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Avfgabenstellung

* Welchen Einfluss hat die Priiparation auf die
Nanohiirte?

e Wann und wie entstehen
Kontaminationsschichten?

e Wie dick sind die Kontaminationsschichten?
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Materialien

* Fe+2%"Al [110]

* Cu Einkristall [100]

* Reinst-Al Einkristall

* Reinst-Mg Polykristall

*Massenprozent
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Mechanische Priparation

Schleifen

Kiihimittel /
Schmiermittel

Al, FeAl, Cu Wasser SiC-Schleifpapier 220-1000
Mg Iso-Propanol SiC-Schleifpapier 220-1000
Polieren

_m

Diamantsuspension (31,1jum)
Al, FeAl, Cu 2.  Siliziumoxid (OPS)

1. Lubricant Blau

alk. Basis 3.  MasterMet 2 (Vibro)
M 1. Lubricant Blav 1.  Diamantsuspension (3j,1um)
9 alk. Basis 2.  Siliziumoxid wasserfrei (OPS)
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Kaltverformung
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Elektrolytische Politur

e Bildung einer elektrochemischen
Zelle mit der Probe als Anode

o Elektrochemische Entfernung von
Material

* Ravuheit— groBere Oberfliiche—
Mehr Abtrag

Poliergeriit: Struers Lectropol 6

11 60 RT

Fe-Al A2 20
Al A2 48 9 35 RT
Cu D2 20 13 15 RT
Mg AC2 50 15 60 4-6

Q ..
x.@z ¢ ,mikprap Fachtagung Mikroskopie und Praparation, Technisches Berufskolleg Solingen, 23. Méarz 2017



Elektrolytische Politur

Elektrolyt
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Hypothese:

Verformung fihrt zu Harteerhohung

!

Elektrolytische Politur resultiert in
geringerer Harte
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Nanoindentation ermoglicht die Bestimmung der Hiirte und des
reduzierien E-Moduls einzelner Phasen und diinner Oberfléichenschichten.

Eindringkorper:
* Berkovich-Eindringkorper
* Spitzenwinkel 142,3°

© httpi//bm3.unl.edu

Vergleichseindringtiefe:

(Kalibrierung gemessen an Quarz)

0,6nm-197,5nm
2,6nm-157,5nm

Indent
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Nanoindentation

Steuerungsart: LC (Load Control)
Llastavfbringung bis definierte Kraft [F] erreicht ist

LG 10s -5s-10s e 10x10 Eindriicke mit (5 um) Abstand

* 2 Pattern gefahren
— Konstante Belastung 1000N

— Steigende Belastung 1000UN-6000UN
Kraft [F] HE-STH

Belastung Entlastung

Zeit [s]
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Vergleich FeAl

Hiirte [GPa] Eindringtiefe
4,00 N N 180
3.50 - . Vibropoliert 160
3,00 - g 140 Elektrolyt
& 2,50 . i V £.120 -
’ (&)
o Elektrolyt T 100 WWW‘WWWVVVW
2,00 o
= 2 80 . :
< 1,50 T 60 Vibropoliert
1,00 c
o 40
0,50
0,00 RN RN RN AR NN RN RN RN RN RN EE RN EEREE R R
TPORNNRREETE28h
Indent
Probe Hiirte [GPa] Eindringtiefe [nm]
Vibropoliert 3,26 95
Elektrolyt 2,85 117
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Vergleich FeAl

Reduzierter E-Modul
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200

100 -

Indent
o 67
Vibropoliert 194 i
Elektrolyt 167 5
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Vergleich Cu

Hiirte [GPa]
3,00
2,50 24h-Kontam.
= 2,00
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Maximale Eindringtiefe
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Eindringiefe [nm|

Vibropoliert
24h-Kontam.
Elektrolyt

@
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« Smikprdp

1,91 160
2,08 151
1,37 150

\Z

I Verringerung der Harte !

¥

Gleiche Eindringtiefe
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Vergleich Cu

Reduzierter E-Modul (Er)
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Indent
Probe E-Modul [GPa]
Vibropoliert 104
24h-Kontam. 131
Elektrolyt 120
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Vergleich Al

Hiirte [GPa] Maximale Eindringtiefe [nm]

1,10 340

1,00 +—Vibropoliert 320 - =

0,90 N | —
50,80 - ; g%
&0,70 - ..g 280 !
[ | =
% g’zg Elektrolyt £ 260

I} i v H ©
0,40 - A AN IA L A "‘v G 240 . .
; 220 Vibropoliert
0,30 Elek-Kontam. 24h-Kontam
0,20 - 200 -
ARS8 5TSIBLSEBRRIBIIS e RERAR8EILIBHIBBINRNEBIIS
Indent Indent
Héirte [GPa] Eindringtiefe [nm]
Vibropoliert 0,81 250
24h-Kontam. 0,81 250
Elektrolyt 0,42 296 IErhéhung der Eindringtiefe und
Verringerung der Harte aufgrund von
Elek-Kontam. 0,40 310 {N9ertng J
Schichtbildung!
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Vergleich Al

Reduzierter E-Modul (Er)
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Indent
Probe E-Modul [GPa]
Vibropoliert 75,99
24h-Kontam. 79,04
Elektrolyt 70,69
EIek-Konium 68 83 Nano-Eindruck 3D-Plot
. '
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Vergleich Mg

Hiirte [GPa] Eindringtiefe
1,20 T—Mech-poliert 300
1,00 A A _ Elektrolyt 250 |
e
= 0,80 £.200 -
G 5 lektrolyt
'9' 0,60 f’—j 150 Mech-poliert E exiro y
o 7’ =) Lg
3 Kontamination £
T 0,40 T 100
w
0,20 50
0,00 0 -
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Indent Indent
Probe Hiirte [GPa] Eindringtiefe [nm]
Mech-poliert 0,79 214
o . > IVerringerung der Harte und
KOI‘I"CIMII‘IC“’IOI‘I 0169 231 Erhdéhung der Eindringtiefe!
Elektrolyt 0,82 213
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Vergleich Mg

Reduzierter E-Modul (Er)
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Schichtdicken aus Belastungskurven
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Schichtdicken aus Belastungskurven
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* Nanohiirte erhoht bei mech. Priiparation;

verringert bei elek. Priiparation
1Alv bis zu 50% Abweichung der Hiirte!

* Hiirte von Oxidschichten materialabhiingig

e Kontaminationsschichten verstdrkt bei
elektrolytischer Politur

* Kontamination - ,Springe“ in Belastungskurven
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Ausblick:

e Versuch einer Entfernung der
Oberfléichenschichten; evtl. durch Plasmacleaning

* Ernevter Vergleich mit Nanohiirte
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Vielen Dank fur Ihre Aufmerksamkeit!

Foto: ® Lukas Roth, Kéin

t.freieck@mpie.de
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