werden
kann. Dabei isty die NEWTONSsche Viskositat des Stoffes.

Plastisches Stoffverhalten wird in der
Rheologie durch ein ST.-VENANT-
ov Element (Abb. 2.-3) charakterisiert.

Eine bleibende Verformung setzt erst

Abb. 2.-3:  Das ST.-VENANT-Element nach Erreichen einer kritischen
Schwellspannung, ein

0 firo < o
e = v (2.2-3)

e(t) fir o > o,

2.2.2. Grundkdrper

Die in 2.2.1. beschriebenen Grundelemente reprasentieren einzeln idealisiertes Stoffverhalter
bei mechanischer Verformung. Zur Simulation von realem Verhalten werden die Grundkdrper
unter Beachtung von Kopplungsvorschriften kombiniert. Bei einer Reihen- bzw. Hinterein-
anderanordnung addieren sich die Einzelverformunagemr Gesamtverformung wobei alle
Elemente die gleiche Spannung erfahren:

e=2Xe¢g , o = 0o (2.2-4)
Fir eine Parallelanordnung ergibt sich die GesamtsparmalggSumme der Teilspannungen
o; bei gleicher Deformation aller Elemente:

e=¢ , O0=2Xo0 (2.2-5)
Wenn die Stetigkeit der Materialgesetze vorausgesetzt wird, sind die Additionsvorschriften
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auch fur die zeitlichen Ableitungen gultig:

e=-%¢g , 6=X0 (2.2-6)

—_— Zur Beschreibung eines viskoplasti-
H_E schen Materials eignet sich im ein-
fachsten Fall ein BINGHAM-Ko6rper

Ov [2.1], eine Parallelanordnung eines

Abb. 2.-4:  BINGHAM-Korper zur Beschreibung viskoplastiST.-VENANT-Elementes und eines
schen Materialverhaltens )
NEWTONschen Dampfungszylinders
(Abb. 2.-4). Aus den GIn.(2.2-2), (2.2-3) und (2.2-5) ergibt sich die rheologische Gleichung

fur einen BINGHAM-Kdrper:

c=m-€+0 fir 0 >0 (2.2-7)

Vv Vv

fur lineares, NEWTONSsches Flie3en. Hierbei bedeytem Mal3 fur die plastische Zahig-
keit, e die viskoplastische Deformation ungldie kritische Schwellspannung. Der

BINGHAM-Korper laf3t erst dann Deformationen zu, wenn die Flie3spannung erreicht wurde.

Viskoelastisches Material, bei dem ein

*@ FlielRvorgang unabhangig von einer

E n

Schwellspannung einsetzt, kann mit

der Reihenanordnung einer HOOKE-

Abb. 2.-5:  MAXWELL-Kérper zur Beschreibung viskoelastischen Feder und eines NEWTON-
schen Materialverhaltens ) .
schen Zylinders beschrieben werden
(Abb. 2.-5). Die rheologische Gleichung fur den so entstandenen MAXWELL-K6rper ergibt

sich mit den GIn.(2.2-1), (2.2-2) und (2.2-4):

Mg - :
O+ —0 = © € -
E n (2.2-8)
E bei linearem FlieRen.
Die molekulare Reibung in elastischen
@ Festkorpern, die auch als Festkorper-
. zahigkeit (KELVIN 1890) oder Firmo-

Abb. 2.-6: KELVIN-Ko6rper zur Beschreibung der Firmovis- . - . )
Kositit P g viskositat bezeichnet wird, kann durch



eine Parallelanordnung von HOOKEscher Feder und NEWTONschem Zylinder beschrieben
werden (Abb. 2.-6). Hierbei wird die einwirkende Kraft teilweise durch die elastische Ver-
formung und durch die innere Reibung aufgenommen, wéhrend die Deformation fir beide
Elemente gleich sein mul3. Die rheologische Gleichung fiir solch einen KELVIN-Kd&rper er-
gibt sich mit den GIn.(2.2-1), (2.2-2) und (2.2-5) zu

c=Ee+mne (2.2-9)
2.2.3. Drei-Elemente-Korper
N1 Durch Drei-Elemente-Kdrper lassen

sich komplexe Materialeigenschaften
— modellieren [2.3, 2.4]. Die viskoelasti-
=l N2 schen Eigenschaften von Flissigkeiten

Abb. 2.-7:  Der JEFFREYS-Korper zur Beschreibung eindnnen mit Korpern beschrieben wer-
viskoelastischen Flussigkeit ) . ) )
den, die durch die Hinzunahme eines
NEWTONSschen Zylinders zu einem viskoelastischen Grundkdrper (MAXWELL, KELVIN)
entstehen. Die Parallelanordnung eines MAXWELL-Kérpers mit einem NEWTON-Element
ergibt den JEFFREYS-Korper (Abb. 2.-7). Die rheologische Gleichung ergibt sich unter Be-

achtung der Kopplungsvorschriften (2.2-4) bis (2.2-6):

o+ %o = (e + mEnz-é (2.2-10)
N1 Die Reihenanordnung eines KELVIN-
:’Iﬁ Korpers mit einem NEWTON-Zylin-
der ergibt einen LETHERSICH-KOor-
E per (Abb. 2.-8), dessen rheologische

Abb. 2.-8:  Der LETHERSICH-Kérper zur Beschreibung eiGleichung sich zu
ner viskoelastischen Flissigkeit

NNy, - MMy
g = e + € 2.2-11
E P! E ( )

o +

ergibt.



Eljn_ Die Beschreibung viskoelastischer Ei-
genschaften fester Stoffe erfolgt mit
ZENER-KO&rpern. Hierbei werden die
@ = viskoelastischen Grundkdrper mit ei-
Abb. 2.-9:  Der ZENER -Kérper zur Beschreibung viskoelmer HOOKEschen Feder kombiniert.
stischer Festkorper .

Die Parallelanordnung MAXWELL-

Korper und HOOKE-Element ergibt den ZENER -Korper (MAXWELL-Typ) (Abb. 2.-9).

Die rheologische Gleichung lautet:

E,+E).
0+—(’)=E2£+7n(1 2)8

1 1

mi|=s

(2.2-12)

E: Die Reihenanordnung eines KELVIN-
Korpers mit einer HOOKEschen Fe-
der ergibt den ZENER -Korper vom
KELVIN-Typ (Abb. 2.-10) mit der

n

Abb. 2.-10: Der ZENER -Kérper zur Beschreibung viskoeldleichung
stischer Festkorper

E.E En .
T N 126+ il €
E,+E, E,+E, E,+E,

(2.2-13)

Ov Die Beschreibung plastischer Anteile
am Verformungsprozel3 erfolgt durch

| E% die Hinzunahme eines ST.-VENANT-
—8

n Elementes. Als Modell fur viskoplasti-

Abb. 2.-11: BINGHAM-HOOKE-Ké&rper zur Beschreibungsche Festkérper eignet sich die
viskoplastischer Festkorper

Reihenanordnung eines BINGHAM-
Kdrpers mit einer HOOKEschen Feder (Abb. 2.-11). Die rheologische Gleichung ergibt sich

ZU:
oc=FEc¢ fur o<o,
o+ %6 -ne+ o, fir o0, (2.2-14)

Bis zum Erreichen der kritischen Spannueyguird das Material rein elastisch deformiert,
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danach zeigt es MAXWELL-Verhalten.

Ov Eine weitere Kom-

S

E Reihenanordnung eines PRANDTL-

binationsmoglichkeit aus den drei

Grundelementen ist die

Abb. 2.-12: PRANDTL-NEWTON-Ko6rper zur BeschreibungKodrpers (Parallelanordnung eines ST.-

viskoplastischen Materialverhaltens o
VENANT-Elementes mit einer

HOOKEschen Feder) und eines NEWTONSschen Zylinders (Abb. 2.-12). Die zugehdérige

Differentialgleichung

o=nmn¢ far 0<o,
(2.2-15)

o+ 26 =n¢ fur oxo

ml=s =

zeigt, daf3 die Deformation bis zum Erreichen wpnein viskosen Charakter hat, was fur
feste Stoffe nicht zu erwarten ist. Nachdem sich die kritische Spannung eingestellt hat, verhal

sich dieser Korper wie ein MAXWELL-KOrper.

:| n Die Reihenanordnung eines KELVIN-
Kdrpers mit einem ST.-VENANT-

SN P

Element (Abb. 2.-13) ergibt eine wei-

E tere Moglichkeit, plastische Deforma-

Abb. 2.-13:  KELVIN-ST.-VENANT-K®&rper zur Beschreibungtionsanteile einzubeziehen. Die Glei-
viskoplastischen Materialverhaltens

chung
c=Ee+nce fir o<o,
. i (2.2-16)
o = E(e-¢g) + n(e-¢) fir o0,

zeigt KELVINsches Verhalten bis,. Die Losung der Differentialgleichung (2.2-16) tiiro,

ist nur dann maglich, wenn fur das

zeitabhéangige Deformationsverhalten
des ST.-VENANT-Elementes die

E n Ov
VA= -
Funktione,(t) aus Gl.(2.2-3) bekannt

ist bzw. angesetzt wird (siehe Kap.

Abb. 2.-14: Reihenanordnung aller rheologischer GrundeR-3)-

mente zur Beschreibung viskoplastischen Materis . C
alverhaltens Die Annahme der Additivitat der ver



schiedenen Verformungsanteile ermdglicht als weitere Variante eine Reihenanordnung aller

rheologischen Grundelemente (Abb. 2.-14). Die entsprechende Gleichung ergibt sich zu:

o+ 26 =n¢ fir o<o,

ml3

(2.2-17)

o+ —0 = n(é—ép) fir oo,

ml|=

Um die Gleichung flb>o0, I0sen zu kdnnen, mul3 wie fir Gl.(2.2-16) die Funk®igt) be-
kannt sein, wahrend vor dem Erreichen der FlieBspannung das Verhalten dem des
MAXWELL-KO0rpers gleicht.

2.2.4. Mehrelemente-Kaorper

Unter Mehrelemente-Korpern sollen rheologische Modelle verstanden werden, die mehr als
drei Grundelemente enthalten. Es sei hier jedoch darauf hingewiesen, dafl3 nicht jede beliebige
Kombination sinnvoll ist. Beispielsweise ergibt die Reihenanodnung HOOKEscher Federn ein
Modell mit rein HOOKEscher Charakteristik. In diesem Sinne sind auch die Reihenanord-
nung von MAXWELL-K6rpern und die Parallelanordnung von KELVIN-K6rpern physika-

lisch nicht sinnvoll, da daraus wiederum lediglich einfache MAXWELL- bzw. KELVIN-Cha-
rakteristiken entstehen [2.1]. Hingegen kann eine Parallelanordnung von MAXWELL-KGr-

pern zur Untersuchung des Relaxationszeitspektrums von z.B. Polymeren verwendet werden

[1.14].
N2 Zur Beschreibung des Flieverhaltens
Bt m von Bitumen und Asphalt wurde von
mg BURGERS (1935) die Reihenanord-
E nung eines MAXWELL- und eines
Abb. 2.-15: Der BURGERS-K&rper KELVIN-Ko6rpers (Abb. 2.-15) vor-

geschlagen [2.1]. Mit den Kopplungs-
vorschriften (2.2-4) bis (2.2-6)ergibt sich die rheologische Gleichung:

£ 2.2-18
EE Y 1 ( )

[ ElT]1+E1n2+E2nl] R FLL P SR P
+ o +
1—2 2

= e +
ElEZ n

10



Ov Untersuchungen von SCHWEDOFF

(1890) an konzentrierter Gelatinelo-

E sung ergaben eine Reihenanordnung
A einer HOOKEschen Feder mit der Par-
Abb. 2.-16: Der SCHWEDOFF-Korper allelanordnung eines MAXWELL-

Kdrpers mit einem ST.-VENANT-
Element (Abb. 2.-16) als gutes Modell zur Beschreibung des Materialverhaltens [2.1]. Die

rheologische Gleichung lautet:

o=Ee fur o<o,
E .
n(E,+ 2)0 ne - o, fir s, (2.2-19)
ElEZ

Bis zum Erreichen der kritischen Spannuygst das Deformationsverhalten rein elastisch
und wird nur durch die HOOKEsche Feder 1 bestimmt. Daraal f unterscheidet sich das
Verhalten qualitativ nicht von dem durch GI.(2.2-14) beschriebenen Modell (Abb. 2.-11),
wenn die elastischen Parameter durch einen effektiven E-Modul E als 1/E 5(E +E )/(E E )

reprasentiert werden.

N1 N2 Ein umfangreiches rheologisches Mo-
E dell ist der SCHOFIELD-SCOTT-
BLAIR-Korper, eine Reihenanord-
Ov 5 nung aus HOOKE, KELVIN und der
Abb. 2.-17: Der SCHOFIELD-SCOTT-BLAIR-K&rper Parallelanordnung aus NEWTON und

ST.-VENANT (Abb. 2.-17). Aus ihm
konnen alle bisher beschriebenen Korper als Spezialfalle abgeleitet werden, wenn die jeweili-
gen rheologischen Parameter Null (Viskositaten) bzw. Unendlich (E-Moduln) gesetzt werden.

Die zugehorige Gleichung

E.E E .
o + nzdz 12 ¢ 4 1“28 far 0<0,,
E,+E, E,+E, E,+E,
(2.2-20)
E E E ) .
o+ B i o+ nlnzé =N + nlnze + 0 fir ox>o
EE, EE, E, v v

entspricht furo<o, GI.(2.2-13) fur einen ZENER -Korper. Bis auf die additive Konstapte

die einer Zeitnullpunktstransformation nagho, entspricht, ist fio>o, GI.(2.2-20) mit
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Gl.(2.2-18) fur einen BURGERS-Korper identisch.
Die allgemeine Differentialgleichung fiir das Spannungs-Dehnungs-Zeitverhalten der hier
behandelten Modellkorper hat die Form (siehe auch [2.2])

o+ A6+ Ag =Bg + Be +Be + Co, (2.2-21)
Sie ist bis auf wenige Ausnahmen universell. Diese betreffen solche Modelle, die ein ST.-
VENANT-Element enthalten und fur die zur Aufstellung der rheologischen Gleichung die
Funktione,(t) fur das zeitabhangige plastische Flieen bekannt sein muR3. Die Koeffizienten
A;und B sind Kombinationen aus den Materialparametern Enur@@=0 bedeutet, daf? keine
kritische Spannung existiert bzexo,, wahrend C=1 angibt, daf¢ o,. Fur einige wichtige

Modellkorper sind diese Koeffizienten in Tab. 2-1 dargestellt.

2.3. Nichtlineare Modellanséatze

Fiar eine NEWTONSsche Flissigkeit besteht nach GI.(2.2-2) ein linearer Zusammenhang zwi-
schen Spannung und Dehnungsrate. Viele Materialien zeigen im Experiment jedoch unter
bestimmten Versuchsbedingungen Nichtlinearitat, sie werden als "allgemeine Flissigkeiten"
([2.1]) bezeichnet. Dieses inhomogene FlieBverhalten kann durch einen Potenzansatz, das
NORTON-BAILEYsche Kriechgesetz
o=be" (2.3-1)
beschrieben werden [2.5]. Hierbei ist b ein Viskositatsmald und m kann als Mal} fiir die Deh-
nungsratenempfindlichkeit des Materials interpretiert werden. Fir m=1 liegt NEWTONsches
FlieBen vor und damitisb|,._, = n  die NEWTONsche Viskositat. Fir m<1 kommt es zu
inhomogenem FlieRBen durch Lokalisierung der Deformation in Scherbandern [2.6, 2.7]. Der
in [2.1] fUr Potenzansatze mit gebrochenen Exponenten (wie Gl.(2.3-1)) eingebrachte "Di-
mensionseinwand" [&Rt sich immer dann umgehen, wenn die Basis durch Division mit einer
charakteristischen Grol3e dimensionslos gemacht werden kann. Fur den Ansatz GI.(2.3-1) ist
das durch
<\ m
6=-b" [SJ (2.3-1a)
€
moglich. Mit vorgegebeneng, in der Einheft s hat b die Dimension einer Spannung (Pa).

Wenn alle Deformationsrates dann auch mit der EinHeit s verwendet werden, sind die
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Zahlenwerte von'b aus GI.(2.3-1a) und b aus GI.(2.3-1) identisch und somit miteinander
vergleichbar. Im folgenden wird der Potenzansatz immer in der Form von GI.(2.3-1) verwen-
det, wie u.a. auch von HAN und TOMOZAWA [1.10] und von KEULEN [2.8] zur Beschrei-
bung von Kriechexperimenten an Glasern,@a  in dieser Arbeit stets mit der Eiheit s
benutzt wird.

Eine weitere Moglichkeit, nichtlineares FlieRverhalten zu beschreiben, bietet der Eyring-An-

satz

I AY,
€ =g sm){ k_'lc'j) (2.3-2a)

Die Naherung fur §>kT ergibt den Arrhenius-Ansatz
1. [
e= g e kT (2.3-2b)

Neben der Boltzmannkonstanten k und der Temperatur T enthalt dieser Ansai:;(z mit und V
zwei Materialparameter. Die Bedeutung dieser Parameter folgt aus der Ratentheorie der ther-
misch aktivierten Bewegung von mikroskopischen Strukturelementen im Gradienten eines
mechanischen Spannungsfeldes ([2.9] in [2.2]). Der VorfaE:;pr ist wesentlich durch die
Zahl der beweglichen Struktureinheiten bestimmt, wahrend das Aktivierungsvolumen V ein
Malf3 fur die Ausdehnung der die Bewegung der Struktureinheiten kontrollierenden mikrosko-
pischen "Hindernisse" darstellt.

Um nichtlineares FlieRverhalten rheologisch zu beschreiben, wird GI.(2.3-1) oder Gl.(2.3-2)
fur das NEWTON-Element angesetzt bzw. wird aus den Ansatzen die Fuskt)diir das
ST.-VENANT-Verhalten nach Erreichen der kritischen Schwellspanayggwonnen.
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VT

Modellkdrper Al A2 BO Bl B2 C
HOOKE (H) 0 0 E 0 0
NEWTON (N) 0 0 0 n 0 0
KELVIN (K=H |N) 0 0 E n 0 0
MAXWELL (M=H-N) nE 0 0 n 0 0
BINGHAM (B=N|SV) 0 0 0 n 0 1
PRANDTL (P=H|SV) 0 0 E 0 0 1
JEFFREYS (J=NN) n1/E 0 0 nl+n2 n1n2/E 0
LETHERSICH (L=K-N) (n1+n2)/E 0 0 n2 n1n2/E 0
ZENER, (Z, =MH) nEL 0 E2 n(E1+E2)/EL 0 0
ZENER, (Z =K-H) n/(E1+E2) 0 E1E2/(E1+E2) BR(EL+E2) 0 0
BINGHAM-HOOKE (B-H) 0 0 E 0 0 0
n/E 0 0 n 0 1
PRANDTL-NEWTON (P-N) 0 0 0 n 0 0
n/E 0 0 n 0 1
BURGERS (BU=M-K) (ENL+EM2+EMN2)/ELE2|  nln2/ELE2 0 nl nln2/E2 0
SCHWEDOFF (SCHW=H-(NSV)) 0 0 El 0 0 0
n(E1+E2)/ELE2 0 0 n 0 1
SCHOFIELD-SCOTT-BLAIR n2/(ELE2) 0 EIE2/EL+E2) |  ERIEL+E2) 0 0
(SCH SCB=H-B-K) (EI1+EM2+EN2)ELE2|  nmin2/E1E2 0 nl n1n2/E2 1

Tab. 2-1:

Bedeutung der in Gl.(2.2-21) enthaltenen Koeffizienten fir einige wichtige rheologische Modelle




3. Deformationen bei lokaler Belastung

3.1. Grundlagen

Wird ein Material durch einen héarteren (idealisiert: nicht deformierbaren) Indenter belastet, so
kommt es zu lokalen Deformationen. Das Mal} fir den Materialwiderstand gegen eine der-
artige Deformation ist der mittlere Kontaktdrugk p , der sich als Quotient der belastenden
Kraft F und der projizierten Kontaktflache, 4  ergibt:

F

Pm = — 3.1-1
" AL (3.1-1)

Dieser Druck besteht in jedem Moment des Kontaktes zwischen Indenter und Probe. Der
maximal erreichbare Druck wird durch die Plastizitats- bzw. FlieRgrenze des Materials
bestimmt, die durch eine FlieBbedingung beschrieben werden kann. Diese gibt an, wann ein
plastischer Zustand erreicht oder verlassen wird und kennzeichnet den Ubergang vom
elastischen zum plastischen Zustand. Die maximal erreichbare Materialbeanspryghungp
die durch die Scherfestigkeit bestimmt wird, ist zur Harte proportional. Sie ist
materialspezifisch und so zur Eigenschaftscharakterisierung geeignet. Fiur die Harte H gilt:
Prax = H = ALK (3.1-2)
wobei F die den Indenter belastende Kraft upd A die Grol3e der realen Kontaktflache ist. Die
Harte ist zur Fliespannung proportional.
Bei der konventionellen Hartemessung wird A aus GI.(3.1-2) aus dem bleibenden Eindruck
nach der Entlastung ausgewertet. Dabei bleibt der elastische Anteil am Eindringwiderstand
unbericksichtigt. Bei modernen Hartepriufverfahren (Universalharteprifung, Kap.4) werden
die Kraft F und die Eindringtiefe h unter Last gemessen, wodurch elastische Anteile Bertick-
sichtigung finden, was der realen Beanspruchung ndher kommt. Der Kraft-Eindringtiefen-
Zusammenhang laRt sich derzeit im wesentlichen nur durch empirische Anséatze beschreiben,

da eine exakte Theorie nur fir ideal elastische Deformationen existiert.
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3.2. Deformationsanteile
3.2.1. Elastische Deformation

Die L6sung fur das Kontaktproblem sich berthrender elastischer Korper ist zuerst HHERTZ

[3.1] 1881 gelungen. Danach gilt allgemein und unabhangig von der Form der Kdrper

/
F = Ceq h3? (3.2-1)

wobei F die pressende Kraft ung h die Annaherung der Korper ist. Fur Indentereindruck-
experimente entsprichth dem elastischen Eindringtiefenanteil. Der Vorfalgor C in GI.(3.2-
1) enthalt sowohl elastische Parameter der sich berihrenden Kérper als auch die Korpergeo-
metrie beschreibende Grél3en. Die Beziehung (3.2-1) ist nur dann gultig, wenn das Berih-
rungsgebiet als eben angenommen wird. Diese Annahme trifft fir Korper zu, bei denen sich
die elastischen Konstanten nur unwesentlich unterscheiden. Fir stark differierende elastische
Eigenschaften gilt GI.(3.2-1) nur fur sehr kleine Annaherungen. Die Bestimmungyon C  ist
zur Abschatzung der elastischen Deformationsanteile bei Eindruckversuchen von entscheider
der Bedeutung.

Fur die elastische Deformation zweier sich berihrender Kugeln wird in [3.2]

3(1  1)"
4E| R, R,

2/3
h =F 2/3

el

(3.2-2)

angegeben. Hierbei sind R und R die Kugelradien ynd E ist der reduzierte Elastizitatsmodul

der durch

1- V2 1- V3
1. L4 2 (3.2-3)
Er El EZ

gegeben ist, wobei und E die Poissonzahlen bzw. die Elastizitatsmoduln der Kugelmateria-

lien sind. Durch ensprechende Umstellungen von GI.(3.2-2) nach F
1/2
R,R
F-2g | 2 | p32 (3.2-4)
3 R, + R,
wird C,; fur diesen speziellen Bertihrungsfall ablesbar. Fur den UbergargriRGl.(3.2-2)
ergibt sich der entsprechende Zusammenhang fir den Fall, dal? eine Kugel einen unendlich

ausgedehnten elastischen Halbraum mit ebener Begrenzung belastet (siehe auch [3.3]):
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F - E R%hi" (3.2-5)

Wl

In diesem Fall ist ¢, =4/3E'R eine Konstante. Fiir Kérper mit anderen geometrischen Ver-
haltnissen kann der Vorfaktor.g selbst von der elastischen Annéhegung h abhangen. Der

Zusammenhang zwischen F ung h kann daher allgemeiner durch

F-ah} (3.2-6)

dargestellt werden, wobei der Expongniton der Geometrie der Kérper abhangt. Fur den
Fall der Belastung mit einem flachen Stempel#st, fir Belastungen mit Kugeln und Para-
boloiden gilty=3/2 (siehe Gl. (3.2-5)) und fur konische Indenterist2 [3.4, 3.5].
In [3.2] wird fur den Fall des Kugeleindrucks auch der Zusammenhang zwischen Beruhrungs-
flache und der belastenden Kraft in der Form
1/3

a = (%g) e (3.2-7)

angegeben, wobei a der Radius des wiederum als eben betrachteten Bertihrungsgebietes ist.

Fur die Beruhrungsflache A ergibt sich damit:

3R\
A=ta’=n|==— F23 -
(4Er] (3.2-8)
Durch Elimination von R mit GI.(3.2-5) in GI.(3.2-8) ergibt sich:
3 F
hy = —‘/E — (3.2-9)
4E JA

Im folgenden wird das Beriihrungsgebiet auch als nicht eben betrachtet, was den realen Bedit
gungen bei Eindruckexperimenten entspricht. Fir kugelfdrmige Indenter, bei denen die Be-
rahrungsflache Ah ist, ergibt sich der Zusammenhang (3.2-1), der auch durch PAGE u.a.

[3.6] an AL, O, - und SiC-Einkristallen bestatigt wurde.

Fir konische Indenter oder Indenterpyramiden, fiir dieAst, ergibt sich

F=Ch? (3.2-10)

wobei C.; wiederum elastische und geometrische Konstanten enth&lt. SNEDDON [3.4, 3.5]

gibt fur konische Indenter

E, tan@©) hezI (3.2-11)

aN
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an, mit E aus GlI.(3.2-3) urtdl als halbem Offnungswinkel des Konus. Fur geometrisch ahnli-

che Eindruckkérper kann bei rein elastische Verformung

F=C¢E hj (3.2-12)

aufgestellt werden, wobeC.,  nur noch von der Indentergeometrie abhangt. Fur einen Pyra-
midenindenter mit einer Dreiecksgrundflache wurde GI.(3.2-12) durch MURAKAMI u.a.
[3.7] an Glas bestétigt.

3.2.2. Plastische Deformation

Deformationen mit bleibender Formanderung heif3en plastisch. Im Gegensatz zu elastischen
Deformationen, bei denen die bestehende Anordnung der Atome bzw. Molekilsegmente des
festen Korpers unveréndert bleibt, werden bei plastischen Deformationen Bindungen aufge-
brochen und neue eingegangen. Ein fester Kérper beginnt sich plastisch zu verformen, wenn
die Spannung eine FlieRBbedingung erfillt, womit das Uberschreiten einer kritischen, von der
Beanspruchungsart abhangigen FlieRBspanoyrgrbunden ist. Das grundsatzliche physika-
lische Problem der Plastizitat liegt in der Bestimmung der FlieRBbedingung. Fir isotropes und
anisotropes Material werden in der Literatur verschiedene FlieBbedingungen angegeben. Da
hier nur die Deformation von isotropen Materialien untersucht wird, sollen nur zwei entspre-
chende Flie3kriterien erwahnt werden.

Die HUBER-MISESsche ist eine regulare FlieRbedingung:

202 = (0, - 0,)% + (0, - 0, + (0, - 0y)° (3.2-13)

wobeio; die Hauptspannungen im Spannungsraum sind [3.8]. Fur Gl.(3.2-13) werden folgen-
de Voraussetzungen gemacht [3.9]: Die FlielRBbedingung ist unabhangig von der Belastungs-
vorgeschichte im elastischen Bereich und unbeeinflul3t von der Forménderung. Unter diesen
Bedingungen gilt auch das TRESCAsche Fliel3kriterium [3.8]

o, = 0, ~ Og (3.2-14)
wobeio, die maximale und, die minimale Hauptspannung sind.
Bei einer lokalen Deformation durch einen Indenter auf3ert sich die plastische Verformung
durch die Existenz eines beobachtbaren bleibenden Eindrucks nach der Entlastung. Dabei
missen nach SAMUELS und MULHEARN [3.10] bzw. MULHEARN [3.11] zwei prinzipiell
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verschiedene Deformationsmechanismen unterschieden werden. Bei "scharfen" Indentern
(kleiner Offnungswinkel) dominieren Gleitprozesse, wahren sich bei "stumpfen” Indentern
(groRer Offnungswinkel) im Material eine annahernd halbkugelférmige plastische Zone her-
ausbildet. Hier ist nur der letztere Fall von Interesse, da alle Harteeindriicke mit einer Vickers-
Pyramide (Flachendffnungswinkel 136°, siehe Kap.4) durchgefuhrt wurden.

Nach dem "expanding cavity model" [3.12] ist das Verhaltnis aus Radius der plastischen Zone
R, und der Eindringtiefe i konstant und wird durch die Materialsprodigkeit, dem Verhaltnis
aus Elastizitatsmodul E und der Harte H, und die Indentergeometrie bestimmt:

pl EVY? 4
T =k ~ H cot' 0 (3.2-15)

Hierbei ist® wieder der halbe Indenteréffnungswinkel. Dies ergibt sich unmittelbar aus dem
KICKschen Prinzip der geometrischen Ahnlichkeit [3.13]. Das bedeutet, daf? bei rein plasti-
schem Kontakt der mittlere Druck unter einem "stumpfen”, konischen Indenter unabhangig
von der Belastung und der Eindruckgrof3e ist [3.14]. Wegen GlI.(3.1-1) folgt daraus auch fur

plastische Deformationen durch Indenterbelastung

F = Cps Ny (3.2-16)

Die GroRe der Konstante€,;  hangt von der Indentergeometrie und von der FlieRspannung

des Materials ab.
3.2.3. Elastoplastische Deformation

Bei realen Formanderungsvorgéngen ist eine plastische Deformation stets von einer elasti-
schen Uberlagert, so daf3 sich die Gesamtdeformation als Summe der Anteile ergibt [3.15]

€ = gy T g (3.2-17)
was einer Reihenanordnung entsprechender rheologischer Modellkdrper entspricht.
Fur Eindruckexperimente kann daraus geschlossen werden, daf3 sich wahrend des Belastung
vorgangs bei elastoplastischen Materialien die Gesamteindringtiefe auch additiv aus einem
elastischen und einem plastischen Anteil zusammensetzt:

h ="h, +h, (3.2-18)
Aus den GIn.(3.2-10) und (3.2-16) folgt damit fur stumpfe konische Indenter
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F = Cgp h? (3.2-19)
mit

Cep =

1 . 1 )72
[ e (3.2-20)
CEG CPG
Auf dieser Vorstellung beruht das Modell eines elastoplastischen Eindrucks von LOUBET
u.a. [3.16], das durch die Abb.3.-1 illustriert wird. Die elastische Eindringtiefe entspricht
danach der eines flachen Stempels mit einer Beriihrungsflacte Amit variblem Kontak-

tradius a), die der projizierten Kontktflachg, A des Indenters entspricht.

Far einen flachen Stempel gilt nach
SNEDDON [3.4] der Zusammenhang

zwischen Kontaktflache und der bela-

stenden Kraft:

2 E
F = f JAshy  (3.2-21)

; mit E, aus GI.(3.2-3). Die Stempel-

plastische Zone

kontaktflache wird hier der projizier-

ten Indenterkontaktflache gleichge-
Abb. 3.-1:  Elastoplastisches Eindruckmodell nach [3.16] o .
setzt A, =na®. Fir die Kontaktflache

gilt

A =cC hj (3.2-22)

wobei c die Indentergeometriekonstante ist. Mit einem Flachenverhéltnis zwischen Kontakt-
und projizierter Kontaktflache=A,/A , ergibt sich fir den Zusammenhang aus Kraft und
Gesamteindringtiefe durch Einsetzen der GIn.(3.2-21) und (3.2-22) in die GIn.(3.2-18) und
(3.1-2):

-2
_ (v“ #H , 1 ] h2 (3.2-23)
2E  JoH

Fur stumpfe konische Indenter iseine Konstante. Flr eine konstante Harte H ergibt sich in
diesem Fall die Konstante.€ aus Gl. (3.2-19).

Fur die Entlastung, bei der nur der elastische Deformationsanteil zurtickfedert, wiirde sich bei
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konstanter Kontaktflache nach GI.(3.2-9) ein linearer Zusammenhang zwischen Kraft und
rickfedernder Eindringtiefe ergeben. Untersuchungen von DOERNER und NIX [3.17] erga-
ben jedoch, daf} ein solcher Zusammenhang fir die von ihnen untersuchten Materialien be-
stenfalls im ersten Stadium der Entlastung vorliegt. Durch Messungen der Kontaktsteifigkeit
S, mit

S = — (3.2-24)

wahrend der Entlastung, fanden OLIVER und PHARR [1.9] jedoch, dal sich bei verschiede-
nen amorphen und kristallinen Materialien die Kontaktflache kontinuierlich andert. Daraus
kann abgelesen werden, dal3 die elastische Eindringtiefe nicht nur aus der Deformation am
Eindruckrand besteht, sondern dal3 der Eindruck seine Form &ndert, der Eindruckéffnungs-
winkel nicht konstant ist und die zur Kontaktflache gehérende Kontakttiefe elastische Anteile
enthalt. In [1.9] wird daher vorgeschlagen, einen Hartewert H zu verwenden, der sich aus der

zur Kontakttiefe h gehdrenden Kontaktflache ergibt:

H, = Fma; (3.2-25)
ch
Die Kontakttiefe ist die Differenz zwi-
= schen der Gesamteindringtiefe unter
Maximallast h,,, und dem zugehdri-
gen elastischen AnteiLh (siehe Abb.
ig 3.-2):
h, = ha = Do (3.2-26)
Die GrolR3e des elastischen Eindringtie-
Eindringtiefe h, h; he  h . fenanteils ist nach [1.9]:
Abb.3.-2:  Schematisierte Kraft-Eindringtiefe-Kurve fiir Be- h, = € Sﬂx (3.2-27)
und Entlastung fir ein elastoplastisches Material max

wobei §,,, die Entlastungssteifigkeit

bei maximaler Belastung ist, d.h. unmittelbar zu Beginn des Entlastungsvorgangs:

s - dF
max E .. (3.2-28)

Die indenterabhangige Konstarmdgist ein Maf3 fir die Grol3e des elastischen Anteils an der

Kontakttiefe. Fur flache Stempel ist=1 und fir ein Rotationsparaboloid gilt=0,75. Die
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Untersuchungen experimenteller Entlastungskurven in [1.9] ergaben, daf3 fur konische und
pyramidenférmige Indentes;=0,72 gesetzt werden kann.
Durch Einsetzen von GI.(3.2-27) in GI.(3.2-26) und dann in GI.(3.2-25) ergibt sich fur dieses
Verfahren die Vorschrift zur Berechnung des Hartewertes:

F

H _ max

p

max

2
. [hmax e %X] (3.2-29)
Der Zusammenhang zwischen reduziertem Elastizitatsmodul, der Kontaktsteifigkeit S und
der Kontaktflache zu Beginn des Entlastungsvorganges A, 5c(b? -h) wird in [1.9] mit
S
2 e (Mg~ h)

angegeben. Wegen der Auswertung der Entlastungskurve wird E h&ufig auch als Riickfe-

(3.2-30)

derungsmodul bezeichnet.

3.2.4. Viskoelastische Deformation

Fir das lineare Flie3verhalten wird von der rheologischen Grundgleichung (2.2-2) fir ein

NEWTON-Element ausgegangen. Fir lokale Deformationen durch einen Indenter wird

F
0 =
¢ (3.2-31)
und
- h,
£ (3.2-32)

fl
gesetzt. Hier isth der Eindringtiefenanteil, der durch Kriech- bzw. FlielBvorgange entsteht.

Mit den GIn.(3.2-31) und (3.2-32) in Gl.(2.2-2) ergibt sich fir den Zusammenhang zwischen
Kraft und Eindringtiefe

F=cmnhyhy (3.2-33)

mit h, = dh/dt .
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4. Universalhartemessungen

4.1. Grundlagen

41.1. MeRverfahren und Prifmaschinen

Bei der Universalhartemessung (regi-

strierende Hartemessung) wird wah-

rend des gesamten Mel3vorgangs die
Prufkraft F, die Eindringtiefe h und
die Prifzeit t kontinuierlich erfaf3t.
Eine Einzelmessung enthalt immer

mindestens einen Be- und Entla-

stungszyklus und kann durch

a C Nmax

Relaxations- und/oder Kriechzyklen
Abb. 4.-1:  Schematische Darstellung eines Be- und Entla- ) ]
stungszyklus erweitert werden. In Abb. 4.-1 sind die
a) Kontaktbeginn
b) maximale Belastung
C) 100%ige Entlasing mit Restein-
dringtiefe h

typische Registrierkurve fur eine
Messung mit Be- und Entlastungs-
zyklus und die zugehdérigen markanten
Indenterpositionen schematisch dargestellt. In der Tab. 4-1 sind die am haufigsten verwende-
ten Indenter aufgefuhrt.
Bei der Universalhartemessung nach Norm wird immer mit einer Diamantpyramide nach
VICKERS gemessen [1.15]. Zwei gegeniberliegende Flachen dieser Pyramide mit quadrati-
scher Grundflache bilden einen Winkel von 136°. Der Winkel zwischen zwei Pyramiden-
seitenkanten betragt damit 148°. Das Verhaltnis zwischen Grundflachendiagonalen und zu-
gehdoriger Pyramidenhohe d/h betragt

d/h = 2 /2 tan68°=~ 7 (4.1-1)
Aus den kontinuierlich erfal3ten F-h-Wertepaaren des Belastungszyklus werden die Universal-
hartewerte HU nach folgender Vorschrift ermittelt:

HU - _F 1 c - 4 1an68”
c h? €c0s68°

= 26,43 (VICKERS) (4.1-2)
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Bei solchen Messungen werden wegen der Mel3fehler (siehe 4.1.2.) erst Hartewerte fur
h>h;,,=200nm berucksichtigt [1.15]. Die grof3te aufzubringende Last bei der Universalharte-

prifung ist in [1.15] mit F=2N festgelegt.

Prifverfahren Indenter

BERKOVICH Diamantpyramide mit gleichseitiger Drei-
ecksgrundflache

BRINELL Stahl- bzw. Hartmetallkugel

KNOOP Diamantpyramide mit rhombischer Grund-
flache

ROCKWELL Diamantkegel mit abgerundeter Spitze

VICKERS Diamantpyramide mit quadratischer Grungd-
flache

Tab. 4-1: Die wichtigsten Priufkorper fur Hartemessungen

Bei den Harteprufgeraten mussen prinzipiell zwei Typen unterschieden werden. Beim Load-
Step-Typ bzw. soft testing design [4.1] (z.B. NANOINDENTER I, siehe Kap.6) wird der
Indenter durch mechanische Gewichtsbelastung schrittweise oder durch elektromagnetische
Induktion kontinuierlich in die Probe getrieben. Die belastende Kraft wird hier vorgegeben
und i.a. nicht direkt durch eine KraftmefRdose gemessen. Die Eindringtiefe stellt sich als Re-
aktion auf die Belastung materialabh&ngig ein und ist bei diesem Maschinentyp neben der Zei
die einzige Mel3grol3e. Beim Closed-Loop-Typ bzw. hard testing design [4.1] (z.B. HMO 10R
[4.2 - 4.4] und MTS 810 [1.8]) befinden sich Probe und Indenter nach dem Kontakt in einem
geschlossenen Kraftkreis nach dem Vorbild konventioneller Materialprifmaschinen. Hierbei
wird die Probe i.a. kontinuierlich gegen den Indenter bewegt, wobei die sich als Widerstand
gegen das Eindringen des Indenters einstellende Kraft mef3technisch erfal3t wird. AuRerdem
wird die sich als Differenz von Probenverschiebung (oder auch Indenterverschiebung) und
Maschinenverformung einstellende Eindringtiefe registriert.

Sowohl die Unterschiede im Prifablauf entsprechend des Maschinentypes als auch unter-
schiedliche Maschinencharakteristiken (Mel3genauigkeit, Proben- oder Indenterbewegung)

kénnen dazu fuhren, dal3 Materialeffekte unterschiedlich stark registriert werden. In Abb.4.-2
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sind fur je eine Einzelmessung die Kraft-Eindringtiefe-Kurven und die sich mit Gl.(4.1-2)
daraus ergebenden Harteverlaufskurven fir Messungen an Kupfer mit Maschinen unterschiec
lichen Types dargestellt. Die mit HMO 10R (Closed-Loop-Typ) im Anfangsbereich der Bela-
stung registrierten Harteschwankungen sind in ihrer Auspragung materialabhangige Artefakte
der Prifeinrichtung und werden vom NANOINDENTER I (Load-Step-Typ) nicht wahr-

genommen. Eine Diskussion dieser Effekte erfolgt in [4.5].

11 * * * * * * 5
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Eindringtiefe in um Eindringtiefe in um

Abb. 4.-2:  Darstellung einzelner Kraft-Eindringtiefe-Kurven (linkes Teilbild) und der zugehérigen Hartever-
laufskurven (rechtes Teilbild) fur Messungen an Kupfer mit dem NANOINDENTER Il und dem
HMO 10R

4.1.2. Korrektur mef3technisch bedingter Fehler

Die Genauigkeit der Bestimmung der Position des Nullpunktes der Last-, Eindringtiefe- und
Zeitskala sowie mogliche Abweichungen der Indentergeometrie vom Idealfall beeinflussen

die Zuverlassigkeit der Hartewerte besonders im Bereich kleiner Eindringtiefen. Aus Gl.(4.1-
2) ergibt sich die Zusammensetzung des relativen Hartewertfehlers aus den relativen Kraft-

und Eindringtiefefehlern:
—— = — +t2— (4.1-3)
Um das reale Materialverhalten auch im Bereich sehr kleiner Eindringtiefen zu ermitteln,

mussen mef3technisch bedingte Fehler unbedingt eliminiert werden.
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4.1.2.1. Nullpunktkorrektur

In Abb. 4.-3 sind schematisch die

ersten Nachkontaktpunkte einer Kraft-
Eindringtiefe-Registrierung (F :h -
Registrierung) dargestellt. Diese

Punkte liegen auf der tatsachlichen F-

h-Kurve (durchgezogene Linie). Die

durch die Mel3genauigkeit des Sy-

stems bestimmte Vorlast F kann von

Abb. 4.-3:  Schematische Darstellung der ersten Nachkonta(ii?—r theoretischen Vorlas{ F abwel-
mef3punkte chen, was bedeutet, daf? die exakte F-

h-Kurve nicht durch den Ursprung des
experimentellen F -h -Koordinatensystem verlauft. Die zu F gehdrende Eindringtiefe h
kann durch Extrapolation der ersten Nachkontaktpunkte gefunden werden [1.3]. Im ersten
Schritt werden die Mef3punkte mit einer geeigneten Funktjon F =f(h ) angefittet. In [1.3]

werden die ersten Glieder einer Taylorreihe

Fo=8 +ah, +ah; (4.1-4)

verwendet, wobei das Absolutgliegl a ein Maf3 fir die Genauigkeit der Angahg, fur F ist.
Im zweiten Schritt wird die Funktion (4.1-4) auf den tats&chlichen Nullpunkt pei £, =-F mit

Fm =f-h)  Fy,>0 , h>=0 (4.1-5)
extrapoliert.
Die Parameter;a (i=0,1,2) der GI.(4.1-4) werden mit der Methode der minimalen Abwei-
chungsquadrate aus den ersten Nachkontaktmef3punkten ermittelt. In [4.6] wird empfohlen,
alle MeR3punkte in diese Prozedur mit einzubeziehen, fir die

Fm + 0 <F, <F_+ 100 (4.1-6)

gilt, wobeio. ein Mal fiir die Unsicherheit der Kraftwertangabe ist.
Aus der Gl.(4.1-4) folgt mit Gl.(4.1-5):

h, = L 1J1432%+va (4.1-7)
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Das Minuszeichen in der Klammer gibt an, dal3 der erste (grof3te) Schnittpunkt mit der h-Ach-
se den korrekten Wert fig h angibt.
Treten bei der Auswertung nach Gl.(4.1-7) systematisch negative Radikanden auf, mul3 die
Vorgabe fur die MeBpunktauswahl Uberprift werden. Zum einen massen fur den 3-Parameter
Fit nach GI.(4.1-4) wegen der statistischen Sicherheit hinreichend viele Punkte einbezogen
werden, zum anderen miussen diese Punkte gentigend dicht am Kontaktpunkt liegen, damit
materialspezifische Funktionsverlaufe ausgeschlossen werden kdnnen. Das entscheidende
Kriterium fur diese in [1.3] vorgeschlagene Methode ist die MeRempfindlichkeit und die sich
aus der Datenerfassungsrate ergebende Mel3punktdichte im Kontaktbereich des verwendeten
Prifsystems.
Der FehlerAh in GI.(4.1-3) fur die Eindringtiefenangabe setzt sich aus dem Me(3fdhler
und dem FehleAh, der Nullpunktsbestimmungsprozedur zusammen:

Ah = Ah_ + Ah, (4.1-8)
Dabei istAh, die Standardabweichung bei der h -Bestimmung nach Gl.(4.1-7). Da die Para-
meter a nicht voneinander unabhangig sind, sind sowohl die Varianzen V(a) aller Parameter
g als auch deren Kovarianzen CV(a,a) zu bertcksichtigen. Damit ergibt sich (siehe z.B.
[4.7])

2 2 . 2
ARZ = 1 V(a) + I T R B W T 2 G Vi) -
4a’R? 28 43R 28’ 48°R
2
1 (1 & 1 & & - 23(@ * Ry
"aR|2a CV(za) + — CV(3ya) + (4.1-9
azR[ a azr| OV aR| g 48°R w3+ (4.19)
F-2 + F
+ 2 i - az iz a az(:o vm) CV(al,az) . > 0'2:
& 2&R 23 43R R?
mit der Abkilrzung
a g+ F
R = - = (4.1-9a)
aa’ 3

Die Varianzen und Kovarianzen ergeben sich aus der o.g. Fitprozedur nach Gl.(4.1-3). Die
Standardabweichung: im letzten Term der GI.(4.1-9) ist identisch mit der Unsicherkigit
in Gl.(4.1-3). Wenn das Rauschen des Kraftmel3systems kleiner als die Digitalisierungsstufe

ist, wird AF maximal die GroR3e eines halben DigitabstandesAE/g;) erreichen [1.3]. In
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jedem Fall kanm- und damitAF aus der Fitprozedur nach der Methode der kleinsten Abwei-

chungsquadrate fir Gl.(4.1-3) gewonnen werden.

41.2.2. Berlcksichtigung von Indenterspitzenfehlern

Fur die Berechnung von Hartewerten nach Gl.(4.1-2) wird durch die Verwendung einer Geo-
metriekonstanten c von einer idealen Indenterspitze ausgegangen. Herstellungsbedingt bzw.
durch Abnutzung weicht die reale Indentergeometrie jedoch stets von der idealen ab [1.4, 4.8-
4.10]. In [4.10] werden verschiedene Geometrieabweichungen fur Vickerspyramiden behan-

delt, die in Abb. 4.-4 schematisch dargestellt sind.

idgal Abstqmpfung Veryundung Alle in [4.10] behandelten Varianten

W\ \‘. == fur Abweichungen von der Pyrami-

dengeometrie sind ldealisierungen und

pachiere. h<h; werden in der Realitéat so nicht in rei-
CD ner Form auftreten. Beispielsweise ist

Pyramidenstumpf: h>h: ein stetiger Ubergang einer Kugelka-
lotte in die Mantelflache einer Pyrami-
el de nur angenahert moglich.

Der Aufwand bei der Bestimmung der
Abb. 4.-4:  Schematische Darstellung moglicher Spitzenscha-
digungen fiir Vickersindenter tatsachlichen Indentergeometrie sollte

gegenuber dem Einfluf3 nicht fehler-
freier Belastungs- und Eindringtiefenmessung nicht Gibertrieben werden. Fur hochpréazise
Prifmaschinen kann die Geometrie des Indenters durch REM- bzw. AFM-Messungen er-
mittelt werden (siehe z.B. [4.11] und Kap. 6.3.2.). Jede so ermittelte Flachenfunktion laft sich

in der allgemeinen Form
p .
Areal =C Z; aihl (4.1-10)
=

beschreiben [4.12], wobei sich der Startwert i=1 aus der Forderyng-®)-Mfur reale
Beruhrungen ergibt. Der Grad p des Polynoms sollte nicht héher gewahlt werden, als es die

Mel3genauigkeit der Harteprifmaschine erfordert.
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4.2. Der Indentation Size Effect (ISE)

Die Universalhéarte HU ist nur dann eine von den Mef3groéf3en Last F und Eindringtiefe h un-
abhangige MaterialgroRe, wenn entsprechend dem KICKschen Ahnlichkeitsprinzip [3.13] zu
jedem Zeitpunkt des Kontaktes zwischen Indenter und Material wahrend des Belastungsvor-
gangs Fh? gilt. Schon mit dem konventionellen MeRverfahren wurde jedoch eine Abhéngig-
keit der Hartewerte von der Last und mithin von der Eindringtiefe unabhangig von der Geo-
metrie des Indenters festgestellt. Diese Hartezunahme mit kleiner werdender Eindruckdimen-
sion wurde in Analogie zu anderen Gebieten der Physik als Maf3stabseffekt betrachtet, weswe
gen sich die Bezeichnung Indentation Size Effect (ISE) nach [1.2] einbirgerte. Die Ursachen
des ISE wurden ursprtinglich mit Eigenschaften in Verbindung gebracht, deren Einfluf3 sich
mit der EindruckgrofRe andert, wie es z.B. bei Schicht-Substrat- bzw. Korn-Matrix-Harteunter-
schieden der Fall ist.

Mit der enormen Zunahme der Empfindlichkeit der Kraft- bzw. Eindringtiefenmessung bis in
den pN- bzw. nm-Bereich, wird der ISE verstarkt wahrgenommen. Obwohl in den damit
genauer untersuchbaren oberflachennahen Bereichen die Genauigkeit der Nullpunktbestim-
mung und die reale Indentergeometrie grof3en Einfluf3 auf die Hartewerte und somit auch auf
die Registrierung des ISE haben, ist die Hinzunahme solcher methodischer Unzulanglich-
keiten zur Erklarung des ISE unzureichend, da solche Fehler prinzipiell beherrschbar sind unc
somit eliminiert werden kénnen ([1.3, 4.10]).

In Abb. 4.-5 sind beispielhaft die Harteverlaufskurven nach der Nullpunktkorrektur (Kap.
4.1.2.1.) von je einer Einzelmessung an optischem Glas BK7 und Tafelglas sowie an dem
Polymer PMMA dargestellt. Alle abgebildeten Messungen wurden mit der eigenentwickelten
Harteprifmaschine HMO 10R\E;=0,5mN,Ahy,=2,5nm) [4.2-4.4] mit einer Tischge-
schwindigkeit von y =10pum/min ¢v =166,7nm/s) durchgefuhrt. Dabei wurde ein und derselbe
Vickersindenter benutzt, fir den vor den Eindruckexperimenten durch REM-Abbildungen ein
mittlerer Spitzenverrundungsradius vor3m abgeschatzt wurde. Fir eine Verrundung, bei
der davon ausgegangen wird, dal® die Mantelflache der Kugelkalotte ohne Stufe und mit glei-
cher Neigung in die Mantelflache der Pyramide tUibergeht, wird in [4.10] als reale Flache

A, = 26,43 (0,238 R h) fur h < 0,0728 R
A, = 26,43 (0,000573 R + 0,157 R h+ h? fur h > 0,0728 R

angegeben. Eine dadurch erzeugte Flachenfunktion wurde mit GI.(4.1-10) fur p=2 bis 2um

(4.2-1)

29



angefittet, woraus die Parameter

o, = 0,483 pm

o, = 0,995

(4.2-2)

ermittelt wurden.
In Abb. 4.-5 sind nun die Werte fir HU nach Gl.(4.1-2) (geschlossene Symbole), bei denen
eine ideale Indentergeometrie zugrundegelegt wurde, den Hartewgrten H (offene Symbole)
mit

F

Hy = A (4.2-3)

gegnubergestellt, bei denen die reale Kontaktflache nach Gl.(4.1-10) bertcksichtigt wurde.
Die fast vollstandige Eindringtiefenunabhangigkeit dgr H -Werte fir BK7 (Abb. 4.-5a) nach
der Berticksichtigung einer realen Indenterflache ist eher zufallig und kann fur Tafelglas nicht
beobachtet werden, obwohl die Hartewerte dieselbe Gréfienordnung haben. Bei PMMA (Abb.
4.-5b) wird der ISE durch die Verwendung der Indenterflachenfunktion gegentber der idealen
Pyramide kaum beeinfluf3t. Es laf3t sich auch hieraus zwingend ableiten, dafl? der ISE ein mate
rialbedingter Effekt ist, der nicht durch Unzulénglichkeiten der Messung bedingt ist (siehe
auch [4.4]).

10 L L L L 0,4 +—asc

% " BK7 a) ﬁ A PMMA] b)
¢’
bor

e Tafelglas

Harte in GPa
o
@
!

Harte in GPa
°

0,1

hin um

Abb. 4.-5:  Harteverlaufskurven fur HU nach Gl.(4.1-2) (geschlossene Symbole) ung fir H nach GI.(4.2-3)
(offene Symbole) zur Demonstration des ISE fir BK7 und Tafelglas (a) sowie fur PMMA (b)

Zur Beschreibung des ISE existieren veschiedene Ansatze, von denen hier beispielhaft einige
behandelt werden. Alle diese Ansétze lassen sich allgemein in der Form
F(h) = A(h)-H(h) (4.2-4)

darstellen, bei dem Material- (H(h)) und Methodeneinfliisse (A(h)) getrennt behandelt werden.
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Hierbei wird der Harteeindringversuch durch die Kraft F definiert, die sich als Widerstand des
Materials gegen das Eindringen des Indenters einstellt, was der urspriinglichen Definition der
Harte durch MARTENS [1.1] entspricht. An die Materialfunktion H(h) sind folgende An-
forderungen zu stellen:

lim B B

h-0 H(h) = Hy = const.

(4.2-4a)
rl]'fl H(h) = H,, = const. > 0

Far vermeintlich hartehomogene Materialien wurde experimentell bisher gtets,H >H gefun-

den.
4.2.1. Das MEYERsche Potenzgesetz

Schon bei konventionellen Eindruckversuchen nach VICKERS wurde eine Abhangigkeit der
Hartewerte von der Last festgestellt (z.B. [4.13]), was eine Abweichung vom KICKschen
Ahnlichkeitsprinzip [3.13] (vgl. 3.2.2.), wonach F? gilt, bedeutet. Diese Abweichung laRt
sich formal durch einen Potenzansatz beschreiben:
F(h) = a-h" (4.2-5)

In Anlehnung an die Verwendung einer solchen Potenzabhangigkeit zur Auswertung von
Kugeleindruckversuchen an Metallen durch MEYER [4.14] im Jahre 1908, wird Gl.(4.2-5)
verbreitet als MEYERsches Potenzgesetz bezeichnet. Allerdings verwendet MEYER eine
Proportionalitat F(d/D)", wobei D der Durchmesser der verwendeten Prifkugel und d der
Durchmesser des Kugeleindrucks ist. Fur diesen Fall ist der Exponent stets n>2 und macht
eine Aussage Uber den Kaltverfestigungszustand des Metalls.
Far Vickerseindrucke gilt fur Gl.(4.2-5) prinzipiell n<2. Die Grof3e der Abweichung von n=2
ist ein Mal} fur die Starke des ISE. In diesem Sinne ist die Bedeutung des Exponenten n flr
Kugeleindruck- und Vickersharteuntersuchungen nicht miteinander vergleichbar.
Als Materialfunktion gemaf3 Gl.(4.2-4) ergibt sich fir den MEYER-Ansatz mit Gl.(4.2-5)

H(h) = —2— h"

m (4.2-6a)

als allgemeine Darstellung bzw.
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H(h) = g hn2 (4.2-6D)

fur vernachlassigbar kleine Indenterspitzenschadigungen.

Fur keine der Flachenfunktionen, die durch Gl.(4.1-10) gegeben sind, erflillt Gl.(4.2-6a) fur
n=2 die Forderung von Gl.(4.2-4a). Fur n=2 ergibt sich+h cat:,, wenn fur die Flachen-
funktion p=2 in GI.(4.1-10) gewahlt wird. Fur n<2 konvergiert +h-0.

Bei Unterstellung einer idealen Indenterspitze (dann gilt fir den MEYER-Ansatz die GI.(4.2-
6b)) ist nur fir n=2 (also bei Erfiillung der KICKschen Ahnlichkeitsbedingung) die Forderung
aus Gl.(4.2-4a) mit §l =t1 =a/c erfullt. Bei n<2 konvergiert H-o bzw. H(h-)-0.

4.2.2. Der BERNHARDT-Ansatz

Eine weitere Mdglichkeit, den ISE zu beschreiben, ist die Formulierung des Kraftgesetzes als
Potenzreihe [4.3]:

F(h) = C, h + C, h? (4.2-7)
Dieser Ansatz wurde von BERNHARDT [4.15] bereits 1941 zur Auswertung konventioneller
Hartemessungen vorgeschlagen. Die Aufteilung der Kraft wird mit unterschiedlichen Arten
der durch die Kraft zu leistenden Arbeit interpretiert. Der lineare Term steht fir die Arbeit, die
zur OberflachenvergréR3erung zu leisten ist. Der quadratische Term entspricht dem KICK-
schen Ahnlichkeitsprinzip und reprasentiert die Volumenarbeit, die bei plastischen Material-
deformationen zu leisten ist.
Fur den BERNHARDT-Ansatz ergibt sich mit Gl.(4.2-7) gemal Gl.(4.2-4):

H(h) = ! h + N h? (4.2-8a)
A(h) A(h) '
Bei Zugrundelegung einer idealen Indenterspitze ergibt sich:
C,1 C
Hh) = = = + 2 4.2-8b
(h) - h e ( )

Bei Verwendung einer Flachenfunktion gemaf Gl.(4.1-10) vom Grad p=2 erfullt Gl.(4.2-8a)
die Forderungen der Gl.(4.2-4a) mit H()-C,/(c,) und H(h-~)-C,/(c,). Fur p>2 wird

wegen H(k)-0 die Forderung nicht mehr erfillt, wobei jedoch immer-Hjh C,/(cw,) gilt.
Wegen H(0)~« wird Gl(4.2-4a) durch GI.(4.2-8b) stets verletzt.
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4.2.3. Der Arcustangens-Ansatz

Die Beschreibung des ISE kann prinzipiell auch durch einen direkten Ansatz fir die Material-
funktion H(h) erfolgen [4.4, 4.16]. Es wird dabei davon ausgegangen, das alle Materialien im
oberflachennahen Bereich ein anderes Harteverhalten zeigen als im Volumen. Beim Eindring-
versuch wird zu Kontaktbeginn ein Oberflachenhartewgrt H registriert, der fur gro3er wer-
dende Eindringtiefen gegen einen Volumenwert H (vgl. Gl.(4.2-4a)) konvergiert. Allgemein
laRt sich dieser Harteverlauf durch

H(h) = Ho - (Ho - Hy)-b(h) (4.2-9)
beschreiben [4.17]. Gleichwertig mit der Forderung der Gl.(4.2-4a) muRR die Ubergangsfunk-
tion b(h) folgende Eigenschaften haben:

b(h-0) = 0
(4.2-9a)
b(h-~) = 1
Es gibt viele Funktionen f(x), die diese Eigenschaften erflllen. Beispielhaft seien hier
X
f(x) = -
(x) T % (4.2-10a)
fx) =1 -e™ (4.2-10b)
2
f(x) = — arctan(x) (4.2-10c)

aufgefuihrt [4.16]. In Abb. 4.-6 sind diese Ubergangsfunktionen dargestellt. Sie unterscheiden
sich in ihnrem Ubergangsverhalten.

In Anlehnung an die mathematische Simulation von Stufenprofilen [4.18] wird die Arcustan-
gensfunktion Gl.(4.2-10c) auch erfolgreich zur Beschreibung von Harteprofilen verschiedener
Schicht-Substrat-Systeme verwendet [4.19, 4.20]. Fur x=1 ist fur die GIn.(4.2-10a) und (4.2-
10c) f(x=1)=0.5 . Fiur eine Materialfunktion mit Gl.(4.2-10c) wird daher

h
angesetzt, wobej t als Halbwertstiefe bezeichnet wird, fur die H(h=t )=4/2({1 +H ) gilt.

H(h) = Hy - (Hy - H) % arctan(tﬂ) (4.2-11)
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Abb. 4.-6:  Mdogliche Profilfunktionen, die die Eigenschaften der Gl.(4.2-9a) besitzen
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4.2.4. Vergleich der Ansatze

Alle in Kap. 4.2. behandelten Ansatze zur

10

'l Beschreibung des ISE sind phanomenolo-
] s gisch. Das MEYERsche Potenzgesetz und
der BERNHARDT-Ansatz verwenden zwei

Bernhardt

| Parameter, wahrend der Arcustangens-An-

H,in GPa
£y

satz drei Parameter benutzt, woraus zwangs-

laufig eine bessere Anpassung an experi-

mentelle Daten folgt. Das Kriterium fiir die
Anwendbarkeit der Ansatze ist durch
Gl.(4.2-4a) vorgegeben. Das MEYERsche

10

Potenzgesetz kann diese Forderungen nicht
erfillen. Der BERNHARDT-Ansatz erfillt

H,in GPa
£y

diese nur dann, wenn die Materialfunktion
H(h) mit einer Flachenfunktion A(h) der

Form von GI.(4.1-10) vom Grad p=2 ge-
bildet wird.

Im Gegensatz zum MEYER- und
BERNHARDT-Formalismus, bei denen das
Kraftgesetz F(h) aus Gl.(4.2-4) angesetzt

0.4

o
w
1

wird, wird durch den Arcustangens-Ansatz
die Materialfunktion H(h) direkt beschrie-

H,in GPa

o
N
1

ben. Dabei wird die Ubergangsfunktion

gerade so gewabhlt, dal3 die Forderungen der

T T
0,1 1 10

hin pm Gl.(4.2-4a) erflllt werden.

In Abb. 4.-7 sind die Mel3punktfolgen der
Abb. 4.-7: Darstellung der Fitkurven flr verschiedene . )
Ansétze zur Beschreibung des ISE und dédarteverlaufe I nach GI.(4.2-3) mit Ver-

llpunkt- und flachenkorrigierten Harte-
”m”er‘;;’;‘ten Hne achenorrigierien Harte wendung einer Flachenfunktion A(h) (nach
Gl.(4.1-10) mit p=2 und Gl.(4.2-2) ) und die

Fitkurven der 3 Ansatze dargestellt. Auf diese Weise wurde der Einflul3 moglicher Indenter-

spitzenfehler bereits vor der Anpassung an die Materialfunktionen eliminiert. Die Ergebnisse
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der Fits sind in Tab. 4-2 angegeben. Um den grol3en Unterschied in der Qualitat der Anpas-
sung gerade bei kleineren Eindringtiefen zu demonstrieren, wurde fir h eine logarithmische
Skalierung gewabhilt. Es ist deutlich zu erkennen, daf3 nur der Arcustangens-Ansatz das Verha
ten aller Beispielmaterialien auch fiir sehr kleine Eindringtiefen beschreiben kann. Die Abb.
4.-7c zeigt aulerdem eine besonders fur weiche Materialien (starke Eindringtiefenzunahme
bei relativ geringer Kraftzunahme zu Kontaktbeginn, wie bei PMMA) charakteristische Mel3-

punktfolge (Pfeile in Abb. 4.-7c). Diese kommt immer dann zustande, wenn ein digitalisierter

Kraftwert mit verschiedenen Eindringtiefewerten belegt ist.

Material BK7 Tafelglas PMMA
Parameter
MEYER
a 3,427 16 1,517 £0 1,125%0
(N/m") +2,297 16 +1,694 10 +1,164 10
n 1,714 1,477 1,662
+0,0054 +0,0088 +0,009
BERNHARDT
C, 57961 115251 7510,7
(N/m) +560,1 +867,7 +194,3
C,/26,43 4,267 3,092 0,176
(GPa) +0,013 +0,019 +0,002
ATF
Ho 4,429 14,043 0,405
(GPa) 0,023 10,623 +0,016
Hy 4,213 3,554 0,172
(GPa) +0,0011 +0,011 +0,003
t, 2,93 0,190 1,56
(Lm) +0,67 +0,014 +0,22

Tab. 4-2: Die Parameter der Anpassung fir den MEYER-Ansatz nach Gl.(4.2-6a), fiur den BERNHARDT-

Ansatz nach Gl.(4.2-8a) und fir den Arcustangens-Ansatz (ATF) nach Gl.(4.2-11)




4.3. FlieRverhalten und ISE

Bei keinem der in Kap. 4.2. behandelten Anséatze wird das FlieRverhalten und damit die Deh-
nungsratenempfindlichkeit des Materials beriicksichtigt. Gerade bei Polymeren aber auch bei
Glasern sind die Harteparameter von der Deformationsgeschwindigkeit abhangig. Die Aus-
wertung kann daher tber eine allgemeine Flie3gleichung der Form

o=be" (4.3-1)
erfolgen (vgl. Kap. 2.3., GI.(4.3-1) ist identisch mit Gl.(2.3-1)). Die Harte H wird dabei mit

der Flie3spannung identifiziert und die Dehnungsrate ist die auf die Eindringtiefe normierte

Eindringgeschwindigkeit:
- h - dh
= H ] = — ] h = — e Ll
? T h dt (4.3-2)
Als Materialfunktion ergibt sich daraus
h m
H(hh) = b (E) (4.3-3)
Gemal Gl.(4.2-4)ergibt sich fur den Kraftansatz
h m
F(hh) = A(h) b (E] (4.3-4)
bzw.
h m
F(hh) = c h?b (EJ (4.3-5)

wenn von einer idealen VICKERS-Pyramide ausgegangen wird.
Zur experimentellen Untersuchung der Gl.(4.3-1) kbnnen verschiedene Belastungsarten fur
Harteeindruckexperimente vorgegeben werden:

@  konstante Eindringgeschwindigkeit (cir = constant indentation rate)

h = h = const. (4.3-6a)

C

@  konstante Belastungsgeschwindigkeit (clr = constant load rate)

F = F, = const. (4.3-6b)
®  veranderliche Eindringgeschwindigkeit, die bei Verwendung einer konstanten Tisch-
geschwindigkeit bei closed-loop-Maschinen entsteht (vir = variable indentation rate)
h=atP , h=apth? (4.3-6¢)
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@  Kriechversuch (cl = constant load)

F = F, = const. (4.3-6d)
®  Relaxationsversuch (cd = constant depth)
h = h, = const. (4.3-6e)

Die Losungen der GI.(4.3-4) wurden fur die verschiedenen Versuchsfuhrungen in [4.21] be-

reitgestellt. Als Loésungen fur alle Abhangigkeiten wurden stets Potenzgesetze gefunden:

F(h) = a h" (4.3-7a)
Ft) = a’ t" (4.3-7b)
ht) = AtB (4.3-7c)

Die Verwendung eines Potenzgesetzes zur Beschreibung der Dehnungsratenabhéngigkeit
(Gl.(4.3-1)) hat also zwangslaufig Potenzgesetze fir alle Abhangigkeiten zwischen den Mel3-
gréRen Kraft, Eindringtiefe und Kontaktzeit zur Folge.

Die Gl.(4.3-7a) ist mit dem MEYERschen Potenzgesetz (Gl.(4.2-5) identisch. Die Parameter
a, a' und A bzw. n, n' und B sind durch den Viskositatsfaktor b und den Dehnungsratenemp-
findlichkeitsexponenten m der allgemeinene Flie3gleichung Gl.(4.3-1) bestimmt. Die Zu-
sammenhange dieser Parameter sind als Ergebnisse der theoretischen Ableitung in [4.21] in
Tab. 4-3 fiur die moglichen Belastungsarte:® dargestellt (vgl. auch [1.8]).

Die Konsistenzuntersuchungen in [4.21] und [1.8] haben gezeigt, daR fir eine feste Bela-
stungsart die Parameter b und m der allgemeinen Fliel3gleichung aus einem beliebigen Zu-
sammenhang der experimentell zuganglichen Groél3en (Gl.(4.3-7) und Tab. 4-3) gewonnen
werden kdnnen.

In [4.21] konnte gezeigt werden, dal’ der Exponent m der allgemeinen Flie3gleichung (4.3-1)
fur eine feste Belastungsart unabhangig von der Deformationsgeschwindigkeit konstant ist.
Fur unterschiedliche Belastungsarten jedoch unterscheidet sich m signifikant.

Wichtiges Ergebnis der Untersuchungen in [4.21] und [1.8] ist es, dal fir dehnungsraten-
empfindliche Materialien der ISE eine zwangslaufige Folge der spezifischen Methode des
Harteeindruckversuches ist. Aus Gl.(4.3-2) ist ersichtlich, dal3 die Dehnunggdatiid

kleine Eindringtiefen (h0) sehr grof3 ist. Wenn b und m aus GlI.(4.3-1) als Materialkonstanten

betrachtet werden, folgt daraus zwingend, dal} fur die Belastungsa@etie Hartewerte fur
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kleinere Eindringtiefen gréRer werden missen. Eine Gber den gesamten Eindringtiefenbereict
konstante Harte kann demnach nur mit einer Versuchsfuhrung

e = g, = const. (4.3-8)
registriert werden. Aus den GIn.(4.1-2) und (4.3-2) ergigt sich

_h Y E HU (4.3-9)
h 2l F HU
In [4.22] wird von der Annahme ausgegangen, &3 = 0 ist und somit gilt:
. 1F
€ = = — 4.3-10
2 F ( )

Eine Versuchsfilhrung miE/F = const.  ist mit einem Zusatzmodul mit dem NANOINDEN-
TER® 1l méglich. Damit konnte die Gl.(4.3-10) in [4.22] experimentell bestéatigt werden, je-
doch nur fur Eindringtiefen h>2000nm.
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Belastungs- F-ahn Eoalth h=AtS
art
cir n=2-m n‘=2-m B=1
h=h,
a:Cbhcm a/—CthZ A= hC
clr ,
n= 2 1 n' = 1 B _ m2+ 1
. m +
F=F,
- a/: F 1 m
a:(cb)m+l m+1|’:c m+1 c A= ~cl2 2 2
2 cb m+1
vir _
no_Mm n’=2p-m A=a
h=apth? p
m a’=cbpma? B=p
a=cbpm™a P
Tab. 4-3: Beziehungen zwischen den Parametern der Gl.(4.3-7) und der allgemeinen Fliel3gleichung

Gl.(4.3-1)
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5. Rheologische Modellansiatze und Uberpriifung der physikalischen Rele-

vanz fur glasartige Substanzen

5.1. Ansétze fur die Modellrechnungen
5.1.1. Die Kopplungsvorschriften

Bei Punktbelastungsexperimenten an glasartigen Substanzen treten elastische und viskoplas
sche Deformationsanteile auf, deren Summe die Gesamtdeformation ergibt. Zur Modellierung
kommen daher vorzugsweise und in dieser Arbeit ausschlief3lich Reihenanordnungen ent-
sprechender rheologischer Korper in Betracht. Die Krafte werden demnach immer fir jeden
der rheologischen Korper gleichermal3en wirksam (vgl. Kap. 2):

F=F (5.1-1)
(i = Zahl der rheologischen Korper).
Fur die Eindringtiefenanteile werden zwei Kopplungsvorschriften untersucht. In der ersten
Kopplungsvorschrift wird analog zum einachsigen Versuch von der Addition der Eindringtie-
fenanteile ausgegangen:

Kopplung 1 (Symbol 'K1")
h=2h (5.1-2)

i
Beim einachsigen Zug- oder Druckversuch bleiben die Querschnittsflachen mit der Dehnungs
anderung nahezu unverandert. Bei Harteeindruckexperimenten dagegen ist das Eindringen de
Indenters, charakterisiert durch die Eindringtiefe h, verbunden mit einer Vergré3erung der
Kontaktflache, die proportionaPh ist, so daR in einer zweiten Variante eine Addition von
Flachenanteilen untersucht werden soll:
Kopplung 2 (Symbol 'K2")

h? =3 h? (5.1-3)
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51.2. Die untersuchten Modelle

Die Eindringtiefe eines Indenters unter Last setzt sich immer aus reversiblen und irreversiblen
Anteilen zusammen. Unter reversiblen werden solche Eindringtiefenanteile verstanden, die
sich bei vollstandiger Entlastung auch vollstéandig zurtickgebildet haben. Sie werden immer
mit elastischer Deformation in Verbindung gebracht und treten unter Belastung immer auf.
Die irreversiblen Eindringtiefenanteile dagegen, die nach vollstandiger Entlastung erhalten
bleiben, kénnen sowohl durch viskose als auch durch plastiche Deformations- bzw. durch
Verdichtungsprozesse entstehen.
Zur Beschreibung des Materialverhaltens werden in dieser Arbeit zwei rheologische Modelle
behandelt. Im Modell 1 wird fur Spannungen unterhalb des kritischen We&idgsdavon
ausgegangen, daf3 sich elastische und newtonsch-viskose Verformungsanteile addieren. Fur
o>0, kommt in diesem Modell ein zeitunabhangiger, kraftproportionaler, plastischer Defor-
mationsanteil hinzu:
Modell 1 (Symbol 'M1")

o<o, elastische + newtonsch-viskose Verformung

0>0y elastische + newtonsch-viskose + plastische Verformung
Im Modell 2 wird das Material fliw<o,, rein elastisch deformiert. Nach Uberschreiten der
kritischen Spannung werden plastische und viskose Verformungen gemeinsam durch einen
nichtlinearen Ansatz (GI.(2.3-1)) beschrieben, womit sich die Anzahl der zu addierenden
Deformationsanteile gegeniiber Modell 1 von drei auf zwei reduziert:

Modell 2 (Symbol 'M2")
o<o, elastische Verformung

0>0y elastische + nichtlinear-viskose Verformung

Fur beide Modelle werden beide Kopplungsvorschriften untersucht, so dal sich die vier Va-
rianten
(M1,K1); (M1,K2); (M2,K1); (M2,K2)

ergeben.

42



5.1.3. Ansatze fur die Grundelemente

Beim einachsigen Zug- bzw. Druckversuch wird durch die Modellkorper der Zusammenhang
zwischen Spannung und Dehnung bzw. entsprechenden zeitlichen Ableitungen beschrieben
(siehe Gl.(2.2-21)). Das Materialverhalten bei Harteeindruckexperimenten soll dagegen mit
Modellen erfolgen, die den Kraft-Eindringtiefen-Zusammenhang beschreiben, da nur diese
Grolien mel3technisch direkt zugénglich sind.

Bei idealen Indenterpyramiden ist zu erwarten, dal3 die kritische FlieRspannbegeits bei
infinitesimal kleinen Eindringtiefen bzw. Belastungskréften erreicht wird. Bei realen Dia-
mantpyramiden treten jedoch abnutzungs- bzw. herstellungsbedingte Abweichungen von der
Idealgeometrie auf, die als Verrundungen mit einem mittleren Radius betrachtet werden kon-
nen. Der Zusammenhang zwischen Kraft und elastischem Eindringtiefenanteil wird daher fur

kleine Eindringtiefen mit

F=2ERY™h" (5.1-4a)

el

wls

angesetzt (vgl. GI.(3.2-5)). Zur Vereinfachung wird davon ausgegangen, daf3 der Ubergang
von der Kugel zur Pyramide genau dann erfolgt, wenn die kritische Flie3spannergicht

wurde. Somit gilt fur die elastische Wechselwirkungdip,, (vgl. GI.(3.2-12))
F=CsE hj (5.1-4b)

Die Geometriekonstante hat fur Vickersindenter den Wgrt C =2,22 (Gr)1€21(148°/2),
vgl. GL.(3.2-11)). E steht fur den reduzierten Elastizitatsmodul gemaf Gl.(3.2-3).
Fir plastische Deformationsanteile, die stets ersifit, auftreten, wird von der Hartede-

finition GI.(3.1-2) ausgegangen, womit sich

F=cHHh; (5.1-5)

ergibt, wobei H die Harte und c=26,43 (fur Vickers, siehe Gl.(4.1-2)) eine Geometriekon-
stante ist.
Fir die Beschreibung von NEWTONschem FlieRen wird

F-cnhh (5.1-6)
angesetzt (vgl. GI.(3.2-33)). Dabei iptlie NEWTONSsche Viskositat ung h der zum Fliel3-

vorgang gehdrende Eindringtiefenanteil.
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Fiar inhomogenes Fliel3en ergibt sich aus Gl.(2.3-1) und den GIn.(3.2-31) und (3.2-32) der

Zusammenhang

F=cbh™h" (5.1-7)

Hier ist b ein Viskositatsmal und m ein MaR fir die Dehnungsratenempfindlichkeit des Mate-
rials (vgl. Kap. 2.3). Fiur m=1 (NEWTONsches FlieRen) geht GI.(5.1-7) in GI.(5.1-6) Uber.

5.1.4. Die unterschiedlichen Versuchsbedingungen

Fur alle Modelle werden die Versuchsbedingungen untersucht, die dem Arbeitsprinzip des
NANOINDENTERPII entsprechen. Dieses Gerét arbeitet kraftgesteuert, d.h., es werden Kraf-
te vorgegeben und die Indentereindringtiefe stellt sich als Reaktion des untersuchten Material:
auf die Krafteinwirkung ein (siehe Kap. 6). Die Modelle werden daher fur folgende Versuchs-
bedingungen untersucht:

Belastung(Symbol 'V1")

F = F, = const. : F=F t (5.1-8a)
Haltesegment(Kriechversuch, SymboN?2")
F = F, = const. (5.1-8b)

Entlastung (Symbol 'V3")

F = F, = const. : F-F .- F.t (5.1-8c)
Dabei ist E,. die Maximalkraft zu Beginn der Entlastung.
Die Modellrechnungen werden hier fur eine Vickersdiamantpyramide durchgefiihrt. Der Ab-
weichung von der Idealgeometrie, die praktisch immer auftritt, wird dadurch Rechnung getra-
gen, dafl3 ein Verrundungsradius von R=342nm (vgl. Kap. 6.3.2.) angenommen wird. Als
maximale Belastung wird fur die Beispielrechnunggg F  =500mN verwendet. Um den Ein-
flul der Belastungsrate zu verdeutlichen, wird das Materialverhalten fur dF/dt=1mN/s (prak-
tisch sehr haufig verwendete und praktisch gut realisierbare Geschwindigkeit, d.h. gentigend
groRRe MeRdatendichte bei auf 6/s begrenzter Erfassungsrate des NANOINDENTER |I) und
fir dF/dt=1000mN/s (bedeutet fiy E =500mN/s eine Belastungszeit von 0,1s und ist prak-
tisch nicht mehr realisierbar) simuliert. Als Materialbeispiel wird ein gewdhnliches Glas (wird
hier als Modellglas bezeichnet) mit den Materialparametern E =90GPa, H=9GPa,
n(RT)=10°Pas und(T,)=10"°Pas (vgl. [1.13]) gewahlt.
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5.2. Modellrechnungen fiir das Verformungsverhalten

Es soll hier prinzipiell gezeigt werden, wie der Einfluld der Temperatur, ausgedrickt durch die
Viskositatrn, und der Verformungsgeschwindigkeit auf das F-h-Verhalten bei den verschiede-

nen Modellen zum Ausdruck kommt.

5.2.1. Modell 1 (M1)

In diesem Modell wird eine Reihenanordnung eines elastischen Elements mit GI.(5.1-4a) fur
o<o, bzw. Gl.(5.1-4b) fib>0,, eines plastischen Elements mit GI.(5.1-5)dto,, und
eines NEWTONSschen Elements mit GI.(5.1-6) betrachtet. Fur eine Belastung nach Gl.(5.1-8a)
ergibt sich beb<o,, fur die Kopplung 1:

V1(M1,K1), 0<a,

. 2/3 .
3F t F t2) "
+ (5.2-1a)

4ErRl/2 CT]

Durch Elimination von t nach GI.(5.1-8a) erhalt man immer auch den Zusammenhang zwi-
schen Eindringtiefe und belastender Kraft
V1(M1,K1), o<a,

(ezaef e
= —| + (5.2-1b)

4 E R2 cn l-:c
In Abb. 5.-1 ist der EinfluB der Viskositat bei RT bzw. T und der Belastungsrate auf den F-h-
Verlauf nach GI.(5.2-1b) dargestellt.
Fur die Kopplung 2 gilt:

V1(M1,K2), o<a,

sEt |Y E e
he || 3t Rl (5.2-2a)
\ 4 Er Rl/2 c
h_ 3F 4/3 . FZ
aERE onE o220
Cc

Die Abb. 5.-2 zeigt, dal? der EinfluR der Viskositat bzw. Belastungsgeschwindigkeit fir K1
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und K2 analog ist. Ein Viskositatsunterschied der hier untersuchten Grdéf3enordnung beeinfluf3

den Verlauf im Gegensatz zur Kopplung 1 vernachlassigbar wenig und ist fir RT gleich dem

von K1. Fur T ist der Geschwindigkeitseinflu3 bei beiden Kopplungen sichtbar, jedoch fallt

er bei K2 geringer aus. Bei RT beeinflu3t ein Geschwindigkeitsunterschied von drei Gré3en-

ordnungen den F-h-Verlauf fur beide Kopplungen nicht erkennbar, was auch fir den Unter-

schied zwischen den beiden Kopplungen gilt.

2,0

1,54

2,0 e

05

0,0

----- dF/dt= 1 mN/s (T,)
------- dF/dt = 1000 mNI/s (T,)
------- dF/dt= 1 mN/s (RT)

== dF/dt = 2000 mN/s (RT)

V1(M1,K2) firo < g,

T T T T
20 40 60 80 100
FinmN

2,0 1 1
----- dF/dt = 1 mNJs (T,) : :
----- dF/dt = 1000 mN/s (T,) ‘ ‘
------ dF/dt = 1 mNJs (RT) ; ;
154 dF/dt = 1000 mN/s (RT) i T
: : [P : ey
- -
£, T e = el e
c ‘ I <
£ » - £
= H P B s
R
"’_.’// :
0,5 B i e e SIS
7'/'/" ; ; ;
S [
0,0 T T T T
0 20 40 60 80 100
FinmN
Abb. 5.-1:  Darstellung des F-h-Zusammenhanges Abb.

fur die Belastung (V1) nach Modell 1
mit Kopplung 1 fur das Modellglas
(E,=90GPa, H=9GP&a(RT)=10"*Pas,

n(T,)=10"*°Pas bei<a,

5.-2:

Darstellung des F-h-Zusammenhanges
fur die Belastung (V1) nach Modell 1
mit Kopplung 2 fiir das Modellglas bei
o<o,

Nach dem Erreichen der kritischen FlielBspannung ergibt sich fur die Kopplung 1 (siehe An-

hang 1)
V1(M1,K1), o>0,

. F t2
h-| Lt . L | Et- ‘h, (5.2-3a)
JCc E.  VcH cn
he| —2—+ | F+ |—2—Fh, (5.2-3b)
JCc E.  VcH cn F,
und fur die Kopplung 2
V1(M1,K2), oz,
h - L o et L Ezan (5.2-4a)
C.E CcH cn
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L R N (5.2-4b)

G r

Cc

wenn ) jeweils die zu,, gehdrende Eindringtiefe ist. Aus den GIn.(5.2-1) und (5.2-2) geht
hervor, dafl3 h fur dieses Modell sowohl von der Kraft als auch von der Belastungsgeschwin-
digkeit abhangt. Der mittlere Kontaktdruck p fiur einen kugelformigen Indenter mit dem
Radius R betragt mit GIn.(3.1-1) und (5.1-4a)

E 2 Er hl/Z
Pp,=—°=——"= (5.2-5)
AK 37 Rl/Z
Wird nun p, der Spannunggleichgesetzt, so ergibt sich fur die kritische Flie3spannung
172
2 E h
o, = ———— (5.2-6)
31 R
mit der zugehorigen Eindringtiefe h .
6 5
----- dFfdt =1 mNJs (T,) @ - == dFfdt = 1 mNJs (T,) b
s dF/dt=1000 mN/s (To) | = ... Lot -+++---- dF/dt = 1000 mN/s (Ty)
""" dF/dt =1 mN/s (RT) It 491 - dF/dt = 1 mN/s (RT)
--=-dF/dt = 1000 mN/s (RT) : et . | s dF/dt = 1000 mN/s (RT)
: S R ‘ S SRR R S
e, T - 5
= AR £ ]
2 R St T o
B o R I P At SN S N S
S N S K7 o]
0 100 200 300 400 500 0 1 2 3 4 5 6
FinmN hin pm

Abb. 5.-3:  F-h-Zusammenhang (a) und zugehdrige Harteverlaufskurven nach Gl.(4.1-2) (b) fir die Belastung
nach Modell 1 und Kopphg 1 fur das Modellglas
Bei den Darstellungen der Zusammenhange der GIn.(5.2-3b) und (5.2-4b) wurde von einer
idealen Vickerspyramide ausgegangen, d.h., die kritische Fliel3spannung wird schon bei in-
finitesimal kleinen Eindringtiefen erreicht. Die Abbn. 5.-3 und 5.-4 zeigen die F-h-Abhangig-
keiten fir K1 bzw. K2 fur die Viskositaten und Belastungsgeschwindigkeiten wie fur die
Abbn. 5.-1 und 5.-2. Der Einflu? der Viskositat ist hier auch fur K2 erkennbar, obgleich gerin-
ger als fur K1. Eine Geschwindigkeitsabhangigkeit ist flr beide Kopplungen nug bei T sicht-
bar. In jedem Fall sind die Eindringtiefen bei einer Maximallast von 500mN fur K1 deutlich
groRer als fur K2. In den Teilabbn. 5.-3b und 5.-4b ist die Universalharte HU nach Gl.(4.2-2)

gegen die Eindringtiefe dargestellt. Bemerkenswert ist hier, daf3 fir beide Kopplungsvor-
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schriften HU mit zunehmender Eindringtiefe abnimmt, obwohl eine konstante plastische
Harte H=9GPa vorgegeben wurde. Der indentation size effect fur die Universalharte (ISE,
siehe Kap. 4.3.) wird also durch dieses Modell allein durch die Beriicksichtigung newtonsch-
viskoser Deformationsanteile beschrieben. Besonders ausgepragt ist der ISE modellgemal fi

kleinere Deformationsraten und kleinere Viskositaten.

6 5
----- dF/dt =1 mNJs (T,) a b
s dF/dt=1000 mN/s (Ty) | L
------- dF/dt = 1 mN/s (RT) 4T
------- - dF/dt = 1000 mN/s (RT) ; ; .
o !
& o R LTS R
El o
c =
< O 2 T
o .- I
BT e dF/dt = 1 mNJs (T,)
[t : : 14] e dF/d= 1000 MNJS (T fooeee e L
14 LT ; SRR : F
e : : — ] - dF/dt = 1 mNJs (RT)
e : : : VIMLK2)firo=o, —memee dF/dlt = 1000 MN/s (RT) | VIMLK2) fur o=,
o T T T T 0 ; ; ; ; T
0 100 200 300 400 500 0 1 2 3 4 5 6
FinmN hin um

Abb. 5.-4:  F-h-Zusammenhang (a) und zugehdrige Harteverlaufskurven nach Gl.(4.1-2) (b) fur die Belastung
nach Modell 1 und Kopphg 2 fur das Modellglas

Beim Kriechvorgang mit Gl.(5.1-8b) gilt fir die Kopplung 1

V2(M1,K1)
F2
h = 1 + 1 \/Ec + i F.t+ C + hV (5.2-7)
\/CG E, \/C H cn 2 F,

wenn davon ausgegangen wird, dafd F durch einen einzigen Belastungszyklus unter der Be-
dingung GI.(5.1-8a) erreicht wurde (siehe Anhang 1). Unter diesen Bedingungen ergibt sich
fur die Kopplung 2:

V2(M1,K2)
FZ
h = 1 + 1 F + 2 F t+ ¢ + hv2 (5.2-8)
CoE cH] ¢ cn| °© 2 F,

Den Einflul3 von Viskositats- und Geschwindigkeitsunterschieden auf das Kriechverhalten bei
einer konstanten Belastung von 500mN zeigen die Abbn. 5.-5 und 5.-6. Fir beide Kopplunger
ist bei RT ein Kriechen erst durch eine vergroRerte Darstellungen sichtbar (Abb 5.-5a:
800fach fur V2(M1,K1), Abb 5.-6a: 400000fach far V2(M1,K2)). Begi T ist zu erkennen, dal3

fur beide Kopplungen eine grol3ere Geschwindigkeit aus den vorangegangenen Belastungs-
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zyklen zu deutlich starkerem Kriechen fihrt.

6 ! ! ! ! 3,036 L L L L

3,085 4 s T L

SAF/t=1mN/s (T))
-------- dF/dt = 1000 mNs (T,) ; i
------- dF/dt = 1 mN/s (RT) : ; X =i A L P

-~ dF/dt = 1000 mN/s (RT) £
£ 4 3
£ B K B e S T e
= ; e ; :
3+ 3 3,082 At b
: : : i vamka)
[vaoxy | | | [z |
: 3 i ; 3,031 T + T T
2 T T T T 0 20 40 60 80 100
0 20 40 60 80 100

. tins
tins

Abb. 5.-5:  h-t-Zusammenhang fiir ein Haltesegment nach Modell 1 und Kopplung 1 fir das Modellglas und eine
800fache VergrofRang des Ordinatenmal3stabes (a) fur RT
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Abb. 5.-6:  h-t-Zusammenhang fiir ein Haltesegment nach Modell 1 und Kopplung 2 fir das Modellglas und eine
400000fache VergroZang des Ordinatenmalstabes (a) fir RT

Bei der Entlastung (V3) nach GI.(5.1-8c) wird fur dieses Modell davon ausgegangen, daf
plastische Eindringtiefenanteile unverandert erhalten bleiben und dal NEWTONSsches Fliel3er
weiterhin in Kraftrichtung stattfindet. Unter der Voraussetzung, dal3 der Entlastungszyklus
nach genau einem Belastungs- bzw. Haltesegment erfolgt und daf Be- und Entlastungsge-
schwindigkeit den gleichen Betrag haben, gilt fiir die Kopplung 1

V3(M1,K1)

. F
R STl 'y (5.2-9a)

cn 2 2F,
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F FZ+F - F2
he|—c. | |2t L Ft,| - h, (5.2-9b)
cH CE cn 2 E

c

und fir die Kopplung 2 entsprechend

V3(M1,K2)
F. F-F :
h= |—¢+ ¢, 2 FctfiFCt2+FctH+ = +h, (5.2-10a)
cH CE cn 2F
F FZ+F - F?2
he |fe, F 25" c + Ft,| + h? (5.2-10b)
cH CE o 2 F,
' T IO EEALLL: LCLETE PP, T dF/dt = 1 mN/s (T,)
e e g e imsmy ]| dF/dt = 1000 mNJs (T,)

------- dF/dt =1 mN/s (RT)
.......... dF/dt = 1000 mN/s (RT)

........ dF/dt = 1000 mN/s (T,)
....... dF/dt = 1 mN/s (RT) L
.......... dF/dt = 1000 mN/s (RT)

Ead 2 R S D Starian 23t =S
£ £
~ K=
R - - S TR 3
s N S S | B T s SO D S
' ; ; ; | vamLKD) =TT | ; | vaLk2)
1 T T T T 1 T T T T
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FinmN FinmN

Abb. 5.-7:  F-h-Zusammenhang fir die Entlastung Abb.5.-8:  F-h-Zusammenhang fiir die Entlastung
(V3) nach Modell 1 mit Kopping 1 fir (V3) nach Modell 1 mit Kopping 2 fir
das Modellglas das Modellglas

Die Abbn. 5.-7 und 5.-8 zeigen den Entlastungsvorgang nach einem Belastungs- und einem
Haltesegment (t =100s). Bemerkenswert ist hier die Entlastung bei T mit relativ kleinen
Geschwindigkeiten. Bei Kopplung 2 wird hier sogar der Fall beschrieben, dal3 die Eindringtie-
fe nach vollstandiger Entlastung groR3er ist als am Ende des Haltesegmentes. Das bedeutet,
dal die Kriechanteile des Entlastungsvorgangs gro3er sind als die elastischen Anteile. In solc
einem Fall ist die Bestimmung des Elastizitatsmoduls nach der Methode von OLIVER und

PHARR ([1.9], siehe Kap. 3.2.3.), die nur die Entlastung brucksichtigt, nicht mdglich.
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In Abb 5.-9 werden die F-h-Verlaufe

4 s 1 s 1 s 1 s 1 s 1

----- V1+V2+V3 (MLK) beider Kopplungen fir ein gesamtes

~~~~~~~~ V1+ V2 + V3 (M1,K2)
1 1 Eindruckexperiment (V1 + V2 + V3)

miteinander verglichen (bei RT). Fur

die Be- und Entlastungsgeschwindig-

keit wurde 50mN/s angenommen. Die
Haltezeit wurde bei 500mN mit 100s

: - , , festgesetzt, wobei die Anderungen der
0 100 200 300 400 500

Fin mN Eindringtiefen dabei so gering sind,

_ R dal sie in der Darstellung Abb. 5.-9
Abb. 5.-9:  Vergleich der Kraft-Eindringtiefe-Verlaufe fir das

gesamte Eindruckexperiment (V1+V2+V3) nacimicht erkennbar sind. Es ist hier noch-
Modell 1 fiir beide Koppingen fiir das Modellglas ) .

bei RT, eoner Be- und Entlastungsgeschwindigkdials deutlich zu erkennen, daR fir K2
von 50 mN/s und einer Haltezeit von 100 s

bei gleichen Kraften geringere Ein-
dringtiefen erreicht werden, wahrend die Eindringtiefen nach Entlastung identisch sind. Aus
den Entlastungskurven (V3) der Abb. 5.-9 kdnnen nach der Methode von OLIVER und
PHARR ([1.9], vgl. Kap. 3.2.3., Gl.(3.2-30)) ein Elastizitatsmodyln E bestimmt werden. Fur
V3(M1,K1) ergibt sich E =79,3GPa und fur V3(M1,K2) ist E =93,9GPa. Diese Werte stim-

men in der GréRenordnung mit der Vorgabe (90GPa) gut Gberein.

5.2.2. Modell 2 (M2)

In diesem Modell wird die Reihenanordnung eines elastischen Elements und eines nichtlinea-

ren Dampfungszylinders nach GI.(5.1-7) untersucht. Fur die Belastung wird bis zum Erreichen

von o, von rein elastischer Deformation nach Gl.(5.1-4a) ausgegangen. Es ist also fur
V1(M2,K1 bzw. K2), o<o,

2/3

3F t
h=|——¢_ (5.2-11a)
4 Er Rl/2
3F 2/3
e R (5.2-11b)

fur beide Kopplungen, wenn gemaf V1=Gl.(5.1-8a) belastet wirdyFdjrist fur V1 und K1
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V1(M2,1), o>0,

. 1 . m m+l
Ft |3 F 3 >
h( L2 +(_tc)]2 2 )zt 2 +hv (5.2-12a)
C.E, c m+1
Flz (1)z( 2 \3.%
h - 2, (_)2 2F 2 +h (5.2-12b)
C.E, cb) | E(m-+1) ’
und fur K2 (siehe Anhang 1)
V1(M2,K2), 020,
- m
R ( 2 ) (nl L p2 (5.2-13a)
CE, cb{m+l
F 1 2
h - N Fm™1 4 h 5.2-13b
J G b ( Fc<m+1>) V —
T, b
. B | T e o e
E s
£ p
i ’(‘,; ----- dFE/dt=1mN/s(m‘=0,07) % ]
(,."' -------- dF/dt i 1000 mN/s_(m=0,07)
" ------- dF/dt = 1 mN/s (m=0,02) 14
-------- dF/dt = 1000 mN/s (m=0,02)

Abb. 5.-10: F-h-Zusammenhang (a) und zugehérige Harteverlaufskurven nach GI.(4.1-2) (b) fir die Belastung

nach Modell 2 mit Kopping 1 fiir das Modellglas (b=7 %0 P&s )

In den Abbn. 5.-10 und 5.-11 wird der Einflu3 des Exponenten fur die Dehnungsratenemp-
findlichkeit und der Belastungsrate dargestellt. Fur beide Kopplungen bedeutet ein gréReres n

eine kleinere Viskositat und mithin eine gréRere Eindringtiefe bei vergleichbaren Kréften,

wobei fur K2 wie bei Modell 1 in jedem Fall kleinere Eindringtiefen erreicht werden. Un-

abhangig von den Kopplungsvorschriften ergibt sich auch fur dieses Modell eine Abnahme

der Universalharte HU mit der Eindringtiefe (Abbn. 5.-10b und 5.-11b). Auch fur das Modell

2 ergibt sich also trotz Vorgabe konstanter Materialparameter in jedem Falle ein ISE.

52



dF/dt = 1 mN/s (m=0,07)
dF/dt = 1000 mN/s (m=0,07)
dF/dt = 1 mN/s (m=0,02)
dF/dt = 1000 mN/s (m=0,02)

&
€. &
= 5 e T T TR RETEE SEPPPRRERRR -
T H
T s e i B It dF/dt = 1 mN/s (m=0,07)
T e dF/dt = 1000 MN/s (M=0,07) [ +=-s-s-esrseredeneeeeeeeaes o
------ dF/dt = 1 mN/s (m=0,02)
~~~~~~~~ dF/dt = 1000 mN/s (m=0,02)
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Fin mN hin pm
Abb. 5.-11: F-h-Zusammenhang (a) und zugehérige Harteverlaufskurven nach GI.(4.1-2) (b) fir die Belastung

nach Modell 2 mit Kopping 1 fiir das Modellglas (b=7 90 P&s )

Fir den Kriechvorgang (V2) nach GI.(5.1-8b) gilt fir K1

V2(M2,K1)
1 1 m+1 } M
F.o|3 F. |3 2 F 2
h - c |2 [ |2 E + —C + hv (5.2-14)
C.E, ch m F. (m+1)
und fir K2 (siehe Anhang 1)
V2(M2,K2)
1 m
F F 2 R
e, Te] 2t c + h?2 (5.2-15)
CE, chb| m F_(m+1)
[ dF/dt =1 mN/s (m=0,07) T dF/dt = 1 mN/s (m=0,07) i
= L (meoon L aE = 1000 mivs (007
5|~ dFfdt = 1000 MNJS (=0,02) s4| I drae 1000 ;,(\,TS_(,;,ZO)_OZ) L
€ o £ . L
: . [ewn) S S T S
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
tins tins
Abb. 5.-12: h-t-Zusammenhang fiir ein Halteseg- Abb.5.-13: h-t-Zusammenhang fir ein Halteseg-

ment (V2) nach Modell 2 mit Kopplung
1 fur das Modellglas

ment (V2) nach Modell 2 mit Kopplung
2 fur das Modellglas

Die Abbn. 5.-12 und 5.-13 zeigen, dal3 fiir beide Kopplungen ein grof3erer Exponent m ein
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intensiveres Kriechverhalten bewirkt. Au3erdem ist fir beide Kopplungen festzustellen, dai3
bei groReren m die Geschwindigkeitsabhangigkeit des Kriechverhaltens deutlicher ist.

Fir den Entlastungszyklus (V3) nach GI.(5.1-8c) gilt unter den gleichen Bedingungen wie bei
Modell 1 fiir die Kopplung 1

V3(M2,K1)
1 1 mi)2
L 2 1 kS m+1 - m 2
| FeRdz (i)z 2FT ty 8K 2(FFY) h (5.2-16a)
. . \'
CeE cb m  F(m+1) F(m+1)
1 1y 3™ 1 mr;1 %
ho| _F 2. (L)E o, 3| 2F ch (5.2-16b)
. . \'
CeE cb m  Fm+1)]  F(m+l)
und fur die Kopplung 2 (siehe Anhang 1)
V3(M2,K2)
m+1\) M
F-Ft 2t 3F™! 2(F-F) ™
= c ¢ 4 i 2Fm H + ¢ — c ¢ 4 h2 (52'173.)
CcE chf | m Fc(m+1) Fc(m+1) '
i mel m-+1
P e SR 2R e (5.2-17b)
CeE c¢b m  E(m-+l)] F(m+l)
wobei {, wiederum die Dauer des Haltesegmentes ist.
i dF/dt = 1 mN/s (m=0,07) T dF/dt = 1 mN/s (m=0,07)
e B S G e o
g;i:; 1000 mIEI/S (mvzo),oz) S— uf/d: =1000 ml(\N% (Hm:o),oz)

Abb. 5.-14: F-h-Zusammenhang fir den Ent- Abb.5.-15: F-h-Zusammenhang fur den Ent-
lastungsvorgang (V3) nach Modell 2 lastungsvorgang (V3) nach Modell 2
mit Kopplung 1 fur das Modellglas mit Kopplung 2 fur das Modellglas
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Abb. 5.-16: Vergleich der Kraft-Eindringtiefe-Verlaufe fur das

Die Zusammenhange der GIn.(5.2-
16b) bzw. (5.2-17b) sind fur ver-
schiedene Exponenten und Entla-
stungsgeschwindigkeiten in den Abbn.
5.-14 und 5.-15 dargestellt. Die Abb.
5.-16 zeigt den Vergleich beider
Kopplungen fiir das Modell 2. Hierbei
wurde von einer Be- und Entlastungs-
geschwindigkeit von 50mN/s, einer

Haltezeit von} =100s,einem Expo-

gesamte Eindruckexperiment (V1+V2+V3) nacihenten fiir die Dehnungsratenempfind-

Modell 2 fiir beide Koppingen fiir das Modellglas

mit m=0,07, b=7 19 P4d's , einer Be- und Entldichkeit von m=0,07 und einem Vor-

stungsgeschwindigkeit von 50 mN/s und einer Hal-

tezeit von 100 s

faktor b=7-18 P45 ausgegangen.

Auch bei diesem Modell sind die

Eindringtiefen fur die Kopplung 2 deutlich geringer als fur die Kopplung 1. Auch hier sind

jedoch die Eindringtiefen nach vollstdndiger Entlastung identisch. Die Auswertung der Entla-
stungskurven (V3) aus Abb. 5.-16 nach [1.9] ergehen E =76,5GPa fur V3(M2,K1) und

E,=86,3GPa fir V3(M2,K2).

Die Ergebnisse der Modellrechnungen kdnnen wie folgt zusammengefaldt werden:

1.  Alle untersuchten Modelle zeigen bei Vorgabe konstanter Parameter H bzw. b und m

eine Abnahme der Hartewerte HU (vgl. Kap. 4.1.1.) mit zunehmender Eindringtiefe,
zeigen also einen ISE (vgl. Abbn. 5.-3, 5.-4, 5.-10 und 5.-11).

2.  Die Kriechanteile an der Gesamteindringtiefe sind ftr das Modell 1 sehr gering.

3.  Die Auswertung des Entlastungsteils (V3) der Modellkurven nach der Methode von
OLIVER und PHARR [1.9] liefert Elastizitatsmoduln, die in der Grol3enordnung mit der

Vorgabe fur die Modellrechnungen tbereinstimmen.
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6. Experimentelle Untersuchungen

6.1. Probenmaterial und Probenpraparation

Alle Messungen wurden parallel an dem optischen Glas BK7, (SiO [50..,/0], B O [10...20],
Na,O+N,O [10..20], CaO, BaO, Al O [Zahlenangaben in Masse-%]], [6.1]) und an Poly-
methylmetacrylat (PMMA) durchgefihrt. Vor den Harteeindruckexperimenten wurden die
Probenoberflachen mit reinem Alkohol gereinigt und anschlie3end an Luft bei Raumtempera-
tur (RT) getrocknet. Fur die Messungen mit dem NANOINDENYER |l wurden die Proben

mit Phtalat auf Spezialprobenhalter aufgeklebt.

6.2. Probenrauheit

Der Mittenrauhwert R (nach DIN 4768/1) wurde mit dem HOMMEL-Tester T 2000 ver-

messen und nach

R =L [ dx (6.2-1)

berechnet, wobej,| =5mm die auszu-
wertende Mel3strecke ist (Abb. 6.-1,
[6.2]). Es wurden fur BK7
R,=(8+4)nm und fir PMMA

R,=(16+5)nm als Mittelwerte von je-

weils 10 Einzelprofilmessungen ge-

funden. Der Zusammenhang zwischen

Abb. 6.-1:  Prinzipskizze zur Ermittlung des Mittenrauhwerteﬁauheitswerten und der Unsicherheit
R, nach Gl.(6.2-1) gemaf DIN 4768/1

von Hartemelwerten wird in [6.3] be-
sprochen. Danach bleibt der rauheitsbedingte Melfehler fir die Hartezahl HU (Gl.(4.1-2))
unter 10%, wenn die Eindringtiefe einen kritischen Weh_jj=20R, Uberschritten hat. Dar-
aus ergeben sich fir BK7h (BK#)60nm und fir PMMA b, (PMMA)320nm. Bei den
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Untersuchungen des Kontaktbeginns mussen diese kritischen Eindringtiefen konsequent be-

rucksichtigt werden.

6.3. Messungen mit dem NANOINDENTER I

6.3.1. Aufbau und Funktionsweise
i, Alle Eindruckexperimente wurden mit
;; dem NANOINDENTER Il (Nano

Instruments, Inc., Oak Ridge, TN,
USA) durchgefuhrt. Dieses Gerét ist
eine "Mikrosonde" zur Ermittlung

mechanischer Kenngréf3en fester

Materialien mittels Penetrations- bzw.
Ritztechnik bei sehr kleinen Indenter-

belastungen und bei einer theoreti-

schen Kraftauflésung von

Abb. 6.-2:  Schematische Darstellung des NANOINDENAF,;=0,04uN (siehe Tab. 6-1) im
TER®1I mit seinen 3 Hauptelementen

empfindlichsten Lastbereich [6.4]. Im
wesentlichen besteht der NANOINDENTER Il aus drei Funktionselementen: dem Indenter-
kopf, dem Mikroskop und dem Prazisionsprobenzustelltisch (Abb. 6.-2). Die Probenzustel-
lung in x-y-Richtung kann mit einer Positioniergenauigkeit von ca. £0,5um erfolgen. Das
Mikroskop dient zur Positionierung der Eindriicke auf der Probenoberflache und zu deren
Inspektion nach dem Experiment, die Fokussierung erfolgt mit dem Probentisch in z-Rich-
tung.
Das entscheidende Bauteil des NANOINDENTER Il ist der Indenterkopf (Abb. 6.-3). Er
besteht aus einem Indenterstab (Indenter Column), einem speziellen 3-Platten-Kondensator
und einem Spulensystem zur Krafterzeugung (Force Coil). Der Indenterstab besteht aus einer
Doppelrohr. Am &ufReren Rohr ist die Mittelplatte des Kondensators befestigt, wahrend die
AulRenplatten fest mit dem Maschinenrahmen verbunden sind. Die Kraftaufbringung auf den

auswechselbaren Indenter, der am unteren Ende des Indenterstabes eingeschraubt ist, erfolg
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durch einen Eisenkern, der sich im

g ~§—— FORCE COIL

Magnetfeld der Spule befindet, Uber
\ LEAF SPRING
\ das innere Rohr. Auf diese Weise ist

gewabhrleistet, daf? es zu keiner kraft-

.

.

schlussigen Verbindung mit dem

Wegmelelement kommt. Das gesamte

Doppelrohr ist Gber eine Blattfeder-

aufhangung (Leaf Spring) mit dem

Rahmen verbunden, deren Federstei-

figkeit konstant etwa bei,$ =50N/m

liegt.

LEAF SPRING J Als Indenterkopf stand fur die durch-

gefuihrten Messungen eine Low-Load-
Version zur Verfugung, mit der Krafte
bis maximal 450mN vorgegeben wer-

Instrument Base den konnen. Die Krafterzeugung wird

Uber eine Hochprazisionsstromquelle,

Abb. 6.-3:  Schematische Darstellung des Indenterkopfes @ik die Spule speist, deren Magnetfeld
3-Plattenkondensator, Indenterstab und Spule zur

Kraftumwandlung eine Kraft auf den Eisenkern am In-

nenrohr ausibt, geregelt. Zur Kraft-
anzeige dient der Spannungsabfall Gber einen der Spule nachgeschalteten Widerstand. Die
GrofRRe der relativen Verschiebung der Mittelplatte gegen die Aul3enplatten des Kondensators
wird aus der Symmetrieverstimmung ermittelt und entsprechend den Kalibrierdaten in den
Indenterweg bzw. in die Eindringtiefe h umgewertet. Die theoretische Auflésung betragt dabei
Ahp;;=0,04nm (siehe Tab. 6-1).

58



Bezeichnung Lastbereich Digitalisierung
inmN Ahpgi in nm AFpgi in UN
0 0- 10 0,04 0,04
1 10- 50 0,04 0,2
2 50 - 100 0,04 0,2
3 100 - 450 0,04 0,2
Tab. 6-1: Die unterschiedlichen Lastbereiche mit den entsprechenden Digitalisierungsstufen des NANOIN-

DENTER®II

Zu Beginn eines jeden Eindruckexperimentes erfahrt der Indenterstab wéhrend der Bewegunc
in Probenrichtung (i.a. mit 10nm/s) die notwendige Gegenkraft ausschlie3lich von der Feder-
aufhdngung. Die Kraft- und Wegmef3signale registrieren deshalb im Vorkontaktbereich eine
konstante Steifigkeit (50N/m). Sobald sich dieser Steifigkeitswert infolge der Kontaktauf-
nahme zwischen Indenter und Probe um ein vorgebbares Vielfaches (i.a. 4-faches) erhoht,
wird der eigentliche Belastungszyklus gestartet. Die vorgewéahlte Belastungsgeschwindigkeit

stellt sich also erst ein, nachdem Kontakt bereits vorliegt, also bei Eindringtiefen h>0.

6.3.2. Indentergeometriebestimmung mit AFM

Alle Materialien wurden mit
w0y L S S einer VICKERS-Pyramide
>4 O 20x20 pm : : e E
10 9 2 [ R - 4\ AERRRE 3 . .
3| © ioxoum | ; belastet. Fir die Bewertung der
101—5— A BX5 llmz e e 3
o3| vV 22um 3 Mefdaten, insbesondere von
L 0T o xapm v o "
S e AR R kleinen Eindringtiefen, ist die
k= E : : E
| ‘ B B Kenntnis der realen Indenter-
] e o A S tan: . L
1 s | R =342 nm | F geometrie von groRer Wichtig-
0 9 A P ,=005n0m [ o
o 3 keit (siehe Kap. 4.1.2.). Der
10° 10° 10" 10’ verwendete Indenter wurde
hin pm L .
daher mit einem Atomic Force

Abb. 6.-4:  Mit einem AFM ermittelte h-4, -Wertepaare verschieddlicroscope (Autoprobe 100CP,
ner Scanbereiche und verschiedener Flachenfunktionen . .
Park Scientific Instruments,

Sunnyvale, CA, USA) vermessen (mit freundlicher Unterstiitzung des Fraunhofer-Institutes
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fur Werkstoffmechanik Freiburg, AuRenstelle Halle). Im z-detection-mode wurde die Inden-
terspitze mit funf FeldgroRen abgerastert (1x1, 2x2, 5x5, 10x10 und 20X20 um ). Mit der
Geratesoftware wurden fir jedes Rasterbild Wertepaare aus Hohe h und projezierter Ober-
flache A, bzw. Indentermantelflachg £, , die gegebenfalls der Kontaktflache entspricht,
gebildet. Allerdings ist die Auflosung (MelR3punktdichte) im Nanometerbereich recht gering.
AulRerdem sei hier darauf verwiesen, dal3 Messungen mit einem AFM stets mit Fehlern durch
die Nichtlinearitat der Piezotranslatoren, die sich nicht vollstandig korrigieren laf3t, behaftet
sind.

Die in [4.10] beschriebene Verrundung (Ubergang der Kugelkalotte in die Pyramidenflachen)
ist ein idealisierter Grenzfall. Um einen stetigen Ubergang von einer Kugel in eine Pyramide
zu beschreiben, wurde eine arctan-Funktion benutzt. Fur die Flachenfunktion A(h) ergibt sich

dann

A(h) = A kh) = (A (h) - A x(h) arctaf tﬂ] (6.3-1)

Hierbei sind A die jeweilige Flachenfunktion fur die Kuge|,,A die der idealen Pyramide
und t ist der jeweilige Ubergangsparameter fiir den A(h=t )=1/2(A -A ) gilt. Die Funktion

fur die projizierte Flache (Index x=p) ergibt sich dann mit

_ B 2
Ap'K—ZTERph m h

Ao- 245 2 (6.3-2a)
bzw. fur die Kontaktflache (Index x=k) mit
Ak =21 R h
Ap - 26,43 I? (6.3-2b)
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Aus den AFM-Mel3punkten fur

10 amn """""" | - ‘ projizierte- und Mantelflache
102-5" _ S HETEITEE RPN P PR r . .
g pegem | : wurde iterativ nach der GI.(6.3-
10 g KT 7T T i e
10 ,,,,,,, SR S £ g | 1) mit GI.(6.3-2a) bzw. mit
£ 10 ‘ . 20x20 ym” |[ Gl.(6.3-2b) ein Verrundungs-
S \ S : 10xa0um’ | )
%71 o = SA S o ssum | radius R~R,~R=342nm be-
10° 4 3 i 3 2x2 um’ L . .
vam’ fF stimmt. Bei der Auswertung der
10 3 ideal 3
S O AR S o arctanJF Messungen nach den Modell-
10° 10° 10 10° ansatzen (Kap. 7) wurde stets

von diesem Radius ausgegan-

Abb. 6.-5:  Mit einem AFM ermittelte h+4,, -Wertepaare verschiedg€n.
ner Scanbereiche und verschiedener Flachenfunktionen

In Abb. 6.-4 sind die Punkte der
AFM-Messung fur die projizierte Flache mit logarithmischer Achseneinteilung gegeneinander
aufgetragen. Die durchgezogene Linie zeigt den Verlauf nach GI.(6.3-1) mit Gl.(6.3-2a) mit
R,=342nm undt =0,05nm. Die Strichlinie zeigt den Verlauf fur eine ideale Vickerspyramide.
Durch OLIVER und PHARR wird in [1.9] vorgeschlagen, die Funktion fir die projizierte

Kontaktflache durch ein Polynom der Form

Ao = 245 1P + i81 im| hv2* (6.3-3)
Zu beschreiben. Die Punktlinie
Parameter Wert in Abb. 6.-4 zeigt eine solche
m, 8,097 10° m Anpassung, deren Parameter in
m, 4,427 10° 2 der Tab. 6-2 dargestellt sind. Es
m, 1124 104 A ist zu erkennen, daR die GI.(6.3-
m, -1,622 107 o 3) mit acht Parametern keine
ms 8,144 10° rAvs wesentlich bessere Anpassung
Mg 29,111 10° i liefert als der Ansatz Gl.(6.3-1)
m, 9,519 1018 274 mit zwei Parametern.
mg -1,122 10 rR5/128 In der Abb. 6.-5 sind die AFM-

Mel3punkte fur die Indenterman-
Tab.6-2:  Die Parameter der Anpassung nach OLIVER und PHARgtfldche mit der Anpassung
(GI.(6.3-3), [1.9]) fur die projizierte .
Indenterkontaktflache nach GI.(6.3-1) mit GI.(6.3-2b)
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fur R,.=342nm und,t =55nm (durchgezogene Linie) und fur eine ideale Vickerspyramide
(Strichlinie) dargestellt.

Die Diskrepanz zwischeg t ungd t wird zum einen der gré3eren Unsicherheit bei der Berech-
nung der Indentermantelflache aus den AFM-Mel3daten mit der zugehoérigen Geratesoftware
zugeschrieben und zum anderen reagiert die projizierte Flache unempfindlicher auf kleine

Gestaltsanderungen als die Manteloberflache.

6.3.3. Die MelRRroutine

Der NANOINDENTER |l erlaubt die Programmierung von Eindruckexperimenten, die aus
maximal 12 Segmenten bestehen kdnnen. Das erste ist dabei immer das Ann&herungssegme
an dessen Ende der Indenter mit der Probe in Kontakt kommt, und das letzte Segment ist die
vollstandige Entlastung. Die verbleibenden 10 Segmente sind im Rahmen der geratetech-
nischen Méglichkeiten Be- und Entlastungssegmente bzw. Haltesegmente.
Da der NANOINDENTER |l ein kraftgeregeltes System ist (soft testing design, Kap.4.1.1.),
wurden wegen der gré3eren Zuverlassigkeit nur Be- und Entlastungszyklen mit konstanter
Kraftrate F = FC = const.) bzw. Haltesegmente mit konstanter Kraft (= F = const.) ver-
wendet, obwohl fur dieses Gerat auch eine Versuchsfuhrung mit konstanter Eindring-
geschwindigkeit i = hc = const. ), wird durch eine closed-loop-Regelung realisiert) vor-
gesehen ist. Alle durchgefiihrten Experimente bestanden aus folgenden Segmenten:
Segment 1 - Annédherung:
Der Indenter bewegt sich in Probenrichtung, wobei die Steifigkeit standig registriert
wird. Sobald diese das Vierfache des konstanten Wertes der Federaufthdngung erreicht
hat, wird das nachste Segment gestartet.
Segment 2 - Belasturfy1):
Mit einer vorgegebenen konstanten Kraftrate wird bis zu einer eingestellten Maximal-
kraft belastet. Alle Messungen wurden im Lastbereich 3 durchgefuihrt. Fur jede Kombi-
nation von Versuchsbedingungen wurden 12 Einzeleindriicke gesetzt. Fur alle Versuche
wurde eine Maximalkraft von 450mN vorgegeben. Die Be- und Entlastung erfolgte mit
6 verschiedenen Geschwindigkeiten: 1, 2, 5, 10, 20 und 50mN/s.
Segment 3 - Haltesegméh2):

Die erreichte Maximalkraft wird fiir eine Dauer vgn t =100s konstant gehalten.
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Segment 4 - Entlasturfy/3):
Mit demselben Betrag der Kraftrate wie bei der Belastung wird bis zu einem Wert von
5% der Maximalkraft entlastet.

Segment 5 - Haltesegment:
Zur Bestimmung der thermischen Drift wird die Kraft bei 5% des Maximalwertes 100s
lang konstant gehalten.

Segment 6 - Entlastung:
Die Probe wird vollstandig entlastet.

Wahrend des gesamten Mel3vorgangs wird kontinuierlich die Kraft F, die Eindringtiefe h und

die Mel3zeit t mit entsprechender Auflosung (Tab. 6-1) registriert.

6.4. Die Datenauswertung

Die Datenséatze jeder Einzelmessung wurden mit einer speziell entwickelten Software be-
arbeitet. Zunachst wurden die digitalisierten Spannungswerte der Kraft- und Eindringtiefen-
messung entsprechend den Kalibrierdaten in tatsachliche F- und h-Werte umgewandelt. Aus
den ersten 80% der F-h-Werte des Anndhrungssegmentes (Seg.1) wurde dann durch lineare
Regression die Steifigkeit der FederaufhAngung ermittelt und der wegproportionale Kraftanteil
von allen MeRRwerten abgezogen. Wesentliche Korrekturen ergeben sich nur in Bereichen, in
denen die Kontaktsteifigkeit in der Grol3enordnung der Steifigkeit der Federaufhangung (50
N/m) liegt. Aus den letzten 50% der Eindringtiefe-Zeit-Daten des 2. Haltesegmentes (Seg.5,
bei 5% der Maximalkraft) wurde durch lineare Regression ein Faktor fur die thermische Drift
berechnet unter den Voraussetzungen, dal? wahrend der Versuchsdauer keine Anderung der
Drift auftritt und daf3 in diesem Bereich Materialeffekte (Kriechen) vernachlassigt werden
kénnen. Alle Eindringtiefenwerte wurden thermisch zeitproportional korrigiert.

Nach der in Kap. 4.1.2.1. beschriebenen Methode wurden die Nullpunkte der F- und h-Skalen
(erster Kontakt zwischen Probe und Indenter) bestimmt. Der Zeitnullpunkt wurde aus dem h-
Nullpunkt ermittelt. Bei dem 1. Haltesegment (Seg.3, 100s Halten bei Maximalkraft) wurde
fur das erste F-h-Wertepaar die Zeit genullt.

Far die Maximalkraft F,, wurde flr jede Einzelmessung ein Universalhartewert HU(F )

nach Gl.(4.1-2) ermittelt. Auf3erdem wurden aus den ersten 80% des 1. Entlastungssegmente
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(Seg.4) die Werte fir eine plastische Harte H nach GI.(3.2-29) (OLIVER und PHARR, [1.9])
und der Elastizitatsmodul (Ruckfederungsmodul) nach den GIn.(3.2-3) und (3.2-30) bestimmt.
Die Mittelwerte der 12 Einzelmessungen fur diese Kenngréf3en sind im Anhang 2 (Tab. A2-1)

dargestellt.

6.5. Die Modellanpassung

Fur die Segmente 2, 3 und 4 (Belastung (V1), 1. Halten (V2) und 1. Entlastung (V3)) wurden
aus den 12 Einzelmessungen fur jede Versuchsparameterkombination Mittelwertpunkte ge-
bildet. Diese Daten wurden mit dem Nonlinear Least Squares Fitter des Programms ORO-
GIN™4.1 (Microcal Software, Inc., Northampton, MA, USA) entsprechend der zu untersu-
chenden Modelle fir beide Kopplungen (Addition der einzelnen Eindringtiefenanteile zur
Gesamteindringtiefe und Addition der Quadrate der Anteile zum Quadrat der Gesamtein-
dringtiefe, GIn.(5.2-1a) und (5.2-2a)) aus Kap. 5 analysiert.

Die GroRey? ist ein MaR fir die Gite der Anpassung und ist mit

! . > o - 1) (6.5-1)

X =
n

definiert, wobei n die Anzahl der Mel3punkte {x,y} und p die Anzahl der Fitparametgr ist.
hat somit die Dimension der Grél3e y und kann als Analogon zu einer Standardabweichung

betrachtet werden. Der Fehler der einzelnen Parameter ist mit
6pi = \/Cii Xz (6.5-2)

definiert, wobei € das zum i-ten Parameter geh6rende Diagonalenelement der Varianz-

Kovarianz-Matrix ist.
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7. Auswertung der Messungen nach den Modellansatzen

In diesem Kapitel wird an Beispielen fur eine feste Belastungsgeschwindigkeit demonstriert,

wie aus den Mel3kurven die Modellparameter ermittelt wurden.

7.1 Der Belastungsvorgang (V1)

Zuné&chst soll hier der unmittelbare Kontaktbeginn untersucht werden. Fur beide Modelle wird
die kritische Fliel3spannurg, mit der zugehdrigen Eindringtiefe h erreicht. Fur alle Varian-
ten ((M1,K1); (M1,K2); (M2,K1); (M2,K2)) ermittelte die Fitprozedur fur eine Maximallast
von 450mN immer h =0 (GIn.(5.2-4), (5.2-5), (5.2-13) und (5.2-14)). Das bedeutet in keinem
Fall, dal fur die Flie3spannung gemaf GI.(5.8;6p angenommen werden muf3, sondern,
daf3 die MefRpunktdichte bzw. -genauigkeit unterhalb der GréRenordnung von h liegt. Eine
Abschétzung nach GI.(5.2-6) ergibt bei einem Kontaktdruck in der Gré3enordnung der zu
erwartenden Harte fur BK7 von 6,3GPa, einem E =79,8GPa und bei einem mittleren Ver-
rundungsradius von R=342nm (Kap. 6.3.2.) ein h =47,2nm (das entspricht etwa 2,4% der
maximalen Eindringtiefe bei 450mN). Fir PMMA (H =0,21GPga, E =3,68GPa) ergibt sich
h,=24,8nm (etwa 0,23% von.hy ).

Natirlich sind mit dem NA-

Einzel BK7 mit 0.002 mN/:
e TR NOINDENTER® Il Messungen
0014-| E =76.48GPat047GPa

i mit hinreichender Genauigkeit

maoglich, bei denen die Maxi-
malkraft so gewahlt wird, dal3

die Eindringtiefe das zu erwar-

tende j nicht Gberschreitet. Die

m  Belastung (V1)
O Halten (V2) . . . L.
o Entlastung (v3) | | Abb. 7.-1 zeigt beispielhaft fur

Gl.(5.1-4a)

BK7 eine Einzelmessung fur

T T T T T
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10

Fin mN Fra=0,1mN, bei der b, <h,,

max

. . — Die Entlastungs- liegt Uber der
Abb. 7.-1:  Einzelmessung an BK7 bej,F =0,1mN mit rein elasti-
schem Kontakt Belastungskurve, was auf eine

rein elastische Deformation
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hindeutet. Fur diese Einzelmessung ergibt sich nach HERTZ (GI.(5.1-4a)) ein E =76,5GPa
bzw. E=78,3GPa, wenn der Verrundungsradius von R=342nm angesetzt wird. Die Wegande-
rung wahrend des Haltesegmentgs (t =100s) entspricht der MelRwertstreuung.

Zur experimentellen Absicherung dieser Aussagen wurden mit dF/dt= 0,001, 0,002, 0,005 unc
0,01 mN/s jeweils 10 Eindruckexperimente durchgefihrt und mit Gl.(5.1-4a) ausgewertet.
Daraus eribt sich fir BK7 als gemittelter Elastizitditsmodul E=(74,4+10,7)GPa, unabhangig

von der Belastungsgeschwindigkeit.

Eine analoge Messung, wie in
Einzelmessung an PMMA mit 0.002 mN/s Abb. 7.-1 gezeigt ist fur PMMA
in Abb. 7.-2 dargestellt. Daraus

ist ersichtlich, dafd bei

Fa=0,1mN die erreichte Ein-
dringtiefe weit oberhalb von

h,=24,8nm liegt. Zu Eindringtie-

m  Belastung (V1) |[ "
o Halten (v2) fen der Grof3enordnung

O Entlastung (V3) |[

hma®25nm gehoren fir PMMA

T T T T T T
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10

FinmN Krafte von E

max

~8UN. In diesem

Bereich sind bisher keine regi-

Abb. 7.-2:  Einzelmessung an PMMA bejk =0,1mN _ _
strierenden Messungen mit

verlailicher Genauigkeit durchgefihrt worden. Es sind jedoch Gerate in der Entwicklung,
deren Empfindlichkeit flr derartige Messungen ausreichen soll [7.1].

Fir beide Kopplungen K1 und K2 lassen sich fur Modell 1 die Belastungskurven (V1) fur
jede Geschwindigkeit sehr gut anpassen. Beispielhaft sind fur die Messungen an BK7 mit
dF/dt=2mN/s in Abb. 7.-3 sowohl die Mel3punkte (Mittelwerte) als auch die Modellkurven
nach den entsprechenden Fitparametern angegeben. (Wegen der Vorgabe der Kraft als un-
abhangige Variable beim NANOINDENTER |l wird in allen Darstellungen von Be- und
Entlastungsvorgangen F an der Abszisse und h an der Ordinate abgetragen.) Erst eine Aus-
schnittsvergro3erung im Teilbild (a) macht die geringen Abweichungen der Fitkurven von den
Mel3punkten deutlich. Zur Orientierung ist durch Pfeile die entsprechye8dbwankung um

die Fitkurven angegeben.

Die Abb. 7.-4 zeigt denselben Sachverhalt fir PMMA. Die Fitparameter fir alle Geschwin-

digkeiten und beide Materialien sind im Anhang 2, Tab. A2-3 zusammengefal3t und werden in
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Kap. 8. diskutiert.
Zusatzlich zu den in Kap.
5 angegebenen Varianten
wurden fur Modell 2 (An-
satz mit nichtlinearem
Fliel3en) Fitparameter er-
mittelt, die sich ergeben,
wenn man die allgemeine
Fliel3gleichung (Gl.(4.3-
1)) auf die Gesamtein-
dringtiefe anwendet. Die-
ser Ansatz (Kap. 4, Tab. 4-
3, TOMOZAWA-Ansatz,
[1.10], [4.21]) berticksich-
tigt keine elastischen De-
formationsanteile.

Die Abb. 7.-5 zeigt fur
BK7 (dF/dt=2mN/s) die
sehr gute Anpassbarkeit
der MelR3punkte durch die
Modellfunktionen. Unter-
schiede zwischen den ein-
zelnen Modellen werden
selbst bei einer Au-

schnittsvergrof3erung

BK7, dF/dt = 2 mN/s
2,0 1 L 1 L 1 L 1
MeRpunkte
1 F---- V1(M1,K1)
—— V1(M1,K2)
1,54 K1 (h=sh): -
n=1.007110* Pas
E =221.7 GPa
IS H = 31.65 GPa
= 1,09 X =8.383 nm B
£
< K2 (h*=zh?):
054 n=7.552310"%Pas | |
' E, = 80.94 GPa
H = 9.656 GPa
X = 3.472 nm
0,0 T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500
Fin mN
BK7, dF/dt = 2 mN/s
1,620 1 1 1 1 1 1 1 1 1
a
1,615 4 MeRpunkte |
----- V1(M1,K1)
16109 L ——vi(M1,K2) B
1,605
1,600
g 1,595
£
= 1,590
1585 . " ’
1,580 4
1,575 -
1,570 T T T T T T T T T
200 291 292 293 294 295 296 297 298 299 300
Fin mN
Abb. 7.-3:  Der Belastungsvorgang fur BK7 mit MeRpunkten und Fitkurven

(Teilbild (a)) kaum sicht-

fir das Modell 1 sowie eine etwa 50fache Ausschnittsvergro®ar. FUr beide Varianten
rung (a)

wurde E mit dem Litera-

turwert (79,8GPa) vorgegeben und nicht variiert. Als freier Parameter gehtviias bedeu-

tet, dal3 elastische Deformationsanteile verschwinden wirden und der Ansatz mit Kopplung 1

in den TOMOZAWA-Ansatz Ubergeht. Die Abb. 7.-6 zeigt den analogen Sachverhalt fir

PMMA mit festem E =3,68GPa. Die Fitergebnisse sind im Anhang 2, Tab. A2-4 angegeben.
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PMMA, dF/dt = 2 mN/s
12 " 1 " 1 " 1 " 1 "

] = MeRpunkte
----- V1(M1,K1)
——V1(M1,K2)

10

K1 (h=zh):
n=124810"%Pas
E,=5,794 GPa

H=2,357 GPa
X = 55,54 nm

hin pum

K2 (hzzzh‘z): -
n=1,4987 10 Pa s
E, = 2,874 GPa

H=0,348 GPa
X = 55,56 nm

0 100 200 300 400 500
FinmN

PMMA, dF/dt = 2 mN/s
8,90 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1 " 1
MeRpunkte a
sesd [~ V1(M1,K1)
——V1(M1,K2)

8,80

8,75

hin pm

8,70

8,65

8,60 -7t r r - r - r 1 1 1~ 1 - 17
290 291 292 293 294 295 296 297 298 299 300
FinmN

Abb. 7.-4:  Der Belastungsvorgang fur PMMA mit Me3punkten und Fitkur-
ven fir das Modell 1 sowie eine etwa 50fache Ausschnittsver-
grélRerung (a)
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BK7, dF/dt = 2 mN/s

2,0 L 1 1 L 1 L 1 N
MeRpunkte
1F---- V1(M2,K1) I
—— V1(M2,K2)
1,54 L
~~~~~~~ V1(TOM)
K1 (h=zh):
£ (h=sh)
31,04 m = 0,21896 N
£ b=14139 10" Pas™
= i X =5,173 nm r
0,54 TOMOZAWA: K2 (h*=zh?): B
m = 0,06849 m =0,12981
1 b = 6,4389 10° Pa s™ b=1,6741 10 Pas™
X =4,377 nm X = 5,049 nm
0,0 T T T T
0 100 200 300 400 500
Fin mN
BK7, dF/dt = 2 mN/s
1,620 1 1 1 1 1 1 1 1
a
1,615 4 MeRpunkte |
----- V1(M2,K1)
161091 vi(M2,K2) B
1,605 o [~ V1(TOM) -
1,600 -
:81 1,595 =
£
= 1,590 L
1,585 -
1,580 -
1,575 -
1,570 T T T T T T T T
290 291 292 294 295 296 297 298 299 300
Fin mN
Abb. 7.-5:  Der Belastungsvorgang fur BK7 mit MeRpunkten und Fitkurven

fur das Modell 2 und den TOMOZAWA-Ansatz sowie eine etwa

50fache Ausschnittsvergrof3erung (a)
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PMMA, dF/dt = 2 mN/s

12 L 1 L 1 L 1 L 1 L
1 MeRpunkte
104 |- V1(M2,K1) i
1 ——vimzk2)
ad F-—- V1(TOM) L
i K1 (h=zh):
g_ 6 m = 0,27036 L
< b =3,5735 10° Pa s"
= X = 6,184 nm
4 L
| TOMOZAWA: K2 (h*=zh?):
) m = 0,10952 m =0,1697
b =2,6939 10® Pa s" b=5,6078 10° Pas™
i X =7,561 nm X = 5,851 nm
0 T T T T T T T T T
0 100 200 300 400 500

FinmN

PMMA, dF/dt = 2 mN/s

8,90 1 1 1 1 1 1 1 1 1
a
MeRpunkte
8854 V1(M2,K1) L
| ——V1(M2,K2)
------- V1(TOM)
8,80 -
IS
3 8,75 1 L
£
=
8,70 -
8,65 L
8,60

—Tr r r r r - r r r rr r 1 1 °r T T
200 291 292 293 294 295 296 297 298 299 300
FinmN

Abb. 7.-6:  Der Belastungsvorgang fur PMMA mit Me3punkten und Fitkur-
ven fur das Modell 2 und den TOMOZAWA-Ansatz sowie eine
etwa 50fache AusschnittsvergrofR3erung (a)
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7.2. Das Haltesegment (V2)

BK7, FC =450 mN

20304| - MeRpunkte o
1F---- V2(M1,K1)
202541 yo(M1,K2) r
] KL (h=zh):
2,020 e -
n=8,1032 10" Pas
1 E =147,8 GPa
£ 2,015 '
5“ H = 18,78 GPa
< | X =1,737 nm
= 2,010 1 -
1 K2 (h*=zh?):
2,005 7 - n=3314210%Pas ||
] E,= 71,58 GPa
2,000 H = 8,920 GPa
1 X =2,108 nm
1,995 T T T T T T T T T : T
0 20 40 60 80 100

tins

Abb. 7.-7:  Das Haltesegment fur BK7 mit Mefl3punkten und Fitkurven
das Modell 1

In der Abb. 7.-7 sind fur
Modell 1 Modellkurven
und MelR3punkte flr BK7
nach einer Belastung mit
2mN/s dargestellt. Danach
betragt die Anderung der
Eindringtiefe wéhrend der
Haltezeit t, =100s etwa
30nm, das sind ca. 1,5%
der maximalen Eindring-
tiefe am Ende der Bela-
stung. Die Krimmung der
fH[t-MerSku rve wird far

beide Kopplungen nicht

wiedergegeben. Fur K1 liegen die Werte fiir E und H wie bei der Belastung weit oberhalb der

Literaturwerte, wéhrend sie fur K2 in guter Naherung Ubereinstimmen. Fir PMMA (Abb. 7.-

PMMA, Fc =450m
| L | L | L | L |
1204 - MeRpunkte P L
b---- V2(M1,K1) P
] P
———— V2(M1,K2) o
11,8 |
K1 (h=zh):
n=5814410 " Pas |
11,6 | E =7,425GPa ~
E r
3 - H = 1,055 GPa
c =
£ 114 2 X = 9,938 nm B
< /
« K2 (h?=sh?):
o :
11,2 Pt n=1874310 " Pas |~
= E,=2,682 GPa
11,0 - H = 0,335 GPa
X =13,35 nm
T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100
tins

Abb. 7.-8:  Das Haltesegment fir PMMA mit MeR3punkten und Fitkurven
das Modell 1
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8) sind diese Aussagen fur
Modell 1 ebenso gul-
tig.Die relative Eindring-
tiefenanderung wahrend
des Haltens betragt hier
etwa 10%. Die Ergebnisse
der Fits sind im Anhang 2,
Tab. A2-5 dargestellt.

Die Abbn. 7.-9 und 7.-10
zeigen, dal’ das Modell 2
fur beide Kopplungen und
fur beide Materialien den
experimentellen h-t-Ver-

1Ell%{ruf sehr gut wiedergibt.



Auch fur das Halteseg-
ment wurden die Messun-
gen zusatzlich zu Modell 2
nach dem TOMOZAWA-
Ansatz analysiert. Auch
dieser Ansatz gibt den ex-
perimentellen Verlauf sehr
gut wieder. Die Ergebnisse
der Parameterbestimmung
sind fur alle Modellanséat-
ze im Anhang 2, Tab. A2-

6 zusammengefalit.

BK?7, FC =450 mN
| L | | L |
2,030 | MeRpunkte
1F---- V2(M2,K1) 58
2,025 § ——V2(M2,K2)
"""" K1 (h=zh):
2,020 | '
m = 0,05205
b=1,0679 10" Pas™ ||
g 2,015 E =67,71GPa
= X =0,185 nm
= 2,010 1
K2 (h*=zh?):
2,005 7 TOMOZAWA: m = 0,04907
m=1,021 b=2,407110"°Pas™ |[
2,000 b = 3,926 10 Pa s™ E, = 46,68 GPa
X =0,507 nm X =0,185 nm
1,995 \ ‘ \ \ ‘ \ T ‘ T
0 20 40 60 80 100
tins
Abb. 7-.9:  Das Haltesegment fir BK7 mit Mel3punkten und Fitkurven fur
das Modell 2 und den TOMOZAWA-Ansatz
PMMA, F =450 mN
1 L 1 1 |C 1 L 1 L 1
12,0 4 MefRpunkte .
|F---- V2(M2,K1) /*""’
s
———— V2(M2,K2) -
11,8 4
"""" V2(TOM) ~ (h=zh):
] m = 0,45889
11,6 b=1,545510°Pas™ |
g_ E, = 2,3503 GPa
£ 11,4 X = 1,444 nm
=
K2 (h2=2h|2:
11,21 ; TOMOZAWA: m = 0,35824
. m =1,68212 b=2,6678 10° Pas™
b =9,3004 10" Pa s™ E =1,6766 GPa
11,0 4 r
X =3,931 nm X = 1,428 nm
T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100
tins
Abb. 7-.10: Das Haltesegment fiur PMMA mit Mel3punkten und Fitkurven fiir

das Modell 2 und den TOMOZAWA-Ansatz

72



7.3.

Der Entlastungsvorgang (V3)

BK7, dF/dt = 2 mN/s
1 1 " 1 " 1
2,04 MeRpunkte L
----- V3(M1,K1)
——— V3(M1,K2)
1,8 L
K1 (h=zh):
gl,e— E =1222GPa ||
c H=2021GPa |[
< 1,4 X = 16,51 nm |
K2 (h’=zh?):
124 72 E,=52,35GPa ||
/
H=12,13GPa ||
X = 5,107 nm
1,0 T T T T T T
0 100 200 300 400 500
Fin mN
Abb. 7.-11: Die Entlastung fur BK7 mit Mel3punkten und Modellkurven nach

Modell 1

Die Abbn. 7.-11 bis 7.-14
zeigen fur dF/dt=2mN/s
die Anpassungen fir den
Entlastungsvorgang. Fur
BK7 wird fur K2 bei
beiden Modellen der
Verlauf besser, wahrend
fur PMMA die Kopplung
1 gunstiger ist. Fur BK7
ergibt sich bei Modell 1
fur alle Geschwindigkeiten
fur beide Kopplungen
Fur PMMA ergibt
sich fir K2 stets He. Die

(Rt

Ergebnisse aller Fits sind im Anhang 2, Tabn. A2.-7 und A2.-8 zusammengetragen.

PMMA, dF/dt = 2 mN/s

MeRpunkte
----- V3(M1,K1)
1 ——Vv3mM1,k2)

K1 (h=zh):

n=1,184110"Pas
E = 7,015 GPa

H=0,932 GPa
X =19,24 nm

K2 (h’=zh%):

n=1,9596 10" Pa's
E, = 1,700 GPa

X =76,03 nm

100

T T T T T
200 300 400

Fin mN

500

Abb. 7-12:

Die Entlastung fur PMMA mit MeBpunkten und Modellkurve
nach Modell 1

Zusammenfassend kann
Uber die Modellanpassun-
gen folgendes festgestellt
werden:

Der Belastungsvorgang
(V1) lafdt sich durch alle
Modellanséatze mit hoher
Genauigkeit anpassen.
Die Haltesegmente (V2)
werden durch das Modell
2 besser angepalst.

Der Entlastungsvorgang
{\/3) wird durch die Mo-

delle, abhéngig von der

verwendeten Kopplungsart, unterschiedlich gut beschrieben. Fir BK7 wird V3 stets durch K2,
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wahrend fur PMMA V3
immer durch K1 besser

angepal3t wird.

BK7, dF/dt = 2 mN/s
1 1 L 1 L 1
MeRpunkte
2,0 L
----- V3(M2,K1)
11— v3m2,k2) ?
18 K1 (h=zh): |
m =0,00113
b =1,7869 10%°
IS E = 133,38 GPa
= 1,61 " -
= X = 38,94 nm
<
2_ 2y.
14 K2 (h’=zh?): |
m = 0,3046
b=1,1331 10"
E =50,94 GPa
1,2 ' -
X = 4,157 nm
T T T T T
0 100 200 300 400 500
dF/dt in mN/s
Abb. 7.-13: Die Entlastung fir BK7 mit Mef3punkten und Modellkurven nach
Modell 2
PMMA, dF/dt = 2 mN/s
12'5 1 1 " 1 " 1
MeRpunkte
120qk---- V3(M2,K1) B
1——Vv3M2,k2)
11,5 L
K1 (h=zh):
11.0 4 m = 0,45483 |
o b = 6,4602 10° Pa s™
g 105 4 E,=6925GPa i
£ X = 30,63 nm
< 10,0 L
K2 (h*=zh?):
9,5 o m=1 o
b =1,0707 10" Pas™
9,0 Er =1,419 GPa -
X = 88,58 nm
8v5 T T T T T T
0 100 200 300 400 500
Fin mN
Abb. 7.-14: Die Entlastung fur PMMA mit Me3punkten und Modellkurven

nach Modell 2
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8. Diskussion der Ergebnisse in Abhangigkeit von der Belastungs-

geschwindigkeit

In diesem Kapitel werden die verschiedenen Modellansatze qualitativ beurteilt, einmal durch
den Vergleich der Parameterwerte mit entsprechenden Literaturwerten und zum anderen durc
ihr Verhalten bei unterschiedlichen Belastungsgeschwindigkeiten. Dabei werden die Fitpara-
meter der Haltesegmente (V2) formal den Geschwindigkeiten der Be- und Entlastung zu-
geordnet, um zu Uberprifen, ob die untersuchten Modelle dem allgemeinen Anspruch der
Rheologie entsprechen, daf} die Parameter unabhangig von der Versuchsfuhrung sind. Fir di
Untersuchung der Geschwindigkeitsabhangigkeit sind die Parameter der Haltesegmente nicht
relevant. Zum einen ist die Kraftrate dF/dt=0 und zum anderen ist die Anderung der Dehnung

und damit die Dehnungsrate wegen der sehr kleinen Eindringtiefenanderung unbedeutend.

8.1. Der elastische Modellparameter E

Der Parameter Elastizitatsmodul E ergibt sich mit GI.(3.2-3) aus E (mit den Konstanten ftir
Diamantindenter aus Tab. A2-2a). In Abb. 8.-1 sind die Parameter E mit Fehlerangaben nach
Gl.(6.5-2) als Ergebnisse der Fits nach dem Modell 1 (M1) und nach der Methode von OLI-
VER und PHARR [1.9] (siehe auch Kap. 3.2.3.) fur BK7 (a) und PMMA (b) den Literatur-
werten fur die E-Moduln (Tab. A2-2a) gegenubergestellt. Die Ergebnisse der Kopplung 1
(K1) liegen weit tber dem Katalogwert. Um die Abweichungen vergleichbar zu machen, wird
ein Korrekturfaktor eingeftuhrt:

Eme = kE(MK) E (8.1-1)
wobei By, der Modellparametersf,, der Korrekturfaktor und E der Literaturwert ist
(Index "M"=1,2=Modell, Index "K"=1,2=Kopplung). Fur K1 ergibt sich materialunabh&ngig
Keq1y=2- Die Ergebnisse der Kopplung 2 (K2) stimmen insbesondere fur Belastung (V1) und
Haltesegment (V2) flr beide Materialien gut mit dem Katalogwert Gberein,g.Jy= k. Die
Parameterwerte nach OLIVER und PHARR (V3(Ol,Ph)) liegen zwar sehr dicht am Literatur-
wert, jedoch versagt diese Methode, die sich nur auf Informationen aus der Entlastungskurve

stutzt, fur Materialien mit ausgepragter "Kriechneigung" bei kleinen Entlastungsgeschwindig-
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keiten. Fur PMMA war fur
BK7 die geringste Entlastungs-
180 4———-1 - e ‘ e
1° . vk geschwindigkeit ( 1 mN/s)
160 A V3(M1K1)
R o v diese Methode nicht mehr
c 140 o (M1,K2)
£ &~ - A V3(M1,K2)
o * = = Xl vaoien anwendbar.
O 120
(3]
IS 1 r i i -
5 100 i Die Ergebnisse der Aus
(e
2 ] - = wertung nach Modell 2
2 ol . (M2) sind in Abb. 8.-2
w | & e & e @ 4 L .
PP B —— . dargestellt. Es sei daran
1 10
dF/dt in mN/s erinnert, dal3 zur Analyse
des Belastungssegmentes
(V1) der Parameter E mit
dem Literaturwert fest vor-
PMMA | VI(M1K1) . -
10 4 e o VLK) gegeben und nicht variiert
b A V3(M1K1)
94 * O V1(M1,K2) H H H
8 o vamike wurde, da sich bei der Fit-
© 8- A V3(M1,K2) . ..
5] 1 |+ o prozedur durch die Mini-
£ [
el ' I [t mierung der Summe der
é {11 : ‘=t Abweichungsquadratg?
Literatur W | U U
S e _
£ 5 * * L sonst B« eingestellt hat-
§ & # . & & & L
22 L . o+ * =T te, womit elastische Defor-
w1 L
o . . [ mationsanteile verschwin-
1 10
dF/dt in mN/s den wirden. Das bedeutet,
daf’ sich die experimentel-

Abb. 8.-1:  Die Elastizitatsparameter E aus Modell 1 und nach OLIVER Jeth Daten der Belastungs-
PHARR in Abhangigkeit von der Belastungsgeschwindigkeit fur
BK7 (a) und PMMA (b) segmente durch einen
zweiparametrigen Potenz-
ansatz wie Gl.(4.3-7a) (vgl. [4.21]) nicht schlechter anpassen lassen als mit dem sich durch
Hinzunahme elastischer Anteile ergebenden 3-Parameter-Ansatz Gl.(5.2-12). Die Werte flr
die Kopplung 1 (K1) liegen im Mittel in der Nahe des Literaturwertgg,(k1), wobei es
grofRe Unterschiede zwischen Haltesegment (V2) und Entlastung (V3) gibt. Fur die Kopplung
2 (K2) liegen die Werte dicht beieinander, sind jedoch kleiner,als E . Aber auch hier laf3t sich

nach GI.(8.1-1) ein Korrekturfaktogk,~0,5 angeben, der fur beide Materialien gleicherma-
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® V2(M2,K1)
BK7 A V3(M2,K1)
160 4———t : S— * o V2(M2,K2)
a
- A E T A V3(M2,K2)
E 140 4 x - 1 & V3(0l,Ph)
° P
w120+ L
@ L
s i L
S 804 |
% E & - * - - -
2
P * -
N 60 - L
4] -
o z z bl e ~ =
U 404 e - - -~ L
— . —— .
1 10
dF/dtin mN/s
PMMA
10 PR | " " " " PRSP | "
] b = ® vz(M2K1) ||
A V3(M2,K1)
E 84 o V2(M2K2) |L
O A V2(M2,K2)
= & V3(0l,Ph)
L A
— 6 |
[T}
© . - x= _
€ e
:
g 4 .
s
.‘9 * -+ [
S . -
= 24 hd b E 3 g |
] - <~ # 3 I
0 T T T T T R |
1 10
dF/dt in mN/s

Abb. 8.-2:  Die Elastizitatsparameter E aus Modell 2 und nach OLIVER

Ben gultig ist.

Nach dem HOOKEschen
Gesetz, welches bei beiden
Modellen fir die Beschrei-
bung der elastischen De-
formationsanteile ange-
setzt wurde, muf der Ela-
stizitatsmodul E von der
Deformationsgeschwin-
digkeit unabhéangig sein.
Bei Modell 1 (M1) trifft
dies fur BK7 fur jede
Kopplung zu. Fir PMMA
hingegen ist fur die Entla-
stungsauswertung eine
Geschwindigkeitsabhan-
gigkeit von E zu erkennen,
die im Zusammenhang mit
dem plastischen Parameter
H (Kap. 8.2.) bzw. mit
dem Sprodigkeitsparame-
ter E/H (Kap. 8.3.) disku-
tiert wird. Bei Modell 2

[M?2) wird fir beide Mate-

PHARR in Abhangigkeit von der Belastungsgeschwindigkeit fif5lien nur fiir die Kopp-

BK7 (a) und PMMA (b)

schwindigkeitsunabhéangigkeit fir E beobachtet.

lung 2 (K2) eine Ge-

An dieser Stelle sei noch eine Bemerkung zum elastischen Materialverhalten bei Harteein-

druckexperimenten gemacht. Der lineare Zusammenhang zwischen SpanmehBehnung

g, wie er in den hier untersuchten Modellen angesetzt wurde, gilt im allgemeinen nur fir Deh-

nungeres<1%. Nach TABOR [8.1, 8.2] qilt fur die elastische Dehnung bei Kugelindentern
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d
Erugel = 02 5 (8.1-2a)

wobei d der Durchmesser des Kugeleindrucks und D der Kugeldurchmesser ist. Fir die Bezie

hung zwischen Dehnurg,,. und Eindringtiefe h ergibt sich daraus fir eine Kugel mit dem
Radius R

g N @R 1)
R

8Kugel (8.1-2b)

Die Abb. 8.-3 zeigt diesen

Zusammenhang fur eine

R =342 nm

Kugel mit R=342nm (vgl.
3 Kap. 6.3.2.). Daraus ist
ersichtlich, daf3 bereits fur
Eindringtiefen h>0,5nm
(das sind bei E,, =450mN
fur BK7 0,025% von

3 | | | Nax®2m und far PMMA
B T R S 0,0045% von f,~11um)

die Dehnung,,.>1% ist.

8Kugel in %
=
1

Abb. 8.-3:  Zusammenhang zwischen Eindringtiefe h und Deheypgfir Far h>46nm (far BK7
einen Kugelindenter mit dem Radius R=342nm nach TABQ ..
oL 6ol 3% von by, , fiir PMMA
0,42% von h,, ) ist gar
exuger 10%. Insgesamt bedeutet das, dal’ bei Harteeindruckversuchen Dehnungen erreicht

werden, bei denen ein linearer Elastizitdtsansatz nur als Naherung betrachtet werden kann.

8.2. Der plastische Modellparameter H

Der Modellparameter H beschreibt gemalR den GIn.(5.1-5) und (3.1-2) irreversible Deforma-
tionsanteile im Modell 1 (M1). In Abb. 8.-4 ist H gemeinsam mit dem konventionell ermittel-
ten Vickershartewert HV (Tab. A2-2b) dargestellt. Wie beim Elastizitaitsmodul E liegen auch
hier die Werte fur die Kopplung 1 (K1) weit Gber den zu erwartenden (HV). Auch hier |af3t

sich jedoch ein materialunabhangiger Korrekturfakipy; ¢4 nach
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Hag = Kuowo HY (8.2-1)
in Analogie zu Gl.(8.1-1) angeben. Fur die Kopplung 2 (K2) ergibt sjgh+2. Die Para-
meter H nach GI.(3.2-29) (OLIVER und PHARR) stimmen gut mit den HV-Werten Uberein.
Fur PMMA bilden die Parameter H, die aus den Entlastungskurven gewonnen wurden, eine
Ausnahme. Fir K1 ist eine physikalisch nicht begrindbar starke Geschwindigkeitsabhangig-
keit zu verzeichnen, wobei die Fitprozedur fur die grof3te Entlastungsgeschwindigkeit (50
mN/s) gar H- liefert. Fur

K2 wird fir jede Ge-

BK7 Vi schwindigkeit H« gefun-
pr S 2 vapm)
2] 2 | o umk) den. Diese Tatsache ist
S ] E E o Vo damit zu begriinden, daR
[a A
(O * * S - i
2 20 % E P13 E ¥ es modellgeméaR bei M1
I 18 -
8 16 - keine Anderung der plasti-
€ 14 -
glzg - - - * * Tk schen Eindringtiefenantei-
glo' _ I o .
S fﬁ//;ﬁj = 3z 3= le bei der Entlastung mehr
i T nv L . .
g gibt. Es wird dann H nur
1 10 .
dE/dt in mNJ/s aus den Informationen
Uber die Eindringtiefe vor
Beginn der Entlastung an-
PMMA
T T s gepaldt, was offensichtlich
b
S J einen zu "schwachen" Ein-
8_ ! R -
o ® V2(M1,K1) R .
q A vaMLKD) J i flul3 auf die Anpassung der
= O VI(M1,K2)
T 64| o vemika - Entlastungsdaten hat.
— & V3(0l,Ph)
é In Abb. 8.-4 ist zu erken
g 47 -
g % — | nen, dal der Parameter H
) . m— —
S 2- — e - der Belastungssegmente
[  * ;; s 5 3| insbesondere fur PMMA
0 +———— Y —— 7 ?
1 10 mit der Belastungs-

dF/dt in mN/s
geschwindigkeit zunimmt.

Diese Abhangigkeit soll

Abb. 8.-4:  Die Harteparameter H aus Modell 1 und nach OLIVER uhé€r durch einen Raten-

PHARR in Abhangigkeit der Belast hwindigkeit fii . .
BK7 (a) IL?nd Pmﬁf(g von der Belastungsgesehwindighett e satz diskutiert werden,
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wie er zur Beschreibung thermisch aktivierter Prozesse ublich ist (vgl. Kap. 2.3., Gl.(2.3-2b)):

(8.2-2)

Dabei ist k die Boltzmann-Konstante, T die absolute TemperatuFund  und V sind Material-
parameter. Das Aktivierungsvolumen V kann aus einer Darstellung gemaf3 Abb. 8.-4 abge-
schatzt werden, wenn dabei davon ausgegangen wird, dal3 T wahrend des gesamten Bela-
stungsvorganges konstant ist. Die Diskussion der Viskositatsparameter (Kap. 8.4.) zeigt je-
doch, daf3 diese Voraussetzung fur Indentereindruckexperimente fir die ndhere Eindruck-
umgebung vermutlich nicht erfillt ist. Die Tab. 8-1 zeigt die nach Gl.(8.2-2) aus den Daten
der Abb. 8.-4 ermittelten Aktivierungsvolumina. Diese stimmen in der Gro3enordnung gut
mit den in [8.3] fur Alkalihalogenidkristalle bestimmten Werten tberein. Fir PMMA wurde
aus experimentellen Spannungs-Dehnungsraten-Daten aus [8.4} &rl0?® n? ermittelt.

Fur geschwindigkeitsabhangige Kugeleindruckexperimente wurde in [8.5] fir das Thermo-
plast SAN ein Aktivierungsvolumen von &8 10°° n? abgeschatzt. Fiiy B,O -Schmelzen
werden in [8.6] durch die Messung der induzierten Doppelbrechung raumliche Assoziate in
der GréRenordnung ¥ 3m nachgewiesen. Als GroRe der kooperierenden Bereiche beim
viskosen Flief3en von Glas in der Nahe der Transformationstempeyatur T wird in [8.7] auch

ein Wert dieser GréRenordnung berechnet.

Vinm?
Versuchsbedingung BK7 PMMA
V1(M1,K1) 8,163 16° 1,552 18
V1(M1,K2) 1,918 16° 1,324 1&
V3(Ol,Ph) 1,600 16° 6,559 1%

Tab. 8-1: Die aus dem dF/dt-H-Zusammenhang der Abb. 8.-4 ermittelten Aktivierungsvolumina
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8.3. Der Sprodigkeitsparameter E/H

Wie aus den GIn.(5.2-4) und (5.2-5) hervorgeht, sind E und H bei Modell 1 (M1) keine von-
einander unabhangigen Parameter, da sie in einem Vorfaktor gemeinsam auftreten. Deshalb
wird hier der die Materialsprodigkeit kennzeichnende Quotient E/H diskutiert. In Abb. 8.-5
sind die Fitparameter fur beide Kopplungen in Abh&ngigkeit von der Belastungsgeschwindig-
keit gegeniubergestellt. Der Quotient E/H hangt danach von der Geschwindigkeit innerhalb
eines Ansatzes nicht signifikant ab. Ausnahme sind fur PMMA wiederum die Entlastungs-
parameter und hier auch die nach der Methode von OLIVER und PHARR, bei der ja die Para-
meter auch aus den Entlastungsdaten gewonnen werden. Das Verhalten des Parameters H fi
die Entlastung mit den in Kap. 8.2. genannten Grinden ist wegen der Unabhangigkeit von E
und H auch der Grund fur die nicht begrindbare Geschwindigkeitsabhangigkeit von E bei M1
(vgl. Abb. 8.-1). Wegen der Abhangigkeit von E und H verschwindet auch der Unterschied
von E/H zwischen den beiden Kopplungen K1 und K2, der fur E und H im einzelnen sehr
ausgepragt war. Dies folgt bereits aus dem Korrekturfaktor fr E/H, der sich aus den Faktoren
ke aus GI.(8.1-1) bzw.,k aus GI.(8.2-1) ergibt, der kopplungs- und materialunabhé&ngig
ke/k,,=0,5 ist.

W VI(M1,K1)

BK7

W VI(M1,K1) X PMMA X ® V2(M1,K1)

a ® V2(M1K1) 2430 - A—v3(M1,K1)

A V3MLKD) E O V1(MLK2)
O VI(MLK2) 224 o V2(M1,K2)

O V2(M1,K2) 20 & V3(0lPh)
A V3(M1,K2) 18] K3

E & V3(0lPh) K3 K3

10 16 E I\ -
] - - i ] £ 0
I . : R _

= = ;\g\i =
T

1 10
dF/dtin mN/s

/H

onN &> o
L

1 10
dF/dt in mN/s

Abb. 8.-5:  Die Parameter E/H aus Modell 1 und nach OLIVER und PHARR in Abhangigkeit von der Bela-
stungsgeschwindigkeit fur BK7 (a) und PMMA (b)

8.4. Die Viskositatsparameter

Fur die Diskussion der Parametgaus Modell 1 bzw. b und m aus Modell 2, als die das

FlieRBverhalten des Materials charakterisierenden Parameter, wird die Viskositatshypothese,
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nach der das viskose Fliel3en der entscheidende Mechanismus fur die Erzeugung rif3freier,
bleibender Harteeindrticke in glasartigen Substanzen ist, hinterfragt.
Die Viskositat von glasartigen Substanzen hangt starker von der Temperatur ab, als es der

ARRHENIUS-Ansatz zulaft:
xT (8.4-1)

Dabei ist E die Aktivierungsenergie, k die Boltzmann-Konstante und T die absolute Tempe-
ratur.

Zur empirischen Beschreibung dieser Abhangigkeit fir Glaser und Polymere in der Nahe der
Transformationstemperatug T reicht fur praktische Belange meist die Genauigkeit der
VOGEL-FULCHER-TAMMANN-Gleichung (VFT-GL.) aus [1.11]:

B
U -0

logn = A + (8.4-2)

0

Dabei sind A, B und, materialspezifische Konstanten, wahrén@n °C) die Temperatur

des Materials ist. Die VFT-Gleichung ist ein Grenzfall eines ARRHENIUS-Formalismus bei
0,=0.

Fur BK7 ist dieser Zusammenhang nach GI.(8.4-2) in Abb. 8.-6 mit aus Katalogwerten [A.5]
ermittelten Parametern dargestellt (vgl. auch Tab. A2-9). Prinzipiell ist die VFT-Gleichung

nur fir Temperaturen

U>0, glltig.

log n = A+ BI(9-9,) Da die Temperatur fir die

o1 Viskositat von grofRer Be-
[0 Katalogwerte I . . .

o e || deutung ist, soll hier eine

19 T i mogliche maximale Tem-

20 -
peraturerh6hungT ., in

"] i der Umgebung eines In-

10 BrT: _ dentereindrucks bei Bela-

A =-3,188
B =4609,3
9,= 241,2°C

stung abgeschatzt werden.

T =557°C
9

Dabei wird davon ausge-

o+—t—vV—r——F+—+7——7——71—7

200 300 400 500 600 700 800 900 1000 gangen, dal3 die gesamte
gin°C

eingebrachte mechanische

Abb. 8.-6:  Der VFT-Zusammenhang fir BK7 Energie zur Temperatur-
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erhohung beitragt und dal? keinerlei Warmetransport stattfindet, was wenigstens fur die War-
meleitung wegen der geringen Warmeleitfahigkeiten der untersuchten Materialien (siehe Tab.
A2-9) sinnvoll ist. Auf3erdem wird die Temperaturabhangigkeit der Stoffdighterd der
spezifischen Warmekapazitaten ¢ vernachlassigt. Mit diesen vereinfachenden Annahmen

ergibt sich:

N — fF dh (8.4-3)

Fir das Volumen V werden hier bewu(3t zwei Ansatze gemacht. Zum einen wird das Volumen
einer Vickerspyramide mit der Gesamteindringtiefe h als Hohe betrachtet:
_ 49 3

V, = = h (8.4-4a)
Zum anderen wird als deformiertes Volumen eine Halbkugel angenommen, deren Durch-
messer gleich der zur Gesamteindringtiefe h gehérenden Eindruckdiagonalen ist, was den
Vorstellungen Uber die Grél3e der plastischen Zone im "expanding cavity model" entspricht
(val. Kap. 3.2.2.):

343
==

vV, h3 (8.4-4b)

Der Zusammenhang zwischen der belastenden Kraft F und der Eindringtiefe h wird fur diese
Abschatzung beispielhaft mit dem BERNHARDT-Ansatz GI.(4.2-7) F=C,h%C h ([4.15, 4.3],
vgl Kap. 4.3.2.) beschrieben. Die aus den Experimenten ermittelten Parameter sind gemein-
sam mit den geschwindigkeitsabhangigen maximalen Eindringtigfen h  (fir F =450 mN)
in Tab. 8-2 zusammengestellt.

Flr die maximale Temperaturerhdhung ergibt sich unter Annahme des Volugpens V aus
Gl.(8.4-4a) mit den GIn.(8.4-3) und (4.2-7)

6 C, 2 C, 3
AT =—— | —=h“+—=h -
max,p 49 Cp 0 h3 2 3 (8.4 58.)
bzw. fur V, aus GI.(8.4-4b)
12 C]_ 2 C2 3
AT ok = — h+ —=h 8.4-5b
" 343 m e, phd | 2 3 ( )
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BK7 PMMA
dF/dtin
mN/s Pinax Cy G Pnax G G
inum in N/m in N/n# inum in N/m in N/m
1 2,017 18073 1,02 16 12,004 71122 2,58 10
+0,005 +139,2 +8,48 10 +0,046 +77,48 +8,0010
2 1,992 18473 1,04 16 11,055 57153 3,19 10
+0,008 +55,31 +3,56 10 +0,031L +32,16 +3,6610
5 1,984 16860 1,06 16 10,231 49670 3,86 10
0,002 +76,47 +4,74 10 +0,136 +43,35 +5,1910
10 1,977 18064 1,06 b 9,93 44916 4,18 10
+0,002 +177,3 +1,10 fo +0,048 +43,98 +5,9510
20 1,973 18707 1,06 16 9,68¢ 4226|6 4,38 10
+0,013 +213,8 +1,33 f0 +0,04b 154,72 +7,0210
50 1,946 15472 1,10 b 9,36P 4342|2 4,68 10
+0,007 +1130 7,11 10 +0,041 +159/0 +2,1010
Tab. 8-2: Die aus den experimentellen Daten ermittelten BERNHARDT-Parameter und die mittlere maxima-

le Eindringtiefe h,, bei k. =450 mN

Fur die untersuchten Belastungsgeschwindigkeiten kann mit den Daten der Tab. 8-2 fiir beide
VolumenansatzaT, . jeweils fur h,,, abgeschatzt werden. Dabei ergibt sich fir BK7

AT ax 7#2000K und far PMMA istAT ., ~100K. Diese Werte sind jedoch unrealistisch grol3,

da das betrachtete Eindruckvolumen erheblich kleiner ist, als das an der Deformation beteilig-
te Volumen. Wenn ' zur Abschatzung herangezogen wird, ergibA3ich ~220K flr

BK7 undAT .= 10K flir PMMA. Diese Werte sind realistischer Al§,,, , Allerdings

vergrol3ert sich bei der Betrachtung eines gréf3eren Volumens auch dessen Oberflache, wo-
durch die Vernachlassigung des Warmetransportes kritisch wird. In jedem Fall muRR die Ande-
rung der Temperatur unter dem Indenter bei der Belastung in der Zukunft genauer untersucht
werden.

Wenn die Gultigkeit der VFT-GI.(8.4-2) unterstellt wird, dann kann man zu den Werten des
n-Parameters aus Modell 1 zugehorige Temperaturen ermitteln (Tab. 8-3), die wegen des
eingeschrankten Gultigkeitsbereiches der VFT-Gleichung nur grof3y s¢é konnen. Die

Abb. 8.-7a zeigt fur BK7 diese "VFT-Temperaturen" gemeinsam mit den Abschatzungen fir

84



AT, Analog sind diese Abhangigkeiten fir PMMA in Abb. 8.-7b dargestellt, wobei die zu
denn-Parametern gehérenden Temperaturen aus einem in [8.8] angegsiieZeisammen-

hang extrapoliert wurden (vgl. Tab. 8-3).

BK7 PMMA
- N N 160 b L
2500 . r uod| © viMiKi) L
\ m VI(M1,K1) Traxp
2000 | ™ VIMLKIL) L 120 -] L
o V1(M1,K2)
o 100 H - [ ] B
O 1500 - s . . . - 5 o
S £ g o o o o
£ — T i
-
1000 o - 60 L
Tinax
500 - o u] 8] o u] / o L 404 S ——— B
20 T T
1 10
0 T T )
1 10 dF/dt in mN/s
dF/dt in mN/s

Abb. 8.-7:  Die Temperaturen fir die Abschatzungen nach GI.(8.4-5) und fiir BK7 (a) nach GI.(8.4-2) bzw. nach
[8.8] fur PMMA aus den Parametenrfir Modell 1

dF/dt in mN/s BK7 PMMA
T(VFT) in°C T nach [8.8]in °C
K1 K2 K1 K2
1 504,5 522,8 82,46 88,33
2 509,3 528,1 82,45 89,29
5 514,6 534,7 83,63 91,36
10 520,0 540,7 84,75 93,20
20 526,0 547,0 86,33 95,39
50 530,1 553,5 89,00 98,85

Tab. 8-3: Die nach der VFT-GI.(8.4-2) bzw. nach [8.8] ermittelten Temperaturen zu den entsprechenden
Fitwerten furn nach Modell 1 fir K1 und K2

Untersuchungen des Fliel3verhaltens von Glas in der Umgebung der Transformationstempera
tur T, wurden durch BRUCKNER u.M. ausfiihrlich z.B. in [8.9 - 8.13] beschrieben. In [8.14]
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wurden einachsige Druckversuche an Glaszylindern mit unterschiedlichen Beanspruchungs-
geschwindigkeiten analysiert. In [8.13] und [8.15] werden verschiedene Ansétze zur mathe-
matischen Beschreibung des Zusammenhanges zwischen der Spabauwngler Viskositat

n und der Deformationsrate  verglichen. Dabei stellte sich heraus, dafi

Napp = M.+ (g = M) (1 - e( ég)] 5 (8.4-6)
€

die beste Anpassung an Mefergebnisse liefert [8.13]. Dabei wirdrygtdie wirksame,
nicht-NEWTONsche Viskositat verstanden, die fiir sehr kleine Deformationseatéh die
NEWTONSsche Viskositét, als oberen und fik - die sogenannte BINGHAM-Viskositét
1., als unteren Grenzwert hat. Fir die sog. FIieBreIaxationé;téBe ist
napp(é:ég) =m. +(M,-n)@-e")=063n,+037n,.
Der Ansatz Gl.(8.4-6), der die Abhangigkeit der Viskositat von der Deformationsrage in T -
Néahe beschreibt, soll hier fur die Anpassung der Versuchsergebnisse fir die Eindruckexperi-
mente, die bei Temperaturen weit unterhgb T (bei RT) durchgefuhrt wurden, angewendet
werden. Als MaR fiir die Deformationsgeschwindigkeit wird die Kraftfate  verwendet.

Der Zusammenhang zwischgrund F kann dann durch

n=mn.+ M- n) bF (8.4-7)

beschrieben werden. An die Ubergangsfunktion sind dabei folgende Forderungen zu stellen:

b(F-0) = 0
b(F-~) = 1

(8.4-8)

Neben der Ubergangsfunktion, die sich aus Gl.(8.4-6) ergibt
& .49
. - 4-9a
b(F)=(1-e ™ ( )
soll hier noch die arctan-Funktion getestet werden, die oft zur Beschreibung von Ubergangs-
erscheinungen verwendet wird (z.B. der Ubergang von Oberflachen- zur Substrathérte, vgl.
Kap. 4.2.3.):
L2 £
b,(F) = = arctan — (8.4-9b)
T F,

Fur den Ubergang von NEWTONscher zur BINGHAM-Viskositat ergeben sich damit
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(4)) s
~ F
N =N+ (Moo~ N2 (1 ~e\ e ] f (8.4-10a)

mit n(lt=|ta) = 0,63n,,+037n,,
und

N ="M+ Mop = M) % afcta'E FE] (8.4-10b)
mit n(l':=l':b) =051y, + 0,51, ’
Die Abb. 8.-8 zeigt die Parameter der MelRkurvenanpassung nach Modell 1 fiir beide Kopp-
lungen in Abhéngigkeit von der Kraftrate. Sowohl fir BK7 als auch fiir PMMA ist eine deut-
liche Abnahme des Viskositatsparametegrsit der Belastungsgeschwindigkeit zu erkennen,
wie das auch bei Messungen in T -Nahe beobachtet wird.
Das Materialverhalten wird also bei Zugrundelegung von linearem Fliel3en (in Modell 1)
durch einen-Abnahme fir Geschwindigkeits- und damit Spannungszunahme beschrieben.
Die durchgezogenen Linien in Abb. 8.-8 kennzeichnen die Anpassungen des Viskositats-
Geschwindigkeits-Zusammenhanges nach den GIn.(8.4-10a) und (8.4-10b). Die beiden Anséat
ze sind in dieser Darstellung voneinander nicht unterscheidbar. Bei Extrapolation f&OdF/dt
muf sich ein Viskositatswert, einstellen, der der NEWTONschen Viskositat bei Pruftempe-
ratur (RT) nahe kommn((RT) =~ 10'® Pa s fur Glas nach [1.13]). Fur dFAdistellt sich ein
Viskositatswerty,, ein, der dem NEWTONschen Wert fur die Transformationstempergtur T
nahe kommt. Die Parameter der Anpassungen nach den GIn.(8.4-10a) und (8.4-10b) sind in
Tab. 8-4dargestellt.Bei der Auswertung der Haltesegmente (V2) ergibt sich aus
dF/dt=const.=0 folgerichtig eine Geschwindigkeitsunabh&ngigkeit des Viskositatsparameters
n (K2) bzw. nur kleine Anderungen vepmit dF/dt der vorangegangenen Belastung (K1).
Fir die Dehnungsrate selbst gilt bei ¥2 0. Sie ist jedoch wegen der sehr kleinen Eindring-
tiefenanderung beim Kriechen auch sehr gering. Fir die Fits der Entlastungsdaten ergab sich
fur BK7 stetsn-~«. Dies ist auf den geringen Deformationsanteil durch Flie3en gegenuber
elastischen Anteilen zurlickzufiihren. Bei gentigend gro3en FlieRanteilen, wie bei PMMA zu
beobachten, stellen sich bei kleinen Geschwindigkeiten gleiche Parameterwerte wie beim

Belastungsvorgang ein.
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Abb. 8.-8:  Die Viskositatsparametgraus Modell 1 in Abhangigkeit von
der Belastungsgeschwindigkeit fir BK7 (a) und PMMA (b) und
die Anpassung nach GI.(8.4-10)
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Material Versuchsbe- Parameter a b
dingung

no(Pa s) 1,437 16 1,657 10
V1(M1,K1) n.(Pa s) 1,484 16 1,484 10
Fy(MN/s) 1,437 10 1,958 10
BK7 ny(Pa s) 1,831 16 2,247 10
V1(M1,K2) n.(Pa s) 9,211 16 9,211 10
'Fg(mN/s) 8,239 10 1,055 10
no(Pa s) 1,442 16 1,410 1
V1(M1,K1) n.(Pa s) 4,436 16 4,747 10

'Fg(mN/s) 4,38 7,16
PMMA ny(Pa s) 2,633 16 2,526 1D
V1(M1,K2) n.(Pa s) 7,921 19 7,439 £0

F,(mN/s) 1,57 2,67

Tab. 8-4: Die aus dem dF/dtZzusammenhang der Abb. 8.-8 (durchgezogene Linien) ermittelten Parameter

nach den GIn.(8.4-10a) und (8.4-10b)

Bei Modell 2 beschreiben die zwei Parameter m und b nichtlineares Flie3verhalten. Die Abb.
8.-9 zeigt den als Dehnungsratenempfindlichkeitsexponenten bezeichneten Parameter m in
Abhéngigkeit von der Belastungsgeschwindigkeit. Die Werte der Enlastungssegmente sind
bewul3t ausgegliedert, da sie meist sehr fehlerbehaftet sind und z.T. physikalisch nicht inter-
pretierbare Werte m>1 annehmen. In Abb. 8.-9 sind auch die adaquaten Ergebnisse der Aus:
wertung nach demTOMOZAWA-Ansatz dargestellt. Fir alle Anséatze ist fur die Belastungs-
auswertung m unabhangig von der Geschwindigkeit, was nach dem rheologischen Grund-
prinzip erwartet wird, wenn die Versuchsbedingungen definitiv in den Anséatzen bericksich-
tigt werden. Beim TOMOZAWA-Ansatz geht jedoch die Belastungsgeschwindigkeit bei der
Auswertung des Haltesegmentes nicht ein. Das zeitabhéngige FlieRverhalten h(t) wird aber
entscheidend von der Geschwindigkeit der vorangegangenen Belastung beeinflul3t. Wenn die
im Ansatz unbericksichtigt bleibt, kann sich das geschwindigkeitsabhangige Materialverhal-
ten nur in der entsprechenden Parameterabhangigkeit aul3ern. Die Abb. 8.-9 zeigt eine deutli-

che Abnahme von m (aus V2) mit der Belastungsgeschwindigkeit fir beide Materialien fur
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die TOMOZAWA-Aus-
BK7 wertung der Haltesegmen-
T ES E ] te. So ist es nicht verwun-
10 * - derlich, daR fir die in
= 0'8_- n VIM2K) hd . [1.10 und 2.8] verwende-
= ® V2(M2,K1) |
3 a viM2K2) * - ten Belastungsraten (theo
S 069 | o vammzK2) - - .
g v vi(om) s retisch-«) sehr kleine m
9 0,44 & V2(TOM) L
= > (=0.02) gefunden wurden.
024 = - - * % £ T Der Viskositatsparameter
- it = - = |
N L - > b hangt fiir den Bela-
1 10
dF/dt in mN/s stungsvorgang von der Be-
lastungsgeschwindigkeit
qualitativ so ab, wie der
PMMA
18 . Parameter) aus Modell 1.
TH el Deshalb wurde diese Ab-
- ® V2(M2,K1)
4 . > oo | T hangigkeit auch mit den
£ 1,21 v VI(TOM) r ..
51,0- - o vamom || Ansatzen GIn.(8.4-10a)
%08_ * . L und (8.4-10b) analog be-
8 o6 i schrieben (mit) ersetzt
o -
047 > - - - . | durch b). Die Ergebnisse
02 & = = b & = L . N
A v s sy E = dieser Anpassung sind in
0,0 — T ————— . —
1 10 Tab. 8-5 und in der Abb.
dF/dt in mN/s
8.-10 als durchgezogene

Abb. 8.-9:  Die Ratenexponenten m aus Modell 2 und dem TOMOZAW%\I-I’"(:’\n dargestellt. Im Ge-

Ansatz fur Belastungs- und Haltesegmente in Abhéngigkeit V§Bnsatz zum Parameter
der Belastungsgeschwindigkeit fir BK7 (a) und PMMA (b)

aus dem Modell 1 ist b
nach der Auswertung der Haltesegmente flr BK7 auch bei der Kopplung 2 von der Geschwin-
digkeit der vorangegangenen Belastung stark abhangig. Fir PMMA hingegen ist b fir V2
nahezu konstant. Fiur die Entlastung ist b nur fir BK7 bei Kopplung 1 konstant, fir die ande-
ren Varianten steigt b mit der Geschwindigkeit stark an.
Zusammenfassend kann man tber die Viskositatsparameter folgende Aussagen machen: So-

wohln aus M1 als auch b aus M2 nehmen bei Auswertung der Belastungssegmente mit zu-
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Abb. 8.-10:

Die Viskositatsparameter b
TOMOZAWA-Ansatz

aus Modell

geschwindigkeit fur BK7 (a) und PMMA (b)

nehmender Belastungs-
geschwindigkeit ab. Die-
ses Verhalten wird auch
fur einachsige Druckver-
suche an Glasstempeln in
Tg-Néhe von BRUCKNER
beschrieben. Um den Bei-
trag der Viskositatsernied-
rigung durch Temperatur-
erhéhung wahrend des
Eindruckexperimentes
richtig zu berlcksichtigen,
mussen weitere Untersu-
chungen folgen.

Die Abhangigkeit der Vis-
kositatsparameter von der

Geschwindigkeit stitzt die

Auffassung, dald der glasspeazifis

Mechanismus des visko-
sen FlielRens die Ursache
dafur ist, dal3 in glasarti-

gen Substanzen rif3freie

2 und ddrarteeindriicke entstehen
in Abhangigkeit von der Belastungs:

konnen (Viskositatshypo-

these). Eine Extrapolation

der Viskositatsparameter nach dF@lergibt Werte, die mit Abschatzungen tber die Glas-

viskositat bei RT gut Ubereinstimmen. Dies kann als weiteres Indiz fir die Viskositatshypo-
these gewertet werden. Aul3erdem er6ffnet sich mit der hier verwendeten, die Belastungs-
geschwindigkeit variierenden Indentereindruckmethode (Penetrationsexperiment bzw. Pene-
trationsviskosimetrie) die Méglichkeit, RT-Viskositaten zu bestimmen, die experimentell
sonst nicht oder nur sehr schwer zugéanglich sind. Befriedigend ist jedoch, dgfisitb

bezuglich der Geschwindigkeitsabhangigkeit qualitativ gleich verhalten, obwohl zum einen
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ein linearer Ansatzn) und zum anderen ein nichtlinearer Ansatz verwendet wurde.

Material Versuchsbe- Parameter a b
dingung

b,(Pa § ) 1,521 16 1,509 10
V1(M2,K1) b.(Pag) 7,134 16 7,227 10

F, (MN/s) 0,00409 0,00637
BKY b,(Pa &) 1,760 16 1,750 10
V1(M2,K2) b.(Pag) 1,146 16 1,152 10

F, (mN/s) 0,00403 0,00631
b,(Pa § ) 8,154 16 9,421 10
V1(M2,K1) b.(Pag) 3,056 19 3,056 20

'Fg(mN/s) 1,631 10 2,217 10
PMMA b,(Pa &) 9,086 16 1,067 10
V1(M2,K2) b.(Pa §) 4,928 19 4,928 £0

F,(mN/s) 1,817 10 2,432 10

Tab. 8-6: Die aus dem dF/dt-b-Zusammenhang der Abb. 8.-10 (durchgezogene Linien) ermittelten Parametet

nach den GIn.(8.4-10a) und (8.4-10b) mi¢rsetzt durch b

8.5. Bewertung der Modellanséatze

In diesem Kapitel sollen die untersuchten Modelle (M1 und M2) mit den verschiedenen
Kopplungen (K1 und K2) beziiglich ihrer Anpassungsgtite, ihrer Konsistenz und der Ge-
schwindigkeitsabhéangigkeit inrer Parameter bewertet werden.

Die Gute der Anpassung der verschiedenen Modellvarianten wurde in Kap. 7 an repréasentati-
ven Einzelbeispielen untersucht. Fur die Anpassung der Belastungssegmente (V1) kbnnen
keine qualitativen Unterschiede zwischen den vier Varianten festgestellt werden (vgl. Abbn.
7.-3 bis 7.-6). Die Haltesegmente werden durch Modell 2 prinzipiell besser beschrieben als
durch Modell 1 (vgl. Abbn. 7.-7 bis 7.-10). Es sei in diesem Zusammenhang jedoch nochmals

auf die geringe relative Eindringtiefenanderung wéahrend dieses Segmentes hingewiesen. Die
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Beschreibung der Entla-

BK7, dF/dt = 2 mN/s stung erfolgt durch alle

. I Modellvarianten qualitativ

i gleichwertig (vgl. Abbn.
_ 7.-11 bis 7.-14). Insgesamt

kann also festgestellt wer-

1,54

den, dal’ die Teilexperi-

o MeRpunkte mente (Belastung, Halte-

----- Kopplung 1 .
Kopplung 2 segment, Entlastung) ein-
0.0 : . : . - . - . - zeln durch alle Modell-
0 100 200 300 400 500
Fin mN varianten beschrieben wer-

den kdnnen.

Unter der Konsistenz der
BK7, dF/dt = 2 mN/s

! . ! . ! . ! . Modelle soll hier verstan-

Modell 2
2,0 1

- den werden, wie gut sich

das Gesamtexperiment
7 durch einen Parametersatz
beschreiben la3t. Fir jedes

Modell lie3e sich mit gro-

054 MeRpunkte

- Rerem numerischem Auf-

----- Kopplung 1
Kopplung 2 | wand durch iterative An-
0,0 T T T T T T T T T .
0 100 200 300 400 500 passung der Daten der Tei-

lexperimente der Parame-

, , , , , tersatz finden, fur den die
Abb. 8.-11: Die Modellierung des Gesamtexperimentes mit den Fitparame-

tern des Haltesegmentes flr beide Modelle Abweichung zwischen

Modell und Mef3daten fur
das Gesamtexperiment ein Minimum annimmt. In erster Naherung wird hier jedoch das Ge-
samtexperiment fir alle Kombinationen mit den Parameterwerten beschrieben, die beim Fit
der Haltesegmente (V2) ermittelt wurden, denen eine Belastung mit dF/dt=2mN/s vorausging
(fur diese Geschwindigkeit sind auch alle Beispiele aus Kap. 7 dargestellt), da die Werte fur
V2 in der Regel zwischen denen von V1 und V3 lagen. Fur BK7 sind in der Abb. 8.-11 die

aus diesen Parametern gewonnenen Modellkurven fur den Be- und Entlastungsvorgang den
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Mel3punkten gegenuberge-
PMMA, dF/dt = 2mN/s stellt (wegen der hohen

- _ MeRpunktdichte sind die

i Melpunkte in den Abbn.

i 8.-11 und 8.-12 als "fette"

14

| Modell 1

12

10

- Linien zu sehen). Die Abb.
- 8.-12 ist die analoge Dar-
- stellung fir PMMA. Fur

MeRBpunkte |f i . A .
_____ Kopplung 1 | - dieses Geschwindigkeits-

Kopplung 2 |}

beispiel (2mN/s) ist aus

0 I 1(I)O I 2(I)O I S(I)O I 4(I)O I 500 . .
FinmN den Abbildungen zunéachst

nicht definitiv zu entschei-

den, welche Modellvarian-
PMMA, dF/dt = 2 mN/s

S te das Gesamtexperiment

12 - Modell 2

10 H

—" - : besser zu beschreiben ver-
mag. Es ist jedoch zu er-

I kennen, dal? alle Varianten
- das Gesamtexperiment

wenigstens in erster Na-

MeRpunkte herung geschlossen be-
A/ - Kopplung 1 [
Kopplung 2 schreiben kdnnen. Bemer-
0 T T T T
0 100 200 800 400 500 kenswert ist also, daR die

Fin mN
Beschreibung mit einem

Abb. 8.-12: Die Modellierung des Gesamtexperimentes mit den Fitpara”@ear'V'Skosen Element
tern des Haltesegmentes flr beide Modelle (M1) eine gleichermalen

gute Anpassung realisiert wie die mit einem nichtlinear-viskosen Element (M2).

Obwohl bei Harteeindruckexperimenten Dehnungereit Uber 1% erreicht werden, wird in

allen Modellen von linear-elastischer Deformation ausgegangen (vgl. Kap. 8.1.). Die An-
passungsergebnisse zeigen, dal3 diese Naherung zur Beschreibung der Experimente berechti
ist. Fir BK7 (ca. 40% der Gesamtdeformation ist elastischer Anteil, vgl. Abb. 8.-11) ergibt
sich nur bei Modell 1 fir beide Kopplungen und fir alle Teilexperimente eine Geschwindig-

keitsunabhangigkeit des Parameters E (Abb. 8.-1a). Fir PMMA (ca. 25% elastischer Defor-
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mationsanteil, vgl. Abb. 8.-12) wird bei Modell 1 diese Forderung nur durch die Kopplung 2
erfullt (Abb. 8.-1b). Bei Modell 2 mul3te E fur die Anpassung der Belastung festgehalten
werden (vgl. Kap. 8.1.). Fir V2 und V3 sind auch bei M2 nur bei Kopplung 2 die Parameter E
unabhangig von der Geschwindigkeit (Abb. 8.-2). Die von der Theorie geforderte Geschwin-
digkeitsunabhangigkeit von E wird bei beiden Modellen nur dann beschrieben, wenn die
Deformationsanteile durch die Kopplung 2 (k) verknipft sind.

Die Geschwindigkeitsabhangigkeit des Parameters H (M1) liefert Aktivierungsvolumina, die
fur beide Kopplungen in der GroRenordnung liegen, wie sie auch durch andere Methoden
abgeschatzt wurden ([8.8-8.7], vgl. Kap. 8.2.). Die Parameterwerte der Einzelexperimente
liegen jedoch fiir beide Materialien bei Kopplung 2 dichter beieinander als bei Kopplung 1
(Konsistenz, Abb. 8.-4).

Der Viskositatsparametey (M1) nimmt mit der Geschwindigkeit unabhangig von der Kopp-
lungsart ab. Dies kann mit einer mit der Geschwindigkeit zunehmenden Temperaturerhbhung
in der Eindruckumgebung begriindet werden (vgl. Kap. 8.4., Abb. 8.-8). Fir die Extrapolation
dF/dt-~ werden bei Kopplung 1 fiif Werte erreicht, die mit Viskositatsangaben fur Raum-
temperatur sehr gut tibereinstimme(RT)=10'"%Pas fiir BK7 unay(RT)=10'?Pas fiir PMMA

nach [8.8]). Der Exponent m (M2) ist flr beide Materialien bei V1 und V2 flr beide Kopp-
lungen nahezu geschwindigkeitsunabhangig. Allerdings ist fur V3 immer m>1, was physika-
lisch nicht interpretierbar ist. Der Parameter b (M2) verhalt sich sowohl beztiglich der Abso-
lutwerte bei dF/dt0 als auch bezuglich der Geschwindigkeitsabhangigkeit)uiél1).

Als Ergebnis der Untersuchung kann festgestellt werden: Das Materialverhalten von glas-
artigen Substanzen bei Harteeindruckexperimenten lafit sich geschlossen bzw. konsistent
durch ein Modell mit linear-elastischen, plastischen und linear-viskosen (newtonsch-viskosen)
Deformationsanteilen beschreiben. Dieses Modell hat drei Parameter E{iwarddenen E

und H voneinander nicht unabhangig sind. Die beste Anpassung wird immer dann erreicht,
wenn die Deformationsanteile so gekoppelt sind, daf3 das Quadrat der Gesamteindringtiefe di

Summe der Quadrate der Eindringtiefenanteile ist.
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9. Zusammenfassung

Indentereindruckexperimente sind zur Charakterisierung mechanischer Eigenschaften von
Materialien, vor allem im oberflachennahen Bereichen, weit verbreitet, obwohl die physika-
lischen Vorgénge bisher nicht vollstandig verstanden werden. Insbesondere die als Indentatio
Size Effect (ISE) bezeichnete und experimentell immer wieder gefundene Abweichung vom
KICKschen Ahnlichkeitsprinzip, wonach fiir selbstahnliche Eindringkorper die Hartewerte

von der Kraft bzw. Eindringtiefe unabhangig sein mussen, wird kontrovers diskutiert. Inzwi-
schen ist jedoch allgemein anerkannt, dafd der ISE nach der Beriicksichtigung aller mef3tech-
nischer Unzulanglichkeiten ein vom Material bestimmter Effekt ist, der durch die Methodik

der Eindringversuche induziert wird.

Bei modernen Harteprufverfahren werden belastende Kraft, Indentereindringtiefe und die
Prufzeit registriert. Die Beziehungen zwischen diesen Grol3en werden durch die rheologischel
Eigenschaften des Materials bestimmt, genauso wie Spannung, Dehnung und Zeit beim ein-
achsigen Zug- bzw. Druckversuch. Mit rheologischen Modellen sollte es daher méglich sein,
Harteeindruckexperimente geschlossen und analytisch handhabbar zu beschreiben.

Bei Hartemessungen setzt sich die Gesamteindringtiefe aus Einzelbeitragen zusammen, die
durch verschiedene rheologische Eigenschaften bestimmt sind. Fur die Modellierung wurden
daher nur Reihenanordnungen rheologischer Grundelemente betrachtet, bei denen die Krafte
dann fir jedes Element gleichermalRen wirksam werden. Fur die Kopplung der Eindringtiefen-
anteile wurden zwei Félle untersucht (Kap. 5.1.1.). Zum einen wird davon ausgegangen, daf3
sich die Gesamteindringtiefe als Summe aller Eindringtiefenanteile ergibt (K1, GI.(5.1-2)) und
zum anderen, daf3 sich das Quadrat der Gesamteindringtiefe als Summe der Quadrate der
Eindringtiefenanteile ergibt (K2, GI.(5.1-3)).

Zur Beschreibung von Eindruckexperimenten wurden zwei Modelle untersucht (Kap. 5.1.2.).
Im Modell 1 (M1) wird fir Spannungen unterhalb des kritischen Werteavon ausgegan-

gen, daf3 sich elastische und newtonsch-viskose Verformungsanteile addietera, Ar

ommt ein zeitunabhangiger und kraftproportionaler plastischer Anteil hinzu. Im Modell 2

(M2) wird fur o<o, von rein elastischer Verformung ausgegangenokt; kommt ein nicht-
lineares Element hinzu, welches plastische und viskose Verformungen gemeinsam beschreibit

Die rheologischen Grundelemente wurden entsprechend der Bedingungen fur Harteexperi-
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mente modifiziert (Kap. 5.1.3.). Fur alle Modell wurden drei Teilexperimente untersucht

(Kap. 5.1.4.), die Belastung (V1) mit konstanter Kraftrate (Gl.(5.1-8a)), ein Haltesegment
(V2) bei einer konstanten Kraft (Gl.(5.1-8b)) und die Entlastung (V3) mit konstanter Kraftrate
(Gl.(5.1-8c)).

Wichtigstes Ergebnis der Modellrechnungen in Kap. 5 ist, daf3 fur alle Kombinationen durch
das Einbeziehen zeitabhangigen, viskosen Materialverhaltens die Universalhartewerte HU
(Gl.(4.1-2)) von der Eindringtiefe abhé&ngen (ISE), wenn mit konstanter Kraftrate belastet
wird. Da allen Materialien viskose Eigenschaften zugeschrieben werden kénnen, ist der ISE
also zwangslaufige, materialbedingte Folge der Methodik der Eindruckexperimente. Dies gilt
auch fur Modell 1, bei dem von einer konstanten plastischen Harte ausgegangen wurde.

Fur Metalle existiert die Auffassung, dal3 der ISE auch eine Folge von Versetzungserzeugun-
gen durch das Eindringen des Indenters in das Material ist. Um diesen Effekt auszuschliel3en,
wurden die Eindruckexperimente bewul3t an glasartigen Substanzen durchgefiihrt, bei denen
wegen ihrer amorphen Struktur Versetzungen nicht auftreten kénnen.

Alle Hartemessungen wurden daher an BK7 und PMMA mit dem NANOINDENTER ||

(Kap. 6.1.3.) durchgeflhrt. Dieses Gerat ist beziglich der Empfindlichkeit der Kraft- und
Eindringtiefenregistrierung, der Vielfalt der Einsatzmoéglichkeiten (indentation, scratch test,
continuous stiffness measurement) und der Reproduzierbarkeit der Messungen das derzeit
weltweit ausgereifteste. Als konstante Kraftraten fur die Be- und Entlastung wurden 1, 2, 5,
10, 20 und 50 mN/s vorgegeben. Nach dem Erreichen der maximalen Kraft F =450mN
wurde diese immer fur eine Haltezgjt t =100s konstant gehalten. Die Kraft-Eindringtiefe-Zeit-
Daten wurden mit einer eigens entwickelten Software bearbeitet, die Nullpunktfindungs- und
Indenterflachenkorrekturroutinen enthélt (Kap. 6.3.). Die Oberflache des verwendeten Vicker-
sindenters wurde mit einem AFM untersucht (Kap. 6.3.2.). Zur analytischen Beschreibung des
Ubergangs von einer verrundeten Indenterspitze zur idealen Pyramide wurde eine arctan-
Funktion verwendet, die nur zwei Parameter enthalt, einen mittleren Radius der Verrundung
und ein MaR fiir den Ort des Ubergangs. Der so ermittelte Verrundungsradius (R=342nm)
wurde konsequent bei der Mel3datenauswertung beriicksichtigt. Aus den entsprechend be-
arbeiteten Daten fr jeweils 12 Eindriicke fir jede Geschwindigkeit wurden Mittelwertkuven
erzeugt. Diese Kurven wurden entsprechend der zu untersuchenden Modelle angefittet (Kap.
7.).

Die elastischen und plastischen Parameter E bzw. H stimmen fur beide Modelle und beide
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Kopplungen entweder gut mit Katalogwerten tberein oder unterscheiden sich materialunab-
hangig von diesen durch einen konstanten Faktor (vgl. Abbn. 8.-1, 8.-2, 8.-4). Fir das Modell
1 lassen sich aus der Geschwindigkeitsabhangigkeit des Parameters H Aktivierungsvolumina
abschéatzen, die gut mit Literaturwerten tibereinstimmen, wenn H mit der plastischen Harte
identifiziert wird (Kap. 8.2.). Fur die viskosen Parameter ist ein Vergleich mit Katalogwerten
nicht moglich, da Viskositaten von Glasern und glasartigen Substanzen (u.a. Polymere) bei
Raumtemperatur (RT) nur sehr schwer oder gar nicht bestimmbar sind. Wenn der Payameter
aus Modell 1 als eine glasspezifische Viskositat interpretiert wird, die von der Belastungs-
geschwindigkeit abhangt, ist es moglich, eine NEWTONSsche Viskositat fur RT zu extrapolie-
ren (Kap. 8.4., Abb. 8.-8). Diese Werte der GroRenordmui@'®Pas stimmen mit Abschét-
zungen in der Literatur Gberein. Der Parameter b aus dem Modell 2 zeigt qualitativ dieselbe
Geschwindigkeitsabhangigkeit (Abb. 8.-10) wji@us dem Modell 1.

Die Parameteranpassung zeigt, dal3 prinzipiell alle Modell-Kopplungs-Kombinationen eine
geschlossene Beschreibung eines Harteeindruckexperimentes mit Belastungs- Halte- und
Entlastungssegment ermdglichen (Abb. 8.-11 und 8.-12). Bemerkenswert dabei ist, dal3 das
Modell 2, welches einen nichtlinearen Ansatz fiur viskoses Flie3en enthélt, keine qualitativ
bessere Anpassung ermdglicht als sie mit dem Modell 1 mit linear-viskosem Flief3en erreicht

wird. Die Konsistenz ist im allgemeinen bei Verwendung der Kopplung 2 (t¥)-besser.
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Anhang 1

Berechnungen zum Modell 1

Durch Einsetzen der Versuchsbedingung GI.(5.1-8a) in Gl.(5.1-4axéirergibt sich fur

elastische Deformationsanteile

. 2/3
3F t
hy = | —— (A1.1-1)
4 ER
Fur NEWTONSsches FlieRen ergibt sich aus GI.(5.1-6) mit Gl.(5.1-8a)
Fot=cmghyhy (A1.1-2)
Die Integration mit der Randbedingung h (t=0)=0 fuhrt zu
I': t2 1/2
hy = | = (A1.1-3)
c "y

Aus der Kopplungsvorschrift 1 GI.(5.1-2) ergibt sich é&o,, Gl.(5.2-1) fur das Modell 1.
Far die Kopplung 2 gemalR Gl.(5.1-3) ergibt sich GI.(5.2-2).
Firo>o0, werden die GIn.(5.1-4b), (5.1-5) und (5.1-6) angesetzt. Mit Gl.(5.1-8a) ergeben sich

fur elastische Eindringtiefenanteile

h, = ¢ (A1.1-4)
© CG Er
und fir plastische
hoo et (A1.1-5)
Pl cH

bzw. GI.(A1.1-3) fir NEWTONSsche. Mit den Kopplungvorschriften GIn.(5.1-2) bzw. (5.1-3)
ergeben sich GI.(5.2-3) fur die Kopplung 1 bzw. Gl.(5.2-4) fur die Kopplung 2.

Far einen Kriechversuch mit GI.(5.1-8b) ergibt sich fur den elastischen Eindringtiefenanteil
direkt aus Gl.(5.1-4b)
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he = | & (A1.1-6)

fur den plastischen aus GI.(5.1-5)

_ c -
0N Ty (A1.1-7)

und fir den NEWTONschen Anteil aus GI.(5.1-6) die Differentialgleichung

F. = cng hy Ay (A1.1-8)
mit der Losung

cnhy + Cy (A1.1-9)

Die Integrationskonstante @0 ergibt sich aus der Tatsache, dal’ zu Beginn des Kriechexperi-
mentes (t=0) bereits ein NEWTONSscher Eindringtiefenanteil existiert. Wenn davon ausgegan-
gen wird, dal3 die KraftF durch einen einzigen Belastungszyklus mit Gl.(5.1-8a) erreicht
wurde, ergibt sich aus GI.(A1.1-3)

I:2
Cp =~ — (A1.1-10)
2 F,
Der NEWTONSsche Kriechanteil ist damit
2
ho= |2 |F t+_° (A1.1-11)

! cn,| ¢ 2F

c

Gemald der Kopplungsvorschriften fir die Kopplung 1 erhalt man GI.(5.2-7) bzw. GI.(5.2-8)
fur die Kopplung 2.
Fur den Entlastungsvorgang nach GI.(5.1-8c) wird hier davon ausgegangen, daf genau ein
Belastungszyklus nach Gl.(5.1-8a) und ein ein Kriechvorgang nach Gl.(5.1-8b) vorausgegan-
gen sind. Die Betrage der Be- und Entlastungsgeschwindigkeit sollen gleich sein und die
Dauer des Haltesegmentes betrage t . Die plastische Eindringtiefe ist mit

h, = . °H (A1.1-12)

nur von der maximalen Kraft des Gesamtexperimentes abhangig und bei einer Entlastung

unverandert. Fur elastische Eindringtiefenanteile ergibt sich
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h, = Fe Rt (A1.1-13)
\ CsE

Die Losung der entsprechenden Differentialgleichung fir das NEWTONsche Fliel3en

F, - F.t =cmnghy hy (AL.1-14)
ist
1. 1
Ft- > o2 - 5 he + C, (A1.1-15)

Die Bestimmung des Wertes fir die Integrationskonstagte C ergibt sich unter 0.g. Vorausset-
zungen nach GI.(A1.1-16) mit

F2
CI2 = - FC tH + C. (A11'16)
2 FC
Somit ist
2 1. Fe
hﬂ - + Fct T 5 Fct + Fc tH * . (A1'1-17)
C Ny 2 2 F

der NEWTONSsche Eindringtiefenanteil bei einem Eindringvorgang. Die entsprechenden

Kopplungsvorschriften ergeben die GIn.(5.2-9) bzw. (5.2-10).

Berechnungen zum Modell 2

Fir die Belastung nach Gl.(5.1-8a) ergibt sichdftio,

h - c (A1.1-18)

fur elastische Deformationsanteile und die Differentialgleichung

F.t=cbh ™A (A1.1-19)

mit der Losung

t 2 (A1.1-20)




mit der Randbedingung, h (t=0)=0 fur FlieRanteile. Die Kopplungsvorschriften GiIn.(5.1-2)
bzw. (5.1-3) ergeben dann die GIn.(5.2-12) bzw. (5.2-13).

Fur ein Haltesegment nach Gl.(5.1-8b) gilt wie bei Modell 1 fur elastische Eindringtiefen-
anteile die GI.(A1.1-6). Fur den FlieRanteil hat die Differentialgleichung

F.=cbh™h (AL.1-21)

die Ldsung

=
2| emi_pym, 2 ¢ (A1.1-22)
mich m

3N

Zur Bestimmung der Integrationskonstanten C wird wiederum davon ausgegangen, daf3 zu

Beginn des Haltesegmentes (t=0) ein FlieRanteil aus dem Belastungssegment vorliegt. Somit

gilt
5 1 1 m+1
m 1
Cs =5 | ( )m P (A1.1-23)
2 | F(m+1)) \ch
woraus
AE 2 F™ |3
ho=|_—c|2|2t, 2 |° (AL.1-24)
fl
cb m F (m+1)

folgt. Die Kopplungsvorschriften fihren dann zu den GIn.(5.2-14) und (5.2-15).

Die FlieRanteile bei der Entlastung werden durch

F.-F t=cbh ™h" (A1.1-25)

beschrieben. Die Lésung dieser Differentialgleichung ist

m+1 5
1 .
= (F. - F.t)™ =
z(i)m(c' C> :hﬂm+£C
cb F(m+1) m

(A1.1-26)

i4

Zum Zeitpunkt t=0 der Entlastung liegen FlieRanteile aus dem Belastungs- und Haltesegment

vor. Daraus ergeben sich

F = 3mFEM?
Cy = - (—C] "ty ——— (A1.1-27)
F. (m+1)
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und
m+1\ M
1 1 m-+1 F m
. :( 1)5 2F"‘[ t, 3R ] 2(FEY (AL1.28)

cb moE(me1) E(m+1)

N

wobei t; die Dauer des Haltedegmentes angibt.
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Anhang 2

dF/dt (mN/s) HU (GPa) H (GPa) & (GPa)
1 4,177+0,022 7,669+0,233 78,47+0,57
2 4,287+0,033 7,563+0,553 77,77+1,13
5 4,321+0,009 7,184+0,278 79,17+0,89
10 4,355+0,009 8,037+0,176 77,94+0,87
20 4,372+0,058 8,071+0,153 76,79+0,72
50 4,460+0,024 8,602+0,034 76,38+0,33

Tab. A2-1a: Mittelwerte der Ergebnisse der Auswertung nach Gl.(4.1-2) fur HU, nach GI.(3.2-29) fir H und nach

Gl.(3.2-30) fur B, fur die Messungen an BK7

dF/dt (mN/s) HU (GPa) H (GPa) & (GPa)
1 0,118+0,0009 kein Auswamg mdglich
2 0,139+0,0008 0,153+0,0056 3,563+0,045
5 0,162+0,0046 0,210+0,0096 3,254+0,072
10 0,172+0,0015 0,186+0,0029 3,214+0,028
20 0,181+0,0017 0,175+0,0046 3,279+0,029
50 0,194+0,0017 0,192+0,0030 3,330+0,031

Tab. A2-1b: Mittelwerte der Ergebnisse der Auswertung nach Gl.(4.1-2) fur HU, nach GI.(3.2-29) fur H und nach

Gl.(3.2-30) fur B, fur die Messungen an PMMA

Material E in GPa Poissonzahl Quelle
BK7 82 0,206 [A.1]

PMMA 3,36 0,3 [A.2]

Diamant 1141 0,07 [3.18]

Tab. A2-2a: Literaturwerte der elastischen Konstanten von BK7, PMMA und Diamant (Indenter)

BK7

PMMA

Vickersharte bei 2N in GPa

6,33 + 0,64

0,211 £ 0,003

Tab. A2-2b: Mittelwerte aus jeweils 12 Einzelmessungen der konventionellen Vickersharte fur BK7 und PMMA
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dF/dt (mN/s) n (Pas) E (GPa) H (GPa) E/H 2
Kopplung 1

1 2,092 1& 162,24 23,30 6,96 4,1421p
+6,234 167 + 14,25 +1,85 +1,17

2 1,008 1& 262,76 31,65 8,3( 7,0281D
+2,052 16° +12,08 +2,49 11,04

5 4,714 18 165,10 24,18 6,83 6,396"1D
+1,668 167 + 8,88 +1,94 10,91

10 2,220 18 177,05 23,28 7,61 3,53271p
+7,984 16* + 11,45 +1,72 11,05

20 9,920 1& 172,90 24,72 6,99 7,273710
+6,859 16! +12,62 +2,27 11,15

50 5,870 1% 162,31 25,33 6,41 2,301%1p
+1,381 16° +12,04 +1,72 10,91

Kopplung 2

1 1,518 18 80,83 9,386 8,61 8,406'1D
+3,353 16¢ +0,57 +0,039 10,10

2 7,552 1& 83,25 9,656 8,62 1,2054p
+1,287 16* +0,75 +0,028 10,10

5 3,293 18 83,27 9,659 8,62 1,1184p
+9,254 18° +0,95 +0,045 10,14

10 1,590 1& 81,82 10,078 8,12 7,719
+4,386 10° +0,64 + 0,056 10,11

20 7,646 18 82,78 10,204 8,11 1,303%p
+3,718 18° +0,90 + 0,107 10,17,

50 3,730 18 82,39 10,155 8,11 2,718%100
+4,964 10° +1,32 +0,234 10,32

Tab. A2-3a: Die Fitparameter der Untersuchung des Belastungssegmentes nach dem Modell 1 fur BK7
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dF/dt (mN/s) n (Pas) E (GPa) H (GPa) E/H 2
Kopplung 1

1 1,244 1& 5,109 2,197 2,33 8,9394
+1,313 18° +0,390 10,183 + 0,37

2 1,248 1& 5,299 2,357 2,2" 3,5201%
+1,037 18° 10,405 10,094 40,26

5 8,439 1¢ 5,652 2,664 2,12 9,9139
+1,566 10° 10,497 10,184 +0,33

10 5,895 18 5,780 2,798 2,07 9,929%
+1,708 18° 10,313 10,204 40,26

20 3,599 18 5,925 2,915 2,03 1,246
+1,850 18° 10,516 10,262 +0,36

50 1,633 18 6,115 3,268 1,87 2,548%1
+1,956 18° 10,373 10,271 0,29

Kopplung 2

1 1,979 18 2,311 0,3308 6,99 4,195%1
2,273 1¢ 10,012 10,0011 +0,06

2 1,499 16 2,626 0,3482 7,54 3,0871
+1,140 1 10,009 10,0010 +0,05

5 8,407 1& 2,918 0,3839 7,6( 2,673
+1,313 1¢ 10,022 10,0015 +0,09

10 5,137 18 2,905 0,4233 6,86 2,293%1
+1,163 1¢ 10,017 +0,0020 +0,07

20 2,929 18 3,106 0,4214 7,37 2,509°1
2,211 1¢ +0,038 10,0060 +0,20

50 1,272 18 3,285 0,4475 7,34 3,384°]
+8,910 18° 10,023 10,0066 10,16

Tab. A2-3b: Die Fitparameter der Untersuchung des Belastungssegmentes nach dem Modell 1 fur PMMA
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dF/dt (mN/s) m b (Pa"s )
Kopplung 1

1 0,2056 1,407 1o 1,02010
+0,0016 +1,313 19

2 0,2190 1,414 1o 2,67610
+0,0014 +1,041 10

5 0,2040 1,110 1o 2,349%10
+0,0022 +1,086 10

10 0,2115 1,018 10 8,332%0
+0,0019 +7,170 19

20 0,2295 9,489 10 2,76110
+0,0050 +1,426 10

50 0,1901 7,368 0 1,977%0
+0,0210 +3,329 10

Kopplung 2

1 0,1224 1,673 10 9,487%0
+0,0009 +9,104 10

2 0,1298 1,674 10 2,54910
+0,0008 +7,274 10

5 0,1208 1,448 10 2,24210
+0,0013 +8,377 10

10 0,1249 1,374 10 7,791%0
+0,0011 +5,692 10

20 0,1354 1,320 10 2,63310
+0,0029 +1,189 19

50 0,1220 1,164 0 1,988'40
+0,0186 +5,409 19

TOMOZAWA-Ansatz

1 0,06577 6,476 0 6,428%0
+0,00038 +1,526 10

2 0,06849 6,439 10 1,916%10
+0,00035 +1,248 10

5 0,06335 5,951 0 1,727110
+0,00056 +1,549 10

10 0,06451 5,771 20 5,639'40
+0,00046 +1,035 10

20 0,06981 5,653 20 2,035'0
+0,00124 +2,269 10

50 0,05700 5,212 20 1,954%0
+0,00501 +7,369 10

Tab. A2-4a: Die Fitparameter der Untersuchung des Belastungssegmentes nach dem Modell 2 fir BK7 be
vorgegebenem E = 79,81 GPa und nach dem TOMOZAWA-Ansatz
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dF/dt (mN/s) m b (Pa"s )
Kopplung 1

1 0,3308 4,525 £0 1,304%0
+0,0007 +1,840 10

2 0,2704 3,574 10 3,824'10
40,0002 +4,381 19

5 0,2445 3,481 f0 9,07110
40,0007 +1,088 10

10 0,2259 3,253 1o 2,101%0
+0,0016 +1,847 10

20 0,2190 3,072 o 3,891%0
40,0032 +2,954 10

50 0,2216 3,020 10 2,381'10
+0,0133 +8,405 10

Kopplung 2

1 0,2126 6,616 0 1,849%0
+0,0005 +2,146 19

2 0,1697 5,608 f0 3,423%0
+0,0001 +4,168 10

5 0,1499 5,413 f0 7,47210
+0,0004 +9,643 10

10 0,1370 5,156 fo 1,945%0
40,0009 +1,760 19

20 0,1319 4,964 £0 3,683%0
+0,0019 +2,901 19

50 0,1317 4,894 %0 2,39310
+0,0079 +8,593 10

TOMOZAWA-Ansatz

1 0,1459 3,142 fo0 4,58240
40,0006 +1,084 19

2 0,1095 2,694 f0 5,71740
+0,0001 +1,647 10

5 0,0898 2,546 0 3,8740
40,0002 +1,926 10

10 0,0790 2,444 fo 1,495%0
+0,0004 +4,176 10

20 0,0741 2,376 o 2,929%0
40,0009 +6,909 10

50 0,0696 2,334 10 2,489'10
10,0042 +2,240 19

Tab. A2-4b: Die Fitparameter der Untersuchung des Belastungssegmentes nach dem Modell 2 bei vorgegebene

E, = 3,68 GPa und nach dem TOMOZAWA-Ansatz fur PMMA
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dF/dt (mN/s) n (Pas) E (GPa) H (GPa) E/H 2
Kopplung 1

1 6,500 1& 165,98 19,18 8,6% 1,515%
+2,731 16° +10,83 +1,71 + 1,34

2 8,103 1¢ 162,14 18,78 8,63 3,0184
+4,137 16° + 13,45 +1,44 11,38

5 1,310 16 156,88 18,23 8,6( 4,0094
+7,454 16° 13,71 +1,11 11,28

10 1,571 18 155,36 18,07 8,60 5,199%
+9,388 16° + 12,55 +1,25 11,29

20 1,797 18 154,33 17,97 8,59 4,332%1
+9,506 16° + 8,95 +1,13 11,04

50 2,200 18 154,64 18,00 8,59 5,049%
+1,270 16* +11,75 +1,46 11,35

Kopplung 2

1 3,837 18 73,10 8,934 8,14 1,8764
+8,959 16! + 0,86 +0,101 10,19

2 3,314 18 72,98 8,920 8,14 4,072%
+9,805 16* +0,53 +0,067 10,12

5 3,199 18 72,09 8,812 8,14 6,3494
+1,153 16° + 1,06 +0,118 10,23

10 3,024 1% 71,86 8,784 8,1 9,144%
+1,227 16° +0,70 +0,021 10,10

20 2,905 18 71,67 8,762 8,143 9,4914
+1,173 16° + 0,46 + 0,027 10,08

50 2,995 1§ 72,01 8,803 8,18 1,2341
+1,403 16° +0,59 +0,012 10,08

Tab. A2-5a: Die Fitparameter der Untersuchung des Haltesegmentes nach dem Modell 1 fir BK7
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dF/dt (mN/s) n (Pas) E (GPa) H (GPa) E/H 2
Kopplung 1

1 5,814 18 6,801 1,0546 6,4% 9,7581
+5,883 1¢F + 0,387 +0,0672 + 0,78

2 6,823 18 6,273 0,9674 6,48 4,199%
+1,185 18° + 0,409 10,0064 +0,84

5 8,560 18 5,812 0,8923 6,51 1,473%1
+2,342 16° +0,488 +0,0705 11,06

10 1,046 1& 5,513 0,8439 6,58 2,240°1
+3,333 18° +0,364 10,0481 +0,8(0

20 1,165 1& 5,044 0,8128 6,21 3,351%1
+4,284 10° + 0,442 +0,0661 +1,04

50 1,316 1& 5,206 0,7944 6,55 4,686°1
+5,550 18° + 0,300 +0,0214 +0,55

Kopplung 2

1 1,874 18 2,447 0,3346 7,31 1,7614%
+1,275 1¢ +0,018 10,0014 10,08

2 1,663 16 2,494 0,3472 7,18 8,005%
+1,998 1¢ +0,011 10,0019 10,07

5 1,478 16" 2,527 0,3523 7,17 3,231%1
+2,996 1¢ + 0,022 10,0031 10,13

10 1,425 18 2,579 0,3389 7,61 5,619°1
+3,639 1¢F +0,019 +0,0028 10,14

20 1,362 18 2,548 0,3346 7,62 9,196°1
+4,238 10 +0,021 +0,0030 10,13

50 1,345 18 2,541 0,3332 7,68 1,397
+5,032 1¢ + 0,016 10,0024 10,10

Tab. A2-5b: Die Fitparameter der Untersuchung des Haltesegmentes nach dem Modell 1 fir PMMA
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dF/dt (mN/s) m b (Pa™s ) E (GPa) x2
Kopplung 1
1 0,0506 8,746 10 72,133 1,7749(
+0,0012 +3,435 19 +0,792
2 0,0521 1,068 1b 68,789 3,4189(
+0,0014 +5311 19 + 0,875
5 0,0681 2,551 1b 56,335 6,920
10,0026 +1,994 16 + 0,682
10 0,0767 3,625 1b 53,309 8,062°1(
+0,0030 +3,063 16 + 0,580
20 0,1456 1,827 10 45,802 2,0651(
10,0086 2,732 16 + 0,388
50 0,1605 2,874 10 40,157 4,632
+0,0043 +2,036 10 +0,130
Kopplung 2
1 0,0484 2,207 10 47,276 1,698%(
+0,0011 +4,925 19 + 0,256
2 0,0491 2,407 10 46,519 3,1439(
+0,0012 +6,429 19 + 0,290
5 0,0613 3,646 10 42,717 6,067°%(
+0,0020 +1,442 19 + 0,249
10 0,0665 4,190 1v 41,919 6,594°1(
+0,0021 +1,669 19 + 0,215
20 0,1100 8,743 10 38,838 1,671°L(
10,0049 #5774 19 + 0,164
50 0,1128 9,904 10 38,663 3,029°(
+0,0020 +2,665 19 + 0,059
TOMOZAWA-Ansatz
1 1,1543 1,027 10 - 8,562 0
+0,0079 +3,043 10
2 1,0210 3,926 10 - 2,570f0
+0,0102 +1,536 10
5 0,8532 1,476 10 - 2,765*0
+0,0083 +4,888 19
10 0,7647 7,857 10 - 4,599%0
+0,0088 +2,807 19
20 0,7141 5,367 10 - 1,453%0
10,0045 +9,840 18
50 0,6585 3,964 10 - 5,228%0
10,0079 +1,306 19

Tab. A2-6a: Die Fitparameter der Untersuchung des Haltesegmentes nach dem Modell 2 und dem TOMOZAWA-
Ansatz fur BK7
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dF/dt (mN/s) m b (Pa™s ) E (GPa) x2
Kopplung 1
1 0,4589 1,546 19 2,143 2,086'40
+0,0092 +1,293 19 + 0,040
2 0,3730 9,488 10 2,417 6,79440
+0,0071 +6,403 19 + 0,040
5 0,3211 7,936 10 2,492 1,922'14
40,0062 +4,959 19 + 0,040
10 0,3339 1,139 10 2,208 5,396'1(
40,0089 +1,001 19 + 0,041
20 0,3214 1,139 10 2,144 6,765"1(
+0,0081 +9,373 19 + 0,036
50 0,3097 1,161 10 2,092 5,624'1(
10,0062 +7,460 19 + 0,027
Kopplung 2
1 0,3582 2,668 10 1,528 2,04014
+0,0048 +1,014 19 +0,011
2 0,2972 1,928 10 1,717 6,108'44
+0,0039 +5,998 10 + 0,012
5 0,2518 1,553 10 1,856 1,625'10
+0,0033 +4,290 10 + 0,014
10 0,2468 1,646 0 1,796 4,584'1(]
+0,0044 +6,116 10 + 0,016
20 0,2300 1,490 fo 1,806 5,521*1(
40,0039 +5,005 10 + 0,016
50 0,2131 1,355 0 1,828 4,2991(
+0,0028 +3,391 10 + 0,013
TOMOZAWA-Ansatz
1 1,6821 9,300 1® - 1,545%0
+0,0049 +1,582 18
2 1,5014 3,047 1® - 6,50640
+0,0074 +7,959 10
5 1,2258 6,479 19 - 2,208*f0
+0,0091 2,177 16
10 1,0405 2,331 10 - 2,166f0
+0,0070 +6,251 16§
20 0,9028 1,026 1o - 3,504*%0
10,0072 +2,901 16
50 0,7747 4,783 10 - 5,553%0
+0,0074 +1,440 19

Tab. A2-6b: Die Fitparameter der Untersuchung des Haltesegmentes nach dem Modell 2 und dem TOMOZAWA-
Ansatz fur PMMA
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dF/dt (mN/s) n (Pas) E (GPa) H (GPa) E/H x>
Kopplung 1

1 —o0 135,11 18,84 7,17 2,68110
+ 1,04 +0,12 +0,10

2 —o0 130,73 20,21 6,47 2,72810
+ 0,55 + 0,07 +0,05

5 —o0 129,82 20,61 6,30 2,96710
+ 0,91 +0,12 +0,08

10 —o0 129,33 20,74 6,24 3,12510
+ 1,31 +0,18 +0,12

20 —o0 129,17 20,79 6,21 3,071
+ 1,83 +0,25 +0,16

50 —o0 128,94 21,50 6,00 4,438 10
+ 3,39 +0,50 +0,30

Kopplung 2

1 —o0 52,40 11,57 4,53 3,09410
+ 0,07 +0,01 +0,01

2 —o0 52,43 12,13 4,32 2,60810
+0,03 +0,01 +0,01

5 —o0 52,14 12,44 4,19 2,71610
+ 0,05 +0,01 +0,01

10 —o0 52,06 12,51 4,16 2,56310
+ 0,07 + 0,02 +0,01

20 —o0 52,06 12,53 4,15 3,33210
+0,12 +0,03 0,02

50 —o0 52,39 12,90 4,06 3,52210
+0,14 +0,04 10,02

Tab. A2-7a: Die Fitparameter der Untersuchung des Entlastungssegmentes nach dem Modell 1 fir BK7
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dF/dt (mN/s) n (Pas) E (GPa) H (GPa) E/H x>
Kopplung 1
1 1,311 1& 9,123 0,6871 13,2 6,964°%
+2,998 18° + 0,058 +0,0162 10,44
2 1,184 1& 6,423 0,9324 6,84 3,703%
+1,603 18° +0,014 +0,0118 10,10
5 6,782 186 5,331 1,5536 3,43 2,548%
+1,657 18° 10,014 +0,0430 10,10
10 3,093 18 5,255 3,4590 1,5} 2,809%
+1,295 16° + 0,020 10,2985 10,14
20 1,682 18 5,734 8,2402 0,7 1,746%
+1,033 18° + 0,028 +1,9086 10,16
50 8,024 18 6,840 —o0 -0 3,866 10°
2,142 1¢ +0,041
Kopplung 2
1 2,583 16 1,562 —o0 -0 3,678 16°
+3,340 1¢° + 0,004
2 1,960 16 1,549 —o0 -0 5,781 10°
+2,050 1¢° + 0,003
5 1,298 16" 1,603 —o0 -0 9,952 10°
+3,339 1¢F + 0,006
10 9,546 18 1,686 —o0 -0 1,287 10*
+4,025 1¢ +0,011
20 7,352 18 1,799 —o0 -0 1,332 10*
+4,444 1¢ +0,018
50 5,859 18 1,993 —o0 -0 1,582 10*
+5919 1¢ +0,038

Tab. A2-7b: Die Fitparameter der Untersuchung des Entlastungssegmentes nach dem Modell 1 fir PMMA
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dF/dt (mN/s) m b (Pa"s ) E (GPa)
Kopplung 1

1 0,0011 1,827 10 140,55 3,578
+0,2007 +4,092 16§ + 1,27

2 0,0011 1,787 10 144,28 1,517
10,1594 +3,173 19 + 1,49

5 0,0011 1,782 10 149,48 1,428710
+0,4377 +8,680 19 + 2,46

10 0,0011 1,779 10 147,21 1,917(
41,0555 +2,089 10 + 3,92

20 0,0011 1,783 10 146,48 8,364°1(
12,1677 +4,300 16 + 5,64

50 0,0011 2,179 10 128,94 4,541
+24,4143 +5,917 18 + 3,562

Kopplung 2

1 0,2410 7,812 10 51,073 2,084'1(
+0,0102 +5,889 19 + 0,109

2 0,3046 1,133 1b 50,954 1,728
40,0068 #5172 19 + 0,062

5 0,5327 3,848 1b 49,780 1,404'1¢
+0,0180 +3,874 19 +0,131

10 1,0978 5,184 10 47,402 8,760%1(
10,0545 +1,255 18 + 0,303

20 2,2183 3,314 10 45,205 9,41781(
10,3875 +4,528 10 + 1,147

50 2,5418 9,191 10 48,591 9,953%1(
10,5146 +1,609 10 + 0,635

Tab. A2-8a: Die Fitparameter der Untersuchung des Entlastungssegmentes nach dem Modell 2 fir BK7
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dF/dt (mN/s) m b (Pa"s ) E (GPa)
Kopplung 1

1 0,4157 4,144 10 9,206 2,11810
+0,0066 +1,965 19 +0,128

2 0,4548 6,460 0 6,340 9,383'10
+0,0038 +1,576 19 + 0,029

5 0,5997 1,601 19 5,104 4,031M44
+0,0071 +6,348 19 + 0,024

10 0,8551 5,349 10 4,844 2,644
+0,0143 +3,734 19 + 0,032

20 1,1194 1,495 1b 5,219 1,198
10,0254 +1,669 16 + 0,040

50 2,4661 1,999 1 5,450 1,290
10,1221 +8,447 18 +0,101

Kopplung 2

1 1,2373 4,460 1b 0,959 2,408"1(
+0,0196 +4,468 19 + 0,013

2 1,2822 4,177 1b 1,119 5,687*1(
+0,0364 +7,092 16§ + 0,020

5 1,4666 6,494 1b 1,284 1,156'10
+0,2138 +5,742 16 + 0,080

10 1,7140 1,354 19 1,404 1,488"10
10,7529 +3,912 18 + 0,202

20 2,0002 3,218 1 1,549 1,498"10
12,2323 +2,625 19 + 0,415

50 2,5075 1,605 10 1,782 1,701*1
15,1278 +2,807 10 + 0,510

Tab. A2-8b: Die Fitparameter der Untersuchung des Entlastungssegmentes nach dem Modell 2 fir PMMA
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BK7 PMMA
Materialparameter
Wert Quelle Wert Quelle
Elastizitatsmodul 82 [A.1] 3,36 [A.2]
E in GPa
Poissonzahl 0,206 [A.1] 0,3 [A.2]
Vickershéarte bei 2N mit optischef 6,33 Messung 0,211 Messun
Diagonalenvermessung +0,64 + 0,003
HV in GPa
Transformationstemperatur 557 [A.1] 105 [A.3]
Tgin°C
Dichte 2,51 [A.1] 1,18 [A.4]
p in glcm?
Spezifische Warmekapazitat 858 [A.1] 1465 [A.4]
C, in J/(kg K)
Warmeleitfahigkeit 1,114 [A.1] 0,174 [A.4]
A in W/(m K)
VFT-Parame- A -3,188 ermittlet mit
ter Werten aus
B 4609,3 [A.5]
T,in °C 2412
Tab. A2-9: Einige Materialparameter der untersuchten Materialien BK7 und PMMA
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