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Kurzfassung

Es wird gezeigt, wie die instrumentierte Eindringpriifung, auch als ,,Nanoin-
dentation bezeichnet, genutzt werden kann, um Materialeigenschaften zu
charakterisieren. Die instrumentierte Eindringpriifung stellt eine Erweiterung
der klassischen Hartepriifung dar, da hier Kraft, Zeit und Tiefe kontinuierlich
gemessen werden.

Es werden die wichtigsten klassischen Konzepte zur Auswertung der ge-
messenen Daten vorgestellt. Mit diesen konnen der E-Modul, Harte und in
Néherung die Fliefigrenze bestimmt werden.

Fiir eine Messung mit einem Indenter muss u.a. die Rahmennachgiebigkeit
des Priifgerats bestimmt werden. Bei Gerdten mit geringer Steifigkeit ergeben
sich grofse absolute Fehler. Deswegen wird fiir ausgewéhlte Abweichungen der
Rahmennachgiebigkeit mittels der durch die Dimensionsanalyse gefundenen
Transformationsbeziehungen und einer aus einer FE-Rechnung gewonnenen,
synthetischen Kraft-Eindringtiefe-Kurve die Auswirkung auf die Ermittlung
von Hérte und E-Modul untersucht.

Das am weitesten verbreitete Auswerteverfahren zur Bestimmung von
Héarte und E-Modul auf Grundlage der von OLIVER und PHARR publizierten
Methode wird vorgestellt und die Abweichungen gegeniiber FE-Simulationen
fiir ein elastisch-ideal plastisches Material, und fiir ein stark verfestigendes
Material untersucht.

Um dariiber hinaus eine uniaxiale Spannungs-Dehnungs-Kennlinie und
auch Parameter der Kriecheigenschaften aus den Daten der Indentation ab-
leiten zu konnen, wird ein gradientenbasiertes Minimierungsverfahren mit
einem kontinuumsmechanischen Modell gekoppelt, dessen Losung mit dem
FEM-Programm ABAQUS erfolgt. Es werden Parameterstudien durchge-
fiihrt und theoretische Uberlegungen bestéitigt, wonach sphérische Priifkor-
per fiir die Losung dieses inversen Problems besonders geeignet sind. Nahere
experimentelle Untersuchungen zeigen, dass die Priifkorpergeometrie wegen
ihrer deutlichen Abweichung von der Sollform individuell in der Simulation
nachgebildet werden muss.

Dieses Verfahren wird auf Stahl und Aluminiumproben angewandt, an
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denen zuvor Mikrozugversuche durchgefithrt wurden. Die Ergebnisse wer-
den verglichen und mogliche Ursachen (wie Grofeneffekte, Bestimmung lo-
kaler anstelle makroskopischer Eigenschaften und vernachléssigte Eigenspan-
nungen) fiir die signifikanten Unterschiede in den ermittelten Spannungs-
Dehnungs-Kurven diskutiert.
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Abstract

Parameter identification for metallic materials based on numerical
simulations and instrumented indentation tests

In this work it is shown how instrumented indentation tests (often also re-
ferred to as “nanoindentation“) can be used for characterization of material
properties. The instrumented indentation test extends the classical hardness
test in such a way that depth, force and time are continuously monitored.

The classic methods for analysis of the measured data are presented. By
means of these one is able to determine the elastic modulus and, in a first
approximation, the yield-strength.

For an indenter measurement it is necessary to determine the frame-
compliance of the testing apparatus. In case of a device with a low stiffness
large absolute errors arise. For this reason the compliance is selectively va-
ried to show its impact on hardness and elastic modulus by using transfor-
mation relations from dimensional analyses in combination with synthetic
force-depth-data created by FE simulations.

The widely-spread method of OLIVER and PHARR used for determination
of the hardness and the elastic modulus is discussed and deviations to FE
analyses are investigated for an elastic, perfectly-plastic as well as a material
capable of hardening.

Moreover, in order to determine an uniaxial stress-strain relationship as
well as creep properties from the data measured by indentation a gradient-
based minimization procedure is coupled with a continuum mechanics model
and analyzed numerically using the FE code ABAQUS. Parametric studies
are performed and theoretical considerations are verified according to which
indenters with a spherical shape are particularly suitable to solve the inverse
problem. Experiments show that the actual indenter geometry needs to be
modeled due to its considerable deviation from the ideal shape.

The method is applied to specimens made of aluminum and steel which
were initially examined in micro-uniaxial-tensile tests. The results are com-
pared and possible reasons for significant differences (such as size-effects, de-
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termination of local instead of macroscopic properties, as well as neglecting
residual stresses) are discussed.
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Kapitel 1

Einleitung

Diese Arbeit verifiziert numerisch konventionelle Methoden zur Bestimmung
von Harte und E-Modul und stellt ein Verfahren zur Identifikation von Span-
nungs-Dehnungs-Beziehungen aus instrumentierter Eindringpriifung, auch als
Indentation bezeichnet, an Miniaturproben vor.

Fiir die beanspruchungsgerechte Konstruktion und Bemessung eines Bau-
teiles gegen mechanische Einwirkungen ist es unerlésslich, seine mechanischen
Eigenschaften zu beschreiben bzw. die angenommenen Eigenschaften nach-
weisen zu konnen. Ein Werkstoff wird im Allgemeinen charakterisiert durch
seine elastischen Eigenschaften, sein Verhalten bei zeitunabhéngigen, irrever-
siblen Verformungen und sein zeitabhéngiges Verhalten.

Neben diesen Parametern dient auch der Widerstand gegen das Eindrin-
gen eines anderen (zumeist hérteren) Korpers dazu, das Material zu beschrei-
ben. Diese allgemein beschriebene Kennzahl, zu deren Ermittlung es verschie-
dene Ausfithrungen und Definitionen gibt, wird als Hdrte bezeichnet.

Andere, in dieser Arbeit aber nicht weiter thematisierte Hartekennwer-
te beschreiben das Verhalten beim Ritzen. Dieses kann qualitativ beschrie-
ben werden, also welcher Stoff ritzt den anderen. Die resultierende Kennzahl
solch einer qualitativen Beschreibung kann die Einordnung in eine Rangskala
(z.B. von 1 bis 10 nach der Hérteskala von MOHS, eingefiihrt in den 1820er)
sein oder die quantitative Beschreibung des Widerstandes gegen Einritzen
(scratch hardness).

Diese Verfahren kommen sowohl im makroskopischen als auch im mi-
kroskopischen Bereich zur Anwendung. Makroskopisch dienen sie der zer-
storungsarmen Priifung. So kann z.B. an einem Stahltrager mit einer Ku-
gel aus Hartmetall der Widerstand gegen das Eindringen bestimmt werden.
Der Stahltriger wird danach eine kleine Delle aufweisen, die seine Tragfa-
higkeit aber nicht beeinflusst. Das quantitative Maf des Widerstandes, fiir
dessen Bestimmung je nach dem Bedarf spaterer Verwendung des Kennwer-



1 Ewnleitung

tes unterschiedliche Definitionen und Methoden existieren, korreliert dann
mit Eigenschaften wie der Fliefsgrenze oder dem Verschleifs bei mechanischer
Beanspruchung.

Um eine analoge Vorgehensweise auf der mikroskopischen Skala zu ermog-
lichen, muss eine Probe des Werkstoffes herausgetrennt und durch Einbetten
in Tragermaterialien und Praparation der zu priifenden Oberfliche aufgear-
beitet werden. Dann wird ein kleiner Diamant, der in Form einer Pyramide
zu den am weitesten verbreiteten Priifkérpern gehort, in das zu priifende
Material gedriickt. Das Werkstiick wird dabei im Allgemeinen unbrauchbar,
weswegen die Priifmethode nicht zu den zerstérungsfreien oder zerstorungs-
armen Priifverfahren zahlt.

Obwohl es sich bei der Priifung im Mikrobereich um eine zerstérende
Priifung handelt, kommt dem Verfahren besondere Bedeutung zu, da es mit
kleinsten Probemengen und Abmessungen auskommt. Die Beschrankung auf
kleine Mengen und Abmessungen und die Mdoglichkeit das Material in situ,
also unter Einfluss seiner Umgebung zu testen, sind die wichtigsten Vorteile
dieses Verfahrens.

So konnen Materialien, wie z.B. intermetallische Verbindungen (IMC)
gepriift werden, die sich aus den zu verbindenden Grundstoffwerkstoffen an
Lotstellen bilden und an dem Ort, an dem sie entstehen, lediglich in Dicken
um ein bis zwei Mikrometer vorkommen. Die intermetallischen Verbindungen
weisen oftmals mechanische Eigenschaften auf, deren Kennwerte wie Elasti-
zitatsmodul und Harte weit iiber denjenigen der Grundstoffwerkstoffe liegen,
aus denen sie hervorgegangen sind. Infolge dessen kommt es an den Grenz-
flaichen dann zu Spannungsspitzen, deren Auftreten unter zyklischer Last die
Lebensdauer herabsetzt.

Abb. 1.1 zeigt Aufnahmen, die im Rahmen des BMBF-Projektes LIVE
am LKM* entstanden sind. Die optische Vergréfierung nimmt von links oben
nach rechts unten von 16- bis 1000fach zu. Links oben ist ein Stiick einer
in Epoxidharz eingebetteten Platine in der Mitte einer Fixierung zu erken-
nen. Rechts unten in der hochsten Vergrofserungsstufe ist ein Raster von
neun mal neun bleibenden Eindriicken aus Indentationen zu sehen. Die drei
Spalten auf der linken Seite haben die Schicht der Leiterbahn aus Kupfer
getroffen, wahrend einige der Priifungen der fiinften Reihe eine Nadel aus
AgsSn getroffen haben. Die Indente der Spalten sieben bis neun treffen ein
bleifreies Lot aus SnAgh,5Cul,0Inl,0. Die intermetallische Verbindung liegt
zwischen den Spalten drei und vier.

Lehrstuhl Kontinuumsmechanik und Materialtheorie (LKM) der TU Berlin
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Abbildung 1.1: Links oben: In Epoxidharz eingebettete Platine mit Halter
Von links oben nach rechts unten: von 16- bis 1000fach zuneh-
mende Vergrofserung

Weiterhin kénnen mit diesen Priifverfahren auf der Mikroebene auch diin-
ne Schichten und Filme im Mikrometerbereich getestet werden, um so eine
Grofse zu erhalten, die mit der zu erwartenden Abriebfestigkeit korreliert.

Die Anwendung der makroskopischen Verfahren gehort zur klassischen
Hértepriifung, wie sie Anfang des 20. Jahrhunderts von MEYER [51] und
BRINELL? eingefiihrt wurde. In 1950er Jahren wurde sie von TABOR in [69)
eingehend untersucht und weiter entwickelt. Den klassischen Verfahren ist ge-
meinsam, dass man als Ergebnis lediglich einen Quotient aus einer Priifkraft
und einer je nach Definition anders zu bestimmenden Kontaktflache erhélt,
wodurch der Informationsgehalt eingeschrankt ist.

Im Gegensatz dazu werden bei den modernen Verfahren der instrumen-
tierten Eindringpriifung Messwerte von Kraft, Eindringtiefe des Priifkorpers
und der Zeit iiber einen Versuchsverlauf, der sich aus dem Absenken und
dem Anheben des Priifkorpers zusammensetzt, protokolliert. Diese Messrei-
hen weisen hinsichtlich der zu bestimmenden Werkstoftkennwerte, wie sie im

2BRINELL war der erste, der eine Kugel als Priifkorper vorstellte, die zu geringeren
Schadigungen der zu priifenden Oberflache fiihrte.
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konstruktiven Bereich relevant sind, einen sehr viel gréfferen Informationsge-
halt auf. Dieser bleibt bei der Bestimmung der Hérte ungenutzt, da sie sich
im Wesentlichen nur auf den Punkt bei Erreichen der maximalen Last be-
zieht. Ein groferer Teil der Informationen, ndmlich die Weg- und Kraft-Daten
des Entlastungsvorganges werden fiir die Bestimmung des E-Moduls genutzt,
der durch einfaches Auswerten von Beziehungen, die erstmalig von Bulychev
et al. in [18| angegeben wurden, zuginglich ist. Wéhrend weitere Grofen,
deren Bestimmung mit hohem Rechenaufwand fiir numerische Simulationen
verbunden ist, in den Messwerten verborgen bleiben.

Wie bereits von MEYER experimentell belegt, besteht ein Zusammenhang
zwischen der im klassischen Zugversuch bestimmten Spannungs-Dehnungs-
Beziehung und der Harte. Der Verlauf einer gemessenen Kraft-Weg-Kurve
einer Indentation muss dann auch von diesen Materialeigenschaften abhangig
sein. Die grundlegende Idee zur Aufdeckung weiterer, nicht direkt zugéngli-
cher Informationen, die in den Messdaten einer Indentation enthalten sind,
besteht darin, die Indentation mit einer geeignet zu bestimmenden Span-
nungs-Dehnungs-Beziehung numerisch zu simulieren. Sollte die Simulation
mit diesen angenommenen Materialeigenschaften den Messwerten vergleich-
bare Ergebnisse liefern, so ist ein notwendiges Kriterium dafiir erfiillt, dass es
sich um die gesuchte Beschreibung des Materials aus dem Experiment han-
delt. Dieses Konzept, das als Ergebnis die vollstandige Spannungs-Dehnungs-
Beziehung liefert, wird in der vorliegenden Arbeit verfolgt.

Diese Arbeit behandelt vorrangig Versuche der instrumentierten Ein-
dringpriifung auf der Mikroebene, die auch als ,Nanoindentation* bezeich-
net werden. Nach Erlauterung der in der géngigen Literatur beschriebenen
Auswertemethodik beschreibt die Arbeit die Verifikation der auf ,,Handrech-
nungen” basierenden Auswertemethoden mit numerischen Simulationen. An-
hand von gemessenen und simulierten Indentationen wird dann exemplarisch
dargestellt, wie man eine Losung, die das notwendige Kriterium befriedigt,
mittels eines Optimierungsverfahrens auffindet. Es wird gepriift, inwieweit
diese Forderung auch hinreichend ist. Weiter wird untersucht, ob die unter
Berticksichtigung unvermeidbarer Messunsicherheiten gefundenen Materia-
leigenschaften durch den Versuch eindeutig beschrieben sind, also der Ver-
such fiir die zu bestimmenden Groéfsen ausreichend sensitiv ist. Aufgrund der
im Verlauf der Arbeit gefundenen groferen Sensitivitdt des kugelférmigen
Indenters werden mit diesem abschliefsend Indentationen und Mikrozugver-
suche an denselben Proben durchgefiihrt und die identifizierten Parameter
miteinander verglichen.



Kapitel 2

Verifikation klassischer
Auswertungsverfahren
instrumentierter
Eindringprufungen mittels FEM

2.1 Prufkorpergeometrie und der Begriff der
Harte

Zur Beschreibung der Eigenschaften eines Materials kann seine Héarte heran-
gezogen werden. Die Harte bezeichnet den Widerstand des zu untersuchenden
Stoffes gegeniiber dem eindringenden Priifkérper. Dazu wird ein Priifkorper
in eine Materialprobe gedriickt, und es werden Kraft und Eindringtiefe ge-
messen.

Der Priifkorper, iiblicherweise ein Diamant oder ein Saphir, ist wie in Abb.
2.1 schematisch dargestellt auf den Probenhalter montiert. Der Priifkorper,
dessen gebrauchlichste Formen in Abb. 2.2 dargestellt sind, sollte deutlich
hérter als das zu priifende Material sein, so dass keine irreversiblen Deforma-
tionen am Priifkorper auftreten. Der Begriff der Hérte ist mit verschiedenen
Definitionen besetzt, wobei den hier betrachteten Héarteskalen gemeinsam ist,
dass es sich immer um ein Verhéltnis von aufgebrachter Priifkraft zu einer
Flache handelt. Diese Harteskalen sind im Wesentlichen an der Quantitéat
der Kraft, der Form des Priifkorpers und der Fliache auf die die aufgebrachte
Priifkraft bezogen wird, ausgerichtet.

Fiir Kugelindenter gibt es Hartedefinitionen nach ROCKWELL, BRINELL
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=4 Diamant
Klebung\_&;h' :

Halter l |

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung des Halters fiir die Priifspitze nach |74]

und MEYER!. Auch fiir die spitzen Indenter gibt es unterschiedliche Defi-
nitionen. Diese unterscheiden sich danach, ob die Priifkraft auf eine Fléche
bezogen wird, die aus dem bleibendem Eindruck gewonnen wird, ob es sich
um die Flache im Kontakt oder ob es sich um deren Projektion handelt.

Die Nanoindentation stellt eine Form der instrumentierten Eindringprii-
fung dar, d.h. im Gegensatz zu den meisten anderen Verfahren werden zu
jedem Zeitpunkt wiahrend der Belastungs- und der Entlastungsphase Kraft
und Weg gemessen, nicht nur am Ende der Belastung bzw. nach der Ent-
lastung. Die Details der Vorgehensweise sind in DIN EN ISO 14577, [26],
geregelt.

Die in dem hier behandelten Aspekt der Nanoindentation zugrunde ge-
legte Definition fiir die Héarte lautet

F
H = 1 (2.1)
wobei A nicht die wirkliche Flédche, sondern die Projektion der im Kontakt
befindlichen Fldche ist. Im Weiteren Verlauf dieser Arbeit ist, wenn nicht
ausdriicklich kenntlich gemacht, mit A immer die projizierte Flache bezeich-
net. Die Definition geht auf [51] zuriick und wird in [26] (Teil 1, G1. A.5) als
Eindringhérte Hyr bezeichnet.

Dieses Mafs hat gegeniiber den anderen Definitionen, bei denen die Be-
zugsflache z.B. durch optisches Vermessen des bleibenden Eindruckes be-
stimmt wird, insbesondere den Vorzug, dass sie auch fiir Materialien be-
stimmbar ist, die keinen nennenswerten Eindruck hinterlassen, wie es bei

!Diese Priifverfahren stellen keine instrumentierte Eindringpriifung dar.
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Abbildung 2.2: Gebrauchliche Indenterspitzen nach [74]

manchen Kunststoffen auftreten kann. Auferdem vermeidet man die Schwie-
rigkeit, die sehr kleinen Eindriicke, deren ldngste zu bestimmenden Abstédnde
z.T. unter 1 um betragen, auffinden und vermessen zu miissen.

Die weitere Betrachtung bezieht sich zunichst auf konische Indenter?. Der
Zusammenhang mit anderen spitzen Indentern wird danach hergestellt.

Der Eindringkorper des Indenters kann nicht ideal spitz sein, unabhan-
gig von der Auspragung seiner Spitze. Thre Ausrundung muss zumindest bei
kleinen Eindringtiefen beriicksichtigt werden, da dies eine Abweichung von
der idealisierten Sollform darstellt. Die Ausrundung der Diamantspitze des
hier verwendeten BERKOVICH-Indenters ist vom Hersteller nicht néaher spe-
zifiziert. Eine Vermessung des Diamanten unter einem Raster-Elektronen-
Mikroskop kommt iiblicherweise nicht in Frage, da die dafiir nétige Beschich-
tung die Oberflacheneigenschaften des Diamanten verdndern wiirde und die-
ser dann nicht mehr zur Indentation genutzt werden kann.

Ubliche Radien der Ausrundung fiir den hier betrachteten Nanoinden-
ter bewegen sich um R = 100nm [30]. Die Ausrundung kann nur indirekt
iiber die Anpassung einer Korrekturfunktion ermittelt werden. Nach der Er-
mittlung der Rahmennachgiebigkeit (sog. frame compliance) Cy des Inden-

2Konische Priifkdrper sind in [26] allerdings nicht beschrieben, da es sich dabei um eine
modelltechnische Idealisierung der (pyramidalen) Priifkérper handelt, die praktisch nur
mit grofserer Ausrundung der Spitze bzw. mit einer Abplattung gefertigt werden kénnen.
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ters, die auch die Nachgiebigkeit des Indenterschaftes und des Probenhalters
beinhaltet, kann die Korrekturfunktion fiir die projizierte Kontaktflache (sog.
diamond area function)?, im folgenden mit DAF bezeichnet, ermittelt wer-
den. Die Vorgehensweise zur Ermittlung dieser Grofen wird im Abschnitt
2.4 dargestellt.

Zuerst einmal sollen die hier verwendeten Priifkdrper bzw. ihre Verbin-
dung zu anderen, modelltechnisch leichter handhabbaren Formen dargestellt
werden.

Der nach BERKOVICH benannte Priifkérper hat die Form einer dreiseiti-
gen Pyramide. Er hat einen Offnungswinkel von 0., = 65,3° (Abb. 2.3) [32].
Bei der Indentation duktiler Werkstoffe wird der Verlauf der Last-Eindring-
Kurve im Wesentlichen von der Volumen-Eindringtiefe-Funktion des inden-
tierenden Korpers bestimmt. Demnach kann ein pyramidaler Indenter mit
drei oder vier Seiten oder ein Indenter mit der Form einer Wiirfelecke (sog.
cube corner) durch das Modell eines konischen Indenters ersetzt werden, der
die gleiche Volumen-FEindringtiefe-Funktion hat.

Das durch eine Pyramide oder durch einen Konus mit beliebiger proji-
zierter Grundfliche A, verdréngte Volumen ist V' = %Aprohc, wobei h, die
Tiefe ist, iiber die der Priifkorper mit dem Probenmaterial in Kontakt steht.
Fiir die betrachteten Priifkorper kann die Querschnittsfliche als Funktion
der Tiefe h. dargestellt werden, wobei sich fiir den BERKOVICH-Indenter

Apro.Ber = 3V3h2 tan? O, (2.2)
und fir den Konus
Apro,K = Whg tan2 GK (23)

ergibt. Aus der Forderung gleicher verdrangter Volumina von BERKOVICH-
Indenter und Konus Vier (he) = Vi (he) folgt AproBer(hc) = Aprox (he), so dass
fiir den vorgegebenen Winkel 6., der Oﬁnungswinkel eines dem BERKOVICH-
Indenter dquivalenten Kegels 0k = 70, 32° betrigt und sich A, = 24, 56h2
ergibt.

Diese Eigenschaft eines Ersatzmodells mit dquivalentem Volumen wird
spater auch in dieser Arbeit genutzt, um den Rechenzeitbedarf bei einer
numerischen Simulation so gering wie moglich zu halten. Auferdem liegt
diese Eigenschaft implizit auch den iiblichen unter Abschnitt 2.2 verwende-
ten Gleichungen zugrunde, da diese, bis auf einen Korrekturfaktor bei der
Bestimmung des E-Moduls, lediglich auf die projizierte Kontaktfliche zu-
riickzufiihren sind.

3Diese Bezeichnung fiir die Flichenfunktion wird im weiteren verwendet, unabhingig
davon, aus welchem Material der Priifkorper tatséchlich gefertigt ist.
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Draufsicht Querschnitt
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A X7 77,03° z
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Abbildung 2.3: BERKOVICH-Priifkorper in Draufsicht und im Querschnitt ent-
lang einer der drei Symmetrieachsen

Fiir die Erfassung der Rundung der Diamantenspitze, also zur Bestim-
mung der Fliachenfunktion wird die Eigenschaft genutzt, dass die Hérte eines
Materials fiir ausreichend grofse Eindringtiefen, genauso wie der E-Modul, ei-
ne charakteristische Grofe fiir das Material darstellt. Die Ermittlung der Kor-
rekturfunktion setzt die Bestimmung des E-Modul aus der initialen Steigung
der Entlastungs-Kurve, wie im Abschnitt 2.2 erlautert, voraus. Die freien Pa-
rameter der Korrekturfunktion werden dann so bestimmt, dass entweder die
nominellen Werte der Harte oder die des E-Moduls eines Referenzmaterials,
dem Kalibrierquartz (fused silica), mit den gemessenen iibereinstimmen.

Die korrigierte Flachenfunktion, die von der Kontakttiefe h. abhangt,
reprasentiert dann die ,wahre projizierte Flache, mit der die Bestimmung
von Harte und E-Modul fiir andere zu untersuchende Materialien aus den
gemessenen Kraft- und Wegdaten moglich wird. Die Fliachenfunktion ist ins-
besondere fiir die Auswertung von Versuchen mit geringen Eindringtiefen
bedeutend. Fiir grofe Eindringtiefen ist die Abplattung der Spitze nur von
untergeordneter Bedeutung.

Nachfolgend werden zwei verschiedene Modellierungsmoglichkeiten zur
Abbildung rotationssymmetrischer Eindringkoérper vorgestellt, mit denen die
Darstellung einer von der Sollform abweichenden Diamantengeometrie mog-
lich ist.
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S (he)

Aufwurf (pile-up)

/
Absenkung (sink-in)
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Abbildung 2.4: Ausgerundeter Kegel mit der Kontakttiefe h. im Querschnitt

Abb. 2.4 zeigt einen konischen, an der Spitze abgerundeten Indenter, an
dessen Seite sich eine Absenkung (sink-in) hg gebildet hat. Die Tiefe iiber die
der Priifkérper mit dem Probenmaterial in Kontakt steht, ist die Kontakttiefe
he, die oft auch als plastische Tiefe* bezeichnet wird. Die totale Tiefe h =
he + hg setzt sich aus der Hohe der Absenkung bzw. des Aufwurfes (pile-up)
und der plastischen Tiefe zusammen®. Weiter kénnen der Abbildung folgende
geometrischen Zusammenhénge entnommen werden:

1
hi =R (Sin o 1) und (2.4)

ho=R—-—+VR?>—1r?2=R(1—sinfk) . (2.5)

Fiir die Kontaktfliche mit der Ausrundung ergibt sich fiir h, < ho:

A(he) = (R* = (R — he)*) = 7 (2Rh. — h2) . (2.6)
Fiir den Fall h, < hy und h, < R folgt aus Gl. (2.6):

A(he) ~ 27 Rh, . (2.7)

1Die sog. plastische Tiefe (plastic depth), darf nicht mit dem irreversiblen Anteil der
Verformung bzw. der bleibenden Tiefe nach der Entlastung h¢ verwechselt werden.

°Die Gréfe hg ist der Vollstindigkeit halber fiir den Fall eines Aufwurfes mit dem in
diesem Falle zu beriicksichtigen negativen Vorzeichen eingetragen. Es sei darauf hingewie-
sen, dass im Rahmen der spéter vorgestellten Berechnungsméglichkeiten nach OLIVER und
PHARR immer ein Einsinken der Oberflache unterstellt wird.

10
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Nach dem Ubergang von der Ausrundung in die Flanke ist fiir ke > ho:

A(he) = 7 (r+ (he — hy) tan fg)*
= 7w (Rcosbk + (h. — ho) tan 9K)2

= 7 |R%cos® Ok

+ (he — hy) Rsin Bk + (he — hy)” tan® g

(2.8)

Die beiden Gleichungen (2.6) und (2.8) héngen von R bzw. von R und 6k ab.
Die Grofe hg, die den Ubergang zwischen Ausrundung und gerader Flanke
beschreibt, ist ebenfalls eine Funktion von R und fk. Es kann also die fiir
die Simulation zugrunde zu legende Geometrie eines abgerundeten Indenters
ermittelt werden, wenn die beiden freien Parameter R und 0k aus den Kali-
briermessungen bestimmt werden. Fiir grofte Eindringtiefen sollte 0k gleich
dem nominellen Flankenwinkel sein und die verbleibende zu bestimmende

Grofse wire dann R.
Fiir R bieten sich zwei Bestimmungsmoglichkeiten an:

e Zum einen durch Regression derart, dass die Differenz zwischen der
Flachenfunktion des Modells und den Messpunkten der Kalibriermes-
sung moglichst gering wird. Diese Vorgehensweise bietet sich an, um
die Abweichungen des wirklichen Diamants von der idealen Form zu

berticksichtigen.

e Zum anderen einfach durch die Forderung, dass die Nullpunktslage des
Modells mit der der Kalibrierdaten iibereinstimmt. D.h., die fehlende

(ideale) Spitze wird mit h; identifiziert, woraus dann R bestimmt

wer-

den kann. Durch Verfolgung dieses Weges ist sichergestellt, dass die
Kontakttiefe h. in der Simulation und in der Auswertung der experi-

mentellen Daten sich auf dieselbe Nulllage beziehen.

Es sei darauf hingewiesen, dass diese Forderung keine direkte Konse-
quenz einer moglichst realitatsgetreuen Modellierung ist, sondern ledig-
lich eine Konsistenz zweier (unabhéngiger) Auswerteverfahren herstellt.
Da die Flachenfunktion fiir geringe Eindringtiefen nicht zuverlassig er-
mittelt werden kann, muss sie durch Extrapolation der Kalibrierfunk-
tion bis zur Eindringtiefe Null bestimmt werden. D.h., dass die Héhe
der fehlenden Spitze von der Wahl der Kalibrierfunktion und der ein-

gehenden Rohdaten abhéngt; siehe dazu auch Absatz 2.4.

Abgesehen von der besseren Abbildung der Diamantengeometrie, liegt ein
weiterer Vorteil darin, dass es, wie in [65] gezeigt wird, ausreichend ist, fiir

11
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ein solches Modell Kalibrierungen an Belastungskurven durchzufiihren. Dar-
iiber hinaus sind detailreichere Ansétze fiir die Imperfektion des Diamanten
moglich. Wenn man in dem gerade beschriebenen Modell auf die Annahme
verzichtet, dass die Rundung tangential in die Flanke iibergeht, so ergéibe
sich ein dritter zu bestimmender Freiwert. In dem weiter unten vorgestellten
Vorschlag nach [56], [55] erhdlt man bis zu acht Parameter.

Prinzipiell kann die Form des axialsymmetrischen Indenters direkt aus
der Flachenfunktion gewonnen und diskretisiert werden:

f(he) = ~ (2.9)

Wenn es aufgrund der geringen Eindringtiefe und fortgeschrittener Abnut-
zung notwendig wird, die Ausrundung mit im Modell zu berticksichtigen, so
sprachen insbesondere praktische Uberlegungen fiir die Wahl eines einfachen
Modells: Die Kontaktzone des ersten Modells wére frei von Ecken. Das zweite
Modell hiitte eine Ecke im Ubergang zwischen Rundung und Flanke und die
Diskretisierung der Fldchenfunktion héatte viele Ecken im Kontaktbereich, die
allerdings im Rahmen einer numerischen Simulation durch optionales Glét-
ten beseitigt werden konnten. Fiir einen angenommenen Ausrundungsradius
von ca. R = 100nm und Eindringtiefen h. = 1000 nm betriige die Hohe der
Ausrundung dann lediglich hy = 5, 8 nm.

Die Kontakttiefe kann aus der Last-Weg-Kurve unter Annahme eines ide-
al elastischen Entlastungsvorganges abgeschétzt werden. Die Kontakttiefe
ist nur fiir den Fall rotationssymmetrischer Korper ortsunabhéngig inter-
pretierbar; im Falle des BERKOVICH-Indenters z.B. hat jeder Punkt, der
an der Grenze zur Kontaktzone liegt, wenn man die drei Symmetrieebe-
nen unberticksichtigt lasst, eine andere Kontakttiefe. Die fiir den BERKO-
VICH-Indenter angegebene Kontakttiefe h. ist dann eine fiktive Grofse und
bezieht sich immer auf den konischen Priifkérper mit der gleichen Volumen-
Eindringtiefefunktion.

Um den Sachverhalt zu illustrieren, wird die FE-Berechnung eines BER-
KOVICH-Priifkorpers, der in ein elastisch-ideal plastisches Material driickt,
betrachtet; der Aufbau eines solchen Modells ist im Anhang A erlautert.
Abb. 2.5 zeigt die Verteilung der VON MISES-Spannung an einem raumlichen
FE-Modell, aus dem 120° herausgeschnitten sind®. An den Kanten tritt eine
Spannungskonzentration auf. In dem Bereich, an dem die Kanten auslaufen,
liegt eine geringere Kontakttiefe vor, da der Aufwurf dort niedriger ausfallt.

6Die Berechnung wurde an einem 60°-Modell durchgefiihrt, das die Symmetrien durch
die entsprechenden Randbedingungen beriicksichtigt. Die Darstellung erfolgt durch Spie-
gelung an den Symmetrieachsen.

12
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Abbildung 2.5: VON Mises-Spannungen wihrend des Kontaktes mit dem Dia-
manten bei maximaler Last im Schnitt

Abb. 2.6 zeigt den Verlauf der verformten Oberfliche aus Abb. 2.5 bei
Erreichen der maximalen Last entlang der Kante des Diamanten und entlang
der Mitte der Fliche. Die Offnungswinkel der im Kontakt stehenden Flichen
variieren geméf Abb. 2.3 zwischen 65, 27° und 77, 03°, weswegen die wirkliche
Kontakttiefe des BERKOVICH-Indenters eine Funktion des Ortes ist”. Bei dem
hier betrachteten Fall eines elastisch-ideal plastischen Materials, das einen
Aufwurf bildet, liegt die Summe aus Eindringtiefe und Hohe des Aufwurfes
an der Mitte der Fliche 11% unter der der KanteS.

In der Abb. 2.5 ist zu erkennen, dass die Spannungsverteilung in der Tiefe
nicht kugelférmig ist. Dieses steht im Widerspruch zu der Annahme, wie sie
z.B. im ezpanding-cavity-Modell (siehe auch Abschnitt C.3) fiir die Grenze
der plastischen Zone zugrunde gelegt wird. In der Draufsicht in Abb. 2.7°
kann man sehen, dass die Isoflichen der Spannung auf der Oberfliche mit
zunehmendem Abstand vom Eindruck ringférmig verlaufen.

"Diese Feststellung gilt sinngemif fiir alle Indenter, die nicht rotationssymmetrisch
sind.

8Bei den dargestellten Berechnungen wurden keine Kontaktinformationen ermittelt,
weswegen zur Gegeniiberstellung die Summen aus Eindringtiefe und H6he des jeweiligen
Aufwurfes herangezogen werden.

9Die Materialdaten der bilinearen Spannungs-Dehnungs-Beziehung, der den Kontur-
plots zugrunde liegenden Simulationen sind E = 30000 N/mm?, v = 0,3, oy = 30 N/mm?
und o = 70 N/mm? bei eP! = 0, 4.

13
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Abbildung 2.6: Verlauf der vertikalen Verschiebungen entlang der Kante und ent-
lang der Mitte der Diamantenfliche bei maximaler Last

Abbildung 2.7: VoON MisEs-Spannungen wahrend des Kontaktes mit dem Dia-
manten bei maximaler Last in der Draufsicht
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2.2 Grundlegender Zusammenhang zwischen
Kraft-Weg-Kurve und dem E-Modul

OLIVER und PHARR geben in [56] den auf SNEDDON [64] zurtickzufiihrenden
allgemeinen Zusammenhang zwischen der Kraft F', die auf einen Indenter
wirkt und der Eindringtiefe h des in die ideal elastische Probe eindringenden
Priifkorpers mit

FBel = ah™ (210)

an, wobei m in Abhéngigkeit von der Geometrie des Priifkdrpers bestimmte
Werte annimmt. Es sind m = 1 fiir den flachen Stempel, m = 2 fiir Koni und
m = 1,5 fiir Paraboloide. Fiir geringe Eindringtiefen verhalt sich ein sphéri-
scher Priifkérper mit dem Radius R wie ein Paraboloid, der im Beriihrpunkt
die Kriimmung 1/R aufweist.

Im Falle eines elastisch-plastischen Kontaktes muss zwischen den Be-
lastungsphasen unterschieden werden, da es im Allgemeinen zu irreversi-
blen Verformungen kommt. Wie in den Abschnitten C.1 und C.2 {iber den
HeRTZschen Kontakt beschrieben, muss im Falle eines runden Priifkérpers
erst eine Grenzkraft erreicht werden, nach deren Uberschreiten eine irre-
versible Verformung unterhalb der Kontaktstelle innerhalb des Kontinuums
auftritt.

Neben den bereits erwahnten rotationssymmetrischen Korpern sind noch
weitere Priifkorper gebrauchlich. Die wichtigsten anderen Priifkérper sind
der nach BERKOVICH benannte Indenter in Form einer dreiseitigen Pyra-
mide, die nach VICKERS benannte vierseitige Pyramide, der nach KNOOP
benannte rhombische Indenter und die Wiirfelecke (sog. cube corner). Von
Zylinder, Paraboloid und Kugel abgesehen, sind alle anderen Typen spitz
und selbstidhnlich!®. Allen spitzen Indentern gemeinsam ist die Eigenschaft,
dass beim ersten Kontakt mit der Oberflache des zu priifenden Werkstoffes
bereits plastische Verformung einsetzt. Es gibt keinen Bereich am Beginn der
Belastung, in dem rein elastische Deformationen auftreten.

Im Falle der Indentation elastisch-plastischer, zeitunabhéangiger Stoffe mit
selbstdhnlichen Priifkérpern gilt nach [39]

Fga = kh?*. (2.11)

Wie Abb. 2.4 und 2.8 fiir den Fall eines Einsinkens (sink-in) entnommen
werden kann, kann die Eindringtiefe des Indenters als Addition der Kon-
takttiefe h, iiber die der Priifkorper sich im Kontakt mit der Materialprobe

ODer Begriff der Selbstihnlichkeit wird im folgenden Abschnitt 2.3 erlidutert.
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befindet, und hg, dem Einsinken der Umgebung, gemessen gegeniiber der
unverformten Oberflache, geméf Gl. (2.12) beschrieben werden:

h= he+hs. (2.12)
(konischer) Priifkérper i unbelastete
/ Oberfléche Oberfliche ‘
R nach Entlasten l Aufwurf (pile-up)

™~ Oberflache

unter Last

Abbildung 2.8: Schematische Darstellung der Oberflichenkontur wahrend des
Belastungs- und nach dem Entlastungsvorgang, links fiir ein Ein-

sinken der Oberflache, rechts fiir einen Aufwurf; modifiziert nach
[56]

Nach [55] wird, wie beim HERTZschen Kontakt, ein effektiver E-Modul
E.s definiert, der die elastischen Eigenschaften F und v des zu priifenden
Materials und die des Priifkorpers E; und v; berticksichtigt:

1 (1-2v?) (1-13)

= L 2.13
Eeg E * E; ( )

Bei allen hier durchgefiihrten Versuchen wurden ausschliefslich Diamanten
als Priifkérper verwendet. Ihre Eigenschaften werden seitens des Herstellers
mit F; = 1,141 Hl‘l% und v; = 0,07 angegeben.

Abb. 2.9 stellt schematisch den Verlauf einer Indentation dar. Eine Inden-
tation besteht typischerweise aus einer Belastungs-, einer Halte- und einer
Entlastungsphase. Ggf. wird die Entlastungsphase noch einmal durch eine
Haltephase unterbrochen, wenn ca. 10% der maximalen Last erreicht sind.
Die Abbildung zeigt den Verlauf der Kraft iiber der direkt am Diamanten
gemessenen FEindringtiefe h. Dieser, um die elastischen Verformungen der
Messeinrichtung korrigierte Weg, wird dadurch erhalten, dass die gemessene
fehlerbehaftete Eindringtiefe A* um eine im Allgemeinen kraftproportionale

Nachgiebigkeit Cf vermindert wird.
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A Halten
Fmax "

Kraft F
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FBel

C 19
|t JS moglicher Bereich
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Abbildung 2.9: Schematische Darstellung des Belastungs- und Entlastungsvor-
ganges; modifiziert nach [56]

Nachfolgend beziehen sich alle Angaben fiir h auf die um die kraftpro-
portionale Nachgiebigkeit Cf korrigierte Grofse

h=h"—CiF . (2.14)

Lediglich die von der Eindringtiefe abhéngige, weiter unten beschriebene Pro-
bensteifigkeit S* bezieht sich auf die nicht korrigierten Grofen. Der Weg Cp F'
aus Nachgeben der Messeinrichtung, der zu h addiert werden miisste, um h*
zu erhalten, ist durch die Gerade im Ursprung représentiert.

Am Beginn der FEntlastungskurve kann die Ableitung bestimmt werden,
fiir die in [55] und [57]

. dF1Ent

2
S=—= =0 7TEeff\/Z (2.15)

hmax \/_

angegeben ist. Dieser allgemeine Zusammenhang (ohne den Faktor ) zwi-
schen der Steigung und dem E-Modul ist das erste Mal in [64] angegeben
worden.

In der obigen Gleichung ist in [55] gegeniiber [56] der Faktor /3, der von
der Geometrie des Priifkorpers abhéngt, aufgenommen worden. In [55] wird
darauf hingewiesen, dass dieser Faktor, der ca. zwischen 1,02 und 1,08 liegt,
wichtig fiir ein genaues Ergebnis sei. Es stehen allerdings nur wenige, relativ
weit streuende Angaben zur Grofe von (8 zur Verfiigung. Die Angaben sind
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zum Teil widerspriichlich und beziehen sich meist auf rechnerische Untersu-
chungen an rein elastischen Materialien.

In [58] und [17] wird ein Konzept namens , effective shape” vorgestellt.
Die Idee besteht darin, dass der Entlastungsvorgang rein elastisch ist, und
die Verschiebungsanderung der vormals im Kontakt mit dem Priifkérper ste-
henden Oberfliche eine Form des HERTZschen Kontaktes eines Paraboloi-
den!'darstellt. Im Unterschied zu denen unter einem Priifkorper stattfinden-
den Prozessen beinhaltet die Kontakttheorie nach HERTZ aber insbesondere
die Annahmen, dass

e nur kleine Verzerrungen vorliegen,

e die ,Eindringtiefe” klein im Verhéltnis zum Kriimmungsradius des Priif-
korpers ist

o fiir den Kontakt mit einer Ebenen ein elastischer Halbraum vorliegt!?

e und dass keine Radialverschiebungen auftreten.

Die Abweichung, die entsteht, wenn diese Bedingungen nicht beriicksichtigt
werden, hingt von der Geometrie des Priifkérpers und den Materialeigen-
schaften ab.

Die hier im Folgenden verwendete Gl. (2.16) wurde von [40] angegeben
und bezieht sich einen starren Konus, ein elastisches Material und Variatio-
nen des Halboffnungswinkel ¢ und der Querkontraktionszahl v. Die Glei-
chung

T 1+ ().1548 cot fo =24
B =nrt W) (2.16)
5 — 0.8312 cot fc 41(1__25)

wurde durch Untersuchung analytischer Ausdriicke und FE-Rechnungen be-
stimmt.

Wire die in Gl. (2.15) benotigte Kontaktflache A bekannt, so wére es
ausreichend, die Steigung S numerisch zu bestimmen. Da die Kontaktflache
nicht messbar ist, wird eine Abschatzung zu deren Bestimmung bendétigt. Die
fiir die Abschétzung bendtigten Grofen werden im Folgenden ermittelt. In
[56] wird

Fiom = a(h — he)™ (2.17)

1Dje Theorie des HERTZschen Kontaktes wurde fiir Kugeln hergeleitet, kann aber wie
z.B. in [44] gezeigt, fiir die Anwendung auf Paraboloide und andere Konturen erweitert
werden.

12Vgl. Erliuterung zu Abb. C.2 auf Seite 182 und der Spezialisierung fiir den Kontakt
einer Kugel mit einer Ebenen.

18



2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

als empirisch gefundener Zusammenhang fiir den Verlauf der Kraft iiber die
Eindringtiefe wdhrend der Entlastung angegeben, wiahrend in der zwolf Jahre
spateren Publikation [55] begriindet wird, warum es sich dabei um einen all-
gemeingiiltigen Zusammenhang handelt. Nach Normieren der Eindringtiefe
auf den Wert hyax — he (vgl. Abb. 2.9) erhédlt man mittels Koeffizientenver-
gleich dann die Gleichung

h=he .,
hmax - h'f .

Zum Ermitteln der Kontakttiefe ist Gl. (2.17) ausreichend, da die einzig
benotigte Grofse m ist. Gl (2.17) kann durch Logarithmieren in

FEnt - Fmax( (218)

log Fin = log o + mlog(h — hy) (2.19)

umgeschrieben werden. In dieser doppeltlogarithmischen Darstellung ist GI.
(2.19) eine Gerade mit der Steigung m, die jetzt als Losung der linearen
Regression gewonnen wird.

Mit dem jetzt bekannten Exponenten m kann die Entlastungssteigung zu

o dFEnt

S = T = am(hmax — hg)™ (2.20)

hmax

berechnet werden, wie sie zur Auswertung der oben angegebenen Gl. (2.20)
bendtigt wird. Die Bestimmung der Entlastungssteigung mit diesem Aus-
druck ist im Allgemeinen giinstiger als durch Anpassung und nachtragliche
Ableitung eines Polynoms, schon alleine aufgrund der Tatsache, dass dieser
Potenzansatz nicht oszillieren kann. In der Praxis zeigt sich, dass weder der
Ansatz nach Gl. (2.17) noch ein Polynom immer anpassbar sind, so dass die
erhaltene Kurve deutliche Abweichungen zeigt. Um die Ableitung moglichst
realitdtsgetreu zu bestimmen, kann die Menge der Datenpunkte, die in der
Regression berticksichtigt werden, reduziert werden. Fiir die Bestimmung der
E-Moduln aus ,Indentationsvorgéngen®, die durch numerische Simulation ge-
neriert werden und eine hohe Aufzeichnungsdichte haben, finden im Rahmen
dieser Arbeit nur die Daten Eingang in die Regression, deren Kraft grofer
als 70% der maximal erreichten Kraft sind.

OLIVER und PHARR geben in [56] folgende Beziehung an, die sie durch
Riickgriff auf SNEDDON [64] abgeleitet haben:

20 (5-2+)
(m—1)
e=m|l— (m—1)|, (2.21)
ﬁr(z(mlfn)
F
he = e—== 2.22
€5 (2.22)
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Durch Substitution von Gl. (2.21) und Gl (2.22) in Gl. (2.12) kann

Fmax

hc = hrnax - hs = hmax -
s

(2.23)

fiir die Kontakttiefe angegeben werden.

Unter Annahme einer bekannten Flachenfunktion A(h.), entweder durch
Kalibrierung gewonnen oder als ideale Flachenfunktion angesetzt, ist die
Kontaktfliche bei maximaler Belastung jetzt bekannt. Nach Gl. (2.1) kann
dann mit A = A(h.) und F' = F.x die Harte bestimmt werden. D.h., dass
wegen des Auftretens der Entlastungssteigung S, bei der hier verwendeten
Definition der Harte, im Gegensatz zu anderen Hértedefinitionen, wie z.B.
derjenigen nach VICKERS, prinzipiell auch ein Entlastungsvorgang gemessen
werden muss.

Fiir den praktischen Bedarf kann es unter Umsténden auch ausreichend
sein, fiir € einen festen Wert anzusetzen. In [55] wird € = 0, 75 vorgeschlagen,
da die beobachteten Werte fiir m zwischen 1,2 und 1,6 variieren, wodurch
sich Variationen von € zwischen 0,74 und 0,79 ergeben. Mit solch einem
festen Wert fiir € ist die Messung der Entlastung nicht mehr notwendig, um
die Harte naherungsweise zu bestimmen.

2.3 Dimensionsanalyse

In diesem Abschnitt wird zuerst der Begriff der geometrischen Ahnlichkeit
bzw. der Selbstahnlichkeit exemplarisch dargestellt. Nachfolgend wird dann
eine Dimensionsanalyse des Indentationsvorganges, getrennt nach Belastungs-
und Entlastungsvorgang, vorgenommen. Dabei wird die Eigenschaft der geo-
metrischen Ahnlichkeit genutzt, die Voraussetzung fiir die Anwendung der
Dimensionsanalyse ist.

Die Selbstéhnlichkeit als Sonderfall der geometrischen Ahnlichkeit be-
deutet, dass es nicht moglich ist, einen Mafistab ohne eine externe Referenz
festzulegen. Infolge dessen sind die an einem normierten Ort des zu testenden
Materials auftretenden Verzerrungen in jedem skalierten System gleich. Abb.
2.10 zeigt einen ,unendlich” grofsen Konus mit bekanntem Halboffnungswin-
kel fx und eine Kugel mit bekanntem Radius R; bzw. R,.

Fiir den Konus bleibt das Verhéltnis #/a von Tiefe h zum Durchmesser
der Kontaktfliche d konstant. In einer mafsstabsgerechten Darstellung ohne
bekannten Mafstab ist es nicht moglich, die Tiefe A fiir den Konus aus der
Zeichnung zu ermitteln. Es wird eine externe Referenz benotigt, um den
Mafstab festzulegen. Im Gegensatz dazu ist es im Falle der Kugel mdglich,
die Tiefe aufgrund der Kriimmung bzw. des Radius zu ermitteln. Fiir die
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Kugel éndert sich das Verhéltnis /-, wenn sich die Tiefe h &dndert. Fiir zwei
Kugeln verschiedener Radi sind geometrisch dhnliche Indentationen moglich,
wenn dass Verhéltnis 7/r gleich bleibt.

Dieser Sachverhalt hat insbesondere zwei Konsequenzen: Zum einen re-
duziert die Selbstahnlichkeit die Zahl unabhéngiger Parameter, zum anderen
ist es die grundlegende Voraussetzung dafiir, dass die Héarte eines Materials
als seine charakteristische Eigenschaft in Erscheinung tritt, unabhéngig von
der aufgebrachten Kraft.

Konus Kugel

] N
hy % !
hz B !
1§ 1 R
e 2
. ; ’)”1 I
Ty )
hg Ij ~~~~~~~~~~~~~~ L
ds ——
T2

Abbildung 2.10: Geometrische Ahnlichkeit bei der Kugel bzw. Selbstihnlichkeit
im Falle eines spitzen Eindringkorpers am Beispiel eines Konus
nach [31]

Ohne auf die Methode als solche einzugehen, wird hier eine Dimensions-
analyse durchgefiihrt. Zur Darstellung der Methode der Dimensionsanalyse
sei auf die einschléagige Literatur [10], [38], [59] und [54] verwiesen.

Eine Grofse f, definiert als

=[x, w9, 20) (2.24)

sei von n dimensionsbehafteten Grofsen z; abhédngig. Die Dimension von f,
geschrieben als [f] kann als (eines von im Allgemeinen vielen méglichen)
Potenzprodukten (Monomen) der Groken x;, i = 1,...,n dargestellt werden:

[f] = [2f b2 2] (2.25)

Die Grofe f ist jetzt darstellbar als das Produkt des Potenzproduktes mit ei-
ner dimensionslosen Funktion II. Die Beziehungen zwischen den der betrach-
teten Problemstellung zugrunde liegenden Groffen und ihren Dimensionen
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

kann als Koeffizientenmatrix A eines Gleichungssystems aufgefasst werden,
dessen Rang r = rg(A) sei. Die Funktion IT héngt dann von p = n —r
dimensionslosen Fundamentallosungen 7 des Gleichungssystems ab:

f=aal 2k (ny 7, . m,), mit p=n—r. (2.26)

Die Form der Abhéngigkeit von II von den Grofen 7 kann durch Modellversu-
che oder z.B. durch numerische Losungen bestimmt werden. In vielen Féllen
ist unabhéngig von dem genauen funktionalen Zusammenhang zwischen der
Funktion II und ihren Argumenten 7 bereits die Kenntnis der Skalierung
e k2 b gzwischen f und II, bzw. die Kenntnis der Monome, von denen IT
iiberhaupt nur abhédngen kann, aufschlussreich. Aus diesem Grunde werden
im folgenden Absatz die wichtigsten durch Dimensionsanalyse erkldarbaren
Zusammenhénge zwischen geometrischen, materiellen und anderen Grofen,
die bei der Indentation von Interesse sind, betrachtet.

In [19] ist unter anderem der Zusammenhang zwischen der Kraft auf einen
Indenter und einem Probekorper mit einer Materialvorschrift nach LUDWIK,
wie sie in Abschnitt 3.2.6 erldutert ist, angegeben'®. Analog dazu wird hier die
Beziehung fiir ein elastisch-ideal plastisches Material unter einem starren'4,
spitzen Indenter betrachtet.

Die Kraft F', die auf den Diamanten ausgeiibt wird, ist eine Funktion der
Grofsen E, v, oy, h und 0:

Fea = f(E,v,04,h,0) . (2.27)

In Tabelle 2.1 sind die Beziehungen zwischen den einzelnen Grofen und ihren
Dimensionen angegeben. Dabei wird als eine mogliche Basis von Dimensio-
nen ein System bestehend aus Kraft F, Liange L und Zeit T verwendet!®.
Die anzugebende Funktion hangt wegen p =n —r =5 — 2 = 3 von drei di-
mensionslosen Argumenten 7 ab. Als ein mogliches Monom zur betrachteten
Groke Kraft F' wird [Fpa] = [F][h)? gefunden.

13Siehe Abschnitt 3.2.6

4Die Giiltigkeit der gefundenen Beziehungen ist nicht auf starre Indenter beschrinkt;
es miissten allerdings noch die elastischen Eigenschaften E; und v; des Indenters beriick-
sichtigt bzw. F.g verwendet werden.

Das in den linken Tabellenspalten auftretenden Formelzeichen F als Basisgrofie der
Kraft darf nicht mit der zu betrachtenden Gréfie der Kraft bei der Indentation verwechselt
werden.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

FE v oy 0 h F
F 1 0 1 0 0 1
L -2 0 -2 0 1 0
T 0 0 0 0 0 0

Tabelle 2.1: Dimensionstabelle fiir den Belastungsvorgang eines elastisch-ideal
plastischen Materials.

Als mogliche dimensionslose Argumente ergeben sich dann °v/E, v und 6.
Da die Querkontraktionszahl v bereits dimensionslos ist, darf sie deswegen
bei Aufnahme in die II-Funktion nicht mehr mit anderen Groéfsen verkniipft
werden. Man erhalt:

Fra = Eh?ﬂl(%, v,0) . (2.28)

An dieser Stelle ist, abgesehen von seinem Halboffnungswinkel 6, noch kei-
ne Annahme tiber die Geometrie des Indenters eingegangen, weswegen die
gefundene Beziehung fiir alle spitzen Indenter richtig ist. Die Funktion II;
ist allerdings fiir jede Auspragung der Geometrie eine andere. Fiir o, — 0o
beschreibt II; auch das Verhalten eines rein elastischen Materials.

Gl. (2.28) zeigt, dass zu einer gegebenen Indentergeometrie mit ihrem
Halbo6ffnungswinkel 6 auch noch zwei der drei Grofen v, oy oder E bekannt
sein miissen, um die verbleibende dritte Grofse experimentell bestimmen zu
konnen.

Fiir ein Material nach RAMBERG-OSGOOD! ergibt sich mit dem bereits
dimensionslosen Verfestigungsexponent n analog zu Gl. (2.28):

D
Fsa = EhQHQ(E, n,v,0). (2.29)

Fiir ein elastisch-plastisches, linear verfestigendes Material ergibt sich ent-
sprechend Tabelle 2.2:

Fga = ER*TI3(2, —, v, 0). (2.30)

16Giehe Abschnitt 3.2.4
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

E v Oy ET 0 h F
F 1 0 1 1 0 0 1
L -2 0 -2 -2 0 1 0
T 0 0 0 0 0 0 0

Tabelle 2.2: Dimensionstabelle fiir den Belastungsvorgang eines elastisch-
plastischen, verfestigenden Materials.

Dieses Schema kann fiir eine beliebig polygonal diskretisierte Spannungs-
Dehnungs-Beziehung mit anfangs elastischem Bereich erweitert werden, wo-
bei jedes Segment des plastischen Bereiches durch o; und Er, représentiert
wird:

O'y ET ET1 ET2
R R R s 1, 0) (2.31)
Da die Diskretisierung beliebig fein sein konnte, ist die Proportionalitét
Fga ~ h? also eine Eigenschaft aller elastisch-plastischen Materialien.

Auch die Kontakttiefe kann solch einer Betrachtung unterzogen werden.
Die Kontakttiefe

he = f(oy, E,v, h,0)

hingt von den elastisch-plastischen Materialeigenschaften'”, der Eindringtie-
fe und dem Halbdffnungswinkel ab, so dass sich

mjziﬂLx%%J49) (2.32)

Fpa = ER*TL4(

ergibt. Demzufolge muss der Verlauf der Kontakttiefe h., aufgetragen iiber
der Tiefe h, durch eine Gerade reprasentiert werden, deren Steigung durch
IT5 angegeben wird.

E v oy 0 h | he
F 1 0 1 0 0 0
L -2 0 -2 0 1 1
T 0 0 0 0 0 0

Tabelle 2.3: Dimensionstabelle fiir die Kontakttiefe wihrend des Belastungsvor-
gang eines elastisch-ideal plastischen Materials.

1"Im Folgenden werden die Funktionale nur fiir ein elastisch-ideal plastisches Material
angegeben, da sich die Beziehung fiir h. wie gerade am Beispiel fiir F' gezeigt, einfach fiir
jedes elastisch-plastische Material erweitern lasst.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Fiir die Kontaktfliche eines ideal spitzen Indenters gilt A = Kh?, wobei
K ein die Geometrie des Indenters beriicksichtigender Beiwert ist, der z.B.
unter Verwendung von Gl. (2.2) bzw. GI1.(2.3) ermittelt werden kann:

. FBel . EH1 . O'y
= = = FElls(=2,v,0). (2.33)

H
E

Da II; und Il sowieso schon Funktionen der Indentergeometrie sind, ist K
implizit in T beriicksichtigt. Gl. (2.33) zeigt, dass die Hérte allein eine Funk-
tion der Materialeigenschaften und der Indentergeometrie ist, insbesondere
aber ist sie unabhéngig von der Eindringtiefe, weswegen sie eine Materialei-
genschaft ist.

Gemaéf [19] kann fiir den Entlastungsvorgang mit Hilfe der Dimensions-
analyse auch gezeigt werden, dass sowohl das Verhéltnis /hu.x, als auch der
Exponent m aus Gl. 2.17 Eigenschaften der elastisch-plastischen Materialpa-
rameter sind, wihrend der Koeffizient o ein von der maximalen Eindringtiefe
hmax abhéngiger Fitparameter ist. Dass « keine (tiefenunabhéngige) Eigen-
schaft des Materials ist, kann aber auch sofort beim Uberfithren von Gl.
(2.17) nach Gl. (2.18) erkannt werden, da o = Fiax(hmax — he) ™™ ist und die
Proportionalitit Fi.. ~ h2, nach Gl. (2.31) bekannt ist.

max

Durch Anwendung der Dimensionsanalyse auf Gl. (2.18) erhdlt man

hs h

—_—
hmax hmax

Fene = Eh2

max

Hﬂ%, v, ,0), (2.34)
wobel Fia.x wegen des in Gl. (2.28) bereits gefundenen und fiir hp,.x ausge-
werteten Zusammenhangs durch FhZ_ ersetzt ist. Mit den Gl (2.28) und
(2.18) steht jetzt also ein Formelwerk zur Verfligung, mit dem es moglich
ist, eine Kraft-Weg-Kurve eines elastisch-plastischen Materials, bestehend
aus Be- und Entlastungsvorgang, fiir jede gewiinschte maximale Last oder
Eindringtiefe zu skalieren. Die Funktion II; kann dabei das Resultat eines Ex-
perimentes oder einer numerischen Simulation sein. Der Eindringtiefe-Kraft-
Verlauf der Indentation eines elastisch-plastischen Materials kann durch vier
Grofken charakterisiert werden (wenn man unterstellt, dass Gl. (2.18) den
Entlastungsvorgang vollstandig wiedergibt): Fiax, Amax, A und m. Dieses
Quadrupel ist durch die Entlastungskurve vollstandig beschrieben, wéihrend
die Belastungskurve lediglich die Grofen Fi . und hp,.y liefert.

Der wesentliche Unterschied der II-Funktionen des Belastungsvorganges
(IT; bis I1,) und des Entlastungsvorganges (Il7) ist, dass die II-Funktion des
Belastungsvorganges wegen ihrer Unabhangigkeit von der Eindringtiefe A nur
zur Bestimmung eines Materialparameters dient, wahrend die II-Funktion des
Entlastungsvorganges von der Eindringtiefe h abhéngt, d. h., dass mittels
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

der Entlastungskurve mehr als nur ein weiterer Materialparameter bestimmt
werden konnte, wenn der Einfluss der Materialparameter auf den Verlauf der
Kurve hinreichend grofs im Vergleich zu moglichen Messfehlern wire. Die
Frage, inwiefern eine eindeutige Losung des inversen Problems aus einem
vollstandigen Indentationvorgang bestimmt werden kann, wird im néchsten
Kapitel untersucht.

Zusatzlich zu den bisher betrachteten zeitunabhéngigen Materialvorschrif-
ten sollen jetzt auch zeitabhéngige Effekte berticksichtigt werden. In [19] wird
dies fiir eine zeitabhéangige Materialvorschrift vom Typ o = be“™ betrachtet.
Diese ist nach [63]'® nach NORTON bzw. BAILEY benannt. In dieser Arbeit
soll die Beziehung nach GAROFALO fiir das Kriechen ohne Einfluss der Tem-
peratur betrachtet werden, weswegen dann ohne den ARRHENIUSanteil nur
noch £ = O (sinh (Cy0))“® verbleibt. Der Kraftverlauf wihrend des Belas-
tens als Funktion aller Parameter, von der sie jetzt abhangt, ldsst sich wie
folgt darstellen:

FBel - f(E7V7 O-y;ETaha ha 0170270339)' (235)

Unter Beriicksichtigung der in Tabelle 2.4 aufgefithrten Dimensionen der Gro-
Ken ergibt sich:

Er hCy

= CoF, Cs0). (2.36)

Fra = Ehzng(%, v,

E v oo Er € Cy C3 6 h h | F
F 1 0 1 1 0 -1 0 0 0 1
L -2 0 -2 -2 0 2 0 0 1 1 0
T 0 0 0 0 -1 0 0 0 0 -1 0

Tabelle 2.4: Dimensionstabelle fiir den Belastungsvorgang eines viskosen,
elastisch-linear verfestigenden Materials.

Die Kraft hdngt jetzt nicht mehr a priori mit dem Quadrat der Eindring-
tiefe zusammen, da Ilg auch von dem Ausdruck »C1/i abhéngt, wodurch Fgg

jetzt aufgrund der Beziehung ¢ = [ hh(g)) 1/hdh implizit eine Funktion der Zeit

ist. Das heisst, im Falle einer Versuchsdurchfiihrung, bei der /i keine Kon-
stante ist, ist eine Abweichung vom quadratischen Zusammenhang moglich.

18Gjehe dort S. 363.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Ob die Abweichung sichtbar wird, weil sie grof genug gegeniiber den Mess-
fehlern ist, kann an dieser Stelle nicht gesagt werden.

In [19] werden verschiedene Formen der Durchfiihrung der Indentation
betrachtet. Mogliche Formen der Steuerung des Belastungsvorganges sind
die Konstanz der Vorschubgeschwindigkeit h, der Lastdnderung I oder der
Verhéltnisse #/i oder ¥/F. Fiir die Beschreibung des sekundéren Kriechens
wird dort die Beziehung o = 6£“™ nach NORTON verwendet. Fiir alle Ver-
suchsdurchfithrungen aufser der mit konstantem #/r, kann eine Abweichung
von der Proportionalitiit Fe ~ h? mittels der Dimensionsanalyse quantifi-
ziert werden. Aufserdem kann ein Zusammenhang der Kriechparameter mit
der gemessenen Hérte hergestellt werden. Mit mehreren Messungen bei de-
nen z.B. das Verhéltnis #/i variiert wird, konnen dann die Kriechparameter
b und n bestimmt werden.

Umgekehrt kann man auch feststellen, dass es Versuchsanordnungen gibt,
bei denen weiterhin ein quadratischer Zusammenhang bestehen muss. Wenn
der Versuch so ausgefiihrt wiirde, dass F' = Fpe® gélte, so wire /i = /e und
deswegen konstant, was fiir die kontinuierliche Steifigkeitsmessung'® (conti-
nuous stiffness measurement, Abk.: CSM) eine oft genutzte Eigenschaft ist.

Im Gegensatz zu dem in [19] verwendeten Kriechgesetz nach NORTON ist
es bei dem hier verwendeten Kriechgesetz nach GAROFALO nicht moglich,
weitere Erkenntnisse iiber Zusammenhénge der Gréften aus der Dimensions-
analyse zu gewinnen.

Die Beziehung fiir das sekundére Kriechen nach GAROFALO und die nach
NORTON sind beide empirisch gefundene Beziehungen, wobei o = b£“ ™ un-
ter gewissen Umsténden als Sonderfall von £ = () (sinh (Cy0))“* aufgefasst
werden kann. Fiir die sinh-Funktion ist an der Stelle 0 die Taylorreihenent-
wicklung

1
sinh(z) ~ x + 63:3 +0 (%) (2.37)

moglich. D.h., wenn Cy0 ausreichend klein ist, kann die sinh-Funktion durch
ihr Argument ersetzt werden. So ist z.B. fiir Cyo < 0,8 sichergestellt, dass
der Fehler bei der Linearisierung der sinh-Funktion kleiner als 10% ist. Es
muss allerdings darauf geachtet werden, dass auch Cj klein genug ist, da ggf.
fiir grofse C5 kleinere Fehlergrenzen bei der Linearisierung verwendet werden
miissen. Wenn fiir einen zu betrachtenden Fall diese Annahmen Giiltigkeit
besitzen, so ist es moglich, auch die in [19] gefundenen weiteren Ergebnisse
zu nutzen.

19Bei dieser Technik wird die Priifkraft mit einer sehr viel kleineren oszillierenden Kraft
iiberlagert, so dass zuséatzlich zu jedem Messpunkt auch die Steifigkeit S* bestimmt werden
kann.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Wenn man fiir den Term Cy0 den Vergleichswert Cyoy, heranzieht, so sind
fiir stark kriechende Metallverbindungen mit niedrigen Fliefgrenzen bzw.
R,02-Werten (wie z.B. die in [42] angegebenen SnAgCu-Legierungen) die
Ergebnisse aus [19] nicht nutzbar, da Cyo, Werte um 1 annimmt und Cj
Werte um 6 erreicht.

2.4 Kalibrierung

Die oben aufgefiihrten Beziehungen sind zur Bestimmung der Harte und der
Entlastungssteigung bzw. des E-Moduls notwendig. Neben der konstruktiven
Bedeutung der Kenntnis des E-Moduls sind die beschriebenen Groéfen vor
allem fiir die Kalibrierung des Indenters wichtig.

Bis jetzt ist vorausgesetzt worden, dass die Eindringtiefe A des Diamanten
und die Flachenfunktion A(h.) bekannt sind. Die vom Indenter gemessene
Eindringtiefe h* enthélt auch Wegkomponenten, die dem Nachgeben des Ge-
rites zuzuordnen sind. Diese zuséatzlichen Verformungen entstehen am Schaft
und Halter des Indenters sowie insbesondere am Rahmen.

Dem System werden die geméfs Gl. (2.38) angegeben Nachgiebigkeiten
(compliance) bzw. die entsprechenden Steifigkeiten zugeordnet. Die Nach-
giebigkeit C' ist der Kehrwert der entsprechenden Steifigkeit S* und wird
tiblicherweise in % angegeben

1 1 1

Cs=—=undC = — (2.38)

“=g 3 S

Die Gesamtnachgiebigkeit des Systems C kann als Summe der Nachgiebig-
keiten von Rahmen und Halter bzw. Schaft Ct und der Nachgiebigkeit der
Probe Cy aufgefasst werden:

1
C:Cf+CS:§, (2.39)
wenn man als Modell eine Hintereinanderreihung von Federn unterstellt. Die
Formulierung mit Nachgiebigkeiten in Gl. (2.39) findet ihre Entsprechung in
der Formulierung mit Steifigkeiten in
1 1
S* = — =

1 1 -
c I+32

(2.40)

Durch Einsetzen von Gl. (2.15) und Gl. (2.38) in Gl. (2.39) erhélt man:

JT ,
C=Ci+—Y" _ mitg=1. 2.41
f e 1 mit (3 ( )
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Diese wurde bereits von [18] angegeben und auch in [56] verwendet. Allerdings
wurde dabei der extra eingefithrte Korrekturwert 5 in Gl. (2.41) implizit zu
1 angenommen. In [55], die eine nachfolgende Veroffentlichung der beiden
Autoren von [56] ist, wird diese Gleichung auch wieder aufgegriffen. Diese
Beziehung ist insofern inkonsistent bzgl. der anderen Gleichungen in [55], da
diese mit § formuliert sind.

Gl. (2.41) kann jetzt nach Cf aufgelost und A durch die Definition der
Hérte geméfh Gl. (2.1) substituiert werden, wodurch Gl. (2.42) folgt. Wenn
fiir die materialabhingigen Grofen H und E die bekannten Werte HRf und
ER eines Referenzmaterials sind, so kann die Gleichung

ViV HRE ]
2E§Ff V Fmax

zur Kalibrierung herangezogen werden.

Ci=C

(2.42)

2.4.1 Ermittlung der Flachenfunktion und Nachgiebig-
keit als entkoppelte Grofien

Gl. (2.42) nutzt die Eigenschaft der Konstanz von ¥/s2 bzw. H/g2. Thre Kon-
stanz iiber die Eindringtiefe bzw. ihre Unabhéangigkeit von der Flachenfunk-
tion ist in [45] experimentell fiir spitze Priifkorper bestétigt worden und wird
formal durch Einsetzen von Gl (2.1) in Gl (2.15) und nachfolgendem Qua-
drieren erhalten, wodurch sich

F H
== (2;)2 7 (2.43)

ergibt. Diese Gleichung kann in Verbindung mit Gl. (2.42) genutzt werden,
um die Bestimmung der Nachgiebigkeit Ct von der Kenntnis der Fléchen-
funktion zu entkoppeln, die notwendig wére, um eine Beziehung zur Harte
herzustellen. Aus Gl (2.42) und Gl. (2.43) folgt, dass C' als Funktion von
1/\/Frax linear sein muss und deswegen C' aufgetragen iiber 1/\/Fr.. eine Gera-
de ist, deren Versatz C} auf der C-Achse man nach Regression erhélt.

Es wurden drei Messserien mit Haltezeiten von 10s und drei Messserien
mit 30 s durchgefiihrt. In Abb. 2.11 ist die Auswertung nach dieser Methode
dargestellt. Als Ergebnis fiir die Rahmennachgiebigkeit erhilt man C; =
0,92 nm/my.
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Abbildung 2.11: Ermittlung der Rahmennachgiebigkeit Cf, entkoppelt von der
Flachenfunktion, anhand von experimentellen Kalibriermessun-

gen an einem Quarz (fused silica)

Mit der jetzt bekannten Nachgiebigkeit kann die gemessene, fehlerbehaf-
tete Eindringtiefe h* gemafs

h=h* — FCy (2.44)

korrigiert werden.

Nachdem die Nachgiebigkeit bekannt ist und die korrigierte Eindringtiefe
h aus den gemessenen Rohdaten h* bestimmt ist, kann die Abweichung der
Diamantengeometrie von der Sollform bestimmt werden. Die Korrektur ist
insbesondere fiir geringe Eindringtiefen bedeutsam. Mit zunehmender Ein-
dringtiefe nimmt der Einfluss der ausgerundeten Spitze immer weiter ab,
so dass die Flachenfunktion A(h.) mit zunehmendem h. in die des Konus
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren
iibergeht. In [56]%° ist
8
21—n 2 % i
A=K, (h) = Koh? + Kihe + KyhZ + Ksh?

1
Foo + KghT® (2.45)

vorgeschlagen worden, um die Geometrie des Priifkorpers zu beschreiben.

Gl. (2.45) kann aus Griinden, die in der nachfolgenden Analyse noch
deutlich werden, als mathematisches Konstrukt aufgefasst werden, d.h., man
muss sie nicht unbedingt als Beschreibung der Geometrie verstehen. Wenn
phéanomenologisch die Gleichung als Beschreibung der Geometrie aufgefasst
wird, so kann zwei Termen eine Bedeutung zugewiesen werden. Gemaf GI.
(2.2) und Gl. (2.3) korreliert der Koeffizient Ky mit dem Offnungswinkel eines
spitzen Indenters, wéhrend der Koeffizient K; geméf Gl. (2.7) die Kontakt-
fliche einer Sphére beschreibt, falls der Radius der Sphére sehr viel kleiner
als h, ist.

Wie bereits eingangs in Abschnitt 2.1 erwahnt, gibt es auch andere Be-
schreibungsmoglichkeiten der Geometrie als Gl. (2.45). Da diese von OLIVER
und PHARR vorgeschlagene Gleichung weder analytisch noch experimentell
begriindet ist, ist es auch nicht zwingend, genau diesen Ansatz zu nehmen,
oder etwa alle neun freien Parameter K;, ¢+ = 0, ..., 8 zu bestimmen. Vielmehr
ist das Vorgehen praktischen Erwagungen anzupassen. Das weitere Vorgehen
ist unabhéngig von der genauen Form des Ansatzes. Durch Auflésen von GI.
(2.15) nach A und Ersetzen von E.z mit ER" des Kalibriermaterials ergibt
sich folgende Gleichung:

T 52

A= 1L (R (2.46)
Bei einem konventionellen Indenter existiert zu jedem kompletten Mess-
vorgang, bestehend aus Be- und Entlastungsphase, eine maximale Kontakt-
tiefe he max und die Steigung am Beginn der Entlastungsphase S(hemax). Da
alle Koeffizienten K; lineare Faktoren in A sind, wird das Minimum der Feh-
lerquadrate als geeignete Zielfunktion gewédhlt. Dadurch reduziert sich die
Suche nach optimalen Parametern K;, i = 0, ..., 8 auf eine lineare Regression

wie folgt.

20In [56] ist der rechte Teil der Gl. (2.45) ohne die Summenformel angegeben, wobei
Ky durch den Wert 24,5 fiir die ideale Form des Diamanten ersetzt ist. In [55] ist K
als zusétzlicher Freiwert aufgenommen worden und die nicht konsistente Summenformel
Zi:o K,(he)?>~" angegeben. Diese ist hier konsistent zum rechten Teil der Gleichung
ersetzt worden.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Sei der rechte Teil von Gl. (2.46) fiir einen Messpunkt j aus m Messpunk-
ten mit y; bezeichnet und der Funktionswert der zugehdrigen Fléchenfunk-
tion mit A;. Der n-zeilige Vektor der Koeffizienten K ist k und der Vektor
der Flachen A ist a. Die Flidche A ldsst sich dann als

A =1l -k (2.47)
schreiben und der Vektor der Flachen als
C A T T
A2 f; KO
B B o K,
a=— AT Fk = ij (2.48)
Kny
| A | | ]

Spezialisiert bzgl. Gl. (2.45) wire f ein f-zeiliger Vektor mit f;1(he1) = h2,
fj’g(hc,g) = hc’g Uusw.

Aus der Forderung nach dem Minimum des Fehlerquadrates resultiert die
notwendige Bedingung fiir das Vorliegen eines Extremums, namlich:

0

o 2 (W5 = Aj(Ko, Ko, o, Kna)) = 0,

M

1
mit i =0,1,....,.n—1, und m > n. (2.49)

J

Gl. (2.49) wird in Matrix-Vektor-Notation iiberfiihrt:

Vi ((y —Fk)'(y — Fk)) = 2F'Fk — 2F 'y = 0. (2.50)
Die Losung von Gl. (2.50) ergibt

F'Fk = F'y, (2.51)
was nach k aufgelost wird:

k= (F'F) ' FTy. (2.52)

Die so erhaltene Losung ist eindeutig, wenn FTF regulir ist, andernfalls
existiert keine Losung. Fiir den Sonderfall m = n gibt es so viele Bestim-
mungsgleichungen wie Unbekannte. Die Losung der Gl. (2.49) ist fiir diesen
Fall identisch mit der Losung des Gleichungssystems y;—A; (Ko, K1, ..., K1)
=0, da F dann quadratisch ist und Gl. (2.52) zu k = F~'y degeneriert.

Unabhingig davon, dass ggf. fiir schlecht konditionierte FTF ein geeig-
netes Losungsverfahren benotigt wird, kann es wegen der grofsen Spanne der
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Eingangswerte und der grofen Unterschiede bei den Potenzen des Ansatzes
zu numerischen Problemen beim Invertieren kommen. Dieses Problem kann
dadurch beseitigt werden, dass die Grofse h. verschoben und skaliert wird.
Der Nachteil besteht darin, dass Werte fiir h. erst in das normierte System
(fiir das die Koeflizienten K bestimmt wurden) transformiert werden miissen,
bevor die Flachenfunktion mit den gefundenen Lsungen fiir die Koeffizienten
ausgewertet werden kann.

Der Vorteil der soeben beschriebenen Methode aus [55| gegeniiber der
im néchsten Abschnitt erlduterten Methode aus der ersten Veroffentlichung
von OLIVER und PHARR [56] liegt in der Entkopplung der Bestimmung der
Rahmennachgiebigkeit von der Bestimmung der Flachenfunktion. Diese Vor-
gehensweise entspricht Verfahren A3.1 in DIN EN ISO 14577 Teil 4, [26].

2.4.2 TIterative Ermittlung der Flachenfunktion und der
Nachgiebigkeit

In [56] wurde ein iteratives Verfahren zur Bestimmung der Rahmennachgie-
bigkeit und der Fldchenfunktion vorgeschlagen. Die Problemstellung resul-
tiert aus der Kopplung zweier Gleichungen durch die unbekannten Koeffi-
zienten K; in A(h.) nach GIl.(2.45). Ausgehend von Gl. (2.41) kénnte die
Nachgiebigkeit C; bestimmt werden, wenn A(h.) bekannt wére, in dem C
(also die unkorrigierte Grofe 1/s+) iiber A(h.)~"/? aufgetragen wiirde. Der
Schnittpunkt mit der C-Achse wire dann Cy. Wegen /s = C' — C konnte
dann Gl. (2.46) verwendet werden, um mittels Regression die Koeflizienten
fiir A(h.) zu bestimmen.

Abgesehen davon, dass die Flachenfunktion nicht bekannt ist, kann auch
formal die Kontakttiefe nicht bestimmt werden, da die Korrektur fiir die ge-
messene Eindringtiefe nicht bekannt ist. Vorgeschlagen wird in einem ersten
Schritt die Nachgiebigkeit aus den unkorrigierten Wegdaten zu bestimmen
und dann unter Annahme einer idealen Diamantengeometrie die Koeffizien-
ten fiir A(h.). Dieser iterative Prozess wird solange wiederholt, bis sich die
Koefhizienten nicht mehr édndern.

Das iterative Vorgehen ist prinzipiell mit dem Risiko behaftet, dass die
gefundene Losung vom Startwert abhédngt, zum anderen ist die Konvergenz
nicht sichergestellt. Diese Probleme umgeht man durch Verwendung des zu-
erst beschriebenen, neueren Verfahrens, wobei die Verwendung auf spitze
bzw. im Verhéltnis zur Eindringtiefe schwach verrundete Priifkorper be-
schrankt ist.

Beiden Verfahren gemeinsam ist noch ein weiteres Problem, das durch den
hohen Polynomansatz fiir die Flachenfunktion verursacht wird: ndmlich das
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Oszillieren der Fldchenfunktion. Beide Ansétze konnen nicht sicherstellen,
dass A(h¢) in dem Gebiet [Aemin, P max], in dem die Daten fiir die Regression
vorliegen, streng monoton verlduft. Vielmehr muss man damit rechnen, dass
es bei einem erhohten Grad an Ansatzfunktionen und wenigen Messpunkten,
also einer verminderten Uberbestimmtheit, zum Oszillieren kommt.

Rein formal betrachtet, muss die erhaltene Losung fiir die Fliachenfunkti-
on dahingehend untersucht werden, ob sie im relevanten Bereich lokale Extre-
ma enthélt. Dazu bietet sich an, die ermittelten Koeffizienten in die Ableitung
der Flachenfunktion nach der Kontakttiefe

dA -1 1—n
= > 2K (k) (2.53)
¢ n=0

einzusetzen und numerisch ihre Nullstellen zu bestimmen. Fiir den Fall eines
lokalen Extremas innerhalb des relevanten Bereiches, muss entweder ein An-
satz geringeren Grades gewahlt werden oder eine restringierte Losung gesucht
werden.

Restringierte Losungen, die die Forderung K; > 0 erfiillen, oszillieren
nicht, da d4/dn. dann nur aus positiven Summanden besteht. Dieses restriktive
Vorgehen hat allerdings den Nachteil, dass die Beschrankung strenger als
notwendig ist und bessere Losungen im Sinne des Minimalproblems nicht
zur Konkurrenz zugelassen sind.

Abb. 2.12 zeigt die Ermittlung der Rahmennachgiebigkeit C; nach GI.
(2.42) anhand von Kalibriermessungen an einem Quarz (fused silica). Die
sechs Serien (wie zuvor fiir Abb. 2.11) von jeweils zehn Messungen haben alle
dieselben nominellen Eindringtiefen und unterschiedliche Haltezeiten. Es ist
zu erkennen, dass die Streuung mit zunehmender Kontakttiefe abnimmt und
sich die Nachgiebigkeit bei ca. in 1 2% einpendelt. Offensichtlich wére es im
Falle der hier abgebildeten Messwerte giinstiger gewesen, weitere Messungen
mit grokeren Eindringtiefen (und entsprechend gréfseren Kréften) vorzuneh-
men.

Im Gegensatz zu Abb. 2.11 kommen die Datenpunkte jetzt in umgekehrter
Reihenfolge zu liegen: Sie sind in der Horizontalen von links nach rechts
,vertauscht”. Die Streuung in Abb. 2.12 ist fiir kleine Kontakttiefen und somit
kleine Kréafte grofs. Zum einen ist der relative Fehler bei der Messung der
Kraft grofser, zum anderen ist fiir die Ermittlung der Nachgiebigkeit die ideale
Priifkorpergeometrie zugrunde gelegt worden, die bei kleinen Eindringtiefen
deutlich von der realen abweicht.
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Abbildung 2.12: Ermittlung der Rahmennachgiebigkeit Cf anhand von Kali-
briermessungen an einem Quarz (fused silica)

Nachfolgend wird die jetzt bekannte Rahmennachgiebigkeit dazu genutzt,
die Diamantengeometrie nach Gl. (2.46) zu bestimmen. In Abb. 2.13 ist die
Fléachenfunktion iiber die Kontakttiefe aufgetragen. Fiir einen ideal spitzen
Diamanten ergibe sich eine durch den Ursprung verlaufende rein quadrati-
sche Funktion. Die ausgewahlte Messreihe besteht aus zehn Einzelmessungen.
Es sind Anpassungen von Flachenfunktionen unterschiedlicher Ordnungen
vorgenommen worden. Neben einem Polynom zweiten Grades ist Gl. (2.45)
mit m = 2 bis m = 4 angepasst worden. Alle Ansétze weisen innerhalb des
Intervalls [60 nm; 450 nm] keine (erkennbaren) Extrema auf, allerdings diirfen
die gefundenen Losungen nicht zur Extrapolation herangezogen werden.
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Abbildung 2.13: Ermittlung der Fldchenfunktion A(h.) bei bekannter Rahmen-
nachgiebigkeit C't mittels verschiedener Ansétze

Zuséatzlich werden jetzt, wie in Abb. 2.14 dargestellt, versuchsweise auch
noch weitere Messwerte mit aufgenommen und Ansétze hoherer Ordnung ver-
wendet. Es stehen jetzt insgesamt 60 Datenpunkte zur Verfiigung, die aber
zum groffen Teil Redundanzen aufweisen, da alle Versuche mit denselben
nominellen Solleindringtiefen durchgefiihrt wurden. Davon abgesehen, dass
zwei der vier Losungen schlecht konditioniert sind und deshalb wahrschein-
lich nur eine geringe Genauigkeit aufweisen, treten auch hier keine lokalen
Minima auf. Auferhalb des Intervalls der Messdaten darf auch hier nicht
extrapoliert werden. Es ist offensichtlich, dass die Abweichungen von einem
Polynom zweiten Grades fiir eine zunehmende Anzahl von Freiwerten nach
dem letztem Messwert immer starker werden.
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Abbildung 2.14: Ermittlung der Flachenfunktion A(h.) fiir mehrere Messreihen
gleichzeitig unter Verwendung von Ansatzfunktionen mit sechs
bis acht Koeffizienten

Die Kalibriermessung sollte, um die Fldchenfunktion moglichst genau zu
bestimmen, also so durchgefiihrt werden, dass die Kontakttiefe wahrend der
Kalibriermessung das gesamte Intervall abdeckt, das auch spéater zum Messen
genutzt werden soll. Die Kalibrierung sollte mehr als die zehn hier verwende-
ten Punkte enthalten und die Punkte sollten moglichst gleichméfig iiber das
gesamte Intervall verteilt sein. Aufserdem sollte die Messreihe auch noch eini-
ge Messungen bei deutlich groferen Kréiften (bzw. Kontakttiefen) enthalten,
um die Nachgiebigkeit sicher bestimmen zu kénnen.

Zuséatzlich muss die erhaltene Flachenfunktion dahingehend kontrolliert
werden, dass sie auch in der Darstellung A(h.)'/? ohne Oszillieren verliuft.
Die Darstellung A(h.)'/? reagiert deutlich empfindlicher auf Abweichungen
gegeniiber der idealerweise geltenden Proportionalitit A ~ h.2. Die Kon-
trolle ist wichtig, da der Term A(h.)'/? bei einer spiteren Bestimmung des
E-Moduls an einer zu messenden Materialprobe in Gl. (2.15) verwendet wird
und die Auswertung einer einwandfreien Messung durch die in der Wurzeldar-
stellung oszillierende Flachenfunktion verfalscht wiirde.

In der Praxis wird fiir den vorhandenen Indenter NanoTest der Firma
Muicro Materials Ltd., UK ein Polynom zweiten Grades verwendet, da dieses
auch mit wenigen Messpunkten zuverldssig bestimmt werden kann.

Bereits in ihrer Verdffentlichung [56] aus dem Jahre 1992 verwendeten
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OLIVER und PHARR einen Indenter, der die Méglichkeit der kontinuierlichen
Steifigkeitsmessung (CSM) aufwies. Zusammen mit der sehr viel héheren
Aufzeichnungsdichte moderner Geréte wie des Nanoindenters XP der Firma
MTS besteht eine einzige Kalibriermessung typischerweise aus mehr als 1000
Punkten. So ist es moglich, Ansédtze hohen Grades zu verwenden, um die
Flachenfunktion zu beschreiben, die wie oben bereits erlautert, wegen 1/s =
1/s* — 1/cy nach Gl. (2.46) bestimmt werden kann. Prinzipiell eréffnet diese
groke Menge an Daten auch die Moglichkeit, ein kompliziertes Modell fiir
die Nachgiebigkeit zu verwenden, das dann z.B. C;(F') = éﬂl + F éf’g lauten
konnte.

2.5 Betrachtung wichtiger Grofsien der Inden-
tation unter Nutzung der Ergebnisse der
Dimensionsanalyse

2.5.1 Linear elastisch-ideal plastisches Material

Fiir die zuerst betrachteten Simulationen dieses Abschnitts gilt, da sie ein
elastisch-ideal plastisches Material verwenden, dass sie wie im vorhergehen-
den Abschnitt erlautert bzgl. ihrer Materialeigenschaften allein iiber das Ver-
héltnis ov/E und die Querkontraktionszahl charakterisiert werden kénnen.
Die Querkontraktionszahl wird mit v = 0, 3 fiir alle Simulationen dieses Ab-
schnitts festgelegt.

Allen Simulationen dieses Abschnitts 2.5 liegt ein Modell analog dem in
Abb. 3.1 und 3.2 in Abschnitt 3.1 gezeigten und dort erlduterten zugrun-
de. Das hier fiir die Vergleichsrechnungen verwendete Modell des zu inden-
tierenden Materials hat ebenfalls einen Radius und eine Hohe von 250 pym.
Die grofste Elementkantenldange betragt ebenfalls 31,25 um. Allerdings ist die
380 Elemente enthaltende Oberflaiche der Kontaktzone mit 15,26 nm Kan-
tenlange deutlich feiner vernetzt, so dass das gesamte Modell 11115 Knoten
enthélt. Alle Simulationen werden weggesteuert mit einer maximalen totalen
Eindringtiefe von 1,5 um ausgefiihrt, so dass die fein diskretisierte Kontakt-
zone im Falle der ,weichsten“ Parameterkombinationen infolge Bildung eines
Aufwurfes gerade voll ausgeschopft wird.

Das Verwenden einer extrem kurzen Kantenldnge in der Kontaktzone ist
fiir die Bestimmung der Kontakttiefe aus den Kontaktdaten und der aus
dieser bestimmten Kontaktfliche essentiell, da die Grofse nur an den Stel-
len, die durch einen Knoten diskretisiert sind, bestimmt werden kann. D.h.,
wenn man das Einsinken bzw. Aufwerfen der Kontaktzone aufser Betracht
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liisst, kann die Anderung der Kontakttiefe nur in Abstinden der totalen Tiefe
von Ahy = 1526nm/e50, = 5, 5 nm erfasst werden. Die Kantenldngen kénnen
allerdings nicht beliebig klein gewahlt werden: Zum einen erhéht sich der
Rechenzeitbedarf erheblich, zum anderen ist das Verhéltnis zwischen grofs-
ter und kleinster Kantenldnge, das hier immerhin 2000 betrégt, durch die
Rechengenauigkeit begrenzt.

Abb. 2.15 zeigt die Bestimmung der ,wahren* Kontakttiefe?! hX*M aus den
Kontaktdaten, die nur knotenweise ermittelt werden kénnen, bei maximaler
Last anhand eines elastisch-ideal plastischen Materials mit ov/g = 1073, Das
Material bildet am Rand einen deutlich sichtbaren Aufwurf. Die Kontakt-

tiefe betrigt h'*M = 1,85 ym, withrend die totale Eindringtiefe h = 1,5 um
betrégt.
m e
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Abbildung 2.15: Bestimmung der ,wahren Kontakttiefe hCFEM und des zugeho-
rigen Kontaktradius r. aus den Kontaktdaten

Nach Gl. (2.32) muss die normierte Kontakttiefe, aufgetragen iiber die
normierte Eindringtiefe, eine Gerade sein, deren Steigung u. a. von dem Ver-
héltnis ov/r abhéngt. Aus FE-Analysen fiir elastisch-ideal plastisches Mate-
rial sind fiir jedes Inkrement die Kontakttiefe hf*™ und die Eindringtiefe h
extrahiert worden. Abb. 2.16 bestétigt das Resultat der Dimensionsanalyse
und die zu erwartende Vermutung, dass die Steigung mit zunehmendem °v/E
kleiner wird.

2Tn den nachfolgenden Ausfiihrungen und Diagrammen (mit normierten Kontakttiefen)
ist mit ,wahrer* Kontakttiefe oder Kontakttiefe aus FE-Rechnungen hY*M gemeint. Diese
ist dann gemeinsam mit der nach OLIVER und PHARR ermittelten Kontakttiefe auf jeweils
einer Achse aufgetragen, die lediglich die Bezeichnung h. tragt.
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Abbildung 2.16: Linearer Zusammenhang zwischen der normierten Kontakttiefe
und der normierten Eindringtiefe

Aus FE-Analysen ist es moglich, die Kontakttiefe auf zwei verschiedenen
Wegen auszuwerten. Zum einen kann die ,wahre* Kontakttiefe eines jeden
Inkrementes aus den Kontaktdaten ermittelt werden, indem aus der Menge
aller aktuell am Diamanten anliegenden Knoten der héchste gesucht und sei-
ne Position bestimmt wird. Zum anderen kénnen die Kraft-Weg-Daten nach
Gl (2.17) bis Gl. (2.23) ausgewertet werden, genauso, wie es beispielsweise
von der Analysesoftware eines Indenters gemacht wird.

Abb. 2.17 zeigt fiir ein elastisch-ideal plastisches Material den Verlauf der
normierten Kontakttiefen, aufgetragen iiber ov/k. Die normierte Kontakttiefe
he/hmax steigt fiir kleiner werdende ov/E immer weiter an, wihrend die Diffe-
renz zwischen beiden Verldufen immer grofer wird. Fiir Werte ov/p < 14-1073
kann man ablesen, dass fiir die aus den Kontaktdaten gewonnene normierte
Kontakttiefe immer he/hm. > 1 gilt. Dieser Punkt ist insofern von Bedeu-
tung, als dass fe/hm. = 1 der grofte Wert ist, der nach Gl. (2.23) iiberhaupt
erreicht werden kann. Unterhalb ov/p = 14 - 1073 liegt (mit kleiner werden-
dem ov/E) ein Aufwurf vor, wihrend rechnerisch bei der Ermittlung aus der
Entlastungssteigung immer das Vorliegen eines Einsinkens unterstellt wird.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

Ein in grofen Mengen umgesetzter Stahl wie der nach DIN EN 10025, [27],
bezeichnete Baustahl $235JR+AR?? kommt mit 235 ;.7 /210000 N =1,1.107°
auf einen niedrigen Wert fiir ov/e und die zu erwartenden Abweichungen zu
der aus einer Messung bestimmten Kontakttiefe ist dann gro. Umgekehrt er-
halt man fiir Quarz (fused silica) sehr hohe Werte ov/e. Um das Verhéltnis zu
bestimmen, muss die Fliegrenze abgeschitzt werden. Man erhélt, wenn mit
den Werten fiir Quarz aus [56] die Naherung oy &~ 3H nach |69]** angesetzt
wird: 8800 ﬁ/i”/noooﬁ = 40,7 - 1073. Diese Abschiitzung stimmt sehr gut
mit dem weiter unten in Abb. (2.18) dargestellten Verlauf der berechneten
Hérte H(ov/E) iiberein, wo man H(°v/E = 40) ~ 8800 N/mm? ablesen kann.
Aus Abb. 2.17 ist auch sofort ersichtlich, warum Quarz das zum Kalibrieren
bevorzugte Material ist: Die beiden nach verschiedenen Verfahren ermittel-
ten Kontakttiefen liegen dort sehr dicht beieinander, da das Material keinen
Aufwurf bildet.

1.4— — T
i ——Kontakttiefe aus FEM ]
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Abbildung 2.17: Vergleich der Kontakttiefen nach herkémmlichen Vorschriften
und mittels Kontaktdaten aus der FEM

An dieser Stelle soll der Einfluss der fehlerhaft ermittelten Kontakttiefe,
die die Grundlage weiterer auszuweisender Groken darstellt, auf Harte und

ZFriihere Bezeichnung nach DIN 17100 ist St 37-2 wobei die Streckgrenze 240 N/mm?
betragt.

23Dieses Verhiltnis ist dort allerdings fiir die Indentation von Metallen beobachtet wor-
den.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

nachfolgend auf den E-Modul analysiert werden. Dazu wird die Harte H™?,
analog zu der Vorgehensweise wie dieses die Analysesoftware eines Indenters
tate, nach Gl (2.1) und GIl. (2.23) ermittelt und gegeniiber der aus den
Kontaktdaten der Simulation gewonnenen Hirte HY™M aufgetragen. Abb.
2.18 zeigt, dass (zumindest fiir das hier angenommene Materialmodell) die
Héarte generell tiberschatzt wird.
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Abbildung 2.18: Vergleich der Harte nach herkémmlichen Vorschriften und mit-
tels Kontaktdaten aus der FEM

In Abb. 2.19 sind die Daten aus Abb. 2.18 als prozentuale Abweichung
von H™® gegeniiber H*™M aufgetragen. Da die Hiirte quadratisch mit der (ab-
weichend) ermittelten Kontakttiefe zusammenhéngt, wirkt sich die in Abb.
2.17 dargestellte Diskrepanz hier besonders stark aus und kann bis zu iiber
60% betragen.
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Abbildung 2.19: Relative Abweichung der traditionell bestimmten Hérte gegen-
iiber ihrer Definition

In [69] wird fiir Metalle das Verhéltnis #/s, &~ 3 angegeben, wobei die
Kontaktflache allerdings durch Vermessen des Eindruckes gewonnen wurde.
Hier soll der Frage nachgegangen werden, ob das Verhiltnis von Hérte zu
Fliekspannung /s, konstant ist. Wieder ergeben sich zwei Méglichkeiten der
Auswertung.

Wihrend das Verhéltnis #"*/o, fiir die traditionell ermittelte Harte mit
zunehmenden 9v/E von 4,2 bis auf 2,5 abfillt, bewegt sich der aus den Kon-
taktdaten ermittelte Wert #"*" /o, nur in einem kleinen Intervall und fillt mit
zunehmenden ov/E lediglich von 2,6 auf 2,2 . In dem fiir Metalle relevanten
Bereich von 1-1072 (1,1-107? fiir Baustahl S235JR+AR mit o, = 240 N/mm?
bzw. 1,7 - 107° fiir S355J2+N?** mit oy = 360 N/mm? nach [24], Teil 1) bis
11-1073 (mit oy = 2400 N/mm? nach [9]) fiir Walzlagerstihle liegt #* /oy bei
konstant 2, 6.

D. h., falls die Kontakttiefe richtig bestimmt wird und man den E-Modul
kennt, weist die Hirte, hier représentiert durch H"*™ fiir ein nicht verfes-
tigendes Material eine sehr gute und einfach auszuwertende Korrelation mit
der Fliekspannung auf, weswegen sich die Héartepriifung gerade zur Quali-
tatssicherung in der Metallverarbeitung eignet.

2 Frithere Bezeichnung nach DIN 17100 ist St 52-3 wobei die Streckgrenze 360 N/mm?
betréagt.
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Abbildung 2.20: Zusammenhang der unterschiedlich berechneten Harten mit der
Flielspannung

Gl. (2.15) wird, wenn sie nach E.z umgestellt ist, verwendet, um mittels
Gl. (2.13) den E-Modul zu bestimmen, wobei die in der ersten Gleichung be-
notigte, im Kontakt stehende Flédche aus der Kontakttiefe h. ermittelt wird,
so dass der Fehler aus der Kontakttiefe auch Einfluss auf den zu bestimmen-
den E-Modul hat.

In dem Diagramm in Abb. 2.21 sind die Abweichungen der E-Moduln
gegeniiber dem den FE-Simulationen zugrunde gelegten nach Gl. (2.15) und
(2.13) angegeben. Zusitzlich werden E-Moduln ermittelt, indem anstelle der
Kontakttiefe nach Gl. (2.23) die Hohe der hochsten Erhebung bei maximaler
Last aus den Kontaktdaten der Simulation ermittelt werden. Aus der Summe
aus h und der héchsten Erhebung tiber die Oberflache unter maximaler Last
wird eine Kontakttiefe h¥*™ bestimmt, die anstelle von h. Eingang in die
Berechnung des E-Moduls findet, wenn unter Last ein Aufwurf vorliegt. Falls
kein Aufwurf vorliegt, sondern ein Einsinken, so wird die Tiefe gegeniiber der
ungestorten Oberfliche gemessen, also hYEM = .

Es ist zu erkennen, dass diese Vorgehensweise bis ov/r = 20 - 1073 bes-
sere Ergebnisse erzielt als die Bestimmung der Kontakttiefe aus der Entlas-
tungssteigung. Obwohl der letzte Wert, bei dem ein Aufwurf auftritt, bei
oy/p = 12,5 - 1073 liegt und ab ov/e = 15 - 1072 ein Einsinken eintritt, so
wird man im Zweifelsfall einen Aufwurf unterstellen und dann immer noch
ein besseres Ergebnis erhalten.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

In [55] wird auch der Aspekt aufgegriffen, dass eine Indentation, die einen
Aufwurf hervorruft, den ermittelten E-Modul verfilscht. Fiir den Fall, dass
das Verhéltnis nt/hn.. > 0,7 ist, wird eine Verfahrensweise vorgeschlagen,
die auf der Auswertung der wihrend der Indentation verrichteten elastischen
Arbeit beruht. Vorschldge zur Verwendung von Energieformulierungen zur
Bestimmung von E-Moduln aus Indentationen sind bereits 1981 in [61] und
[62] veroffentlicht worden.
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Abbildung 2.21: Relative Abweichung des E-Moduls bei Auswertung nach
OLIVER und PHARR und mittels Konturdaten beim Auftreten
eines Aufwurfes gegeniiber der FEM

In dem in [16] verdffentlichten Beitrag wird die mittragende Wirkung des
am Rande des Indents aufgeworfenen Materials in Frage gestellt?>. Um dieser
Frage nachzugehen, wird in Abb. 2.22 die auf die ermittelte Harte normierte
Kontaktspannung unter dem Diamanten iiber dem normierten Radius "/rc max
des im Kontakt befindlichen Bereiches aufgetragen. Die Harte H¥*M ist mit
der ,wahren“ Kontaktfliche aus den Kontaktdaten der Simulation ermittelt
worden und stellt deswegen die mittlere Kontaktspannung dar. Der Uber-
sichtlichkeit halber sind nur ausgewéhlte Kennlinien aufgetragen.

Fiir ov/e = 1-107% und ov/ = 10 - 1073 liegt ein Aufwerfen vor, wih-
rend fiir ov/6 = 251072 und °v/& = 50 - 1072 ein Einsinken auftritt. Infolge
der bei der Simulation in der Nédhe der Spitze des Konus auftretenden stark

25Geite 95: ,,The importance of the piled up material around the indent is questionable.”
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

verzerrten Elemente, kommt es zu Unstetigkeiten im Spannungsverlauf. Der
betroffene Bereich und die Hohe der Spriinge sind umso grofser, je kleiner
das Verhéltnis ov/E wird, weswegen der Verlauf durch ein gleitendes arithme-
tisches Mittel iiber fiinf Punkte geglattet wird. Man erkennt an den beiden
Verldufen fiir den Fall eines Aufwerfens, dass bis an den Rand 7¢/rcma.x &= 1
eine deutliche mittragende Wirkung vorliegt. Die hier nicht dargestellten Ver-
liufe fiir Verhéltnisse ov/E zwischen 1-1073 und 10-1073 liegen innerhalb des
Bereiches, der durch die beiden Kennlinien der extremalen Verhéltnisse ov/E
aufgespannt wird.

Die Kennlinie fiir ov/g = 50 - 1073 weist qualitativ fiir 7¢/rcmax & 1 bereits
den fiir rein elastisches Verhalten typischen arccosh-Verlauf der Naherung
nach [44]%¢ auf 7.

Dieser bereits geglattete Verlauf der Kontaktspannungen mit seinen Spriin-
gen im Bereich der Spitze skizziert eines der wesentlichen Probleme der FE-
Simulationen fiir spitze Indenter, ndmlich die unzureichende Abbildung der
Knotenverschiebungen, Elementverzerrungen und auch der Kontaktspannun-
gen fiir nicht verfestigende Materialien.
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Abbildung 2.22: Verlauf der mittleren Kontaktspannungen iiber den normierten
Kontaktradius 7c/re max

26Gl. (5.11) auf Seite 113 bzw. Diagramm 5.2a auf Seite 112

2"Die Spannungssingularitiit bei 7¢/re ma = 0 tritt bei der FE-Losung fiir das elastisch-
plastische Problem natiirlich nicht auf.
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2 Verifikation klassischer Auswertungsverfahren

2.5.2 Linear verfestigendes Material

Das zuvor beschriebene linear elastisch-ideal plastische Materialverhalten ist
zwar als Werkstoffmodell im konstruktiven Bereich weit verbreitet (z.B. [24]),
da es eine Annahme darstellt, die fiir viele Félle eine konservative Bemessung
sicherstellt. Dieses Materialverhalten unterschatzt aber die Belastbarkeit vie-
ler wirklicher Werkstoffe im Bereich moderater Dehnungen erheblich. Deshalb
wird hier ein weiteres Werkstoffmodell betrachtet, bei dem unterstellt wird,
dass, wie in Abb. 2.23 dargestellt, die Spannung im Werkstoff nach einset-
zendem FlieRen bis zum Erreichen einer plastischen Dehnung von eP' = 10%
auf das doppelte der initialen Flieflspannung ansteigt.

O‘ A

»
»

l—10% &

Abbildung 2.23: Linear verfestigendes, elastisch-plastisches Materialmodell, das
bis eP! = 10% auf das doppelte der initialen FlieRspannung
ansteigt.

Geméf Gl. (2.31) kann auch hier eine Verallgemeinerung der Darstellung
durch Normierung auf ov/E erreicht werden.

Wihrend nach Abb. 2.17 fiir kleine ov/E Abweichungen bis 28% der Kon-
takttiefe entstehen, gibt es nach dem entsprechenden Diagramm in Abb. 2.24
nur noch Fehler von hochstens 12%, wodurch die Abweichungen aller von
der Kontakttiefe abhéngenden Werte jetzt auch wesentlich geringer ausfallen
sollten. Die beiden Graphen laufen schon fiir vergleichsweise kleine ov/E auf
einander zu, und ihre Abweichung voneinander ist bereits bei ov/E = 10-1073
kleiner als sie fiir das nicht verfestigende Material im gesamten Intervall von
oy/p =1-1072 bis 50 - 10~ wird.
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Abbildung 2.24: Vergleich der Kontakttiefen nach herkémmlichen Vorschriften
und mittels Kontaktdaten aus der FE-Rechnung fiir ein linear
verfestigendes Material
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Abbildung 2.25: Relative Abweichung der traditionell bestimmten Hérte gegen-
iiber ihrer Definition fiir ein linear verfestigendes Material
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Wie in Abb. 2.25 dargestellt, betrigt die Abweichung der Hérte fiir kleine
ov/E nur noch 26% statt 63%.

Abb. 2.26 zeigt den Quotienten #"*"/, von Hérte zur (initialen) Fliek-
spannung als Funktion der normierten Fliefspannung ov/r . Die Verldufe
der Hirten H"* und H¥™™ konvergieren fiir zunehmende ov/E gegeneinander
und sind ab ov/E > 15-1073 deckungsgleich. Auffillig ist, dass das Verhiltnis
HYEM /5 jetzt deutlich mit zunehmendem ov/k abfillt. D.h., selbst wenn es
einem gelange, bei einer Indentation die wirkliche Kontaktflache zu bestim-
men und mittels derer die ,wahre* Hirte H"*™, so wire ein Riickschluss auf
die Fliefspannung nur moglich, wenn zusétzlich auch eine Aussage iiber die
Verfestigungsfunktion gemacht werden konnte.

6

H/oc

0 10 0 . 30 40 50
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Abbildung 2.26: Zusammenhang der unterschiedlich berechneten Harten mit der
Fliefsspannung fiir ein linear verfestigendes Material

Abb. 2.27 zeigt die relative Abweichung beim E-Modul als Funktion der
normierten Fliefsspannung. Diese betragt fiir das vorliegende Materialmodell
im Vergleich mit Abb. 2.21 nunmehr 16%. Auch ist der Bereich, innerhalb
dessen ein Aufwerfen auftritt, von ov/p < 12,5 - 1073 auf ov/p < 51073
geschrumpft. Weiterhin ist es aber glinstiger ist, bei auftretendem Aufwurf
dessen Hohe zur Berechnung der Kontakttiefe heranzuziehen, als das Verfah-
ren nach OLIVER und PHARR zu verwenden.
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Abbildung 2.27: Relative Abweichung des E-Moduls bei Auswertung nach OLI-
VER und PHARR und mittels Konturdaten beim Auftreten eines
Aufwurfs (pile-up) gegeniiber der FE-Rechnung fiir ein linear
verfestigendes Material

2.5.3 Auswirkungen des Werkstoffmodells auf die zu er-
mittelnden Kenngrofien

Aus den betrachteten Simulationen kann geschlossen werden, dass die Verfes-
tigungseigenschaften des zu charakterisierenden Materials einen grofsen Ein-
fluss auf die Genauigkeit des ermittelten E-Moduls und die Harte haben. Das
angenommene Werkstoffmodell ohne Verfestigung stellt einen Extremfall dar
und ist angesichts der grofsen Verformungen, zu denen es im Allgemeinen bei
der Indentation kommt, wenig realistisch. Die festgestellten Abweichungen
fiir das elastisch-ideal plastische Modell stellen den ungiinstigsten Fall dar,
da die meisten wirklichen Stoffe eine fiir die iiblichen Indentationsverfahren
giinstigere Verfestigung aufweisen. Trotzdem ist dieses Modell in der Litera-
tur recht weit verbreitet und findet beispielsweise Eingang in das expanding-
cavity-Modell (siehe auch [41] bzw. [44] und Erlduterung im Abschnitt C.3).

Falls dieses Materialmodell unzureichend sein sollte, stellt sich allerdings
die Frage, ob die fiir ein erweitertes Materialmodell benotigten Materialpara-
meter bestimmt werden konnen. Die in dieser Arbeit fiir die Identifikation ver-
wendeten Modelle werden in den Abschnitten 3.2.2 bis 3.2.6 dargestellt. Der
Frage nach der Bestimmbarkeit weiterer Parameter wird dann in Abschnitt
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3.5.2 nachgegangen. Auf der anderen Seite stellt die starke Verfestigung des
zweiten, bilinearen Materialmodells das entgegengesetzte Extrem dar: Die
meisten Materialien werden weniger stark verfestigen. Insofern représentie-
ren die beiden Modelle die Grenzfille der zu erwartenden Abweichungen.

2.5.4 Auswirkungen einer fehlerhaft bestimmten Rah-
mennachgiebigkeit

Fiir die Bestimmung des Einflusses einer fehlerhaft bestimmten Rahmennach-
giebigkeit wird eine synthetische Last-Weg-Kurve ermittelt und dafiir ein
elastisch-ideal plastisches Materialverhalten angenommen. Als Kenndaten,
die ein Quarz (fused silica) charakterisieren sollen, werden E = 72000 N/mm?,
oy = 3000 N/mm? und v = 0,17 verwendet, wobei die Fliefgrenze wie bereits
erlautert aus der Harte abgeschatzt wurde.

Wie zuvor durch den Vergleich mit den Simulationen festgestellt, hat
Quarz die Eigenschaft, dass es einen einsinkenden Rand ausbildet und die
Auswertung nach OLIVER und PHARR liefert fir die Harte H"® und den
E-Modul eine sehr gute Ubereinstimmung. Da dieses Material fiir die Aus-
wertemethode besonders geeignet ist, wird es zur ndheren Betrachtung her-
angezogen.

Der Entlastungsvorgang einer fiir eine vorgegebene maximale Eindringtie-
fe ermittelten synthetischen Last-Weg-Kurve kann unter Verwendung einer
Modifikation von Gl. (2.34) fiir jede maximale Eindringtiefe A,y bzw. ma-
ximale Kraft F,,, skaliert werden. Da die beiden GroRen geméif Gl. (2.28)%
quadratisch zusammenhéngen, darf fiir jeden Berechnungsschritt nur eine frei
gewahlt werden, hier ist das Fj ..

Die numerische Simulation liefert eine Folge von n Paaren (hRef; FRef),
mit 7 = 1,...,n, wobei hier nur der Entlastungsvorgang beinhaltet sein soll.
Diese Folge enthélt charakteristische Werte, die extra bezeichnet werden: Die
maximale Eindringtiefe AR und die verbleibende Tiefe hl*f. Es wird eine

max
. Ref . .
neue normierte Folge (;ZRT, %) erzeugt und die II-Funktion
max max 1

Ref Ref ot Rt PRSP

el _ e y e e

FEnt - FmaxH(ERefa ) hRef ) hRef 70 ) (254)
max max

bestimmt. Diese kann jetzt fiir beliebige Krafte Fi,.. nach

oy ret PESORR
_ y e e
FEnt - FmaXH(ERef’ v ) hRef ) hRef 79 ) (255)

28Diese Gleichung beschreibt zwar den Belastungsvorgang, liefert damit aber auch den

hier allein bendtigten Zusammenhang Fiax ~ b2, -
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ausgewertet werden. Weiterhin kann mit

Fmax
FRef

max

h = AR (2.56)

die Eindringtiefe skaliert werden. Wenn fiir AR¢f die ausgezeichneten Werte
hﬁgfx oder h?ef eingesetzt werden, so erhalt man hp., oder h¢. Mit Bezug

auf die normierten Eindringtiefen kann mit dem berechneten h,,,, alternativ
auch

hRef

h (2.57)

= @hmax
berechnet werden, so dass man die zugehorige Folge (h; FEnt)i erhalt. Mit
der Beaufschlagung des zusétzlichen Weges durch das Nachgeben von Schaft

und Rahmen ergibt sich in Anlehnung an Gl. (2.14)
h* =h+ ACtFry , (2.58)

womit jetzt die Information iiber die durch die Nachgiebigkeit ,gestorten‘
Rohdaten (h*; Fgp); vorliegt. Da hier nur die aus einer fehlerhaft ermittelten
Nachgiebigkeit entstehenden Wegdifferenzen betrachtet werden, wird hier die
Abweichung der Nachgiebigkeit AC: und nicht die Nachgiebigkeit Ct selber
eingesetzt.

Aus solch einem synthetischen Datensatz von Rohdaten kann nach GI.
(2.16), (2.17), (2.21), und (2.23) die Kontakttiefe bestimmt werden und dann
nach Gl. (2.15) und (2.13) der E-Modul bzw. nach Gl. (2.1) die Harte. Fiir
die Berechnung der Entlastungssteigung und des Exponenten m in Gl. (2.17)
werden nur die oberen 30% der Kraftwerte fiir die Regression verwendet?®.

Die Abweichung der Ergebnisse der Analyse der nach Gl. (2.44) ,gestor-
ten“ Kurve gegeniiber der unbeeinflussten sind in Abb. 2.28 und Abb. 2.29
aufgetragen. Die dem fehlerfreien Verlauf additiv zu tiberlagernde, kraftpro-
portionale Abweichung ist in der schematischen Darstellung Abb. 2.9 der
Indentation durch den Verlauf der Geraden durch den Ursprung skizziert,
demzufolge der Nullpunkt und die Tiefe des verbleibenden Eindruckes hs
unverandert bleiben.

Nach Abb. 2.12 wird der grofte Fehler bei der Ermittlung der Nach-
giebigkeit auf AC; = £0,1 =% geschitzt. Fiir das Intervall der Kraft wird
die maximal vom Indenter NanoTest der Firma Micro Materials Ltd., UK
erreichbare Kraft von 500 mN zugrundegelegt.

29Siehe dazu auch die Erklirung zu Gl. (2.20) in Abschnitt 2.2.
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Wenn die Rahmennachgiebigkeit Ct iiberschitzt wird, also ACt positiv
ist, so werden auch Héarte und E-Modul tiberschéatzt. Die Fehler in der Harte
und dem E-Modul steigen mit zunehmender Kraft an. Fiir die Harte betragt
der grofte Fehler fiir die maximale Priifkraft dem Betrag nach 5% und fiir
den E-Modul ungefahr 9%. Die Verlaufe der Fehler sind dem Vorzeichen nach
nicht symmetrisch, z.B. betrigt der grofte Fehler des E-Moduls bei einer
Kraft von 500 mN fiir ACy = 40,2 &% 15%, wihrend er fir ACy = —0,2 2%
—20% betragt.
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Abbildung 2.28: Einfluss des Fehlers der Rahmennachgiebigkeit auf die zu be-
stimmende Héarte
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Abbildung 2.29: Einfluss des Fehlers der Rahmennachgiebigkeit auf den zu be-
stimmenden E-Modul
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Kapitel 3

Identifikation elastischer,
plastischer und viskoser
Materialparameter mittels
Nanoindentation

3.1 Beschreibung des Indentermodells und der
Vorgehensweise

In diesem Kapitel wird dargestellt, wie die Identifikation elastischer, plas-
tischer und viskoser Materialparameter durch Abgleich von experimentellen
Daten und numerischer Simulation ablauft. Anhand von Daten, die bei der
Indentation einer ausgepragtes Kriechverhalten zeigenden SnAgCu-Legierung
gemessen wurden, wird exemplarisch dargestellt, welche Effekte auftreten
und wie diese bei der Parameteridentifikation beriicksichtigt werden. Die
Messdaten miissen in geeigneter Weise aufbereitet werden, um als Vergleichs-
werte einer numerischen Simulation dienen zu kénnen, die alle mafgebenden
Effekte des Indentationsvorganges abbildet. Die elastischen, plastischen und
viskosen Materialparameter sind die in einer Berechnung zu variierenden Ein-
gangsgrofen, die solange angepasst werden, bis eine gute Ubereinstimmung
der Messdaten und der Simulation erreicht ist.

In der nachfolgenden Beschreibung der Simulation, der Referenzdaten so-
wie der daraus abgeleiteten Zielfunktion wird die Verschiebung gegeniiber der
undeformierten Referenzkonfiguration gemessen und mit u bezeichnet. Somit
beschreibt u die Eindringtiefe analog zu der Grofe h, die in den zuvor dar-
gestellten Gleichungen zur Auswertung von Indentationen verwendet wurde.
Die als reales oder numerisches Experiment mittels FE-Rechnungen gewon-
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nen Daten, an die danach durch den Identifikationsprozess eine moglichst
gute Naherung ermittelt werden sollen, werden durch einen hochgestellten
Index B¢ gekennzeichnet, also z.B. uRef.

Neben der Weggrofe u(t) wird die aufgebrachte Kraft F'(t) zu jedem Zeit-
punkt ¢ benotigt. Die Bedeutung der Rahmennachgiebigkeit fiir die einwand-
freie Ermittlung der Eindringtiefe nimmt mit grofser werdenden Kréften zu.
Modelltechnisch wird Cf als kraftproportionale Grofe berticksichtigt und liegt
fiir die hier verwendete Versuchseinrichtung zwischen 0,9 2% und 1,1 %1.

Die Weggréfe uR°(¢) kann dann aus den Rohdaten als uf*'(t) = h*(t) —
F(t)C; gewonnen werden. Die genaue Bestimmung dieser Korrekturgrofe
ist entscheidend fiir die Verwertbarkeit der ermittelten Weggrofen. In der
Implementierung des Identifikationsprogrammes ist es moglich, unkorrigier-
te Rohdaten h* einzulesen und die Identifikation ggf. mit unterschiedlichen
Rahmensteifigkeiten durchzufiithren, wenn man iiber geschétzte Toleranzen
der ermittelten Rahmensteifigkeiten verfiigt. D.h. die zur Identifikation be-
notigten Daten sind nach der Korrektur der Rahmennachgiebigkeit die Tripel
Kraft, Verschiebung und Zeit. Zu jedem solchem Tripel eines Experiments
wird zu dem vorgegebenen Zeitpunkt und der dann anliegenden Kraft per
Simulation die zugehorige Weggroke bestimmit.

'Der an der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung, (BAM) verwendete In-
denter, dessen Messwerte einer Kugelindentation spéater in dieser Arbeit verwendet werden,
weist lediglich eine Nachgiebigkeit von Cf ~ 0,1 =%, ist also ungeféhr zehnmal steifer.
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Symmetrieachse

J

Hohe 250 pm

R

Radius 250 pm

Abbildung 3.1: Rotationssymmetrisches FE-Modell des konischen Indenters

Symmetrieachse
/ y

Abbildung 3.2: Detailansicht des FE-Modells des Indenters aus Abb. 3.1

Abb. 3.1 zeigt das rotationssymmetrische Modell mit einem Radius und
einer Hohe von 250 yum. Die fiir die Simulationen verwendeten Modelle wer-
den spater entsprechend den experimentellen Gegebenheiten, also vor allem
der Eindringtiefe nach angepasst. Alle Modelle verwenden vollintegrierte, axi-
alsymmetrische Vierknoten-Kontinuumselemente und bestehen aus ca. 1200
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Knoten. Die grofste Elementkantenlédnge betragt 31,25 um. Abb. 3.2 zeigt die
Detaildarstellung der feiner diskretisierten Kontaktzone, wobei die kleinste
Elementkantenldange 15 nm betragt.

Fiir den Kontakt zwischen dem als analytischen Starrkérper modellier-
ten Diamanten und dem deformierbaren Material wird ein master-slave-
Algorithmus verwendet, der die Kontaktbedingung mittels Lagrange-Multi-
plikatoren gewahrleistet [4]. Es wird unterstellt, dass die Materialien wider-
standslos gegeneinander gleiten konnen und Kontaktkréfte somit nur normal
zur Kontaktfliche wirken. Die Knoten auf der Rotationsachse kénnen sich
nur vertikal bewegen, wahrend die Knoten am Boden sich nur horizontal frei
bewegen konnen.

Ob diese Annahme fiir mikroskopische Indentationsvorgédnge richtig ist,
kann nicht gepriift werden, da die bendétigte Grofse ein fiir die Mikroskala
giiltiger Haft- oder Gleitbeiwert wére, der nicht bekannt ist und auch nicht
ohne Weiteres ermittelt werden kann.

Der Verfeinerungsgrad der Kontaktzone stellt einen Kompromiss aus Re-
chenzeitbedarf und Genauigkeitsanforderung dar. Obwohl bei weiterer Verfei-
nerung der Kontaktzone mit Elementen der halben Kantenlange nur relativ
wenige Elemente hinzukommen, nimmt der Rechenzeitbedarf stark zu. Jeder
neue in Kontakt geratende Knoten stellt einen Sprung in der effektiven Stei-
figkeit des Systems dar, so dass sich die Feinheit der Diskretisierung in der
Glattheit der zu bestimmenden Last-Verformungs-Kurve widerspiegelt.

Fiir die Simulation eines Indentationsvorganges gibt es praktisch zwei
Moéglichkeiten: Vorgabe eines Verschiebungs-Zeit-Profiles mit konstanter Ge-
schwindigkeit oder Vorgabe eines Kraft-Zeit-Profiles mit konstanter Belas-
tungsrate. Das Verfolgen eines festgelegten, linearen Kraft-Zeit-Profiles ist
mit den meisten Indentern moglich, aufserdem ist die Kraft die genauer be-
stimmbare Grofe, weswegen fiir die Simulation ein abschnittsweise linearer
Kraft-Zeit-Verlauf implementiert wurde.

Der reale Versuch wird kraftgesteuert durchgefiihrt: Die Kraft steigt mit
der Zeit linear an, wird auf einem Niveau gehalten und fallt dann linear mit
derselben Geschwindigkeit wie in der Belastungsphase bis auf 10% des Maxi-
malwertes wieder ab. Bei Erreichen der Stelle, an der 10% des Maximalwertes
der Kraft vorliegen verweilt die Messung bei diesem Kraftwert und misst den
Einfluss der Temperaturdnderung. Dieser Effekt wird als thermische Drift
bezeichnet. Danach wird vollstdndig entlastet.

Die Messdaten, die wahrend der Bestimmung der thermischen Drift anfal-
len und die nachfolgend beim restlichen Entlasten bestimmten Daten werden
nicht zum Abgleich mit der Simulation herangezogen. Die Simulation soll den
in der Zeit linearen Verlauf der Kraft nachbilden. Beim simulierten Entlas-
ten wird die fiir die oberen 90% des Kraftbereiches des Experimentes, also
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bis zur Bestimmung der thermischen Drift, mafgebende Lastrate verwendet
und danach mit derselben Lastrate weiter bis zum vollstandigen Entlastung
gerechnet. Beispielhaft ist solch ein Verlauf in Abb. 3.3 dargestellt.

i Belasten L Halten Entlasten |
1
F | I 1
5000 k —Referenz -
i Nicht beruicksichtigte Simulation -
i Daten --Simu atloni
4000 - :
zZ
= I
L 3000 | b
2000 1
1000 - 1
O v L L L L L L L L L L L L L L L L L L L L L L L
0 5 10 5 20 25

]
t[s]

Abbildung 3.3: Verlauf der Kraft iiber die Zeit; die vertikalen Linien bezeichnen
die Lastwechsel. Die Phasenwechsel wurden hier durch Inspektion
der protokollierten Messdaten getrennt.

Das Profil, dem die Simulation folgt, 1lasst sich mit Wertepaaren bestehend
aus Zeit und zugehorige Kraft zum Beginn der Phase wie folgt beschreiben:

e Beginn: {0; 0},
e Belasten: {t;; Fgat;}

e Halten: {to; FBeltl} und

e Entlasten: {t3; 0}, mit der Lastrate Foy = —%.
Das Kraft-Zeit-Profil wird also durch die Kenngrofen tq, t, FBel und FEnt
vollstéandig beschrieben. Wie in Abb. 3.3 zu sehen, werden die nominellen,
mittels der Steuerungssoftware des Indenters vorgegebenen, Laststeigerungs-
raten im Versuch nicht zu allen Zeitpunkten exakt eingehalten, insbeson-
dere nicht an den Stellen des Lastwechsels. Das implementierte Schema fiir
die Simulation des Indentationsvorganges unterstellt, dass ein vorgegebenes
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ideales Kraft-Zeit-Profil eingehalten wird. Neben der Tatsache, dass der Ver-
such die Vorgaben nur in einem gewissen Rahmen erfiillt, kommt als weiteres
Problem hinzu, dass beim Wechsel der Lastphase kein neuer Messpunkt ein-
gefiigt wird, weswegen ein Messpunkt auch nicht unbedingt den Ubergang
von einer Lastphase zur néachsten darstellt, also z.B. von ,Belasten” nach
,Halten“. Das Zeitintervall, mit dem die Daten Kraft und Weg aufgezeichnet
werden, kann nicht gedndert werden, so dass es nicht moglich ist, eine hohere
Aufzeichnungsdichte zu erhalten.

Um seitens der Simulation trotzdem mit konstanten Belastungsgeschwin-
digkeiten rechnen zu kénnen, werden ohne Beriicksichtigung der Punkte im
Bereich der Lastwechsel Geraden mittels linearer Regression bestimmt. Die
Schnittpunkte der drei Ausgleichsgeraden werden wie in Abb. 3.4 dargestellt
bestimmt, indem der gesamte Datensatz unter Ausblendung der ,unsiche-
ren” Datenbereiche in drei Segmente zerlegt wird und fiir jedes Segment eine
Gerade bestimmt wird.

5800
I Halten Entlasten
56001 8
5400; \\\ —Referenz

— NN — Simulation
5200~ 7 - -
= Nicht berticksichtigte Ausgleichsgeraden -
350005 Daten l
L 4800- 1
4600+ 8
4400+ 8
4200~ 3
14 15 16 17 18 19

1
t[s]

Abbildung 3.4: Ermittlung der tatsdchlichen Lastraten mittels Ausgleichsgera-
den

Minimiert wird fiir jedes einzelne Segment der Ausdruck

2

o= [F(t) - Rm)]", (3.1)
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wobei fiir die einzelnen F'(t) (formal) die folgenden Ansétze gewédhlt werden:

F(t) = Fgat,t€[0;t] (Belasten), (3.2)
F(t) = Fpa,t € [t1; t2] (Halten) und (3.3)
F(t) = Fgut+ Fy, t € [to; t5] (Entlasten). (3.4)

Die Losung fiir die Bestimmung von Fy, ist das arithmetische Mittel der dem
Intervall zugehorigen Daten. FBel und FEm ergeben sich aus aus der Losung
des Minimums von Gl. 3.1. Aus den Schnittpunkten der Geraden erhélt man
t; und ¢ bzw. aus dem der Entlastungsgeraden mit der Zeitachse t3. Somit
konnte das Kraft-Zeit-Profil durch lineare Regression der Teilprobleme gel6st
werden. Alternativ hétte man die gekoppelten Gleichungen Gl. (3.2), (3.3)
und (3.4) durch ein nichtlineares, iteratives Verfahrens zu lésen.

Die so bestimmten Zeitpunkte und Laststeigerungsraten werden der Si-
mulation zugrunde gelegt. Aufserdem wird der Datensatz mit den experimen-
tellen Rohdaten anhand der ermittelten Zeitpunkte in drei Dateien zerlegt.
Fiir jeden Abschnitt steht ein getrennter Datensatz Tripel Kraft, Verschie-
bung und Zeit {F Ref. g Ref, tRef} zur Verfiigung.

Mit der beschriebenen Vorgehensweise konnen voneinander abweichen-
de Kraft-Zeit-Verlaufe in Referenz und Simulation vermieden werden. Der
Fehler, der auftritt, wenn die einzelnen Phasen einfach durch Inspektion der
Datei der Messdaten ,yon Hand“ getrennt werden, ist insbesondere in der
Entlastungsphase der Abb. 3.3 zu erkennen.

Abb. 3.5 zeigt das Weg-Zeit-Diagramm mit Wegdaten der Referenz und
der Simulation zu einem friihen Iterationsschritt im Identifikationprozess auf-
getragen iiber die Zeit. Der Abschnitt mit dem Entlastungsvorgang ist im
Detail in Abb. 3.6 dargestellt. Weiterhin kann der Abbildung entnommen
werden, dass die elastische Riickstellung (im Falle des hier betrachteten Lo-
tes) lediglich ~ 2% des gesamten Weges ausmacht. Diese Tatsache, die auf
die nur schwach ausgepréigte Verfestigung und das geringe Verhaltnis von
oy/E zurlickzufiihren ist, wird bei der spéteren Formulierung der Zielfunktion
gesondert berticksichtigt.

Bei Betrachtung der beiden Abbildungen féllt auf, dass beim Belastungs-
vorgang die Simulation mit einem ,Rauschen” iiberlagert ist, wahrend im
Detail des Entlastungsvorganges deutlich wird, dass auch die Messwerte mit
einem (kleinen) oszillierenden Messfehler beaufschlagt sind, die Simulation
aber sehr glatt verlauft. Dieser Effekt wird weiter unten noch naher betrach-
tet.
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1.4
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Abbildung 3.5: Weg-Zeit-Diagramm mit Wegdaten der Referenz und der Simu-
lation zu einem friithen Iterationsschritt im Identifikationprozess

1.16 Halten Entlasten 1

1.15F 7

1.141 7

€1.13 8
=

351.12 -

—Referenz

1.11 ---Simulation )

1.1 7

1.09- 7

14 16 18 20 22 24
t[s]
Abbildung 3.6: Detail des Weg-Zeit-Diagramms aus Abb. 3.5 wiahrend des Ent-
lastungsvorganges

Der Kraft-Weg-Verlauf, wie in Abb. 3.7 dargestellt, entsteht durch Eli-
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mination der Zeit aus dem Kraft-Zeit-Diagramm Abb. 3.3 und dem Weg-
Zeit-Diagramm Abb. 3.5. Diese Form der Darstellung ist die gebréuchlichste.
Der Abbildung ist zu entnehmen, dass bei konstanter Last der Weg weiter zu-
nimmt. Dieser zeitabhangige Effekt macht das Kriechen des indentierten Ma-
terials deutlich. Die zuséatzliche Eindringtiefe wahrend der Haltephase macht
ca. 20% der gesamten Eindringtiefe aus. Bei der hier verwendeten Legierung,
deren Hauptbestandteil Sn ist, ist das Kriechen besonders stark ausgeprégt.
Praktisch tritt es jedoch bei allen Nanoindentationen auf: Wahrend der Hal-
tephase nimmt die Eindringtiefe zu.

6000 — Referenz

--- Simulation
5000 -

4000+

3000

F [uN]

2000+

1000 -

0o 02 0.4 0.6 0.8 1 1.2
u [um]

Abbildung 3.7: Kraft-Weg-Diagramm, entstanden durch Elimination der Zeit
aus dem Kraft-Zeit-Diagramm Abb. 3.3 und dem Weg-Zeit-
Diagramm Abb. 3.5.

Abb. 3.8 zeigt das Detail des Kraft-Weg-Diagramms aus Abb. 3.7 wah-
rend des Beginns des Entlastungsvorganges. In dieser Darstellung wird zum
einen deutlich, dass nicht sichergestellt ist, dass die Messdaten als Funktion
der Verschiebungswerte FR° (uRf) dargestellt werden kénnen. Zum anderen
weist der Vorzeichenwechsel der Steigung darauf hin, dass auch hier ein zeit-
abhéngiger Effekt vorliegt: Zu Beginn der Entlastungsphase ist der effektive
Anteil aus den Dehnraten des Kriechens € an der Gesamtverformung dem
Betrag nach immer noch gréfier als die Dehnraten des elastischen Anteils £,
so dass bei fallender Last noch zunehmende Wege zu beobachten sind.
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Abbildung 3.8: Detail des Kraft-Weg-Diagramms aus Abb. 3.7 wihrend des Be-
ginns des Entlastungsvorganges

Dieses Verhalten schriankt die klassischen Analysemdglichkeiten z.B. nach
DORNER und NiX|28] bzw. nach OLIVER und PHARR [56, 55| fiir die Bestim-
mung des E-Moduls ein, wenn die Haltephase im Versuch nicht so lange auf-
recht gehalten werden kann bis der Einfluss des Kriechens vernachlassighar
ist. Denn die Verfahren basieren auf der Annahme, dass die Entlastung rein
elastisch erfolgt. Diese Annahme kann wegen der Dominanz der zeitabhéangi-
gen Eigenschaften (verursacht durch die zu kurze Haltephase) nicht gerecht-
fertigt werden. Das Verfahren nach OLIVER und PHARR benétigt, wie in Ab-

schnitt 2.2 erlautert, zusatzlich noch die Entlastungssteigung S = di%“t ‘h

geméf Gl (2.15). Dem Ansatz dieser klassischen Auswerteverfahren lauft
zuwider, dass die Entlastungskurve F'(u) wie in Abb. 3.8 dargestellt, nicht
einmal eine Funktion im mathematischen Sinn ist. Der Abbildung ist zu ent-
nehmen, dass die Ableitung, wenn sie denn mittels einer mathematischen
Vorschrift numerisch gebildet wiirde, das falsche Vorzeichen hétte. Der Ein-
fluss der viskosen Effekte auf den Verlauf des Entlastungsvorganges kann
vermindert werden, indem ldngere Haltezeiten verwendet werden. Ggf. muss
der Versuch wiederholt werden, und es muss eine ausreichend lange Haltezeit
aufgebracht werden, wenn dies versuchstechnisch méglich ist.

Bei der Bestimmung der Materialparameter durch Losen des inversen
Problems ist es nicht notwendig, besondere Bedingungen an die Dauer der
Haltephase bzw. an die Form des Kurvenverlaufs beim Entlasten zu stellen.
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Um den oben beschriebenen Effekten gerecht zu werden, wird zum einen eine
elastisch-plastische und zum anderen eine zeitabhéngige Materialvorschrift
zugrunde gelegt. Hier wird beispielsweise fiir das elastisch-plastische Verhal-
ten die empirische Materialvorschrift nach RAMBERG-OSGOOD verwendet:

_ el pl : el O pl AN
e=¢"+¢ te® =—=unde —(—) : 3.5
mi 7 un D (3.5)
Zuséatzlich zu den zeitunabhangigen Beziechungen wird ein empirisch begriin-
deter Zusammenhang fiir die Beschreibung des sekundaren Kriechens, also
eines zeitabhangigen Verhaltens gewéhlt:

. . Cy _Ca
£ = () (sinh (Cy0)) P e T. (3.6)

Ansatz (3.6) enthalt die multiplikativ verkniipften Anteile C (sinh (Cyo))“

nach GAROFALO und den ARRHENIUS-Term (e~ 7 nach [63] mit der Kon-
stanten C; = é’lél. Die Grofsen C7 und C4 kénnen nicht unabhéngig von
einander ohne Variation der Temperatur bestimmt werden. Da Messungen
einer Probe bei jeweils nur einer Temperatur vorliegen, kann nur das Pro-

dukt C’le_% bestimmt werden. Da dieses aber iiber viele Gréfenordnungen
variieren kann, wird (' festgelegt und nur der Parameter C, bestimmt.

Im Rahmen der Identifikationen ist dem Algorithmus die Wahl der Pa-
rameter nur in einem physikalisch sinnvollen Rahmen erlaubt, z. B: sind
negative E-Module physikalisch nicht zulédssig. Weiterhin ist es sinnvoll, die
Grenzen noch genauer zu beschreiben, wozu beispielsweise Vergleichswerte
aus der Literatur oder sinnvolle Abschétzungen aus anderen Versuchen her-
angezogen werden konnen. Tabelle 3.1 gibt obere und untere Grenzen fiir die
verwendeten Parameter fiir die Identifikation an einer SnAgCu-Legierung an.
Die Parameter, die das zeitabhéngige Verhalten beschreiben, sind [42]| ent-
nommen.
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Parameter | Dimension Minimum Maximum
FE N/mm2 10000 100000

D N/mm? 20 150

m 1 3 8,0

Ci 1/s 3,0-10* 8,0-10°
Cy 1/s 0,001 0,1

Cs 1 3,5 6,5

Cy K 8000 6500

Tabelle 3.1: Der Optimierung zugrunde gelegte Intervalle der Materialparameter
nach [42]. Der dem Betrag nach grofstmogliche Wert des Parameters
C}y ist als Minimum eingetragen, da er zur minimalen Kriechrate £
gehort.

Die sechs Materialparameter E, D, m, Cs, C3 und C; werden spéater durch
sechs normierte Parameter dargestellt. Zu Beginn der Identifikation werden
die drei Datensétze mit den experimentellen Rohdaten eingelesen. Der zuerst
verfolgte Ansatz, die Rohdaten durch einen Funktionsansatz zu interpolieren,
war nicht erfolgreich da entweder die Differenz zwischen Interpolation und
Rohdaten zu grofs war oder die interpolierte Funktion zum Oszillieren neigte.
Stattdessen werden die sehr dicht liegenden Daten der Simulation interpo-
liert und an den Stellen, an denen Rohdaten vorhanden sind, ausgewertet.
Die hier betrachtete Kurve mit einer Eindringtiefe von ca. 1,1 ym und einer
Belastungsgeschwindigkeit von ca. 750 % weist pro Phase durchschnittlich
81 Punkte auf.

Die in Abb. 3.9 dargestellte Kurve der Belastungsphase illustrieren das
Problem: Aufgrund der geringen Datendichte an gemessenen Verschiebungen
pro Zeiteinheit kann durch eine Interpolation der Rohdaten keine Verringe-
rung moglicher Messfehler erfolgen. Gleichzeitig entsteht aber eine deutliche
Abweichung zu den interpolierten Daten. Im Gegensatz dazu sind die Da-
ten der simulierten Kurve mit deutlichen numerischen Artefakten versehen.
Jedes Mal wenn einer der Knoten, der die Oberflache des zu verprobenden
Materials diskretisiert, in Kontakt mit dem Diamanten gerit, steigt die ef-
fektive Steifigkeit an. Dieses schldgt sich in einer ,girlandenférmigen” Kurve
nieder. Dieser Effekt soll hier noch einmal genauer betrachtet werden.

In Abb. 3.10 sind die in die Betrachtung involvierten Knoten unter der
Spitze des Diamanten kenntlich gemacht und auferdem die akkumulierte
plastische Verzerrung als Konturplot aufgebracht, um die Ausbreitung der
Fliefszone zu veranschaulichen. Wie an den noch offenen Kontakten der Kno-
ten 3 und 4 symbolisiert, wird der Kontaktabstand senkrecht zur Oberfléche
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Abbildung 3.9: Interpolation der Daten der Simulation und der Referenz

des Diamanten, die hier die sog. master-surface (nach [4]) darstellt, gemessen.

In Abb. 3.11 ist in der linken Darstellung der Verlauf der Kraft am Dia-
manten iiber die Kontaktabstdnde der einzelnen Knoten aufgetragen. Knoten
1 ist von Beginn der Simulation an in Kontakt. In der linken Darstellung wé-
re der Verlauf fiir Knoten 1 eine Vertikale aus dem Ursprung. In der rechten
Darstellung ist der Verlauf der Kraft {iber die totale Tiefe dargestellt, wobei
jeweils der Punkt markiert ist, an dem ein Knoten in Kontakt gerédt. Jedes
Mal wenn sich (in der linken Darstellung) ein Kontakt schliefst, das heifst, sein
Kontaktabstand 0 wird und die Kraft als Funktion der Eindringtiefe vertikal
weiter verlauft, so kommt es (in der rechten Darstellung) zu einem sprunghaf-
ten Anstieg der Kraft. In der rechten Darstellung bezeichnet beispielsweise 2
die Stelle, an der der Knoten gerade in Kontakt gegangen ist und 2a das En-
de der Kontaktiteration. Nach diesem Sprung féllt die effektive Steifigkeit auf
dem Verlauf von 2a nach 3 wieder ab, da das an dem in Kontakt gekommenen
Knoten hiangende Element sich zunehmend plastisch verformt. In Abb. 3.10
ist gerade Knoten 2 in Kontakt gegangen, wonach sich die Fliefszone in dem
Element zwischen Knoten 2 und 3 ausbreitet. Auferdem ist dem rechten Teil
der Abb. 3.11 zu entnehmen, dass die Kraftdifferenz zwischen den bezeichne-
ten Punkten immer weiter ansteigt, was damit zusammenhéngt, dass die im
axialsymmetrischen Modell beriicksichtigte Kontaktfliche mit dem Abstand
zum Zentrum quadratisch zunimmt.
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Abbildung 3.10: Kontaktabstand und sich ausbreitende plastische Zone im De-
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Abbildung 3.11: Zusammenhang zwischen Kontaktabstand und Kraft im Detail

Diese Fehler, die durch feinere Diskretisierung vermindert werden kénn-
ten, lassen sich auch ohne erhohten Rechenaufwand durch Verwendung eines
geeigneten Interpolationsansatzes vermindern. Folgender Interpolationsan-
satz aus Wurzelfunktionen wurde gewéhlt:

i(f) =+ S (0 1) (3.7)
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wobei (t) die von 0 bis 1 normierte Verschiebung ist und ¢ die von 0 bis 1
normierte Zeit wahrend der Belastungsphase ist. Ungeachtet der noch zu be-
stimmenden Parameter a; geht dieser Ansatz durch die Punkte @(t =0) =0
und @(t = 1) = 1. Aufser direkt am Beginn der Simulation tritt praktisch
wegen der hohen Datendichte von iiber 1000 Punkten kein Oszillieren auf.
Um dieses aber sicher auszuschliefsen, wird fiir die durch Minimierung des
Fehlerquadrates zu findenden Parameter a;>0 gefordert. Mit den bekann-
ten Parametern a; werden dann die Daten zu den Zeitpunkten ausgewertet,
zu denen auch die experimentellen Daten vorliegen und die so ermittelten
normierten Verschiebungswerte zuriicktransformiert.

Fiir ideal spitze Indenter und zeitunabhéngige Materialien ist wegen des
quadratischen Zusammenhanges zwischen Kraft und Eindringtiefe und der
im Modell konstanten Belastungsgeschwindigkeit geméf Gl. (2.31) praktisch
nur der zu £ gehorige Koeffizient verschieden von Null. Der Ansatz nach GI.
(3.7) ist mit von #2 verschiedenen Gliedern gewihlt worden, damit es moglich
ist, auch die Belastungsvorginge viskoser Materialien abzubilden, deren Last-
Weg-Funktion wie in Abschnitt 2.3 erldutert und in [19] dargestellt vom rein
quadratischen Zusammenhang elastisch-plastischer Stoffe abweicht.

Fiir die Haltephase und die Entlastungsphase, in denen der Kontaktalgo-
rithmus solche Phanomene nicht aufweist, werden jeweils kubische Splinein-
terpolationen gewahlt. In einem verbesserten Modell, wie es spéter in dieser
Arbeit beschrieben und eingesetzt wird, sind lediglich die Elemente in der
Néhe der Kontaktzone verfeinert, so dass bei vertretbarem Rechenaufwand
eine nahezu glatte Kurve entsteht, die auch in der Belastungsphase mittels
einer Splineinterpolationen ausgewertet wird.

Die Messwerte werden, wie zuvor erlautert, in drei Datensatze unterteilt,
die mit j indiziert sind und die Abschnitte Belasten, Halten und Entlas-
ten repréasentieren. Jeder Datensatz einer Messung besteht aus n; Messwer-
ten {FiRef; ulet; tf‘ef}. An jedem Datenpunkt einer der drei Belastungsphase
kann dann die Differenz Au; = u; (E, D, m, Cy, C3, Cy) — ul*" zwischen
diesen Punkten gebildet werden.

Die Aufgabe ,Finde einen Parametersatz, der geeignet ist, eine Folge von
Daten u; so zu bestimmen, dass sie moglichst gut mit der vorgegebenen Folge
von Daten uR¢f iibereinstimmen®, muss jetzt in geeigneter Weise formuliert
werden. Dazu bietet es sich an eine Funktion, genannt Zielfunktion ¢ zu
definieren, die die Eigenschaft haben muss, ein globales Minimum aufzuwei-
sen, wenn fiir alle Au; = 0 gilt, und dann ihr Minimum zu bestimmen. In
vielen Féllen besteht solch eine Zielfunktion aus Summen der Terme |Auw,|
oder Au?. Die Verwendung von Awu? fiihrt dazu, dass vereinzelte groRere
Abweichungen Auwu; zu iiberproportionalen Beitrdgen fiihren, wodurch diese
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Abweichungen besonders beriicksichtigt und vermindert werden. Auferdem
existiert fiir diese spezielle Problemstellung eine grofte Auswahl an effizienten
Losungsalgorithmen.

Mit den Differenzen Awu; wird unter Beriicksichtigung einer zu wéhlenden
Gewichtung die Zielfunktion formuliert:

¢(E7 D7 m, 027 037 04)

3 "y
= Znizwij [uz (E; D; m, 02703704) _U'?ef}Q
j=1 "7 =1

3

- > > At (3.8)
7=

J=1

Die Gewichtungsfunktionen wj ; sollen die Bedeutung der einzelnen Differen-
zen fiir die Zielfunktion beschreiben. Eine solche Gewichtung ist besonders
dann naheliegend, wenn der Fehler an einzelnen Punkten quantifiziert werden
kann. Die Fehler an den einzelnen Punkten sind nicht bekannt. Wie weiter
oben beschrieben, erzeugt der Kontaktalgorithmus wéhrend der Phase zuneh-
mender Belastung deutliche Fehler. Weiterhin konnte Abb. 3.5 entnommen
werden, dass die elastischen Riickstellung bei schwach verfestigenden Mate-
rialien (wie z. B. der betrachteten Sn-Verbindung) nur wenige Prozent des
gesamten Weges ausmachen. Damit diese kleinen Anderungen trotzdem an-
gemessen beriicksichtigt werden konnen, wird die Gewichtungsfunktion als
abschnittsweise konstant angesetzt:

¢(EJ D7 m, 027 037 04)

3 2 Ny
wr; 2
J Ref
= E 'I’L_ E [uz (Ea D7 m, 027 037 04) — Uy ]
j=1 7 =1
3 2

= > Iy A (3.9)

j=1 7 =1

Bei den zu wahlenden Werten wy, ws und ws kommt es nur auf das relati-
ve Verhaltnis zueinander an. Die Wahl der Gewichte kann nicht in richtig
und falsch eingestuft werden. Ahnlich wie bei einer Mehrkriterienoptimie-
rung muss man der Frage nachgehen, welche Abweichung man am ehesten
eliminieren mochte. Ware die physikalische Beschreibungsfiahigkeit des Mo-
dells (hier insbesondere die zugrunde gelegte Materialvorschrift) ausreichend,
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eine Ubereinstimmung der simulierten u(¢)-Kurve mit der Referenzkurve zu
erreichen (und beide Kurven fehlerfrei), so wire die Wahl der Gewichte un-
erheblich, da mit zunehmender Zahl der Iterationen Konvergenz gegen das
gleiche Parametertupel eintréte. (Der Fall, dass ein anderes lokales Minimum,
als das globale erreicht wird, sei an dieser Stelle nicht betrachtet.) An der
Stelle des Optimums hétte ¢ dann den Wert 0. Dieser Zustand ist praktisch
nicht erreichbar.

Die Notwendigkeit Gewichte einzufiihren, resultiert nicht aus der gewéhl-
ten Darstellung der Funktion ¢ als diskretisierte Funktion iiber u(t) —ul*(¢).
Diese Darstellung ist aus zwei Griinden gewéhlt worden. Zum einen hat die
Darstellung w(t) bzw. w(F(t)) den Vorteil, dass bei einer kraftgesteuerten
Versuchsdurchfiihrung die Wegdifferenz immer bestimmbar ist, wahrend die
Ausdriicke F(u) und FRf(u) in F(u) — F®(u) in jeweils unterschiedlichen
Intervallen fiir u definiert sind. Der entsprechend umgekehrte Zusammenhang
gilt fiir weggesteuerte Versuche. Zum anderen hat die hier gewéhlte Wegdif-
ferenz die Eigenschaft, dass sie auch fiir zeitabhéngige Materialien immerhin
eine Funktion im mathematischen Sinne darstellt, also jedem Funktionsargu-
ment hochstens einen Funktionswert zugeordnet wird. Man kann z.B. Abb.
3.8 entnehmen, dass F®°(u) und F(u) in diesem Sinne keine Funktionen
darstellen.

Wenn es gelange, den Versuch in der Simulation mit einer vorgeschriebe-
nen Verschiebung, die dem Verlauf von u*f(¢) entspricht, nachzufahren, so
kénnte unabhéngig von der Durchfiihrung des realen Experimentes die For-
mulierung iiber die Differenz der Kréfte vorgenommen werden. Bei Durch-
fiihrung mit einer vorgeschriebenen Verschiebung konnte die Differenz der
Krifte F(u(t)) — FR*f(u(t)) besser in eine Formulierung in Abhiingigkeit von
der Zeit F(t) — FRei(t) {iberfiihrt werden und dann auch fiir Prozesse mit
zeitabhangigem Materialverhalten genutzt werden.

Fiir elastisch-plastische Materialien ist die Differenz F'(u)—F®!(u) jedoch
ein geeigneter Ausdruck (und F®)(y) nach Elimination von ¢ aus FR(¢)
und uR°f(t) die aussagekriftigere Darstellung der Ergebnisse). Wenn FRef(v)
und F'(u) frei von Fehlern wéren, konnte man

o = [ () — R )" du

=0
U=Umax . 9

+ / (Frons (w) — F (u)) " du (3.10)

als Fehlerfunktional wéahlen, wobei das erste Integral die Belastungsphase

darstellt und das zweite die Entlastungsphase. Da das Integrationsgebiet

[Umin, Umax] des zweiten Integrals, also der Entlastungsphase, fiir (nicht ver-

festigende) Metalle typischerweise nur wenige Prozent von wp.x ist, hétten
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verbleibende Differenzen F(u) — FR°'(u) im zweiten Integral nur einen ver-
nachlassighbaren Anteil in ¢.

Hielte man den Fehler in der Be- und Entlastungsphase fiir gleich bedeut-
sam, so konnten die Integrale auf das Integrationsgebiet normiert werden:

1 U=Umax 2
= F(u) — F*'(u))"d
o = — [ (@ -Fw)
1 U=Umax
+—/ (F(u)—FRef(u))Qdu. (3.11)
Umax — Upin Ju=u

Diese Zielfunktion ist analog zu einem Vorgehen, bei dem bei jeder der beiden
Lastphasen bei einer gleichgrofsen Anzahl von Stiitzstellen iiber die Gebiete
[0, Umax] Und [Umin, Umax] die Kraftdifferenzen ermittelt werden und dann
die Summe der Fehlerquadrate bestimmt wird. Abstrakter kann man dann
analog zu Gl. (3.9) fiir mehrere Lastphasen iiber die Zeit

¢(E7 D7 m, CQ? 037 04)

3 2 g

— Z % Z [Fi (E, D, m, Cy, C3, Cy) — FiReff
— nj =
]3 2 Ny

_ Z& AF? (3.12)
j=1 i=1

n; “

formulieren.

Prinzipiell funktioniert das hier beschriebene Verfahren unabhéngig vom
gewihlten Fehlerfunktional, wenn man von der Schwierigkeit absieht, im Fal-
le der weggesteuerten Simulation eines kraftgesteuerten Experimentes eine
interpolierende Beschreibung u*f(t) zu generieren, um die gemessenen Ver-
schiebungen vorzugeben?. Exemplarisch wird hier der Prozess mit der auch
implementierten Fehlerfunktion Gl. (3.9) erldutert. Verfahrensbedingt wird
ein normierter Vektor der zu bestimmenden Grofen benotigt, weshalb fiir die
weitere Beschreibung der Vektor der Parameter p = [E, D, m, Cy, C3, C4]
in der Funktion wu;(p) eingefiihrt wird, der mittels linearer Transformation
normiert und mit

1

1
bi = §<pi,max - pi,min)gi + §<pi,max + pi,min) (313)

2Bei der weggesteuerten Simulation wird zwischen vorgegeben Stiitzwerten der Ver-
schiebung linear in der Zeit interpoliert. D. h., wenn zu wenige Messwerte pro Zeiteinheit
vorliegen, miissten zusétzliche Stiitzwerte fiir die Simulation generiert werden, um die
Abweichungen zwischen linearem und wirklichem Verlauf zu reduzieren.
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auf den Bereich & € (—1,1) abgebildet wird. Die Verschiebung kann jetzt
in der Form u; ; (p(§)) als Funktion der normierten Parameter £ angegeben
werden.

Die Zielfunktion kann dann in generalisierter Form als

w?

57 (w5 (p(€)) — ule)?

n‘
J =1

(Au; (p(8)) Au; (p(€))) (3.14)

]

¢ (p(&)) =

j=1
2
J

.Mw
:|€

1 J

J

geschrieben werden. Das in dieser Arbeit verwendete Optimierungsverfah-
ren nach [21, 22] ist ein gradientenbasiertes Verfahren, weswegen zusétzlich
noch die partiellen Ableitungen in alle Parameterrichtungen an jedem Stiitz-
punkt benotigt werden. Die sich dabei ergebende Matrix J = % wird in
diesem Kontext als Jacobimatrix bezeichnet. Fiir eine Iteration des Optimie-
rers wird der Vektor der Differenzen w; (p(€)) — ul*® und die Jacobimatrix

J(&) benotigt. Da die Ableitungen nicht bekannt sind, werden sie durch die
entsprechenden Sekanten approximiert:

J— |:an (p(ﬁ))}
o€
N {Uz (P(fbfz, ey fj + Agj» ---7€n)) — U (p<£17 §25ns fj» ooy fn))
~ Aé,

(3.15)

Eine Iteration des Optimierers fiir n Materialparameter benotigt also n + 1
Evaluationen des FE-Modells, wobei zuerst u; (p(§)) ermittelt wird und dann
der Reihe nach die normierten Parameter um A¢ variiert werden. Aufgrund
dieser Verfahrensweise kénnte im Gegensatz zu anderen Verfahren (z.B. dem
Nelder-Mead-Simplex-Verfahren, bei dem sich im Allg. bei jeder Evaluation
alle Parameter dndern) hier mit geringen zusétzlichen Rechenaufwand ein
Kalibrierfehler u, als unbekannte Grofse mit aufgenommen werden. Die Un-
terroutine, die die FE-Rechnungen kontrolliert, kann dann zusétzlich noch
eine Variation ug(&,, + A&,,) generieren, indem auf die schon existierende
Auswertung von u; (p(£€)) zugegriffen wird und w; (p(€)) + uo(&u, + A&y,) als
Ergebnis zuriickgegeben wird. Obwohl an dieser Stelle keine neue Auswer-
tung des FE-Modells notwendig ist, fiihrt die Aufnahme eines weiteren zu
optimierenden Parameters im Allgemeinen zu einer Steigerung der Anzahl
benotigter Iterationen und somit indirekt zu hoherem Rechenbedarf.

Um den Zeitbedarf zu mindern, wurde versucht, das FE-Modell mit ei-
nem Computer, der mit zwei CPUs auf einem Mainboard ausgestattet war,
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zu berechnen. Es zeigte sich, dass das Modell fiir die parallele Ausfithrung
einer Evaluation zu klein ist. Es ergaben sich keine Performancegewinne, da
die Gewinne durch verteilte Rechenlast durch Verwaltungsarbeit und Warte-
zeiten bei der Kommunikation zwischen den Prozessen iiberkompensiert wur-
den. Die Effizienz einer tiber mehrere CPUs (bzw. Kernen) verteilten Losung
ist von der Problemstellung, der Zahl verfiigbarer CPUs und im wesentli-
chen von der Zahl der Freiheitsgrade abhéngig und wird als Skalierbarkeit
bezeichnet. Das hier verwendete FE-Modell ist aufgrund der geringen Anzahl
von Unbekannten in dieser Form nur schlecht skalierbar. Da der Rechenzeit-
bedarf iiberproportional mit der Zahl der Unbekannten zunimmt, nimmt im
Allgemeinen auch die Skalierbarkeit mit steigender Zahl der Unbekannten zu.

Die fiir dieses gradientenbasierte Verfahren bendtigten Ableitungen miis-
sen wie gesagt mit hohem Aufwand bestimmt werden. Dafiir ergibt sich durch
diese Vorgehensweise gegeniiber anderen ein weiterer Vorteil: Der Losungs-
prozess kann tiber mehrere (vorzugsweise baugleiche) Computer verteilt wer-
den. Im giinstigsten Fall stiinden n + 1 Knoten eines Clusters zur Verfiigung,
so dass alle bendtigten Evaluationen innerhalb einer Iteration parallel aus-
gefiihrt werden konnten. Ein Knoten erstellt dann die Losung p(€) und die
anderen n Knoten die fiir die Gradienten an der Stelle benotigten Varia-
tionen. Falls ein Rechner mit mehreren Prozessoren bzw. Kernen oder ein
Cluster zur Verfiigung steht, besteht der effizienteste Einsatz also in der par-
allelen Abarbeitung der unterschiedlichen Evaluationen und nicht in der iiber
mehrere Prozessoren verteilten Losung eines einzelnen Problems.

Bei dieser einfachen Strategie ,eine Evaluation pro CPU* kommt es aber
in anderer Hinsicht zu Effizienzverlusten. Bei einem Problem, das beispiels-
weise fiinf Evaluationen auf einem Computer mit vier CPUs erfordert, ver-
blieben bei der Strategie ,eine Evaluation pro CPU*“ bei der fiinften Eva-
luation drei CPUs ohne Téatigkeit, so dass das Verhéltnis von genutzter zur
verfiigharer Rechenleistung 5/8 = 62, 5% betriige.

3.2 Materialeigenschaften und zu identifizieren-
de Parameter

3.2.1 Beriicksichtigung der Materialdaten in der FE-Be-
rechnung

Es wurde ein Programm entwickelt, das FE-Berechnungen mit ABAQUS
steuert. Das Programm startet mit einem vom Nutzer vorgegeben Parame-
tertupel, wertet die Simulation aus, berechnet die Zielfunktion und generiert
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ein neues Parametertupel. Es wurden verschiedene, weiter unten noch erlau-
terte Materialvorschriften® implementiert. Weitere Materialmodelle kénnten
recht einfach mit aufgenommen werden. Fiir alle Modelle gilt, dass die Quer-
kontraktionszahl v aus programmtechnischer Sicht zwar problemlos mit in
die Liste zu identifizierender Parameter aufgenommen werden konnte, die-
ses aber aus Zweifeln an der Sensitivitdt der Kraft-Weg-Daten gegeniiber
Veranderungen von v erst einmal nicht implementiert wurde. Die Querkon-
traktionszahl muss also aus anderen geeigneten Versuchen gewonnen werden
und ist hier vom Nutzer vorzugeben.

Die unterschiedlichen Materialbeschreibungen kénnen hinsichtlich des
Aufbaus der in die FE-Rechnung eingehenden Daten unterteilt werden und
zwar nach ihrem zeitabhangigen Verhalten und der Form der zeitunabhangig-
en Materialbeschreibung. Fiir die Beriicksichtigung elastischer, plastischer
und viskoser Effekte muss in dem FE-Modell eine geeignete Berechnungsart
gewahlt werden. ABAQUS bendtigt fiir die elastisch-plastischen Material-
modelle eine Diskretisierung der Spannungs-Dehnungs-Kurve, dabei sind fiir
den plastischen Anteil die auf die aktuelle Flache bezogenen Spannungen und
die zugehorigen logarithmischen Verzerrungen anzugeben. Von der Form des
zeitunabhéngigen Anteils der Materialbeschreibung héangt die zu wéhlende
Diskretisierung ab.

Die Materialvorschriften werden durch eine diskretisierte Kennlinie der
plastischen Dehnungen und Spannungen berticksichtigt, die seitens des FE-
Programmes linear interpoliert wird. Nach dem letzten Datum der diskreti-
sierten Kennlinie setzt das FE-Programm die Beschreibung intern ideal plas-
tisch fort. Eine Materialbeschreibung, die sich als eine Aneinanderreihung
mehrerer linearer Abschnitte auffassen lédsst, wird also durch Angabe der
,Eckpunkte“ der Abschnitte fehlerfrei beriicksichtigt. Bei der Diskretisierung
einer nichtlinearen Beziehung entsteht dahingegen eine Abweichung zu der
analytischen Reprasentation. Um diesen Fehler zu begrenzen bzw. zu verein-
heitlichen, wird geeignet vorgegangen, wie in dem nachfolgenden Abschnitt
fiir die einzelnen Modelle erklart.

Die Einheiten der anzugebenden Materialparameter miissen konsistent
mit den im Modell zugrunde gelegten Einheiten gewéhlt werden. Das Modell

3Unter Materialmodell wird im Allgemeinen der thermodynamisch begriindete Zusam-
menhang zwischen Dehnung und Spannung verstanden, wie z.B. das nach LE-MAITRE-
CHABOCHE benannte Modell. Im Gegensatz dazu geben Materialvorschriften den em-
pirisch gefundenen Zusammenhang wieder, wie z.B. die Vorschriften nach RAMBERG-
OsGo0D oder die das sekundére Kriechverhalten beschreibende Vorschrift vom Sinus-
Hyperbolicus-Typ. Da in dieser Arbeit lediglich empirisch gefundene Beziehungen verwen-
det werden, also Materialvorschriften, wird zwischen den beiden Begriffen nicht weiter
unterschieden.
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ist in Mikrometern elementiert und die iiber der in Sekunden gemessenen Zeit
auf den Indenter aufgebrachten Krafte werden in Mikronewton erwartet. Dar-
aus folgt, dass die Grofken F, D und o in #N/um? anzugeben sind, womit die
Angaben denselben Zahlenwert besitzen, als wéren sie in N/mm? angegeben.
Werden die zeitunabhangigen Materialeigenschaften mit dem Kriechgesetz
kombiniert, so ist der Kriechparameter Cy in #m*/uN bzw. mm*/N anzugeben.
Der Kriechparameter Cy ist in !/k anzugeben. Eine der in ABAQUS vorge-
sehenen Vorschrift zur Beschreibung des Kriechens lautet:

£ — C) (sinh (Cp0))C? & FOTD (3.16)
Um diese auf die Form
£ = Oy (sinh (Cy0)) P =7 (3.17)

zu bringen, wird Ty = 0K und R = 1 festgelegt. Fiir alle unter den einzel-
nen Materialmodellen aufgefithrten Parametern miissen zutreffende Angaben
iiber ihre zulédssigen Intervalle gemacht werden, innerhalb derer sie gesucht
werden sollen.

3.2.2 Elastisch-ideal plastisch

Das in Abb. 3.12 dargestellte Modell ist das einfachste und verwendet als
Materialparameter den E-Modul E und die Fliefsgrenze o .

o A

»
>

£

Abbildung 3.12: Elastisch-ideal plastisches Materialmodell

3.2.3 Elastisch-plastisch, mit linearer Verfestigung

Dieses bilineare Modell nach Abb. 3.13 berticksichtigt verfestigendes, plasti-
sches Verhalten. Die zu bestimmenden Parameter sind der E-Modul FE, die
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Fliefsgrenze oy, das Ende des Verfestigungsbereiches AeP! und die Spannungs-
differenz Ao = 0ax — 0y zwischen der héchsten, wahrend der Verfestigung
erreichbaren Spannung o,,,x und der Fliefsgrenze, also indirekt der Tangen-
tenmodul. Die Formulierung der Verfestigung iiber den Spannungszuwachs
Ao gewahrleistet die Monotonie der Spannungs-Dehnungs-Funktion durch
Beriicksichtigung der unteren Intervallgrenze Ao > 0.

0' A

Omax ﬂ y A
g
O'y Y

E

»
P

A Pl ot

Abbildung 3.13: Bilineares Materialmodell mit Verfestigung

3.2.4 Materialmodell nach RAMBERG-OSGOOD

Abb. 3.14 beschreibt das Verhalten eines verfestigenden Materials nach dem
RAMBERG-0SGOOD-Modell, das keine ausgezeichnete Flieligrenze besitzt und
keinen Bereich in dem lediglich reversible Deformationen auftreten.
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Abbildung 3.14: Materialmodell nach RAMBERG-OSGOOD
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Wie schon zuvor exemplarisch mit Gl. (3.5) dargestellt, wird die totale
Dehnung additiv zerlegt

g =% 4 &P mit e = % und e”' = (%) (3.18)

und der plastische Anteil der Dehnung nach o umgestellt:
o=D (). (3.19)

Der Gl. (3.19) kann entnommen werden, dass die Spannung mit steigender
plastischer Dehnung unbegrenzt steigt. Die Spannung als Funktion der plas-
tischen Dehnung weist keine Asymptote oder obere Grenze auf. Aus Griin-
den der Umsetzbarkeit muss die Diskretisierung nach Erreichen einer Grenze
abgebrochen werden. ABAQUS setzt die Spannungs-Dehnungs-Linie dann
ideal plastisch fort. Diese empirische Materialvorschrift, die urspriinglich zur
Beschreibung zeitunabhéangigen elastisch-plastischen Verhaltens vorgesehen
war, ist in einer etwas anderen Notation auch in ABAQUS implementiert,
kann aber nicht mit anderen Effekten kombiniert werden, wie z.B. einem rein
elastischen Bereich oder zeitabhéngigen Verhalten.

Um wahlweise ein Materialverhalten nach RAMBERG-OSGOOD beschrei-
ben zu konnen bzw. das eines Materials, dessen anféngliches Verhalten RAM-
BERG-OSGOOD um einen linear elastischen Teil erweitert, ist eine Routine
implementiert worden, die solch eine Spannungs-Dehnungs-Linie mit einer
definierten Genauigkeit als Polygonzug diskretisiert. Dadurch ist sicherge-
stellt, dass die fiir das Finite-Differenzen-Schema benétigten Parameterva-
riationen mit ausreichender Genauigkeit in das FE-Modell Eingang finden.
Wie in Abb. 3.15 veranschaulicht, wird als Maf fiir die Genauigkeit die dis-

O‘ h
Who —Wh,
0'(5511‘) 1 1
Wpo
o (511),11') ,
Win

bl 'l ol ol
gl,i 82,1’ €max €

Abbildung 3.15: Energiedifferenz zwischen linearer diskretisierter und analyti-
scher Darstellung
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sipierte plastische Energie herangezogen und ihre intervallweisen Werte fiir
die diskretisierte Form mit der analytischen Losung verglichen. Die Wahl die
Dichte der Diskretisierung iiber die Energie zu definieren ist insofern willkiir-
lich, als dass auch jedes andere Kriterium denkbar ist, das geeignet ist, die
,Eckpunkte“ des Polygonzuges so zu verteilen, dass die Abweichung gegen-
iiber der origindren Kurve klein ist.

Da die Materialvorschrift nach RAMBERG-OSGOOD ein Sonderfall der
modifizierten, um einen linear elastischen Teil erweiterten Vorschrift ist, wird
nur ein Algorithmus fiir das allgemeinere Problem benétigt, der im néchsten
Abschnitt beschrieben ist.

3.2.5 Modifiziertes RAMBERG-OSGOOD-Modell mit ei-
nem linear elastischen Bereich

Hierbei wird die in Abb. 3.16 dargestellte Beziechung angenommen:
%, fir 0 < oy und
gt = (3.20)

=+ (U;Uy)m , fiir o > oy.

Nach Uberschreiten der Fliekspannung ist dann

m

ePl — <0 _Day) fir o > oy . (3.21)
Gl. (3.21) kann nach o umgestellt werden:
1

o =D ()" + oy fiir 0 > 0y . (3.22)

O' A

O-maX

Oy

E
ep! c

max

Abbildung 3.16: Modifiziertes RAMBERG-OSGOOD-Modell mit anfangs linear
elastischem Bereich
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Abbildung 3.17: Energiedifferenz fiir das modifizierte RAMBERG-OSGOOD-
Modell

Der Ausdruck (3.22) fiir das modifizierte RAMBERG-OSGOOD (ro) kann
dann zur Berechnung in die Gleichung fiir die dissipierte plastische Energie
eingesetzt werden:

m

€max D 1
ngels = /0 Ud€p1 = H_—l (glrﬂax) 1+m + O'ygg,}ax, (323)

Fiir die plastische Energie eines Bereiches der plastischen Dehnungen [z-:lfl; 551}
ergibt sich

pl pl

€2 €2 1
1 1
WPho = ode? = D (e”)™ deP' + oy
! e}

pl
€2

D 1+L1
= phy ol 3.24

€1

1
m

und fiir die trapezformig begrenzte Approximation des Abschnittes erhélt
man nach Abb. 3.17

Wwel

€2
by = / ode?
pl
1 1 1
- (§D <(€ﬁ’l)m - (651) m) + 0y> (551 — 811)1) : (3.25)

Die Intervalllinge eines jeden Abschnittes der Diskretisierung wird so be-
stimmt, dass sein Fehler gerade dem a-fachen (mit 0 < a < 1) der gesamten
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plastischen Energie entspricht. In einer Schleife beginnend mit slfl = 0 wird
die Gleichung
Wi, = Whho (5.28) — Wi (<0, <5) (3.26)

numerisch fiir 5 gelost. Die erhaltene Losung des i-ten Schleifendurchlaufes
. 1 . . . 1 1
wird als €}, abgespeichert und wird mit €}, , := £}, als neue untere Grenze

fiir den néchsten Durchlauf zugewiesen, bis 55’11. den Wert P! erreicht. In
der Implementierung wurde o = 107% verwendet. Nach Beendigung der Be-
rechnung der Verzerrungen 512)1 wird nach Gl. ( 3.22) die zugehérige Spannung
ermittelt. Die Zahl der ermittelten Intervalle n nimmt mit kleiner werdendem
« zu, wobei n langsamer wéachst als o abnimmt, so dass fiir den im Nachhinein
ermittelbaren Diskretisierungsfehler AW (n—1)aWg < AW < naWpy gilt.
Fiir den Grenzwert a — 0 wiirde die Materialvorschrift fehlerfrei abgebildet.

Aus der Differenz des modifizierten Ansatzes WP5 — W fillt der Term
oy (e5'—eP") heraus, so dass sie von der FlieRgrenze oy, unabhéingig ist. Ledig-
lich in WP des modifizierten Ansatzes ist noch ein mit o, verkniipfter Term

ayspl vorhanden. Die Beschreibung fiir das ,,pure“ RAMBERG-OSGOOD- Ma-

max

terial ergibt sich dann als Sonderfall dieser Beschreibung mit o, = 0.

3.2.6 Modifiziertes LUDWIK-Modell mit einem linear elas-
tischen Bereich

Bei diesem Materialmodell werden folgende Gleichungen angesetzt:

Ee , fir o < oy, und
Kem, fir o > oy.

Diese Materialvorschrift, die fiir den Sonderfall o, = 0 urspriinglich auf
LUupwiIK* zuriickgeht und ein Potenzgesetz darstellt, ist in einer modifizierten
Form, in der die von LUDWIK um einen linear elastischen Bereich erweitert
wird, zumindest in der Literatur zur Nanoindentation recht weit verbreitet
[19]. Wenn man von v absieht, wird das Verhalten durch drei unabhéngige
Parameter beschrieben, namlich E, oy, und n. K ist dann eine abhéngige
Grofke. Diese muss so bestimmt werden, dass die Dehnungen am Ubergang
vom elastischen zum plastischen Bereich bei 0 = oy gleich sind, um eine kon-

tinuierliche Spannungs-Dehnungs-Linie zu erhalten. Hier gilt e?' = 0, e = %

4Die urspriingliche Vorschrift (und so auch die mit oy = 0) macht keine Aussage iiber
das Verhalten bei einer Entlastung, so dass es auch nicht mdoglich ist eine dem E-Modul
vergleichbare Grofie zu ermitteln.
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Abbildung 3.18: Modifiziertes LUDWIK-Modell mit linear elastischem Bereich

und deswegen e = e + P! = % Aus der zweiten Zeile der Gleichung (3.27)

ergibt sich dann

und somit
(3.28)

E

K = :
o < Oy >
Der einfacheren Formulierbarkeit wegen wird in diesem Fall nicht die plas-

tische, sondern die gesamte Energie als Mak fiir die Diskretisierung herange-

Pl

zogen (mLu):
E€max 5:%
Wees = / ode = / ode + / ode
0 0 =%
1 o 2 1 E€max
_ g (_y) K n+1 3.29
2"\E) T ln I (3.29)
E
50} 1 €2
WmLu = /51 ode = K |:n n 15"4—£| ) mit €1,E2 > % und (330)
(3.31)

€9 1
Win = / ode = §K (ey +¢€7) (g2 — 1)
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Mit demselben Algorithmus wie zuvor in Abschnitt 3.2.4 werden jetzt die to-
talen Dehnungen anstelle der plastischen ermittelt. Danach werden nach GI.
(3.27) die Spannungen und die zugehorigen plastischen Dehnungen ermittelt:

n
ol Ke
P =g — .
E

Der im Nachhinein zu naW,ges ermittelte Diskretisierungsfehler bezieht sich
hier auf die gesamte Energie aus elastischen und plastischen Deformationen.

(3.32)

3.3 Konstitutive Gleichungen

3.3.1 Kinematische Beziehungen

Um das Verhalten eines Metalles wahrend der Indentation realitdatsnah abbil-
den zu konnen, wird die Berticksichtigung elastischer, plastischer und zeitab-
héngiger Effekte benotigt. Die nichtlinearen Zusammenhénge zwischen Span-
nung und Dehnung werden wie zuvor beschrieben diskretisiert und das noch
zu beschreibende Randwertproblem mit ABAQUS gelost. Zur Beschreibung
miissen einige Grofen und Beziehungen eingefiihrt werden [4]. Sei

x = x(X,t) (3.33)

die aktuelle Lage eines Partikels, der zu einem Zeitpunkt ¢y in der Referenz-
konfiguration die Position X habe. Der Deformationsgradient wird dann als

ox
F= "= .34
oX (354
definiert. Weiter sind die Geschwindigkeit eines Partikels als
ox
= 3.35
V=2 (3.35)
und der raumliche Geschwindigkeitsgradient als
ov
L=— .
p (3.36)

gegeben. Zwischen dem Geschwindigkeitsgradienten und dem zuvor definier-
ten Deformationsgradienten besteht der Zusammenhang:

L-F=F (3.37)
bzw.

L=F.F'. (3.38)
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Der symmetrische Anteil des Geschwindigkeitsgradienten ergibt den Defor-
mationsratentensor

D= (g}: + B}:F) — gym (L) (3.39)

und der antimetrische Anteil den Wirbeltensor
1(0v ov]t
w 2 (8}( {8){] ) (340)

3.3.2 Additive Zerlegung der Dehnraten

Der Deformationsgradient F wird multiplikativ in einen elastischen Anteil
F°' und einen irreversiblen Anteil F'* zerlegt:

F =F . F™ (3.41)
und F'™ geméiR

F'" = F . P! (3.42)
dargestellt. Daraus folgt die additive Zerlegung der Dehnrate D 5:

D =D+ D" + D, (3.43)
Im Folgenden wird dafiir

g =g 4P 4 & (3.44)

als Notation gewéhlt, was fiir kleine Dehnraten (und moderate Dehnungen)
auch konsistent ist.

3.3.3 Gleichgewicht und virtuelle Arbeit
Die Gleichgewichtsbedingungen sind durch

t=n-ound (%)-a—i—f:O (3.45)

°Die GI. 3.42 ist in [4] analog zu Gl. 3.41 nur fiir den elastischen und plastischen Anteil
angegeben und ist dann sinngeméfs um den Kriechanteil erweitert worden.
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gegeben, wobei n ein Einheitsvektor normal zur Schnittebene ist, t der Span-
nungsvektor auf der aktuellen Flache und f der Vektor der Volumenkrifte.
Ferner gelte

oc=o0". (3.46)

Die Variation der Arbeit ist
oov

/t-évdS+/f~5vdV:/a: <—)dV. (3.47)
S 1% v ox

Unter Beriicksichtigung, dass fiir die virtuelle Arbeit, die am Wirbeltensor
verrichtet wird, o : W = 0 gilt, kann G1.(3.47) auch als

/t-évdS+/f~5vdV:/a’:5DdV. (3.48)
S 1% 1%

geschrieben werden. Aus der Variation von GI.(3.39) folgt, dass 6D und dv
kompatibel sind:

1 [ 0ov o6v]"
D=-|— — 4
g 2<8x+l8x}> (3.49)
und v bei gegebenen geometrischen Randbedingungen Null ist. Die Rate der

(virtuellen) inneren Arbeit aus Gl.(3.48) kann (mit der Cauchy-Spannung)
als Integral iiber das Referenzvolumen formuliert werden

/ o:DdV = / Jo : dDdV?, (3.50)
v Vo

wobei J = dV/dV? das Verhéltnis zwischen dem Volumen in der Momentan-
konfiguration und dem der Referenzkonfiguration ist. Die Kirchhoff-Spannung

T=Jo (3.51)

ist dann die arbeitskonjugierte Grofe zur Verzerrungsrate D. Zu dem Green-
schen Verzerrungsmafs

e“==(F"-F-1I) (3.52)

1
2
1st

Ne!

e6 = (FT-F+FT-F) (3.53)

N | =
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die zugehorige Verzerrungsrate und der zweite Piola-Kirchhoff-Spannungs-
tensor

S=JF*'.0-F"T (3.54)

die arbeitskonjugierte Spannung. Fiir einen beliebigen Tensor T wird TV’
als die Jaumann-Rate definiert:

™V =T-W-T+T-W. (3.55)

Die Jaumann-Rate der Anderung der Kirchhoff-Spannung ist dann nach
Anwendung auf Gl. (3.51):

dVJ

G (o) =T (W-o0-0-W). (3.56)

Die konstitutiven Gleichungen werden als Spannungsraten pro Referenzvolu-
v .
men 4~ (Jo) definiert.

3.3.4 Elastische Eigenschaften

Der Zusammenhang zwischen dem Spannungstensor o und den elastischen
Verzerrungen € = € — eP! — & wird mittels des vierstufigen Elastizitéitsten-
sors C hergestellt:

<4> 1
o= C :e%. (3.57)
Der Elastizitétstensor hat die Symmetrieeigenschaften Cjj, = Cji und

Cijii = Ciji, - Im isotropen (und orthotropen) Fall sind lediglich Ci111, Cago2,
C3333, Chi22, Chiss, Caa3s, Cia12, Ci313, Cazz und die zugehorigen symmetri-
schen Eintrage von Null verschieden. In dem in dieser Arbeit betrachteten
isotropen Fall kann der Elastizitédtstensors C aus den Grofen E und v be-
stimmt werden.

3.3.5 Plastische Eigenschaften

Der Spannungstensor als zweistufiger Tensor kann additiv zerlegt werden und
ein spurfreier (deviatorischer) Anteil abgespalten werden. Uber die Spur des
Spannugstensors wird der hydrostatische Druck p als der sphérische Anteil

1 1
p= —ga' I = —gtr(a) (3-58)
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und der Spannungsdeviator S durch
S =pl+o (3.59)

als der deviatorische Anteil definiert. Weiter wird eine Vergleichsspannung ¢
nach VON MISES definiert:

q:,/gs:s. (3.60)

Da ¢ nur iiber den deviatorischen Anteil definiert ist, wirkt sich eine Erh6hung
des hydrostatischen Drucks auf dieses Mafs nicht aus.

Mit dem Spannungsdeviator und der Vergleichsspannung wird ein Rich-
tungstensor n definiert®:

3s /3 s

n=>22=,/22_ 3.61
2~ V2Ts] (0D
Analog kann eine deviatorische Verzerrung e definiert werden:
1
e=¢— -tr(e). (3.62)

3

Auch fiir die Dehnrate kann eine skalare Vergleichsgrofie definiert werden:

. /2
gl — gépl : éPl (3.63)

bzw. fiir die Dehnung:

t
S / EPldL . (3.64)
0
Die Fliefiregel ist
de” = deP'n (3.65)

und beschreibt quasi-statische Inkremente der Dehnungen, was gleichbedeu-
tend mit

de? = dzP'n (3.66)

ist, da die Volumendehnung im plastischen Zustand Null ist und deswegen
deP! = deP' gilt. Im Falle der hier verwendeten ratenunabhéingigen Plastizi-
tiat ist das FlieRen nicht abhiingig von der plastischen Dehnrate P! und die
Fliektbedingung lautet

qg=2a (") . (3.67)

Dieser Tensor darf nicht mit dem Vektor aus GI.(3.45) verwechselt werden.
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3.3.6 Beriicksichtigung zeitabhangigen Verhaltens durch
Kriechen

Uber die Vergleichsspannung ¢ wird Bezug auf die eindimensionale Kriech-
vorschrift

Cy
&7 = O (sinh (Coq)) ™ & 7T (3.68)

genommen. Dieser Ansatz beschreibt die dquivalente Kriechdehnrate .. und
kann als Mischform anderer bekannter Ansétze aufgefasst werden: Fiir kleine
q entspricht er einer Potenzfunktion und geht fiir grofe ¢ in eine Exponen-
tialfunktion als Kriechvorschrift iber. Die Konstanten C;, C5, C5 und Cy
beschreiben die Kriecheigenschaften des Materials. R ist die universelle Gas-
konstante und 7' die Temperatur des Materials. T} ist die Bezugstemperatur,
die hier als der absolute Nullpunkt mit 0 K gewahlt wird. Der Zusammen-
hang zwischen der skalaren Vergleichskriechdehnrate und der zugehérigen
tensoriellen Grofe €., ist durch

£ = &7p (3.69)

gegeben. Umgekehrt besteht zwischen der tensoriellen und der skalaren Grofse
die Beziehung;:

) 2
= f3ET e (3.70)

Durch Integration iiber die Rate erhilt man die Kriechdehnung:

t
T = /é”df. (3.71)
0

3.4 Ablaufschema des Programmes

In diesem Abschnitt wird das in Abb. 3.19 dargestellte Schema beschrieben.
Es werden die einzelnen bis jetzt erlduterten Teilschritte in den gesamten
Programmablauf eingeordnet.

Lesen der Referenzdaten: Die in die einzelnen Belastungsphasen (Be-
lasten, ggf. Halten und Last absenken) aufgesplitteten Daten des Nanoinden-
ters Zeit [s], Verschiebung [nm] und Kraft [mN] werden in die Einheiten [pm]
und Kraft [uN] konvertiert und in geeigneten Datenstrukturen abgelegt. Aus
den eingelesenen Daten wird eine vom Nutzer zuvor ausgewéhlte Anzahl von
Zeit-Verschiebung-Kraft-Tupeln gespeichert. D.h., es werden nicht zwangs-
laufig alle Referenzdaten verwendet.
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Lesen der Referenzdaten: Anordnen in Datenstruktur

Optimierer: Minimiert die Zielfunktion unter Beachtung
der Grenzen der normierten Parameter.

Zielfunktion

Transformation der normierten Parameter in reale
GréBen und Erzeugen der Datei mit Materialdaten
fir ABAQUS.

Aufruf von ABAQUS, Warten auf Beendigung und
Kontrolle, ob eine Fehlermeldung generiert wurde.

Auswerten der Ausgabedaten; Erzeugen von Text-
dateien, die nach Belastungsphasen getrennt, die
Daten Kraft, Weg und Zeit enthalten.

Einlesen der Datenséatze der einzelnen Belast-
ungsphasen. Interpolation des Weges der Simula-
tion an ausgewahlten Zeitpunkten der Referenz.

Riickgabe der (ggf. phasenweise gewichteten)
Differenzen.

Abbildung 3.19: Struktogramm des Optimierungsprozesses

Optimierer: Der Optimierer verwaltet das Aufrufen der zu minimieren-
den Zielfunktion. Er iibergibt die normierten Materialparameter als Vektor
und erwartet die (gewichteten) Differenzen der Simulation gegeniiber den Re-
ferenzwerten als vektorwertigen Riickgabewert. Diese Form der Schnittstelle
ermoglicht es, den Optimierungsalgorithmus problemlos ggf. gegen eine an-
dere Implementierung des selben bzw. eines anderen Verfahrens zu tauschen.

Zielfunktion: Der Begriff Zielfunktion ist streng genommen in diesem
Zusammenhang nur bedingt richtig. Die zu minimierende Zielfunktion ¢ (p(&)),
wie in Gl. (3.14) dargestellt, ist die Summe der gewichteten Fehlerquadrate.
In der hier verwendeten Implementierung werden die zur Minimierung der
Summe der Fehlerquadrate benotigten Ausdriicke vom Optimierer intern ge-
bildet, weswegen w;u; (p(§)) iibergeben werden muss. Bei der Verwendung
anderer Optimierungsverfahren muss man in den meisten Fillen stattdessen
die skalarwertige Summe der Fehlerquadrate ¢ iibergeben.

Das Bilden der Zielfunktion ist in die folgenden Funktionen untergliedert:
Fiir jede Evaluation wird ein eigenes Verzeichnis angelegt. In diesem Verzeich-
nis werden die zum Aufruf des FEM-Programmes benétigten Eingabedateien
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und die Ausgaben mit den spéter weiter zu verarbeitenden Ergebnissen ab-
gelegt.

Transformation der normierten Gréfsen in reale Materialwerte und Auf-
bau einer Eingabedatei fiir das FEM-Programm, wobei im Falle der nicht-
linear verfestigenden Materialien die Stiitzstellen der Kennlinie, bestehend
aus den Wertepaaren plastische Verzerrung und Spannung, in einer Unter-
funktion wie oben beschrieben ermittelt werden.

Aufruf von ABAQUS: Die Kontrolle iiber den Programmablauf wird
an ein in C geschriebenes Programm {ibergeben. Dieses verwaltet den Aufruf
von ABAQUS. Nach dem Ende der Berechnung durch ABAQUS wird aus der
Protokolldatei der Fehlerstatus ermittelt. Fiir den Fall, dass die Berechnung
selber Fehler aufweist, wird der gesamte Identifikationsprozess abgebrochen.
Sollte der Fehler durch ein externes Ereignis ausgelost worden sein, so wird
die Berechnung mit ABAQUS erneut angestofien.

Auswerten der Ausgabedaten: Aus der bindren Ausgabedatei werden
nach Belastungsphasen getrennt die Daten der Simulation Zeit [s], Verschie-
bung [pum] und Kraft [uN] extrahiert. Aufterdem wird die Kontur des verblei-
benden Eindruckes ermittelt und als Datei abgelegt.

Einlesen der Datensétze aus der Simulation: Die Datensétze mit Zeit,
Verschiebung und Kraft werden eingelesen und die benotigten Zwischenwerte
zu den ausgewahlten Zeitpunkten der Referenzdaten per Interpolation ermit-
telt.

Die Riickgabe der (gewichteten) Differenzen beendet die Auswertung
der Zielfunktion.

3.5 Parameteridentifikation mit konischem In-
denter und synthetischen Referenzdaten

3.5.1 Konvergenz des Optimierungsproblems bei zutref-
fender Materialhypothese

Nachfolgend dargestellt ist die Identifikation von zwei Materialparametern
anhand synthetischer Last-Zeit-Weg-Kurven.

Es wird fiir das elastisch-ideal plastische Materialmodell mit den Kenn-
werten £ = 100000 N/mm?, v = 0,3 und o, = 1000 N/mm? eine Referenzkurve
berechnet. Die so errechneten Rohdaten der Belastungsphase werden geméfs
Gl. (3.7) geglittet, genauso wie die Belastungskurven wiahrend des Identifi-
kationsprozesses. Die fiir die Identifikation festzulegenden ,Stellgréfien” sind
neben den Intervallen der zu suchenden Parameter E und oy die Gewichtung
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Abbildung 3.20: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des bi-
linearen Materialmodells; Gewichtung: 1 : 5, normierte Schritt-
weite der finiten Differenzen: 10~3

der Wegdifferenzen und die normierte Schrittweite fiir die finiten Differenzen.
Der Parameter v wird im Identifikationsprozesses als fehlerfrei bekannt vor-
ausgesetzt. Fiir ausgewahlte Gewichtungen und Schrittweiten wird bestimmt,
ob die fiir die Referenzkurve benutzten Materialparameter ,wiederentdeckt
werden konnen. Dargestellt werden die Verldaufe der gewichteten Zielfunktion,
der Betrag der prozentualen Abweichung gegeniiber der maximalen Eindring-
tiefe, sowie der Verlauf der Parameter £ und oy.

Zusatzlich wird jetzt noch eine konstante Verschiebung der Eindringtie-
fe von uyg = 5nm als durch die Optimierung zu bestimmende Grofse mit
aufgenommen, wie sie durch das fehlerhafte Bestimmen der Nullpunktlage
hervorgerufen wird. Alle drei in den Abb. 3.21, 3.22 und 3.23 dargestellten
Varianten des Identifikationsprozesses erreichen mit derselben Anzahl von
[terationen vergleichbare Fehlermafe. Der Verlauf der gewéhlten Parameter
ist dabei aber unterschiedlich. Die Wahl der Gewichtung und der Schrittwei-
te ist in den hier untersuchten Féllen von geringer Bedeutung. Die Grofe
der Schrittweite gewinnt erst bei Erreichen der Referenzwerte an Bedeutung,
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also in der Nahe des Minimums, da sich bei kleinerer Schrittweite auch die er-
zielbare Differenz verringert. Die hochste Konvergenzgeschwindigkeit ist fiir
eine Schrittweite von 107 erreicht worden. Abb. 3.22 stellt eine Erweiterung
des Versuches aus Abb. 3.20 dar, bei dem die Referenz um 5 nm verschoben
wurde. Abb. 3.20 dient zum Vergleich. Die erweiterte Version verbessert die
Zielfunktion bis zur siebenten Iteration schneller, danach findet keine Ver-
besserung mehr statt, da sie an einem lokalen Minimum ,héngen“ geblieben
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Abbildung 3.21: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des bili-
nearen Materialmodells und einer Verschiebung des Nullpunk-
tes des Weges; Gewichtung: 1 : 1, normierte Schrittweite der

Der geringe Einfluss der Gewichtung auf die zu identifizierenden Wer-
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te begriindet sich dadurch, dass wéahrend der Identifikation dasselbe nume-
rische Modell verwendet wird und deswegen sowohl die Referenz als auch
die Simulationen wahrend der Identifikation die gleichen numerischen Fehler
enthalten. Die Schrittweite fiir die Bildung der Differenzen ist in groferer
Entfernung vom Minimum von geringer Bedeutung, da die durch die Simula-
tion errechneten Zeit-Weg-Kurven durch den Interpolationsansatz wahrend
der Belastungsphase ,entstort wurden und sich das durch den Kontaktal-
gorithmus hervorgerufene Rauschen deswegen nicht gravierend auf die zu
minimierende Zielfunktion ¢ auswirkt.
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Abbildung 3.22: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des bili-
nearen Materialmodells und einer Verschiebung des Nullpunk-
tes des Weges; Gewichtung: 1 : 5, normierte Schrittweite der

finiten Differenzen: 10~3
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Abbildung 3.23: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des bili-
nearen Materialmodells und einer Verschiebung des Nullpunk-
tes des Weges; Gewichtung: 1 : 5, normierte Schrittweite der
finiten Differenzen: 10™4

3.5.2 Identifikation mit nicht zutreffender Materialhy-
pothese fiir eine Referenzkurve mit bilinearem
Materialmodell

Das Modell und der Ablauf des Programmes sollen an synthetischen Refe-

renzdaten unter der Annahme getestet werden, dass die dem zu untersuchen-

den Material zugrunde liegende Materialvorschrift nicht bekannt ist.
Die wesentliche Fragestellung ist, ob das Vorliegen einer nicht zutreffenden
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Annahme iiber die Materialeigenschaften bei der Verwendung eines BERKO-
VICH-Indenters bzw. eines rotationssymmetrischen Ersatzmodelles bemerkt
werden kann. Um diesen Sachverhalt zu priifen, werden hier synthetische Re-
ferenzen betrachtet, die auf Grundlage bilinearen Materialverhaltens nach
Abb. 3.13 in Kapitel 3.2.3 berechnet werden. Die errechneten Zeit-Weg-
Verlaufe fiir vorgegebene Zeit-Kraft-Verldufe sollen per Identifikationspro-
zess fiir ein elastisch-ideal plastisches Materialverhalten nach Abb. 3.12 in
Kapitel 3.2.2 so gut wie moglich abgebildet werden, wobei eine zehnfach
hohere Gewichtung der Entlastungskurve gegeniiber dem Belastungskurve
vorgenommen wird.

Die beiden fiir die Betrachtung herangezogenen synthetische Referenzen
haben die gemeinsamen Materialkennwerte £ = 200000 N/mm?, v = 0,3 und
oy = 400 N/mm?. Sie unterscheiden sich in dem Wert, der die Verfestigung be-
schreibt: Das eine Material Referenz A weist einen Wert von 01 4 = 600 N/mm?
bei einer Dehnung von P! = 0, 1 auf, wihrend das Material Referenz B einen
Wert von 015 = 800 N/mm? hat. Die Spannungs-Dehnungs-Kurven der Re-
ferenzmaterialien sind auch in der weiter unten erlduterten Abb. 3.30 der
Optimierungsergebnisse dargestellt.

Abb. 3.24 zeigt den fiir die synthetischen Referenzen und den fiir den
Identifikationsprozess vorgegebenen Kraft-Zeit-Verlauf.

o - Simulation |

F [mN]
-

0 5 10 15 20
t[s]

Abbildung 3.24: Kraft-Zeit-Verlauf fiir die beiden synthetischen Referenzen und
nachfolgender Simulationen wahrend der Identifikation; maxi-
male Last: 100 mN
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Abb. 3.25 zeigt den Weg-Zeit-Verlauf fiir das gefundene Optimum zur
Referenz A. Abb. 3.26 zeigt den Wegdifferenz-Zeit-Verlauf und Abb. 3.27

den Kraft-Weg-Verlauf fiir das gefundene Optimum zur Referenz A.

1500 B
[ ]
—Referenz
- Simulation
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=
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S
500/ ]
L 1520

10
t[s]

Abbildung 3.25: Weg-Zeit-Verlauf zur Identifikation an Referenz A
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Abbildung 3.26: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-

ferenz A bei erreichtem Optimum
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Abbildung 3.27: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum fiir Refe-
renz A

Abb. 3.28 zeigt den Wegdifferenz-Zeit-Verlauf und Abb. 3.29 den Kraft-
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Weg-Verlauf fiir das gefundene Optimum zur Referenz B.
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Abbildung 3.28: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz B bei erreichtem Optimum
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Abbildung 3.29: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum fiir Refe-
renz B
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In Tabelle 3.2 sind die Ergebnisse der beiden Identifikationsprozesse ge-
geniibergestellt. Aufgrund der starken Betonung der Entlastungskurve durch
die Gewichtung stimmen die E-Moduln der beiden Optima mit ihren Referen-
zen recht gut liberein, wihrend die Abweichungen in den Fliefispannungen
deutlich sind. Die grofite prozentuale Abweichung der Verschiebungen be-
tragt 0,2%. Die Bestimmung der E-Moduln nach der Methode von OLIVER
und PHARR liefert grofse Abweichungen gegeniiber dem E-Modul, der in die
Simulation einging. Die Abweichung ist wie auch bereits in Abschnitt 2.5
festgestellt fiir das nicht verfestigende Material grofer als fiir das verfesti-
gende, wahrend die Abweichung des mit der Hohe des Aufwurfes bestimm-
ten E-Moduls E¥EM fiir alle vier Versuche gering ist. Die nach OLIVER und
PHARR bestimmte Hérte H"? ist fiir alle Versuche praktisch gleich, wih-
rend die aus den Kontaktdaten errechnete H¥*M nur zwischen der jeweiligen
Referenz und dem zugehorigen Optimum eine sehr gute Ubereinstimmung
liefert.

Abb. 3.30 zeigt den Spannungs-Dehnungs-Verlauf der beiden Referenzen
und ihrer zugehorigen Optima, auferdem sind die Schnittpunkte zwischen
Referenz und Optimum eingezeichnet. Die Schnittpunkte liegen bei einer
totalen Dehnung von ungeféahr 0, 04.

MESSGROSSE ‘ Optimum A REFERENZ A ‘ Optimum B REFERENZ B

E [N/mm?] 194112 200000 187954, 3 200000
oy [N/mm?] 490, 4 400 568, 6 400
Omax [N/mm?] 600 800
ARBE [nm] 1,6 0,8

AhBe [nm)] 0,7 0,4

ARER [nm] 2,8 3,3

ARERt [nm)] 0,4 0,6

AR has [%0)] 0,2 0,2

E' [N/mm?2] | 251886 238187 241733 225450
EYEM [N/mm2] | 202940 206247 196078 205312
H' [N/mm?] | 2833.6 2838.1 3032.3 3039.4
HYEM IN/pm2] | 1280.1 1483.3 1485.8 1881.6

Tabelle 3.2: Tabelle der gefundenen Optima eines elastisch-ideal plastischen
Materials fiir eine Referenz nach dem verfestigenden, bilinearen
Materialmodell.

99



3 Parameteridentifikation mittels Nanoindentation

900
800/ B 2
700" |
__600r AT 1
C\IE
500; S L .
E4oo+‘ 1
Ref Ref Ref 2
o 300 ~+E,° =200000, 0, %= 400, o, %, =600 [N/mm"”] |
+E,=194112,0, , = 490.4 [N/mm?]
200 = E5*'=200000, 6% = 400, o"e =800 [N/mm?] |
y,B max,B
100} -E, = 1879543, G = 568.6 [IN/mm?] 1
% 0.05 0.1 0.15 0.2
€

Abbildung 3.30: Beziehung zwischen den Spannungen und totalen Dehnungen
fiir Referenzen und Optima

3.5.3 Identifikation mit nicht zutreffender Materialhy-
pothese fiir das elastisch-ideal plastische Modell

Es wird hier auch der umgekehrte Fall betrachtet, wobei ein elastisch-ideal
plastisches Material als synthetische Referenz herangezogen wird. Fiir dieses
Material mit den Kennwerten £ = 200000 ¥/mm?, v = 0, 3 und o, = 400 N/mm?
wird die Last-Weg-Kurve bestimmt.

Danach wird fiir das bilineare Materialmodell eine Optimierung mit zehn-
facher Gewichtung des Entlastungsvorganges durchgefiihrt: Dabei wird die
gleiche Querkontraktion wie fiir die Referenz verwandt, AP = 0, 1 festgelegt
und der E-Modul wird abweichend von der Referenz gewéhlt. Es verbleiben
die zwei zu optimierenden Parameter o, und Ac. Die Spannung o, bei der
Verzerrung AP = 0,1 betragt dann o = oy + Ao.

Dieser Prozess wird fiir verschiedene Varianten des innerhalb einer Op-
timierung abweichend festgelegten E-Moduls wiederholt. Dabei betragen die
Moduln von E = 150000 N/mm? bis F = 250000 N/mm?. Fiir jede Variati-
on werden die Parameter o, und Ao so bestimmt, dass eine moglichst gute
Ubereinstimmung der Last-Weg-Kurven vorliegt. Da die Last vorgegeben ist,
ist sie die fehlerfreie Groke. Die grofste Abweichung der gefundenen Optima
betrdagt 0,8% der maximalen Eindringtiefe, die fiir die Referenz 1135,2nm
ist. Diese Abweichung kann unabhéngig von etwaigen experimentellen Feh-
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MESSGROSSE | 1 2 3 4 5 6 REFERENZ
E [N/mm?] 150000 175000 190000 210000 225000 250000| 200000
oy [N/mm?] 295,3 274,7 196,9 201,8 285,3 200,7 | 400

Omax [N/mm2] | 570,7 590,2 731,8 717,9 552,9 702,9 |0

ARBe [nm)] 0,4 0,8 1,1 2,3 3,8 3,5

AhBe [nm)] 7,1 4,0 3,6 1,8 0,0 0,0

ARER [nm)] 6,8 3,4 2,6 1,0 0,5 1,0
ARER nm] 7,1 4,0 3,6 1,8 3,2 4,3
A i [%)] 0,6 0,4 0,3 0,2 0,3 0,4
E'a [N/mm?] | 170161 196197 199462 221281 257645 265018| 261687
EYEM IN/mm2] | 154621 179047 195583 216473 229565 254565| 208438
H' [N/mm?] | 1833,3 1831,4 1831,6 1830,1 1827,8 1828,1| 1825,3

HYEM IN/pm?] | 1363,1 1372,1 1584,5 1574,5 1302,9 1514,6| 1038,3

Tabelle 3.3: Tabelle der gefundenen Optima eines verfestigenden Materials mit
abweichend von der Referenz festgelegeten E-Modulen.

lern toleriert werden, da die Kontaktiteration (wie zuvor in Abb. 3.9 und
3.11 erlautert) bereits Schwankungen in &hnlicher Gréfse verursacht. Die in
Tabelle 3.3 gemachten Angaben zu den Wegabweichungen beziehen sich auf
die nach Gl. 3.7 vorgenommene Interpolation und Glattung der Rohdaten
aus der FE-Berechnung.

In Abb. 3.31 ist der Weg-Zeit-Verlauf des Referenzmodells aufgetragen
und in Abb. 3.32 sind die Referenz und die sechs gefundenen Optima mit
den abweichend vorgewéhlten E-Moduln dargestellt.

Um die Abweichungen der verschiedenen Kurven deutlicher hervorzuhe-
ben, werden die Differenzen gegeniiber der Referenzlosung aufgetragen. Der
Darstellung in Abb. 3.33 kann entnommen werden, dass die Kurven wahrend
der Entlastung in ihrer Abweichung gegeniiber der Referenz einer deutlichen
Tendenz folgen. Sie haben in ihrem gesamten Verlauf entweder eine grofiere
oder eine kleinere Steigung. Obwohl die Kurven nur um einige Nanometer von
der Referenz abweichen, liegt deutlich sichtbar ein systematischer Fehler vor,
der dem gefundenen Optimum anhaftet. Deswegen wird das Verfahren von
OLIVER und PHARR (s.a. Teil 1) auf die erhaltenen Losungen angewendet,
um eine Aussage dariiber machen zu kénnen, was man mit konventionellen
Auswertemethoden als Ergebnis fiir solch ein Material erhalten héatte. Die
Giiltigkeit der Aussagen, die erhalten werden koénnen, ist allerdings dadurch
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Abbildung 3.31: Weg-Zeit-Verlauf des Referenzmodells
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Abbildung 3.32: Kraft-Weg-Verlauf der Referenz und der sechs gefundenen Op-
tima
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eingeschrinkt, dass der Ansatz ein Einsinken des umgebenden Materials vor-
sieht, was hier in keinem Fall gegeben ist. Trotzdem ist die Anwendung nicht
praxisfremd, da zumindest die Materialdaten der Referenz einem idealisierten
handelsiiblichen, warm gewalzten Stahl entsprechen. Selbst die Spannungs-
maxima der verfestigenden Stahle erreichen lediglich ca. 50% der Hochstwerte
von Walzlagerstiahlen, deren Fliefsgrenzen z.T. mit mehr als 2400 N/mm? (nach
[9]) angegeben werden. Der Tabelle 3.3 kann entnommen werden, dass fiir die
einzelnen Grofen der Tendenz nach dieselben Aussagen wie zuvor in 3.5.2
gelten. Insbesondere ist hervorzuheben, dass obwohl alle Kraft-Weg-Verlaufe
nahezu gleich aussehen, die Differenzen in den Steigungen doch immer noch
iiber die Grofenverhéltnisse der E-Moduln untereinander Auskunft geben,
da die Sortierung der E-Moduln fiir die Referenz und die Optima dieselbe
aufsteigende Reihenfolge haben.

8 ‘ 2
~-- 150000 [N/mm?]

175000 [N/mm?]

6 150000 | o ]
- : ——190000 [N/mm?]

175000 ,
a N -~ 210000 [N/mm?]
g N 225000 [N/mm?]

. 250000 [N/mm?]

190000

210000—, -
o 225000
»

AN
250000

-8 5 10 15 20
t[s]

Abbildung 3.33: Differenzen im Weg-Zeit-Verlauf gegeniiber dem Referenzmo-
dell

Abb. 3.34 zeigt wie schon zuvor, dass sich alle Spannungs-Dehnungs-
Kurven ungeféhr in einem Punkt kreuzen, der wieder bei einer totalen Deh-
nung von ungefihr 0,04 liegt. Diese Tatsache ist bereits 1948 von TABOR
in analoger Form in [68] und spéter in [8] beschrieben worden. TABOR stell-
te fest, dass einem Indenter und Materialien, die alle derselben Material-
vorschrift geniigen, eine ,reprisentative Verzerrung® (,,representative strain‘)
er zugeordenet werden kann, bei der sich alle Spannungs-Dehnungs-Kurven
kreuzen miissen, wenn sie dieselbe Héarte haben. Diese Feststellung gilt in
ahnlicher Form auch fiir die durch Optimierung gefundenen Kurven, wobei
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sich allerdings andere Kreuzungspunkte ergeben, da TABOR eine andere Ma-
terialvorschrift” verwendete und seinen Vergleich nur auf die Hérte bezog.

Diese Eigenschaft einem Priifkérper (und einer Materialvorschrift) eine
spezifische Grofe eg zuordnen zu konnen, ist in [20] genutzt worden, um
mit dualen Versuchen mit spitzen Indentern verschiedener Offnungswinkel
doch noch elastisch-plastische Materialparameter bestimmen zu kénnen. Da-
bei werden Versuche mit veschiedenen Formen von Priiftkérpern an der selben
Probe durchgefiihrt. Zusétzlich zu den zwei Parametern, die aus einer Inden-
tation bestimmt werden konnen, muss fiir jeden Parameter dariiber hinaus
ein weiterer Versuch durchgefiihrt werden. Der Vorteil, somit auch an kleinen
Probenkorpern, die aufgrund ihrer Abmessung einer Kugelindentation nicht
mehr zugénglich sind, doch noch mehrere Materialparameter bestimmen zu
kénnen, wird allerdings mit dem Nachteil erwirkt, die ,Individualitdat® der
Messung aufgeben zu miissen, da nicht am gleichen Ort zweimal gemessen
werden kann. An dem Ort der zweiten Messung kénnten ja prinzipiell andere
physikalische Eigenschaften vorliegen.

800 ‘
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7007 2 210‘000 1 |
/ 250000 175000
e0- -
500 |
=
£ 400 — -
Z , 200000 [N/mm?]
© 300 00000 ---150000 [N/mm?] _
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200F —190000 [N/mm?] -
~-210000 [N/mm?]
100} —225000 [N/mm?] -
250000 [N/mm?]
% 005 o4 s o2

Abbildung 3.34: Reprasentative Verzerrungen fiir das bilineare Materialmodell

"TABOR verwendete ,, MEYER’s law", ein Potenzgesetz, das heute im deutschsprachigen
Raum meistens nach LUDWIK benannt ist. Die Materialvorschrift ergibt sich als Sonderfall
der im Abschnitt 3.2.6 erklarten modifizierten Materialvorschrift mit oy, = 0.
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Abbildung 3.35: Verschiedene Formen des Aufwurfs bei identischem Kraft-Weg-

Verlauf

Fiir alle Variationen sind die Konturen des verbleibenden Eindruckes
in Abb. 3.35 dargestellt. In der Abbildung ist nicht der gesamte Eindruck
dargestellt, sondern lediglich der Rand des Aufwurfes, der das Niveau der
Ausgangskonfiguration iiberschreitet. Allen Parameterkombinationen ist ge-
meinsam, dass es kein Einsinken gibt, sondern alle einen Aufwurf aufweisen.
Der grofite Aufwurf gehort zur nicht verfestigenden Referenz. Innerhalb der
recht dicht bei einander liegenden Graphen der Gruppe der verfestigenden
Werkstoffe betragt der Unterschied der Maxima der bleibenden Oberflachen-
verschiebungen weniger als 50 nm. Die Abweichung des grofsten Maximums
der verfestigenden Materialien zur Referenz betragt ca. 200 nm. Die Kurven
mit den festgelegten E-Moduln E = 190000 N/mm? und E = 210000 N/mm? un-
terscheiden sich lediglich um 5% von der Referenz. Es ist erkennbar, dass fiir
Materialien mit vergleichbaren Last-Weg-Verlaufen die Verfestigungseigen-
schaften einen deutlichen Einfluss auf die Ausbildung des bleibenden Ein-
druckes austiiben.

Die Konsequenz ist, dass mittels des konischen Indenters und unter allei-
niger Verwendung von Kraft-Weg-Daten nur eine eingeschréankte Moglichkeit
zur Identifizierung der Materialparameter besteht. Die Identifizierung wére
vollstdndig moglich, wenn sichergestellt wére, dass ein nicht verfestigendes
Material vorliegt. Des Weiteren wére die Identifizierung mdoglich, wenn die
der Referenz zugrunde liegende Werkstoffhypothese und alle bis auf zwei zu
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findende Parameter bekannt wéren.

Der erfolgversprechendste Ansatz zur Ermittlung von mehr als zwei Pa-
rameter ist allerdings die Beriicksichtigung weiterer Informationen, die dann
mit in die zu minimierende Funktion aufgenommen werden. Prinzipiell be-
steht die Moglichkeit, Informationen iiber die Beschaffenheit der Oberflache
zu gewinnen. Zum einen kann die Oberflache mit einem Kraftmikroskop (ato-
mic force microscope, Abk.: AFM) abgetastet werden, wobei die praktische
Schwierigkeit darin besteht, iberhaupt einen der Eindriicke mit der Priifspit-
ze zu treffen und diesem dann die zugehorige gemessene Kurve zu zuordnen.
Die andere Moglichkeit der Vermessung der Oberflache ist durch optionale
Aufriistung einiger Indentermodellen méglich, z.B. dem Nanoindenter XP
des Herstellers MTS, der mit der Option NanoVision ausgestattet werden
kann. Dabei legt der Indenter ein Priiffeld von 64 mal 256 Punkten an und
tastet nach dem Eindringversuch mit einer Kraft von 10 uN die Umgebung
des Eindruckes ab und protokolliert zu jedem Abtastpunkt seine Koordi-
naten. Das mit den neuen Informationen zu formulierende Problem wird als
Mehrkriterienoptimierung bezeichnet. In Anlehnung an [13] (S. 86) kann eine
geeignete Zielfunktion wie folgt formuliert werden:

OR(E) = D7D (s (pl€) — ) + 3 (i (p(8)) — o)’
=) %(Au (P(§)) A, (p(€)))
(A" (p(€) A (p(£)) (3.72)

Dabei ist u; die in der Simulation errechnete Hohe eines Punktes der Oberfla-
che der Kontur des Eindruckes bzw. seiner Umgebung und @' ist die Hohe
der entsprechenden abgetasteten Position der Referenz, wodurch sich die Dif-
ferenz At = @ — u"*" ergibt. Prinzipiell werden an dieser Stelle verschiedene
Grofen (ndmlich die Verschiebung des Diamanten und die Hohe der Oberfla-
che) zu einer Zielfunktion zusammengefiihrt, die zuféllig die gleiche Einheit
haben. Daraus ergibt sich das Problem eine geeignete Gewichtung anzuge-
ben, die die beiden Fehlerterme verkniipft und zu einer Formulierung der
Zielfunktion fiihrt, die eine moglichst hohe Sensitivitét fiir alle zu identifizie-
renden Materialparameter hat. Da fiir den zweiten Summanden kein eigenes
Gewicht w? eingefiihrt wurde, wire jetzt nicht nur das Verhiltnis w, : ws : w3
von Bedeutung, sondern es kime auch noch auf den absoluten Wert an, da
implizit w? = 1 gilte.
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3.6 Identifikationsprozess mit Kugelindenter un-
ter Verwendung von synthetischen Mess-
kurven

3.6.1 Parameterstudie hinsichtlich des Konvergenzver-
haltens

Wie im Abschnitt 2.3 iiber die Dimensionsanalyse erldutert, wéare fiir die
Identifikation von elastischen und plastischen Materialparametern bei spitzen
Diamanten die alleinige Kenntnis der Entlastungskurve ausreichend, wenn
das untersuchte Material sich auch tatsdchlich, der zugrunde gelegten Ma-
terialhypothese entsprechend, zeitunabhéngig verhielte. Wie in [43| und [19]
mittels Dimensionsanalyse gezeigt, enthélt bei runden Indentern auch die Be-
lastungskurve ein Informationspotenzial, das iiber das der spitzen Indenter
hinausgeht, da keine Selbstéahnlichkeit vorliegt. Die Verwendung des run-
den, nicht selbstdhnlichen Indenters ist mit dem Nachteil verbunden, dass
die in Kapitel 2.3 angesprochene Eigenschaft der Hérte, ein tiefenunabhén-
giger Kennwert und deswegen eine Materialeigenschaft zu sein, nicht mehr
gegeben ist. Vielmehr ist bei der Verwendung runder Indenter die Priifkraft
vorgeschrieben, um einen einheitlichen, reproduzierbaren Wert fiir die Hérte
geméf DIN 14577 [26] nach z.B. ROCKWELL zu erhalten. Zur Identifikati-
on iiber die Harte und den E-Modul hinausgehender Kennwerte bietet sich
aber die Verwendung eines runden Indenters an, da die Belastungskurve hier
zusatzlich auch verwendet werden kann.

Die Frage nach der sinnvollen Wahl der Gewichtung der Fehlerterme der
einzelnen Belastungsphasen und der Grofie der normalisierten Schrittwei-
te fiir die finiten Differenzen muss auch hier gestellt werden. Zwar besitzt
die Belastungskurve jetzt auch einen verwertbaren Informationsgehalt, doch
auch bei der Simulation der Indentation mit einem runden Indenter ist das
,humerische Rauschen” des Kontaktalgorithmus wie in Abb. 3.11 dargestellt
und in Kapitel 3.1 erlautert, in der Belastungsphase immer noch deutlich
grofser als in der Halte- oder in der Entlastungsphase.

Fiir den Konus war mit Gl. (3.7) ein Ansatz gefunden, der zur Glittung
und Interpolation geeignet war. Im Gegensatz zu den spitzen Indentern ist
fiir den kugelférmigen Indenter keine solche zwischen den Ergebnissen der
FE-Berechnung interpolierenden Funktion bekannt, die zum Glétten des Os-
zillierens des Kontaktalgorithmus geeignet ist. Wahrend fiir den Konus also
der Verlauf u(t) in der Belastungsphase nach Gl. (3.7) geglattet und interpo-
liert wurde und fiir die Halte- und Entlastungsphase eine Splineinterpolation
verwendet wurde, wird hier fiir den runden Indenter fiir alle drei Phasen eine
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Splineinterpolation verwendet.

Fiir das modifizierte LUDWIK- und das modifizierte RAMBERG-OSGOOD-
Modell sind jeweils zwei synthetische Referenzkurven fiir eine Indentation
ohne Haltephase erstellt worden. Es handelt sich dabei um eine Indenta-
tion mit einer Kugel mit einem Radius von 68 um, bei der eine maximale
Eindringtiefe von 2,4% des Kugelradius erreicht wird und eine maximale
plastische Dehnung von ungefiahr 5%. Bei der zweiten Indentation wird eine
maximale Eindringtiefe von 7, 4% des Kugelradius erreicht und eine maximale
plastische Hauptdehnung von 10%8 Nachfolgend sind fiir den Identifikations-
prozess verschiedene Schrittweiten und Gewichtungen w zwischen Be- und
Entlastungskurve untersucht worden. Die Gewichtungen betragen 1:1 oder
1:5.

Jede der folgenden Abbildungen zeigt die gleiche Anordnung von Dia-
grammen, wobei auf der Abszisse immer der Iterationsschritt abgetragen ist:
der Verlauf der gewichteten Zielfunktion ¢, der dem Betrage nach maxima-
len prozentualen Abweichung relativ zur maximalen Eindringtiefe und die
zu identifizierenden Materialparameter. Im Falle des modifizierten LUDWIK-
Modells sind dies F, o, und n fiir das modifizierte RAMBERG-OSGOOD-
Modell E, oy, D und m. Fiir die Berechnung der Referenz als auch der Simu-
lationen wahrend der Identifikation wird eine Querkontraktionszahl von v =
0,3 verwendet. Die Referenzwerte fiir das modifizierte LUDWIK-Modell be-
tragen £ = 100000 N/mm2, oy = 280 N/mm? und n = 0, 11 und die fiir das modi-
fizierte RAMBERG-OSGOOD-Modell £ = 100000 N/mm?2, oy = 280 N/mm?2, D =
300 N/mm2 und m = 2,9. Die Materialparameter der Referenz sind so gewéhlt,
dass beide Modelle zumindest fiir Verzerrungen unterhalb €, = 0, 1 praktisch
den gleichen Verlauf von (wahren) Spannungen aufgetragen iiber die loga-
rithmischen plastischen Verzerrungen haben. Da das RAMBERG-OSGOOD-
Modell eine grofere Bandbreite an denkbaren Spannungs-Dehnungs-Verlau-
fen darstellen kann, ist erst ein Materialparametertupel fiir das LUDWIK-
Modell gewéhlt worden und dann sind die Parameter fiir das RAMBERG-
OsGooD-Modell so gewahlt worden, dass sich ein entsprechender Verlauf
ergibt.

Abb. 3.36 zeigt den Verlauf der Identifikation bei einer maximalen Ein-
dringtiefen von 2,4% des Kugelradius fiir das modifizierte LUDWIK-Modell
und eine normierte Schrittweite der finiten Differenzen von 1073. Wie in der
Abbildung zu sehen, werden die Referenzwerte bis auf geringe Abweichung
hin erreicht. Im Verlauf der gewichteten Zielfunktion ¢ ist zu erkennen, das
der Optimierungsprozess nicht streng monoton ist. Nach einem , Ausreifser

8Das an vereinzelten Integrationspunkten Auftreten hoherer Werte wird hier, wie auch
zuvor, nicht berticksichtigt.
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Abbildung 3.36: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten LUuDWIK-Modells und einer Eindringtiefe von 2,4%
des Kugelradius; Gewichtung: 1 : 5, normierte Schrittweite der
finiten Differenzen: 1073

Abb. 3.37 zeigt denselben Versuch wie zuvor Abb. 3.36, allerdings mit
einer kleineren normierten Schrittweite fiir die finiten Differenzen von 1074,
Nach zehn Iterationen ist bereits ein Wert fiir die Zielfunktion erreicht, die
der vorhergehende Versuch nicht einmal nach 20 Iterationen aufweist. Damit
geht hier auch ein verbessertes Erreichen der Referenzwerte einher.

Abb. 3.38 zeigt den Verlauf der Identifikation bei einer maximalen Ein-
dringtiefen von 2,4% des Kugelradius fiir das modifizierte RAMBERG-Os-
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Abbildung 3.37: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten LubDWIK-Modells und einer Eindringtiefe von 2,4%
des Kugelradius; Gewichtung: 1 : 5, normierte Schrittweite der
finiten Differenzen: 10~4
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Abbildung 3.38: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten RAMBERG-OsGO0OD-Modells und einer Eindringtiefe

von 2,4% des Kugelradius; normierte Schrittweite der finiten
Differenzen: 1073
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Abbildung 3.39: Verlauf der Spannung iiber die totalen logarithmischen Verzer-
rungen fiir die Referenz und die identifizierten Materialparame-
ter in der 21-ten Iteration des in Abb. 3.38 dargestellten Iden-
tifikationsprozesses (modifiziertes RAMBERG-OsSGOOD-Modell;
max. Eindringtiefe 2,4% des Kugelradius)

GOOD-Modell und eine normierte Schrittweite der finiten Differenzen von
1073, Die Zielfunktion ¢ erreicht ein den vorhergehenden Minimierungen
ahnlich gutes Ergebnis, weswegen auch die damit korrelierten Wegdifferenzen
Awu gering sind. Der E-Modul trifft den Referenzwert, wéhrend oy, D und m
deutlich abweichen.

Um zu ergriinden, warum Identifikation und synthetische Referenz zwar
im Eindringtiefe-Kraft-Verlauf gut iibereinstimmen, aber von einander ab-
weichende Kennwerte oy, D und m haben, werden die Spannungs-Dehnungs-
Verlaufe iiber den Bereich dargestellt, der wahrend der Identation aktiviert
wird. Abb. 3.39 stellt den Verlauf der auf die aktuelle Fliche bezogenen
Spannung iiber die totalen logarithmischen Verzerrungen fiir die Referenz
und die identifizierten Materialparameter in der 21-ten, also der letzten Ite-
ration des zuvor gezeigten Identifikationsprozesses dar. Der Spannungsverlauf
ist nahezu deckungsgleich. Demzufolge ist die richtige Spannungs-Dehnungs-
Kurve identifiziert worden. Offensichtlich ist die Darstellung von Materia-
leigenschaften mittels des modifizierten RAMBERG-OSGOOD-Modells, wenn
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nur kleine Dehnungsbereiche betrachtet werden und kleine Abweichungen
gegeniiber der Referenz akzeptiert werden, mit unterschiedlichen Material-
parametertupeln moglich.

Die Mehrdeutigkeit (bei Vorliegen kleiner Abweichungen) ist eine Eigen-
schaft, die daraus resultiert, mit diesem Modell ein gréfieres Spektrum an
Spannungs-Dehnungs-Verldufen darstellen zu kénnen, als dies z. B. mit dem
modifizierten LUDWIK-Modell mdglich ist?.

Abb. 3.40 zeigt den Verlauf der Identifikation bei einer maximalen Ein-
dringtiefe von 7,4% des Kugelradius fiir das modifizierte LUDWIK-Modell
und eine normierte Schrittweite der finiten Differenzen von 1073, Da in die
Zielfunktion ¢ die absoluten Wegdifferenzen Awu einflieffen, féllt der Wert von
¢ grofser aus, wenn dieselben relativen Wegdifferenzen vorliegen. Demzufolge
sind die Werte der gewichteten Zielfunktion nur fiir gleiche Gewichtungen
und gleiche maximale Eindringtiefen vergleichbar.

Im Verlauf der Optimierung werden geringe Wegdifferenzen Awu und gerin-
ge Abweichungen von den Referenzwerten erreicht. Lediglich fiir den E-Modul
wird ein leicht abweichender Wert von E = 106000 ¥/mm? ermittelt.

Abb. 3.41 zeigt den gleichen Versuch wie zuvor schon Abb. 3.40, wobei
jetzt die normierte Schrittweite der finiten Differenzen 10~* betriigt.

Es wird ein (lokales) Minimum ermittelt, das ein schlechteres Ergebnis
darstellt als das mit der groferen Schrittweite: Es werden grofere relative
Wegdifferenzen Awu erhalten und somit auch ein héherer Wert fiir die Ziel-
funktion ¢. Im Sinne einer praktischen Anwendung werden die Referenzwerte
nicht fiir alle Parameter hinreichend genau ermittelt, insbesondere aber der
E-Modul wurde mit £ = 115100 ¥/mm? mit deutlicher Abweichung bestimmt.
Da die Referenzdaten nicht mit einer Stérung beaufschlagt wurden, stellt
dieses Experiment die untere Schranke einer Fehlerabschétzung dar und die
Abweichungen miissen als nicht mehr akzeptabel eingestuft werden.

Das Ereignis ist trotz des Nichterreichens der Referenzwerte als ,,glinstig*
einzustufen, da ohne Kenntnis der Referenzwerte deutlich erkennbar ist, dass
lediglich ein lokales Optimum erreicht wurde. Der grofe Fehler der Zielfunk-
tion ¢, insbesondere aber der der grofsen relativen Wegdifferenzen wahrend
des Entlastungsvorganges Aul™ ist ein Indikator: Trotz der fiinffachen Ge-
wichtung liegt der relative Fehler bei fast 1%. Als ,ungiinstig“ wére hier
der Fall einzustufen, bei falschen Materialparametern einen kleinen Wert der
Zielfunktion ¢ mit entsprechend kleinen relativen Wegdifferenzen Auf™ auf-

max
finden zu kénnen, da dann das Vorliegen eines lokalen Minimums mit kleinem

9Bei dem modifizierten LubwIK-Modell wird der plastische Bereich durch einen Pa-
rameter beschrieben, wihrend bei dem modifizierten RAMBERG-OSGOOD-Modells zwei
Parameter zur Verfiigung stehen.
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Abbildung 3.40: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten LubwIK-Modells und einer Eindringtiefe von 7,4%

des Kugelradius; normierte Schrittweite der finiten Differenzen:
1073
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Abbildung 3.41: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten LUuDWIK-Modells und einer Eindringtiefe von 7,4%
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Wert ¢ mit groflen Differenzen bei den ermittelten Parametern einherginge
und der Fehler nicht durch Kontrolle des Ergebnisses erkannt werden konnte.

Abb. 3.42 zeigt den Verlauf der Identifikation bei einer maximalen Ein-
dringtiefe von 7, 4% des Kugelradius fiir das modifizierte RAMBERG-OSGOOD-
Modell und eine normierte Schrittweite der finiten Differenzen von 1073. Die
Zielfunktion ¢ erreicht ein der in Abb. 3.40 dargestellten Identifikation dhn-
lich gutes Minimum. Auch hier sind die Wegdifferenzen Au gering. Der er-
haltene E-Modul liegt mit £ = 103700 ¥/mm? etwas zu hoch. Auch die Werte
fir oy, D und m haben erkennbare Abweichungen.

Wie bereits zuvor, als die Referenzwerte nur annahernd erreicht wurden,
soll auch hier die Spannungs-Dehnungs-Kurve betrachtet werden. Abb. 3.43
zeigt den Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurve fiir die 13-te Iteration aus
dem in Abb. 3.42 dargestellten Identifikationsvorgang. Von den 15 berechne-
ten Iterationen weist Nummer 13 den geringsten Wert fiir die Zielfunktion ¢
auf, weswegen die zugehorige Spannungs-Dehnungs-Kurve dieser Iterations-
stufe ausgewertet wird. Innerhalb des maximalen in der Referenz aktivierten
Bereiches der totalen, logarithmischen Dehnungen liegt auch hier eine sehr
gute Ubereinstimmung vor.

Der in Abb. 3.42 dargestellte Identifikationsvorgang wird mit einer nor-
mierten Schrittweite der finiten Differenzen von 10~* wiederholt und ist in
Abb. 3.44 zu sehen. Die Zielfunktion ¢ nimmt am Optimum jetzt einen tau-
sendfach groferen Wert an. Die maximale relative Wegdifferenz Au betragt
9% und der E-Modul F = 128900 N/mm?. Beide Abweichungen sind nicht ak-
zeptabel. Es ist kein lokales Minimum in der Nahe des globalen, also der
Referenz, erreicht worden.

Das Problem, kein globales Optimum zu finden, kann unter Umsténden
dadurch umgangen werden, in dem ein Raster von Startwerten verwendet
wird, wie es auch bei der Identifikation der Materialparameter aus den Zug-
versuchen implementiert und in Abscnitt D.2 auf Seite 195 erlautert wird.
Der bis jetzt dargestellte Identifikationsprozess wird nur als Teilprozess aufge-
fasst. Der Gesamtprozess besteht dann in dem Abarbeiten einer Menge von
Materialparametertupeln. Jeweils ein Parametertupel geht dann als Start-
wert in den Teilprozess ein. Danach werden die Zielfunktionswerte an den
lokalen Optima ausgewertet. Die Bandbreite der Materialparameter, die zur
Gruppe der kleinsten Zielfunktionswerte gehoren, stellt dann das Intervall
dar, innerhalb dessen praktisch gleichwertige Losungen des globalen Opti-
mierungsproblems vorliegen. Die Realisierung ist durch Einsatz von Clustern
oder Netzen von Computern moglich, ohne dass bedeutende Anderungen am
Programm vorgenommen werden miissten. Vielmehr erhielte jeder Computer
oder Knoten eine Installation des Programmes und die Verteilung der Start-
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Abbildung 3.42: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten RAMBERG-OsGOOD-Modells und einer Eindringtiefe
von 7,4% des Kugelradius; normierte Schrittweite der finiten
Differenzen: 1073
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Abbildung 3.43: Verlauf der Spannung iiber die totalen logarithmischen Verzer-

rungen fiir die Referenz und die identifizierten Materialparame-
ter in der 13-ten Iteration des in Abb. 3.42 dargestellten Iden-
tifikationsprozesses (modifiziertes RAMBERG-OSGOOD-Modell;
max. Eindringtiefe 7,4% des Kugelradius)
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Abbildung 3.44: Identifikation der synthetischen Referenzdaten anhand des mo-
difizierten RAMBERG-OsSGOOD-Modells und einer Eindringtiefe
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werte, der Aufruf und die Auswertung der in den Teilprozessen gefundenen
Optima wiirden durch einen weiteren kontrollierenden Prozess gesteuert.

Die Ergebnisse der Parameterstudie hinsichtlich der Schrittweite fiir das
Finite-Differenzen-Schema sollen hier noch einmal betrachtet werden. Abb.
3.45 ist eine schematische Darstellung zweier Zielfunktionen, von denen ¢t
das physikalische Problem und ¢N"™ eine ,verrauschte numerische Représen-
tation von ¢ sei. Das Rauschen wird im Falle des hier betrachteten Modells
u.a., wie bereits in 2.2 beschrieben, durch den Kontaktalgorithmus ausgelost.
Die Zielfunktionen ¢ sind iiber eine ausgewahlte Richtung im Raum der nor-
mierten Parameter ¢ aufgetragen. Das Rauschen fiihrt, wenn die Zielfunkti-
on flach verléuft, zu einer Verschiebung des globalen Optimums &, pny nach
Eopt, Num- Abgesehen von dem Problem, dass das globale Optimum verschoben
ist, besteht die Schwierigkeit darin, iiberhaupt das globale Optimum &p¢, Num
zu erreichen.

Das verwendete Optimierungsverfahren muss die benétigten partiellen
Ableitungen der Zielfunktion nach allen Parametern durch die Bildung von
Sekantensteigungen ersetzen, da der Losungsprozess eines FE-Programmes
im Allgemeinen!® diese GroRen nicht bestimmt. Wenn das Minimum einer
Funktion mit streng monotoner Kriimmung bestimmt werden soll, so soll-
ten moglichst kurze Abstdnde A& fiir die Bestimmung der Sekante genutzt
werden, um eine moglichst hohe Konvergenzgeschwindigkeit zu erreichen und
um dem Optimum moglichst nahe zu kommen. Fiir groke A¢ und ,,glatte”
Funktionen wird der Abstand des auffindbaren Optimums zur eigentlich Lo-
sung immer grofer wird. Der Einfluss zweier Schrittweiten auf die bestimmte
Sekantensteigung an der Stelle &, ist in der Grafik dargestellt. Die ermittel-
te Steigung wirkt sich darauf aus, welches ,/Tal“ angesteuert wird. Ob diese
Senke in einer nachsten Iteration als ein lokales Minimum wahrgenommen
oder durchlaufen wird, hiangt wiederum von der Schrittweite ab.

Um die Gefahr zu mindern, in zu grofsem Abstand vom globalen Minimum
an einem lokalen Minimum ,hangen zu bleiben®, ist es sinnvoll, einen Identi-
fikationsprozess zuerst mit einer grofen Schrittweite durchzufiihren und das
dann gefundene Optimum als Startwert eines weiteren Identifikationsprozes-
ses mit einer kleineren Schrittweite zu verwenden.

Nicht weiter betrachtet wird hier die Form der Zielfunktion. In Abb. 3.45
wird unterstellt, dass die dem physikalischen Problem zugehorige Zielfunk-
tion links und rechts des ausgezeichneten Minimums streng monoton ist.
Wie bereits festgestellt, gibt es mehrere Parameterkombinationen, die nahe-

OWie z.B. in [49] gezeigt, ist es prinzipiell moglich, die fiir die Losung eines Opti-
mierungsproblemes benétigten partiellen Ableitungen innerhalb des Prozesses einer FE-
Berechnung zu bestimmen.

120



3 Parameteridentifikation mittels Nanoindentation

¢ Sekante 1 i
' lokales Minimum A
=
? (&) Sekante 2
‘ lokales Minimum B
0 Efo + Aglg
O+ AL = /L
¢opt,Phy .....................................
opt, Num T ‘
50 50 + A£2 gopt, Num 5

& + A& Eopt, Phy

Abbildung 3.45: Schematische Darstellung des Einflusses der Schrittweite auf
das gefundene Optimum

zu dieselbe Spannungs-Dehnungs-Kurve besitzen. Dadurch kann eine Form
von lang gestreckten ,/Talern” entstehen, die nur ein gering ausgepragtes Mi-
nimum besitzen, wodurch schon ein kleines numerisches , Rauschen” lokale
Minima mit grofter Abweichung in den Parametern entstehen lésst.

3.6.2 Identifikation mit Kugelindenter und nicht zutref-
fender Materialhypothese

Analog zu dem vorherigen Vorgehen wird auch fiir den kugelférmigen Priif-
korper der Versuch der Identifikation mit einer nicht zutreffenden Material-
hypothese unternommen. Abb. 3.46 zeigt das Modell, das insgesamt 1300
Knoten aufweist und den Belastungsverlauf, der fiir alle Referenzen und
Identifikationen verwendet wurde. Der Kugelradius betragt 50 um und die
Eindringtiefe erreicht bei einer maximalen Kraft von 1600 mN ca. 10% des
Kugelradius. Die Kontaktzone, in der die kiirzeste Kantenldange 0, 24 ym be-
tragt, ist iiber 32 um fein diskretisiert.
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Abbildung 3.46: Links: Ausschnitt des Modells (der Referenz) fiir den in Abb.

3.47 dargestellten Versuch unter maximaler Last; Rechts: Be-
lastungsverlauf fiir alle Modelle

Es wird jeweils eine synthetische Referenz mit einem verfestigenden, bi-
linearen Ansatz berechnet. Die Gewichtung der Belastungsphase zur Entlas-
tungsphase betrégt 1 : 5 und die normierte Schrittweite der finiten Differen-
zen 1073, Alle Referenzmodelle haben einen E-Modul von £ = 200000 N/mm?,
v = 0,3 und eine Fliefgrenze von oy = 200N/mm2. Die in Abb. 3.47 bis
3.51 dargestellten Identifikationen erreichen eine maximale Spannung ., =
400 N/mm? bei variierenden Dehnungen zwischen e”' = 0,1 und ¢ = 0, 3.
Die in Abb. 3.52 dargestellte Identifikation erreicht die maximale Spannung
Omax = 300 N/mm? bei der Dehnung eP' = 0, 1.

““““““““““““““““““““ 1600
\7 1400f
— (™ - uFR (%) | 1200
1 1000+
1 Z
£, 800"
1w
600-
400-
—Referenz
2001 Simulation
0 10 15 20 % 1000 2000 3000 4000 5000
t[s] u [nm]

Abbildung 3.47: Prozentuale Verschiebungsdifferenzen und Last-Weg-Verlauf
am Optimum; elastisch-ideal plastisches Optimum: FE =
174471 N/mm?, oy = 310N/mm?; bilineare Referenz: opyax =
400 N/mm? bei P! = 0,1
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Abbildung 3.48: Prozentuale Verschiebungsdifferenzen und Last-Weg-Verlauf
am Optimum; -elastisch-ideal plastisches Optimum: E =
166227 N/mm?, oy = 296 N/mm?; bilineare Referenz: omax =

400 N/mm? bei eP! = 0,15
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Abbildung 3.49: Prozentuale Verschiebungsdifferenzen und Last-Weg-Verlauf
am Optimum; elastisch-ideal plastisches Optimum: E =
156553 N/mm?, oy = 287N/mm?; bilineare Referenz: omax =
400 N/mm? bei eP! = 0,2
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Abbildung 3.50: Prozentuale Verschiebungsdifferenzen und Last-Weg-Verlauf
am Optimum; elastisch-ideal plastisches Optimum: F =
171396 N/mm?, oy = 278N/mm?; bilineare Referenz: opyax =

400 N/mm? bei P! = 0, 25
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Abbildung 3.51: Prozentuale Verschiebungsdifferenzen und Last-Weg-Verlauf
am Optimum; elastisch-ideal plastisches Optimum: E =
169667 N/mm?, oy = 272N/mm?; bilineare Referenz: opyax =
400 N/mm? bei P! = 0,3
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Abbildung 3.52: Prozentuale Verschiebungsdifferenzen und Last-Weg-Verlauf
am Optimum; -elastisch-ideal plastisches Optimum: E =
172542N/mm?, oy = 264N/mm?; bilineare Referenz: omax =
300 N/mm? bei P! = 0,1

Bei den Simulationen der Referenzen werden Dehnungen bis ca. P! = 0, 2
aktiviert, wihrend die gefundenen Optima der elastisch-ideal plastischen Ma-
terialien Dehnungen bis ca. P! = 0,4 aufweisen. Wihrend fiir die Material-
kombinationen in 3.6.1 lediglich Dehnungen bis 0,1 aktiviert wurden, ist
durch den Vergleich von dem in Abb. 3.49 dargestellten Versuch mit dem
in Abb. 3.52 offensichtlich, dass auch die Dehnungen zwischen 0,1 und 0, 2
den Last-Weg-Verlauf merklich beeinflussen, da sich lediglich dieser Bereich
zwischen den beiden Referenzen unterscheidet. Der Abb. 3.52 kann man ent-
nehmen, dass grofere maximale Verschiebungen erreicht werden, obwohl die
gleiche maximale Kraft anliegt. Von dem Versuch in Abb. 3.52 abgesehen,
der nur eine prozentuale Abweichung von 3% aufweist, weisen die anderen
jeweils eine Abweichung von ca. 4% auf. Fiir die hier betrachtete Auswahl
von Radius, Eindringtiefe und Materialparametern muss also eine relative
Abweichung von 3% bereits als das Vorliegen einer unzutreffenden Material-
hypothese betrachtet werden.

Da fiir den Verlauf der Kraft bei dem Modell des runden Priifkérpers
keine geeignete Glattungsfunktion zur Verfiigung steht, kommt stellenweise
zu einem Verstiarken des Rauschenses bei der Bildung der Differenz der Ver-
schiebungen. Dieser Effekt ist in allen Bildern in den Belastungsphasen zu
erkennen. Der Vorteil des runden Priifkorpers liegt in dem hier betrachte-
ten Fallen darin, dass die falsche Werkstoffthypothese besser erkannt werden
kann. Wie in Abschnitt 3.5.2 betrachtet, betrug beim konischen Indenter, die
Abweichung gegeniiber der verfestigenden Referenz lediglich 0, 2%, wéhrend
sie fiir den runden Indenter mindestens 3% betrug. Allerdings ist zu beach-
ten, dass beim Konus, bedingt durch seine Selbstahnlichkeit, die aktivier-

125



3 Parameteridentifikation mittels Nanoindentation

ten Dehnungen nur von den Materialeigenschaften und vom Offnungswinkel
abhéngen, nicht aber von der Eindringtiefe. Bei einem runden Priifkorper
nimmt die aktivierte Dehnung mit der Eindringtiefe zu. Abb. 3.53 zeigt fiir
das Referenzmaterial aus Abb. 3.47 den Verlauf der maximalen aktivierten
(totalen) Hauptdehnung!'. Ab eP! = 0, 1 verfestigt das Material nicht mehr,
was eine Ursache fiir die in der Abbildung bei einer maximalen, plastischen
Hauptdehnung von 0, 12 auftretenden ,Beule sein kénnte.

Der Verlauf ergibt eine obere Schranke fiir die identifizierbare Spannungs-
Dehnungs-Beziehung. Ob die Volumina, die diesen Verzerrungen unterworfen
sind, ausreichend grofs sind, um die zugehorige Spannungs-Dehnungs-Bezie-
hung sicher identifizieren zu konnen, kann daraus aber nicht abgeleitet wer-
den.

0.25,
0.2 ]

0.15-

max

0.05-

—maximale Hauptdehnung |

0 1000 2000 3000 4000 5000
u [nm]

Abbildung 3.53: Aktivierte maximale (totale) Hauptdehnung aufgetragen iiber
die Verschiebung fiir das bilineare Material £ = 200000 N/mm?,
v =0,3, oy = 200 N/mm?, 0pax = 400N/mm? bei eP' = 0, 1; siehe
dazu auch Referenzmaterial in Abb. 3.47

HDer hier ausgewiesene Wert ist ein Maximum, das lediglich lokal eng begrenzt auftritt.
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3.7 Vergleich mit anderen Verfahren

In dieser Arbeit wird als Strategie die schrittweise Minimierung einer Ziel-
funktion verwendet. Diese Strategie kann mit unterschiedlichen Verfahrens-
weisen der Minimierung verfolgt werden, z.B. mit einem Simplex-Verfahren,
das keine Gradienten benétigt oder wie hier mit einem gradientenbasierten
Verfahren. Das Auffinden einer Néherung an das globale Minimum ist nur
durch Variation der Startwerte und die Bestimmung lokaler Minima moglich.

Prinzipiell kénnten stochastische Verfahren wie genetische Algorithmen
[36] oder simulated annealing |47] verwendet werden, um nach einem globalen
Optimum zu suchen. Diese Verfahren sind eher in der Lage, ein globales
Minimum zu finden. Thr Nachteil besteht darin, dass sie zum Auffinden sehr
viele Modellbewertungen bendétigen und sich deshalb nur fiir Probleme mit
geringem Rechenaufwand pro Iteration anbieten. Aus diesen Grunde finden
diese Verfahren im Zusammenhang mit der Parameteridentifikation auf Basis
der Simulation von Indentationen keine Anwendung.

Eine andere Strategie besteht in der Verwendung von Antwortflachenver-
fahren (response surface methodology, RSM) wie sie allgemein z.B. in [11]
vorgestellt werden. Die Antwortflichenverfahren liefern eine (mehrdimen-
sionale) Interpolationsfunktion, deren Stiitzpunkte durch Auswertung von
FE-Simulationen bestimmt werden. Die ermittelten Antwortflachen, die nun
mit geringem Rechenaufwand ausgewertet werden, konnen dann mit (nicht-
deterministischen) Minimierungsverfahren kombiniert werden. Das Nutzbar-
machen der Antwortflichenverfahren hiangt davon ab, ob es gelingt, eine ge-
eignete Art der Interpolation zu finden sowie davon, wie die Simulationen im
Parameterraum angeordnet werden. In [72| werden u.a. solche unterschied-
lichen Designkonzepte vorgestellt. In [73] wird ein globales Optimierungs-
verfahren vorgestellt, das die Antwortflichen mit genetischen Algorithmen
verbindet. Darin wird fiir einen Satz von FE-Simulationen eine Antwortfla-
chenfunktion bestimmt und (in dieser noch groben Approximation) nach dem
globalen Minimum gesucht. Um das gefundene Minimum wird dann mit suk-
zessive eingeengtem Parameterraum eine neuer Satz von FE-Simulationen
fiir die Interpolation bestimmt. Der Nachteil dieses Verfahren liegt im expo-
nentiellen Wachstum der benétigten FE-Simulationen in Abhéngigkeit von
den der Anzahl zu bestimmender Parameter.

Eine vielversprechende Strategie liegt in der Verwendung kiinstlicher neu-
ronaler Netze (artificial neural network, ANN). Dabei werden aufbauend
auf einer Datenbasis von FE-Simulationen Gewichtungsfunktionen derart be-
stimmt, dass alle eingegangenen Daten exakt reprasentiert werden und dazwi-
schen interpoliert wird. ANN eignen sich (je nach Auslegung) entweder zur
Interpolation von Last-Weg-Verlaufen oder um das inverse Problem direkt zu
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16sen. In [43] und [70] wurden ANN erfolgreich zur Identifikation elastischer,
plastischer und viskoser Materialparameter im Zusammenhang mit runden
Priifkérpern eingesetzt. Auch hier ergibt sich das Problem, dass die Zahl
der benétigten FE-Simulationen exponentiell mit der Anzahl zu variierender
Parameter ansteigt. Der praktische Einsatz solcher Verfahren erfordert die
Nutzbarmachung von Ahnlichkeitsbeziehungen und Dimensionsanalyse. Das
heifit, dass das neuronale Netz wie in [43] fiir eine dimensionslos gemachte
Beziehung angelernt wird, was mit der Eigenschaft verbunden ist, dass der
Priifkérper nicht nennenswert von der Form einer Kugel abweichen darf'2.

In [53] wurde ein neuronales Netz und Last-Eindring-Kurven eines als
Referenz modellierten konischen Indenters zur Identifikation der Parameter
des modifizierten RAMBERG-OSGOOD-Materials nach Angaben des Autors
erfolgreich verwendet. Wie die Untersuchung in Abschnitt 3.5.2 und 3.5.3
zeigen, ware der praktische Einsatz allerdings durch unvermeidliche experi-
mentelle Messunsicherheiten problematisch.

12In [43] wurden makroskopische Kugelindente vorgenommen, wobei die MaRhaltigkeit
des Priifkorpers besser sichergestellt werden kann, als bei der Verwendung von Nanoin-
dentern.
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Kapitel 4

Zugversuche

4.1 Versuchsautbau zur Untersuchung der
Grundwerkstoffe von Hartlotverbindungen
bei Schweifsnahten

Aufbauend auf der im Anhang D erlduterten Verfahrensweise zur Parame-
teridentifikation an Sn-Loten mittels Mikrozugversuchen wird in diesem Ab-
schnitt das Vorgehen dargestellt, wie die Parameter von Aluminium AA6016-
T4 und Stahl DX56 und dem Hartlot ZnAll5 bestimmt werden kénnen. Die
Endstiicke der verwendeten Aluminium- und Stahlproben werden im Kapitel
5 zusétzlich mit dem Indenter untersucht und die nach dem Losen des in-
versen Problems bekannten Spannungs-Dehnungs-Beziehungen miteinander
verglichen.

Die Analyse von Verbesserungspotenzialen fiihrte zu Modifikation der fiir
die Sn-Lote verwendeten Versuchseinrichtung, so dass die Durchfiihrung und
Implementierung des Auswerteverfahrens weitgehend konform mit der ein-
schlidgigen Norm [25] ist.

Ein weiters Ziel, das aber nicht in dieser Arbeit verfolgt wird, wird es sein,
den Einfluss von unterschiedlichen Schweifsverfahren und somit von unter-
schiedlichen eingebrachten Wirmemengen zu untersuchen. In dieser Arbeit!
wird ausschliefslich die Methodik vorgestellt, die zum Ermitteln von Parame-
tern geeignet ist, die fiir einen Vergleich mit der Indentation herangezogen
werden konnen.

Um den Einfluss der eingebrachten Wéarmemenge auf das Werkstoffver-

!Die Untersuchungen sind Teil des AiF-Projektes 09382/06DVS-Nr. 3.081 ,Steigerung
der Prozesssicherheit bei gleichzeitiger Verringerung der Produktionskosten durch den Ein-
satz gasformiger Flussmittel beim Lichtbogenl6ten®.

129



4 Zugversuche

halten zu beschreiben, ist das Erodieren kleiner Probenkorper notwendig,
um den ,lokalen Charakter® der Materialeigenschaften zugénglich zu ma-
chen. Da jede so gefertigete Mikrozugprobe ein Unikat darstellt, ist es gerade
nicht moglich, mehrere Proben des vermeintlich ,,gleichartigen Materials mit
unterschiedlichen Verfahren zu priifen. Deshalb ist es notwendig, alle Mate-
rialparameter innerhalb eines einzigen Versuchs moglichst fehlerfrei zu be-
stimmen. Die Proben kénnen auch nicht grofser erodiert werden, da sonst der
lokale Charakter der Materialeigenschaften verloren geht. Der E-Modul kann
auch nicht gesondert mittels Ultraschall bestimmt werden, da die Proben mit
Abmessungen von ca. 17 mm Gesamtliange dafiir deutlich zu klein sind.

Die Bestimmung des E-Moduls als eine der wichtigsten von mehreren
Grofsen ist durch besondere Sensitivitdt gegeniiber Messfehlern und Einfliis-
sen des Kraftschlusses am Beginn der Messung gepriagt. Abb. 4.1 zeigt die
Probenhalterung mit Gleitlagern, die eine Verbiegung der Probe auf Grund
unvermeidbarer Maftoleranzen verhindern. Der Versuch soll weggesteuert,
mit konstanter, vorgegebener Verzerrungsgeschwindigkeit ausgefiihrt werden.
Nach ersten Versuchen ist die Verwendung einer Klemmvorrichtung als Pro-
benhalterung wegen der hohen Belastung der filigranen Probe beim Einbau
nicht mehr in Betracht gezogen worden. Da die Steuerung der MTS wah-
rend des Versuchs nicht von kraft- auf weggesteuert gedndert werden kann,
ohne, dass es zu unkontrollierbaren Bewegungen der Halterung kommt, die
die Probe beschadigen wiirden, wird beim Einbau wie folgt vorgegangen.

Abbildung 4.1: Links: Neu konstruierte Halterung mit Gleitlagern; Rechts: De-
tailansicht der Probe mit Marken und den Bolzen auf den Lagern

4.2 Ablauf des Zugversuchs

Fiir den Einbau der Probe verfahrt die Probenhalterung zu einer vorgege-
ben Position und verharrt dort, so dass die Probe eingelegt werden kann.
Nach dem Einlegen besteht kein Kraftschluss zwischen Probe und Bolzen.
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Danach wird die Halterung verfahren, bis ein Schwellwert fiir die zu messen-
de Kraft detektiert wird. Nach kurzem Verweilen wird dieser Vorgang noch
zweimal wiederholt. Danach erfolgt eine Pause von definierter Dauer, hier
10s. Danach beschleunigt die Zugmaschine auf die vorgegebene Geschwin-
digkeit. Die Lange der fiir die Versuchsdurchfiihrung programmierten Halte-
dauer und ihr Startzeitpunkt werden in der neuen Auswerteprozedur auch in
dem Programm hinterlegt, so dass die Referenzlédnge [y der Probe und auch
eine ndherungsweise korrigierte Nulllage fiir die Langenénderung im Gegen-
satz zu dem in Anhang D dargestellten Verfahren direkt aus den Messdaten
bestimmt werden kénnen.

Die Geschwindigkeit kann aufrecht erhalten werden, bis eine Verformung
entstanden ist, die den Bruch der Probe sicherstellt. Mit dieser Vorgehens-
weise wurden deutlich geringere ,Ausreiffer” in Form von Messfehlern der
Dehnung erzielt als mit der Vorgehensweise, die in D dargestellt ist. Aller-
dings kommt es immer noch zu nennenswerten , Ausreifsern bei geringen
Verzerrungen, wodurch die Bestimmung des E-Moduls erschwert wird. Ein
Teil der Messunsicherheiten wird durch das Extensometer selbst verursacht,
da es fiir einen Messbereich von 50 mm, [29], ausgelegt ist, von dem ledig-
lich 5 mm genutzt werden. Im ungiinstigsten Fall miisste davon ausgegangen
werden, dass sich die angegebene Messunsicherheit fiir die Lingenanderung
proportional von 0,2% auf 2% erhoht.

Die zu messenden Wegdaten werden durch eine geeignete Kalibrierung
rauscharmer und mit héherer Auflésung gemessen. Dazu erfolgen die Messun-
gen mit vier Kanélen, wobei man je zwei Kanéle pro Messmarke verwendet.
Die Kanéle werden so kalibriert, dass je ein Kanal pro Marke konventionelle
Dehnungen bis 60% mit seinem gesamten Auflosungsvermogen abbildet und
je ein Kanal Dehnungen bis 6%. So ist es moglich, einen hoch aufgelosten
Datensatz fiir die Ermittlung der Materialparameter und des Ry 2-Wertes
zu erhalten und einen weiteren, niedrig aufgeldsten, der zur Bestimmung der
Bruchspannung und Bruchdehnung geeignet ist.

Der bedeutend grofsere Fehler, der aber gemindert werden kann, riithrt aus
dem Bewegungsvorgang wahrend des Kraftschlusses zu Beginn der Messung:
Anfanglich hat die Probe mit drei Bolzen der Halterung Kontakt und mit
steigender Last richten sich die Gleitlager aus, so dass Kraftschluss an allen
vier Bolzen vorliegt. Bei weiter ansteigender Last vergroftern die stahlernen
Bolzen, die wesentlich harter als das zu charakterisierende Material sind, ihre
Kontaktfliche und ,,graben sich tiefer in die Probe ein.

Um die beschriebenen Fehler am Beginn des Belastungsvorganges zu ver-
mindern, wird die Entlastungssteigung bestimmt, um daraus den E-Modul
zu ermitteln. Bei einer nominellen Dehnung von 0, 5% wird die Last auf 10%
der erwarteten maximalen Last gesenkt. Beide Grofen, sowohl die vorge-
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gebene Last als auch der programmierte Beginn des Entlastungsprozesses,
werden allerdings nur mit geringer Genauigkeit eingehalten. Nach dem Ab-
senken der Last beschleunigt die Vorrichtung wieder auf Sollgeschwindigkeit
und verfahrt dann mit konstanter Geschwindigkeit bis zum Erreichen der
maximalen Langenanderung.

4.3 Auswerteverfahren

Ziel der im folgenden anhand der Abb. 4.3 und 4.4 erlduterten Verfahrenswei-
se soll es sein, den E-Modul als eine von mehreren Grofsen aus einem Versuch
so fehlerarm wie mdéglich bestimmen zu kénnen. Die sichere Bestimmung aus
der Tangentensteigung erweist sich als schwierig, falls kein ausgeprégter li-
near elastischer Bereich am Beginn der Messung vorliegt oder die Fehler in
den Messdaten bei erstmaliger Belastung und geringen Kréaften grofs sind. In
Anlehnung an einen Hinweis in [25] wird die im folgenden erlduterte Verfah-
rensweise implementiert.

Abb. 4.2 zeigt aus mehreren Versuchen gemittelte und gegléttete Mess-
kurven. Fiir alle gemittelten Messungen wurde die gleiche Verfahrgeschwin-
digkeit als Funktion der Zeit verwendet. Bei Stahl und Aluminium ist die
Offnung der Hysterese von der selben Gréfenordnung wie die Messunsicher-
heit wahrend bei ZnAll5 die Hysterese deutlich zu erkennen ist. Abb. 4.3
zeigt die schematische Darstellung eines Wiederbelastungsvorganges an ei-
ner metallischen Zugprobe. Die Probe weist der Hysterese zufolge (leicht)
viskose Eigenschaften auf. Nach [25] wére hier sinngeméfs die Sekantenstei-
gung F bei E zu ermitteln. Die Bestimmung der Geraden durch die Punkte
B und C ist in der Praxis so nicht moglich, wenn die Weite der Offnung der
Hysterese gering ist bzw. klein gegeniiber dem Messfehler. In dem Fall fiihrt
auch ein Glatten der Kurve zu keinem akzeptablen Ergebnis. Das zu imple-
mentierende Verfahren darf also nicht davon abhéngen, dass die Messkurve
auch tatsdchlich der schematischen Darstellung folgt.

Aus den gemessenen chronologisch sortierten Tripeln Lénge, Kraft und
Zeit werden die Spannungen bezogen auf die Referenzfliche und Dehnun-
gen ermittelt und der Datensatz sukzessive aufgetrennt, um die Tupel, die
zur Hysterese gehoren, zu bestimmen. In einem ausreichenden Abstand vom
Nullpunkt wird das Minimum der Spannung B bestimmt. In dem zeitlich
vor B liegenden Segment wird das Maximum A ermittelt. Die Daten in dem
zwischen den Punkten A und B liegenden Segment gehoren zum Entlas-
tungsvorgang. Aus den Daten des Entlastungsvorganges wird die maximale
Dehnung am Punkt F ermittelt?. Aus den Daten des Wiederbelastungsvor-

20b F wie in Abb. 4.2 oberhalb von C liegt oder wie in der schematischen Darstellung
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Abbildung 4.2: Geglittete Messkurven aus mehreren Versuchen gemittelt; tech-
nische Spannungen aufgetragen iiber konventionelle Dehnungen

ganges werden diejenigen ausgewahlt, deren maximale Dehnung kleiner als
am Punkt F ist, wodurch der Punkt C bestimmt ist. Die Daten des zwi-
schen A und B liegenden Segmentes werden reduziert auf die Daten, deren
Spannung unterhalb der bei C liegt.

Nach dem Abarbeiten dieses Algorithmus existieren die Datenbereiche
vom Anfangspunkt bis A, was den anfinglichen Belastungsvorgang wieder-
gibt, von C bis B, was den Prozess der Entlastung wahrend der Hysterese
beschreibt und von Daten B bis C, was den Prozess der Wiederbelastung
wahrend der Hysterese darstellt. Aufserdem existiert noch ein Datensatz von
D bis zum Versuchsende. Die zu den Bereichen C bis B und B bis C geho-
renden Daten werden zur linearen Regression einer Geradengleichung heran-
gezogen. Den E-Modul erhilt man dann als den Koeffizienten des linearen
Anteils der Gradengleichung. Abb. 4.4 zeigt die Anwendung des Algorithmus
auf die gemessene Spannungs- Dehnungs-Kurve an einer Probe aus Alumini-
um AA6016T4. Die Daten des Bereiches vom Beginn bis A und von D bis
zum Versuchsende sind mit griinen Punkten gekennzeichnet, der Bereich von
A bis B in blau und der von B bis D in rot. Die in der Abbildung dargestellte
Messung stellt hinsichtlich der Messfehler bei den Miniaturproben eine ,feh-
lerarme’ Messung dar. Eine Gerade parallel zur ermittelten Regressionsgera-
de ist in den Ursprung eingezeichnet. Die Messung weist einen ausgepragten
linearen Bereich aus, aber keine Hysterese. Die in die Regression einzubezie-
henden Punkte sind sicher erkannt worden. Auf dieser Grundlage wird der
E-Modul festgelegt, und es konnen nachfolgend die Korrektur der Nulllage
der Verzerrungen und die Parameter von Materialvorschriften identifiziert

Abb. 4.3 unterhalb, hat fiir den beschriebenen Algorithmus keine Bedeutung.
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Abbildung 4.3: Schematische Darstellung der Identifikation der Sekantenstei-
gung

werden, wodurch die Anzahl der durch eine nachfolgende Optimierung zu
findenden Parameter um eins reduziert wird.

Die nominelle Verzerrungsgeschwindigkeit betrug £ = 0, 1 =2 /8, 0mm
= 0,0125s™! und war ca. halb so grof wie die in [42] benutzte. Die Abtastrate
betragt 50Hz, wodurch zusammen mit der halbierten Verzerrungsgeschwin-
digkeit sichergestellt ist, dass der Versuch durch eine ausreichende Datendich-
te beschrieben wird. Da anfangs die nominelle Geschwindigkeit nicht erreicht
wird, nimmt die Datendichte, wenn sie nicht als Abtastungen pro Zeit son-
dern als Abtastungen im Verhéltnis zur Verzerrung gemessen wird, ab. Dieser
Effekt ist in Abb. 4.4 deutlich zu erkennen.

Die Messung des E-Moduls darf nicht durch mehrere versetzte Hysteresen
erfolgen, da ZnAl15 bei einer Messung mit neun Hysteresen einen abfallenden
Modul aufweist. Abb. 4.5 zeigt solch eine Messprozedur mit neun versetzten
Hysteresen. Die Module wurden in Tabelle 4.1 {iber den Schnittpunkt der
Ausgleichsgeraden mit der Dehnungsachse aufgetragen und fielen dabei mo-
noton von 64000 N/mm? bei 0,23% auf 37000 N/mm? bei 8, 88%. Ein Vergleich
von E-Moduln unter Beriicksichtigung der Schnittpunkte der Ausgleichsge-
raden mit der Dehnungsachse an einfach wiederbelasteten Aluminiumproben
ergab keine signifikante Abhéngigkeit. Allerdings bewegten sich die Schnitt-
punkte lediglich in einem Intervall von 0,32% bis 0,52%. Da die Messun-
gen der spateren Bestimmung von Eigenschaften eines Verbundes, der auch
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Abbildung 4.4: Durch den beschriebenen Algorithmus erkannte Kurve der Wie-
derbelastung

e [%] |O,23 0,93 1,8 2,8 4,08 5,26 6,45 7,65 8,88
E[N/mm?] | 64090 49520 45320 41710 42050 39260 38810 38520 37190

Tabelle 4.1: Hysteresen und ermittelte Moduln in Abhéngigkeit vom Schnitt-
punkt mit der Achse der Dehnungen

ZnAl15 enthélt, dienen soll, wird die Hysterese bei allen Messungen nur ein-
mal durchfahren werden und soll méglichst dicht am Ursprung liegen und bei
allen Messungen eines Werkstoffes bei der gleichen Dehnung?® stattfinden.
Auf das intervallweise Bilden von Mittelwerten fiir Dehnung und Span-
nung wie bei der im Anhang D dargestellten Methode, wird verzichtet. Statt-
dessen werden alle wie in Anhang D beschrieben vorbereiteten Messwerte,
die zu dem auszuwertenden Datenbereich gehoren, als Eingangsdaten fiir die
Optimierung verwendet, wobei die mit zunehmender Dehnung sinkende In-
formationsdichte in noch zu erklarender Weise Beriicksichtigung finden muss.
Es sind die modifizierte Materialvorschrift nach LUDWIK geméf Gl. (3.27)

3Das angefiihrte Intervall der Dehnungen von 0,32% bis 0,52% entstand durch die
Abweichungen der Steuerung der Versucheinrichtung bei Verwendung des selben program-
mierten zeit- und weggesteuerten Versuchsablaufs.
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Abbildung 4.5: Fallender Modul bei wiederholten Hysteresen; technische Span-
nungen aufgetragen iiber konventionelle Dehnungen

und die modifizierte Vorschrift nach RAMBERG-OSGOOD gemifs Gl. (3.20)
implementiert worden. Auf die Bildung der analytischen Ableitungen analog
zu Gl. (D.19) bzw. Gl. (D.22) wird zugunsten einer groferen Flexibilitat bei
neu zu implementierenden Vorschriften verzichtet. Stattdessen sind finite Dif-
ferenzen analog zu Gl. (3.15) verwendet worden. In beiden Féllen wird der
E-Modul aus der Wiederbelastung ermittelt und in die Materialvorschrift
eingesetzt. Der Optimierer bestimmt unter Verwendung eines Rasters von
Startwerten die verbleibenden Materialparameter und zusatzlich die Korrek-
tur der Nulllage iterativ durch eine Prozedur analog zu der im Anhang am
Ende von D.2 erlauterten.

Die Zielfunktion fiir die modifizierte Materialvorschrift nach RAMBERG-
OSGooOD lautet:

n

¢ (D,m,oy,e0) = sz(& (E,D,m,oy,¢e) —5Ref ZwZAsZ .

=1

Wie erlautert ist der E-Modul aus dem Wiederbelastungsvorgang dabei be-
reits bekannt und ist deswegen keine mehr durch die Optimierung zu be-
stimmende Grofe. Die formulierte Zielfunktion enthélt zusatzlich die Ge-
wichtung w;. Die Gewichtung beriicksichtigt die abnehmende Informations-
dichte von Messpunkten pro Dehnungseinheit, da andernfalls das Ergebnis
der Optimierung von dem mit hoher Informationsdichte beschriebenen Belas-
tungsvorgang dominiert wiirde und insbesondere die Fliefispannung und die
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Spannungen bei 0, 1% bzw. 0,2% Dehnung stark verfalscht wéiren. Aus dem
zu betrachtenden Datensegment wird der gréBte Abstand max (ef — eft°f)
einer steigenden Folge von eR°f ermittelt. Danach wird mit dem ermittel-
ten Abstand intervallweise die Anzahl von Messpunkten 7 von der kleinsten
Dehnung beginnend bis zum Maximum bestimmt. Fiir alle zu einem Inter-
vall gehorenden Messpunkte eR¢f wird die Gewichtung w; = max(efi—el) /5
bestimmt. Das grofste mogliche Gewicht betragt also 1 in dem Intervall mit

dem groften Abstand und ist in allen anderen kleiner.

4.4 Versuchsergebnisse

Die Parameter der ca. 1 mm dicken Proben der Grundwerkstoffe Stahl DX56
(Werkstoffnr. 1.0322), Aluminium AA6016T4 und dem Lot ZnAll5 sind in
den Tabellen 4.2, 4.3 und 4.4 angegeben. Die in den Tabellen aufgefiithrten
Werte sind alle in N/mm? angegeben, bis auf m, welches einheitenlos ist. Die
Tabellen weisen die Werte fiir jeden Versuch und das arithmetische Mittel,
die maximale Abweichung vom Mittel nach unten und nach oben und die
Standardabweichung aus.

Beim Stahl ist der E-Modul mit einem Mittel von 161000 N/mm? unge-
wohnlich niedrig. Fiir dieses Material konnte in [48] ein Vergleichswert von
162200 N/mm? bis 165300 N/mm? gefunden werden. Die Streuung um das Mittel
mit bis zu 37800 N/mm? entsprechend 23, 4% des Mittels und die Standardab-
weichung zu 21600 N/mm? entsprechend 13% des Mittels sind allerdings unbe-
friedigend. Auch die Flieltgrenze weist grofse relative Schwankungen um das
Mittel auf, wahrend die Spannungen R, und R, 2 nur geringe Streuungen
aufweisen. Im Falle von R, 2 betragt die relative Abweichung der Standard-
abweichung 4,8% bezogen auf das arithmetische Mittel. Im Vergleich mit
[48], wo fir RpO,l im Mittel 158)6 — 158, 7N/rnrn2 statt 142 N/mrnQ, fiir Rp072
163,9 — 164,0N/mm? statt 150 N/mm? und fir R,, 303,9N/mm? anstelle von
284 N/mm? angegeben werden, fallen die hier ermittelten Grofen im Mittel
alle niedriger aus.

Fir Aluminium AA6016T4 und ZnAl15 sind keine Vergleichswerte verfiig-
bar. Beide Materialien weisen E-Moduln um 60000 N/mm? und Standardabwei-
chungen von ca. 7000 N/mm? auf, was 12% des Mittels entspricht. Analog wie
schon zuvor beim Stahl gilt, dass neben der Ermittlung des E-Moduls, die Er-
mittlung der Fliefsgrenze mit grofseren Unsicherheiten behaftet ist, wihrend
die Spannungen R,o; und R 2 lediglich geringen Streuungen unterliegen.

Im Falle einer spateren Untersuchung eines gefiigten Werkstiickes wird
man deswegen die Auswirkungen des Fiigeprozesses eher auf den Vergleich
von R,01 und R0 eingrenzen, um iiberhaupt ein deutbares Ergebnis zu
erhalten.
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Probe E D m oy Rpo,l Rp()yg Rm
[N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?]
001 152535 434 3.7 69 135 149 283
002 141934 212 4.0 100 138 145 283
003 138607 543 2.0 127 143 150 287
004 130993 255 4.4 76 129 139 277
005 190520 234 4.0 103 144 152 283
006 166032 169 3.7 114 139 145 278
007 165368 556 2.0 121 139 146 278
011 165222 215 4.1 109 148 155 293
012 198971 353 2.4 1389 158 165 298
(%] 161131 330 3.4 106 142 150 284
Aunten —30139 —161 —1.4 —36 —12 —11 -7
Agben 37840 226 1.0 31 17 16 14
Std.-abweich 21634 139 0.9 21 8 7 7
Tabelle 4.2: Ermittelte Materialparameter und Kennwerte fiir DX56
Probe E D m oy Rpo,1 Rpo,2 Rm
[N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?]

002 55546 271 3.0 102 128 136 256
003 60025 217 3.3 99 125 132 251
004 52373 472 1.9 126 137 143 264
009 60467 276 3.0 99 125 133 253
010 70472 246 3.7 87 126 134 256
011 66936 223 3.8 99 134 142 267
012 49188 278 4.1 71 122 132 255
(%] 59287 283 3.2 98 129 136 257
Aunten —10099 —66 —1.4 —26 -7 —4 —6
Agven 11185 189 0.8 28 9 7 9

Std.-abweich 7064 80 0.7 15 5 4.3 5

Tabelle 4.3: Ermittelte Materialparameter und Kennwerte fiir AA6016

138



4 Zugversuche

Probe E D m oy Rpo0,1 Ryo0,2 Rm
[N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?] [N/mm?]

001 59329 659 3.3 54 136 155 226
002 56100 763 3.0 71 145 165 230
003 73458 785 3.0 72 150 170 239
004 55678 767 3.0 64 141 161 242
009 49591 737 3.0 74 145 164 229
010 58509 755 2.9 70 142 161 231
011 63579 786 3.0 65 143 163 230
[%) 59463 750.2 3.0 68 144 163 232
Aynten —9873 —91 —0.1 —14 -7 _8 _6
Agpen 13994 36 0.3 7 7 8 10
Std.-abweich 6937 40 0.1 7 4 4 5

Tabelle 4.4: Ermittelte Materialparameter und Kennwerte fiir ZnAl15

4.5 Mobgliche konstruktive Anderungen

Die als néchstes umzusetzende Mafknahme zur Verminderung der Messfehler
sollte das Einrichten einer Klemmvorrichtung hinter den in Abb. 4.1 gezeig-
ten Bolzen der Halterung in Langsrichtung der Probe sein, falls dieses mit
den Umstdnden des Probeneinbaus durch eine Modifikation des program-
mierten Messvorganges zu vereinbaren ware. Diese Klemmvorrichtung soll
im vorgespannten Zustand den Probenkopf gegen die Bolzen pressen, um
das spater wiahrend der Belastung eintretende Ausrichten der Lager und das
Einpressen der Bolzen in den Probenkopf zu vermindern. Das noch nicht ge-
loste Problem besteht darin, dass wahrend des Klemmvorganges der taillierte
Bereich der Probe kraftfrei bleiben und danach auf eine weggesteuerte Ver-
suchsdurchfithrung umgeschaltet werden muss, ohne dass es dabei zu einem
unkontrollierten Verhalten der Zugmaschine kommt.
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Kapitel 5

Parameteridentifikation mit
modellseitiger Berucksichtigung
der kalibrierten Geometrie des
spharischen Prufkorpers und
Vergleich mit Mikrozugproben

5.1 Analyse des Eindringkorpers

Um ein moglichst weites Spektrum der Spannungs-Dehnungs-Kurven identi-
fizieren zu konnen, sind anfangs besonders tiefe Indents mit totalen Tiefen
von ca. 1600 nm gemacht worden. Die Parameteridentifikation wurde mit ei-
nem Modell einer idealen Kugel mit anfangs 55 ym Radius durchgefiihrt. Die
rechnerisch fiir das gefundene Optimum ermittelte Kontur wird mit einer Ab-
tastung der Oberfliche des Probenkorpers mittels Nano Vision® verglichen.
Bei der Abtastung des Indents mittels Nano Vision wird eine Serie von Mess-
reihen angelegt, die durch den verbleibenden Abdruck gehen. Abb. 5.1 zeigt
die berechnete Kontur und zwei abgetastete Reihen von Messwerten aus ei-
ner Serie von Messreihen. Die beiden dargestellten Reihen sind diejenigen, die
nahe des Zentrums des Abdrucks zu liegen kamen. Offensichtlich liegen grofse
Abweichungen in den Konturen vor. Wenn zum Vergleich die Schnittpunkte
des aufgetragenen Radius mit der Nulllinie der Tiefe betrachtet werden, so

!Alle in diesem Kapitel im Zusammenhang mit der Indentation aufgefiihrten Messun-
gen und Kurven, die als Referenzdaten verwendet werden, sind Messung von Dipl-Ing.
M. Szuggars und Dr. M. Griepentrog an der Bundesanstalt fiir Materialforschung und
-prifung, (BAM).
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erhédlt man fiir die Simulation des Priifkérpers mit einem Kugelradius von
55 pm einen Schnittpunkt bei 12 ym und fiir die Messung bei 17 um. An
dieser Stelle weist die Simulation also einen Radius von ca. 70% der Mes-
sung auf, demzufolge betriige die projizierte Flache der Simulation an dieser
Stelle lediglich ~ 50% der gemessenen. Nachfolgend wurden Identifikationen
unter Annahme eines Kugelradius von 68 pm gemacht. Auch hier kam es zu
vergleichbaren Abweichungen gegeniiber den Nano Vision -Abtastungen.

0.4

0.2 *\\

u
0 T M T *+o 9 * T * * *
) mf " 20 30 40 50
-0.2 n
}' .

' 04 f .
S -
o 06 F « Simulation
E’ / = Messreihe A
~ 08 _= Messreihe B

Radius [pm]

Abbildung 5.1: NanoVision-Scan der Kontur eines tiefen Eindruckes in eine Kup-
ferprobe im Vergleich zur berechneten Kontur bei Eindriicken mit
einer Kugel von 55 pm Radius am Optimum der Zeit-Kraft-Weg-
Daten

Da Zweifel an der Mafhaltigkeit des Eindringkorpers bestehen, soll des-
sen Form tiberpriift werden. Die durch die Kalibrierung an einem Quarz an
diskreten Stellen bekannte Funktion A (h.) kann nicht mittels dem von OLI-
VER und PHARR vorgestellten Ansatz nach Gl. (2.45) angepasst werden, da
das Resultat der Anpassung oszilliert.

Die Terme im Ansatz der Flachenfunktion einer idealen Kugel sollen né-
her betrachtet werden. Die Flachenfunktion A(h.) = 7 (2Rh, — h?) fiir den
kugelférmigen Abschnitt eines spitzen Indenters nach Gl. (2.6) muss im Falle
einer idealen Kugel fiir den gesamten Eindringkorper gelten. Der Vergleich
der Flachenfunktion mit dem Ansatz nach Gl. (2.45) zeigt, dass der Ansatz
geeignet ist, die Funktion exakt abzubilden. Mit der auch anwendungstech-
nisch sinnvollen Einschrénkung, dass die Eindringtiefe h. kleiner als der Ra-
dius R ist, gilt $4 = 7 (2R — 2h.) > 0 und § = =27 < 0.
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Die hinreichenden (aber nicht notwendigen) Bedingungen an die Koef-
fizienten K, in Gl. (2.45), um die geforderten Eigenschaften der Ableitun-
gen befriedigen zu koénnen, lauten dann: Ky < 0, K; > 0 und K, < 0,
mit n € {2;3;...;7}. Fiir das Anpassen der in der Funktion A (h.) linearen
Koeffizienten K, an die Messwerte ergibt sich also ein restringiertes Opti-
mierungsproblem. Als Losung erhélt man Ky = —200 und K; = 349000 nm
und alle anderen K, = 0. Aufgrund der Restriktionen, die auch ein Oszillie-
ren ausschlieffen, ergeben sich alle héheren Koeffizienten zu 0. Der Form der
Losung nach zu urteilen, liegt dann eine ideale Kugel vor.

Der Abb. 5.2 ist allerdings zu entnehmen, dass die angepasste Funktion
zum Teil auch sichtbare Abweichungen von den Messwerten aufweist. Die
Betrachtung des Koeffizienten in der Gleichung der idealen Flachenfunktion
liefert R = K, /27 = 55513 nm, womit der nominelle Radius von 50 ym mit
einer Abweichung von 11% eingehalten wére. Der Abb. 5.2 kann weiterhin
entnommen werden, dass die Bedingung % > 0 im extrapolierten Bereich
ab h. Z 800 nm verletzt ist, was als schwerwiegend zu beurteilen ist, da die
Bedingung idealerweise fiir den gesamten Bereich h, < R hétte erfiillt sein
sollen. Aufschluss liefert der Wert Ky: Dieser hétte im Idealfall lediglich den
Wert —7 anstelle von Ky = —200 aufweisen diirfen, wodurch die angepasste
Funktion A(h.) fiir ein zunehmendes Argument h. zu geringere Werte im
extrapolierten Bereich aufweist.

7
16x1O

14 .

12- .

10/ :

A [nm?]

+ Experiment
4 —Flachenfunktion (Fit)

w2
A(h)) = K h2+K h_

0 200 400 600 800 1000
hC [nm]

Abbildung 5.2: Extrapolation fiir die restringierte Losung der Flachenfunktion
iiber den kalibrierten Bereich von 450 nm
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Die Koeffizienten Ky und K; fiir die Anpassung der Flachenfunktion
A (h.) an die Form einer Kugel haben gezeigt, dass die angenommene Form
keine ausreichende Erkldrung fiir die Messwerte A (he) liefert. Um die Form
des Diamanten beurteilen zu konnen, soll an dieser Stelle seine Kriimmung
betrachtet werden.

Das zuvor angesprochene Oszillieren des Ansatzes fiir die Flachenfunk-
tion nach OLIVER und PHARR ist erst im Nachhinein beim Auswerten der
Kriimmung deutlich geworden, was prinzipiell unabhéngig von der Form der
Flachenfunktion A (h.) moglich ist. Der Kriimmungsradius kann nach

3
(L) oy 40
plhe) = =it () = 2 (5.1)
aus der Radiusfunktion r (h.) geméf Gl. (2.9) berechnet werden:
A
7 (he) =/ —mit A (h) ,
T
woraus sich die Ableitungen
1 1 1
' (he) = §7T_5A_5A' und (5.2)
" I 1. s 2 I 2 1,
r (hc):_iﬁ 2AT2A —|—§7T 2AT2A (53)

berechnen lassen. Jeder Krimmungswechsel in A(h.), auch wenn er bei der
Auswertung von A(h.) nicht zu wesentlichen Stérungen fiihrte, liefert bei der
Bestimmung des Kriitmmungsradius p (h.) eine Singularitét und fithrt in ihrer
Umgebung zu nicht verwertbaren Ergebnissen.

Ein deutlich besseres Ergebnis kann mit dem Ansatz

he (1) = par® + psr® + por? + pur (5.4)

erzielt werden. Dazu wird jedes Paar (h¢; A) der Kalibriermessung mittels Gl.
(2.9) in (he; r) Giberfithrt. Danach kénnen die Koeffizienten p; bis p, der Funk-
tion h () mittels Regression ermittelt werden. Abb. 5.3 stellt die mit diesem
Ansatz repriasentierbare Flachenfunktion als in r parametrisierte Funktion
[he(r); A (r)]" dar.

Die Kriimmung kann dann durch
:

p(r) = LI e (y - 40 (5.5)
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Abbildung 5.3: Interpolation der Fliachenfunktion iiber den kalibrierten Bereich
von 450 nm
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Abbildung 5.4: Kriimmungsradius des Diamanten iiber den kalibrierten Bereich
von 450 nm im Vergleich zur Herstellerangabe von 50 pm
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ermittelt werden und als in r parametrisierte Funktion [he(r); p (r)]", wie in
Abbildung 5.4 gezeigt, dargestellt werden.

Die Abbildung zeigt deutliche Abweichungen gegeniiber dem vom Herstel-
ler angegebenen Sollradius. Einschrankend muss allerdings erwéahnt werden,
dass fiir geringer werdende Eindringtiefen zu erwarten ist, dass der relative
Fehler in A(h.) grofer wird und somit die Bestimmung des Kriimmungsra-
dius fiir kleine Werte h. mit gréferen Unsicherheiten behaftet ist. Das in der
Abbildung erkennbare Ansteigen der Funktion A, () fiir kleiner werdende r
ist keine Singularitét, die der Form des Ansatzes fiir h. (r) nach Gl. (5.4)
geschuldet ist, da h! (r = 0) auch Werte verschieden von 0 annehmen kann.

5.2 Aufbau eines angepassten Modells mit in-
dividuellem Priifkorper

Der an der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -prifung (BAM) ste-
hende Nanoindenter verfiigt iiber den zuvor beschriebenen verrundeten Ein-
dringkorper mit einem nominellen Radius von 50 ym. Unter der maximalen
Last von 500 mN konnte bei Kalibriermessungen zur Bestimmung der Fla-
chenfunktion mittels CSM eine Kontakttiefe von 450 nm erreicht werden.
Auf Grund der grofsen Abweichungen von der Kugelform ist auch die Mog-
lichkeit der Extrapolation der Funktion A (h.) iiber den kalibrierten Bereich
[0nm; 450 nm| hinausgehend ausgeschlossen. Geméfs der im Abschnitt 2.1
unter Nutzung der Radiusfunktion nach Gl. (2.9) erlduterten Vorgehenswei-
se wird die Geometrie des Diamanten aus den Kalibrierdaten bestimmt. Die
an diskreten Stellen bekannte Funktion A (h.) wird weder mittels des von
OLIVER und PHARR vorgestellten Ansatzes nach Gl. (2.45) interpoliert noch
auf Grundlage des zuvor erlduterten Ansatzes nach Gl. (5.4), da dieser fiir die
Analyse des Krimmungsradius eingefithrte Ansatz erst nachtraglich ermit-
telt wurde. Stattdessen werden die ,Definitionsliicken” in A (h.) nach einem
in [33] vorgestellten Interpolationsverfahren geschlossen. Dieses Verfahren er-

zeugt keine oszillierenden Ergebnisse, da die Forderung deh(f <) # 0 implizit
durch das gewihlte Interpolationsverfahren beriicksichtigt wird, weswegen
die Funktion A (h.) im gesamten Gebiet keine Anderung des Vorzeichens der
Kriimmung haben kann. Die Forderung, dass die zweite Ableitung keine Null-
stelle aufweisen darf, fiihrt im Allgemeinen zu einer gréferen Abweichung
gegeniiber den Stiitzwerten als die Verwendung einer Splinefunktion. Ei-
ne Splineinterpolation mit kubischen Hermitansidtzen héatte die Eigenschaft,
stetig durch alle vorgegebenen Stiitzpunkte zu verlaufen und auferdem die

Stetigkeit der ersten und zweiten Ableitungen im gesamten Interpolationsge-
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biet zu gewéhrleisten. Daraus resultiert bei der Anwendung auf ,yerrauschte®
Messwerte im Allgemeinen ein ,,Uberschwingen® im Bereich der Stiitzpunkte.

In ABAQUS kann die Geometrie eines analytischen Starrkorpers auch als
Aneinanderreihung von geradlinigen Segmenten beschrieben werden, also als
Polygonzug. Um die numerische Stabilitat des Modells zu gewahrleisten, soll
das Abbild des Starrkorpers aber keine Ecken haben, anderenfalls konnten
im Kontakt stehende Knoten sich daran ,yverhaken”. ABAQUS stellt optional
die Moglichkeit zur Verfiigung die Ecken auszurunden, wobei der groftmog-
liche Ausrundungsradius durch die kleinste Segmentléinge beschrankt wird.
Um wie gewiinscht einen moglichst grofsen Ausrundungsradius und trotzdem
tolerierbare Abweichungen von A (h.) zu erhalten, ist es also notwendig, die
Radiusfunktion so auszuwerten, dass moglichst gleichlange Segmente entste-
hen. Es ist ein Algorithmus erstellt worden, der diese Forderung erfiillt und
dann den bekannten, kalibrierten Bereich der Diamantenabbildung tangen-
tial verlangert. Der erweiterte Kontaktbereich des Diamanten gewahrleistet
die numerische Stabilitdt des Berechnungsverlaufes auch dann, wenn bei einer
Berechnung wahrend der Optimierung der Priifkorper tiefer als der kalibrierte
Bereich in das Probenmaterial eindringt?.

Abb. 5.5 zeigt einen Ausschnitt des aus 1299 Knoten bestehenden Net-
zes bei nahezu voller Ausschopfung der kalibrierten Diamantengeometrie.
Die kleinsten Kantenldngen von 69, 7nm befinden sich in der 6,1 um grofien
Kontaktzone. Mit zunehmendem Abstand erreicht die maximale Kantenlan-
ge 35,7 um. Diese Elemente sind in dem ca. 20 ym breitem Aussschnitt aber
nicht mehr abgebildet. Das Modell und die verfeinerte Kontaktzone ist fiir die
Messreihen mit geringen Kontakttiefen bis 450 nm erstellt worden. Der fein
vernetzte Bereich und die kalibrierte Diamantengeometrie werden, wie hier
dargestellt, unter maximaler Last nahezu voll genutzt. Der nicht im Kontakt
befindliche Teil des Starrkorpers stellt die tangentiale Verldngerung dar. Die
darunter liegenden Knoten des Probenmaterials gehéren auch noch zu dem
vom definierten Kontaktpaar beriicksichtigten Bereich.

2Das zu tiefe Eindringen infolge ,zu weich” gewihlter Parameter bei vorgegebener Belas-
tung fithrt zu einem hohen Wert der Zielfunktion, weswegen der erweiterte Kontaktbereich
das Ergebnis der Minimierung der Zielfunktion nicht verfilscht.
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Abbildung 5.5: Ausschnitt der Kontaktzone des Indentermodells mit dem an-
hand von Kalibrierdaten nachgebildeten sphérischen Findring-

korper bei maximaler Last von 140 mN an einer Probe aus Alu-
minium AA6016T4.
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5.3 Indentation einer Mikrozugprobe aus Alu-
minium ohne Beriicksichtigung viskoser Ef-

fekte

Nach der Durchfiihrung eines Zugversuches an einer Probe aus Aluminium
AA6016T4, wie in 4.2 beschrieben, wird das Endstiick der gerissenen Probe
wie in Abb. 5.6 dargestellt in Epoxidharz eingebettet. Die im Zugversuch
unbelastete und nicht geschadigte Riickseite liegt frei und wurde préapariert.

Abbildung 5.6: Endstiick einer gerissenen Probe aus Aluminium AA6016T4, in
Epoxidharz eingebettet. Eine unbelastete, nicht geschiadigte Stel-
le liegt frei und wurde préapariert.

Nach Vorversuchen werden Nanoindentationen so ausgefiihrt, dass nur
der kalibrierte Bereich des Priifkorpers bei der Indentation in Kontakt tritt.
Der Versuch erreicht eine maximale Last von 140 mN und hat eine Haltezeit
von 30s. Da die viskosen Eigenschaften nur gering ausgeprigt sind, werden
zuerst lediglich die zeitunabhéngigen, elastischen und plastischen Parame-
ter des modifizierten RAMBERG-OSGOOD-Materials bestimmt und dazu die
Querkontraktionszahl zu v = 0, 35 festgelegt. Die Daten der Haltephase wer-
den aus dem Datensatz der Messdaten entfernt. Abb. 5.7 zeigt den Verlauf
der Kraft und den des Weges aufgetragen iiber der Zeit.
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Abbildung 5.7: Verlaufe {iber die Zeit bei herausgetrennter Haltephase fiir eine
Indentation an einem Probenkopf aus Aluminium AA6016T4 mit
einer maximalen Last von 140 mN

Abb. 5.8 zeigt den Verlauf der Differenzen Au tiiber der Zeit. Die grofte
Abweichung betragt 5nm, was etwas mehr als 1% des maximalen Weges
entspricht.

Sim _ yhef

—Au=u [nm]

o 10 20 30 40 50 60
t[s]

Abbildung 5.8: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz bei erreichtem Optimum; Probe aus Aluminium AA6016
T4, maximale Last 140 mN
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Abb. 5.9 zeigt den Verlauf der Kraft iiber die Eindringtiefe fiir Simulation

und Referenz.
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Abbildung 5.9: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum; Probe aus

Aluminium AA6016T4, maximale Last 140 mN

Analog wird eine weitere Indentation mit einer maximalen Last von 130 mN
ausgewertet. Abb. 5.10 zeigt den Verlauf der Differenzen Au iiber der Zeit.
Die grofite Abweichung betragt mit 11 nm mehr als 2% des maximalen Weges.
Abb. 5.11 zeigt den Verlauf der Kraft iiber dem Weg fiir Simulation und Re-

ferenz.
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Abbildung 5.10: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz bei erreichtem Optimum; Probe aus Aluminium AA6016
T4, maximale Last 130 mN
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Abbildung 5.11: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum; Probe aus
Aluminium AA6016T4, maximale Last 130 mN
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5.4 Indentation einer Mikrozugprobe aus Alu-

minium mit Beriicksichtigung viskoser Ef-
fekte

Von den beiden zuvor betrachteten Identifikationen wird der Versuch mit ei-
ner maximalen Last von 140 mN, der die bessere Ubereinstimmung mit den
experimentellen Werten zeigte, nun unter Hinzunahme der viskosen Mate-
rialeigenschaften noch einmal untersucht. Dabei werden fiir die elastischen
und plastischen Parameter die Werte fir £, oy, D und m, die zuvor un-
ter Vernachlassigung der Daten aus der Haltephase identifiziert wurden, als
Startwerte verwendet.

Abb. 5.12 zeigt den Verlauf der verwendeten Kraft-Zeit-Kurve, und Abb.
5.13 zeigt den Verlauf des Weges iiber die Zeit fiir Simulation und experi-
mentelle Referenz.

Abb. 5.14 zeigt den Verlauf der Differenzen Awu iiber die Zeit. Die grofte
Abweichung betragt 8 nm und erreicht damit fast 2% des maximalen Weges.
Abb. 5.15 zeigt den Verlauf der Kraft iber den Weg fiir Simulation und
Referenz.

140¢ - Simulation

120 ‘ ]

100 ~ ]

F [mN]
S .S

% 20 40 60 80 100
t[s]

Abbildung 5.12: Kraft-Zeit-Verlauf wahrend der Nanoindentation an einer Probe
aus Aluminium AA6016 mit einer maximalen Last von 140 mN
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Abbildung 5.13: Weg-Zeit-Verlauf an der Probe aus Aluminium AA6016T4, ma-
ximale Last 140 mN
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Abbildung 5.14: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz bei erreichtem Optimum; Probe aus Aluminium AA6016
T4, maximale Last 140 mN
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Abbildung 5.15: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum; Probe aus
Aluminium AA6016T4, maximale Last 140 mN

5.5 Vergleich der Spannungs-Dehnungs-Linien
und zugehoriger Materialkennwerte von Mi-

krozugversuch und Nanoindentation an Alu-
minium AA6016T4

Abb. 5.16 zeigt den Verlauf der beiden durch die Indentation ermittelten
Spannungs-Dehnungs-Kurven und die aus dem Zugversuch ermittelten. Da
in den Indentationen, von punktuellen Ausreiffern abgesehen, nur plasti-
sche Dehnungen bis 3, 8% aktiviert wurden, wurde auch der fiir die Bestim-
mung aus dem Zugversuch zu beriicksichtigende Bereich so gewéhlt, dass
er damit iibereinstimmt. Die Daten oberhalb wurden nicht zur Bestimmung
der Materialkennwerte herangezogen. Vom E-Modul abgesehen, weichen die
Spannungs-Dehnungs-Kurven der beiden Indentationen erheblich von der des
Zugversuches ab. Die identifizierten zeitunabhéngigen Kennwerte sind in Tab.
5.1 angegeben.
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Abbildung 5.16: Identifizierte Spannungs-Dehnungs-Kurven eines modifizierten
RAMBERG- OsGooD-Modells aus Mikrozugversuch und Na-
noindentation an einer Probe aus Aluminium AA6016

MESSGROSSE | 130mN 140 mN Zugversuch
E [N/mm?] 70448 70012 72911
0'y [N/ran] 316 298 143

Tabelle 5.1: Tabelle der gefundenen Optima fiir Indentationen und Zugversuch
fiir eine Probe aus Aluminium AA6016.

Bei den gezeigten Ergebnissen handelt es sich um die besten gefundenen
Optima. Es kann allerdings nicht ausgeschlossen werden, dass es noch bes-
sere Optima gibt, in dem Sinne, dass die Zielfunktion einen kleineren Wert
annimmt, da insbesondere die erzielten Verschiebungsdifferenzen Au maxi-
male relative Abweichungen gegeniiber der maximalen Eindringtiefe von 2%
aufweisen.
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5.6 Vergleich der Spannungs-Dehnungs-Linien
und zugehoriger Materialkennwerte aus

Mikrozugversuch und Nanoindentation an
Stahl DX56

Dieselbe Vorgehensweise wie schon zuvor fiir die Aluminiumprobe wird hier
fiir eine Probe eine Stahls DX56 wiederholt. Fiir den Stahl sind grofere Kréfte
notwendig, um eine moglichst grofse Ausnutzung des kalibrierten Bereiches
des Priifkorpers zu erzielen. Die verwendeten maximalen Priifkrafte betragen
290 mN und 300 mN. Die Querkontraktionszahl wird auf v = 0, 30 festgelegt.
Nach der Bestimmung der (hier nicht gezeigten) zeitunabhéngigen Grofen
werden diese wieder als Startwerte zur Bestimmung der Groken F, oy, D,
m, Cy, Cs, und Cy herangezogen. Abb. 5.17 zeigt den Verlauf der Kraft und
den des Weges aufgetragen iiber der Zeit.

300° ‘ ] R E I I A
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250t
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200} {850
% 5300/
L |1 <
=150 ';'250’ —Referenz |
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100
150+
5ol 100~
50"
0 : : : 0 : : :
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
t[s] t[s]
(a) Kraft-Zeit-Verlauf (b) Weg-Zeit-Verlauf

Abbildung 5.17: Indentation an einem Probenkopf aus Stahl DX 56 mit einer
maximalen Last von 290 mN

Abb. 5.18 zeigt den Verlauf der Differenzen Au iiber die Zeit. Die grofite
Abweichung betriagt 13 nm, was 2, 5% des maximalen Weges entspricht. Abb.
5.19 zeigt den Verlauf der Kraft iber dem Weg. Die Abweichungen zwischen
Referenz und Simulation sind auch in dieser Darstellung deutlich zu erkennen.
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Abbildung 5.18: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz bei erreichtem Optimum; Probe aus Stahl DX 56, maxi-
male Last 290 mN
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Abbildung 5.19: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum; Probe aus
Stahl DX 56, maximale Last 290 mN
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Abbildung 5.20: Verlauf der Eindringtiefe iiber der Zeit fiir eine Indentation an
einem Probenkopf aus Stahl DX 56 mit einer maximalen Last
von 290 mN bei einer gleichverteilten Gewichtung der Wegdif-

ferenzen
—AU = uSim _ uRef [nm]i
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Abbildung 5.21: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz bei erreichtem Optimum und einer gleichverteilten Ge-
wichtung der Wegdifferenzen; Probe aus Stahl DX 56, maximale
Last 290 mN
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Mit den soeben gefundenen Materialparametern als Startwerten wird die
Identifikation noch einmal wiederholt, wobei die Gewichtung der Belastungs-,
Halte- und Entlastungsphase gleich ist. Man erkennt jetzt in Abb. 5.20 eine
deutlich grofsere Abweichung von der Referenz wahrend der Haltephase. Abb.
5.21 kann man jetzt entnehmen, dass die Abweichungen iiber Belastungs- und
Haltephase gleichméfiger verteilt sind und die Abweichungen wéahrend des
Entlastens immer noch gering bleiben. Die Ungleichverteilung der Abwei-
chungen, bedingt durch die geringe Abweichung wéahrend der Entlastungs-
phase, mag damit zusammenhéngen, dass die Optimierung sich in einem
lokalen Minimum in der Néhe des Startwertes ,verhakt” hat. In der Darstel-
lung 5.22 sind lediglich geringe Abweichungen zwischen den beiden Verlaufen
zu erkennen.

Wie schon zuvor, jetzt aber bei einer Indentation mit einer maximalen
Last von 300 mN und nach Heraustrennen der Haltephase, wird noch ein-
mal eine Identifikation der zeitunabhéngigen Parameter vorgenommen. Die
Ergebnisse sind in den Abb. 5.23 bis 5.25 dargestellt.

Nachfolgend sind die Ergebnisse der Identifikation der elastisch-plastischen
Materialparameter beider Indentationen und des dazugehorigen Zugversu-
ches abgebildet.

Auch hier ergibt sich ein Bild vergleichbar den Ergebnissen der Identi-
fikation an der Aluminiumproben: Die Resultate der unterschiedlichen Ver-
suchsformen zur Bestimmung der Materialeigenschaften sind nur schwer mit-
einander vereinbar. Die identifizierten zeitunabhéngigen Kennwerte sind in
Tab. 5.2 angegeben.

MESSGROSSE ‘ 290 mN 300 mN Zugversuch
E [N/mm?] 171840 171212 166032
O'y [N/me] 494 431 135

Tabelle 5.2: Tabelle der gefundenen Optima fiir Indentationen und Zugversuch
fiir eine Probe aus Stahl DX56.

160



5 Parameteridentifikation mit kalibrierter Geometrie

300————

—Referenz |
- Simulation |

300 400 500 600
u [nm]

0 100 200
Abbildung 5.22: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum und ei-

ner gleichverteilten Gewichtung der Wegdifferenzen; Probe aus
Stahl DX 56, maximale Last 290 mN

3007 T T T T 3 5007 T T T T T 3
Simulation
450- 1
250 1 400 1
200f S |
— — 300"
Z
£.150 £.250
=}
L 200-
100f 1501
100t il
50F 7 —Referenz
50 Simulation -
0 ‘ ‘ ‘ ‘ 0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 10 20 30 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
t[s] t[s]
(a) Kraft-Zeit-Verlauf (b) Weg-Zeit-Verlauf

Abbildung 5.23: Verlaufe iiber die Zeit bei herausgetrennter Haltephase fiir eine
Indentation an einem Probenkopf aus Stahl DX 56 mit einer
maximalen Last von 300 mN
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Abbildung 5.24: Verlauf der Wegdifferenz zwischen der Simulation und der Re-
ferenz bei erreichtem Optimum; Probe aus Stahl DX 56, maxi-
male Last 300 mN
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Abbildung 5.25: Kraft-Eindringtiefe-Verlauf bei erreichtem Optimum; Probe aus
Stahl DX 56, maximale Last 300 mN
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Abbildung 5.26: Identifizierte Spannungs-Dehnungs-Kurven eines modifizierten
Ramberg-Osgood-Modells aus Mikrozugversuch und Nanoin-
dentation an einem Probenkopf aus Stahl DX56

5.7 Bewertung der identifizierten, stark diffe-
rierenden Spannungs-Dehnungs-Linien fiir
Aluminium- und Stahlprobe

Die Spannungs-Dehnungs-Kennlinien aus Zugversuch und Indentation fiir
die Stahl- und die Aluminiumproben unterscheiden sich, wenn man vom E-
Modul absieht, erheblich. Folgende Ursachen kommen als Erklarung fiir die
Diskrepanz in Betracht:

e Das gefundene Optimum hat in der Zeit-Weg-Darstellung noch eine ma-
ximale Abweichung bis zu 2% der maximalen Eindringtiefe, was hin-
sichtlich der Untersuchung in Abschnitt 3.6.2 bereits als grenzwertig
einzustufen ist.

e Die maximale Eindringtiefe ist zu gering, da die Geometrie des Priif-
korpers relativ zum Kriimmungsradius nicht weiter kalibriert werden
konnte.

e Die Bestimmung der Form des Priifkérpers aus den Kalibrierdaten weist
fiir geringe Tiefen grofe relative Unsicherheiten auf.
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e Der Gleitwiderstand zwischen Priifkorper und Oberflache ist nicht be-
kannt?.

e Es werden keine Schidigungsmechanismen im Modell beriicksichtigt?.

e Insbesondere kann keine Aussage iiber den Eigenspannungszustand ge-
macht werden®.

Eine weitere Ursache kann in der Mikrostruktur des zu priifenden Mate-
rials vermutet werden. Die Abb. 5.27 zeigt links das Schliffbild eines dem
DX56 dhnlichen Tiefziehstahles DC04 aus [46]. Zum Grofenvergleich ist der
maximale Kontaktdurchmesser des kalibrierten Bereiches eingezeichnet. Die
Abbildung rechts (mit einem anderen Mafsstab) ldsst erkennen, dass die Kor-
ner bei der Aluminiumlegierung noch deutlich grofer sind. Das Gefiige ist
allerdings wie [5] zu entnehmen ist warmebehandelt und gealtert, weswegen
die Korner grofer als in der indentierten Probe sein diirften.

Auffallig ist, dass fiir beide untersuchten Materialien die E-Moduln sehr
gut iibereinstimmen, wihrend die Fliekspannungen oder der Verlauf der Span-
nungen mit zunehmenden Dehnungen stark unterschiedlich ist. Die Betrach-
tung der Tiefenabhéngigkeit fiir die ermittelten Werte eines beschichteten
Systems in Anhang B legt nahe, dass mit dem E-Modul eher eine ,weitere
Umgebung* bzw. grofsere Tiefe mitgemessen wird, wahrend die Harte, die
wie in Abschnitt 2.5 gezeigt mit der Fliefsspannung korreliert, stéarker vom
,hahen Umfeld* abhéngt, also eine oberflichennahe Eigenschaft misst.

3In [12] wird der Einfluss des Gleitwiderstandes auf die gemessene Hirte (scratch hard-
ness) in Abhéngigkeit von den elastischen und plastischen Materialparameter bestimmyt.
Inwieweit die bei einer Indentation gemessene Hérte davon betroffen ist, kann daraus al-
lerdings nicht abgeleitet werden.

4Bei kleinen Eindringtiefen ist das Auftreten von Schiidigungen selten. In den hier
gemachten Experimenten ist die Oberfliche des verbleibenden Eindrucks allerdings nicht
darauf hin untersucht worden.

°In [66] wird ein Verfahren vorgestellt, mit dem experimentell die Eigenspannung ab-
geschitzt werden kann. Allerdings ist die ermittelte Eigenspannung, die als lokale und
volumenbezogenes Grofse unterschieden wird, nicht unbedingt mit der am Ort des Indents
vorherrschenden identisch.
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gD

Abbildung 5.27: Links: Gefiige eines DC04-Stahles [5] mit zum Groéfenvergleich
eingetragenen Kontaktdurchmesser von 12 ym, wie er von dem
hier verwendeten Kugelpriiftkorper erzeugt wiirde. Rechts: Alu-
minium AA6013 (wirmebehandelt und gealtert), Abbildung
aus [46]

Ungeachtet dessen kann man zu dem Schluss kommen, dass in den meisten
Fillen lediglich ein Korn im Kontakt mit dem Indenter stehen wird. Selbst
wenn es gelungen wiare, einen ideal runden Priifkopf mit 50 ym Radius ca.
5 pm in die Probe zu driicken, wie es fiir die Versuche anfangs geplant war,
so waren selbst im giinstigeren Falle des Stahles trotzdem nur wenige Korner
in Kontakt getreten. Die gemessenen Last-Weg-Kurven sollten von der Aus-
richtung des einzelnen Korns abhéngen und stellen somit Unikate und kei-
ne reprasentativen Ergebnisse dar, weswegen die Annahme eines isotropen
Werkstoffes im Nachhinein ungeeignet erscheint. Letztendlich muss festge-
stellt werden, dass mit solch einem kleinen Priifkérper nur Einkristalle oder
sehr viel feinkérnigere oder amorphe Materialien untersucht werden sollten.
Zusétzlich sollte in Betracht gezogen werden, das klassische kontinuumsme-
chanische Modell aufzugeben und stattdessen nicht-lokale Materialmodelle
zu verwenden. Ein geeignetes mikromechanisches Modell muss in der Lage
sein, die bei der Mikro- bzw. Nanoindentation auftretenden Grofseneffekte,
also das Ansteigen der Hérte bei kleiner werdender maximaler Eindringtiefe,
abbilden zu konnen®. In [34] wird ein Modell, dass einen GroReneffekt be-
riicksichtigt, vorgestellt. Auch in neueren Arbeiten wie [6] und [7] wird ein
mikromechanisches Modell zugrunde gelegt und gezeigt, dass der experimen-
tell ermittelte Grofseneffekt abgebildet werden kann.

6In Abschnitt 2.3 ist durch Dimensionsanalyse gezeigt worden, dass die Hérte eines
homogenen und isotropen Materials, ermittelt mit einem selbstdhnlichen Priifkérper, eine
(tiefenunabhéngige) Materialeigenschaft sein muss.
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Diese Feststellung schrankt aber nicht die Verwendbarkeit des entwickel-
ten Programmes als solches ein: Nach dem Skalieren des FE-Modells stiinde
dem Einsatz des Programmes zur Identifikation von Materialparametern mit
einem groferen Priifkdrper nichts entgegen.

166



Kapitel 6

Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde erlautert, wie die instrumentierte Eindringprifung,
die eine Erweiterung der klassischen Hartepriifung darstellt, genutzt werden
kann, um Materialeigenschaften zu charakterisieren. Wahrend der Begriff der
instrumentierten Eindringprifung unabhéngig von der Eindringtiefe bzw. der
aufgebrachten Last ist, wurde in dieser Arbeit die Parameteridentifikation
anhand von Messwerten durchgefiihrt, die Eindringtiefen um 0, 4 gm hatten.
Diese Versuche werden in der Literatur oft als ,Nanoindentation® bezeich-
net, obwohl es sich im Sinne der einschldgigen Norm [26], Teil 1, um den
Mikrobereich handelt.

Es wurden die wichtigsten Konzepte zur Auswertung der gemessenen Da-
ten Kraft, Eindringtiefe und Zeit vorgestellt. Neben dem E-Modul kénnen fiir
Sonderfille auch noch einige viskose Eigenschaften bestimmt werden, wenn
die Kriecheigenschaften durch ein Potenzgesetz beschrieben werden.

Die spitzen Priifkérper wurden einer Dimensionsanalyse unterzogen. Die
Erkenntnisse iiber die geometrische Ahnlichkeit und die selbstéhnlichen For-
men der Priifkorper ermoglichten die Interpretation der Hérte als (von der
Eindringtiefe unabhingige) Materialeigenschaft. Die Ahnlichkeitsbeziehun-
gen konnten unter anderem dazu genutzt werden, um die normierten Model-
le, die einem Antwortflichenverfahren (response surface methodology, RSM )
oder dem Training eines kiinstlichen neuronalen Netzes (artificial neural net-
work, ANN) zu Grunde lagen, mit den Daten eines Experimentes zu ver-
kniipfen.

Um die gemessenen Daten von Fehlern durch ein Nachgeben des Priifge-
riates und durch Abweichungen des Priifkérpers von der Sollform zu berei-
nigen, ist ein Kalibrieren der Priifeinrichtung und das Bestimmen der Rah-
mennachgiebigkeit und der Flachenfunktion unumgéanglich. Dazu sind in der
Praxis zwei Verfahren weit verbreitet, von denen das einfacher zu handha-
bende nur fiir spitze Priifkorper angewendet werden darf und das kompli-

167



6 Zusammenfassung und Ausblick

ziertere, aber nicht eindeutige Losungen garantierende Verfahren, fiir runde
und spitze Priifkorper bzw. fiir spitze Priifkorper bei geringen Eindringtie-
fen verwendet wird. Beide wurden vorgestellt und auf Kalibriermessungen
des am LKM?' vorhandenen Indenters angewandt. Fiir ausgewiihlte Abwei-
chungen der Rahmennachgiebigkeit wurde mittels der durch die Dimensi-
onsanalyse gefundenen Transformationsbeziehungen und einer synthetischen
Kraft-Eindringtiefe-Kurve die Auswirkung auf die Ermittlung von Hérte und
E-Modul bestimmt.

Das am weitesten verbreitete Auswerteverfahren zur Bestimmung von
Hérte und E-Modul auf Grundlage der von OLIVER und PHARR in [56]
und [55] publizierten Methode, wurde vorgestellt und die Abweichungen ge-
geniiber FE-Simulationen fiir ein elastisch-ideal plastisches Material und fiir
ein stark verfestigendes Material untersucht. Dabei wurde festgestellt, dass
sich fiir weit verbreitete Stdhle unter der Annahme, dass sie sich elastisch-
ideal plastisch verhalten, deutliche Abweichungen ergeben, wohingegen fiir
das entgegengesetzte Extrem, nédmlich einem stark verfestigenden Material,
gute Ubereinstimmungen erzielt wurden. Es konnte gezeigt werden, dass das
Maf$ der Ubereinstimmung davon abhingt, dass ein Einsinken des Randes
auftritt und kein Aufwerfen.

Nach der Betrachtung der konventionellen Gleichungen wurde eine Ver-
fahrensweise vorgestellt, die ein gradientenbasiertes Minimierungsverfahren
mit FE-Simulationen koppelt. Zu diesem Zweck wurde eine geeignete Ziel-
funktion gewahlt, und es wurden Parameterstudien zum Konvergenzverhal-
ten erstellt. Die gefundenen, das Konvergenzverhalten giinstig steuernden
Parameter, wurden fiir die nachfolgenden Identifikationsprozesse verwendet.
Fiir kugelformige und spitze Indenter wurden synthetische Referenzkurven
fiir Kraft und Eindringtiefe ermittelt. Diese Kurven wurden dann den ver-
schiedenen Identifikationsprozessen mit nicht zutreffenden Materialvorschrif-
ten zugrunde gelegt. Die an den gefundenen Optima ermittelten Verlaufe von
Eindringtiefe iiber Zeit wiesen fiir den kugelférmigen Indenter die gréfteren
Residuen auf. Fiir die untersuchten Kombinationen von Materialparametern
fiir spitze Indenter bzw. Materialparametern und Eindringtiefe fiir kugelfcr-
mige Indenter, zeigte Letzterer die hohere Sensitivitat. Im Falle des konischen
Indenters konnen bei Verwendung der zutreffenden Materialhypothese prak-
tisch lediglich zwei Materialkennwerte, z.B. Fliefsgrenze und E-Modul sicher
ermittelt werden.

Dieses Verhalten ist in der Selbstahnlichkeit aller spitzen Indenter be-
griindet. Fiir ein elastisch-plastisches Material zeigte die Dimensionsanaly-
se des selbstiahnlichen Priifkorpers, dass die ermittelte II-Funktion fiir die

Lehrstuhl Kontinuumsmechanik und Materialtheorie (LKM) der TU Berlin
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Kraft des Belastungsvorganges nicht von der Eindringtiefe abhéngt. Durch
die Selbstahnlichkeit reduziert sich fiir ein elastisch-plastisches Material der
Informationsgehalt der parabelférmigen Belastungsfunktion auf einen Punkt
der Kurve?, wihrend die Entlastungskurve solchen Beschrankungen nicht un-
terliegt. Folglich enthélt die Entlastungsfunktion des spitzen Indenters den
gesamten Informationsgehalt einer Indentation. Im Gegensatz dazu sind beim
runden Indenter die II-Funktion der Kraft sowohl fiir den Belastungsvorgang
als auch fiir den Entlastungsvorgang Funktionen der Eindringtiefe.

Nach Zugversuchen an Stahl und Aluminiumproben wurden an unbe-
lasteten Querschnittsteilen der Proben Indentationen mit runden Prifkor-
pern durchgefiihrt. Unter besonderer Beriicksichtigung der Form des Priif-
korpers, die durch Kalibiermessungen mit ihrer ermittelten Geometrie in das
FE-Modell aufgenommen wurden, zeigten die identifizierten Spannungs-Deh-
nungs-Kurven grofse Abweichungen gegeniiber den einachsigen Mikrozugver-
suchen. Der wesentliche Ursprung der Abweichung diirfte den Gréfsenverhéalt-
nissen von Indent und Korngrofe geschuldet sein. Der Kontaktdurchmesser
betrug nur einen Bruchteil des Durchmessers des Kornes, weswegen die Ver-
wendung eines homogenen, isotropen Materialansatzes ungeeignet war.

Folglich sollten zur Indentation in der Mikroskala nur Einkristalle bekann-
ter Ausrichtung oder amorphe Materialien herangezogen werden. Andern-
falls miisste das Vorliegen gegeniiber dem Indent ausreichend grofser Kérner
sichergestellt sein, deren Orientierung ermittelt, und dann zur Identifikati-
on anisotrope Materialmodelle und dreidimensionale FE-Modelle verwendet
werden. Dabei entféllt im Allgemeinen die Nutzbarkeit von Symmetrien, was
einen zur Zeit praktisch noch nicht beherrschbaren Rechenaufwand zur Folge
hétte.

Das vorgestellte Verfahren ist prinzipiell unabhéngig von der Grofse der
Indentation. Die Beriicksichtigung der Abweichung von der Sollform des run-
den Eindringkorpers ist aber nur fiir kleine Eindingkorper relevant.

Selbst wenn das vorgestellte Konzept mit ausreichend grofen Priifkérpern
und Eindringtiefen verwendet wird, so miissten z.B. folgende Gebiete noch
untersucht werden:

e Der Einfluss schwer erfassbarer Eigenschaften wie Eigenspannungen
e Reibung zwischen Priifkérper und Materialprobe

e Den abschéatzbaren, aber hier nicht betrachteten Unsicherheiten bei der
Bestimmung von Kraft und Eindringtiefe auf die zu identifizierenden
Materialparameter.

2Die Belastungsfunktion enthilt auch Informationen zu viskosen Eigenschaften, da sie
in Abhéngigkeit von der Viskositat von der Parabelform abweicht, [19].
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Fiir eine breit gefacherte Untersuchung der Sensitivitat ist das vorgestell-
te Verfahren weniger geeignet. Fiir eine Sensitivitatsuntersuchung bieten sich
vielmehr die Verwendung von Antwortflachenverfahren oder neuronalen Net-
zen an: Nach der Ermittlung einer synthetischen Referenzkurve kann diese
gezielt ,,gestort” werden und der Einfluss der Storung auf die zu ermittelnden
Materialparameter untersucht werden.

Das hier vorgestellte Verfahren benétigt in der Anwendung sehr viel mehr
Rechenleistung als das in [43] vorgestellte, auf neuronalen Netzen basierende
Verfahren, das in seiner Anwendung, also nachdem es mit Simulationsergeb-
nissen trainiert wurde, keine FE-Simulationen mehr verwendet. Der Vorteil
des hier vorgestellten Verfahrens liegt in der Flexibilitat, die dem Versuch
zugrunde liegende reale Form des Indenters oder ein anderes Materialmo-
dell einfach implementieren zu konnen, so dass keine Einschrankung auf die
Verwendung antrainierten Wissens und die Annahme idealer Geometrien not-
wendig ist.
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Anhang A
3D-Modell des Indenters

Im Folgenden wird der Aufbau des 3D-Modells erlautert. Dieses Modell konn-
te im Austausch mit dem Modell des konischen Indenters, wie er in Abschnitt
3.1 vorgestellt wurde, und einer Zielfunktion geméf Gl. (3.72), die die Kontur
des bleibenden Eindruckes berticksichtigt, verwendet werden, um Material-
parameter mit dem BERKOVICH-Priifkorper zu bestimmen, wenn geniigend
Rechenleistung vorhanden ware.

Wie in Abb. 2.3 auf Seite 9 gezeigt, verfiigt der BERKOVICH-Priifkorper
iiber drei Symmetrieachsen, so dass es ausreichend ist, einen 60°-Ausschnitt
zu modellieren. Um die Symmetrieeigenschaften nutzen zu kénnen, miissen
die entsprechenden Randbedingungen geméft Abb. A.1, die die 1-3-Ebene
darstellt, verwendet werden. Die geschnittenen Seiten sind durch radial ver-
schiebliche Lager gestiitzt, wahrend im Zentrum die Verschiebung der Kno-
ten in der 1-3-Ebene verhindert ist. Alle Randknoten der Materialprobe sind,
abgesehen von denen am (nicht dargestellten) Boden, in der 2-Richtung frei
verschiebbar. Der eingezeichnete Diamant ist im Modell durch eine (blau
gezeichnete) Ebene als Starrkérper (analytic rigid) modelliert. Das Modell
besteht aus 38125 Hexaedern und 1150 Pentaedern entlang der Achse im
Zentrum, insgesamt aus 39275 Elemente und 42999 Knoten. Es wurden aus-
schlieklich vollintegrierte Elemente mit linearen Ansétzen verwendet. Das
Netz wird von aufen mit Kantenlangen von 31,25 um beginnend nach in-
nen hin immer engmaschiger. Die kleinsten in der Kontaktzone befindlichen
Elemente haben in Radialrichtung eine Kantenldnge von 61,0 nm. Abb. A.2
zeigt die fein diskretisierte Kontaktzone der Ebenen als analytischem Starr-
korper und Abb. A.3 den 60°-Ausschnitt in der Ansicht auf das Zentrum und
die entsprechend den Symmetriebedingungen gelagerten Seiten des 250 pym
hoch modellierten Probenmaterials.

Fiir die Visualisierung wird das Modell gespiegelt und gedreht, um die
Darstellung des gesamten Kontinuums zu erhalten. Abb. A.4 visualisiert die
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A 38D-Modell des Indenters

250 pm

Abbildung A.1: 60°-Ausschnitt mit Randbedingungen entsprechend der Symme-
trieeigenschaften und Reprasentation des Diamanten durch die
blau eingezeichnete starre Ebene (analytic rigid)

i

Abbildung A.2: Fein diskretisierte Kontaktzone mit einer Ebenen als analyti-
schem Starrkorper
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A 38D-Modell des Indenters

2
k
3

Abbildung A.3: 60°-Ausschnitt des 250 pm hoch modellierten Probenmaterials
in der Ansicht; der Ubersicht halber ohne sichtbargemachte
Randbedingungen

Kontur des Hohenverlaufs des bleibenden Eindrucks mit der Form des ,aus-
gebeulten Randes wie sie fiir Materialien, die einen Aufwurf bilden, typisch
sind. Hier dargestellt am Beispiel eines schwach verfestigenden Materials. In
Abb. A.5 ist die typische Form des bleibenden Eindrucks mit ,eingebeultem®
Rand zu erkennen, wie sie bei stark verfestigenden Materialien!, die eine
einsinkende Oberflache ausbilden, auftreten.

Diese Konturdaten kénnten zum Abgleich mit denen aus einer AFM-
Abtastung erhaltenen Daten herangezogen werden und in eine analog zu GI.
(3.72) formulierte Zielfunktion einfliefen.

1Die formal bis eP! = 1 definierte Spannungs-Dehnungs-Kurve wird lediglich direkt
unter der Spitze ausgeschopft, was ein Artefakt darstellt, das durch die ideal spitze Mo-
dellierung hervorgerufen wird.
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A 38D-Modell des Indenters

Abbildung A.4: Visualisierung der Hohen des bleibenden Eindrucks mit der
Form des ,ausgebeulten Randes, wie sie fiir Materialien, die
einen Aufwurf bilden, typisch sind. Hier am Beispiel eines
schwach verfestigenden bilinearen Materials dargestellt (E =
100000N/mm2, v = 0,3, Oy — ].OON/mm2 und o = ZOON/mm2
bei eP! = 1).

.

Abbildung A.5: Visualisierung der Hohen des bleibenden Eindrucks mit der
Form des ,eingebeulten” Randes wie sie fiir Materialien, die ei-
ne einsinkende Oberfliche bilden, typisch sind. Um die Tendenz
zu veranschaulichen, ist hier das Beispiel eines hypothetischen,
stark verfestigenden Materials (£ = 100000 N/mm?, v = 0,3,
oy = 3000 N/mm? und o = 30000 N/mm? bei eP! = 1) dargestellt.
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Anhang B

Abhangigkeit der Harte und des
E-Moduls von der Eindringtiefe
bel geschichteten Materialien

Um die Tiefenabhéngigkeit der aus den Messdaten ermittelbaren Werte fiir
die Harte und den E-Modul bei geschichteten Materialien exemplarisch be-
trachten zu konnen, wird ein geeignetes Modell erstellt. Das Modell soll ein
Material mit einer harten, diinnen Deckschicht représentieren. Das Modell,
das analog dem in Abb. 3.1 und 3.2 in Abschnitt 3.1 gezeigten ist, hat aber
mit einem Radius und einer Tiefe von 500 ym eine doppelt so grofe model-
lierte Umgebung.

Die grofste Elementkantenlange betrdgt 31,25 um und die kleinste Ele-
mentkantenldnge der Kontaktzone 15,26 nm. Das gesamte Modell enthalt
11386 Knoten. Die harte Schicht hat eine Dicke von 15,63 um entsprechend
3,1% der Modellhohe. Es werden weggesteuerte Indentationen der Beschich-
tung simuliert, wobei die maximalen, totalen Eindringtiefen zwischen 1% und
15% der Dicke der Beschichtung variiert werden.

Fiir die harte Beschichtung wird ein stark verfestigendes Material mit
E = 200000 N/mm?, v = 0,3, oy, = 1000 ¥/mm?, und ¢ = 2000 N/mm? bei eP! =
0,1 und o = 3000 N/mm? bei P! = 0,3 angenommen, wihrend das Substrat
die Werte E = 100000 N/mm?, v = 0,3, oy = 100N/mm?, und ¢ = 200 N/mm?
bei eP! = 0,1 und o = 300 N/mm? bei P! = 0, 3 aufweist.

Abb. B.1 zeigt den Verlauf der Harte aufgetragen iiber die Eindringtiefe
relativ zur Schichtdicke der Beschichtung. Der Verlauf zeigt anfangs kleine
Schwankungen, die eine Folge der Diskretisierung sind. Bei einer relativen
Tiefe von 13% ist die zu messende Hérte bereits um mehr als 10% abgefallen.
Die Harte fiir das nicht beschichtete Material allein betréigt 629 N/mm?.

In Abb. B.2 ist der Verlauf des nach OLIVER und PHARR bestimm-
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Abbildung B.1: Mit der Eindringtiefe (relativ zur Schichtdicke der Beschichtung)
abnehmende Harte; die Harte des Substrats ohne Beschichtung
betrégt 629 N/mm2.
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Abbildung B.2: Durch Auswerten der errechneten Kraft-Weg-Daten ermittelter
E-Modul bei einem beschichteten Material, relativ zur Dicke der
Beschichtung aufgetragen. Das Material der Beschichtung hat

einen E-Modul von 200000 N/mm?2, wiahrend das Substrat einen
Modul von E = 100000 N/mm? aufweist.

ten E-Moduls aufgetragen. Der Modul der reinen Beschichtung wiirde so zu
E = 206000 N/mm? bestimmt und der des reinen Substrats zu 109000 N/mm?.
Der E-Modul fallt mit zunehmender Eindringtiefe h;/hcoqt kontinuierlich ab.
Bei einer Eindringtiefe von 15% ist der E-Modul bereits um ~ 50000 N/mm?
abgefallen, was bereits der Halfte der Differenz der E-Moduln der beiden
Materialien entspricht.

Die gemessene Hérte einer harten Beschichtung verlauft anfangs nahezu
unabhéngig von der Tiefe, um dann einzubrechen. Bei der Bestimmung des
E-Moduls eines beschichteten Material misst man schon bei kleinen Eindring-
tiefen die Eigenschaften des Substrats, also der Umgebung mit, wahrend die
Hérte anfangs von den ,lokalen” Eigenschaften dominiert wird.
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Anhang C

Analytische Losungen zum
Kontaktproblem

C.1 Elastischer Kontakt zweier Kugeln

Der Kontakt zweier Kugeln kann wie in [44] dargestellt, nach HERTZ unter-
sucht werden. Darin sind R, Ry die Radien, F, E5 die E-Moduln und v4, 14
die Querkontraktionszahlen der Kugeln 1 bzw. 2. In der deformierten Lage
ist die Flache im Kontakt ein Kreis mit dem Radius a. Mit den Annahmen

e die Kontaktflichen seien stetig und haben in der unbelasteten Refe-
renzkonfiguration nur einen gemeinsamen Beriihrpunkt,

e Kkleiner Verzerrungen,

e beide Kugeln seien elastische Halbrdaume,

EI)VI

Abbildung C.1: Zwei Kugeln im Kontakt; Referenzlage und deformierte Lage
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C'  Analytische Losungen zum Kontaktproblem

e die resultierende Kontaktspannung wirke parallel zur Beriihrungsnor-
malen, also vertikal in Abb. C.1, und

e die Kontaktflichen seien reibungslos,

konnen folgende Gleichungen fiir die zu den Kugeln 1 und 2 zugehorige mitt-
lere Kriitmmung 1/R und dem effektiven E-Modul Feg, der die homogenen,
isotropen Materialeigenschaften reprasentiert, abgeleitet werden:

11

i1 .1 C1

R m TR (C.1)
9 9

I 1-wy +1 vy (C.2)

Egs  E Es

Die Gleichung (C.2) setzt einen elastischen Halbraum voraus und die An-
nahme, dass die Kontaktspannung identisch mit dem (vertikalen) Druck p
ist!, was zu der Einschrinkung? a<R fiihrt. Durch Integration der Druck-
verteilung p iiber die Kontaktflache kann eine resultierende Kraft F' und eine
mittlere Spannung p, in Abhéngigkeit von der Relativverschiebung h der
beiden Kugeln gegeneinander bestimmt werden.

P = Do (1—12)%, (C.3)

a2
3
Po = §pm7 (04)
3F 6FE2\"?
Pm = a2 = ( T R? > ' (C5)

In der belastungsfreien Referenzkonfiguration, in der die Verschiebung h = 0
betragt, haben die beiden Korper nur einen gemeinsamen Beriihrpunkt. Die
mit zunehmender Kraft ' und Verschiebung h der beiden Kérper aufeinander
zu entstehende Kontaktflache ist ein Kreis mit dem Radius a, wie folgt:

3FR\Y?
a = <4Eﬂ) , (06)

Dieses ist Voraussetzung fiir die in [67], Seite 170, angegebene Gleichung (11.53). Zu
deren Ermittlung wurde die auf BOUSSINESQ zuriickgehende Losung, Seite 168, Gleichung
(11.47) fur das Problem des durch eine (vertikale) Einzelkraft belasteten Halbraumes ver-
wendet.

2Zusétzlich wird die Einschrinkung durch eine geometrische Niherung notwendig: In
[67], Seite 169, wird ausgehend von Abbildung 11.5 die Beziehung 2}:{7721 = 2t gefunden

und daraus die Naherung z; = % abgeleitet, die nur fiir 21 <R, giiltig ist.
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C  Analytische Losungen zum Kontaktproblem

a2 9F? \'°

=R = (16RE§H) ’ (C1)
4

F = gEeﬂd-'szﬁ/z. (C.8)

Aus Symmetriegriinden sind entlang der Rotationsachse z o,,09 und o,
Hauptspannungen, und es ist o, = gy. Es lédsst sich zeigen, dass:

o, =09 =—po(l+v) ((1 - garctan (%)) + % (1 + f;)l) (C.9)

2

-1
o) = —po (1 + %) . (C.10)

Fiir den kugelférmigen Indenter, der auf eine ebene Probe trifft, ergibt sich
fiir die Spezialisierung Ry — oo = R = R;. Die in Abb. C.1 dargestellte
Hinterschneidung h ist dann die Eindringtiefe des Indenters in die Material-
probe.

Der Vergleich einer geometrisch linearen und einer geometrisch nicht li-
nearen FE-Losung mit der Losung nach Gl (C.8) fir £ = 100000 N /mm?,
v = 0,3 und R = 50 um in Abb. C.2 zeigt den Einfluss der Nichtlinearitat
und verschieden grofer modellierter Proben. Die Graphen sind mit einem
rotationssymmetrischen Modell dhnlich dem in Abb. 3.1 auf Seite 57 berech-
net worden, wobei hier eine starre Kugel mit einem Radius von 50 ym als
Priitkérper verwendet wird. Die Probenkorper haben einen Radius und eine
Héhe von 250,1000 bzw. 16000 pm. Bei 5 pm Verschiebung liegt die Kraft
der nichtlinearen Losung fiir ein Modell mit 250 um Radius 1% unter der des
linearen Modells. Weiterhin ist zu erkennen, dass alle FE-Losungen oberhalb
der Losung nach HERTZ verlaufen, die den geometrisch linearen Fall dar-
stellt?. Die FE-Losungen nihern sich fiir groke modellierte Probenkorper der
Losung nach HERTZ?. Der Darstellung zu Folge ist es bei der praktischen An-
wendung der fiir ein ebenes, unendliches Kontinuum spezialisierten Losung
wesentlich, dass die eingangs gemachte Annahme, die Eindringtiefe sei klein
im Vergleich zum (starr gelagerten) Probenkorper, eingehalten ist, wihrend
der Einfluss der Nichtlinearitdt dagegen gering ist. Fiir das rein elastische
Problem muss der modellierte Bereich des Probenmaterials sehr viel grofier

3Der Ubersichtlichkeit wegen ist auf die Darstellung weiterer Simulationen fiir den
geometrisch linearen Fall verzichtet worden

4Fiir das alleinige Betrachten der Spezialisierung des Kontaktes einer Kugel mit dem
ebenen Halbraum wére die Verwendung von infiniten Elementen mdoglich.
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sein, als fiir ein elastisch-ideal plastisches oder schwach verfestigendes Ma-
terial. Fiir die elastisch-plastischen Materialien ist ein Modell mit 250 ym
Radius und Hohe ausreichend.

s E=100000 N/mm?, v =0.3, R =50um

ax10 ‘
- FEM, geom. linear, 250um

127 - FEM, geom. nichtlinear, 250um

10; > FEM, geom. nichtlinear, 1000pm

7 - FEM, geom. nichtlinear, 16000um
— g --Hertz, analytisch
E o
w 6

4 4"

2

I R R RS

3
u [um]

Abbildung C.2: Vergleich der Losung fiir den HERTZschen Kontakt mit der geo-
metrisch linearen und der geometrisch nicht linearen FE-Losung

Die analytische Losung unterliegt desweiteren noch der Annahme der li-
nearen Elastizitat. Die Grenze der Giiltigkeit fiir die Losung des elastischen
Problems ist erreicht, wenn irgendwo im Korper Flieflen auftritt. Aus der
Differenz der Hauptspannungen ergibt sich die Schubspannung 7, die fiir
Versagen nach dem Schubspannungskriterium von TRESCA makgeblich ist.
Deren Ableitung nach der Ordinate in Tiefenrichtung z kann analytisch be-
stimmt werden:

1
= 5’@2—00’; (C-ll)
orn 1 3az a*z + az? a

Die Losung des zugehorigen Nullstellenproblems ist nur numerisch fiir dis-
krete v moglich, z.B. fiir v = 0, 3 ergibt sich:

or

& =0= Zmax — 07 48&7 (013)

v=0,3
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F
71 (Zmax) = 0,31pg = 0, 47@ =0,4Tppm. (C.14)

Die numerische Auswertung von 7(z) fiir v = 0,3 ergibt mit 7,(0) = 0, 1pg
ein relatives Minimum an der Oberfliche und mit 71 (0, 48a) = 0, 31p, ein ab-
solutes Maximum im Kérper. Am Ort der maximalen Hauptschubspannung,
die somit im Kontinuum 3,1 mal gréfer als an der Oberfliache ist, tritt bei
Uberschreiten der elastischen Grenzlast die erste plastische Verformung ein.

Mit den Hauptspannungen oy, oy und oppp lédsst sich die Fliefsspannung
oy fir die meisten duktilen Materialien nach VON MISES {iiber die zweite
Invariante des Spannungs-Deviators

1 oy’
Jo = 6 { (o1 — 011)2 + (o1 — 0111)2 + (om — 01)2} =k = % (C.15)

oder nach TRESCAs Schubspannungskriterium
max {|oy — ou|, |(on — oml , o — 01|} =2k = oy (C.16)

ermitteln.

In Abhéngigkeit vom Spannungszustand unterscheiden sich die Fliefsspan-
nungen VON MISES bzw. TRESCA bis zu einem Verhéltnis von ov/ )f 1,15.
Im Falle des einachsigen Spannungszustandes liefern beide Krlterylen dieselbe
Fliekspannung. Auf der z-Achse sind die Spannungen (o, 0y, 0,) eine Super-
position der hydrostatischen Druckspannung o, und des einachsigen Span-
nungszustandes (0,0, o, —0,), so dass fiir einen Werkstoff mit v = 0, 3 wegen
0,47pm = 71 (Zmax) = %ay die mittlere Druckspannung p,,, unter der erstmalig
Fliefsen eintritt, p,, = 1, 1oy betragt.

Wie in Abb. C.3 und C.4 fiir das bei metallischen Werkstoffen interessan-
te Intervall 0,25 < v < 0,35 dargestellt, variiert sowohl die Ordinate des
Maximums als auch das Maximum selber nur gering mit der Querkontrakti-
onszahl, weshalb i. A. p,, = 1, 1oy angegeben wird.

Der Indenterversuch kann als Sonderfall des HERTZschen Kontaktes auf-
gefasst werden. Der aus einem Diamanten gefertigte Priifkorper weist die
Materialwerte £ = 1,14MN/ mm2, v = 0,07 und eine Fliefsgrenze von ca.
oy = IOOON/ mm® auf. Ein typisches Lot weist einen E-Modul um E =
30000N/mm”, v = 0,35 und eine FlieRgrenze von ca. oy = 35N/mm” auf.
Der Indenter erfahrt entsprechend nur rein elastische Deformationen. Bei der
Indentation weicher Werkstoffe darf die elastische Kompression am Indenter
gegeniiber der Gesamtverschiebung vernachléssigt werden, so dass der Priif-
korper als starr betrachtet Werden kann. Daraus resultiert die weitere Spezia-
lisierung F; — o0 = Eg =

Grofen sind lediglich die Kraft F und die Tiefe h kontinuierlich messbar. Der
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0.26 0.28 0.3 0.32 0.34
vin [—]

Abbildung C.3: z-Ordinate des Maximums der normierten Schubspannung in
Abhéngigkeit von der Querkontraktion

0.26 0.28 0.3 0.32 0.34
vin [—]

Abbildung C.4: Maxima der normierten Schubspannung in Abhéngigkeit von der
Querkontraktion
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Kontaktradius a kann lediglich im Nachhinein auf polierten Metallschichten
als sichtbarer Abdruck erkannt werden. Diese Messgrofse war in der friither
verbreiteten dynamischen Héartepriifung neben der vorgegeben Fallhohe und
dem bekannten Eigengewicht des Priifkérpers von Bedeutung [69].
Entsprechend der in 2.3 beschriebenen Vorgehensweise kann in einer Di-
mensionsanalyse die Zahl der Parameter reduziert werden. Mit den neu ein-
gefiihrten dimensionslosen Grofen ergibt sich F* = ﬁ, h* = %,V bzw.
F*(h*, E,v). Versuchsanordnungen mit geometrisch &hnlichen Parametern,
also identischem normierten A*, miissen im Falle eines isotropen, homogenen

Werkstoffes die selben Kurven fir die normierte Last liefern.

C.2 Elastisch-plastischer Fall

Zuvor wurde der Fall zweier (unbegrenzt) elastischer Kérper betrachtet. Nun
soll der Fall behandelt werden, dass die Fliefsgrenze eines Korpers iiberschrit-
ten wird. Der Beginn einer plastisch werdenden Zone kann prinzipiell an der
Kraft-Weg-Kurve erkannt werden. Dazu wird Gl. (C.8) mittels Transforma-
tion als lineare Funktion dargestellt. Die doppeltlogarithmische Darstellung

4
InF =1In <§EeﬁRl/2) + % In h (C.17)

ist, da der Nullpunkt (h, F') = (0,0) nicht abbildbar ist, unpraktisch. Die
Darstellung (h%?2, F) bzw. (h, F*/?) mit gebrochenen Exponenten vermei-
det diesen Nachteil. Wenn die elastische Grenze unterhalb der Oberflache
iiberschritten wird, fiihrt dies, da der Tangentenmodul Et nach dem ersten
Auftreten plastischer Verformungen Kkleiner ist als der initiale Modul E, zu
einem Steifigkeitsabfall. Fiir den Fall eines durch ein Experiment gewonne-
nen Graphen (h3/ 2 F ) konnte der Punkt der elastischen Grenzlast, prinzipiell
durch Augenschein, als derjenige identifiziert werden, an dem der Graph aus
der Geraden abweicht. Aus der Grenzlast und der zugehorigen Eindringtiefe
konnte die Fliekspannung ermittelt werden. Praktisch wird diese Vorgehens-
weise dadurch erschwert, dass der Graph der elastisch-plastischen Funktion
sich im Punkte der Grenzlast an den linearen Graph der elastischen Funk-
tion anschmiegt und dieser Punkt daher nur schwer mit hoher Genauigkeit
identifiziert werden kann.
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Abbildung C.5: Modell mit sich ausdehnendem Hohlraum und plastischer Zone
(expanding-cavity )

C.3 Elastisch-plastischer Fall, starrer Indenter:
Expanding-cavity-Modell nach HILL

Um eine Naherungslosung fiir den Kontakt eines starren Indenters mit einem
elastisch-plastischen Material zu erhalten, wird zuerst die benétigte Losung
fiir den deformierbaren Korper hergeleitet und die weitere Ergdnzung kurz
erlautert.

In der auf HILL zuriickgehenden Losung, [41], des elastisch-ideal plas-
tischen Problems wird, basierend auf der Losungen von Lamé, das Modell
einer Sphéire mit dem Innendruck p betrachtet. Dieses in Abb. C.5 darge-
stellte Modell eines sich ausdehnenden Hohlraums (expanding-cavity) habe
den Innenradius @ und den Aufenradius b bzw. die anfanglichen Radien ag
und by. Der Radius ¢, mit a < ¢ < b, gibt die Grofle der plastischen Zone an,
die ab dem Erreichen eines Druckes p von a bis ¢ reicht. Das Modell wird fiir
den Sonderfall ay = 0 und by — oo spezialisiert:

ulr) — 2(1;?)0y

s (- 6)) ()
fira <r < c. (C.18)

Das Modell geht von einer sich ausdehnenden ideal plastischen Zone aus, die
durch das im Intervall [c,b] liegende elastische Material gestiitzt wird. Die
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elastischen Anteile der Deformation in der plastischen Zone werden nicht
vernachlassigt.

Voraussetzungen

e Seien die Verschiebungen und Spannungen im elastischen v und o®
bzw. im plastischen Teil vP' und oP.

e Es herrsche elastisch-ideal plastisches Materialverhalten.

e Kugelsymmetrie sei gegeben: oP}(r), 0Bl (r) = o (r), ut = (u(r),0,0),
alle anderen o;; = 0.

e Linear elastische Losung fiir den an die plastische Zone angrenzenden

Aufenbereich:
b3
O_el _p; —
rr 23 .
b3 _
afpl(p = 05y(r) = pi5— alleandereno;; = 0 (C.19)
o p (1+v)v? 1
— Y11 -9 <r <bund (C.20
u®(r) El( v)r + 52 %3_1,6_7“_ und ( )
20y ag
= — ——= . C.21
e Ubergangsbedingung:
Gleichgewicht : of; . 0%1 (C.22)
Kompatibilitéit: us; = uf; B (C.23)

e VON MISES Fliefkriterium O'y2 = %SZJSZJ mit Sij =0 — %akk&j
e Impulsbilanz: div Ufjl =0,

Mit der Randbedingung u(r = a) = a kann

du(r)  3(1—wv)oyc®  2(1—2v)oy <1 _ C_S) " (C.24)

de Er? E



C'  Analytische Losungen zum Kontaktproblem

zu
du(a)  3(1—v)oyc®  2(1-2v)o, A\ a
= — 1— = |- C.25
de Ea? E b/ ¢ (C-25)
spezialisiert werden. Als Nahrungslosung der Differentialgleichung wird
a® 3(1-=v)o,c®  2(1—2v)o c 3
— =1 r Y (3ln—+1— — C.26
a i FEa} E ( o i bg) (C-26)

angegeben. Die Ableitung der angegebenen Losung ist:

3 _ 3 _ 3
daaod<1+3(1 vjoyel  2(1—2w)oy (31n0+1c>>

de  3a2dc Ea} E ag b;
3(1 —=v)oyc?  2(1—2v)o, A\ aal
= — 1— = | ——. C.27
Ea? E by ) ca? ( )
Gl. (C.26) enthélt Terme % von erster Ordnung. Fiir den in der Ableitung
am Ende stehenden Term ergibt sich Z—§ = ﬁ@ ~ 1 —0(%), so dass sich
E

unter Vernachlissigung kleiner Glieder 2 von quadratischer Ordnung Gl.
(C.25) ergibt.

Die Losung wird jetzt mit by — oo fiir den spater fiir das Modell von
JOHNSON bendtigten Fall des Halbraumes spezialisiert:

3(1 —v)oyc?
E
1 —2v)oy
E

Weiter wird mit ag — 0 vorausgesetzt, dass der Hohlraum anfangs noch nicht
vorhanden ist. Mit

a’ =a3+
2(

(3agInc — 3ajInag + aj) (C.28)

= lim —2 =0 (C.29)

lim ag Inag = lim — =
ap—0 ap—0 Qg

ergibt sich

2 - <3(1 —Ey)ay) ‘ (C.30)

Setzt man dieses in Gl. (C.25) unter Beachtung von by — oo ein, so erhalt
man

=

du(a) a 2(1—-2v)o,a
de ¢ E c (C-31)
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Fiir Metalle ist %% ~ 1073, und der zweite Term kann vernachlissigt werden,
wodurch sich der materialabhéngige konstante Ausdruck % = 2 ergibt. Fir
Metalle ist ¢ ~ 5...6, und p = 40,,. Setzt man Gl. (C.30) in

c 20 c3
p=20,In (5) = (1 - %) (C.32)

unter Beachtung von by — oo ein, so erhélt man

p= 2% <1 +1n (3(1_7%)) | (C.33)

Auch in der in [15] angegebenen Losung des elastisch-plastischen Problems
fiir das mit H’ linear verfestigende Material in der Form

= oy+eH' £>¢ (C.34)
= Fe, e < g (C.35)

werden sich ausbreitende Sphéaren zugrunde gelegt. Im Unterschied zu der
zuvor dargestellten Losung wird hier unterstellt, dass der elastische Anteil
in der plastisch verformten Zone vernachlassighar ist und deshalb dort keine
Volumenéanderung erfolgt. Es ergibt sich

und somit ein Innendruck von

20y E 272
=—2 (141 S —H. C.37
P="3 ( +n((1—|—v)0y>>+27 (C.37)

Die Losung fiir ¢ weicht fiir nicht verfestigendes, inkompressibles Material

um 12% von Gl. (C.33) ab. Beiden Modellen ist gemeinsam, dass die nicht
belastete Oberfliche keine vertikalen Verschiebungen erfahrt und so weder
ein Einsinken noch ein Aufwurf der Materialprobe an der Oberflache zulésst.

Nachdem das Verhalten des deformierbaren Materials bekannt ist, kann
das Modell des sich ausbreitenden Hohlraumes um einen hydrostatischen
Kern, |44], erweitert werden, der die von einem starren Priifkdrper aufge-
brachte Kraft als Druck p iibertragt. Es wird unterstellt, dass das kugelfor-
mige Ausbreiten der plastischen Zone fiir alle Formen von Priifkérpern giiltig
ist, so dass p als die Arbeit an einem Einheitsvolumen aufgefasst werden kann
und die Kraft F' am Indenter nur vom Volumen des erzeugten Hohlraumes
abhéangt.
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Das um den hydrostatischen Kern erweiterte Modell kann wegen der zuvor
ausgefithrten Unverschieblichkeit der Oberflache praktisch nicht zur Parame-
teridentifikation genutzt werden, da die unterstellte Kontaktfliche deutlich
von der Realitat abweicht. Fiir spitze Indenter und elastisch-plastisches Ma-
terial ist die auf die totale Eindringtiefe normierte Kontur der Oberflache
eine Funktion, die nur noch von den Materialeigenschaften abhéngt. Somit
ist mit diesem Modell selbst das Bestimmen einer einzigen Gréfse aus ge-
messenen Kraft-Weg-Kurven, beispielsweise der Fliekgrenze bei bekanntem
E-Modul, héchstens mit grofen Fehlern moglich.

Moderne Formulierungen des expanding-cavity-Modells sehen z.B. die Be-
riicksichtigung von Gradientenplastizitét [34] und zusétzlichen Grofeneffek-
ten (indentation size effects) [35] vor. Die Voraussetzung, um diese Modelle
anwenden zu konnen, ist allerdings die zuverlassige Bestimmung der Kon-
taktflache. Die Abweichungen, die sich durch eine fehlerhaft ermittelte Kon-
takttiefe bzw. Kontaktflache fiir Harte und E-Modul ergeben, sind in den
Abschnitten 2.5.1 und 2.5.2 dargestellt worden.
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Anhang D

Zugversuche an Sn-Loten

D.1 Problembeschreibung

Um den neueren Anforderungen im Hinblick auf die Entsorgung und Wie-
derverwendung von Elektronikschrott [2|[1][3] gerecht zu werden, miissen in
elektronischen Bauteilen die Lotverbindungen bleifrei ausgefiihrt werden.

Um mit diesen zukiinftigen Materialien bedarfsgerecht konstruieren zu
kénnen, werden ihre mechanischen Kenndaten benotigt. Diese Kenngrofsen
koénnen in elastische bzw. plastische sowie zeitabhangige bzw. zeitunabhangi-
ge Grofsen unterteilt werden. Ein Ziel der im Rahmen des BMBF-Projektes
LIVE an der FH Augsburg und am LKM?' vom Autor von [42] durchgefiihrten
Zugversuche war die Ermittlung zeitunabhéangiger elastischer und plastischer
Materialparameter bleifreier Lote unterschiedlicher Zusammensetzung. Die in
dem Projekt ermittelten Messwerte sind zum Teil bereits in [42] ausgewertet
worden. Dort finden sich auch weitere Angaben zu den mechanischen Eigen-
schaften bzw. dem Herstellungsprozess der Proben. In dieser Arbeit werden
die Messdaten noch einmal kritisch betrachtet und mit einer alternativen
Vorgehensweise ausgewertet.

Die Rohdaten solcher Versuche umfassen die einander zugeordneten Gro-
fsen Zeit, Kraft und ein kalibriertes Spannungssignal, das proportional zur
Wegéanderung bzw. zur Dehnung ist. All diese Grofen sind am Beginn des
eigentlichen Versuches nicht unbedingt gleich Null. So beginnt der Zugver-
such mit einer Ruhephase, danach beschleunigt der pneumatische Antrieb
auf Sollgeschwindigkeit. In der Ruhephase wird im Allgemeinen bereits eine
elektrische Spannung gemessen, die auf eine Dehnung ungleich Null hinweist.
Entsprechendes gilt fiir die Kraft. Beide Grofen beinhalten Fehler, die zum
einen von der Messeinrichtung und zum anderen durch Abweichungen und

Lehrstuhl Kontinuumsmechanik und Materialtheorie (LKM) der TU Berlin
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Deformationen wéhrend des Einbaus der Probe verursacht werden und aus
denen deswegen eine korrekturbediirftige Nullpunktsverschiebung herriihrt.
Die zu ermittelnden Parameter wiirden verfélscht, da die anzupassende Ma-
terialvorschrift zwangslaufig fiir die Verzerrung Null auch die Spannung Null
aufweist.

Aus den gemessenen Rohdaten konnen durch geeignete, weiter unten noch
zu beschreibende Verfahren, Spannungs-Dehnungs-Verlaufe abgeleitet wer-
den. Diese miissen, um aus ihnen Kennwerte zu gewinnen, mit einem ge-
eigneten Materialmodell bzw. einer geeigneten Materialvorschrift assoziiert
werden.

Zwischen der gemessenen Referenzfunktion und der mittels der Materi-
alvorschrift gebildeten Funktion ergibt sich eine Differenz. Aus dieser Dif-
ferenz wird die Zielfunktion gebildet. Das durch ein Optimierungsverfahren
gefundene (lokale) Minimum der Zielfunktion, das Optimum, stellt ein Mate-
rialparametertupel dar, das eine mogliche Losung des noch zu erlauternden
Identifikationsprozesses ist. Das gefundene Tupel und die sich damit ergeben-
de Differenz zur Referenzfunktion miissen bewertet und mit moglicherweise
weiteren auffindbaren (lokalen) Minima verglichen werden.

Tirdran 250

Abbildung D.1: MTS Tytron 250

Die MTS-Zugmaschine (vgl. Abb. D.1) erméglicht weg- bzw. geschwindig-
keitsgesteuerte Zugversuche an Miniaturproben. Die grofite von der Messdose
aufnehmbare Kraft betragt 250 N, [52]. Der Fehler wird seitens des Herstel-
lers zu 0,05% angegeben. Diese Angabe ist auf die hochste messbare Kraft
von 250 N zu beziehen: 250 N - 0,05% = 0, 125 N. Die Geschwindigkeit kann

zwischen 0,3 - 107° 22 und 5,0 - 10> 22 variiert werden. Um auszuschlie-
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fen, dass Kriecheffekte einen Einfluss auf das Messergebnis haben, muss die
Verformungsgeschwindigkeit hinreichend hoch gewéhlt werden. Die Verfor-
mungsgeschwindigkeit muss nach oben hin allerdings auch begrenzt werden,
da der Einfluss viskoelastischer Effekte prinzipiell mit zunehmender Verfor-
mungsgeschwindigkeit € zunimmt. Abb. D.2 illustriert den Verlauf der Span-
nungs-Dehnungs-Linie fiir das viskoelastische Materialgesetz o = E(e + 7¢).
Identifizierte man die Materialparameter eines solchen viskoelastischen Ma-
terials mit einem zeitunabhéngigen Gesetz, so beschrieben die gefundenen
Parameter mit steigender Verformungsgeschwindigkeit nicht mehr die Situa-
tion des Versuchs.

€3 > €9
€9 > €1
€1

»
>

3

Abbildung D.2: Viskoelastisches Material bei unterschiedlichen Verzerrungsge-
schwindigkeiten ¢

Voraussetzung zur Bestimmung der viskosen Materialeigenschaften wéaren
Versuche mit verschiedenen Geschwindigkeiten. Diese Eigenschaften konnten
im Rahmen der Versuchsreihen, insbesondere wegen der begrenzten Anzahl
verfiigharer Proben nicht bestimmt werden. Es wurden Miniaturzugversuche
und Kriechversuche unter konstanter Last durchgefiihrt. Durch die geeig-
nete Wahl der Verformungsgeschwindigkeit lassen sich aus dem Zugversuch
die zeitunabhangigen und aus dem Kriechversuch die zeitabhangigen Grofien
ermitteln, ohne dass eine wechselseitige Beeinflussung vorliegt. Neben den
Zugversuchen mit relativ hohen Verformungsgeschwindigkeiten wurden Ver-
suche mit langen Belastungsphasen unter konstanter Spannung durchgefiihrt,
um die Materialparameter des Sekundérkriechens zu ermitteln.

Im Rahmen des LIVE-Projektes? sind sechs bleifreie Zinn-Silber-Kupfer-
Legierungen, eine Zinn-Silber-Legierung und eine Zinn-Probe vom Fachbe-
reich Elektrotechnik der FH Augsburg gegossen worden. Diese Legierungen

2Siehe dazu auch [42]
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wurden bei 170° C 110 Minuten getempert. Die Proben bestehen im Wesent-
lichen aus Zinn mit kleinen Beimengungen von Silber oder Kupfer. Es wird
die 23] folgende Nomenklatur zugrunde gelegt: Die Komponenten werden
ihrem Anteil nach abfallend geordnet, wobei hinter den Beimengungen eine
Zahl angegeben wird, die den Anteil der Komponente in Massenprozenten
reprasentiert.

8 L
30— 280
74
6 AgsSn
.5? 5 240
‘\‘3—?‘ 4 __________.-__..—--"'. 7
"E"_: 0
3 /
@25 )
“ 5n
1fx%@\\
0%

0 04 08 1.2 16 20 2.4 28
Sn wt.% Cu

Abbildung D.3: Zusammensetzung der durchgefithrten Zugversuche; nach [42]
mit modifizierten ausgewerteten Zusammensetzungen

Abb. D.3 zeigt ein Phasendiagramm, in dem zu jeder Zusammensetzung
der terndren Mischung der Erstarrungspunkt angegeben ist. Die Zusammen-
setzung bei minimaler Schmelztemperatur wird als Eutektikum bezeichnet.
Die untersuchten Mischungen, deren Lage im Diagramm jeweils durch einen
Punkt reprasentiert wird, haben eine Zusammensetzung nahe am eutekti-
schen Punkt. Zum Vergleich sind die eutektischen Punkte einiger bleifreier
Lote nachfolgend tabelliert, [14].

Material SnAg3,5 SnAg3,8Cu0,7 SnCu0,9
Schmelzpunkt [°C] | 220,3 216,9 226,8

Tabelle D.1: Eutektische Punkte ausgewahlter bleifreier Lote

Die Proben tragen entsprechend der oben erlauterten Nomenklatur die
folgenden Bezeichungen: SnAg4Cul,2, SnAg4Cu0,5, SnAg3Cu0,9, SnAg3.5,
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SnAg2Cul,2, SnAg2Cu0,5, Sn und SnAg3Cu0,5 und sind in Abb. D.3 einge-
tragen. Ein Ziel der Versuche war die Gewinnung der zu den Proben zuge-
horigen mechanischen Materialparameter.

D.2 Analysemethode

Zuerst soll der Einfluss des Kriechens auf die aus den Messgrofsen Kraft
und Verschiebung abgeleiteten Grofen bestimmt werden. Dazu werden die
auftretenden Verzerrungen betrachtet. Die Gesamtverzerrung e lasst sich wie
folgt darstellen:

e=¢e"+ e e (D.1)

Die konventionelle (oder infinitesimale) Dehnung ¢ ist mit den im Versuch
gemessenen Grofen [, fiir die Ausgangsldnge und [ bzw. Al fiir die aktuelle
Lange verkniipft:

Al 11

ab _ D.2
7’ 7 (D.2)

I

Die Léngeninderung kann auch auf die aktuelle Lénge anstelle der Aus-
gangslédnge bezogen werden. Zwischen dieser Groke e, die als natiirliche oder
logarithmische Dehnung bezeichnet wird, und der auf die Ausgangsldnge be-
zogenen konventionellen Verzerrungsgrofe & besteht die Beziehung, [37],

-
di [
€= Tzlnl—zln(l—i—é), bzw. (D.3)
0

E=exp(e)—1. (D.4)

Der Beziehung (D.3) kann entnommen werden, dass € ~ ¢ ist, falls ||€|| <1
ist. Diese Voraussetzung der kleinen Verzerrungen ist hier gegeben, da der
spater fiir die Bestimmung der Materialparameter betrachtete Bereich auf
Dehnungen & < 0,5% beschrankt wird. Die Beschrankung des fiir die Iden-
tifikation zu beriicksichtigenden Bereiches ergibt sich aus konkurrierenden
Zielen wie folgt:

Die zu ermittelnden Parameter miissen mindestens fiir die im spéateren
Gebrauch auftretenden Beanspruchungen giiltig sein. Fiir die betrachteten
Legierungen wird keine ausgepréagte Fliefgrenze erwartet. Deshalb wird die
iibliche 0, 2%-Dehngrenze [60] verwendet. Bei plastischen Dehnungen P!, die
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groker als 0,2% sind, wird in der Spannungs-Dehnungs-Linie erfahrungsge-
mak eine deutliche Verringerung der Steigung beobachtet, was einem Steifig-
keitsverlust entspricht. Im Gebrauchsfall sollten so grofse Verzerrungen nicht
auftreten. Um moglichst viele Messpunkte mit geringem relativen Fehler mit
in die Beobachtung aufzunehmen, muss der Bereich der beriicksichtigten Deh-
nung ausreichend grofs gewéhlt werden.

Zur Erzielung einer moglichst guten Abbildung der gemessenen (fehler-
behafteten) Daten durch die Parameter der Materialvorschrift sollte der be-
riicksichtigte Bereich lediglich den technisch relevanten abdecken. Die Be-
schrankung auf £ < 0,5% stellt also einen Kompromiss dar, um die wider-
spriichlichen Forderungen zu befriedigen. Infolge dieser Einschrankung wére
es nicht mehr noétig, zwischen den beiden Grofen € und e zu unterschei-
den. Fiir die Untersuchung des Einflusses des Kriechens auf die Verzerrun-
gen wird die Unterscheidung zwischen den beiden Verzerrungsmafen und den
unterschiedlichen Spannungen aufgegeben. In den Gleichungen fiir den wei-
ter unten beschriebenen Algorithmus zur Identifikation der zeitunabhéngigen
Materialeigenschaften jedoch wird der Unterschied beriicksichtigt, um einen
spateren universellen Einsatz zu ermoglichen.

Fiir die elastisch-plastischen Eigenschaften wird eine Materialvorschrift
benétigt, die das Verhalten eines Materials ohne ausgepragte Fliekgrenze
moglichst gut abbilden kann. Es wird der nach RAMBERG-OSGOOD benann-
te Ansatz verwendet. Dieser Ansatz ist eine empirische Beziehung zwischen
der Grofe € und der auf den aktuellen Querschnitt bezogenen (wahren) Span-
nung o. Diese Spannung ¢ héngt mit der auf die Referenzflache bezogenen
Spannung o geméf o = (1 + &) zusammen. Analog gilt hier ¢ ~ &, falls
|€]| < 1 ist. Es wird ein wie in Abschnitt 3.2.4 beschriebener Ansatz nach
RAMBERG-0SGOOD verwendet, da die zu betrachtenden Legierungen erfah-
rungsgemals keine ausgezeichnete Fliefigrenze aufweisen:

m

e =% 4 &P mit e = % und e”' = (%) : (D.5)

Zusatzlich zu den zeitunabhéngigen Beziehungen wird auch noch ein empi-
risch begriindeter Zusammenhang fiir die Beschreibung des Kriechens, also
eines zeitabhéngigen Verhaltens gewéhlt, [63]:

Cq

= C (sinh (Cy0))P e~ 7 (D.6)

Dieser Ansatz enthélt die multiplikativ verkniipften Anteile C’l (sinh (Cyo))“*

nach GAROFALO und den temperaturabhingigen Term Cle 7 nach ARRHE-
NTUS mit der Konstanten C; = C;C;. Nach Ableiten der Gleichung (D.5)
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nach der Zeit konnen die Dehnungsinkremente

g =gl gPl 4 gor, (D.7)
-el o

. D.8
€ E’ ( )
Pl = me™ DM, (D.9)

substituiert und die sich ergebende Gleichung nach ¢ aufgelost werden:

5= £ Crloinh <Cf0))03 as (D.10)

(£ 4+ no"-1D—n)
Fiir eine gegebene Dehnrate kann die resultierende Differentialgleichung nu-
merisch z.B. mit dem RUNGE-KUTTA-Verfahren gelost werden. Mit dem
dann bekannten Verlauf der Spannung iiber die Zeit o(t), ldsst sich die
Kriechdehnung £ bestimmen:

cr . g o\™

T =ét— 2 (D) . (D.11)
Zur Abschéitzung des Einflusses der Zeit auf die Messdaten, werden die
zu erwartenden Materialparameter exemplarisch gewahlt und mit den in
Tabelle D.2 angegeben Werten der Anteil der Kriechdehnung an der Ge-
samtdehnung ermittelt. Die Vorschéatzung der Parameter F, D und m er-
folgt so, dass fiir eine vorgeschriebene Verzerrung eine gréfsere Spannung
als im Versuch erwartet wird. Dadurch ergibt sich eine Uberschétzung der
Kriechdehnung. Die Parameter der viskosen FEigenschaften sind fiir SnAg-
Cu nach [50] gewdhlt worden. Die nominelle Geschwindigkeit betréigt in
allen Versuchen 10,0 3% = 0,167 =*. Bezogen auf eine Probenlidnge von
7, 5mm ergibt sich die vorgesehene nominelle Verzerrungsgeschwindigkeit von
¢ =102 /7 5mm = 0, 022s~!. Da sich die Zugpriifanlage bei kleinen Verzer-
rungen noch in der Beschleunigungsphase befindet, ist die wirkliche Verzer-

rungsgeschwindigkeit deutlich geringer. In exemplarisch betrachteten Mess-

-2
. . . . . -1 . . .
kurven betrug sie im Mittel € = % = 1’3120;08 =0,0122s . Diese niedrigere

Verzerrungsgeschwindigkeit wird als vorgegebene Grofe fiir die Losung von

E = 80000 —X Cy =8,0-10°s1

mm?2 )
D =110 5, Cy = 0,035
m=3,7 Cs=6,0
T = 293K Cy = 8000 K

Tabelle D.2: Exemplarische Materialparameter
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Gl. (D.10) verwendet. Abb. D.4 beschreibt den Spannungsverlauf iiber die
Zeit bei vorgegebener konstanter Verzerrungsgeschwindigkeit. Der Verlauf
der Kriechdehnung ist in Abb. D.5 dargestellt und der prozentuale Anteil
der Kriechdehnung an der Gesamtdehnung ist in Abb. D.6 dargestellt.

35

o2 o4 06 08 1

t[s]

Abbildung D.4: Verlauf der Spannung iiber die Zeit fiir die exemplarisch gewahl-
ten Materialparameter bei gegebener Dehnrate

Das hier betrachtete Intervall erreicht eine maximale Dehnung ¢ = 1, 22%,
wobei der Anteil der Kriechdehnung an der Gesamtdehnung % weniger als
0,025% betragt. Die zu erwartenden Kriecheigenschaften sind von vernach-
lassighbarem Einfluss auf die Messgrofsen und liegen weit unterhalb der Mess-
fehler der Kraftmessdose und des Extensometers. Entsprechend wird ledig-
lich der Anteil aus Gl. (D.5) des Ansatzes mit in die Parameteridentifikation
aufgenommen, um nur zeitunabhéngige Effekte zu berticksichtigen.

Abb. D.7 zeigt die Probe, deren Abmessungen Abb. D.8 zu entnehmen
sind, mit befestigten Messmarken. Diese ,Fahnchen* werden angebracht, um
den Strahl des Lasers zu reflektieren und dariiber die Langendnderung zu
ermitteln. Da der Laserstrahl mit ca. 2 mm breiter als die Probe mit 1 mm
Durchmesser ist, trifft wie in Abb. D.9 dargestellt, ein Teil des Laserstrahls
auch die Verlangerung der Messmarke. Wenn bei Beginn des Messvorganges
die Kraft aufgebracht wird, scheint dieses zu einer kurzzeitigen Schiefstellung
der Marke zu fiihren, wobei die Auswirkung auf das Messergebnis durch den
langeren Hebel des ,,Fahnchens”, wie in Abb. D.9 dargestellt, verstirkt wiirde.
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SCI’ [0/0]

6 08 1

0% o2 04 0
t[s]

Abbildung D.5: Verlauf der Kriechdehnung tiber die Zeit

0.025

0.02

0.015

0.01

e [%]

0.005

-0.005, 0.2 0.4 06 08 ]
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Abbildung D.6: Anteil der Kriechdehnung an der Gesamtdehnung iiber die Zeit
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Abbildung D.7: SnAg4,0Cu0,5-Probe mit befestigten Messmarken fiir das Ex-

tensometer

- e
% 3.0
7.5 T
21,0

Abbildung D.8: Schematische Darstellung der Probe mit Abmessungen

Lfserstrahl /\
[y || - [ |
lo l

Abbildung D.9: Fehler durch Schiefstellung der Messmarke
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D:\Data\Sn968Ag20Cu12\T_173_C\data_011.dat
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Abbildung D.10: Glattung der Rohdaten und verschobener Ursprung

Anhand Abb. D.10 kénnen nun wie nachfolgend beschrieben aus den ge-
messenen Rohdaten [y und [; die Materialparameter ermittelt werden. Nach
Gl. (D.2) ergeben sich aus den gemessenen Léngen® die nicht korrigierten,
konventionellen Dehnungen. Diese Daten konnen in Intervallen, deren Gro-
fse in Spannungsrichtung definiert ist, gefiltert werden, indem jedem solchem
Intervall ein arithmetisches Mittel der Spannungs- und Dehnungswerte zuge-
ordnet wird. Diesen Daten kann a priori kein Nullpunkt zugeordnet werden.
Punkt 7 bezeichnet die Lage des Ursprungs, auf den sich die die originéren
Messwerte beziehen. Von dem kleinsten zugeordneten Spannungswert begin-
nend mit 1 wird in jedem Intervall der Spannung mit der festen Intervall-
breite 6, das Zentrum der Spannungs- und Dehnungsmesswerte 4 bestimmt?.
Wenn in kleinen Intervallen geniigend Messpunkte 3 mit gleichverteilten Feh-

3Die wirklichen protokollierten Rohdaten sind ein Spannungspegel pro Messmarke, de-
nen mittels einer Kalibriergrofien enthaltenden Rechenvorschrift Positionsdaten zugeord-
net werden konnen. Aus diesen Positionsdaten werden schlieflich die Lingen&nderungen
ermittelt.

4Diese Vorgehensweise entspricht der in [42] und ist aus Griinden der Kontinuitét iiber-
nommen worden. Bei ndherer Betrachtung ist dieses Vorgehen nicht notwendig. Es ist
zweckméfiger die Rohdaten direkt, ohne Mittelung, fiir die Ermittlung der Zielfunktion
zu verwenden.
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lerwahrscheinlichkeiten zusammenkommen, verringert sich der Einfluss der
Fehler.

In dem Intervall zwischen 1 und 2 wird durch Mittelwertbildung die
Nulllage fiir die Spannungsskala bestimmt. Der dort gefundene Mittelwert
fiir Spannung und Dehnung wird als Fehlerkorrektur von allen gemittelten
Messwerten abgezogen. Die so korrigierten Zentren (gekennzeichnet durch 4)
stellen die Referenzwerte der konventionellen Dehnung X' sowie die Refe-
renzwerte der konventionellen Spannung fiir die Optimierung dar. Die Kor-
rektur der Nulllage der Spannungsskala ist hiermit abgeschlossen. Fiir die
Nulllage der Dehnung wird unterstellt, dass sie um den Betrag (der kon-
ventionellen Dehnung) g verschoben ist. Punkt 5 bezeichnet die Projektion
von 4 auf die Spannungs-Dehnungs-Linie. Die Spannungen werden gemaf
oc=0 (1 +In (1 + isef)) auf die momentane Bezugsflache umgerechnet, wo-
bei die Verschiebung der Skala der Dehnung um ¢, ihres geringen Einflusses
wegen, unberiicksichtigt bleibt. Punkt 5 bezeichnet die Projektion von 4 auf
die Spannungs-Dehnungs-Linie. Der horizontale Abstand Ae zwischen diesen
beiden Punkten ist & (E, D, m, gy) —er*". Mit ihnen wird die Zielfunktion for-
muliert:

n

¢ (E,D,m,eo) = Z (i (E,D,m,eo) — &) ZA&Z : (D.12)

=1

Wenn man die zu optimierenden Groéfen als Vektor in der Form p = [E, D, m,
go] darstellt, dann ist (?T?j = 0 das hinreichende Kriterium fiir das Vorliegen
eines lokalen Extremums. Dieses vom Startwert abhéngige lokale Extremum
wird mit einem Verfahren nach [21] und [22] iterativ bestimmt. Verfahrensbe-
dingt muss auf normierte Parameter zuriickgegriffen werden. Die Normierung
ist eine lineare Transformation, welche den normierten Parameter E (bzw. D,
m und ) auf den wirklichen Parameter abbildet, so dass dann beispielsweise
E(E = —1) = Epy, und E(E = 1) = Ep. gilt. Der Vektor der normierten
Grofen wird im Folgenden mit € bezeichnet. Die Parameter p in der Funktion
£;(p) werden mittels der linearen Transformation

1

1
_(pj,max Dy, mln)&] (p] max T by, mln) (D13)

pj:2

normiert auf den Bereich §; € (—1,1) dargestellt. Die Funktion der konven-
tionellen Dehnungen &; kann dann als

& =& (E(E),D(D), m(m),e0(%0)) (D.14)

geschrieben werden. Der Optimierer startet an einer vorgegebenen Stelle mit
den normierten Parametern &, = (Ey, Do, o, 0,0) und bendtigt fiir jeden
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[terationsschritt die vektorwertige Differenz

Ae = &, (E(E), D(D),m(m),e0(%0)) — ;" = & (p(§)) — ;. (D.15)
Zuséatzlich wird die Jacobimatrix J = %E(E)) berechnet, welche die partiellen
Ableitungen der Differenz in Richtung aller gesuchten Parameter an jedem
Stiitzpunkt enthélt. Da eR°f in dem abzuleitenden Ausdruck &;—eRef konstant
ist, reicht es die Ableitungen von &; zu betrachten. Die infolge einer konstant
angesetzten Verschiebung der Nulllage der Wegmesswerte um ¢, korrigierte
konventionelle Verzerrung £; erhilt man nach Einsetzen von Gl. (D.5) in Gl.
(D.4). Somit ergeben sich

g —eo =exp(g;) — 1, (D.16)

und nach Einsetzen von Gl. (D.5)

éi:exp((%)m—l—%) tep— 1. (D.17)

Dann erhélt man die partiellen Ableitungen

0¢; d&;dE o; o\™ 07\ Foax — Fmi
o = Y i Zl)fmax  Tmin D.18
0F  dEdE wee((5) +5) =5 (D-18)
851 dé; dD m gi\™ 0; i\ Dmax — Dmin
= — = — —) =] ——, (D.1
gD dDdD D ® ((D) + E) (D) 2  (D-19)
om  dmdm
ai\™ | 0\ [0\ 0i\ Mmax — Mmin
= ((3) +3) (5) = (5) ™= (D-20)
85} déz d50 €0,max — €0,min
— = = ’ D.21
850 dSo dgo 2 ’ ( )
bzw. in der generalisierten Darstellung:
0; (p(&)) _ 92 (P(€)) Op(€) _ 0Z: (P(£)) Pmax — Pmin- (D.22)

0& B op oE op 2

Alternativ zu der hier gewahlten Vorgehensweise, die analytisch bestimmba-
re Jacobimatrix an den Optimierer zu iibergeben, besteht die Mdoglichkeit,
lediglich die Differenz Ae zu iibergeben. Wird die Jacobimatrix nicht iiberge-
ben, so werden die benétigten Ableitungen intern mittels finiter Differenzen
errechnet. Um die Jacobimatrix durch finite Differenzen zu ermitteln, ist bei
jeder Iteration eine zusatzliche Funktionsauswertung pro gesuchter Variable
notwendig, hier also vier zuséatzliche. Insgesamt sind dann also fiinfmal so
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viele Funktionen fiir das Verfahren mit finiten Differenzen auszuwerten. Die
Zahl der benotigten Iterationen um ein qualitativ vergleichbares Ergebnis zu
erhalten, z.B. gemessen am Residuum, bleibt gleich®.

Prinzipiell sind alle gradientenbasierten Optimierer lediglich in der Lage,
ein lokales Minimum zu finden, wobei das auffindbare lokale Minimum der
Zielfunktion vom gewahlten Startpunkt der Optimierung abhéngen kann.
Da fiir die zu identifizierenden Parameter das globale und nicht irgendein
lokales Minimum gesucht wird, sind zuséatzliche Betrachtungen notwendig.
Wiren die partiellen Ableitungen der Zielfunktion ¢ in alle Parameterrich-
tungen streng monoton, so ware ein gefundenes Minimum auch gleichzeitig
das globale. Dieser Nachweis der strengen Monotonie konnte in dem hier
vorliegendem Fall nicht erbracht werden.

Daher wird ein Raster von Startwerten erzeugt, mit diesen jeweils der
Optimierer aufgerufen, und die gefundenen lokalen Minima werden nach ihren
Residuen ¢ aufsteigend sortiert. Es werden nur die Minima betrachtet, deren
Residuen unterhalb einer Grenze ¢y ;i liegen. Aus den gefundenen relevanten
Tupel (E, D,m, €o) der Minima werden die extremalen Werte ermittelt, so
dass danach Intervalle

angegeben werden kénnen, die lokale Minima vergleichbarer Giite enthalten.
Eine grofte Spannbreite einzelner oder mehrerer Intervalle erschwert die In-
terpretation und schrinkt die Brauchbarkeit des Ergebnisses ein.

D.3 Praktische Umsetzung

Da fiir D;, und Do,y keine Anhaltspunkte bekannt sind, werden diese aus
anderen vorgeschétzten Grofen wie folgt ermittelt: Der Term fiir die plasti-
schen Verzerrungen aus Gl. (D.5) wird nach D umgestellt

D = o(e) ", (D.23)
Unter der Annahme, dass m zwischen 3 und 8 liegt und die Spannungen
zwischen 0 = 525 und 0 = 50 25 bei e?! = 0,1% bzw. e” = 0,2%

®Vorausgesetzt die ermittelten finiten Differenzen stimmen ausreichend gut mit den
ausgewerteten analytischen Ableitungen iiberein.
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vorgeschétzt werden, kann Gl. (D.23) jetzt bei extremalen Werten fiir m

ausgewertet werden. Fir ¢ = 5 mNQ, m = 8 und e = 0,2% ergibt sich
D = 10,87 %, und fiir o = 50 %, m = 3 und e” = 0,1% wiederum
D = 500,0 — . Die Grenzen fiir 5 werden so angesetzt, dass der neu

zu bestimmende Nullpunkt des Koordinatensystems in dem in Abb. D.10
dargestellten Intervall zwischen den Punkten (1) und (2) zu liegen kommt,
welches die Schwankungsbreite des Weges um den Kraftnullpunkt darstellt.
Die Grenzen fiir die zu bestimmenden Parameter sind in Tab. D.3 dargestellt.

Minimaler Wert Maximaler Wert
E 10000 1%, 10000 L%
D 10 N, 500 o
m 3 8
: f f
€0 min <5§§aftnullpunkt) max (6§§aftnullpunkt>

Tabelle D.3: Bereich der zu bestimmenden Parameter

Im Raum der normierten Parameter wird ein aquidistantes Raster mit
drei Gitterpunkten pro Parameterrichtung erzeugt, so dass jeder Parame-
ter & die Werte —1, 0 und 1 annehmen kann. Mit den so entstehenden
3% = 81 Startwerten erfolgt dann jeweils ein Aufruf des Optimierers. Falls
einem Startwert kein Optimum innerhalb der Grenzen zuzuordnen ist, wer-
den die Versuchsergebnisse als nicht verwertbar verworfen. Da der Verlauf
der Zielfunktion nicht bekannt ist, stellt die Wahl des Abstandes der Git-
terpunkte einen Unsicherheitsfaktor dar. Sollten die Abstdnde zu grofs ge-
wahlt sein, wird moéglicherweise ein lokales Minimum, das im ungiinstigsten
Fall auch das globale ist, {ibersprungen. Aus Griinden der Effizienz kénnen
die Abstédnde nicht beliebig klein gewéhlt werden, denn die Zahl der zu be-
trachtenden Startpunkte nimmt exponentiell mit der Zahl der Gitterpunkte
pro Parameterrichtung zu. Fiir den halben Gitterabstand entstiinden bereits
5% = 625 Startwerte.

Bei den hier betrachteten 62 Versuchen konnten fiir 12 Versuche Materi-
alparameter innerhalb der vorgegebenen Grenzen ermittelt werden. Fiir diese
sind die arithmetischen Mittel und die Standardabweichungen in der nach-
folgenden Tabelle angegeben. Fiir die verbleibenden 50 Versuche konnten
Optima innerhalb vorgegebener Grenzen nur gefunden werden, falls man die
Grenze fiir den E-Modul auf unrealistisch hohe Werte erhohte. Dieser Ansatz
ist nicht weiter verfolgt worden, da die nicht auswertbaren Versuche sichtbare
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Material Anzahl E [N/mm? D [N/mm?] m [1] Rpo,1 [N/mm?] Rpyq 2 [N/mm?]
SnAg40Cul2 | 2/5 33720 + 9968  128,5+42,0 5,7+1,0 35,1+ 3,9 39,9+5,3
SnAg40Cu05 | 2/12 60460+ 16744 99,3 £ 11,4 4,4+1,0 19,14 5,1 22,445,1
SnAg35 2/6 40116 £6929  125,9+32,2 4,6+ 1,2 25,3+6,9 29,5+6,9

SnAg30Cu09 0/8 - - — — _

SnAg30Cu05 | 3/11 48956 +16682 56,7 & 12,4 6,7+1,0 19,4+ 2,0 21,6 £2,3
SnAg20Cul2 | 2/8 59950431320 101,04+ 15,1  4,4+0,5 20,8 +0,3 24,3 40,0
SnAg20Cu05 | 1/8 21292 62, 6 6,5 21,8 24,2
Sn999 0/4 - - - - -

Tabelle D.4: Ermittelte Materialparameter und Kennwerte

Anomalien in den gemessenen Spannungs-Dehnungs-Linien aufweisen. Diese
Messungen wurden deshalb als zu stark fehlerbehaftet verworfen.

D.4 Identifizierte Materialparameter und Refe-
renzwerte

Tab. D.4 zeigt in der zweiten Spalte die Anzahl der verwertbaren Versuche
und die gesamte Anzahl von Proben pro Legierung. In den nachfolgenden
Spalten sind die mit der zuvor beschriebenen Vorgehensweise ermittelten
Materialparameter £, D und m sowie die Spannungswerte fiir die 0, 1%- und
0, 2%-Dehngrenze angegeben. Fiir die identifizierten Parameter sind die zu-
gehorigen Spannungs-Dehnungs-Linien in Abb. D.11 dargestellt. Alle Versu-
che verwenden dieselbe nominelle Verzerrungsgeschwindigkeit & = 0.022s~.
Diese stimmt nicht mit dem in [42| angegebenen Wert iiberein. Dort wurde
die Verzerrungsgeschwindigkeit ermittelt, in dem die Verschiebungsgeschwin-
digkeit an der Gesamtprobe auf die Grundléange zwischen den Messmarken
bezogen wurde, wihrend sie sich hier, geméf EN 10002, [25], auf die gesamte
taillierte Lange bezieht, wie in Abb. D.8 dargestellt. Deswegen kommt [42]
zu Verzerrungsgeschwindigkeiten, die um ca. um den Faktor % ~ 1,5
grofer sind als die hier richtig ausgewiesenen.

Nachfolgend sind die tabellierten Materialparameter und die Dehngrenzen
in Abhéangigkeit von dem massenprozentualen Gehalt an Beimengungen auf-
getragen. Wie Tab. D.4 zu entnehmen, konnte fiir die Proben SnAg30Cu09
und Sn kein verwertbares Parametertupel gefunden werden. In den nachfol-
genden Balkendiagrammen Abb. D.12 bis D.16 sind diese Werte durch einen
Balken mit weifler Spitze reprasentiert. In Abb. D.12 sind die E-Moduln auf-
getragen.
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Abbildung D.11: Spannungs-Dehnungs-Linien der ermittelten Materialkennwer-
te
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Abbildung D.12: E-Moduln in Abhéngigkeit der Beimengung
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Abbildung D.13: Parameter D in Abhéngigkeit der Beimengung
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Abbildung D.14: Parameter m in Abhéngigkeit der Beimengung

Fir die Parameter D und m laut Abb. D.13 bzw. D.14 kann kein Zusam-
menhang mit der Beimengung hergestellt werden.
Abb. D.15 und D.16 zeigen die Werte der 0, 1%-Dehngrenze bzw. 0, 2%-
Dehngrenze. Diese liegen erwartungsgemaéfs dicht beieinander. Die Werte fiir
N

reines Zinn liegen mit 11,5 bzw. 12,5 —- offenbar zu niedrig, hier ist zu be-

achten, dass nur ein verwertbares Resultat vorliegt. Als Anhaltspunkt kann
hier nur die von [71] fiir Zinn angegebene Fliefgrenze von 30 ml:ilQ herange-
zogen werden. Dies legt nahe, dass die ermittelten Werte fiir die Dehngrenze
fehlerhaft sind.

Abb. D.11 zeigt die Spannungs-Dehnungs-Kurven der Proben, bei denen

eine Identifikation innerhalb der angesetzten Grenzen der Parameter erfolg-
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Abbildung D.15: 0, 1%-Dehngrenze in Abhéngigkeit der Beimengung
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Abbildung D.16: 0,2%-Dehngrenze in Abhéngigkeit der Beimengung

209



D Zugversuche an Sn-Loten

Abbildung D.17: Nicht gerissene Probe bei 120-prozentiger konventioneller Deh-
nung, in zwei um 90° verdrehten Ansichten

reich war. Die Proben, die lediglich kleine Anderungen der Komposition auf-
weisen, zeigen ein stark unterschiedliches Verhalten. Der weit differierende
Verlauf ist nicht zwangslaufig der Materialkomposition zuzuordnen, sondern
eher der Eigenschaft, dass es sich wahrscheinlich um einen Einkristall (oder
wenige dhnlich ausgerichtete Kristalle) handelt. Dieses wird zumindest durch
ein typisches Verformungsverhalten der Zugproben nahegelegt, wie es in Abb.
D.17 dargestellt ist. Die Proben mit originar rundem Querschnitt verformen
sich deutlich richtungsabhéngig.

D.5 Vergleich der Ergebnisse mit anderen Be-
wertungsverfahren anhand derselben Pro-
ben

Die gewonnenen Daten aus den hier untersuchten Proben sollen den in [42]
ermittelten gegeniiber gestellt werden. In [42] wurden der E-Modul und die
0, 2%-Dehngrenze ermittelt, indem ein Polynomansatz geeigneten Grades n
durch die intervallweise gemittelten Messdaten o gelegt wurde. Fiir den An-
satz
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o(e) = g) a;e’ (D.24)

ist dann das Minimum der Fehlerquadrate bestimmt worden. In der Arbeit
wurde der Grad des Polynoms so variiert, dass der Kurvenverlauf den ge-
mittelten Rohdaten moglichst gut folgt, aber noch nicht oszilliert. Mit den
angepassten Parametern des Polynomansatzes wurden dann der E-Modul
als die Steigung im Ursprung und die 0,2%-Dehngrenze durch numerische
Losung des Nullstellenproblems gelost. Bei solch einer Vorgehensweise wer-
den Materialkennwerte ermittelt, die stark mit dem jeweils (unterschiedlich)
gewahlten Grad des Polynomansatzes variieren. Die so ermittelten Werte
beinhalten einerseits eine durch das interpretationsbediirftige Vorgehen grofse
Unsicherheit, andererseits aber eine groftere Datenbasis ,yerwertbarer” Ergeb-
nisse, da nicht so viele Ergebnisse zuriickgewiesen werden miissen bzw. nicht
zuriickgewiesen werden konnen. Abb. D.18 zeigt keine erkennbare Abhéngig-
keit des E-Moduls von den Beimengungen. Die Werte liegen im Wesentlichen
in derselben Grofenordung wie in Abb. D.12. Die in Abb. D.19 angegebe-
nen Dehngrenzen weisen keine Tendenz auf und liegen etwas niedriger als die
Werte in Abb. D.16. Insgesamt betrachtet streuen die Werte in Abb. D.19
weniger. Beiden gemeinsam ist, dass die Zusammensetzung SnAg4,0Cul,2
den maximalen Wert aufweist.

Die eingehende Analyse aller 62 verfiigbaren Messprotokolle der Versu-
che legt nahe, dass Probleme sowohl mit der Probenhalterung als auch mit

70000
60000
50000+
40000+
30000
20000+
10000+

E [N/mm?]

0,0

0,0 2,0 3,0 35 4,0
Ccu [M-%]

Abbildung D.18: Vergleichswerte nach [42] fiir den E-Modul E in Abhéngigkeit
der Beimengung
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Abbildung D.19: Vergleichswerte nach [42| fiir die 0,2%-Dehngrenze in Abhén-
gigkeit der Beimengung

dem Laserextensometer vorlagen. Das schlagartige Auftreten negativer Deh-
nungen bei Zugspannungen, die ca. die Hélfte der Spannungen an der 0, 2%-
Dehngrenze betragen, weisen auf mangelhafte Fixierung durch den Proben-
halter hin. Die grofsen Schwankungen in der Lage des Nullpunkts fiir den
Weg als auch die ,Breite des Rauschens legen eine nicht ausreichende Kali-
brierung des Extensometers nahe. Analoges gilt fiir die Kraftmesseinrichtung
bzw. fiir die Steuerung. Weitergehende Betrachtungen bzw. Vergleiche eriib-
rigen sich auf Grund dieser grofsen Messfehler.

D.6 Kritische Betrachtung des Vorgehens

Motivation der Miniaturversuche war das Auffinden makroskopischer Materi-
alparameter. Die erheblichen Schwierigkeiten bei der Versuchsdurchfiihrung
an den kleinen Proben und die damit einhergehenden Messfehler wurden
in Kauf genommen, um effektive Materialparameter an Proben mit kleinen
Querschnitten zu gewinnen. Da das Gefiige in der Probe von dem Tempe-
raturverlauf wiahrend der Abkiihlphase abhéngt, miissen alle Proben bei der
Herstellung denselben Temperaturverlauf aufweisen. Dieses ist bei der Her-
stellung berticksichtigt worden. In der Nachbetrachtung verdichten sich die
Anhaltspunkte® fiir eine zu grobe Kornstruktur der Probekérper, so dass die
ermittelten Kennwerte sich nur auf wenige Korner oder gar nur auf ein Korn
beziehen, deren Ausrichtung aber nicht ermittelt wurde.

5Den verfiigharen Unterlagen nach existieren keine Schliffbilder.
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Die hier erhaltenen Ergebnisse sind ,homogenisierte” Materialkennwerte
von nicht ndher untersuchten Anordnungen unterschiedlicher Phasen. Aus
der nachtraglichen Betrachtung heraus ware es zusatzlich wiinschenswert
gewesen, die Eigenschaft der am haufigsten vertretenden Phasen zu ermit-
teln und zusétzlich zu beschreiben, welche Phasen sich in Abhéngigkeit vom
Temperaturverlauf im Abkiihlungsprozess bilden. Mit diesen Daten wére die
Berechnung effektiver Materialwerte beliebiger Probengrofen moglich, da
der Temperaturverlauf wahrend der Abkiihlung durch Simulation dargestellt
werden konnte. Zur Bestimmung der effektiven Parameter eines beliebigen
Gefiiges hitte dann die Belegung der Proben mit den einzelnen Phasen die-
nen konnen.

Kritisch anzumerken ist, dass die verwertbaren Versuche nicht mit Mitteln
der Statistik untersucht werden kénnen, da in den meisten Fallen nur zwei
und bei einigen Serien sogar nur ein verwertbares Ergebnis zur Verfiigung
stand. Die mangelnde Anzahl schrankt die Verwertbarkeit der Resultate stark
ein, da die den Ergebnissen anhaftenden Unsicherheiten nicht quantifiziert
werden konnen.

Im Nachhinein miisste insbesondere die Auflosung der protokollierten
Werte erhoht werden. In dem fiir die Auswertung relevanten Bereich bis
0, 5% Dehnung” werden die Absténde der Messpunkte auf der Dehnungsachse
immer grofser, da sich die Messeinrichtung noch in der Beschleunigungspha-
se befindet und die Sollgeschwindigkeit der Verzerrung noch nicht erreicht
ist. Die geringe Auflésung steht der bereichsweisen Mittelwertbildung der
Messwerte entgegen, da bei zunehmender Verzerrung nicht geniigend Werte
zur Verfligung stehen, um eventuelle Fehler so wirkungsvoll zu minimieren.
Aufgrund der geringen Auflésung ist es auch nicht mdéglich, eine modifizier-
te RAMBERG-0OSGOOD-Materialvorschrift zu verwenden, da die ermittelte
Fliefgrenze besonders stark von Messfehlern und einer zu geringen Aufzeich-
nungsdichte beeinflusst wird.

"Unabhingig davon, dass der hinsichtlich der konstruktiven Bemessung relevante Be-
reich deutlich frither endet, muss der berticksichtigte Bereich grof genug sein, um wenigs-
tens die Umgebung der zur 0, 2%-Dehngrenze gehorenden Messwerte zu erfassen.
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