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Vergleich simulierier und gemessener Eigenspannungen
in temperaturkoniroliiert hergesteliien
Plasmaspritzschichien

von
H.-J. GroB

Rurzifagsung:

Eigenspannungen in Plasmaspritzschichten kdnnen, gezielt eingeseizi,
belastungsbedingte Spannungen kompensieren und damit sinem Bautsil-

e ramﬂar\ gntneasnwirken.

L g gl PEM AR I IWR T fuhr

Ziel der vorlisgenden Arbeil ist es, die sprilzprozefinduzierien Eigen-
spannungen mit Hilfe von Simulationsrechnungen vorherzusagen.

Hierzu wurde ein Compuierprogramm entwickelt, welches die Temperaturfelder
und Eigenspannungen in einem Substrat-Schichi-Verbund unier Berlck-
sichtigung makroskopischer Schichieigenschafien berechnet.

Paraliel dazu wurden solche Verbunde unter definierten Temperatur-
bedingungen mitiels Plasmaspritzen hergestelit und deren Schichieigen-
'spannungen mrt dem chtgenbeugungsveﬁahr@n und der Bonﬂocnmethose
-ermittelt. ' _
~ Die Qualitat der Simulationsmodelie wurde durch dxe Ceaenubersiellunﬁ der . |
MeB- und Slmufaﬂonsergebmsse Gberprift.
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i.1. Einflihrung und aligemeine Vorbeirachiungen

Bauteile werden beschichiet, um ihnen Cberfléchensigenschaften zu verleihen,
die das Grundmaterial salbst nicht aufweist. Die richiige Abstimmung der
thermischen und mechanischen Wechselwirkungen erhdht die Lebenscauer
deg Bauteils erheblich odar ermdglicht es erst, seine geforderie Funitionalitat
zu “gewahrleisten. So werden in der Technik nicht nur Korrosionsschutz-
schichten eingesetzi, sondern auch Temperaturschutz- und VerschieiBschuiz-
schichien oder eine beliebige Kombination daraus, um neuen bzw. héheren
Anforderungen gerecht zu werden.

Das Aufbringen solcher Schichten erfolgt durch die unterschiediichsien Ver-
fahren, z.B. durch Dampiphasenabscheidung, thermochemische Verfahren,
gaivanische Veriahren, Tauch- oder Spritzveirianren, Drucken, Aufirags-
schweiflfen und die thermischen Spritzveriahren. Durch disse wnsthoden
werden unierschiedliche Schichidicken, Schichthafiungen, OCberilachen-
rauheiten und Schichthomogenitdten erzielt. Die Wahl des gesigneten Ver-
fahrens f0r die gesteliten Anforderungen wird letztendlich von technischen und
wirtschaitlichen Gesichtspunkien bestimmt.

In dieser Arbeit wird das Plasmaspritzen [1, 12, 13, 18, 25] als Teil der thar-
mischen Spritzverfahren néher behandelt. Die meisten dieser Verfahren, wie
z.B. das Flammspritzen, Datonations- und Uberschalispritzen, schmelzen das
Spritzpuiver in einem heiBen Gasstrahl auf. Das vom Gasstrahi miigerissene
Pulver trifft mit hoher Geschwindigkeit (ca. 180 mv/s) auf dis Substrat-
cberildche, wird durch seine kinetische Energie don abgeplatiet und erstarr
'nmngﬁ kiirzaster Zeit. Rgi (jigsgﬁ Verighren knnﬁen Q”Q a\ﬁﬁ;@fi&!]&’] die e;ifie

_ﬂussnge Phase besatzeﬂ a[s Besch:chtungsma‘ienal emcjeseizt werden

Beim 'Piasmaspritzen eﬂ‘cigt das ﬁ.ufschmeizen des umer-'_verscthiedsﬁeﬁ
~ Winkeln injizierten pulvertérmigen Materials in einer Plasmafacks! mit Kermn-

| ”."-_temperaturen bis zu 20.000 °C (s. Bild 1). Diese entsteht, indem nach Zinden

'emes Lichtbogens aas zw&schen moee und Kafﬂorie hmdurchgefuhrte

e
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Plasmagas, im allgemeinen Argon (Ar), ionisiert wird. Diese hohen Plasma-
temperaturen sind insbesondere dazu geeignet, hochschmelzends keramische
Woerksioffe mit hoher Warmekapazitt, wie beispielsweise Borkarbid,
Aluminiumoxid oder Zirkonoxid, aufzuschmelzen.

iniektionswinkel ~
Pulverzufuhr T SU@%'W@?
——p§ —
%Spritz&bsﬁané‘—ﬁ%
Plasmagas [P 4 Plasmafackel "
Ar, He, Hz , No 7 —— T :
Wasser- A < =t B
3 _ RN N
Kihlung - { IR ~
Kath{) deLichfbogen \ _ Partikelflugbahn  /
Wolframplattierung Schicht ||
pi_kanon.g

Bild 1:. - Prinzipieller Aufbau eginer Plasmakanone

Weil verbreitet ist das atmosphérische Plasmaspritzen (APS) auf Grund
geringer Anschaffungs- und Betrishskosten, |

in moderneren Anlagen wird dagegen der Spritzvorgang in einen gasdichten
Behalter verlegt, so daB auch im Vakuum (VPS), im Uberdruck (HPS) oder in
einer Inertgasatmosphére (IPS) gespritzt werden kann. Ein wesentlicher Vorteil

bestehi darin, daf in einer soichen inerigasatmospghére auch hochreakiive

bzw. sauersioffafine Pulver ohne Oxidation bei den hohen Spritzpariikel-
temperaturen verspritzt werden kénnen. '

Neuere Versuche .['19, 48] zielen darauf ab, {ber ein Stickstofinlasma Nitrids an
den schmelzilissigen Pulverpartikein zu bilden und damit in einem Arbeitsgang
die Nitrierung und Aufbringung einer Schicht zu srreichen. Dabei wird dem

Spritzpulver nicht nur ein Sticksioifplasma sondern auc

ainm  Stinketatf
Tt s 11 liviWwsi it} tar

RS A L W S E O i

atmosphére in der Spritzkammer angeboten.

| “'_i_n ér_ster Linie wird durch Beimischung von heiium zum Plasmagas dessen
- Austrittsgeschwindigkeit aus der Dise erhéhi, so daf auch die Spritzpariikel

- T
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eine hbhere Kinetische Energie erhalten. Hierdurch lassen sich dichiere
Schichten herstellen, was insbesondere im VPS-Betrieb durch das Fehlen der
bremsenden Atmosphare unierstitzt wird.

Das Pulver wird der Plasmafacke! (ber ein Tragergas, meist Argon, zugefihr.
Dabei sollte die Einblasgeschwindigkeit so eingestelit werden, daf eine lange
Aufenthaliszeit der Pulverpartikel im heiflen Kern der Piasmafackel gewahr-
leistet ist. Eine zu hohe Einblasgeschwindigkeit bewirkt esin schnelieres
Verlassen der neiflen Zone, somit eine schischisre Aufschmelzung der Spritz-
partikel und letzilich schiechtere Schichteigenschaften. Zu kisine Einblasge-
schwindigkeiten bewirken ein Verkleben der Partikel an der Eintritiséfinung und
auf Dauer eine Verstopfung der Pulverleitung. Auf Grund der KorngréBBen-
verteilung des Spritzpulvers wirkt es sich bel der seitlichen Einblastechnik
nachieilig aus, dal gerade die grofien Partikel, welche eine i&ngere Zeil zum
Aufschmelzen bendtigen, durch ihre héhere kinetische Komponente guer zur
Austritisrichtung der Plasmafacke! die heiBe Zone schneller verlassen. Dem
versucht man enigegen zu wirken, indem das Pulver unter einem Winksl
enigegen der Austrittsrichiung der Plasmafacke! injiziert wird., Zur Hersteliung
dichter Schichten ist demzufoige nicht nur ein optimaler Spritzabstand zu
wahien, sondern auch sine von der Fraklion des Pulvers abhangige optimale

Einblasgeschwindigkeit. Nur so kann sichergestellt werden, dalBl der gréBie

Pulveranteil aufgeschmolzen auf die Substratoberfidche trifft. Zur Zeit bemihen
sich die einschidgigen Firmen, die zentrale Pulverzufuhr durch die Kathode zu
eniwickeln, um die genannten Nachteile zu baseitigen.

Onptimale Spritzparameter bestehen nicht nur aus Spritzabstand und Einblas-
geschwindigkeit, sondermn auch aus Menge und Zusammeﬁseizurig des
Plasmagases, der zugeflhrien Leistung und dem Kammerdruck, um nur einigs
wichtige zu nennen. Uber 100 Anlageparameter, die sich zum Teil gegensazi!g
besinflussen, bilden damit ein Feld komplexer Variationsméglichkeiten, weiche
gine '%euf*eiiung der physikalischen Zusammenhénge des Cesamiprozesses
-erheblich - erschweren. Die ‘Reproduzierbarkeit  eines Schicht—Subs‘traﬁ-
Verbundes ist daher auch von der Cenauigkeit der Mef-, Steuer- und Regel-
emrschtung der Piasmaan!age abhangig ' | o

'::'Die “fichﬁger_;. "Spri‘tzparam_;eie__r ‘sind immer in Zusammenhang mit der
“technischen Anforderung zu sehen, So miissen Korrosionsschuizschichien
'.d_a;hi__r_?gghend_cp_t_i_mi_erf werden, daf eine geschiossene Porosiiét in der Schicht
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entsieht, damit der Korrosionsangriff auf das Grundmaterial sicher verhindert
werden kann. Bei Warmeddmmschichten sind hingegen Porositdten bis zu
20 % erwlinscht, da sie einerseits die Warmedammung erhdhen und anderer-
seits eine bessere Temperaturwechselbestédndigkeit besitzen. Anoden- und

1 1. _ = — r .. » M — i P £ " P = = =
Kathodenschichian, wie sie an der Brennstofizelle eingssetzt werden, missan

i1 L} ls
ranspon dger Arbeiis-

eine moglichst hohe ofiene Porositat autweisen, um den
gase an den Elekirolyien zu gewéahrisisten.

Eine wichtige Voraussstzung flr die Funkiionstlchtigkseit einer Schicht ist
deren Haftung auf dem Substratmatsrial. Diesbezlglich wurden in der Literatur
[45] die unterschiedlichsten Hafimechanismen wie Adhésion, Benetzbarkeit aer
Oberiidche, Diffusion an der Grenzildche, mechanische Verklammerung der
Spritzpartikel an der rauhen Substratoberfléche usw. untersucht. Dabei wird in
den meisten Fallen der Verklammerung der gréBte Anteil an der Schichi-
haftung zugesprochen, so daB heuie in aller Regel die Subsiratoberfiachen
gurch Sandstrahlen auifgerauht werden. Gleichzeiliq wird Ober diese
Vorbehandlung ¢ie Cberfiche aktiviert und eine Rsaxiion zwischen unier-
schiedlichen Materialien beglinsiigt.

Neben der Haitfestigkeit kdnnen mechanischs Spannungen in Spritzschichien
fir ein Bauteilversagen veraniworllich sein. Sie fGhren bei zu geringer
Hafifestigkeit zum Abplaizen der kompletten Schichi oder zu Rissen, die
beispielsweise die Schutzfunktion der Schicht reduzieren. Insbesondere bel
keramischen Schichien sind deshalb Druckeigenspannungen erwinschi, um
z.B. bei schwingender Bautsilbelastung geniigend weit von kritischen Zug-
belastungen entfernt zu bleiben. | S T

1.2,  Motivation
Die ‘bisherige :-experimen‘t@}ie Vcrgehensweise zur Ermittiung der opiimaien
Parametereinstellungen nach der "trial-and-error-Methode” fhrt, abhéngig von

der Erfahrung des Experimentators, erst nach hohem zeitlichen, experimentsl-
len und kostenintensiven Aufwand zu einem annehmbar guten Spritzergebnis.
Dabei bleiben die eigentlichen Grlinde, welche zu den richtigen Paramstern
fahrien, meist auch dem erfahrenen Experimentator verschiossen, so daB
~dessen. Entscheidungen auch zukinitig auf ungenaﬁen Vorstellungen von den
“wahren Vo_rgéngen.und wichtigen EinfluBgréBen beim Plasmaspritzen bestimmt
: _We_rden. ‘Dieser anefriedigende Zustand soll durch Modslibetrachiungen,
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welche die Vorgdnge beim Plasmaspritzen hinreichend genau beschreiben,
ergénzt werden. So lassen sich durch den Vergleich von experimentellen
Ergebnissen mit denen aus Simulationsrechnungen die Modslivorstellungen
verbessern bzw. vervolisidndigen. Die aus Simulationsrechnungen hervor-
gehendan Ergebnisse tragen dazu bei, die wesenilichen EinfluBgréBen des
Plasmaspritzens zu exirahicren und dem  Experimentator
Entscheidungshilfen zur Auswghl der richligen Paramester zu bisten. Sinn
dieser Vorgehensweise ist es, den experimenteilen Aufwand auf sin Minimum
zu reduzieren, mit dem Ziel, zuklinflig die komplette Parameteropiimierung

Sibvee Cimar il adlo ;oo s s b rm e —_ L___.-l.
ublel olmiuialUlsreui i nungen <u uesill eumuen

Yoy aYat-Toy
I s

>y

1.3.  Aufgabenstellung

Da insbesondere Spannungen in Keramisch beschichieten Bautellen zu
Ausféllen mit gravierenden Folgeschéden fihren kénnen, ist es notwendig, den
Eigenspannungszustand in der Schichi Uber die Flhrung des Sprrszprozesses
einzustellan.

Anhand erster Modelivorsteilungen soll ein Simulationsprogramm, basierend
auf einer geeigneten Geometrie unter Berlcksichtigung der durch die Literaiur
zugénglichen MaierialkenngriBen, entwickelt werden. Dieses Programm soll
es ermdglichen, die Enistehung von Spannungen in keramischen Schichien,
induziert durch den Spritzproze, hinreichend genau nachzuvoliziehen.

Vergisiche zwischen gemessenen Eigenspannungsn und den Simulations-
ergebnissen sollen die Bewertung der Modeliannahmen und des
Berechnungsalgorithmus {ir die beim Plasmaspritzen enistehenden kEigen-
spa_n_m;n_gen_ermégiéchen.

i4. Konzept

Die "Simuiation des Beschichtungsprozesses bzw. das theoretische Nach-
.-'empfmden des realen Beschichiungsvorgangs erfordert eine Abstrakﬂon mit
.'_dei’ Voraabe nur die ausschiaggebenden und Uberprifbaren ghysska&nscﬁ

- zugénglichen GréBen bei der Modellierung zu bericksichtigen, =
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in der Konzepiphase ist es erforderlich, den RealprozelB so zu gesialten, dalb
Vereinfachungen bei der Modellierung berechtigt sind und der Aufwand der
Simulationsrechnungen minimiert werden kann.

' - . e . N
( o Fiasme- UngG sysiemparameer J
\_ v
4 , N
k NMeBdaten: z.B.: Substraitemperatur, Kammerdruek, Leistung, efc. Q
Y
B )
N Ry r
thermodyn. inermcdyn ﬁ% mechanische A
TDatenbank ?é E Geomstrie b
o atenbank Randbed. jkﬁ.nfangsheci j Anfangsbed. o N
g — <> % c W
U 1 3 SE
Temperatur- S%r%@%%mﬁgswsg%mm L i e p
K abhangige Eﬁ Eindimensionale nieht lineare instationdra é ! f
i Material- Eii Temparaturberechnuing mit dsr B q B
i || KenngroBen e LiiteElemente Mothode  __J %g E
o S——— VR
mn - & A
Berechnungsprogramm 2 E Q r oy
Ei Zweidimensionale tempsraturabhéngige i ; T
- }? " NUMBNISCNS i:sgsnspanﬂungsbsrschnuﬂg ‘j i E
‘4..._\._. z 6
— 1N
[ ' Vergleichen )D f E
o N
n
7~ - ™~
k BMeRdaten: Eigenspannungsermittiung { réngenografisch & Bohrlochmethods ) ]<j
' N

[ - Probe w
4
Bild 2:  Konzent zur Schichispannungsermittiung mitiels Computersimulation

in Bilg 2 ist der informationsaustausch zwischen der Simulationsumgebung mit
ihren Kemponenten (feit umrandet) und der realen Umgebung dargestellt. Die
Schnitistelie zwischen der realen und theoretischen Umgebung soll Uber die
"_Maieriaieigenschaﬁen ‘die thermischen, geometrischen und mechanischen

Randoedingungen hergesisilt werden. Disse bliden die AusgangsgréBen dsr
‘Rechenoperationen und sind somit enischsidend an der Qualitdt der
“Simulationsergebnisse beteiligt.
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Die Spannungsberechnung basiert auf thermisch induzierien Spannungen.
Dies bedeutet, dafl bei einer Temperaturdnderung unter der Voraussetzung
ideailer Haiftung erzwungene Dehnungen und daraus resultierende
Spannungsen durch die Kombinaiion von Materialien mii unierschiediichen
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Temperaturgeschichie von Substrat und
Schicht mit dem dazugendrigen Schichtaufbau die Grundiage der Spannungs-

perechnung.

Die- Simulationsergebnisse werden mit gemessenen Spannungen an realen
Proben verglichen, um durch Verbesserungen der WModellvorstellungen
Abweichungen zu minimieren.

Eine wesentliche Voraussetzung zur Bestatigung der Modellanséize ist es, die
Reproduzierbarkeit des Spritzprozesses sowie die wesentlichen EinfiugréBen
sicherzustellen und die Auswahi geeigneter MeBverfahren festzulegen. -
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Die Auswahl der eingeseizien Werkstoffe erfoigie unter den Gesichispunkien,
daf eiﬂerseifc: vieimsiti@e ﬁ\ussﬁgen aus cieﬂ Eigensaaﬂﬁungsmeﬁergebﬁigseﬁ
Ander‘erselts sclleﬁ die Umersuchungs&rgebmsse derek‘i in nsue ;echnalegieﬁ
nzw. akiuells Fragestsaliungen einflisBan kénnen.

2.1.1. Subsiratmaterialien

Die gesieliien Anforderungen an die Modellbsstétigung veriangen unier-
schiedliche Wérmesusdehnungen der Substratmaterialien, dis zudem in dem
betroffenen Temperaturbereich keine komplizierenden Eifekie, wie Citter-
umwandiungen, Phasenneubildung u.a. aufweisen dirfen, um kiare Aussagen
treffen zu kénnen. Deshalb wurden reine Metalle ale Substratmaterialien ein-
geseizi, deren chemische Zusammensetzung Uber sine energiedispersive

Rontgenanalyse (EDX) am Rastersiekironenmikroskop (REM) Kkontrollient

wiirdes.
[ %] Al Cu |[Ni Ti Fe |Cr [Si Mo |[Mn
Aluminium 88,8 Hest
Kupfer 0,7 188,38
Nickei 91,6 7,2 |12
Titan 88,8 10,1
318L 10- Rest {16~ |1 2- 2
14 i8
3

Tabelle 1:  Chemische Zusammensetzung der Substratmaterialien

T
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Die Zusammensetzung des - Werkstoffs 316L wurde der- Literaiur [8]
entnommen. Dieser Werkstoff, beschichtet mit Eorkarbid |st Zur. Zeit fur d:e
erste Wand in sinem Fusnonsreak‘ior vorgesehen ' L

P
b
i

i

chichimateriglien

2.1.2.1, Kupisr
Als metallischer Schicniwerksioii wurde Kupfer gewa da dieses fviat@r_iai_ auf
Grund seiner guten. -Warmeleitfihigkeit - als - -Zw_lscneﬁschicht - (z.B.

316L-Kupfer-Borkarbid) “der. ersten Wand fur. Kernfusicnsam%&geﬁ in Frage
kommt. Zudem 4Bt sich an diesem Material insbesondere der EinfluB hoher
FlieBfahigkeit auf die Schichispannungen untersuchen, weichs bei hohen
Temperaiuren grundsétzlich in allen metallischen Materialien aufireten und die
Spannungseniwickiung stark beeinflussen kénnen.

Das Spritzpulver wurde von der Firma Hermann C. Starck Berlin GmbH & Co.
KG (HCST) mit der Produkibezeichnung AMPERIT 993.0 Cu -45 +5,8 um
bezogen. Die miigelieferien Analyseergebnisse weisen 0,004% C als
Verunreinigung zum Rest Cu aus. Die Lufistrahlsiebanalyse ergab eine Korn-
gréBenverisiiung von: '

Korngrii3e fum] | Anteil [%]
B 0,0
45 | 432 2,0
32 | s20 65,8
20«10 25,4

-10 2.8

Tabelie 2: _-K;orng_fé Benverteilung des Kupferpulvers
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Bild 3: REM-Aufnahme des Kupferpuivers

2.1.2.2. Zirkenoxid

Zusétizlich wurden keramische Schichien untersucht, die auf Grund
wachsender technischer Anforderungen an Bauteiikomponenten wegen ihrer
oescnderen Eigenschaiten als Schichimaterial zunshmend an Bedeuiung
gewinnen. Das mit 8% Y20s teilstabilisierts Zirkonoxid (Zr02) wird durch seine
pesonders gute Temperaturwachseliestigkalt in vielen industriglien Bereichen
eingesetzt. Dabei dient das Zirkonoxid im Turbinenbau als Temperatur-
gchuizschicht auf h@chiem@eraﬁurba!asieten Triebwerkskomponenien, * wie
beispielsweise in Brennkammern und auf Leilschaufeln oder  zur
Wéarmedammung des Kolbenbodens im Molcrenbau. Weiterhin ist dieses
Material als Elekirolyt in der Hochtemperatur-Brennstofizelle vorgesehen.

Das Zirkonoxid-Pulver stammt von HCST mit der Produktbezeichnung Amperit
827.054 Zr02-Y20s3 83-7 aggl., gesint. -45+10um. Den Analyseergebnissen zu
Foige sing 7,99% Anteiie Y20z in dem Puiver enthaiten. Dis Lufisirahisisb-
analyse ergab sine Kornverteilung von:

10
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Korngréde Jum] ! Anteil [%]

+45 11.3

-10 0.8

Tabelle 3: KorngréBenverteilung des Zirkonoxidpulvers

Gild 4: REM-Aufnahme des Zirkonoxidpulvers

2.1.2.2. Borkarbid

Borkarbid (B4C) [47] ist mit 3000 HK-0.1 nach Diamant mit 7000-8000 HK-0.1
und Bornitrid mit 4700 HK-0.1 das hérteste Material. Schichten aus diesem
Material sind deshalb fir verschieifbshaftete Bauteile von grofiem Interesse.
Weiterhin 'soll B«C als Niedrig-Z-Schichtwerksioff in einigen  Kernfusions-
' iz m i teile der ersten Wand vor den intensiven
“Plasma-Wand-Wechselwirkungen schiitzen. Dabei soll ‘BsC bei Ausbrlichen

simias die hohen Warmemengen Kontrollient an das

11
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abgeben und beim Aufschimelzen bzw. Verdampfen Iokal UGberhitzier
Oberilachen das Plasma nicht kontaminieren.

Das Elekiroschmelzwerk Kempten GmbH lieferie das Spritzpulver mit der
Produkibezeichnung Tetrabor F280 mit einer K&rnung von -58 +22 pm.

Bild 5: REM-Aufnanme des Borkarbidpulvers

2.2. Plasmaspriizaniage

Die benutzte Plasmaspritzanlage der Firma Plasma-Technik aus
Wonlen/Schweiz ist fir folgende Betrisbsarten ausgelegt:

o Vakuum@%asmaspriizea : (VPS) 50 mbar< p < 1000 mbar

W

e -'_Atmosphérisch«Plasmaspritzen__; '(APS) n = 1000 mbar

e . Uberdruck-Plasmaspritzen - (HP8). 1000 mbar < p < 2000 mbar
ie ist damit eine cer wenigen Anlagen in der Well, die das Aufbringen von
chichten im Uberdruck erlaubt.

12
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2.2.1. Substraigeomeirie und Hailerung

Die Wahl der Substraigeomstrie ist nicht nur fir den folgenden Simulations-
autwanc von enischeidendser Bedeutung, sondern soll auch den MeB- und
préparativen Uniersuchungsaufwand gering halten sowie die Reproduzierbar-

kait ﬁ!a? Lnteresurhunnsarnahniess sirhareicllen Deshalbh wurda
lE\I wu llmllswvlsuw: 01 et Tt ne . T T d L=AFT A L~

s
geometrie als Kreisscheibe mit einem Durchmeassear von 81 mm und einer Dicke

trmey 3 i o
VR 2 RIIO JF

oo

s ead e
In-aHoyTivyl.

=

Schnitt: A-B
i 1,5

/ Eal
Thermoelementbohrung ﬂ, % ___,é'l@,;-?é

- | Rickseite

Alle unbemasten Bohrungen: £ 1,5 Probogt
Alle MaBe ohne Toleranzangab: + 0,1

B_iid 6: Pmbengeame‘tfis

Der Probenhalier des Réntgendifirakiometers 186t einen maximalen Proben-
durchmesser von 45 mm zu. Der in Bild 6 dargesiellie AuBenring wird flr
metaliurgische Untersuchungen unter identischen Bedingungen mitbeschichtet

una schitzt das Thermoelement vor dem direkien Kontakt mit der Plasmafackel

und den schmelzilissigen Partikeln. Weiterhin wird ein eveniuell aufiretender
Temperaturgradient in radiaier Richtung beispislsweise durch Randabstrahlung
Tl Tls Araketr mit Ao :.ﬁsﬁﬁﬁﬂllﬂﬁ Araly Aia b intarlwwosbkhnins Aar iﬁt’ e deatall=1:101aTs
._Ui LA I Ul IEG’-I\K IHII. UUI adil pannuus WA Wl i WA UIIEWIUIWU IUIIQ Wikl VW G Il Iy
' 'redu:_’leﬁ Dle Verbindung zwischen AuBenring und Probe wird durch Einflihren

13
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von Wolframdréhten in die zur Horizontalen um 45° verkippten Bohrungen
sichergestsllt. Die Befestigung der Probe erfolgt dber die in Bild 7 dargestellien
abgewinkelte Federdrahie, welche an der Probenober- und Unierseiis in die
vorgesehenen Behrungen eingreifen und das Subsirat an die Abstandshalter
ges Probenhaliers ziehen. Durch diese Aufhdngung werden freie Warme-

n. Auflere Kréfie kénnen daher auch bei

[ANTARER L=

der Simulation vernachldssigt werden. Zuséizlich kann durch die punkiueile

Berlihrung die Warme:eituﬁg zum wassergekihiien Probenhalter prakiisch
ausgeschiossen werden. Der Konstanie Abstand der Probe zum Probenhaiter
und dise WasserkGhiung des Probenhaliers sollen konstanite und

reproduzierbare thermische Randbedingungen auf der Probenriickseite
garantieren.

abgewinkelte Federdrahte

i \ —
oy

—
Wasserkilhlung

J
=NENNNNNANY

Abstandhalter

Probe

Haiter.grf
Bild7: Probenhalierung mit Wasssrklhlung

Die in Bild 6 mit der Bezsichnung d angegebene Subsivatdickm wurde fir das
Subsiratmaterial 316L auf 4,2 mm und fur alle anderen Suust materialien auf
3 mm festgelegt, _ S |

222, Robotergefiirte Mianderbewegung

_"_:Die“Bewegung der Plasmafackel wird von einem Roboter der Firma ABB
_.-.'durchgefuhrt Alie Steuerprcgramme des ﬁcbctefs sind in der Programmier-
sprache ' ,fi__\RLA (ABB  Roboter Laﬂguage)' ausgemhﬁ. Durch die
'_:'Auia_rfnatlsserung ist ein Héchstmal an Reproduzierbarkeit fir die Bewegungs-

—
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abldufe der Plasmafackel und damit fir den gesamien Beschichiungsprozel
gewéhrleistet. Um gleichmaBig dicke Schichien zu erhalten, wurde ein Kreuz-
méander, wie in Bild 8 dargestellt, gewdhit. Ausgehend vom Startpunkt mit der
Bezeichnung 1 ergibt sich nach der angegebenen numerischen Reihenfolge
ein geschiossensr Bewegungsablauf Uber die Probe. Damit bei mehrmaligem

!"H’\af‘srjhrn lenism wrnllnméRrrmamar Sabhiisbiéarfar; améadn ] Anncinr el
b AFN ) ECER LI AL il WVGIIUIIIUIII!I&U‘ wd bl bl TG I BACARS GI!LG&UIIL, Y ENISASAl Ibitur] EFbs
den ndchsten beiden Durchidufen jewsils um 3 mm nach rechis oben
verschoben, so dafl sich die Maanderbreiie von 12 mm nochmals dritieii.

Probe
—— Spritzabstand — ]
Plasmabrenney wassergekihiter
. T Probenhalter
" robotergefihrie 3 Thermoelement
Méanderbewegung T}t oT —
.17 14 13 -
18,
=) I NN Voriaile:
\\ 1. gleichm&Bige Warmesinkopplung
8 7 2. gesteuerie Tempsraturfithrung
5 / «PC \ g 3. definierie Abkihlung der Probe
B\ . . .
LA AT reprodustersars Boschichtungavorgéngo,
19 1T LT \.fersch!ebung ées Maanaermltiespunktes T
. ‘26 - 15 12 el S e 2 o e : ;...s%&'.x‘..e;g'i .
Staﬁpunk‘t der ?Jaaﬁderbewegung
Sild 8 Maanderbewegung de

Um mit 'kon_s}t;a_nten__thermischen__ZlHaﬁdbedingungeﬂ 'feshnen;zu-kénnen, muB
ein quasi eindimensionaler Wérmeeintrag . Ubsr “die Prebencberfléche
gewahrleistet sein. Aus diesem Grunde wurde die roboterbedingt schnellst-
mégliche :Geschwindigkeit Izur*Abarbeiiumg der 'Méanﬁerbewegung “gewéhit.
Die Abarbeitungsze:i emes vciistandxgen Maanderubergangs betragt daher nur

~ oA

2,08

: (ﬁl'

i3
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2.2.3. ~Temperaiurmessung

Die Temperaturmessung in der Mitte der Probe erfolgt mit sinem Typ N-
NICROSIL/NISIL-Thermoelement. Dieses Thermoelement wurde eingasetzi,
weil es gegendber Tvp K-Ni Standard-Tharmoelemenien sine bessere
p B

es nicht zu dem bel Type K-Elementen auftretenden Nshordnungssfiek
d 900K, welcher sinen Temoeraturehier bis

Um eine hdhere Onsaufiisung und ein besserss Ansprech-
verhalten zu erhalien, wurde der Thermoelemenidurchmesser von 1 mm

gewahit.

zwischen 550 un
n

Ein schiechter Warmekontakt des Thermoelements mit der Probe soll durch die
Thermoeiementbohrung vermieden werden. Um den EinfiuB des aufireienden
Temperaturgradgienten senkrecht zur Probenoberildche auf den MeBwert klein
zu halten, wurde die Thermoelementbohrung parallsi zur Oberfldche und damit
entlang des Isothermenveriaufs angebracht, so daB die Temperaturmessung
unabhéngig vom Cn der ThermoelementmeBspitze wurde. Auf diese Weise
kénnen auch - .im Praxisbeirieb reproduzierbare Temperaturmessungen
erfolgen. o A

giid 8: On-line Darsteliung eines gemessenen Temperaturverlaufs

16
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Die MeBwerte wurden {ber die Mefdatenerfassungskarte RTI-860 der Firma
ANALOG DEVICES digitalisiert und in einen 388er 1BM-kompatiblen Rechner
{iber das Software-Programm "Labtech-Notebook” aufbersitet. Die Vergisichs-
stellentemperatur des Thermeelements wurde iber ein Widerstands-
thermometer (Pt 100) ermittelt, Die uf dem PC-

o B ¥
w OEALE RASFILT 3

Monitor on-line dargestellt (s. Bild 8) und flr die spétere grafische Ausweriung

HEN=- S Bamamiziobdscen oo amsss = e
8 ce8GHCIIHIgSVYoIGang

Mit Hilfe der On-line-Darstellung der Substratiemperatur wird der
Beschichtungsvorgang Uberwacht und dann (Ober voll- bzw. halbautomatische

P

Hoboterprogramme gesteuert.

1200 —
He@en J [
oty
1000 £\ Kohlen
=3 f } und
3 / Einschatien des
S 800 Pulverforderers
2 / /
E [ \X Kiihlen
g [ RahhnaE < —>)
£ so00f] i
g | TN
= N
75 | Spritzen —
400+ und e
| Abkiihlen e
' 200 . F . Autab.orf .
0 200 400 800 800 1000 1200
Zeit [s}

'Eiid 10t Temperatur-Zeit-Verlaut eines Beschichtungsvorgangs

inBild 10 ist ein typischer Temperatur-Zeit-Verlaui eines Beschichiungs-
prozesses dargestellt. Er teilt sich auf in eine Aufhsizphase, eine erste Abkihi-
:phase,-denSpritzprozeB als alternierenden Vorgang zwischen Beschichtung
und Abkdhlung und den AbklhlprozeB auf Raumtemperatur. Der Autheiz-

17
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prozef3 erfolgt mit der Plasmafacke! durch eine kontinuierliche Aufginander-
folge der in Kapitel 2.2.2. beschriebenen Méandegrbewegung (ber die Probe.
Far die Abklihlphasen wird die Plasmafacke! seitlich von der Probe weg
gefahren so dafi auf den Warmehaushait der Probe nur die Sirahlung und

freie Konvektion mit der Umgebung EinfluB nimmt. In dieser Stellung wirg der

B3, p.ms .w.{r\wn o3l :ln:s& Iz mﬂﬁ A oo o Ablnlerinlmisamms e
FUIVC'I (R 1=3 GI SariivVigTt. ot JRL-1E (9 1=3] g =t B PRLARGADTTRA QST I
Beschichtungstemperatur des Substrats erreichi, beginnt der sigentiiche

Schichtaufirag in Form der dargesigiiien S&gezahnkurve. Eine kompieiie
Méanderbewegung, kombinient mit der entsprechenﬁen Abkdhizeit, erlaubt es
nun, die Schichtdicke (ber die Anzahl der UQEFQ&I"IQE einzustelien. Dabei
obliegt es dem Experimentator, durch Variation der Abklhizeiten einen
steigenden, konstanien oder fallenden Temperaturveriauf des Substrats
wahrend der Beschichiung einzusiellen. Nach Besndigung dsr Beschichiung
wird die Plasmafacke! ausgeschaliet und die Probe kihit auf Raumtemperaiur
ab.

2.3. Veriahren zur Schichicharakierisierung

2.3.1. Spannungsmessung

Zur Verifikation der Eigenspannungsmodslle wurde die Rénigenbeugung als

zerstbrungsfreies Prifverfahren eingesetzt |18, 17,42]. Sie gilt als

zuverldssiges und ausgereifies Verfahren zur Bestimmung innerer Bauteil-
spannungen. Zur Absicherung dieser Ergsbnisse wurde die Bohrlochmethode
als weiteres Eigenspannungsmefveriahran herangszogen.

in diesem Zusammenhang werden nachfolgend einige Eigenspannungs-
definitionen wisdergegeben [28].

Bauteilen sprichi man, wenn chne dufere Einwirkung
die

Von Eigenspannungen in

thermischer oder mechanischer Art lo

miteinander im Gleichgewicht siehen. Dabei unterscheidet man:

k Eigenspannungen [, Art, waiche  sich Uber makr@skogische Bereiche
o (mehrere Kérner) erstrecken, o ' o
e -Elgensp_annmgen lI. Art, welche innerhalb eines Kornes veriaufen und

il
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o Eigenspannungen [il. A, welche im Bereich mehrerer Atomabsténde
inhomogenitaten aufweisen.

2.3.1.1. Rénigenbaugung

Réntgenstrahien sind elekiromagnetische Wellen und werden an raumgitier-
ien bzw. deren Elekironenhillen gestreut. Trifft ein

artig angeordneten Atomst
Réntgensirahi bzw. dgis auf ihm senkrecht stehenden Weilenfronien auf sine
Atornreihe, so wird von jedem Atom sine Kugelwelle ausgesanat, so daB unter

bestimmien Richtungen Beugungserscheinungen mii verstérkier Intensiiat
entstehen.

I

¥

o

Netzebenen \\/\/7 N 7

| TR |
Biid i1: Reflexion des Rénigenstrahis mit verstirkender ’Eﬁfirkg_ﬁg an den

" Netzebenen eines Kristaligitters

Die Deutung der Beugung als Reflexion an den ven Atomreihen gebildeten
Neizebenen wurde erstmals von W.L. Bragg eingefihri. Es enisteht sine
Reflexion mit verstérkender Intensitét, wenn der unter dem Winkel S0
_f'e__ir}_faiiend;;e monochromatische Ronigenstrah _"fﬁi‘t dér_ &"J;ei&eniénge A gerade
“gleich oder ein ganzzahliges Vielfaches des Netzsbenenabstandes Do ist.

Diese Bedingung wird durch die Bragg sche Gleichung wiedergegeben:

N =2 Dosindo el

19
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Verdndert sich der Netzebenenabstand des Kristallgitters z.B. auf Grund
innerer Spannungen, wird die Peaklage unter einem anderen Winkel §
detekiiert.

Bild 12. Verspannung eines parallel zur Oberilche liegenden Kristallgitters
gurch Kraftangriff

Die Peakiagenverschiebung ist damit ein MaB fir den Denhnungszustand des
Kristallgitters und wird Ober die diﬁerenzieﬁ Bragg sche Gleichung erfafit:

46 = 6~ G0 = —tanSo B GL(2)

Do

Hieran wird dsutlich, dai die Peaklagenverschiebung do bel siner
Gittsrdehnung von dD/Do mit dem Tangens ces Bragg'schen Winkels 8y
zunimmt. Die Ausweriung der Peaklagenverschiebung ist daher umso genauer,
je gréBer der Winkel 9y ist. Aus diesem Grunde wird des MeBverfahren
[18, 17, 23, 42] an Netzebenen emgese'izi ése eme ﬁ*\usweﬁuﬁg in Ruckstrau-

”geometree mri: (21%>90°) er!aubeﬁ o
fDie ‘'so erlangten Informationen stellen Gber die Eindringtisfe des Rontgen-

‘strahis integrierte Mlﬁeiweﬁe dar l:e Schwachuﬁg 1’231 des Ranm@ﬂstrahls
‘kann Gber die Glelchuna o

1= iq:_-__exp(——% p-X) . GL(3)

.20
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berechnet werden. Hierin bedeuten:

Dichte

£, tabalisrter Massenschwéchungskoeffizient
X

Wegstrecke im Material
o : Primérintensitat

Der Massenschwéchungskoeffizient ist dabei stark von der Wellanlings A der
Réntgenaslle abhéngig, so daB die Reichweite von der verwendeten
Réntgenstrahiung abhéngig ist. Die Eindringtiefe 1 das Réntgenstrahles wird im
Falie der Spannungsmessung unter einem Verkippungswinkel von sin?y = 0,3
angegeben, wenn die Primérintensitdt auf 1/e abgefalien ist.

Die Grundagleichung der réntgenografischen Spannungsermittiung (RSE) srgibt
gich nach grundlegenden elastizitdtsthecretischen Bstrachiungen [42] unter
der Annahme eines oberflachenparalielen Spannungszustandes nach Bild 13
zu

v+1 s . 2\ .2 A%
So.v =?(€5xxcss @ -+ Oy SIN20 + Gy sin‘ @) sin W“E(ﬁzx + Gy ) Gl(4)
AE
Oz
€az L

~Durch  Drehen des probenfidierien  Koordinatensystems in  die
Hauptspannungsrichtungen ¢i, 62 ireten keine Schubspannungstherme ow

21
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mehr auf, und es lassen sich diese makroskopischen Betrachtungen durch
Einsetzen der Voigt'schen Konstanten si=-v/E und 82/2=(v-1)/e auf
mikroskopische selekiive Betrachtungen der unter konstaniem Winkel ¢
vermessenen Netzebene Uberflihren.

Frmy

i . . . ~
Eo,v =§826¢ sin’ W + S1{G1+ §2) i)

Die unter gleichem Winke!l ¢ gemessenen Gitterdehnungen %? aus

Gleichung 2 werﬁeﬁ den zu erwarienden Dehnungen ge.v aus Gleichung 4
gleichgesetzt. =

@ _ ~cotBo dOe, v = Lo, v = ;szﬁasinz‘ky -+ 81(G1+ G2) (G1.(6)
4

jo.B

™
LsQ

Unter verschiedenan Winkeln -45°«<y«<+45° werden ca. & Gitterdehnungswerts
aufgenommen und Uber sin?y aufgetragen. Dabel wird von einer linearen
Abhé&ngigkeit der Dehnungen von sin?y ausgegangen.

Die Peaklage der vermessenen Netzebene wird durch Aufspalten der Reflexe
&hnlich indizierter Netzebenen Ober esin FiT-Programm der Firma Siemens
bestimmi. Dabei legt das Maximum der angefitteten Kai Kurve die Peakiagen-

vorerhiabiin
AR A R = Ry S e AT

(]

O= konst. s

® Wew( ° WD

sin2W¥ >

 Bild 14: Beschreibung des Auswerteverfahrens

22,
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Nach einer Ausgleichsrechnung (ber die ermitielten MeBpunkie mit Hilfe der
Methode der kleinsten Fehlerquadrate ergibt sich eine Gerade mit der Steigung

A3 o
d“‘f""é‘;, so daB Uber die Voigt'sche Konstante s2 die Spannung ce unter dem
sin
Winkel 1, Uber folgende Gleichung bestimmt werden kann:

—-2¢cotdo dBov
e . : GL{7
Se 52 | aSiﬁz‘{f ( )

Dieses Auswerteverfahren wird als sin2y Methode bezeichnet und hat sich als
éas Standard-Auswerteveriahren bei der réntgenografischen Spannungs-
ermittlung durchgesetzt.

Ein Vorteil dieses Verfahrens liegt darin, daf =z.B. chemisch bedingte
Anderungen des Netzebenenabsiands nichi ale Spannungen interpretier
werden, wenn vorausgesetzt werden kann, daB Ober die integrierten Volumina
eine homogen isotrope Verteilung der Netzebenenénderung vorliegt. Weiterhin
ist die Kenntnis des spannungsfreilen Netzebenenabstands Do nicht
erforderlich. |

Nachiteilig ist, daB die Voigt'schen Konstanien der vermessenen Netzebene oft
unbekannt sind und auf makroskopische Elastizitdtskonstanten ausgewichen
werden mub. o ” |

Mit der Annahme eines in der Probenmitte vorlisgenden rotationssymetrischan
Spannungszustands konnie zur Veroesserung der Melstatistik die Probe um o
rotiert werden. Damit wurde die MeBzeit verklrzt und die Auswertung des
MeBergebnisses wesenilich verainfacht. ” | . |

'_A%ie Réntgenbeugungsmessungen wurden von Herrn Dr. Fischer am Institut for
Werkstoffe der Energietechnik 1 mit dem Diffrakiometer D500 der Firma
‘Siemens durchgefUhrt. ' ' '

2.2.1.2. Bohriochverfahren

~ Das Bohrlochverfahren [37, 38] gehdrt wie das Ausdreh-, Schlitz- und Ring-
* kernverfahren zu den zersttrenden EigenspannungsmeBverfahren [22, 27]. Bei
diesen Verfahren warden die makroskopischen Dehnungen durch Freisetzen
d_er_ inneren Bautsilspannungen Gber DehnmefBstreifen (DMS) an der

23
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Oberflache gemessen und Uber Rechenprogramme in &quivaiente Bauteil-
spannungen umgerechnet.

Fir das Bohrlochverfahren werden spezielle Bohrlochrosetten hergestelit. Eine
Bohrlochrosette besteht aus drei zueinander in  bestimmien Winkeln
angeordneten DMS. Durch Einbringen eines Bohrlochs i i
mitiels sines Diamanthohibohrers werden inners Spanﬁungen freigessatzi,
welche Dehnreakiionen hervorrufen, die in den drei Richtungen der DMS eriailt

werden. Damit sind die Haupidehnungsrichtungen in der Ebene bestimmt.

Da eine Temperaturkompensation der in einer Wheatstone schen MeBbricke
verschaiteten DMS nicht mdglich ist, muf beim Bohren ir sine ausrgichends
Kihlung gesorgt werden oder so lange mit der Aufzeichnung der Dehnungen
gewartet werden, bis die Reibungswérme durch die aufiretenden Schnitikraits
abgeflhrt wurds. ”

Durch schrittweises Einbringen des Bohrlochs 183t sich auch ein Tiefenverlauf
der Spannungen ermitteln. Dabei stellt das MefRergebnis immer sinen
integralen Mittelwert (Uber die Bohrlochtiefe dar. Hierzu ist es erforderlich, die
Abhéngigkeii der Dehnreakiionen an der Oberfliche der Probe ven den
Dehnungen im Bohilochgrund zu kennen. Eine solche Kalibrierung kann
beispielsweise an sinem Zug- oder Biegestab mit bekanntem Spannungs-

ie Grenzen gessizl, da

veriguf erfoigen. Dem sind mit zunehmender Bohrioc ﬁT'
die Dehnreaktionen an der Oberflache immer Kleiner werden und damit der
:mﬁuﬁ de_r K;aiibneﬁuﬁkﬁ@n immer gréBer wird.

Um die Ergebnisse der BohriochmeBmethods mit denen der Rénigenbeugung
vergleichen zu kénnen, muB vorausgesetzt werden, dafl die makroskopischen
Dehnungen gleich den Gitierdehnungsn an einem Kristall sind. Die DMS
erfassen aber Uber ihre relativ grofle MeBidnge auch strukiurbedingte
Dehnungen dber Korngrenzen, Poren und Risse hinweg. Eine Umrechnung der
Bohrlochdehnungen in &quivalente Gitterdehnungen ist demzufelge nicht
méglich.
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extrem schwierig, da eine Trennung des plastischen Anteils von der
gemessenen Gesamtdghnung im allgemeinen nicht mehr mdglich ist [27].

Camit die DMS die Bauteildehnungen exaki erfassen, muf eine reproduzier-
bare Apnplikation eﬁa!gﬂn Durch verschieden groBe OberflAchenrauheiten und

el 1 [ N Y. .
bs & om men

Porositaten, wie zschicnten im aligemeinen vorkom

kann der unterschiedlich dick aufge’trageﬁe bzw. in die cbeﬁuacheﬁﬁaﬁeﬂ
Poren eingedrungene Kiebstoff die Ubertragung der Bauteildehnungen auf dis

DMS verfaischen.

Alle BohriochmeBergebnisse wurden von Herrn Dr. Pantucek am Fraunhofer
Institut fir Betriebsfestigkeit (LBF) in Darmstadt durchgsithrt.

2.3.2. E-Modul-Messung

Um die mit der Bohrlochmethods srmitisiten Eigendehnungen in Spannungen
auszudrlcken, muBien die makroskopischen Elastizitdtsmoduli bestimmt
werden. Gleichzeitig werden diese Ergebnisse in der Simulationsrechnung
bendtigt und sollen zusédtzlich die Unierschiede zwischen massiven und
gespritzten - Materialisn aufzeigen.

Die Ermitilung des Elastizitdismoduls eriolgle bel einachsiger Zugbslastung
und Entiastung lber die Auswerlegleichung

E b | .
E z_?_ Y oot B o= Kraft
o *__.c-’-f_-.k.’*..: oo Ac = unbelastete Querschnitisfidche
: o .= Unbslastete Ursprungsiange L

Ao = haﬂgﬂraﬁderung

er Dicke von ca. 130 um wurden auf giner
Ev’-ih.ia?._zi’?err@inmascmﬁé dur rrxefﬁhﬁ.- Die - Probengeometrie ist-in Bild 15

~beschrisben.
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Zugorehe.gri

Zwei bewegliche Schiitten mit je einem Mitnshmerboizen siefien die
AufnahmesiGcke fir die Probenenden dar. Uber ein stark uniersetzies
Schneckengetriebe wird ein Schiitten Uber sinen Elskiromotor bewegt. Der
zweite Schlitien ist an einer KrafimeBdose befestigt. Die Apparatur ist so kisin,
daB sie unter dem Mikroskop Platz findst. Die Léngenénderung wird an dem
dinnen planparallelen Stlick der Zugprobe ermittelt. Unter dem Mikroskop sind
die markanien Punkie miitels eines Fadenkreuzes sindeutig anfahrpar. Die
dafir erforderliche Bewegung des Mikroskoptisches wird von einem sehr
empfindlichen indukiiven Wegaufnehmer erfaBt und mit siner Ganauigksit von
1 pm digital dargestellt. Dadurch 8Bt sich zu jedem Belastungszustand die
Lange | bestimmen, chne Seizerscheinungen an der Einspannung
berlicksichtigen zu missen. Weiterhin geht der Querschniit der Meilsirecke,
welcher mittels einer Mikrometsrschraube mit einer Genauigkeit von 1 um
vorgenommen wurde, in die Auswerlung ein. '

2.3.2.2. Ultraschallimethede

Zur Ermittiung der E-Moduli an keramischem Schichimatsrial wurde die
Msthode der Uliraschall-Oberflachenwellenmessun
Dabei wird die Abhdngigkeit der Schallausbreitungsgeschwindigksit von den
Materialeigenschafien der Schicht E",v',p’und des Substrais E,v,p sowie von
der Schichtdicke zur Wellenldnge d/A ausgenutzt. Dis Oberflachenwellen-
geschwindigkeiten bei verschiedenen Frequenzen werden gemessen. Mit Hilie
der linearen Regression wird dann die Unbekannie £ so angepalt, daB die
“Abweichungen zwischen dem MelBergebnis und dem theoretischen Ergebnis
“minimal werden. Das E crgeonis siellt die mittiere Elastizitét der Schicht dar, 80
dab bei anisciropem Materialvernalien ofien bigibi, wie sich die Elasiizitat
"se_nkrecht bzw. parailel zur Schichtoberfache auitsilt.

g angewendst (43, 44].
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Diese Messungen wurden von Herrn Dr. Schneider am Institut fOr
Werkstoffphysik und Schichtiechnologie in Dresden durchgefithrt.

2.3.3. Warmedgehnungsmessung

Nin A vmnmedmbec s mmommnmarisammm 1zn1rmmm mald Almmaes Linsabdccasapmd scdiladmommdmne
A vV HIIGUGHITUNMSNTICooUT IR WUITUAGTHT 11 SHITHT 1YWL HGH MG QLU UGN TG IS
402 E5/3/410/D der Firma Netzsch [32] durchgeiihit. Dabel wird der Froben-

——

korper mit Haiterung in esinem Ofen einer Zone konstanter Temperaiur
ausgeseizt und dis Summe der Dehnungen mit einem indulkiiven
Wegauinehmer gemessen. Um die Warmedehnungen des Prebenhaliers von
der der Probe trennen zu kénnen, muB die Kalibrierung mitiels einer Probe mit
nekanntem Wéarmedehnungsverhalien Uber den interessierenden Temperatur-
pereich  aufgenommen werden. Danach arbeitet das Dilatomsier
vollautomatisch und dokumentiert Temgeratur und Dilatation Ober eine
Meldateneriassung. Zur Temperaturmessung der Probe wird sin PiRn10%-
Pi-Thermoelement singesstzi. '

Bild 16: Beispiel abgeléster Schichten flir die Wérmedshnungsmessung

Um an keramischen Schichien Wérmedehnungsmessungen durchflhren zu
_kénnen, muBten diese vom Substrat geirennt werden. Dazu wurden Schichten

27
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auf Aluminiumsubstraten in Streifen von ca. 5740 mm2 zugeschnitien und
anschiieBend auf chemischem Wege abgeldst.

Alle Messungen wurden im Vakuum bei Temperaturen von 25 °C bis 1200 °C
durchgefinit.

Diese Messungen wurden von Herrn Watermeyer, Zentralabieilung
Technologie (ZAT) des Forschungszentrums Jllich (KFA), durchgefinrt.

2.3.4. Porositdtsbestimmung

Zur Porositédtsermitilung in Spritzschichten wurden Querschiifie der Proben
angefertigt. Dazu wurde der mitbeschichiete Ring der Probe (Bild 8) mit einem
Diamantségeblait durchirennt und zwsi gegendberliegende Probenstilcke
herausgesagt. Diese wurden in Phenolharz bei 170 °C und einem Druek von
2 bar eingebetiet, 8o dal Schleifkdérper mit einem Durchmesser von 2com
entstanden.

An der Schleifmaschine Abramin der Firma Struers wurden gleichzeitig
6 Schieifkérper mit. einer ‘AnpreBkraft von 100 N geschiiffen. Dafiir- wurde
nacheinander fir jeweils. 2 Mmuten pre Biaﬁ S=C Papzer éer Karﬁus‘*g 5@0
1000, 2000 und 5uu0 verweﬁdet g T e

Anhand lichtmikreskﬁpisch aufgeﬁcmmeﬁef %nder “mit . 200-facher
VergréBerung wurde ein reprisentativer Scmhiberelch ausgesucm Uber ein
Millimeterraster wurden die Poren ausgezé&hit. ‘An dem Verhaltnis der Poren-
flache zu einer Gesamtildche . ven %ﬁéesteﬁs 4(33 mm? wmﬁfe die Porositat

ermitielt.

Untersuchungen von Smith [49] ergabsn, daf die quantitative Beurteilung der
Porositét durch die Ant des Schigifvorganges beeinftuBt werden kann.

e
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3.1, Temperaturmodell
3.1.1. Grund

Die Probengeometrie in Bild 6§ wurde so ausgewahit, dafB als Modellansatz die
aindimensionale instationdre Warmeleitungsgleichung

A 2T

T GL.(8)

a7
ol
dt

zur Berechnung der Temberaturverteilung im Substrat und in der Schicht
herangezogen werden kann. Zur Lésung der Gleichung werden die
eriordsrlichen thermischen Randbedingungen eingeseizt, die sich aus sinsm
konvekiiven Anteil und einem Strahlungsanteil zusammen setzen.

Die Konvektion beschreibt den Vergang des Wérmetransporns (bser ein
Zwischenmedium. Hat ein sirdmendes Msdium (z.B. Luft) am Ot 1 die
Temperatur T1, kann es seine gespsicherie Energie am Or2 mit der
Temperaiur T2 abgeben. Diese shcmuﬁgsabhanglgen Verhélinisse Sﬁileﬂ tber
den phénomenclogischen Ansatz e L

= =y
H
i

{-)

.mr
P
[Xs]
L

beschrieben werden.

Der Wérmeaustausch zwischen zwei beliebig angeordneten Fidchen 1 und 2
findet im Vakuum Uber den Strahlungsaustausch statt und wird durch die
Gleichung
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_ T&182®i-2 4 _ o 4
G = i-(1-e1)(1-€2) ©1-2 Pa-1 (T - T2 Gl.(10)

c=567-10"° W
M m2K4

¢ = kinstrahlzahl

g, = Emissionsgrad der Fidche i

g, = Emissionsgrad der Fldche 2
beschrighen.

Die Emissionskoeffizienten ¢, und ¢, sind vom verwendeten Matsrial una von

der erfolgten Oberfiéchenbehandiung abhéngig. Da alle Proben sandgesirahlt
wurden, erhielien sie diffus strahlende Oberfiéchensigenschaften mit siner
OherflachenvergréBerung, die in der Form

grmghee GL(11)
A

¢ = Emissionsgrad der polierten Oberléche

beriicksichtigt werden muf. Aus Griinden der Ubersichilichkeit wird auf diese
Schreibweise im folgenden verzichiet. '

Die Einstrahizahl @2 ist eine rein geometrische Gréfle und beschreibt, welcher
Strahlungsanteil der Fldche 1 auf die Fldche 2 trifit. Die Einstrahlzahlen
Ubliche Flachenanordnungen kdnnen beispisisweise |
nachgeschlagen werden. -

3.1.2. Thermische Randbedingungen

Die thermischen Randbedingungen auf der Probenvorderssite und der Proben-
rickseite werden in plasmaseitige und halterseitige Hanabedingungen
unterschieden. Die theoretisch mdglichen Versinfachungen werden in dsn
iclgenden Kapiteln erarbeitet.
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Probe
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Probonrlickseite
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Bild 17. Bezeichnungen der thermischen Gréfien an der Probe

3.1.3. Plasmaseilige Randbedingungen

Die dem Plasma zugewandte Probenoberfiche (») erfihrt durch die Plasma-
facke! (p) eine konvekiive Warmeeinkopplung, weliche durch die Gleichung

Gl = ot (Tei- Tor) Glii2)

beschrieben werden kann. Der Sirahiungsaustausch mit der Umgebung (v}
schreibt sich in der neuen Indizierung wie folgt:

T Ep Eu Ppt-u T.é . T.H GlL{G3
T-(-eo)(i-80) Qu-u ut 4

Ospl =

Berlcksichtigt man die Reziprozitdisbeziehung o¢,, A, = 0., A, und setzt
voraus, dai die Probenoberiléche zur Umgebung Aj/A, << 1 und g, = 1 ist,
vereinfacht sich Gleichung 13 mit ¢, = 1.zu

gl =o&n (Tu* - Tw") GL(14)
Zu erkennsn ist, dai} der Strahlungsaustausch nur noch vom Emissionsgrad ep
der plasmaseitigen Probenoberfléche abhéngig ist o
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3.1.4. Haﬁei’seitége Rendbedingungen

Die konvektive Warmeabgabe 0, zwischen der halterseitig zugewandien
Probenoberflache (h) und der Haltercberfléche (H) 146t sich durch

L A N A : Lo GL{15j

U= 0 ( Th -
beschreiben. Auch hier kann die Reziprozitatsbeziehung eingesetzt werden
und der Strahlungsaustausch zwischen Probs/Halier und Probs/Umgebung
stelli sich wie folgt dar:
Qsh = G Eh EH Ph-H " (Th4— THd) + G Eh Eu Ph-u (Thé" Tué)
1-(1-en)(i-en) 0R-0n — f-{1-en)(1-cu) 0f-uv —
An Au

GL(16)

Die wassergekinlie Halteroberfiachentemperatur TH und die Umgebungs-
temperatur Tu knnen mit konstant 300 K angenommen werden. bDer
Strahlungsaustausch der Probe mit der Umgebung la3i sich wiederum mit
AnfAu <= 1 wesentlich verginfachen.

Gen = |- Eh 81 h K At {en &u {ph-u)! o (Te?- Tuh) Gif(i?)
!_‘E-(‘i-sh)(‘i—aH) of-H ™ | :

-

Die geometrische Anordnung der Probe zum Halter liefert nach einer
Gleichung aus dem VDI-Wérmeatlas [55]

oh-H=—(i+2R?~y1+4RE) = mit R=<, GL(i8)
2R° . a
= 30 mm Radius der Probe und = ”

r
a = 1mm der Absiand der Probe zum Halier

[y S
Woogi

darstellt, eine Einstrahlzahl von onn = 0,87 und onuv = 0,03 , so daB der
Warmeaustausch der Probe mit der Umgebung vernachidssigt werden darf. Es
‘ergibt sich damit zur Berechnung des Strahiungsaustausches zwischen _-Frgb;e
-und Halterung
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Gsh = vl CAUDE Tu?) GL.(19)

3.2. Eigenspannungsmodeils

3.2.1. Grundlagen

Der in den folgenden Betrachtungen haufiger auftretende Beagriff "Dehnung’

Ll G1.{20)
lo

stellt die auf die Ursprungsidnge Io bezogene makroskopische
Lé&ngendnderung Ai=I!-10 eines Materials dar, weiche auf Grund
verschiedensr DBedingungen wis Temperaturédnderungen, &ullere Last-
anderungen, Gitterumwandiungen usw. entstanden sein kann.

Bild 18: Dehnungen an sinem Element

Dehnungen durch Temperaturéndarungen sind reine Volumendehnungen und
daher in allen drei Koordinatenrichtungen gleich groB. Sie erzeugen keine
zuséatzlichen Spannungen, sofern sine homogene (konstanie) Temperatur-
verieiiung im Material verhanden ist und dieses nichi an der freien Warmeaus-
dehnung gehindert wird. Die sich einstellende Temperaturdehnung

T e

TR
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wird Uber den linearen Warmeausdehnungskoefiizienten b und die sich
einstellende Temperaturdnderung des Maiterials berechnet. Der Temperatur-
bezugspunkt To bzw. die Ursprungslénge des Materials ist frei wahibar.

darstaiien:
4

£x = E [ox - v{oy + 62) ]+b(T-To)
e = -;- [y - v (6% + 62) ]+b(T-To) GL(22)
£ = %mz v (Gx + oy) ]+b(T-To)

_2( +v) Ty

E
C2(1+v)
=T E Tyz
2(1+v)

'}’Z&(ZTTE(

Die Koordinatenrichtungen x, v, z und die Spannungsrichtungen sind in Bild 18
an einem Einheitswirfel dargesisiit.

- Bild 19: Einheitswirtel

Wird der zweigimensionale Spannungsfall, wie er f{ir eine unsendlich
ausgedehnte Platte giltig ist, angesetzi, reduziert sich das Gleichungssystem
- mit Tz = 0 T = 0 und oz = 0 auf die Bezighungen
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£x = % [Gx - voy ]+b(T-To)
& = .é- [Gy - vox ]+b(T-To)
£2 =- 2 Gx+b(T-To) GL(23)
22(1-;-\’),5
= »

Bild 20: Spannungsrichtungen an ebener Platte

Fir die vorliegende Probengesometrie wird angenommen, daB ox=oy gleich
den Haupispannungen ol =c2sind. Damit treten keine Schubspannungen
menr auf, und es bieibt die Gieichung fir den Spannungszusiand in diesem
Piatieneiement Ubrig.

[
\I

T
€= L & +b(T - To) GIL.(24)

im

g= & +g'

Unter der Annahme sings linearelastisch-ideaipiastischen Werkstofiverhaliens
sowonl fir den Subsiratwerkstoff als auch {ir den Schichiwerksioff 186t sien aer
Eigenspannungszustand néhsrungsweise abschétzen. Die maximale elastische
Dehngrenze £"max Wird durch die Streckgrenze (Rp) des Materials fesigelegt.
Dehnungen €F, die lUber £ max hinausgehen, werden durch FlieBen, Kriechan,
‘Relaxationen und Mikroribildung abgebaut, Die nicht elastischen Dehnungs-
anigile werden flr jeces Substrat- und Schichtelement in der Bezugstemperaiur
To berlcksichtigt.

s GL.(25)

'__'Ver‘festigungen, wie sie Ublicherwsise bel duklilen Warkstiofisn oberhalb dar
- Streckgrenze zu beobachien sind, bleiben hier unberiicksichtigt.
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Bei der Rechnung wird weiterhin angenommen, daB metallische Materialien
sowohl im Zug- als auch im Druckzustand gleiche Streckgrenzen aufweisen.
Bei keramischen Materialien wird im Druckbereich ein unendlich grofler

¢ A duktil

o | /—\

) p / fod ool vl end §o on by
‘ A il RHEDLEST
T

< : >
F e
€ max
\\__’/ -4

Bild 21: Darstellung des Dehnungs- und Spannungsverhaliens von idsal-
plastischen und gukdilen Werkstoffen

Wahit man flr den Substrat- und Schichiaufoau parallel zur Oberildche n sehr
diinne - Plattenelemente, lassen sich n Gleichungen fir n+1 Unbekannte
aufstellen. Um- der Haftfestigkeitsbadingung zu genigen, sollen alie Elemente
zu jedem Zeitpunkt gleiche Gesamilangen bzw. -dehnungen aufweisen.
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Su bsiral Schicht

Bild 22: Elemenieinteilung von Substrat und Schicht

Mit der zusétzlichen Bedingung, dalB keine &uBeren Krafie an dem Schichi-
Substrat-Verbund angreifen, mufl die Summe aller Elementkrafte Null werden.
Damit 1413t sich das foigende Gleichungssystem aufstellen, welches als L.ésung
die Dehnungen eFi enthélt.

(1 -1 0 .. 0)[e)] (T,
10 - o] | ey
oF
4 >JE 2> = 4
. o . 2Ta
0 ei c2 .. cnf [&n) 0]
mit
ci = 2E i<isn  ooow GL(e8)
1-vi _

n = Anzahl Elemente

Ai = Querschnitisfidche
Beim SpritzorozeR wachsi die Anzahl n u
Elemente, die den Schichiaufbau simulieren. Jedes angekoppelie Elemem soll
zum Zeitpunkt der Erstarrung keine Spannungen und dis Schmeiziemperatur
Tm aufweisen, so dal sich die Bgzggstempéra ur. To des Elements 'n nach
Gleichung 24 wie foigt berechnen I&5t. ' S L '

=A% - I
die Anzahi der schmelzfilssigen

3

Ton =T~ £ GL(27)
b

- Bei diesem Modsllansaiz wird davon ausgegangen, daB nur spannungsiiber-
lastete Elemente (Lamellen) relaxieren, chne den Spannungszusiand
. benachbarter Elemente zu besinflussen.
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3.2.3. Spannungsmedell 2 { Kréfte- und Momenteansatz)

Der in diesem Abschnitt vorgestelite Modellansatz berlcksichtigt zusétzlich die
Durchbiegung des Subsirats beim Beschichiungsproze. Die Durchbiegung

wird durch den Tempersturgradientsn in der Probg hervorgerufen. BDaher wird
dieser Modeliansaiz bei geklhiten Proben, bei Materialien mit hohem
Wéarmeausdehnungskoeffizienten, niedriger Warmeleiifdhigkeit und geringer

Steitheit bessere Simulationsergebnisse liefern.

_ e — i —_— e —_— . — - _ -_- - _T
F
o I T = Temperaiur
R R g - = Krafi
L ) S 1 M M = Moment
= _ R = Biegeradius
f = Durchbisgung
verform.grf

Bild 23: Verformungen durch Einzelbelastungen an ginem Element

Nach Superposition der in Bild 23 dargesteliien Einzelbelastungen kénnen die
Spannungen im Element wie folgt angegeben werdsn:

Spannungsiunkiion: @’i(yi)=E Eﬁi( ;——) 1gign GL(28}
I

t = ‘Dicke des Elements

1= Laufindex ozw. Bezeichnung des Elements
Anzahl der Schichten ( Elements )

I = Tragheitsmomeni

_Anaaag ergibt ssch die Gesamtﬁehﬂung des Ezemeﬁts bei k@ﬁsiaﬂter Eiemeﬁi-
; '-temperatur - '
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. Fio Vi ti
Dehnungsfunktion: &i(yi) = —+—(yi——)+bi(Ti—Toi <ig .
” gg gn .:on gi(yi) AiEi+§iEi(yl 2)+b(T; To? i<ign GL(29)

DOyt

si(yi) = ehi+eMi(y) + £
Die Biegung eines Elementes mit konstantem Querschnitt ist gegeben durch:

Mio?
2E1

£
I =

G1L(30)

/ ’! i Es giit:

P i T,
] % Unter der Voraussetzung kleinsr
‘\ 2 | Winkel gi:

i t=lh§
R=2
B
und es ergibt sich:
lo?
f=—
B 2R

Bild 24: Durchbiegung und Winkelbeziehungen an einem Element

Setzt man Gleichung 30 und die Beziehungen aus Bild 24 in Gleichung 28 und
Gieichung 28 ein, erhlt man:

o) =E € +§%(\}'i —{z)j GL(31)
&.(y) =€) +%(yn LI GL(32)
; 1 &

o,

Fir dgen zweidimensionalen Spannungsfall giit wieder ox = oy und oz = § un

e

damit schreibt sich die Spannungs- und Dehnungsfunktion wig folgt:

- N O P Y e
_éi(y:)“ (1_\’5)[8:-{-%(% 2)_[ O<yist G1.(33)
.8.i(yi)=8Fi+%(yi—g)+bi(Ti-T0i) GL(34)
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Will man zuséizlich Biegespannungsireiheit im gekrimmien Elementzustand
berlcksichtigen wie es beim Erstarren sines Elemenis auf einer gekrimmten
Oberflache der Fall ist, muB der Spannungsansatz erweitert werden. Es stellf

sich die Spannungs- und Dehnungsfunktion wie folgt dar:

Ansatziunktion:

, B [ g 1 1, i
i\Yi) = —— ———NVi-= GI1.(38).
o) = sl (== ) (39)
eilyi) = £Ti+ (% - é—m}(ys - g) +bi{Ti—Toi) G1.(38)

. i1
Der individuelie Biegeradius der Elemenie Ri=ﬁ+§tj kann unier der
=1

i—1
Vorausselzung, dafl R))X 1 ist, in guter Ndherung gleich R gessizt werden,
j=t

Aus der Haftfestigkeitsbedingung

Eiia'(yi =ti)=¢ci+1yvi+1= D)] GL(37)

i=1

lassen sich durch Einsetzen der Ansatziunition n-1 Gleichungen aufstellen.

e eFi+1+[g+ t‘; 1]% 2;05 + 2;;1 - bi+ (Tis 1= Tor+ )= Bi(Ti~To)

Gl.(38)

H e Coritor s s iwe s faRs 2 LR

Dies wurde exemplarisch am Beispiel des Elements fund 41 ¢

R
T
-9
0.
5
pa
[(]
]
o
-
&l

Mit dem Kréfiegieichgewichi

SFi=0 Gl.(38)

=1
ergibt sich nach Integration der folgender Gleichung

if@(yi}hiﬁyir—' 0 mit der Annahme hi = h = konst. Gl.(40)
i=ig )

-die Gleichung
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vy~ Ta=va) Ao T

= + E
Bt e, B2tz p o B k4 GlL.(41)

una mit dem Momentengleichgewicht

SN+ (X~ 2) =0 GLi42)
i=1 =t j=1 2
erhélt man nach Integration
nf
$ oty h|ysdy1-ri [oiy u,)hféy.!ztjmé)w  GLE3)
i=1o =1
mit der Annahme hi = h = konst.
die Gleichung
iy 4 | Eatn3 1]
11 J a AL J 3 3. )
i=1 eF i=1 cF, 'i“ Eii n Ed~i
T L GL44
(1- V1) (‘E—Vn) E'i?(‘i Vl; % 2('5 V!)QOJ_____ o (44)

Damit 146t sich das Gleichungssystem rmi n L,nbm\aﬂr‘ier' Dehnungen und dam
unbekannten Biegeradius R idsen.

Aus diesen Staribsaingungen ergibt sich dis 8@2@@3?8’?‘:?8?*’?&? des Elemenies
n nach. der Haﬁfesﬂgkeﬁsbedmgung wie f@!gi e |

R Hon-t

' _. S_Fn_—‘l-}-[-i... i )Tn_1]+bn—1(Tn—1fﬁTen_1)

o

n

Wird in einem.Element eine Spannungslberlastung erkannt, wird diese durch
: Spaﬁﬁuﬁ‘sreiaxaﬁ@ﬁ abgebaui Es. wird dabei angencmmen, dali 'zuerst gie
. 1

Elegespannungen auf ——=— relaxieren. Danach ergxbt sich dann it

|101 n
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ﬂ;;l"ip — eF e Gl.(48)

gine naue Bezugstemperatur nach folgender Gleichung:

Tonew =T —

[€7att — £ reu | + B(T — Toatt)

Gi.(47)
b (47)

Die Relaxationen der Spannungen werden so in den individuellen Konstanten
i

Roi

33. Programmiechnisc

Die Simulation des Beschichiungsprozesses wird auf dem Computer durch-
geflhrt und basiert auf den getroffenen Modellannahmen. Hierflr wurden drei
Programme entwickelt. Die Eingabe der ProzeB- und Materialdaten erfolgt
unter der Benuizeroberfldche von Windows, ein weilteres Programm
{Preprozessor) steuert ein koemmerzielies Finite-Elemente-Programm (FEM) zur
Liosung der Warmeleitungsgleichung und das diitte Programm ermitisit die
temperaturabhéngigen Eigenspannungen. Alle drei Programme sind fir die zu
bearbeitende Problemsteliung eniwickelt und aufeinander abgestimmt, so gal
automatisierte Berechnungen durchgeflhrt werden kénnen.

1. Die Eingabe

Sie beinhaliet alle zur Berechnung erforderdichen Angaben, wie zum
Beispig! die thermischen Randbedingungen an der Probe in ihrer zeitlich
wirksamen Abfeige, Geometrieangaben wie Substrat- und Schichidicke,
Anzahl der Beschichtungszyklen, Angaben zur Einteilung der Probe in
Finite Elemente usw., sowie die Eingabe der MaterialkenngréBen in sine

Datenbank. Durch die grafisch orientierie Benutzeroberfldche werden

" In einer Datenbank kénnen die zur Berechnung erforderlichen Matsrial-
-elgenschafien temperaturabhéngig eingegeben werden. Ihre Symbolik und
Relevanz fir die Berechnungsmodelle sind nachfolgend aufgefihri.
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Warmeleitfa higkeit [W /m /K] =i
Spez. Dichte [kg/m® =

F_) [ ] ] e 1] P » = Temperaturberechnung
Spez. Wérmekapaziiat [J/kg/K| - . =0p e . B
Emissionskoseffizient | ] o =Es
Streckgrenze [MPa] =Rp
Elastizitais modul [GPa] =E

» = Spannungsberechnung

Cuerdehnzahi | ] =V '
warmedehnungskoeffizient [10° /K] =b

Die gquantitative Darstellung der benuizien Maieriaisigenschafien ist
temperaturabhéngig im Anhang dargestelli.

2. Die Temperaturberechnung

Zur instationéren, nichilinearen Temperaturieldberechnung wird ein
kommerzielies FEM-Programm der Zentralabieilung fir Technologie (ZAT)
des Forschungszentrums Jilich singesetzt. Die Ansteusrung erfolgt durch
einen vorgeschalieten Preprocessor, der die Simulation des Schicht-
wachstums in Abh&ngigkeit der Eingabedaten durchilihrt. Er Gbsrnimmt die
Netzgeneration, die Knotenelementzuordnung, die Maierialdatenzuordnung
efc. und speichert die relevanten Ergebnisse der FEM-Rechnung fiir jeden
Zeitschritt ab.

Durch den hohen Wérmeeintrag schmeizflissiger Partikel ins Substrat
wurde es erforderlich, die Elemanteinteilung an der Subsiratoberfifiche
besonders fein auszuiGhren, um die Konvergenz der FEM-Rechnung
sicherzustellen  [20, 38, 51]. Woeiterhin  wird dis  Zeiischiittweite
insbesondere nach dem ersien Koniaki des schmeizfilssigen, Pariikeis,
besonders klein gewdhit und dynamisch verwaltet. Dies ist nichi nur zur
Verbesserung der Konvergenz sondern auch flir die Besstzung der
temperaturabhéngigen Materialkenngrifien erforderlich. Da das FEM-
Programm {lr jeden Zeitschritt mit den Materizikennwsrien der vorherge-
henden Temperaturverteilung rechnet, ist die Temperaturabhéngigkeit der
MaterialkenngréBen bei den sehr hohen AbkUhlgeschwindigkeiten nur bei

hinreichend kleiner Zeiteintsitungsn maglich.
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Die Eigenspannungsberechnung

Bei der Eigenspannungsberechnung wird die Temperaturverieilung aus der
FEM-Rechnung flir jeden Zeitschritt bericksichtigt, um die Warme-

dchﬁi_‘ﬁgtsﬂ der Matarialien f0r ,:ades Eiameni berechnen zu kdénnen. Die
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perechnung dbsrnommen.

Die Ergebnisse der Temperaturicldberechung sowie der Eigenspannungs-
perechnung konnen U(ber Grafikprogramme visualisiert und ausgeweriet
werden.
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Die prinzipielle Vorgehensweise zur Ermittlung der Emissionsfakioren und der
thermischen Randbedingungen wird beispiethait an einigen Materialien

arldutert.

&.1. Ermittlung der Emissionsiakioren an sandgestrahiien
Materiaicherflachen

Um die konvekiive Warmeabfulwr gegenliber der durch Sirahlung begingten
gering zu halten, mull die Abkhlung der Probe bei méglichst geringem Druck
erfolgen.

Die sandgestrahite Probe wird bel einem betriebstechnisch minimal zuléssigen
Kammerdruck von 80 mbar mit der Plasmafackel aufgeheizt. Nach Abschalten
der Plasmafacke!l kann die Kammer weiter abgepumpt und die Abkiihikinetik
mittels Thermoelement aufgezeichnet werden.

Zur Ermittlung der Emissionsfakioren der Probenoberflachen werden mit Hilfe
des Simulationsprogramms Abk{hikinetiken der Probe mit unterschiedlichen
Emissionsiakioren durchgerechnet, wobei beide Probenseiten den gieichen
Emissionsfakior besitzen und die Umgebung einen Emissionsiakior von g, =1
erhdif. AnschlieBend werden die Simulationskurven mit der MefRkurve
verglichen. Die am besten mit der MeBkurve uberumsﬁmmeﬁﬁe Simuiations-
kurve lietert den gesuchien Emissionstaldor gpl = gh.

Cie Bilder 25 und 28 zeigen beispielhaft die iﬁ.uswertung fir die Substra‘*
materialien Kupfer und Aluminium. ' '
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1400 1 1
| a4 MeBkurve
. 1200% — — Emissionsf. 0.2
=, N
= LR | -~ Emissionst. 0.35
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B 1000 A= g L. —
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Bilg 26: Ermittlung des cmissionsiakicrs sinser sandgestrahiten

Aluminiumprobe
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Anhand der Abkiihlkinetiken im Vakuum wurden an den sandgestrahiten
Substraten folgende tabellierien Emissionsfakioren ermittelt:

Material Emissionsfakioren
Aluminium 0,8

Kupfer 0.4

Nicke! 0,52

Tian 0,71

316 0,65

Tabelle 4:  Emissionsfakioren der sandgestrahiten Substratmaterialien

Die gute Ubereinstimmung der Kurvenveriéufe zeigt, daB die Abkiihlung der
Probe bpei niedrigen Dricken Ober die Wéarmestrahiung baw. Uber die
ermitielten Emissionskoefiizienten ¢ von der Simulationsrechnung sehr gut

wiedergegeben werden kann.

4.2, %§m=%%g==ﬁ ger thermischen Randbadingungen 0r
uniers @ iiedliiche Spritzparameter
£.2.1. Bestimmung der konvekilven Randbsdingungen bei der

Abkihlung

Mit zunehmendem Druck und abnehmender Temper&tur erfclgt der Warme-
transpori vorwiegend Uber die freie Konvsktion, wobsi der Warmeaustausch
weitgehend unabhéngig vom Probenmaterial ist.

verzichtet, Est gder Betrisbsdruck
ikingtik der Probe

~halterseitigem Warmelibergangskoeffiziente

8]
o eingestelll, kann wieder die Abkuh

'éer Euﬁem:: nla
- H uui 1y III&UU‘:UII ¥ PnaAT RN 7V

wIE L0

'gemessen wergen., Der Vergleich zwischen gemessener und simulierier
Abkihlkinetik liefert bei Ubereinstimmung der Temperaturkurven  die
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thermischen Randbedingungen op = an. Dabel wurde davon ausgegangen, dal
Tri = TH = Tu = konstant = 300 Kist.

Diese Vereinfachungen sind programmtechnisch nicht durchgeflhrt worden, so
daf} bei begrindeter Annahme einer Beinflussung des Spannungsergebnisse
beliebig mehr Aufwand bei der Bestimmung der thermischen Randbedingungen
betrieben werden kann.

1G]

in den Bildern 27, 28, 29 und 30 sind die bel sinem Kammerdruck von
180 mbar gemessenen und simulierten Abkihikinetiken von Nicks!l, Titan und
Kupfer, Aluminium gegenibergestelit. Die Simulationskurven wurden mit ginem
Warmelbergangskoefiizienien von § W/m#K und 10 W/m#/K variiert.

1400 | | | :
4 MeBkurve Nickel
1200 o
=, \ — — Warmelbergangszah! § W/m/K
% 1000 3 — Wiarmetbsergangszzahl 10 W/m#K
g \\“ E l t
£ 800 Qe Kammerdruck: 180 mbar
5 g
2 SWIR
S 600 L
By Aep

w ey S

400 i A saa el

20@ fil-xan.grt

100 200 200 400 500 800
Zeit [s]

o

Bild 27: Vergleich zwischen gemessenen und simulierten Abklhlkingtiken von
.. Nickel bei 180 mbar.
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1400 T ? | I
U & MeBkurve Tian
== | U
= - - WarmeUbergangszahl 5 W/m#/K
g 1000 \ Wiérmelbergangszahl 10 W/m#K
8 A
& 8001
% \g\i _ Kammerdruck: 180 mbar
£ 600 e
(?3 4 ﬁi._é
FYaYa) %%éﬁ-éé‘ s
B S theaas)
200 Smat
0 100 200 300 400 500 800

Zeit [s]

Bild 28: Vergleich zwischen gemessenen und simulierien Abklhlkinetiken von
Titan bai 180 mbar

1400 | | | |
1200 & MeBkurve Kupfer
Ly | J
= - _ - - - Wérmelbergangszahl 5 W/m2/K
=
© 1000 \\A Warmelbergangszahl 10 W/m#K
g .
£ \% | [ i
£ 800r——xg Kammerdruck: 180 mbar
g A,
g :é“‘]‘a ~ G Ao,
& U
A S A “ - -A_
: cu-kem.grf
200 :
0 100 200 300 400 500 600
Zeit [s]

Bild 28: Vergieich zwischen gemessenen und simulierten AbkUhlkinetiken von
- Kupfer bei 180 mbar S BT
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1400 , ; l T
S 4 MeBkurve Aluminium
< 1200
% -~ Wérmelbergangszahl 5 W/m%K
=
€ 1000 — Warmelbergangszahl 10 W/ma/K
0,
£
I3 %
g 8007% \ Kammerdruck: 180 mbar
£ 500 2
W ~NA a
Nﬂé__j&-&é _
400 \&%%%_ N
200 ——
O 100 200 300 400 500 600
Zait [s]

Bild 30: Vergleich zwischen gemessenen und simulierien Abkiihikinetiken von
Aluminium bei 180 mbar

Die Abkihlkinetiken von Nickel und Titan lassen sich (ber die Simulations-
rechnung hervorragend nachvoliziehen. Kieiners Abweichungen treten bel

larauf zuriickgefihrt werden, daB die

Kupter und Aluminium auf. Dies kann da

£3

1 Lo
sipmsemaaemadas ASeaa (73 pme Avimamles
L HEGRWGHMG Ml I‘Jiialﬁ P\Llé. iiGHiE LA A SO Ll 18

von der theoretisch angenommenen konstanien Umgebungstemperaiur von
300 K abweichi, so dal insbesondere zu frihen Zeiten die Probe sine
geringere Warmeabfuhr erfdhrt. DaB die Abweichungen besonders auf
Aluminium und Kupfersubstraten zu sehen sind, liegt an unterschiediich
schnelier Gasabklhiung in der Kammer oder an Abweichungsn in den
MaterialkenngréBen. Dennoch lassen sich die Temperaturveridufe mit diesem
sinfachen Modeliansatz gut erfassen. Die Wirmelbergangszahl bei der
Abkihlung fur einen Kammerdruck von 180 mbar wurde {lr alle Materialien mit
o =9 W/m?K und Tu = 300 K bestimmt.

wdem alred mamia
Igu’\c LRRSL IR ]

:{%a

2.2. Bestimmung der kenvekiiven Raendbedingungen bei der

[ N4 AN
MEEITEEiLdalint

iy VAFA mone oo dess o AFm Bl momn oo mloml coslmml oommm E3mmmy o dmdlom
i dIiHGBIIELIaU WEl MdsiliaiabiRGl Wik YUIT SNl
konvektlv angencmmen. Diese Annahme soll durch den Vergleich von
~gemessenen und simulierten Aufhsizkinetiken bestéligt werden. Variiert wird
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pei der simulierten Aufheizung sowoh! die WarmeUbergangszahl ap als auch
die Plasmatemperatur Tr, um die Simuiationskurven an die MeBkurven
anzufitten. Flr diese Simulationsrechnungen werden die vorher ermitielien
Strahlungsanteile der Probenoberflachen sowie flir die halterseitig zugewandie

Probsnseite die konvekiiven Anteile berlicksichtigt, die bei der Abkiihlung

L= S = R e By Wiv T

bestimmt wurdsn.

Der Vergleich zwischen gemessenen und simulierten Aufheizkinetiken ist fir
die Spritzparameter von Kupfer in den Bildern 31 und 32 {lir unierschisdliche
Substratmaterialien dargestelit.

1400
1200
=,
b=
© 1000
[4}]
3 WA Kammerdruck: 180 mbar
% 800 i d Spritzabstand: 250 mm
© 4
2 é’f
@ €00 ? MeBkurve Sim. Kurve
. 2/ A Aluminium - ---
400? °  Kupfer —
,-.00 alov-af.art
&
O 50 100 150 200

Zeit Is]

Bild 31: Vergleich zwischen gemessenen und simulierten Authsizkinetiken an
3 mm dicken Aluminium- und Kupfer-Substraten

Die gute Ubsreinstimmung zwischen Simulations- und MeBkurven bestétigt die
Annahme, den Warmesinirag der Plasmafackel hinreichend genau Gber dis

i Lot T v
AONVERUCH DESChreiden Zu Konnen.

-3
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1400 ; |
' Kammerdruck: 180 mbar
= 1200 Spritzabstand: 250 mm
5
@ 1000
a
5
= 800
] : .
= PG MefBkurve Sim. Kuive
S 800 b & Nickel ---
¢ ovu 7 i°
f’: A s Titan —
400 %Q‘i
200; mti-aigrt
0 50 100 150 200
Zeaii {s]

Bild 32: Vergleich zwischen gemessenen und simulisrien Aufhsizkinstiken an
3 mm dicken Nickel- und Titan-Subsiraten

Mit diesem Verfahren wurden die konvekiiven Randbedingungen flr die
Spritzparameter von Kupfer ermifiet und in  nachiclgender Tabslie
zusammengestellt.
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FParametereinsteliungen fiir Beschichiungen mit Kupfer

Plasma- Cas: Argon 40 i/min
Wasserstoff 6,5 I/min
Plasmaleistung 28 kKW
Plasmastrom 500 A
Forder- Gas Argon 2.5 I/min
Gegen-Gas Argon 2,5 i/min
Teller-Drehzahl 20 U/min
Ruhrer-Drahzahl &0 UW/min
Kammerdruck 180 mbar

Thermische Randbedingungen

Spriizabstand 250 mm
Wéarmellbergangszahl Qs 5 W/mza/K
P 44 WimeK
Tempsratur Tu 300K
TFi 3600 K

Tabelle 5: Zusammenstallung der Spritzparameter fir Kupfer und der
ermitielian konvelktiven Randbedingungen

Enisprechend wurden fir die Spritzparameter des Zirkonoxids die konvektiven
Randbedingungen srmitislt. Dis gemessensen Aufheizkinetiken {Ur die
Materialien Titan, Aluminium und 316L sind in den Bildemn 33, 34 und 35 bei
den Spritzabstdnden 100mm und 150 mm dern Simuiationsergebnissen
gegentbergestellt.
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1400
{900 P M
T ﬁ[ Kammerdruck 1980 mbar
5 to00| L emonsaosleensteasatasace . .
m a—
S £~ Spritzabstand :
E 800
2 % —— 100 mm —— 150 mm
E 800 g Simulationskurven
o3
]
4004
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Bild 33: Vergleich zwischen gemessenen und simulierien Aufheizkinetiken an
3 mm dicken Titan-Substraien abhéngig vom Spritzabstand

1400 l |
Kammerdruck 1880 mbar
1200
3
g‘iOOG :
=3 f ya Spritzabstand:
% 80C 75 / —2— 100 mm —— 150 mm
% , | - - - Simulationskurven
£ 600 / f
(€5} ff
400 !ﬁ/
206% ZR-aWiALGRF o
-0 - 80 100 150 200 '
' Zait [s] o

Bilg 34: Vergieich zwischen gemessenen una simulierten Aufheizkinetiken an

i
3 mm dicken Aluminium-Substraten abhéngig vom Soritzabstand
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1400 I I
Kammerdruck 1980 mbar { | ... _..
g‘EzOO
3
S 1000
2
e
&
=
o
@
£
5 :
== {00 mm —e— 200 mm
—s— 150 mm —=— 250 mm [
- - - - Simulationskurven
0 40 80 120 860 200
Zeit[s]

-Blid 35: Vergleich zwischen gemessenan und simulierten Authsizkinetiken an
4,2 mm dicken 318L-Substraten abhangig vom Spritzabstand

Die guis Ubereinstimmung der Kurvenverdufe bestatigt die getroffenen
Modeliannahmen auch bei einem Druck von 1980 mbar. Weiterhin wurde
gezeigt, daB die konvekiiven Randbedingungen vom Substraimaierial
weitgehend unabhingig sind und nur an einem Substratmaterial dber wenige
Autheizkinetiken ermitisit werden kénnan,

‘Da sich die Autheizkinatiken mit den Soritzoarametern des Borkarbids von
_denen des Zirkonoxids nicht unterscheiden, iassen sich flir beide die selben
“thermischen Randbedingungen angeben.

Die Paramsﬁereiﬁsteiluﬁgeﬁ zur Mersteliung von Zirkkonoxid- und Borkarbid-

spritzschichien mit den flr die Berechnung wichtigen konvekiiven
g Fiandbe;dn_ngungen sind in den Tabellen 6 und 7 auigelistet.
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Parametereinsteliungen flir Beschichtungen mit Zirkonoxid

Plasma- Gas: Argon 30 /min
Wasserstofi 15 i/min
Plasmaleistung 48 kW
Plasmastrom 600 A
Férder-Gas Argon 3 l/min
(zegen-Gas Argon 3 {/min
Teller-Drehzahi 20 U/min
Rihrer-Drehzahl 80 U/min
Kammerdruck 1980 mbar
Thermische Randbedingungen
Spritzabstand 100 mm
Warmelbergangszahl  ow 15 W/m3/K

145 W/ma/K

ot
Temperai;; | Tu 300K
| | Tri 2850 K
Spritzabsiand 180 mm
15 W/im2/K

Warmelibergangszani Cw

R
Temperatur Tu 300K
e 1850 K
Tabelle €: Paramster zur Hearstellung von Zirkonoxidschichien und
konvekiive Randbedingungen flr die Spritzabstédnds 1006 mm una

150 mnm.

. ?55___.
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Parametereinstellungen flr Beschichtungen mit Borkarbid

Plasma- Gas Argon 30 Vmin
Wasserstoff 15 I/min
Plasmaleistung 48 kW
Plasmasirom 800 A
Férder-Gas Argon 2,5 l/min
Gegen-Gas Argon 2,5 i/min
Teller-Drehzahl 20 U/min
Rinrer-Drehzahl 80 U/min
Kammerdruck 1880 mbar

Thermische Randbedingungen

Spritzabstand 100 mm
Warmelbergangszahi Qu 15 WimK
OF 145 W/ma/K
Temperatur Ty 300 K
To 2850 K

Tabelle 7. Parameter zur Herstellung von Borkarbidschichten und konvekiive
Rendbedingungen #ir den Spritzabsiand 100 mm.

Der Einflu unterschiedlicher Spritzabsténde auf das Auftheizverhalien der
Substratmaterialisn bei einem Kammerdruck von 1890 mbar ist in Bild 35
dargestsiil.

FUr ein reproduzierbares Spritzergebnis ist daher die Einhaltung des Spritzab-
standes entscheidend.
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Bild 36: Experimentell ermitielte Wéarmelbergangszahlen als Funktion des
Spritzabstandes fUr Zirkonoxid- und Borkarbidspritzparameter

3000 | | T
é\ Kammerdruck: 18280 mbar
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‘Biid 37: Experimenieii ermiiteite Plasmatemperaturen ais Funkiion des
Spritzabstandes fir Zirkonoxid- und Borkarbidspritzparameter
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Da die Temperaiurentwicklung auch flr dis Simulationsrechnungen von
Bedsutung sind, wurden die konvekiiven Randbedingungen als Funkiion des
Spritzabstandes in den Bildern 36 und 37 dargesielit. Die Aufheizung des
Substrats 1aBt sich damit nicht nur Gber die Anzahi der Maanderlbergénge
sondern auch (ber den Spritzabstand simulieren. | |

Die experimentall ermitieilen konvekiiven Randbedingungen als Schnitisisile
zwischen dem reaien ProzeR und der Simuiation sind ebenfalis den Bildern 36
und 37 als Funktion des Spritzabsiandes zu entnehmen. Die Warmelber-
gangszahien und Plasmatempsraiuren repriéseniieren dabei Mitisiwerte (ber
die von der M&anderbewegung Uberstrichens Fléchs.

Die Auswirkungen aller Systemparameter, wie z.B. Druck, Plasmaleistung,
Gaszusammensetzung efc., auf die konvekiiven Randbeadingungen lassen sich
mit diesem Verfahren sermittein. So kdnnen Spritzparameter bzw, Beiriebs-
zusténde gsfunden werden, die unempfindlich auf kleine Abweichungen der
Systemparameter reagieren. Gleichzeitig lassen sich die konvekiiven Randbe-
dingungen zur Beuneilung der optimalen Parameterfindung einseizen, was an
folgendem Beispiel erléutert werden soll:

Wird die Aufheizung der Spritzoatikel auf ihrem Flug durch die Plasmafackel in
erster Nanerung Uber den konvektiven Ansaiz

a =0 (TP - Trartke!) T = Plasmatempsratur
' Trariket = Partikeliemperatur
v4 = Wérmelbergangskoefiizient

beschiieben, 80 -ist z.B. die Plasmatemperatur flir den Warmetransport zum
Partikel verantwortlich. Der zum Aufschmelzen eines Pariikels optimale Spriiz-
abstand kann aus Bild 37 entnommen werden, und ist gegsben, wenn die
Plasmatemperatur gleich der Schmelztemperaiur des Pariikelimaterials ist. Se
ist die ldngste Aufenthaliszeit des Pariikels im Plasma mii einem Warme-
transport zum Partikel eingestellt. GréBere Spritzabstinde bewirken auf dem
weiteren Flug durch das Plasma wieder eine Abkihlung des Parikels, und

) ~ e At 1 ry = . me n TR a rl s s 1s  ean
EHIeTE SRMZAREERNGe ML | P> | Petkel VEIKUIZEN GIE RGNS AUShInafsZen Wi

C=1%

den Warmetransport zum Partikel,
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f@j‘g

Die Eigenspannungsergebnisse des Modellansatzes2 sollen mit den
gemessenen Eigenspannungen an gesoriizien Proben verglichen und
diskutiert werden. Die Eigenspannungen werden mit der Rénigenbeugung
grmitish und an einigen Proben den Ergebnissen der Bohrlochmethoade gegen-
Ubergestellt. Da sich durch den lamellaren und pordsen Schichtauibau die
makroskopischen Eigenschaften des Schichimaterials im Vergleich zum

massiven Material wesentlich veréndern kénnen, wurden zum Teil Warme-
dehnungsmessungen und E-Modul-Messungsn an abgeldsten Schichten

durchgetlnrt.

8.1. - Kupierschichien

Auf den Substratmaterialien Aluminium, Kupfer, Nickel und Titan wurden

130 um oicke Kupferschichien nach beschrisbenem Beschichiungsverfahren

aufgebracht. Uim den Einflufl der Substrattemperatur auf die Eigenspannungen

beurteilen zu kénnen, wurden die Subsiratiemperaturen wéhrend der

Beschichtung auf 600 K, 800 K ung 1000 K singesteilt. Die Temperaturen des
b .

Aluminiumsu der wegen der geringen Schimelziemperatur mit 800 K,
700 K und 800

- r-n-

‘ n-a-
Uﬂ
C

-

3.1.1. Vergleich gemessener und simulierier Elgenspannungen

Die Eigenspannungsmessungen wurden mit Cu-Kg Sirahlung am Reflex der
Netzebene {331} unier dem Bragg’schen Winkel 260 = 136.55 ° durchgefihri.
Die Eindringtiefe der Primérsirahlung kann unter der Verkippung sin®y = 0.3
mit t=7.7 um angegeben werden. Die rdnigenografischen Elastizitéts-
xonstanten dar vermessenen Netzebene zur Berschnung  aer Eigen-
spannungen betragen fir s1=-2,33 10 MPa 1 und fiir s2 = 18,88 108 MPa1
[17].-Der relative Meitehler wurde kieiner 10% abgeschétzi. '

Dis réntgenografischen Eigenspannungsmeiergebnisse im Verglelch zu den

- Simulationsergebnissen sind in Bild 38 dargestslit.

B0
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Bild 38: 'Vergleich gemessener und berechneler Eigenspannungen an
i Kupferschlchten auf den Subsiraimaterialien Kupfer, Nickel, Titan und
Aiumimum

Eine Abhdngigkeit der Eigenspannungen von der Beschichtungstemperatur ist
bei Kupferschichien nur sehr schwach ausgeprégt. Dies ist leicht zu
begrinden, wenn man sich den Verlauf der Streckgrenza (s. Anhang) Ubsr der
Temperatur ansieht. Oberhalb von 800 K nimmit Kupfer keine Spannungen auf,
s0 daB-sdmiliche Dehnungen piastisch erfoigen. An dissem Ergebnis wird
deutlich, daB ohne die Nutzung temperaturabhéngiger GréBen wesentliche
Einfilisse nicht erfaBt werden kénnen.

Dem gegenliber zeigt sich eine deutliche Abh&ngigkeil der Eigenspannungen
‘vom verwendeien Substratmaterial, die unmitielbar mit den unterschiedlichen
Warmedehnungen zusammenhéngt. Bei der Probenabkihiung auf F%aum-

igmﬁgrﬁénr’ wired  dor &(nwﬁa%wnch'} ad Grupnd des o ow

P eAana l\uisflhy! Y

Substratmaterials dessen Warmedehnung aufgszwungen, und mit

~zunehmender Wﬁ?mgﬁﬂhmiﬁﬁﬁﬁsﬁafmﬁz warden zwischen Subsirat- ung

11 =Fiwril VTt § el i i i

'Schichtmaieriai groBere Eigenspannungen in der Schicht aufgebaut.
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Diese Abhéngigkeiien werden auch vom Simulationsprogramm erfaldt, wenn
der Elastizitdtsmodul der Schicht im Verhalinis zum massiven Material um den
rakior 6 erniedrigt wird. Die Abweichungen der simulierten Eigenspannungen
zu den MeBwerien auf Titan- und Aluminiumsubstraien lassen sich auf die
aumepraaieh FlieBeigenschaften von Kupfer bei zunehmenden Spannungen

3 v s o' m weremkoadn o H P RIZ~ fén"nmn Sy i salnd
DWW S THId il éuiubf\lul“e“, VEEFilA 1 i [$ {3 R WiUGHGANHISGELL il 4L

berum{séchtigi wurden. Durch die Erniedrigung des Elastizit8lsmoduls wurd
die piasiische Verformung iedigiich iinear berlcksichiigi.

[

_ 2 RN Y

Zuséatzlich zeigen sich in den Kupferspritzschichten auf Kupfersubsirat bei der
Annahme gieicher Wérmedehnung geringe Zugspannungen. Dies wird auch
von der Simulation erkanmi, wodurch die Modsllannanme maximaler
Zugspannungen nach Erstarrung und Abkihlung der schimelzfiissigen Partikel
auf die Substratiemperatur bestétigt wird.

5.1.2. Ergebnisse der Schichicharalderisierung

Es war dsshalb von Interesse, das elastische Verhalten einer Kupferspritz-
schicht zu messen. Hierfir wurden Kupferschichien auf ein polieries Kupfer-
substral gespritzi, so daB sich die Schicht vom Substrat abldsen liel. Die
Romoination, Kupfer auf Kupfer zu sorilzen, wurde gewéhil, um Verfestigungsn

beim Abklhlen der Probe auf Grund unterschiedlicher Warmedehnungen
<
H

aaaaaaaaaaaaa =l

Lﬁﬁbbi Illeu%i [1=H] Lugvslauu

gering zu halien. Nach dem in Kapitel 2.3.2.1.
wurde an abgelésten Kupferschichten das Spannungs-Dehnungs-Verhalten
ermittelt. Bild 38 stellt das gemiitelte Ergebnis mehrerer Schichien zwel
nandelslblichen Kupferblechen gegsntiber.

Eins ‘der handeislblichen Kupferbleche wurde vor dem Zugversuch im
Vakuumofen zwei Stunden bei einer Temperatur von 1000 K rekristallisiert. Es
zeigen sich gravierende Unisrschiede im Spannungs-Dehnungs-Verlauf der
drei Proben.
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260 %
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Bild 32: Spannungs-Dehnungs-Verhalten unierschiedlich oehandelter
Kupfermaterialien

Durch die Gegenlbsarstellung der unterschiedlich wéarmebehandsiten
Materialien wird deutlich, dafl dis zeillich wirksamen Temperaturen beim
Plasmaspritzen das Subsirat- und Schichimaterial im Spannungs-Dehnungs-
'_verhaiten wesentlich verandern kénnen. Der Elastizitatsmodu! der Schicht ist
um den Faktor 2 kieiner, als der an massivem Kupfer gemessene. Weiterhin
‘zeigt die Spritzschicht ein weit geringeres Plastizittsvermdgen  mit
‘Sprédbruchverhalien. Die Einfihrung der Zeit- und Dehnungsabhéngigkeit
- insbesondere metallischer Spritzschichten wird nach ihrer meBtechnischen
Ermittiung in Simulationsrechnungen zu besseren Ubereinstimmungen fuhren.
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Der Vergleich der Spritzschichteigenschaften mit dem des massiven Materials
wurde auch durchgefinri, um systematische Fehler auf Grund der nicht
genormien MeBeinrichtung zu relativieren. Durch die kieinen Abmessungen

des Pritkdrpers sind die Fehler in den dargesteliten Kurvenveriduien relativ
groB. inhomogeniidten wie z.B. Foren sirsuen die Mebsargebnisse srheblich.

Der zuféllige Eingangsfehier [Z] des ElastizitBlsmoduls wurde mit dger
Gleichung

Al A

AVmax < 3| Axy 3: far  y=1H{x) Aymx={{x}Ax abgeschatzt.
V= v
— Fi c
E= ~ 5.3 F o= Kraft
| = Ausgangsiénge
ab = Querschniitsflache
d = I-b = Lé&ngenanderung
MeBgréBen: MefBfehier:
i=5.844 mm Al = 0.007 mm
a=23.058 mm Az =0.001mm
b=0.178 mm Ab =0.001 mm
dl=0.007 mm
F=40N AF=1N
| _ F . Fd (Aa Abj Fio..
AE< -AF + - Al+ —t— [ ——— Al
- a-b-dl &-b.di 2.0 éik a-b-df
—’% <17%

_5; _ Zem@?@%sé ﬁ @

__Dié Ab;héﬁgigkei‘t d_er Eigenspannungen wurde auf den Substratmaterialien
318L. Lmd Titan 'fi'.'n’ die Beschichiungstemperaturen 600 K, 800 K und 1000 K

‘uniersuchi. Waeiterhin wurden Ciie Scllﬁcmpﬁjfusinm, gsr Enamigu bliludu: uind
-die Warmedehnung ermitteft. |
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8.2.1. Ergebnisse der Schichicharakierisierung

5.2.1.1. Porosildis- und Elastizitdismessungen

Mit Poren

WAl LARA

2
-
(9]
T
[72]
4]
e

o

5

ien welsen gtﬁguliuut‘,’l dem massiven Material
verdnderie Eigenschaften auf. Die Anderung der Materialeigenschafien wurden
u.a. von {34, 35] Uber Moceilansatze beschrieben und inre GOftigkeit fUr porGse
Sintermaterialien nachgewiesen. Dabei kann durch die Ausrichtung der Poren
auch anisotropes Werksioffverhalten simuliert werden. Aus diesem Grunde
wurda die ,ﬁ.bhang:gxeﬁ der Porosiiét vom Spritzabstand und von der
Substrattemperatur unter sonst konsianten Versuchsbedingungen untersuchi.
Ob die Porositédtsmodelle flr Sintermaterialien die Eigenschafis&nderungen in

Plasmaspritzschichien hinreichend genau beschreiben kdnnen, muB noch
durch sine gréBere Anzahl MeBergebnisse geprlift bzw. abgesichert werden.

25 ] |
Substratiemperatur: 800 K |

20

[%]

15

Porositat

0 poro-zr.grf

50 100 150 200 25

(]

Spritzabstand [mm]
Bild 40: Abhéngigkeit der Poroshiét vom Spritzabstand

- Die Proben wurden durch das beschriebene Hersteliungsveriahren bei einer
" Subsiraitemperatur von 800 K beschichtet. Eine ‘Ausgleichsgerade Gber -cie
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MeBpunkte soll in erster Naherung die Abhéngigkeit der Porositédt vom Spritz-
abstand (a) représentieren. '

p(a) %] =15+0,14[1—.Fn%—150} i00mm<a<200mm  GL(48)

Poren, Risse und Unebenheiten an asr Substratoberfléche werden sher von
schmeizfilssigen Spritzpariikein ausgsflill, so daf mit elnem grofien Antsil
schmelzilissiger Pariikel die Porositdt abnimmi. Anhand der in Bild 37
dargesieilien Plasmatemperaturen ist zu erkennen, dafBl die Umgebungs-
temperatur flr ein Spritzpariikel unterhalb der Schmelztemperatur von ZrOz
liegt und mit zunehmendsm Abstand schnell abnimmit. Fiir ein schmelzilissiges
Partikel wirkt daher mit zunehmendem Abstand nichi nur eine groBere
Temperaturdifferenz, sondern auch eine l&ngere Aufenthaliszeit abkihiend, so
daB eine vorzeitige Erstarrung eintritt,

I [ l
Spritzabstand: 150mm
20 g
X15 \\ ™
f@ - B
&' @\\\
5
0 i pore-zr2.gri
500 800 700 800 o0 1000 1100

Substrattemperatur [K]
Bild 41: Abhéngigkeit der Porositat dber die Subsirattemperatur

—-Um -den Einflu - der Subsiraitemperatur- (T) auf die Porositéf beurieilen zu

¢+ kénnen, wurden. Proben mit einem Spritzabstand von 150 mm bei Substrat-

E temperaturen von 600 K, 800 K und 1000 K beschichiet. Das Ergebnis der
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Ausweriung ist Bild 41 zu entnehmen. Fir die Ausgleichsgerade ergibt sich
folgende Gleichung:

(
o(T)[%] =13 ~0,026] - -socﬂ 600 K < T < 1000 K Gl.(49)

Die Abnahme dsr Porositdt mit steigender Substraitemperatur ist dsutlich
ausgepragt. Nach dem Kontalki des schmelzflissigen Partikels mit dem
Subsirat wird dessen AbkUhlgeschwindigkelt von der Substratober-
flachentemperatur bestimmi. Bei héherer Oberflachentemperatur des Substirats
wird dem Partikel mehr Zeit zur Verformung gegeben, so daB auch gréBere
LUnebenheiten ausgefilit werden kénnen und dichiere Schichien enisishen.

Damit wird deutiich, daB die Suche nach geeigneten Spritzparametern (ber die
Beurieilung der Schichiporosiiét ohne Angabe der Subsirattemperatur nicht
mdbgiich ist,

Geht man davon aus, daB die von der Subsirstiemperaiur abhéngige
Porositéisfunkiion {lr alle Spritzabsténde gleich ist, |&51 sich eine vom Abstand
a und von der Substrattemperatur T geschicssene Porositdisfunktion in der
Form

\

£ UT&L AV rd
p(a,T)[%j:t‘i o5 a 150 Jtﬁs 0@26[

100 mm < a < ZCGmm
00K~ "« T < 1000K

SOO\J\J - Gl

angeben. Mit dieser Gleichung und dem vorgesteliien Simulationsprogramm
zur Berechnung der Temperaturgeschichte eines Spritzprozesses -lieBe sich
gie Porositdt der Schicht nur durch ﬁ’ﬁgaa@ ges Sp tzabstandes berachnen.

Die Besinflussung der Temperaturgeschichte durch die veranderien Material-
gm@ﬁar“hﬁﬁﬁﬁ der nordsen Schichi sind naﬁﬁ z.B. Uber Porositdism :nﬁ@lle Zu

PR W e Al

.-'.;erfassen. Hieran wird deutlich, daB durch die ‘Temperaturilhrung des
‘Beschichiungsprozesses die Materialeigenschaften eingestelit werden kénnen.
Bei steigenden und sinkenden Beschichtungstemperaiuren wird sich ein
-entsprechender Gradieniim Poresﬁaﬁsveriauf und in den Fviatenaieigeﬁschaﬁen
'}r der Schicht sinstellen.
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Da der Elastizitdétsmodul eine weseniliche EinfluBgréfie bei der
Eigenspannungsberechnung darstellt, wurde dieser mit dem aus
Kapitel 2.3.2.2. beschriebenen Ultraschall-Verfahren an einigen Schichien
Uberpriit.

100

o0
<
T
L
[
P

<y

(]

t

«
]
%

o
o
&

Elastizitdtemodul [GPa]

N
(=]

Spritzabstand: 150 mm |

emad-zr-grf
500 700 800 1100
Subsiratiemperatur [K]

Bild 42: Gemessener Elastizittsmodul an Zirkonoxidschichten

In Bild42 sind die MeBwerie abhingig von der Substrattemperaiur

aufgetragen. Da groBe Abweichungen in den MeBweren vorliegen, ist sine
Aussage {ber den Veriauf des makroskopischen Elasiizitdtsmoduls ber die
Substratiemperatur relativ unsicher. Eine Ausgleichsgerade Uber die Mebwerie
zeigt, gal mit zunehmender Substrattemperatur der Elastizittsmodul zunimmi,
Dieser: Verlauf korreliert auch mit der. Porositéisabnahme bei zunehmender
S_u_bsiraﬁemperamr. .

D@ Guan‘éﬁa‘hve Verénderung des (ber die MelBwerte gemitislien Elastizitdis-
meduis: von 72 GPa im Vergleich zum. massiven. Fviatenai {E=185 GPa). isi
hmgegen sehr deutlich ausgepragL i o - '

B Gehi 'man--éavon aus, dall ursdchlich die Porositét und kein anderer von der
Substrattemperatur  abhéngiger Effeld {Ur die Elastizitiiszunahme

88




Veriilkation des Spannungsmodells Seite: 69

verantworilich ist, kann der Elastizitdtsmodul als Funktion der Porositat
dargestellt werden.

. 250

- 200

o * 4 EM

0] Spritzabsiand: 150 mm

g 150

o

E

b7

€ 100 =

-EE N

[iad [

w50 & ““‘"’i
D emod-por.gri

5 10 i5 20
Porositét [%] ’

Bild 43: Abhéngigkeit des Elastizittemoduls von der Porositét

Die Gleichung der Ausgleichsgerade ergibt:

E(p)[@?a}=85—2,86[%—?ﬁ)  7%<p<15% GL(51)

Die Verifikation bzw. Eignung unterschiedlicher Porosiigismodeile zur
Beschrelbung verénderier -Materialeigenschaften in  Plasmaspritzschichien
__Eiar;ﬁ-nun am Beispiel ées Elastizitétsmoduls erfolgen. Lassen sich geeignete
Porositétsmodelle finden, kénnen zukiinftig alle MaterialkenngréBen aus der
Datenbank mit der gefundenen ﬁxbhéﬁgigkeit der Porositét vom Spritzabstand
und von der Substrattemperatur fir pordse Materialien umgerechnet werden.

‘Die relativ grofen Abweichungen. der  gemessenen. makroskopischen
Elastizitdiswerte von bis zu 100% beai identisch hergestsllien Proben zeiger
- gleichzaitig, daB ein Vergleich der quantitativen SpannungsmeBergebnisse mi
- den aus: mittleren Elastizitétswerten gewonnenen Simulationsergebnissen

. problematisch ist.

(1Y
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5.2.1.2. Warmedehnungsmessungen

Da bei der Eigenspannungsberechnung  die  unterschiedlichen
Warmedehnungen der Materialien fir die Spannungsentsiehung mit-
$ q '? man hoorhirisnha en 13}

sl LA D AT | IWMU %GI GIIIGII 138}

Kapitel 2.3.2. an den Schichi- und Substraimaterialien gemessen und in Bild 44
den Literaturangaben gegenibergestelit.

2 I 1

Literaturwerte MeBwerts
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Bild 44: Vergleich gemessener Wérmedehnungen mit Datenbankmaterialien

Cie gemessanen Wirmedehnungen an den Substratmaterialisn 316L uns Titan
weichen nur urzwesenﬁich von den Literaturangaben ab. Die ?’érmeéehauag

der ‘gespritzten rOz-Schicht hingegen weicht zwischen 800 K und 1000 K mit
ca. 17°% gegenliber den ut%raturaﬂgabeﬂ ab Dles enispnch‘t einer Warme»
Hmhnnr]ﬁz\ﬁlﬁnrnm-s Y W~ s ! Ol

WAGFE I ILLL 3;unlclt§|i.{_ Thitl wd, Wi 10

| 522 ” Reproduzierbarkeit der Eigenspannungen

‘Inwieweit lassen sich Spannungen in keramisch_e_n -P_iasmaspritzschichteﬂ bel
‘identisch ~ eingesteliten Anlageparametern reproduzierbar = herstellen und
messen? Wie in den vorherigen Uniersuchungen gezeigi werden konnie,
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reagieren insbesondsre Keramiken auf geringsie Abweichungen in den
Herstellungsbedingungen - mit  extremen  mechanischen  Eigenschafis-
anderungen, so dalB die Beantworiung dieser Frage fur die Verifikation von
Eigenspannungsmodellen von besondersr Bedeutung ist. Denn  nur
reproduzigrbare Spritzschichicigenschafien iassen sich auch sinnvoll in

Simulationsprogrammen berechnen.

Hierzu wurden finf Proben auf sinem 318L-Substrat nach dem beschriebsnen
Verfahren mit ZrOz2 beschichiet. Mit identisch singesteliien Anlageparametsem
erhielten alle eine Schichigicke von 80 pm. Drei der Proben wurden bel einer
Substrattemperatur von 600 K und zwei bej 1000 K beschichtet, so daB auch
die Reproduzierbarkeit abhangig von der Substratempsratur untersucht werden

kanp.

Die Eigenspannungen wurden mit demn réntgenografischen Spannungsmel-
verfahren durchgefihrt. In dichtem ZrOz hat die Cu-Ko-Strahlung unter der
Verkippung (sin®y = 0.3) eine Eindringtiefe von 7=8,8um. So ist dis
Bewerniung oder MeBergebnisse ais Mitielwert Uber die Eindringtiele zu
verstehen. Ausgeweriet wurds der Reflex (620) bei 200=144,48° Die
Berechnung der Spannungen erfolgie mit den Voigt'schen Konstanten
s1=-118-10°MPa und s2=10,62.10"°MPa, welche sich fir Zr02 + 8% Y20s
aus theorstischen Berechnungen nach [5] ergeben. Die Ergebnisse der
rénigenografischen Eigenspannungsmessung sind nach einer Fehlerab-
schiétzung mit einem MeRfehler kleiner 10 % behafiet.

Die in Bild xx dargesteliten Abweichungen bei einer Substrattemperaiur von
600 K lisgen nicht mehr im Fehlerband des Mebveriahrens und missen daher
im Fertigungsverfahren begrindet liegen. Die Abweichungen bsi hoheren:
Temperaturen fallen geringer aus. Disse Ergebnisse stimmen mit der groBen
Streuung des ‘Elastizitdtsmoduls, (s. Bild 42) bei niedrigen Temperaturen
Uberein, sc dall auch im Eigenspannungsergebnis mit grofien Sirsuungen

gerechnet werden mufie.
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)
&

- Eigenspannung [MPa]

arg z3a.grf

Schichidicke:80 um
Substratiemperatur: 660 K ] 1000 K

Biid 45: - Reproduzierbarkeit von Eigenspannungen an Zirkonoxidschichten

temperatur ist viel deutlicher ausgepragt als die MeBweristreuung identisch
hergesteliter Proben, so daB der Substrattemperatureinflul Gber das
ronigenografische Mefverfahren erfait werden kann.

ie Verdnderung des EigenspannungsmefBergebnisses durch die Substrat-

=

Die.'-"geringe Eindringtiefe des _Réntgenstrahls | lied im  Vorfeld der
Untersuchungen vermuten, daB die Ergebnisse durch die relaliv hohe
Oberfiéchenrauheit von ca. 20 - 30 pm zu absolut kleineran Spannungswerien
verschoben werden.
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Bild 46: Qualitative Darstellung der Oberflachenrauheit einer Spritzschicht

Bild 46 zeigt schematisch einen -Schnitt durch eine typische Cberiléchen-
strukiur einer Spritzschichi. Die zur Refilexion kommenden Netzebenen liegen
cberhalb der gestrichelt dargesteliten Linie. Diese Materialbareiche “haben
keine Verbindung zum benachbarten Schichimaterial, so dafi die parallel zur
Oberflache aufiretenden Dehnungen zu keiner &quivalenien Netzebenen-
dehnung fihren kénnen. Die zur Reflexion kommenden Netzebenen sind daher
weniger verspanni als die in der darunter liegenden durchgehenden Schichi.
Damit missen absolut kleinere Eigenspannungswerte angezeigt weraen.

Bild 47: REM-Aufnahme der Oberflache einer Zirkonoxidspritzschicht
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Bild 48. -REM-Auinahme der Oberildche einer Zirkonoxidspritzschicht

Die REM-Aufnahmen an einer ZrO2-Schicht zeigen die ungeordnete Strukiur
der realen Spritzschichtoberildche mit zum GroBteil aufgeschmolzenen Spritz-
partikeln. Hieran ist deutlich zu erkennen, dafl einzelne Spritzpantikel relativ

Inse mit dem darunter licnenden Sechichimatarial verbunden gind, was die
aF s’ A TREIR bt TR e Al LA IR 'i\d&vl uwl’ Tt sl BAEEIEALSr] 1641 Verl At Itk wpdl bdy W Gl =l

vorherigen L}beréegungen zur Reéuzseru ng des  SpannungsmeBergebnisses
unterstreicht. : e e R T

durch die Scmcm interessiert und dies. mit Hilfe des

Da der Spaﬂﬁungsverig |
Rantnonvearfahrane nur !Egﬁ;ﬂ?_fé.ﬁs’ﬂﬂ Eimtariniahiran maslich wird iof dis fannan.
e a \ﬁvllv\-’l A1 NERFI I EAkEd UMVI MUIUII lwlu‘vil“luu‘lu& lllugllull WESE ROy IUE_.“I\_’. M-svll

Uberstellung der Spannuﬂgen an gespni?ten md pcnerten @berﬁacheﬁ flr die
weitere Beurtsilung smﬂvei! ' ' '

Durch dig %ehaﬁﬁiuﬁcder Oberflachen 1481 sich sine Veréngerung -éeﬁ
urspringlichen Spannungszusiandes in ser bCﬂlCﬂ‘i nicht - ausscnuezsen l‘:'.S
lassen sich grob dre: Eﬁek‘te dlskuﬂeren o EER e

« Einbringen von Druckeigeﬂspanngngeﬂ durch den Schielfvorgang E
= Erfassen stérker verspannter Netzebenen durch Oberfléchengléitung "
¢ Verénderm des Cigenspannungszustands durch Schichiabirag :
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Durch den Poliervorgang kénnen Druckeigenspannungen in die Schichiober-
fidche singsbaut werden, die den urspringlichen Spannungszusiand
veréndern kénnen. Dieser EinfluB kann bei der Rénigenbeugungsmethode
vernachidssigt werden, wenn die vom Ronigenstrahl erfaBien Volumina

RS L n!ﬂn S by [ 1

wasentlich g;uuu: sing, ais gie, die durch den Schig
wurden. Der Schieifvorgang bewirkt auf das MeBergebnis sowohl in zug- ais
auch druckbelasteten Schichten eine Werteverschisbung mit negativem
Vorzeichen. Umn diesen Effekt so gering wie mdglich und in allen Proben gleich
zu halten, wurden aile Proben einheiilich nach folgendem Verfahren behandalt.

=] =]
ang veréndert

Mit Diamantschelben in der Reihenfolge von 125 um, 70 pm, 40 ym und 10 um
wurde der erforderliche Materialabirag erreicht. Um  den Eiﬂtrag VO
Spannungen durch das Schileifen méglichst klein zu halten, wurden die Proben
mit 6 ym- und 1 um-Diamantpasten mit einer Dauer von jeweils 15 Minuten
poliert. Die Anpref3kraft wurde von Hand realisiert und lag unter § kN.

Durch den Poliervorgang wird die Oberflachenrauheit beseitigt, so daf der
Rontgenstranhi die Netzebenen erfalii, welche fir das Kraftegleichgewicht in
dem Schicht-Substrai-Verbund hauptsachlich veraniwortlich sind und nicht
gurch vorher genannie Oberfidchenstiekie Ubsrdeckt werden. Hier mu in Zug-
sowie in Druckrichiung mit einer betragsmaBigen VergrdBerung des MebBwerles
gerschnet werden.

Gleichzeitig kann nichi ausgeschiossen werden, daB tragende Materiai-
bereiche durch den Poliervorgang abgstragen werden und sich sin neuss
Kréftegleichgewicht mit verédnderien Eigenspannungen in der Schicht einsielit.
Dieser Effekt ist bei diinnen Schichten gréfBer, da das Verhalinis der abge-
tragenen rauhen Schichidicke zur gesamien Schichidicke gréBer ist als bei
dicken ‘Schichien. Das E:geﬂspannuﬁgsmeﬁveﬁahren w;rd hlerdurch betrags—
ﬁﬂaﬁ.g gréBere MeBwerle lisfern.

Zur Ermittlung des Elgenspannungsveriauts durch die Schicht missen gréfer
- Schichistarken abgetragen werden, 80 dal zwei Einflisse den ursprunghchen
_"}Elgenspannungsveﬁauf veréndern  kénnen. Der ersie Emfluﬁ ist die

" ‘Schwéachung des Scmch‘tquerscnmﬁs was den F\usmnrungéﬁ er Paoiier-

" vorgangs -enispricht. “Der zweite Effekt ist, daB hierdurch  Spannungs-

“relaxationen hervorgerufen werden kénnen. Die Uberlagerung bsider Effekte
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mit einem eventuell vorhandenen Spannungsgradienten wird dann das MeB-
ergebnis garstelien. -

Die Eigenspannungen an gespmzten und pc!ieﬁeﬁ Oberilgachen

unterschiediicher Dicke sin

—r
o
(o

Eigenspannung [MPa]

-200.

-300 "
eny_zrib.grf
Schichtdicke:Oym | 270ym  B80um | SOum 270 pm
Substrattemperaiur; 600 K 800 K 1000K 600K [800K fiooox
: Substratmatserial: 316L Titan

Biid 5;9:_ "‘%mgenograﬁsch ermitteite Eigenspannungen in ZrOz- Schichten

An poiierten Zirkonoxidschichien auf dem Subsiratmaterial 316L werden ca.
doppeit so groBe Druckeigenspannungen gemessen, wie an den im
Spritzzustand vermessensn Proben.

Wird die Verdnderung der gemessenen Eigenspannungen vom Poliervorgang
bestimmt, -'muﬁt@ er aber bel allen Schichten absclut gesehen den gleichen
- Effeki zeigen, was sich insbesondere bei geringen Eigenspannungen relativ
_'_st r« auswirken mufll. Die Gegendbersieliung der schon im verhergshendsn
-:Kapitei behandelien Proben mit einer: Schichtdicke von 80 um zeigt, dai3
._.ueuag &5ige Veranderung des Eigenspannungszustandes Kisin und
"grqﬁe Eigenspannungen vernachlassigbar ist.

die
| I
bei
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Sollie die Eigenspannungsveranderung durch den Materialverlust des Polier-
vorgangs bestimmt sein, mifBte diese bei dinnen Schichten besonders grol
ausfallen, was aber an den MeBergebnissen nicht zu beobachten ist. Die
Beeinflussung der Eigenspannungen durch den Schichiabirag wird auch in

saﬂﬁ

F\apllei 6.5. behandsit und untersilizi die hierzu getioflenen Aussage

Von den diskutierten Méglichkeiten wird daher der Hauptanteil der Druckeigen-
spannungsverdoppiung dem Beseitigen der weniger eigenspannungs-
behafieten rauhen Oberfléche zugeschrieben.

Der EinfluB des Poliervorgangs auf die Eigenspannungen einer zugbelasteten
Schicht, wie sie auf Titansubsiraten hergestellt wurden, ist bedeutend geringer.
Von allen diskutierten Einflissen kann nur der Schlgifeffekt gine Verringerung
der Eigenspannungen bewirken. Dies ist aber nicht zu becbachten, was den
Ausfihrungen zu druckbelasieten Schichten entspricht. Schichien unter
Zugeigenspannungen werden in jhrem Eigenspannungsweri haupis&chlich
durch ihre Streckgrenze begrenzi. Darliberhinausgehende Dehnungen werden
von der Schicht mit RiBbildung und Spannungsabbau ceantworlsl, was die
geringe ErhGhung der unter Zugeigenspannung stehanden Schichien erklar.

5.2.4. Vergieich der Rdnigenbeugungs- und BehrlechmeRergebnisse

Um die  rénigenografischen Ergebnisse abzusichern, wurden - zuséatziich
Spannungsmessungen mit der Bohrlochmathode durchgefihrt. Durch eine
Bohrschrittiefe von 5 um soll gleichzeitig der Schieifeintlufl auf die Rﬂr?gﬂﬁ-
ergebnisse erfalit werden. ' '

Die rénigencgrafisch ermitislien Eigenspannungen basisren auf der Annahme
gines rotationssymetrischen Spannungszustands in der Mitte der Rundprobe.
Daher wurden die von der Bohrlochmethode detektierien Dehnungen in x- und
y--Bichiung fir den Vergleich gemitielt und Gber die Glsichung ¢ = E £ mit dem

“grmitielien - makroskopischen Elastizitaismodul E=72 GPa in Spannungen

e B R [t a2 § L LW 1T

-umgerechnet. Ein quantitativer Vergleich der Ergebnisse beider V@ﬁahren &t

- sich auf Grund der verfahrensbedingt unterschiedlich erfaBten Einflisse nur in

_Sonderiglien realisieren. Diese Problematik wird auch im Zusammenhang mit

“der Definition von Eigenspannungen in [27] diskuiisrt. Aus dissem Grunde soll
~hier nur ein tendenzielier Vergleich durchgeflhn werden.
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Eigenspannung [MPa]

erg_2r3s.gif

- -1000 - 20%6g
Schichtdicke: 80 pm 270 urn 560 um 90 um
Substraitemperatur 600 K BOOR 1000 K

Substratmaterial; 3161

Bild 50: Eigenspannungsergebnisse der Réntgenmethode und der Bohrloch-
methode im Vergleich

Die rénigenografischen Eigenspannungen stellen (ber die Eindringtiefe der
Réntgenstrahlung von 7 um gemitielte Werte dar, so dall fir den Vergleich
uch dis Ergebnisss der Bohrlochmethode Gber diese Tiefe gemitislt wurden,
rganzend wurden die Eigenspannungen auch Uber 33 ym und ger gesamisn
Schichtdicke gemittell in Bild 30 dargestslii. An einigen Proben konnie dis
hcohe Aufldsung von 7 um mit der Behrlochmethode nicht erretcm werﬂ@n, §0

éaﬁ ciese. Ergebm@se in Biid 50 nicht enthalten smd

{2

imn

Die'av"ieisergebﬁissg beider Verfahren zeigen eine gute Ubereinstimmung bei

Schichtdicken von 270 um und 580 um. Die BohriochmefBergebnisse weichen

T ¥

‘bei dinnen Schichten sowohi bei einer Beschichtungstemperatur von 800 K als
“auch bei 1000 K .gegeniber den MefBergebnissen der Rénigenbeugung stark
~ab-und sind bel den dref identisch hergesteliten Proben in sich widersprichiich.

e
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5.2.5. Vergieich der R&nigenbeugungs- und Simulationsergebnisse

Die schrittweise  Anndherung der Simulationsergebnisse an  die
rontgenografisch ermitielien MeBergebnisse durch Einsetzen der gemessenen

makroskopischen Malerialei geﬁschaﬁ“r‘ wird am Seispiel einer 50 um dicken
ZrOz-Schicht auf einem 316L Substrat

n Bild 51 verdeutlicht.

D_
= -200-
o
=,
£ -400
=
S Schichidicke: 80 ym
€3
@ -500 ?
= Messung Spritzzustand
-800 | Messung poliert -
Simulation
..‘i GOG - - - stras_0.arf
Literatur Literatur Literatur
> +
E M. Ees.
'?:
€ Mes.

Bild 81: Verbesserun ger Eigen ISpannun ssimuistion durch gemessens
Y B
Materialsin gen 1schafien

Ausgehend von den Materialeigenschafien aus der Literatur verbesseri sich
der Eigenspannungswert durch den Einsaiz des gemessenen mitiieren
makroskopischen Elastizitétsmodule der Spritzschicht von Ewes =72 GPa
wesentlich. Eine weitere Verbesserung ist zu erreichen, wenn die gemessenen
Warmedehnungan £wes. des Subsirat- und Schichimaterials bei der

Berechnung singesetzt werden
Die folgendan Simulationsergebnisse griingen daher auf den in Tabelie 8

zusammenge‘iaﬁten thermischen Eaﬂdbeésﬂgungeﬁ und den gemessenen
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makroskopischen Materialeigenschaften. Die Spritzpartikeliemperatur Te wurde
fur die Berechnung mit 2600 K angenommen.

Spannungsmodeli 2

Probenrlickssite FProgenvorderseite Maleriaikennwerie
Heizen / Beschichien / Abklhlen

en = 1 Clem=t/4/4 T Ewes.

Tw=800K |TrL=2850/1850/800 K - |Te=2800K

ar= 15 WimsK oL =145/140/15 WimK  |€Twes

Tabelle 8: Standard-Parametersatz  fir  Simulationsrechnungen  an
Zirkonoxidschichien e

5.2.5.1. Temperaturabhénglgkeit der Eigenspannungsen

In den Bildern 52 und 53 sind die MeBergebnisse an gespritzien und polierien

unterschiedlicher Dicke den Simulationsergebnissen

Zirkonoxidschichien
gy e b g e A TIE P bmmvmmlan mlees s menin ypa e mipmel cmarmpadiiaia mefllae
QﬁgwliuLJBIg%‘a'.ﬁlu. LG BIGI LI 1 IGLT L.Ig@ Iapa'“iu]ieali 18 R A% 5:‘2!“!3!!&5:3 HiWis

als die an polierten Schichten gemessenen. Der tendenzielle Verlaui der
Eigenspannungen Uber die Substrattemperatur wird Ober die getroffenen
Modell- und Materialeigenschaiien gui erfabt.

it
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200

—— Simulation

1001 ~& Messung Spritzzusiand

&~ Messung poliert

Eigenspannung IMPa]

-300 T~

w400 gores 1oord
800 700 800 900 1000

Substrattemperatur [K]

Bild 52: Vergieich gemessener und simulierier Eigenspannungen an 90 um
dicken ZrO2-Schichien als Funktion der Subsiratiemperatur

200 -
—&— Simulation
100 —&— Messung Spritzzustand

- ~&- Messung poliert
0. 0
=
g
S5 -100
&
(0]
7]
e -200

-300

-400 ==

600 700 800 800 1000

- Bild 53: Vergleich gemessener und simulierter Eigenspannungen an-270 um
oo dicken ZrOz-Schichten als Funktion der Substrattemperatur
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5.2.5.2. Schichtdickenabhéngigkeit der Eigenspannungen

Die Eigenspannungen sind in Abhdngigkeit von der aufgetragenen
Schichidicke in Bild 54 dargestelit. Bei einer Beschichtungstemperatur von

1000 K wurgen Zirkonoxidschichten mit siner

560 pym auf ein 316L-Substrat aufgetragen. Die Abhéngigkeit der gemessenan
Eigenspannungen von der Oberflachenrauheit ist durch den Vergleich mit
Messungen nach Glattung der Oberflache auch hier deutlich zu erkennen. Die
Simulationsergebnisse zeigen, dafB auch hier der Verlauf der gemessenen
cigenspannungen mit dem Ergebnis der Simulationsrechnungen sshr gut

Ubereinstimmt.

200 |
—&— Simulation
1007 e~ Messung Spritzzustand
L —&— Messung poliert
= 0
g _____________________ O E—— R )
£ -100 B —
g- ________________________ ©
g 200 I I
. o ///és‘-"‘“”
-300 ey Substrattemperatur 1000 K 1
-éOG sties_3.gif

0 100 200 300 400 500 600

Bild 54: Vergleich gemessener und simulienter Eigenspannungen -an
unterschiedlich dicken ZrQz-Schichten

£.2.5.3. Echichiabiragsabhingigkelt der Eigenspannungen

<Anhand der nachfolgenden Untersuchungen soll der Spannungsveriauf durch
die Schicht ermitielt werden. Hierzu ist es erforderlich, bei Anwendung der
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Réntgenbeugung die Schicht abzutragen. In den Eigenspannungsmel-
ergebnissen sind die in Kapitel 5.2.3. diskutierten Einflisse enthalien, wobeai
hier gleichzeitig der EinfluB des Maierialverlusts und der eines Spannungs-
gradienten erfal3t wird.

200
| l

—&— Simulation

100

~®- Massung poliert

Low]

Substratiemperatur 1000 K

Eigenspannung [MPa]
o
L]

——— .-,-..,...v..@
........................
_200 T i T
______________________ —
e T
e
-3C0
- sires_4.qrf
0 100 200 300 400 00 —
Schichtdicke [pm]
Bild 55: Anderung der Eigenspannungen nach diskretem Schichiabirag im
Vergleich mit Simulationsergebnissen

Vergleichi man die Eigenspannungen einer abgetragenen Schicht mit den
Eigenspannungen an unierschiedlich dick hergesteliien Schichten (Biid 54), ist
eine Ubersinstimmung im MeB- und Simulationsergebnis vorhanden. Dies ist
auf die in beiden Fallen identische Temperaturilihrung wahrend des Schicht-
aufbaus zurickzuflhren. Das Verhalinis von Substratdicke zu Schichidicke ist
nach dem Abkihlen der Probe auf Rau imiemperatur ilr die Eigenspannungen
im Substrat und der Schicht veraniwortlich. Bei konstant bleibender Substrat-
dicke ‘entstehen ‘in dinnen Schichten gréBers Spannungen ais.in dickeren
“ Schichien, ‘worit die Kurvenverufe in den Bildern 54 und ‘55 plausinel
werden. Zusdiziich kann z.B. ein zur vermessenen Oberflache hin fallendesr
x '-Spaﬁﬂungsgracilem in der Schicht nach ~deren - Abtrag ging ‘zuséizliche
Spanmngsarhohung im. f\feﬁemebms pedeuten.. ' ' '
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8.2.5.4. Substratabhéngigkeit der Eigenspannungen

200
100 F—— R “i
g 4 \,
= 0 -
o) %\\\w
‘5: ﬁ\x b —eniZh
o T L. .
c -100 T Schichtdicke 270 pm
=3 STl
= - .
@ T - .
i 2097 substrat 3161 Substrat Titan el
- A
- A- Simulation - -
5001 o Messung Soritzzustand —o—
—&— Messung poliert -
stres_5.grt
-4Q0 ’ '
600 700 800 800 1000
Substrattemperatur [K]

Bild 56: Gemessene und simulierte Eigenspannungen auf 316L- und

Titan-Siheirntan
tign Sirgien

=j !
T R

Die MeBergebnisse zeigen, dafl Zugeigenspannungen nach dem Abklhlen der
Probe in der Schicht entstehen, wenn das Subsirat eine kleinere Warme-
dehnung aufweist als das Schichtmaterial. Umgekehrt entsiehen Druckeigen-
spannungen, wenn das Subsiraimaierial gréfBere Warmedshnungen auiweist.
Die Simulationsergebnisse zeigen, daB dis gstroffenen Modelivorstellungen
diesen Effekt gut erfassen kdnnen. Die quantitativen Abweichungen der Eigen-
spannungswetie zwischen Messung und Simuistion in den zugbelasisien
Proben wird von ‘der Streckgrenze der Spritzschicht bestimmt. Da die
Streckgrenze - der Spritzschicht nicht als MeBwert vorliegt, wurde flr die
Simulation die Sireckgrenze verwendet, die an dicht gesintertem ZrQz
gemessen wurde [38]. Daher fieferi die Simulation lr aile Beschichiungs-
temperaturen " eine - konstante Eigenspannung von ca. 120 MPa. Die im
‘MefBergebnis hdheren Eigenspannungen mit zunshmender Eeschichtungs—
ternperatur sind nicht nur mit der gréBeren Wérmedehnung der Schicht beim
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Abkihien auf Raumtemperatur zu begriinden, sondern auch mit einer gréBeren
Streckgrenze bei hdheren Beschichtungstemperaturen durch die bessere
Haftung einzelner Lamellan untereinander. Diese Yermutung korreliert auch mit
den ermitielten Ergebnissen der Porositétszunahme bei niedrigeren Substrat-

temperaturen.

kein Kontaki zum
Untergrund

Bild 57: Eigenspannungen an a) idealem Pariikel b) realem Partikel ¢} realem
Pariilke! mit RiBbildung d) realem Pariikel mit RiBbiidung und

[T alats = 1=
schiechiem Kontakl zum Untergrun

Durch das “Abkihlen schmelzfilssiger Partikel auf die Substrattemperatur
‘werden so-grofe Zugspannungen erreicht, dafl diess curch RiBbildung in den
Fartikein abgebaut werden (Bild 57 ¢). Dadurch ergeben sich in den einzelnen
‘Segmenien eines Spritzpartikels wesentlich geringere Eigenspannungen.
Diese Segmen‘t!ermg durch RiBbildung ist auch an REM-Aufnahmen in den

- Bilder 47 und 48 zu erkennan. Uber das Rénigenbeugungveriahren wird ein
-~Uber ‘mehrere -Segmente gemitteiter Spannungszustand ¢ erfalit, der dahsr

sufia oo mn oy o

c
erheblich Kieiner ist, als er Uber die Simulationsrechiiung berechnet wird. Hat
'da Partikel zum Untergrund nur teilweiss Kontaki (Sel 57 d), bewirkt ein Rif3

L=

-'_di_e_ Entspannung groBflachiger Bereiche. Dies f{Uhrt dazu, daB die
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Réntgenmessung einen noch gréBeren mitileren Spannungsabbau erfaBt. Die
RiBbildung mit geringam Kontakt einzeiner Lamslien untereinander wird durch
die in Bild §8 dargestellte REM-Auinahme an der Bruchfliche einer ZrQez-
Schicht deutlich.

Weiterhin 8Bt sich an diesem Bild die Dicke einzelner Lamellen mit ca. 6 um
ermiiteln. Damit stammen die réntgenografischen MeBergebnisse aus ca. einer
Lamellenlage, was die gegeniber der Simulationsrechnung geringeren
cigenspannungen eridar.

Gleichzeitig ‘sind die Abweichungen der Bohriochergebnisse bei geringen
Schichidicken zu erklaren. Durch die Schnittkréfie kénnen einzelne Lamellen
ihre - Hafiung . zum - Untergrund auigeben, so dafB eine Kontinuierliche
Ubertrag‘.mg der in tieferen Bereichen ausgelésten Dehnungen zu den
DehnungsmeBstreifen beeintréchiigt wird. Dieser Efiekt ist von der Haftung

einzelner - Lamellen - abhdngig und daher schichispezifisch. Die bel der
Auswertung - der %@hnochergebmsse angewandate Kalibfier‘furak‘ia zur

f':ﬂ;';r-jede ‘Schicht neu ermittelt werden.:
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5.3. Borkarbidschichien

5.3.1. Ergsbnisse der Schienicharalderisierung

5.3.1.1. Porosiidts- und Elaslizitléismessungen

in Anlehnung an die AusifGhrungen des Kapitels 5.2. wurden auch flr
Borkarbidspriizschichten Untersuchungen zur Porositétsabhéngigkeit vom
Spritzabstand und der Substrattemperatur durchgefihri.

60 I l
Substrattemperatur: 1000K
40
ES
'@
(=]
&
oo
20
G poro-bel gt
50 100 150 200. 280

Spritzabstand [mm]

Bild 89: Abhéngigkeit der Porositat vom Spritzabstand - -

Aus Bild 59 geht hervor, wie empfindlich die Porositét der Borkarbidschicht vom
‘Spritzabstand abhéngt. Diese &5t sich finear Gber

pla)%]=23+ o,s(m%_mo} 100mm<a<200mm GLE2)

rd

| -angeben.
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S0
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Bild 60: Abhangigkeit des Porosgitdtaverlaufs Gber die Substrattemperatur

Uber die Anzahl vorlisgender Porositéisergebnisse 4Bt sich deutlich die

Abnanme der Porositdt mit Zunahme der Substratiemperatur erkennen.
Gleichzeitig wird die Abnahme der Streuung mit Zunahme der Substrat-

Wil ra W s A

temperatur deutlich. Die Ausgleichsgerade (ber die MeBpunkie wird
nachfolgend angegeben.

o(T)%]=24 - Q,DSﬁ(-EfK—.I-—“OOGJ 600K« T« 1000K Gl.(53)

Geht man auch hier davon aus, daBl die Porosittsabhéngigkeil - vom
Spritzabstand unabhangig von der Subsirattemperatur ist, kann die Porositét
als Funk&zon des Sritzabstaﬁdes undg der Substraﬁempera‘iur wie fﬁiai

. 100mm < & < 200 mm
800K < T <« 1000K
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Im Vergleich zu den Zirkonoxidschichten, Bild 41, liegen die Porositaten etwa
doppelt so hoch.

150
ey &
s
a 125
S + T
Tj i & e i B o= éﬁiacaam ==
8., | 4 1
§ 10U =
ﬁ o=
N
g
S 75
5@ emcd_be.grt
550 850 750 850 250 1080

Substrattemperatur [K]

Bild 81: Gemessener Elastizitdtsmodul an Borkarbidschichien

Der Elastizitdtsmodul von Borkarbidschichien wu"d"’} mit der Uliraschall-

methode pestimmi. Auf Gruﬁd ger g;c%e‘u Schaliddmpiung in BaC [43] konnie
nur an Schichten unter 100 um Dicks Elasilzztaisbestimmung durchgefilnri

werden. Die bisher vorliegenden Meﬁergebﬂisse, zeigen in der Tendenz ein
Absinken des - Elastizitétsmoduls mit zunehmender Substratiemperatur.
Gesichert Ist durch diese Messungen jedoch die Aussage, dalB der
clastizitatsmodul #r plasmagespriizie Borkarbidschichien mit ca. 110 GPa um
den Faktor 4 kleiner ist als der des massiven B4C.
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5.3.1.2. Wérmedehnungsmessungen
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1,5 ~g—  Tiian e
. —8— 3Ji6L o _
3 —— ByC
= 4 L o :
2 i ﬁ/y =
3 e
£
L]
E*] =
{'D =
§0,5
pav
2 Ry
0_
-0,5 w_ceha_B.grf
200 400 200 800 1000 1200

Temperatur [K]

Bild 62: Vergleich gemessener Wérmeausdehnungen mit Datenbank-

matarialian
o il lGALSFRIGEIIS ]} G

Die Ergebnisse der Wirmedehnungsmessungen an Borkarbidschichiten zeigen
keine nennenswerien Abweichungen zu den in der Literatur angegebenen
Werten des massivemn Materials, so daB. Simulationsrechnungsn mit den

Y L. - - it [FEp—
iteraturwerien durchgefinn wurden.

H
i

3.3.2. Vergleich gemessener und simuiierter Eigenspannungen

Die rdnigenografische Spannungsermitiung an Borkarbidspritzschichten
erfolgte vorerst mit Cu-Ko-Strahlung am Reflex (308) unter dem Winkel
200 = 88,2 °. Die Eindringtiefe in dichtes B«C betrégt unter (sin?y =0.3) ca.

1 nYate BT o A i 2 4 [ ot | A rN i 1 . = LA o B . 5
S0 UL g QI8 TOMgenogransonegn migsliZliaigsonsianien wur =4 i 48r

Literatur nicht gefunden werden konnten, wurde der Elastizitdismodul von
480 GPa und dis Querdshnzahi von v = 0.207 [30] {Ur die Spannungsermitilung

verwendet,
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Auf Grund der hohen Eindringtiefe der Rénlgenstrahlung, die in porbsen
B4C-Schichien Uber 1 mm betragen kann, wird die Braggsche-Bedingung
verletzt, so daBl der Drehpunkt des Goniomsters (3-Achse) nicht mehr im
Reflexionspunkt der Primdrstrahlung liegt. In Bild 63 sind die Auswirkungen
dargestielit. Die Peakiagenverschiebung wird in diesem Fall von der honen
Eindringtiefe bestimmi und nicht durch eing Netzebenenverspannung
hervorgerufen. Dieser Efiekt ist bei negativen ¥-Verkippungen und kleinen
Winkeln G0 besonders stark ausgeprégt. Die Ausweriung der MelBergebnisse
erbrachie grundsatzlich Zugeigenspannungen Ober 1 GPa. Eine nachirgiiche
Korrektur konnte nicht durchgeflhri werden, da zum Teil durch die hohe
Eindringtiefe der Réntgenstrahiung die Substratoberflache erfaBt wurde und
daher gin von der Schichidicke abhangiger zufélliger Fehler in der Peaklagen-

verschiebung enthalten war.

geringe Eindringtiefe

AL b
=CHIent

Bild 83: MeBfehler guf Grund hoher Eindringtiefen der Réntgensirablung

Es wurde deshaib dazu Ubergegangen, die Messungen mit einer Cr-Strahlung
zu wiederholen, so daB die Eindringtiefe in pordsen B«C-Schichten unter
sin?y = 0.3 dann nur ca. 220 um betrégt. Darliver hinaus kann die Peeklagsen-
verschiebung bei einem Winkel von So=140° in Rlckstreugeometrie mit
-einer besseren Empfindlichkeit flr die Netzebenenverspannung erioigen.

. Die geschilderte Problematik bleibt aber auf Grund der immer noch sehr
‘mrAallan Rindrinstinda im
EIUIJW!i I_IIIUIHIQLEUI\;, ]

angewandie Auswerieverfahren der siny-Methode setzi voraus, daB ein
ébeﬁl_échenparalieier, ebener Spannungszustand vorliegt. Dies ist bei der

re fir dlnne Schichten, erhalien. Das

g1
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groBen Eindringtiefe nicht mehr der Fall. Weiterhin ist bisher der
rénigenografische Elastizitdtsmodul der vermessenen Netzebenenschar
unbekannt.

Dies hat Zur Konsequeﬁz, dal3 die in Gleichung 7 eingehenden GréBen nach
[ ™ Ir

H = 1) & <
in den Elastizitdtskonstant

von 30% und cer Peakiagenauswertung von

26% immer noch ein relativer Gesamtfenier im EigenspannungsmeBwer von
100% vorhanden sein kann.

Dies hat zur Konseguenz, daBl mit einem relativen Gesamifehler im
EigenspannungsmeBwert von 100% gerechnet werden mufB, wenn die in
Gleichung 7 eingehenden GroBen mit einem relativen Fehler in den

A .
Elastizitdtskonstanten s2 von 50 %, in der Steigung -éfé-‘f;;"—im von 30% und der
n-y

Peaklagenauswertung von 20% abgeschétzt werden.

Auf Grund der unsicheren réntgenografischen MefBergebnisse wurden noch
einige Proben mit der Bohrlochmethode nachgemessen und fiir einen
Vergleich mit den Simulationsergebnissen herangezogen.

Die in Kapitel 4.2. ermitielien thermischen Randbedingungen und die im

1{=H]

DL

Anhang angegsebenen temperaturabhingigen Materiatkennwerie wurden
Simulationsrechnungen  zugrunde gelegt. Der bel 300K ermitielte
makroskopische Elastizitdtsmodul von 110 GPa ist im Vergleich zum Literaiur-
wert, der 450 GPa beirdgt, um den Fakior 4 kleiner. Daher wurde die
funkitionale Abhangigkeit des Elastizitdtsmoduls von der Temperaiur aus der

Uy

Literatur dbernommen, aber auf 110 GPa bel Raumtemperaiur normien.

Die den Simulationsergebnissen zugrunde liegenden Werie ‘sind in der
nachfoigeﬂden Tabelle zusammengefaﬁi : '

hg2 -
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Spannungsmodell 2

Probenriickssite Probenvorderssite Materialkennwerie
Heizen / Beschichien / Abklhlen

gH=1 grL=1/1/1 Enes.

Tu=300K Tee=2850/2850/300 K Te=2600 K

os = 15 Wim#K opL=145/145/156 W/m¥K

Tabelle 8: Standard-Parameiersatz  flir  Simulationsrechnungen an

Borkarbidschichien

5.3.2.1. Yergleich der Bohrloch- und Simulationsergebnisse

1000

& -200 .
=,
=3 = Simulation
2 —o— Messung
o
o
£
£ 40012
& Schichidicke: 380 um
2
“600 sires_6.grf
800 700 800 800
Substratiemperatur [K]

~ Bild 64: Eigenspannungsabhangigkelt von der Subsirattemperatur  im
7 Vergleich zwischen BohrlochmeB- und Simulationsergebnissen

83
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Die gemessenen Dehnungen der Bohriochmethode wurden Uber die Schicht-
dicke gemittelt und mit dem gemessenen Elastizitdtsmodul (ber die Gleichung
o =E ¢ in Eigenspannungen umgerechnet. Die Proben wurden auf einem
Titansubstrat mit einer Schichtdicke von 380 um hergestellt.

Die simulierien und gemessenen Eigenspannungen zeigen von der Subsirai-
temperatur abnéngig faliende Kurvenveridufe. Diese Tendenz wird auch im
Vergieich mit der Ronigenmethode auf dem 316L-Substrat in Bild 65 wieder-
gegeben. Die guantitativ hdheren MeB- und Simulationswerte sind auf Grund
der in Bild 82 dargesteilien unterschiedlichen WAarmeausdehnungen dar
Substratmaterialien entstanden.

B.3.2.2. Vergleich der Rénigenbaugungs- und Simulationsergebnisse
Die Ergebnisse der réntgenografischen Eigenspannungsmefwerie an Proben

mit einer Schichidicke von 380 um auf einem 316L-Subsirat sind in Bilg 65
dargesiell.

0 |
—&— Simulation
Py - Messung

e

Eigenspannung [MPa]
A
[
/

-600 >~
\w \\\\\\\ A
-800 \\
S~
- -1000 h\é
' 800 700 800 800 1000

Substrattemperatur [K]

Snid 6:3 ‘Jergielch der gemessenen- und snmuilerten Eigenspannungen einer

___________ .y

380 wim  dicken Borkarbidschichi auf einem S16L-Substial in

| Abhang;gkert von der Supstrattemperatur
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Der Vergleich zsigt, dall die Tendenz der te_mpera‘turabhéngigen Eigen-

spannungen auch bei Borkarbidschichten vom Simulationsprogramm erfaBt

werden kann, Der iquantita‘tive-V’ergieic_hf_'der 'Q_.Eigenspannungen Zu den

Ergebnissen der Zirkonoxidschichien zeigt, daB auch hier das Simuiations-

ergebnis groBer ist, als das MeBergebnis. Eine médgliche Begriindung der
< .

REM-Aufnahms einer B4C-Spritzschichtoberflache

85
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E
-

Bild 67: REM-Aufnahme einer BsC-Spritzschichtoberfidche

88
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Der Schichtaufbau 1453t sich mit Hilfe des Simuiationsprogramms reaiitatsnah
ginsietlen. Betrach‘tei man Bild 88, 1851 sich der lamellars Aufbau der
Zirkonoxidschicht sehr gut erkennen. Die einzeinen Spritzpariikel weisen sine
Dicke von ca. 3 - 8 um auf. Eine Zirkonoxidschicht mit einer Dicke von 80 pmi
|&5t sich in 5 Spritzzyklen herstellen. Dabel wird pro Zyklus eine Schicht von
18 um aufgebaut. Es werden daher im Mittel ca. 3 Partikel pro Zykius mit einer
Dicke von 6 um die Schicht aufbauen. Die Unierschiede, weiche sich im
Temperatur- und Spannungsveriauf ergeben, wenn der Schichtaufbau {iber ein
oder drei Partikel pro Spritzzykius simulieri wird, sollen Ober Simulations-
rechnungen dargelegt wergen. Als Beispiel flir die folgenden Betrachtungen
sollen die Simuiationsergebnisse fir die Beschichtung eines 318L-Subsirals

pei 1000 K mit Zirkonoxid dienen.
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8.1.1.

Temperaturveriauf des Beschichiungsvorgangs

1400 | |
------ 2r3110-5,TVZ

wath,
[R)
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.,
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/

~Temperatur [I]

. m ;
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<
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400+

temp] Co0. o

200 -
.0 - 100 200 - 300 400 500 600
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Bild 68: Berechneter Temperaturveriauf in der Mite sines BTSL'-Subs rais bei
einer Beschichiungstemperatur von 1000 K

Der MeBort des Thermoelements liegt in der Substratmitie, so daB der reals
Temperaturverlauf des kompletten Beschichiungsprozesses dem in Bild 69
dargesteliten Verlauf entspricht. Die Anderung der Substraioberfldchen-
temperaiur beim Aufirefien eines schmelzfllssigen Partikels 185t sich mit einem
Thermoelement auf Grund der Trégheil und der schiechien Crisaulidsung nicht
messen. Simuiationsrechnungen kbdnnen diese informationsiiicke unier der

Varausasatzuno ayvaldar Modellannahman gehlicfian
VETZUERSTZIING SXargr ! @nfanmegh sCniginen.

il ing TinF AT

Der eigeniliche Sgpritzprozel mit der Temperaturerhdhung der Subsirat-
oberfiache durch schmelzfilissige Partikel wird als detaillierter Ausschniit des
betreffenden Zsitabschnitis in den foigenden Bildern dargesteilt.

in Bild 74 ist der simulierte zeitliche Temperaturverlauf der Substratoberflache
dargestellt, welcher sich {ir den Aufbau der Schicht Uber ein Pariikel pro
_ Spritzzykius ergibt. Mit zunehmender Schichidicke nimmt die Temperatur-
. erhénung der Substratoberfidche ab. Der Temperaiurvertauf 2/10 mm tiefer im
Subtrat ist in Bild 75 dargesielli. Hier wird eins wesentlich geringere

Temperaturerhdhung festgestellt.
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Bild 70: Detail des simulierten  zeitlichen  Temperaturverlaufs  der
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Bild 71:
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Detail des simulierten zeitlichen Temperaturveriaufs im Substrat
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In den folgenden Bildern ist der zeitlich simulierte Temperaturverlauf
dargestelit, wenn der Schichtaufbau mit drei Partikeln pro Soritzzykius erfolgl.
Die drei Temperaturpeaks pro Spritzzykius zeigen, in welcher zeitlichen Folge
die Partike!l auf die Oberflache treffen.

1400

1200

]
o
a8

-

=

800

Temperatur [K

(53]
L]
L&)

400

5 0 O detaiit2 orf
130 140 150 160

Zeit [s]

Bild 72: Detall des simulierten zsitlichen Temperaturverlaufs  der

Substratoberflache bei drei Partikeln pro Spritzzykliu
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Bild 73: Detail des simulierten zeitlichen Temperaturveriaufs im Substrat
2/10 mm vor der Substratoberfldche bei drei Paritkeln pro Spritzzyklus

Zu erkennen ist, dall 2/10 mm vor der Substraioberfidche nur noch eine sshr
geringe TemperaturerhShung statifindet. Durch die mit zunehmender

der Schicht

LR 1Y

Schichtdicke failende Temperatur wird die Isolationswirkun

wiedergegeben.

Die unterschiediichen Temperaturverldufe bei der Simuiation sines Partikels
und der Simuiation von drel Pratikeln pro Spritzzykius Gber die Subsiratdicke,
sind in den Bildern 74 ungd 75 zu verschisdensn Zeiten da S

ol 1T RF [1~2 k3 i Bl % _lg
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Bild 74: Detail des simulierten zeitlichen Temperaturverlaufs im Subsirat nach
dem Kontakt des ersten Partikels (1Partikel)
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Bild 75: Detail des simulierien zeitlichen Temperaturverlaufs im Substrat nach
dem Kontakt des ersten Partikels (3 Partikel}

Anhand der Darstellungen in den Bildern 74 und 75 wird deutlich, daB durch
Erhdhen der Partikelanzahl pro Spritzzykius bzw. Senken der thermischen
. Pariikelmasse die temperaturbeeinfiuBie Zone der Substratoberflache deuilich
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geringer ausfalit. Durch die exirem hohen Abklhlgeschwindigeiten der Partikel
treffen erst neue Partikel wieder auf dieselbe Stelle, wenn das vorhergehende
volisténdig auf die Substrattemperatur heruntergekihlii ist.

Auswahl realistischer PartikeigrdéBen simulieren und damit gut an die reaien
VYersuchsbedingungen anpassen. Das Temperaturverhalien oberfldchennaher
Materiaibereiche 8Bt sich damit gut in  Spannungsberechnungen
berucksichiigen.

6.1.2. Spannungsveriauf nach der Abklhiung
Durch die Simulation des Schichtaufbaus Uber drei Partikel und einem Pariikel

pro Spritzzykius wird der Spannungsverlauf, wie in Bild 76 dargestelit ist
besinfluBt.

400 1 ; |
— 1 Partikel / Spritzzykius
® i - - - 3 Partikel/ Spritzzyklus
% aUl
> /-
= '
= /I
R .~ U SN SEEEEL Sk
jo i
o
=
g
o
H 200
y
CRAD0 - stresi-3.61
L () : 4 . 9 3. 4 5

bﬁ frmmy)

-Bild 76: Spannungsverlauf durch Subsirat und Coating nach der Abkihlung
auf Raumtemperatur

Die Simulstionsrechnung zeigt deuilich, dal durch drei Partikel pro

. Spritzzykius die nahe am Interface liegenden Materialbereiche des Substrats

103
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weniger von Spannungsrelaxationen betroffen sind. Der simulierte Spannungs-
verlauf durch das Substrat wird dadurch leicht verandert.

-300 u I
' - —&— 1 Paﬁ%%ﬁ%i / Spf?izzyfx:ius @%@%
34 F 3 Partikel / Spritzzyklus 2
fafe s’
o 7| &

-320 ;@%ﬁﬁ%

Eigenspannung [MPa]

stresias.gr

4,2 4,22 4,24 4,28 4,28 4,3
Ort Imm]

Bild 77. Unterschied des simulierien Spannungsverlaufs bel einem und disi
Partikeln pro Spritzzyklus

Die Variation des Schichtaufbaus durch unierschiediiche Pariikelanzahlen pro
Spritzzyklus zeigt, dal im wesentlichen der Spannungsvarlauf des Subsiiates
beeinfluBt wird. Dis simulierten Schichisigenspannungen werden dagegen
weaer in inrem Verauf noch in ihrem guantitativen Weri besinfluft.

Durch die dynamische Zeiteinteilung kann das Simuistionsprogramm sowohl
detaillierie zeitkritische Temperaturdnderungen wie die der Parlikelabkithlung
erfassen als auch langsam ablaufende Temperaturdnderungen Uber gréBere
Zeitschiritiweiten aufzeichnen. Dadurch kann die gesamie Temperaiur-
_geschichte aufgezeichnet und gleichzeitig die Rechenzeiten und die Anzahi der
Datensélze erniedrigt werden. : AR
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8.2. Eigenspannungsbeeinfiussung durch unterschiediiche
thermische Randbedingungen

Um die Auswirkungen von Schwankungen in den thermischen Rand-
bedingungen durch das Beiriebsverhalien der Plasmaaniage auf das

halten der Schicht zu Uberpriifen, wurden Simulations-
rechnungen mit ver@nderien thermischen Randbedingungen auf der
Probenvorder- und riickseite durchgeflihrt.
Die Warmelibergangszahien wurden abweichend von der Standardausweriung
{s. Teb. 8) so verdnderi, daB sich unterschiediiche Temperaiurgradienien in
der Probe einsielien, ohne den guantiiativen zeitlichen Temperaturverlauf in
der Probenmitie gravierend zu verdndern. In Tabelle 10 sind die Rand-
bedingungen -aufgefihri, die einen grdBeren Temperaiurgradienien bewirken.
Tabelle 11 enthdlt die Randbedingungen, dis einen kieineren Gradienten
bewirkeri.

Probenriickseite Probenvorderseite Malerialkennwerie

Heizen / Beschichten / Abklhien

g =1 ep=1/71/1 Enen,
TH=300K 1TeL=2850/1850/300 K Te=2800
OH = 25 Wim2/K opL = 155/ 150/5 WimzK £TnaB.

Tabelle 10: BerechnungsaréBen f{lr Zirkonoxidschichten mit gréBerem
Temperaturgradienten

Der gréBte Temperaturgradient zwischen Probenvorderssite und Probenrick-
seite sieilt sich in der ersten Aufheizphase ein und betrdgt bis zu 50 K. Der
Unterschied im Temperaturgradienten zwischen den in Tabells 10 und 11
aufgeflhrien BerechnungsgréBen beirégt weniger als 5 K.
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Probenriickseiie Probenvorderseite Maierialkennwerte
i | Dmomlaimlndomm § Alal-"ilalm e
MEIZEN / DESCRICNIEN / ADRUIEN
gH =1 erL=1/1/71 Enes.
Tu=300K TeL =2850/1850/7300 K Te = 26800
o = 8 W/m?/K oL = 14071357256 Wim3K ETeB.
it Kkleinerem

Tabelle 11: - BerechnungsgréBen {ir Zirkonoxidschichisen m
' Temperaturgradienten

Bild 78 zeigt die simulierte Temperaturgeschichte und Bild 79 den simulierten
Spannungsveriauf mit den Standard-Randbedingungen, wie sie sich ilr die drei
Beschichtungsiemperaturen von 600K, 800K und 1000K fir ein 316L-

Substrat mit einer Zirkonoxidschicht von 270 um einstelien.

14506 | J
y ~—— 1000 K
1200 Yo 5
gj’ %‘% s 800 K
g 1000 ; ?‘"i%?#wﬂ -— G00 K
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g_ 8GG ég.r A e a,\
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400
2606
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Bild 78: Simulierter Temperaturverlauf in der Subsiratmitie

Da durch die verinderien thermischen Randbadingungen keine wesentlichen

Verénderungen im zeitlichen Temperaturverlauf und keine Abweichungen im
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Eigenspannungsergebnis der Schicht festgestellt werden konnten, wurde auf
deren Darsteilung verzichtet.
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Bild 79: Spannungsveriauf in Substrat und Schicht nach Abkihlung der Probe
auf Raumtemperatur

Der Temperaturgradient hat auf Grund verdnderier thermischer Rand-
bedingungen fir das Ergebnis der Simulationsrechnungen keine Bedesutung.
Der absolute Temperaturwer hingegen zeigt nach der Abk(hlung einen
deutlichen Einflu auf die Eigenspannungen, was in Kapitel 5.2.5.1. auch
durch die Mafergebnisse belsgt werden konnts.

Ll ]

S H gapney SEDIToL cosmE ol =383 =
§.3. Elgenspannungsbeeinfiussung durch unlerschiediichs

Coating-Staritemperaturen

Die Temperatur der aniliegenden Pariikel ist unbekanni und siatisiisch
unterschiediich verieiit. Bel der Standardauswertung wurde von einer mittleren
Temperaiur mit 2600 K ausgegangen. Der EinfluB der Parikelternperaturen auf
die Esgenspanm_ngesamulaﬂen wird in den fﬁ!geﬁden Bildern dargestelit. Dazu
2400 K durchgeiihr unci Jewesls den Beschichtuﬂgstemperamfeﬂ von 800 K,
800 K und 1000 K gegenibergestelit. Es wird auch h:er gine 7lrknncxadachmﬁ‘
. von 280 pm auf ein 316L-Substrat aufgebracht o
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Probenmitie fir die Beschichiungs-

Bild 80: Temperaturverldufe in dsr
und 000K mit einer

temperaiuren von 600K, 800K
Partikeltemperatur von 2800 K
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Bilé.a‘i: Spannungsverldufe flr die Beschichtungsiemperaluren von 800K,
800 K und 1000 K mit einer Pariikeliemperatur von 2800 K
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Bild 82: Temperaturveridufe in der Probenmitie fir die Beschichiungs-
coee o temperaturen von 600K, 800K und 1000K mit einer Partiksl-

temperatur ven 2400 K
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Biid 83: Spennungsveridufe flr die Beschichiungstemperaturen von 800K,
800 K und 1000 K mit einer Partikelitemperatur von 2400 K
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Die Schichieigenspannungen werden durch die unterkihlien und (berhitzien
Partikeltemperaturen nur unwesenilich beeinflufft. Es zeigt sich aber eine
wesenilich gréBere Beeinflussung der Eigenspannungen in den oberfidchen-
nahen Materialbereichen des Substrats, was auf die gréBere Wirme-

sinkopplung durch die schmelzflissigen Spritzpartikel zurliickzuflihren ist.

8.4. Elgenspannungsbeeinfiussung durch MaleriaikenngrdBen

Die Zirkonoxid- und Borkarbidschichten weisen einen erheblichen Forenaniell
auf. Um die dadurch bedingte Anderung der MaterialkenngréBen bei der
Temperaturberechnung  berlcksichten 2zu  kénnen, wurden folgende
Abschétzungen gemacht. Die Anderung der Dichite und dar spezifischen
Warmekapazitdi ist direkt proportional zum Porenanteil. Die Warmeleitfahigkeit
dagegen ist eine gerichigie Grifle und erfdhi bei lamellarem Schichtaufbau
und punktuselien Warmebriicken eine wesentlich gréBere Anderung. Bei der
Bestimmung dieser GréfBe gehen daher wesentlich die Porenform und
Ausrichtung, sowie die Anzahl der Warmebriicken ein. Bei einem Forositéis-
anteil von 10 % wird fir die Wéarmeleitiahigkeit ein Fakior zwischen 0.9 und 0.2
abgeschaizt. Der Fakior fiir die Dichie und die spezifische Wérmekapaziiat
wird mit 0.8 angenommen.

Die Temperaturleitféhigkeit 5}:_ kann daher mit einem Fakior zwischen 1.11
Cp

und 0.24 behaftet sein.

Um den Einflul der Porositdt auf dis Eigenspannungsberechnung besser
beurteilen zu kdnnen, wurden Simulationsrechnungen durchgeflhr, in denen
die Temperaturleitihigkeit der Schicht mit dem Fakior 0.2 versshen wurden.
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Bild 84: Temperaturverldufe in der Probenmiite #ir die Beschichiungs-

temperaturen von 600 K, 800 K und 1000 K

Bild 85 zeigi, daB die quantitativen Schichieigenspannungen weilgehend
unverandert bleiben. Es zeigt sich aber ein geringflgig anderer Spannungs-
verlauf durch die Schicht. Demnach kann auch durch die verénderie
Ternﬁperaiurieiiféhigkeit kKeine  weseniliche Eigenspannungsveranderung
herbeigeflihnt werden.
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Bild 85: Spannungsverlaufe fir die Beschichtungstemperaturen von 600 K,
800K und 1000K mit um den Fakior 0.5 verkieinerter
Temperaturieitifhigkeit der Schichi

Zur Beurteilung der Eigenspannungsabhéngigkeit vom Elastizit&tsmodul der
Spritzschicht werden die aus der Literatur bekannten Elatizitdtswerte in der

i ilmdimm timn Ao Ealdoas A el of . E wrmelel s
SHIWEELUIVED U W] TaEanlVl £ Ui LET] Falldl O YEiRdGINER

und 87 gegenlbergestalit.
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Bild 86: Spannungsveridufe flr die Beschichtungsiemperaiuren von 600 K,
800 K und 1000 K mit einem Elastizitétsmodul der Schicht von £/2
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Bild 87 Spannungsveridufe flir die Beschichiungstempsraturen von 600K,
800 K und 1000 K mit einem Elastizitdtsmodul der Schicht von E/5
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Da beim Abklhlen der Probe die auftretenden Dehnungen in der Schicht
wesentlich von der Wérmedehnung des Substrates bestimmt werden und damit
feststehen geht die Anderung des Elastizititsmoduls direkt linear in die
cigenspannungsberechnugen ein. Die Halbierung des makroskopischen
Elastizitdtsmoduls der Schicht hat in erster N&herung auch eine Halbierung dsr

rhton
b

Ane Tt o)
LEGAE Lol tEELA" 28]
~

nur 20% ages massiven Materials betragen Kkann und srheblichen
Schwankungen unterliegt ist seine meBiechnische Ermiltlung flir Simulations-

rechnungen von enischeidender Bedeutung.

6.5. Elgenspannungsbesinflussung durch Schichiabirag

Die Eigenspannungsanderung durch den Schichiabirag ist eine beeinflussende
Komponente zur Beurteliung des Eigenspannungsverlaufes iber die Réntgen-
beugung. Die Anderung des Eigenspannungsverlaufes durch den Schicht-
apbtrag wurde deshalb simuliert und in den folgenden Bildern dargestelit.
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Bild 88: Spannungsverldufe nach Schichtabtrag bei einer Beschichtungs-
' ~temperaiur von 1000 K und einer Ausgangsschichtdicke von 270 um
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Bild 82: Spannungsveridufe nach Schichtabirag bei einer Beschichiungs-
temperatur von 800 K und siner Ausgangsschichtdicke von 270 uym
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Bild 80: Spannungsveridufe nach Schichiabirag bel einer Beschichiungs-
temperatur von 800 K und einer Ausgangsschichtdicks von 270 ym
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Durch den Materialverlust wird ein neuses Kraftegleichgewicht in dem Schicht-
Substrat-Verbund hergestelli. Es wird an diesem Beispiel deutlich, daB durch
die Halbierung der urspriinglichen Schichidicke der simulierte Spannungs-
veriauf in der Schicht um ca. 5 % gréBer wird.
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Mit dem entwickelien Probenhalier und der robotergesteuerten Plasmatlam-
menbewegung konnten reproduzierbare Autheiz-, Kiihl- und Spritzbedingungen
erreicht werden. Mittels On-line-Darsteliung der Substrattemperatur 148t sich
die Temperaturfihrung der Probe wéhrend der Beschichiung beliebig
einstellen und steuern, um spritzproze Binduzierte Eigenspannungen in unter-
%C‘hl@dll(‘h‘-‘.ﬁ‘@ﬁ Materialien herzustellen und zu uniersuchen, Die F?F’Qbﬁ;gg@

der Schichicharakierisierung, wie ElastizitAtsbestimmung, Spannungs-
ermitilung etc., kénnen damit reproduziert und vorhergesagt werden. Damit

sieht ein Beschichiungsstandard zu Verfigung, mit dem grundlegende
Lintarsuchungen an Soritzschichien durchgefiihrt werden kénnan.

LEL Y]] o

Parallel zu diesem Beschichiungsverfahren wurde die Simulation des Spritz-
prozesses entwickell. § _

Die gemessene Temperaturentwickiung in der Probe konnte mit den
getrofienen Modellannahmen exaki simuliert werden. Da die konvekiiven
Randbedingungen op und Tm vom Substratmaterial unabhéngig sind, wurden
diese an einem Modellwerkstoff als Funkiion des Spritzabstandes fir die
Spritzparameter von Zirkonoxid und Borkarbid ermitislt. Mit diesem Verfahren
lassen. sich die konvekiiven Randbedingungen als Funktion aller System-
parameter fesistellen und flr die Simulation einsetzen. Darlber hinaus kann
die Darstellung der konvekiiven Randbedingungen Uber die Systemparameter
zur Beurieilung bzw. Auflindung von Spritzparametern herangezogen werden.

Die Charakterisisrung ger makroskopischen Spritzschichisigenschatien wurde
durchgefihni, um ihre Abhéngigkeit von ﬁterschaedizchen SystemngrBen zu

verstehen ‘und fiir die Simulation einsetzen zu ‘konnen. Dabei konnte
fesigestellt werden, daB die Schichtporositét nichi nur vom Spritzabstand,
‘sondern- auch von der Subsirattemperatur beeinfluft. wird. DaB sich dis
‘makroskopischen Eigenschaften durch Poren veréndern, ist an gesinterien

“Materialien fesigestelit und (ber Porositétsmodelle beschrieben worden. In
erster Naherung wird dies auch in Plasmaspritzschichien zutreffen. Welchen

=S 195 4

~ EinfluB der lamellare Schichtaufbau.auf die Eigenschafisénderungsen hat, mufl

-erst an weiteren MeBergebnissen geprﬂﬁ werden., EsWurde gezaigi‘; gal Ober
_die Subsirattemperatur nicht nur die. Warmedehnung singestelit wird, sondern
“auch die Materialeigenschaften der Spritzschichi.
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Daher sollte ein Vergleich gespritzier Schichien (ber die Porositét,
beispielsweise zur Ermittlung von geeigneten Spritzparametern, nur unier
Einhaltung bekannter und konstanter Substrattemperaturen erfolgen.
Warmedehnungsmessungen an Sprilzschichien wiesen gegenlber dem
massiven Material keine nennenswerien Abweichungen auf. Hingsgen wurde
der Elastizitdtsmodul von Spritzschichten bis zu einem Fakior & niedriger
gemessen. Da dieser Kennwert einen sehr grofien Einflul auf dis Eigenspan-
nungen hat, sind soiche Uniersuchungen grundsétziich fir alle Schichi-
materialien erforderlich und sollten gauch temperaturabhéngig bestimmt werden.
Weiterhin sind alle {fUr die Simulation erforderlichen Materialeigenschaften auf
ihre quantitative Anderung hin zu Gberprifen und gegebenenialls in die
Rechnung zu Gbernehmen.

Durch die relativ grofie Streuung der MeBergebnisse wurde weiternin deutlich,
daB exakte Ubereinstimmungen einzelner MeBergebnisse mit Simulations-
rechnungen nicht erreicht werden kénnen.

Die Schwierigkeiten bei der guantitativen Beurteilung von Eigenspannungs-
mefergebnissen in Plasmaspritzschichien Uber die Rdnigenbeugungsmethode
und die Bohriochmethode wurden dargelegt und die MeBergsbnisse auch mit
Simuiationsergebnissen verglichen. Durch die lamellar aufgebaule Schichi-
struktur ‘mit relativ groBer Oberflachenrauheit sind die Melergebnisse der
Bohrlochmethode sowie der Réntgenbeugung mit Fehiern behaftet und zum
Teil widerspriichlich.

Die qt.anii"ca‘zi«e Mebwenéanderung bel kieinen Emfjmg gfen der Rdnigen-
strahlung, nach dem Abtrag der rauhen Schichtoberfidiche, wurds am Beispie!
von ZrOz-Schichten gezeigt. Duich die Segment:efuna der Smﬁzschtcht mit nur
zum Teil hafienden S@ritzpaﬁ Keln st die Information der Spritzschicht-
eigenspannungen ais Mstteiwerf spannufﬁgsfreler upd sbannungsbehaiteter
Ma‘teﬁa{berezchc zu verstehen una éaﬂer wesenthch von den Sprﬁzparameiem

'abhangig

{Die:Simu§atisn errechnet daher im Vergleich 'zu den Ergebniseen der Réntgen-
“peugung - gréBere Eigenspannungen. - Die tendenzzeue Uneremsz[mmung
“zwischen -~ MefB- und 'Sim_ul_aticnsergebms' mterschaedhch beemﬂuﬁter
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Eigenspannungen zeligt, daB die wesentlichen Mechanismen in den Modsil-
annahmen enthalten sind. Die simulierien Eigenspannungen konnten durch die
gemessenen makroskopischen Eigenschaften, wie Elastizitdtsmodul und
Warmeausdehnung, insbesondere durch den Elastizitdismodul verbesser
werden. Ein vordringliches Ziel zur Verbesserung von Eigenspannungs-

rechnungen ist es d
unterschiedlicher Betriebsbedingungen zu charakierisieren. Mit staiistisch
abgesicherten Werien Kk&nnen dann Modeile zur Beschreibung der

Eigenschatis&nderungen eniwickehk werden.

Durch Simulationsstudien wurde die Beeinfiussung cer Eigenspannungen
aurch die Materialeigenschaften der Spritzschichten untersucht. Die veranderis
Temperaturleitfahigkeit und auch die Spritzpartikeltemperatur nahmen wenig

EinfluB auf dis simulierien Schichisigenspannungen.
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In der folgenden Tabelle sind die Literaiurguelien der Dbenuizien
Materiakennwerte angegeben.

Aluminium | Kupfer | Nicksl | Titan (318L [ZrD2 B4l

cp 53 53 53 53 3 38 32
A 53 53 53 53 8 39 38
g 3 3 3 3 8 38 38
o 53 53 53 53 8 39 39
Rp 50 50 3 50 8 39 g
E 50 50 50 50 B 38 3

v 7 7 7 7 g 39 38

Tabelle 12: Literaturauelien der Materialkenngréfen

Die guantitativen temperaturabhéngigen Materialkennwerte, wesiche die
Grundlage der Simulationsrechnungen darstellen, sind auf den foigenden
Seiten fir eine Beurieilung grafisch gegeniibergesielit.
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