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Abstract
The LC-SEM at the ZMP is a worldwide unique machine, a unique combination of a large chamber scanning electron microscope together with a servo hydraulic testing ma-chine, which closes the gap between materials microstructure and its mechanical proper-ties. Systems engineering A significant part of this work deals with commissioning and optimizing this unique methodology. Initially all components of the LC-SEM have been tested gradually and been used subsequently in combined in-situ experiments. The obtained results as for ex-ample the movies of a tensile test on the one hand as well as of crack propagations on the other hand show that the setup is principally able to accomplish the in-situ tasks. Never-theless using a new methodology always requires basic reconstructions and optimiza-tions. During this work the whole vacuum system has been reconstructed and upgraded by new components. The adaption, the housing and the supplying of the electron column had to be completely rebuilt and renewed, as well as the whole damping system. Concerning the servo hydraulic testing machine the process of implementation into the vacuum chamber, the alignment and the stabilization of the load line, the housing and the fixation inside the chamber with respect of usability, mechanical stability and alignment stability have been improved. For that reason reproducible mechanical data can be ac-quired now. Additional installations like an x-y-table, a 90 ° EBSD specimen holder, a three- and ac-cordingly a four point bending system as well as a tribometer have been constructed and implemented to expand the spectrum of possible investigation methodologies. The further development and renewal of the machine took up the main part of this work. The aim has been to improve the LC-SEM to obtain new insights from numerous scientific fields. Scientific tasks In spite of the necessity of general subsequent improvements concerning the LC-SEM and likewise based on the obtained performance, new methodologies and experimental results could be provided in this work. Further methodologies proved the versatile fields of application of the LC-SEM. The failure behavior of construction elements inside the vacuum chamber with simultaneous analysis is as remarkable as the fracture surface analysis and the crack path analysis on large components. Furthermore the LC-SEM can be used to support the estimation of upscaling processes - In this case the one of zeolite membranes. Under cyclic that the LC-SEM provided revealing in-situ observations, as well as simul-taneously gained reliable mechanical data with respect to the optimizations concerning the servo hydraulic testing machine. Axial and bending fatigue pictures of crack propaga-tions could be taken. In this context the real time documentation using the so called fast scanner should be emphasized. That way of documentation dealing with geometrical relevant specimen has never been published before. On the wide spread field of tribology it could be shown that the realization of in-situ ex-periments inside the vacuum chamber, concerning dry friction as well as friction lubri-cated with ionic liquids, is possible. The latter ones pose a distinguishing mark, as at the time of the work being finished no comparable experiments are described in the litera-ture. The possibility of tribological experiments to be carried out with a manifold of ma-terials is shown by the results concerning DLC coated specimen. All presented experiments and results just indicate a excerpt of possible methodologies and fields of application. The gained knowledge and new insights concerning the optimi-zations and the shown results provide the possibility of using the full potential of this worldwide unique machine for scientific research as well as for industrial applications.
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Abstract
Das GK REM am ZMP ist ein weltweit einmaliges Gerät, eine einzigartige Kombination aus einem Großkammer-Rasterelektronenmikroskop und einer servohydraulischen Prüfmaschine, welche den weiten Brückenschlag zwischen der Mikrostruktur eines Materials und dessen mechanischen Kennwerten verwirklicht. Methodik Einen wesentlichen Teil dieser Arbeit stellt die Inbetriebnahme dieser einmaligen Methodik und deren Optimierung dar. In einem ersten Schritt wurden alle Komponenten des GK-REM sukzessive getestet und anschließend in kombinierten Untersuchungen in-situ verwendet. Die so entstandenen Ergebnisse wie beispielsweise die Filme des Zugversuchs oder der Rissausbreitung zeigen, dass der Aufbau prinzipiell zur Erfüllung der gestellten Aufgaben in der Lage ist. Das Betreten methodischen Neulands fordert aber auch grundlegende Umstrukturierungen und Optimierungen. So wurde im Laufe dieser Arbeit das gesamte Vakuumsystem des GK-REM umstrukturiert und mit neuen Komponenten in seiner Wirkungsweise verbessert. Die Aufnahme, Versorgung und Einhausung der Elektronensäule musste vollständig umkonstruiert und erneuert werden, ebenso wie das gesamte Dämpfungssystem. Bezüglich der servohydraulischen Prüfmaschine wurde das Vorgehen beim Einfahren des Prüfrahmens, die Ausrichtung und Stabilisierung des Laststrangs, die Einhausung, und die Fixierung in der Kammer hinsichtlich Nutzbarkeit, mechanischer Stabilität und Ausrichtung verbessert. Dadurch können jetzt reproduzierbare mechanische Kennwerte generiert werden. Zusatzinstallationen wie der zusätzliche x-y-Tisch, der 90 ° EBSD Probenhalter, die Drei- bzw. Vierpunktbiegeeinrichtung und das Vorversuchstribometer wurden konstruiert und eingesetzt um das Spektrum an Untersuchungsmethoden zu erweitern. Insgesamt nahm die Weiterentwicklung und Erneuerung der Methodik den Hauptteil dieser Arbeit ein. Ziel war es, das GK-REM zu verbessern, um neue Einblicke und Erkenntnisse aus den vielen möglichen Forschungsbereichen gewinnen zu können. Wissenschaftliche Aufgabenstellungen Trotz des Bedarfs an umfassender Nachbesserung an der Methodik des GK REM und gleichermaßen aufgrund der dadurch gewonnenen Leistungsfähigkeit des Gesamtsystems, wurden im Rahmen dieser Arbeit neue Methodiken und Versuchsergebnisse generiert. Im Rahmen weiterführender Methoden konnten die vielfältigen Einsatzmöglichkeiten des GK-REM gezeigt werden. Das Versagensverhalten von Bauteilen innerhalb der Vakuumkammer mit gleichzeitiger Analyse sind dabei ebenso erwähnenswert wie die Bruchflächen- und die Risspfadanalyse an großen Bauteilen. Des Weiteren ist das GK-REM in der Lage Upscaling Prozesse, in diesem Fall im Rahmen der Zeolithmembranen, zu unterstützen. Auch unter zyklischer Belastung wurde gezeigt, dass im GK-REM zum Beispiel an DLC beschichteten Proben sowohl sehr aufschlussreiche in-situ Aufnahmen, als auch - vor allem durch die Optimierung der servohydraulischen Prüfmaschine - aussagekräftige mechanische Kennwerte zeitgleich gewonnen werden konnten. Sowohl bei der Ermüdung in axialer Richtung als auch der Biegung konnten in-situ Bilder der Rissausbreitung aufgenommen werden. Hierbei ist vor allem die Echtzeitdokumentation des Rissfortschritts mit dem Fast Scanner hervorzuheben. Eine Art der Aufnahme an geometrisch relevanten Proben wie sie in dieser Form noch nie vorher in der Literatur beschrieben worden ist. Auf dem breiten Feld der Tribologie wurde gezeigt, dass die Realisierung von in-situ Experimenten innerhalb des GK-REM sowohl hinsichtlich trockener Reibung als auch geschmierter Reibung mit ionischen Flüssigkeiten möglich sind. Vor allem Letztere stellen dabei ein Herausstellungsmerkmal dar, da in der Literatur zum Zeitpunkt der Arbeit derlei Versuche noch nicht dokumentiert sind. Dass die Tribologieversuche grundsätzlich mit unterschiedlichen Reibpartnern durchführbar sind, zeigen wiederum die Experimente an DLC beschichteten Proben. Dabei stellten alle hier gezeigten Versuche nur einen Ausschnitt der möglichen Untersuchungsmethoden und Forschungsfelder dar. Durch die Erkenntnisse aus der Optimierung der Methodik zusammen mit den gewonnenen Erfahrungen aus den aufgezeigten Ergebnissen, wird es in Zukunft möglich sein, das gesamte Potential dieses weltweit einmaligen Gerätes gleichermaßen in den vielfältigen Bereichen der Forschung als auch für industrielle Anwendungen zu nutzen. Einige Möglichkeiten hinsichtlich innovativer Methodiken und neuer Forschungsgebiete soll der Ausblick im Folgenden aufzeigen.
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