WERKSTOFFE

—Nanoindentation - mehr als nur Hartepriifung

Die Nanoindentation oder Nanoindentierung dient zur Bestimmung der Harte und anderer Werkstoffeigenschaften durch
Eindringpriifung mit sehr kleinen Priifkréften. Diese Art der Werkstoffpriifung zdhlt aufgrund der kleinen Kréfte und der
geringen Eindringtiefen des Priifkdrpers zu den quasi-zerstorungsfreien Priifverfahren. Mit dieser Art der Werkstoffprii-
fung am realen Bauteil lassen sich unterschiedliche Kennwerte ermitteln, fiir welche die klassische Werkstoffpriifung auf
verschiedene und aufwendigere Methoden zuriickgreift. Daraus ergeben sich einerseits deutliche Vereinfachungen bei
der Durchfiihrung sowie kiirzere Messdauern; andererseits liefern die Verfahren aber auch Kennwerte, die ndaher an den
tatsdchlichen Eigenschaften der Bauteile liegen.

1 Instrumentierte Eindringpriifung
Bei der Nanoindentation werden die Werk-
stoffkennwerte aus der wahrend der Priifung
aufgezeichneten Kraft-Weg-Kurve ermittelt.
Sie wird daher als instrumentierte Eindring-
prifung bezeichnet. Je nach Héhe der Priif-
kraft wird von Nano- oder Mikroindentation
gesprochen. Abbildung 1 zeigt einen beispiel-
haften Verlauf mit Be- und Entlastung des
Prifkorpers.

Mit der instrumentierten Eindringprifung
konnen die Harte, der Elastizitatsmodul und
das elastisch-plastische Verhalten des Werk-
stoffs bestimmt werden. Als Prifkérper wird
in der Regel eine dreiseitige (Berkovich-)Dia-
mantpyramide mit einer definierten Kraft in
das zu prifende Bauteil eingedriickt. Durch
die im Gegensatz zum Vickers-Prifkorper
einseitige Spitze des Priifkérpers kénnen sehr
kleine Werkstoffbereiche mit sehr geringen
Prifkraften und Eindringtiefen geprift werden.

2 Hartepriifung

Die instrumentierte Eindringprifung geht
Uber die konventionelle Hartepriifung hinaus,
da mit ihr nur einfache KenngréRen, wie zum
Beispiel die Vickersharte, bestimmt werden
kénnen. AuRerdem ist die so genannte Mak-
rohdrteprifung fur die Bestimmung der Har-
te von Beschichtungen und sproden Werk-
stoffen ungeeignet. Insbesondere bei diinnen

A

Fy 4====== e -
Elastisch-

": plastische- ———¢
E Belastung

Schichten, wie sie bei Sensoren und Glasern

vorkommen, stoRt die konventionelle Harte-

prufung an ihre Grenzen.

Die haufigsten Anwendungen der Nanoinden-

tation sind Harteprifungen von:

— Beschichtungen

— kleinen Teilen

— weichen Materialien

- Lacken

- Loten

Die instrumentierte Eindringprifung bietet

dabei folgende Vorteile

- Hartepriifung von diinnen Beschichtungen
ohne Beeinflussung durch das Substrat

— Hartepriifung von spréden Materialien

— Harteprifung von sehr kleinen Werkstoff-
bereichen

—hohe Genauigkeit durch kontinuierliche
Messung von Kraft und Eindringtiefe

- unabhdngig von den optischen Eigenschaf-
ten der Oberflache

- Erfassung von elastischen und plastischen
Materialeigenschaften

— Bestimmung mehrerer Werkstoffkennwerte

2.1 Hartepriifung Beschichtungen
Wird die Harte von Beschichtungen von der
Oberflache her bestimmt, sind sehr geringe

Eindringtiefen und damit geringe Prifkraf-

te erforderlich. Denn die Eindringtiefe des

Prifkérpers h muss deutlich kleiner als die

Schichtdicke d sein, um einen Substratein-

fluss zu vermeiden (Abb. 2). Dabei wird unter-

schieden zwischen:

— harter Beschichtung auf weichem Substrat
nach 1SO 14577-1: Eindringtiefe h < 1/10 der
Schichtdicke d (Bickle-Regel)

— weicher Beschichtung auf hartem Substrat:
Eindringtiefe h < 1/3 der Schichtdicke d

Die in den Normen angegebenen maximalen

Eindringtiefen sind nur grobe Richtwerte fir

die maximale Eindringtiefe. Die optimale Ein-

dringtiefe muss durch Messungen ermittelt
werden, indem durch einen ansteigenden

Priifkraftverlauf die Tiefe bestimmt wird, bei

der die Schichtharte nahezu unabhangig von

der Eindringtiefe ist. Neben der maximalen

Eindringtiefe gibt es als ein weiteres Krite-

rium die minimale Eindringtiefe. Diese muss

deutlich groRer als die Rauheit sein. Nach

ISO 14577-4 soll die Eindringtiefe mindestens

das 20-fache der arithmetischen Rauheit Ra

beziehungsweise das zwei- bis dreifache der
mittleren Rautiefe Rz betragen.

Die Nanoindentation wird aber nicht nur fir

die Bestimmung der Harte von Beschichtun-
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Abb. 1: Kraft-Weg-Verlauf der instrumentierten Eindringpriifung
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Abb. 2: Hartepriifung an Beschichtungen
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gen und an der Oberflache eingesetzt, son-
dern auch fir:

— Harteprifung von Gefligebestandteilen

— Harteverlaufsmessung

— Tiefenverlauf von Harte und E-Modul

— Hartemapping

2.2 Hirteverlaufsmessung

Die Harteverlaufsmessung oder Hartever-
laufspriifung dient zur Bestimmung des Har-
te-Tiefen-Verlaufs am Bauteilrand. Dieses
Verfahren wird am haufigsten zur Bestim-
mung der Einhartetiefe von randschichtge-
harteten Bauteilen eingesetzt. Die Hartever-
laufsmessung dient somit der Bestimmung
von

— Harte-Tiefen-Verlauf im Querschliff,

- Einhartiefe (Eht, Rht, Nht) und

— Harteverteilung in Schweilinahten.

Die Harteverlaufsmessung erfolgt durch eine
Reihe von Harteeindriicken vom Rand zur
Mitte des Probekérpers (Abb. 3), an denen
mit kleinen Priifkraften die Harten bestimmt
werden. Je nach GroBenordnung der Prif-
krafte erfolgt dies durch Mikroindentation
(Mikroharteprifung) oder Nanoindentation.
Aus dem so ermittelten Harteverlauf wird der
Abstand von der Oberflache zur Grenzharte
(GH) berechnet. Ahnlich wird bei der Bestim-
mung der Harteverteilung an Schweilinahten

Abb. 3: Hirteeindriicke durch Harteverlaufs-
messung am Bauteilrand

Priufkraftverlauf mit Giberlagertem Sinus

Priifkraft in mN

NN
Zeitins

Abb. 4: Priifkraft mit iiberlagertem Sinus
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verfahren. Lichtbogenschweilverbindungen
werden nach der Norm ISO 9015, Laser- und
Elektronenstrahlschweilverbindungen nach
ISO 22826 gepriift.

2.3 Tiefen-Verlauf von

Hérte und E-Modul
In zahlreichen tribologischen Fallen ist die
Kenntnis des Tiefenverlaufs der Harte und
des Elastizitaitsmoduls an der Bauteilkante
von grofer Bedeutung. Diese beeinflussen
das Verschleil- und Ermidungsverhalten.
Der Tiefenverlauf kann im polierten Quer-
schliff genau bestimmt werden. Das Verfah-
ren ist jedoch aufwandig und nicht zersto-
rungsfrei. Daher bietet die Nanoindentation
eine weitere Mdglichkeit, einen ansteigenden
Belastungsverlauf der Prifkraft mit Gberla-
gerter Sinusschwingung von der Oberflache
aus zu realisieren (Abb. 4). Dabei ist die Am-
plitude F, < Fm die mittlere Priifkraft.
Durch Messen der Amplituden der Priifkraft
F(t) = F, - sin(oot), des Eindringtiefensignals
h(t) = h, - sin(ot + ¢) und der Phasenver-
schiebung ¢ zwischen beiden kann die Stei-
figkeit S = F /h, - cosd zu jedem Zeitpunkt
bestimmt werden. Dadurch lassen sich die
Elastizitat und die Harte in Abhangigkeit der
Eindringtiefe ermitteln. In Abbildung 5 ist an-
hand dieses Verlaufs eine Uberhéhung un-
mittelbar an der Oberfldche zu erkennen, ge-
folgt von einem Abfall in die Tiefe. Die Art der
Tiefenverlaufe bestimmt letztlich den Rei-
bungskoeffizienten und das Verschleiver-
halten.

2.4 Hirtemapping

Mit der sogenannten Hartekartierung (Har-
temapping) wird die flaichenhafte Verteilung
von Werkstoffeigenschaften (Harte, E-Modul
etc.) bestimmt. Dabei werden die Priifpunk-
te matrixartig Uber die zu untersuchende Fla-

E;; in GPa bzw. Hj; in MPa
|

che verteilt. So kann zum Beispiel, wie in Ab-
bildung 6 und 7 dargestellt, die Verteilung
der einzelnen Phasen im Cefiige anhand der
Harte ermittelt werden.

3 Materialkennwerte durch
Nanoindentierung

Mit der Nanoindentation kénnen nicht nur

die Harte, sondern einige weitere Material-

kennwerte zur Charakterisierung der Werk-

stoffeigenschaften bestimmt werden:

— Elastizitatsmodul

— Verlustmodul

— Speichermodul

Abb. 6: Lage Priifpunkte beim Hartemapping
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Abb. 5: Hirte und Elastizititsmodul



— Verlustfaktor

— Verformungsarbeiten

— Streckgrenze

— Eindringkriechen

— Eindringrelaxation

Die Nanoindentation hat dabei den Vorteil,
dass die Kennwerte nahezu zerstérungsfrei
am realen Bauteil ermittelt werden kénnen
und keine Proben mit meist abweichenden
Eigenschaften hergestellt werden missen.

3.1 Elastizititsmodul

Der Elastizitatsmodul wird bei der instrumen-
tierten Eindringpriifung als Eindringmodul E .
bezeichnet und ist eigentlich der Druck-Elas-
tizitatsmodul. Er spielt eine wichtige Rolle fiir
die Hohe der Kontaktspannungen eines tri-
bologischen Kontakts und somit fiir die Be-
rechnung von Schadigungen.

3.2 Verlustmodul und Speichermodul

Die Dynamisch-Mechanische Analyse (DMA)

dient dazu, viskoelastische Materialkenn-

werte zu ermitteln, beispielsweise den Ver-
lustmodul E" und den Speichermodul E'von

Werkstoffen. Dazu wird auf den ins Material

eindringenden Prifkorper die Prifkraft F(t)

sinusférmig mit der Amplitude F, und der Er-

regerkreisfrequenz Q aufgebracht. Durch ir-
reversible Vorgange im Werkstoff, die so-
genannte Werkstoffdampfung, reagiert das

System mit einer Phasenverschiebung, das

heift, die Dehnung ist gegeniiber der Span-

nung um den Verlustwinkel ¢ verschoben

(Abb. 8). Die beiden Module lassen sich wie

folgt charakterisieren:

- Das Verlustmodul E" beschreibt den vis-
kosen (irreversiblen) Anteil eines Materials.
Dieser viskose Anteil entspricht dem Ver-
lustanteil der Energie, der durch innere Rei-
bung in Warme umgewandelt wird.

— Das Speichermodul E' beschreibt den elas-
tischen (reversiblen) Anteil der Energie, der
nach Ausiben einer Kraft in der Probe ge-
speichert wird und nach Entlastung wieder
gewonnen werden kann.
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Abb. 9: Hysteresekurve Werkstoff

F(t) = Fy-sin (QQ-t)
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Abb. 8: Spannungs- und Dehnungsverlauf bei sinusférmiger Anregung eines Priifkérpers

Durch Ubereinanderlegen von Spannungs-
kurve und der durch die Materialdampfung
verschobenen Dehnungskurve ergibt sich
eine Hysteresekurve gemal Abbildung 9.
Die Flache gibt die Dampfungsarbeit wie-
der. Werden die Amplituden von Spannung
und Dehnung ins Verhaltnis gesetzt, so erhdlt
man den komplexen Elastizitatsmodul. Dieser
kann als eine Art Steifigkeitskonstante des
Werkstoffs angesehen werden.

3.3 Werkstoffdampfung
und Verlustfaktor

Das Verhdltnis von Verlust- zu Speichermodul
ist der Verlusfaktor m, = tan ¢ = E"/E' Dieser
charakterisiert die Werkstoffdampfung quan-
titativ, die in erster Naherung der Verfor-
mungsgeschwindigkeit proportional ist. Wird
ein schwingungsfahiges System angeregt,
so klingt die Schwingung durch die Damp-
fung unter Dissipation der Energie ab. Die-
ses Abklingen ist beispielhaft in Abbildung 10
anhand eines abnehmenden Schwing-

wegs dargestellt. Das Dampfungsverhal-
ten und damit das Abklingen eines angereg-
ten schwingfahigen Systems wird durch die
schwingungstechnischen GréRen logarithmi-
sches Dekrement A, Dampfungsgrad D und
Dampfungskapazitat ¢ des Werkstoffs be-
schrieben. Diese sind wiederum mit dem Ver-
lustfaktor m,, verknipft (Abb. 12), so dass
letztlich die Werkstoffdampfung aus einer
instrumentierten Eindringpriifung am realen
Bauteil bestimmt werden kann.

3.4 Stick-Slip-Effekt

Der Verlustfaktor dient bei Gleit-Reibpaa-
rungen zur Charakterisierung der Neigung
eines Werkstoffs zur Ausbildung von Stick-
Slip-Schwingungen (Abb. 11). Je hoher der
Verlustfaktor und damit die Dampfung, des-
to geringer ist die Neigung zu Stick-Slip-
Schwingungen. Eine Erhéhung der Eigenfre-
quenz (kleinere Masse, steifere Feder) wirkt
sich ebenso positiv aus wie eine geringere
Differenz zwischen Haft- und Gleitreibung.
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Abb. 11: Stick-Slip-Verhalten eines Tribosystems
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Abb. 12: Zusammenhang Schwingungskennwerte und Verlustfaktor
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Abb. 13: Belastungs- und Entlastungskurve mit Verformungsarbeiten
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Abb. 14: Prozentualer elastischer Anteil der Verformungsarbeit . von

Stahl und Kupfer

3.5 Verformungsarbeiten

Um festzustellen, inwieweit sich ein Werk-
stoff duktil oder sprode verhalt, ist nicht un-
bedingt ein Kerbschlagbiegeversuch erfor-
derlich. Auch hier liefert die instrumentierte
Eindringpriifung in Form der Nanoindenta-
tion Informationen am realen Bauteil, ohne
dass daflr Proben mit abweichenden Eigen-
schaften hergestellt werden missen. Dazu
werden die Kraft-Weg-Verlaufe wahrend der
Be- und Entlastung des Eindringkérpers aus-
gewertet (Abb. 13).

Die wahrend des Eindringversuchs aufge-
brachte Arbeit W _  setzt sich aus einem
elastischen Anteil W, und einem plasti-
schen Anteil W, . zusammen, das heif3t:

last
W W, o+ \R/ Der elastische Anteil

istm;aéversiﬁgl undplea;tspricht der potentiel-
len Energie, die der Flache unter der Entlas-
tungskurve entspricht. Der irreversible plas-
tische Anteil ist die Flache zwischen der
Be- und Entlastungskurve und stellt somit
ein Hystereseverhalten dar. Dieser fihrt zu

einer plastischen Verformung des Werkstoffs
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und hinterlasst einen bleibenden Eindruck im
Bauteil. Die klassischen Harteprifverfahren
der Makrohdrteprifung wie Vickers, Rock-
well, Brinell und Knoop erfassen nur diesen
Teil der Werkstoffeigenschaften. Der prozen-
tuale elastische Anteil der Verformungsarbeit
an der gesamten Eindringarbeit wird durch
den Parametern, =W, /W, _ 100 % be-
schrieben.

Je groBer m,, desto duktiler ist das Werk-
stoffverhalten und je kleiner m ist, desto
sproder. Dies ist in Abbildung 14 anhand von
zwei Kraft-Weg-Kurven von Stahl und Kupfer
vergleichend veranschaulicht.

total

3.6 Streckgrenze

Mit Hilfe der Nanoindentation ist auch eine
quasi zerstorungsfreie Bestimmung der
Streckgrenze am realen Bauteil méglich.
Diese unterscheidet sich oft erheblich von
den Angaben in Datenblattern, die besten-
falls Mittelwerte fiir einen Werkstoff darstel-
len. Zudem besteht auch hier das Problem,
im Zugversuch Probenkdrper mit vom Real-

Spannung o

Streckgrenze R,

Dehnung €

Abb. 15: Ermittlung der Streckgrenze durch Nanoindentation

bauteil abweichenden Eigenschaften priifen
zu mussen. Ein weiteres Anwendungsgebiet
dieser Methode ist die Bestimmung der
Streckgrenze von Beschichtungen. Zur Be-
stimmung des Zusammenhangs zwischen
Spannung und Dehnung wird ein kugelfér-
miger Prufkorper verwendet. Die Prifkraft
wird mit einem Uberlagerten Sinus anstei-
gend aufgebracht und aus der so ermittel-
ten Spannungs-Dehnungs-Kurve die Streck-
grenze berechnet (Abb. 15).

4 Methode mit vielseitigem Nutzen
Die Nanoindentation ist eine instrumentier-
te Eindringprifung mit sehr geringen Kraf-
ten und Eindringtiefen des Priifkérpers. Sie
ermdglicht es, neben der Harte eine Reihe
weiterer Werkstoffkennwerte am realen Bau-
teil quasi zerstorungsfrei zu bestimmen. Dies
wiederum fuihrt zu qualitativ hochwertigeren
Kennwerten, als dies bei speziell hergestell-
ten Probekdrpern mit vom realen Bauteil ab-
weichenden Eigenschaften méglich ist.
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