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Kurztassung:

Eigenspannungen in Plasrnasprltzschlchten kennan, gezielt eingesetzt,

belastungsbedingte spannunnen kompenslsran und darnit slnern Bautsil-

versapsn entgegenvilirken.

Ziel dsr vorllaqenden Arbeit lst es, die sprltzprozealnduztsrten Eigen­

spannungen mit Hilte von Simulationsrachnunqen vorhsrzusaqen.

Hlerzu wurde eln Oomputerproqrarnrn entwickelt, welches die Tempsraturfelder

und Eigenspannungen in einsm Substrat-Schicht-Verbund untsr Bsruck­

sJchtigungmakroskopischer Schichteiqenschatten berechnst,

Parallel dazu wurden solche Verbunde unter deflnlertsn Tempsrafur­

bedingungen mittels Plasmaspritzen hergestellt und deren Schichteigen­

spannunqsn mit dsrn R6ntgenbeugungsverfahren und csr Bohrlochrnethcde
ermittelt.

Die Oualitat der Slmutatlonsmodslls wuros ourch die GegenObersteliung dar

MeS-und Simulationsergebnisse OberprOft.
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Einleitung Se~e: 1

1. Einieityng

Bautells werosn beschlcntet, um Ihnen Obertlachsnalqenschaften zu vsrleihen,

dierdas Grundmatsrlal selbst nlcnt aufwelst. Die riehtige Abstimmung der

therrnlschen und mschanlschen Vveehselwirkungen erhoht die Lsbensdauer

des Bautslls srheblich oder ermoglicht es erst, seine geforderte Funktlonalitat

zu: gewahr!eisten. So warden inder Technik nlcht nur Korroslcnsschutz­

schlchtsn eingesetzt, sondern auch Tempsraturschutz- und Verschleibscbutz­

schlchtsn oder eine bslleblce Kcmbination daraus, urn neuen bzw, heheren

Anforderungen gerecht zu wsrden.

Das Aufbringen solchar Sehiehten erfolgt dureh die unterschiscfichstsn Ver­

fahren, z.B. durch Darnpfphasenebscheldung, therrnochemlsche Vsrtahren,

galvanische Vertahren, Tauch- odsr Spritzvartahren, Drucken, Auftrags­

schwelflen und die thsrmlschen Spritzvsrtahrsn. Dutch diess Msthoden

warden untsrschlsdllche Schichtdicken, Schichthaftungen, Obsrflachen­

rauheiten und Schichthcmoqsnltaten erzlslt. Die Wahl des geeigneten Ver­

tahrsns fOr die gestellten Anfarderungen wird letztendllch von technischen una

wirtschaftlichen Gesichtspunkten bestlmmt,

In dieser Arbelt wird das P!asmasprltzen [1, 12, 13, 18, 25] als Teil der thar­

mischan Spritzvsrtahren naher behandelt. Die rnslsten dleser Vsrfahren, wls

z.s, cas Flamrnsprltzen, Detonations- und Oberschallsprltzen, schrnelzen das

Spritzpulver in elnarn heiSen Gasstrahl auf. Das '10m Gasstrahl rnitgerissane

Pulver trim mit honer Geschwindigkeit (ca. 180 mrs ) auf die Substrat­

oberflache, wird durch seine kinetlsche Energie dart abgeplattet und srstarrt

binnen kurzester Zeit. Bel dlesen Verfahren ktinnen aile Materialien, die eins

flQssige Phase bssitzen, als Beschichtungsmaterial eingesetzt werdsn.

Bsirn Plasmaaprltzen erfolgt das Aufschmslzan des unter verschlsdsnen

Winkeln injizierten pulvsrtormlpen Materials in slnsr Plasmatacksl mit Kern­

ternperaturen bls zu 20.000 °C (s. Bild 1). Diese entsteht, indem nach ZOnden

einas Lichtbogens das zwischen Anode und Kathode hlndun::hgefOhrte
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Serte:2 Kapltsl t

Plasmagas, im allgemeinen Argon (Ar), ionisiert wird. Diese hohen Plasma­

tsmperaturen sind insbesondere dazu geeignet, hochschrnelzende keramtschs

Werkstoffe mit hoher Warmekapazitat, wie beispielsweise Borkarbid,
Aluminiumoxid oder Zirkonoxid, autauschmelzen,

/

Pulverzutuhrc=====:::

/ Lichtbogen
Kathode Wolframplattierung

Bild 1: Prinzipieller Aulbau slner Plasmekanone

/
Partikelflugbahn

Schicht

Weit verbreitet ist cas atmospharlsche Plasmaspritzen (APS) au! Grund

geringer Anschaffungs- una Betriebskosten.

In modsrneren Anlagen wird dagegen der Spritzvorgang in einen gasdichten

Behiilter verlegt, so daB auch im Vakuum (VPS), im Uberdruck (HPS) cdsr in

einer lnertqasatmcsphare (IPS) gespritzt werdsn kann, Ein wessntllcher Vorteii

besteht darin, daB in siner solchen lnertqasatmosphare auch.hochreaktlve

bzw, sauerstoftaflne Puiver ohne Oxidation bei den hohen Spritzpartikel­

temperaturen vsrspntzt wercsn ktinnen.

Nsuera Versuche [19, 49] zielen daraut ab, ubsr sin Stickstoflplasma Nitride an

den schmelzllOssigen Pulverpartiksln zu bilden und damit in einem Arbeitsgang

die Nitrierung und Aufbringung einer Schicht zu erreichen. Dabsl wlrd dem

atmosphare in der Spritzkammer angeboten.

In erster Linie wirddurch Beimischung von Helium zum Plasrnapas dsssen

Austriltsgeschwindigkeit aus dsr DOse erhoht, so daB auch die Sprftzpartlksl

2



Einleitung Se~e: 3

eine honers kinetische Energie erhalten. Hierdurch lassen sich dichtere

Schichten herstellen, was insbesondere im VPS-Betrieb durch das Fehlen der

brsmsendsn Atmosphere untsrstutzt wird.

Das Pulver wird dar P'asmatacke' Doer sin Tragergas, meist Argon, zugefQhrt.
Dabei sollts die Einblasgeschwindigkeit so eingestelit wsroan, daB eine lange

Aufenthaltszeit dar Pulverpartikel lrn heiBen Kern der Plasmatackel gewahr­

leistet ist. Eine zu hohe Einblasgeschwindigkeit bewirkt ein schnelleres

Vsrlassen der heiBen Zone, somit elns schlschtsre Autschmelzunq dsr Spritz­

partikel und latztllch schlechtere Schichteigenschaften. Zu klelns Einbla.sge­

schwindigkeiten bewirken ein Verkleben dsr Partikel an der Eintritts6ffnung und

auf Dauer sine Verstopfunq der Pulverleitung. Auf Grund der Korngr6Ben­

vertellunq des Spritzpulvers wirkt ss sich bei der settlichen Einblastechnik

nachteilig aus, daB gerade die graBen Partlksl, welche eine langen~ Zeit zurn

Autschmslzen ben6tigen, durch ihre hohsre klnetlschs Komponente quer zur

Austrittsrichtung der Plasrnatackel die heiSe Zone schneller verlasssn. Dem

vsrsucht man entgegen zu wirken, tndsrn das Pulver unter elnern Winkel

entgegen der Austrittsrichtung der Plasmatackel injiziert wlrd. Zur Herstsllunq

dichter Schlchtsn ist demzufelge nicht nur ein optirnaler Sprttzabstand zu

wahlen, sondsrn auch slne von dsr Fraktion des Pulvsrs abhangige optirnala

Einbiasgeschwindigkeit. Nur so kann slcherqestellt werdsn, daB dsr gro13te

Pulverantell autqeschrnolzen auf die Substratoberflache trim. Zur Zeit bemuhen

slch die einschlagigen Flrrnsn, die zentrale Pulvsrzufuhr durch die Kathods zu

ent';1{ickeln, urn die genannten Nachteils zu beseitigen.

Opttrnale Sprltzparamster bestshen nicht nur aus Spritzabstand und Einblas­

gesehwindigkeit, sondern auch aus Menge und Zusammensetzung des

Plasmagsses, der zugefQhrten Lslstunq und dern Karnmerdruok, um nur einige

wiehtige zu nennen, Ober 100 Anlaqspararneter, die sich zurn Teil gegenseitig

beelnflussen, bllden damlt €lin Fe!d kornplexsr Variationsm6glichkeiten, welchs
sine 'Beurteilunqder physikaiischen Zusammsnhanqe des Gesamtprozesses

erheblich srschweren. Die Baproduzlerbarkelt elnes scrscht-suostret­

verbundss ist daher auch von. dar Genauigkeit der MeS", $teuer- und Regel­

einrichtung der Plasmaanlage abhangig.

Dierichtigen Spritzpararneter sind lmrnsr in Zusammenhang mit der

technischenAnforderung zu sehen, So musssn Korrcelcnsschutzschlchten

dahingehejld optimiert wsrden, daB eine geschlossene Porositat in der Schicht

3



Seile:4 Kapitel1

entsteht, damit der Korrosionsangriff auf das Grundmaterial slchsr verhindert

werden Kanno Bei Warmedammschichten sind hingegen Porceltatsn bls zu

20 % erwunscht, da sis einerseits die Warmedammung erhohsn und anderer­

seits sine besssre Tsrnperaturwechselbestandlqkelt besltzan, Anodsn- und

Kathodenschichtsn, "lie sie an dar 8rennstoffzelle eingssetzt werden, rnasssn

elne moqlichst hohe otterrs Porositat aufweisen, urn den Transport der Arbeits­

gase an den Elaktrolyten zu gewahrJeisten.

Elne wichtige Voraussetzunq fOr die Funktionstuchtigkeit einer Schicht ist

dersn Haftung auf dem Substratmatsrial. Diesbezugllch wurdsn In der Lltsratur

[45] die unterschledlichsten Haftrnechanismen wie Adhesion, Benetzbarkelt dsr

Oberflache, Diffusion an der Granzflachs, rnechanlscha Verklammerung dsr

Spritzpartlkel an der rauhsn Substratoberftache usw, untersueht. Dabsl wird in

den meisten Fallen dar Verklamrnerunq der groBte Antell an csr Schicht­

haftung zugssprochan, so daB haute in ausr Regel die suostratobernachen

durch Sandstrahlen aufgerauht werden. Gleiehzeltlg wird ubsr dlsse

Vorbehandlunq die Obertachs aktiviert und €lIne Heaktion zwischen untsr­

scbledllchen Materialien begunstigt.

Neben dsr Haftfestigkeit konnen rnschanische Spannungen In spntzschichten

fOr €lin Bauteiiversagen verantwortlich sein. Sie fUhren bei zu geringer

Hafttsstiqkeit zurn Abplatzsn dar kornplstten schlcht oder zu Rissen, die

bslspielswelsa die Schutzfunktlon der Schlcht reduzlsren. Insbesondere bei

keramischen Schichten sind dsshelb Druckeigenspannungen erwunscht, um

z.B, bei schwingender Bautailbelastunq genOgend welt von kntlschsn Zug­

belastungen enttsrnt zu blslben.

Die bisherige sxperlmentella Vorgehensweise zur Ermittlung dsr optlmelsn

Parametereinstellungen nach dar "tnel-and-error-Methcde" fuM, abhangig von

derErfahrung des Exparirnentators, erst nach hchsm zeitlichen, experirnentel­

len und kcstenlntenslven Aufwand zu einem annshmbar guten Sprltzergabnls.

Dabsl bleiben die eigentllchen GrOnde, welcha zu den richtigen Pararnstern

fOMen, rneist auch dem erfahrenen Experimentator vsrschlosssn, so daB

desssn Entscheldungen auch zukOnftig auf unqenausn Vcrstsllungen von den

wahran Vorgangen und wichtigen EinfluBgr6Ben bairn Plasrnaspritzen bestimmt

werdsn, Dieser unbefriedigende Zustand soli durch Modellbetrachtungen,

4



Einleitung Seite:5

welehe die Vorgange beim Plasmaspritzen hinreiehend genau besehreiben,

erganzt werden. So lassen sich durch den Vergleieh von experimentellen

Ergebnissen mit denen aus Simulationsreehnungen die Modellvorstellungen

verbssssm bzw. vervollstanclqen. Die aus Simulationsrechnungen hsrvor­

gehenden Ergebnisse tragen dazu bel, die wesentliehen EinfluBgroBen des

Plasrnaspritzens zu extrahlsren und csm Experimentator bessere

Entseheidungshilfen zur Auswahl dar richtiqan Parameter zu bleten, Sinn

dieser Vorgehensweise lst es, den expsrimantellen Aufwand auf ein Minimum

zu reduzieren, mit dern Ziel, zukOnftig die kornplstte Parameteroptirnierung

uber Sirnulationsrechnunqen zu beschleunigen.

Da insbesondere Spannungen in kararnisch bsschicntetsn Bautellsn zu

Ausfallen mit gravierenden Foigesehaden fuhrsn konnen, lst es notwendig, den

Eigenspannungszustand in der Sehieht ubsr die FOhrung des Sprltzprozssses

einzustellsn.

Anhand erstsr Modellvorstellungen 5011 €lin Simulationsprogramm, baslsrend

auf einer geeigneten Gscrnetrie unter BerOcksichtigung der durch die Lltsratur
zuganglichen Materialkenngr6Ben, entwiekelt werden. Dleses Programm soli

es ermegliehen, die Entstehung von Spannungen in kerarnischen Schichten,

lnduzlert durch den SpritzprozeB, hinreiehend genau nachzuvollzlehen.

Verg!eiche zwischen gemessenen Eigenspannungen unc den Slmulaticna-

ergebnissen sollan die

Berechnungsalqorithmus fOr

spannungenermoglichen.

Bswsrtung dsr Modellannahmen und des

die bslm Plasmaspritzen entstahenden Eigen-

Die Slmulation des Bsschichtungsprozesses bzw. das theorstlsche Nach­

ernpfinden des realen Beschichnrnqsvorqangs erfordart sine Abstraktlon mit

der Vorgabe, nur die ausschlagpebender; und QberprOfbaren physikalisch

zuganglichen GroBen bel der Modellierung zu berOcksiehtigen.

5



Seite:6 Kapitel1

In der Kcnzeptphass ist es erforderlich, den RealprozeB so zu gestalten, daB

Vereinfachungen bei der Modellierung berechtigt sind und der Aufwand der

Simulationsrechnungen rninlrniert warden kann,

z.B.: Substrattemperatur, Kammerdruck, Leistung, etc.

Zwetdimensicnale temperaturabhangigs
numerische Eigsnspannungsbsrschnur.g

Vergleichen

Probe

Eigenspannungsermittlung ( rontgenografisch &. Bohrlochmethode )

(~-------~)

Bild 2: Konzept zur Schichtsparmunqserrnittlurtq mlttels Cornputerslrnulatlon

in Bild 2 lst der Informationsaustausch zwischen der Simulationsumgebunq mit

ihren Komponenten (fen umrandst) und dsr realen Umgebung dargestel!t. Oie

Schnittstel!e zwischen dar rsalsn und thsoretlschen Umgebung soli uber die

Materialeigenschaften, die thsrmischen, geometrischen und machanischen

Randbedingungen hergestellt werdsn. Diese biiden die AusgangsgroBen de,

Rechenoperationen unc sind sornlt sntscheldend an der Oualltat dsr

Sirnulatlonserpebnlsse beteiligt.

6



Einleilung Seite:?

Die Spannungsberechnung basisrt auf therrnisch induzierten Spannungen.

Dies bedeutet, daB bei einer Ternperaturanderunq unter der Voraussetzung

ideaier Haftung erzwungene Dehnungen und daraus resultierende

Spannungen durch die Kornblnatlon von Materiaiien mit unterschisolichen

Warmeausdehnungen entstsnen, DOl warsnd des Sprrtzprczessss die

die theoretische Nachbildung dsr Ternperaturqeschlchte von Substrat und

Schlcht mit dem dazugehoriqen Schichtaufbau die Grundlaga dar Spannungs­

berschnunp.

Die Simutationserqebnisss warden mit gemessenen Spannungen an realen

Proben verglichen, urn durch Verbssserungen der Modellvorstellungen

Abweiehungen zu minimieren.

Eine wesentliche Voraussetzung zur Bestatigung dar Modellansiitze ist es, die

Reproduzierbarkeit des Sprrtzprozssses sowie die wssentllchen EinfiuBgroBen

sicherzustellen und die Auswahl geeigneter MeBverlahren festzulegen.

7
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Die Auswahl der eingesetzten Werkstoffe erioigte unter den Gesichtspunkten,

daB einerseits vieiseitige Aussagen aus den Eigenspannungsmel3ergebnlssen

gezogen werden kerman, urn die getroffenen Modellannahmen <:U vsrbesssm.

Anderersslts sollen die Untersuchungsergebnisse direkt in neue Technoloqlen

bzw, aktuelle Fraqestsllunqen elnfiiel3en konnsn,

Die gestellten Anforderungen an die Modellbestatigung vsrlanpen untsr­

schladllche Warmeausdehnungen der Substratrnatertalian, die zudsrn in dern

betrottenen Ternperaturberetch keine kornplizlerenden Effekte, wle Gitler­

urnwandlungsn, Phasenneubildunq lUI. aufwelssn durfsn, um klara Aussagen

trsttsn zu kennan. Deshalc wurdsn reins ~v~etal!e a!s Substratmateria!!en ein-

gesetzt, deren chamische Zusammensetzung ubar €line energiedispersive

Rontgenanalyse (EDX) am Hasterelektrcnenmlkroskop (RE~v'i) kontrolllert

wurda,

Ir o/_ l Ai Cu Ni Ti Fe Cr 51 IMo I I
,Mn Ii L , .... J
1

!AI .. Rest I
i

I' urruruurn 99,9 i,
r

1°,7
, ! ; I i ii Kuoter '99,3

! '

Nickel I 91,6 7,2- 1,2

ITitan I 99 19 0,1 I I•i

1

316L
I I I F'l. __i 1&,.. I 1ft 1ft I,

.~ ,.

I I
I~~- Inest I~~- I

1:- r I
I

Tabella 1: Chemische Zusammensetzung dar Substratmaterlalien
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Experlmentelle Voraussetzungen Se~e: 9

Die Zusammensetzung des Werkstoffs 316L wurde der Literatur [8]

entnommen. Dieser Werkstoff, beschichtet mit Borkarbid, lst zur Zeit fOr die

srste Wand in einem Fusionsreaktorvorgesehen.

Als metallischer Schichtwerkstott wurds Kupfergewahit, da dieses Material auf
Grund seiner guten Warmeleitfahigkeit ats Zwischenschicht (z.B.

316L-Kupfer-Borkarbid) •dsr erstsn Wand fOr Kemfuslonsanlaqen in Frage

kornrnt, Zudem laBt slch an dlssem Material insbesondere derEinfluBhoher

FlieBfahigkeit auf die Schichtsparmungen untersuchsn, welchs bel hohsn

Temperatursn grundsatzlich in allen rnetalllschan Materialien auttrstsn und die

Sparmunqssntwlcklunq stark bseintlussen konnen,

Das Sprltzpulvsr wurde von der Firma Hermann C. Starck Berlin GmbH & Co.

KG (HCST) mit dar Prcduktbezelchnunq AMPERIT 993.0 co -45 +5,6 urn

bazogan. Die mitgelieferten Analyseerpebnlsse 'Neisen 0,004% C als

Verunreinigung zurn Rest Cu aus, Die Luftstrahlsiebanalyse ergab eme Kern-

groBtanverteilung von:

Kornar6Be r~ml Anteil f%l

2,0

0,0

I -32 +20 i 69,8 i
I

-20 +10 25,4
I

I
-10 I 2,8 I

I

1-45 1::

Tabelle 2: KorngroBenverteilung des Kupferpulvers

9
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Bild 3: REM-Aufnahme des Kupterpulvsrs

Zusatztlch wurden ksrarnlsche Schichten untersueht, die auf Grund

wachsender tschnischer Antordarunpsn an Bautsilkornpcnenten wegen ihrer

besonderen Eigenschaften als Schichtrnaterlal zunehmsnd an Bedeutung

gev'/innen. Des mit g% Y203 tsllstabillslerts Zirkcnoxid (Zr02) vvird curch seine

besonders gute Temperaturwechseltesngkeit In vielen industrielien Bsrelchen

eingesetzt. Dabei oient das Zlrkonoxld im Turblnenbau als Ternpsratur­

schutzschlcht auf hochtemperaturbelasteten Trlebwerkskornponenten, wie

beisplelswsise in Brannkammern und auf Leltschauteln oder zur

\hJarmedammung des Kolbenbodsns irn Motorenbau, VVeiterhin lst dleses

Materia! ats Elektrolyt in dsr Hochternperatur-Brennstoffzstle vorgesehen.

Das Zlrkonoxld-Pulver stamrnt von HCST mit de, Prcduktbszelchnunq Ampsnt

827.054 Zr02-Y203 93-7 aggl., gesint. -45+10IJm. Den Analyseerqebnissen zu

Folge sind 7,99% Anteiie Y203 in dem Pulver enthaltsn, Die Luftstrahlsisb­

analyse ergab eine Kornvertellung von:

10
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Kornor6Be fum1 Anteill%1

+45 11,3
I

-10 0,9

Tabella 3: Korngr613enverteilung des Zlrkonoxldpulvers

8ild 4: REM-Aufnahme des Zlrkonoxldpulvers

2.1.2.3. Bork<lrbid

Seite: 1t

Borkarbid (B4C) [47J lst mit 3000 HK-O.l nach Diamant mit 7000-8000 HK-O.l

und Bornitrld mit 4700 HK-O.l das hartsste Material, Schichtenaus diesern

Material sind dsshalb fOr verschlstsbehaftete Bauteils von grol3emlnteresse.

Weiterhin soli 84C als Niedrig-Z-Schichtwerkstoff in einigen Kernfuslons-

anlagen die metallischan AnlagenteHe dar ersten \Nand verden intensivsn

Plasma-Wand-Wechselwirkungen schutzsn, Dabei sell. B4C bei Ausbruchsn

des Plasmas die hohen V~armemengen kontrolliert an das TFagermateriaJ

11
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abgeben und beim Aufschmelzen bzw. Vsrdampten lokal Oberhitzter

Obertlachen das Plasma nicht kontaminieren.

Das Elektroschmelzwerk Kempten GmbH lieferte das Spritzpulver mit dsr

Produktbezeichnunq Tetrabor F260 mit einer K6rnung von -59 +22 urn.

Slid 5: REM-Aufnanme des Bcrkarbidpulvers

Die bsnutzte Plasrnaspritzanlaqe der Firma Plasma-Tecnnik aus

Wohlen/Schwelz lst fur folgende Betrlsbsarten ausgelegt

Sie istdamit elns der wenigen Anlagen in der Welt, die das Aufbringen von
C ....hi ....ho}~ ... i""""'l"n""' .......Fl ..uRL. 13 ..1...... •h~
VIwollllo,lIU.v.IIIUIYIJii:i1 \.AI \o.Ii"\. I itaUlJL.

@ Vakuum-Plasrnasprttzen

e Atmospharisch-Plasmaspritzen

• (Jberdruck-Plasmaspritzen

(VPS)

(APS)

(HPS)

50 mbar < p -c 1000 rnbar

p = 1000 rnbar

1000 rnbar <: p<: 2000 rnbar

12
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Die Wahi der Substratqeornetrie ist nicht nur fOr den foigenden Simulations­

aurwand von entsoheldsnder Bedeutung, sondern 5011 auch den Mel3- und

praparattven Untersucnungsaufwand gering halten sowle die Reproduzierbar-

kelt dar Untersuchunpssrpsbntssa sicherste!len. Desha!b wurde die Substrat-

geometrie als Krslsscheibe mit slnern Durchmesssr von 61 mm und slner Dicke

von 3 bls 5mmausgelegt.

A

Thsrmoelernentbohrunq

"\

3
/

Schnitt: A-B

1 ':'
_' 25

,

RQckseite

, ,

Aile unoernasten Bohrunqen : i 1,5 ~""...

Alie Mass ohns Tclerartzanqao: t 0,1

Bild 6: Probengsometrla

Der Probanhalter des Rontgendiffraktometers liH3t elnsn maxtmalsn Proben­

curcnrnesssr von 45 mm ZU. Dar in Bild 6 darqsstellte AuBeming wird fUr

mstallurqlsche Untersuchungen untsr tdentlschsn. Bedingungen mltbeschlchtet

und schutzt cas Thermoelement vor dern direkten Kontakt mit dsr Plasmataeksl

unddenschmelzflOssigen Partikelii. V'Veiterhin Wiid einsventuell auftretsnder

Temperati.lfgradient in radialer Richtung beispielsweise durch Handabstrahlung

und Koratakt rnlt dar ·Einspannung durch die ·Unterbrechung derV\farmeieitung
redu:ziert. Die Verbindung zwischen AuBenring und Probe wlrd curch EinfOhren

13
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von Wolframdrahten in die zur Horlzcntalen um 450 vsrkippten Bohrungen

sichergesteill. Die Befestigung der Probe ertolgt ubsr die in Bild 7 dargestellten

abgewinkelte Fsderdrahte, welche an der Probsnober- und Untsrselte in die

vcrqesenenen Bohrungen eingreifen una das sucstrat an die Abstandshalter

des Probenhalters ziehen. Duren diese Aufhangung werden freie Warme-

der Simulation vernachlassigt warden, Zusatzllch karin durch die punktuslle

Beruhrunq die \;Varmeieitung zum wasssrgskuhlten Probenhalter praktisch

ausgaschlossen werdsn. Der konstante Abstand csr Probe zum Probenhalter

und die \/VasssrkOhiuFlg des Probsnhalters sullen konstants uno
rsproduzterbars thermlschs Randbedingungen auf der Probennlckseite

garantieren.

abgewinkelte Fsderdrahte

Probe
I l+-<l:-

I I Wasserkiihlung

U 1)0;&\=3
Abstandhalter

Bild 7: Prcbsnhalterunq mit WasserkQh!ung

Die in Blld 6 mit der Bazelchnunq d angegebene SUbstratdicke wurde fur cas

Substratrnaterial 316L auf 4,2 rnm una fOr aile andersn Substratmateriallen auf

3 rnrn festgelegl.

Ole Bewegung der Plasrnafackel wlrd von elnern Hobotsr der Firma ASS

durchgefiihrt.Al!e Steuerproqramrne des Roboters sind in der Programrnlsr­

sprache ARLA (ABS Hoboter Language) ausgefOhrt. Durch die

Automatlslerung lst sln Hochstmafs an Heproduzlerbarkett fOr die Bewegungs-

14
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ablaute dsr Plasmafackel und damit fOr den gesamten 8eschichtungsproze13

gewahrleistet. Um gleichmaGig dicks Schichten zu erhalten, wurde sln Kreuz­

rnaandsr, ',',lie in Bild 8 dargestellt, gewahlt. Ausgehend vern Startpunkt mit der

8ezeichnung 1 ergibt sich nach der angeg€lbenen numerischen Reihenfolge

eln geseh!ossener Bewegungsab!auf ubsr die Probe. Damit bel mehrma.!igem

Obertahren kain wellsntorrnlqer Schichtaufbau entstsht, wlrd der ~...~aander bet

den nachstsn belden Durchlauten jeweils um 3 rnrn nach rschts obsn

varschoban, so daf sich die Maanderbreite von 12 mrn nochmals crlttstt.

Probe

Plasmabrenne
Spritt"""", ]

~T~:TU

wasserqekanlter
Probenhalter

robotergefOhrte
Maanderbewegung

17 14 13
18
9:::fT+-I--+~1 0

8 L..-t'+--+-I---+--+'t---1 7

5 6

Therrnoelernent
- - - - - - - - - - - - - - - --

V@rt~n~:

1. gleichmaBige Warmeeinkopplung
2. gesteuerte TemperaturfOhrung
3. detlnlerte AbkOhlung der Probe
4. reproduzierbare Beschichtungsvorgange

1~r~211 Versehiebung des Maandermiiieipunktes
\ 16 15 12 """,'e,.g"

Siartpunki der Maanderbewegung

Slid

Um mit konstantsn thermischenRandbedingungen rschnen zu konnsn, muG

ein quasi eindimensi.onalerWarmeeintrag ubsr die Prcbsnoberftache
gewahrleistejsein.Ausdiesem Grundewurejedie roboterbedingt schnellst­

moglicheGeschwindigkeit zurAbarbeitungderMaanderbewegung. gewiii"lit.

Die Abarbeiiungszeit eines vollstandigen MaanderDbergangs betragt dahsr nur

2,08

15
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2.2.3. TemperaiurmessunQ

Kapitel2

Die Temperaturmessung in der Mitte der Probe erfolgt mit einem Typ N­

NICROSILINISIL-Thermoelement. Dleses Thermoelement wurde eingesetzt,

well as gegenOber Typ K-NiCr/i'Ji Standard-Thermostemsntan sine bessere

es nicht zu cern bei Type K-Elementen auftrstsnden Nahordnungseftekt

zwischen 550 und 900 K, welchsr einen Tamparaturfehlar bls zu 3 K

verursachsn kann. Urn eine hohers Ortsauflosunq und sln bssseres Anspreeh­

verhalten zu erhaltan, wurds dar Tharrnoalemantdurchmessar von 1 rnm

gewahlt.

Ein schlechtsr Warmekontakt des Therrnoelemsnts mit csr Probe soli durch die

Therrnoelementbohrunq vermieden warden. Urn den EinfiuB des auftretanden

Ternperaturqradienten senkrscht zur Probenoberflacha auf den MsBwert klein

zu halten, wurde die Thermoelementbohrung parallel zur Oberflache und darnit

entlang des lsothermenverlauts anqsbracht, so daB die Temperaturmessung

unabhangig vorn ort dsr ThermoelementmeBspitze wurde. Auf dlssa Weise

kennan aueh im Praxisbetrleb reprocuzlerbars Temperaturmessungen

erfolgen.

Bild 9: On-line Darstellunq eines gemessenen Tempsraturverlauts

16
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Die MeBwerte wurden uber die MeBdatenerfassungskarte RTI-860 der Firma

ANALOG DEViCES digitalisiert und in einen 3a6er 18M-kompatiblen Rechner

uber oas Softwars-Propramm "Labtech-Notebcok" autbsrsltst. Die Vergieichs­

stellentempsratur des Therrnoelements wurde uber eln Widerstands-
thArmnmt::\tg,r (Pi' 1 ('un t.::lymitt.o.l+ nic f'fo.Fi9.o.~~.ano. T.f.~'HT'H·'''''·:'1I''~+IIF1.llIIIFrlO '311~ rlOF'Z"ll 'Of'=
8 _ \' ",,/ I1 ""'n , ~ lIlv~ VII'G;i IliJ(IlI'-"~Il2.I!.I..lI \,WYIYlv QUI Yvlll I V

Monitor on-line dargestallt (s. 8ild 9) und fOr die spatere grafische Auswertung

als Datensatz aufdie Festplatts gespsichert.

Mit Hilfe dsr On-llns-Darstellunq dsr substrsttemperatcr wlrd dar

Beschichtungsvorgang ubsrwacht uno dann ubsr voll- bzw. halbautcmatlsche

RobotSipiogiamme gesteuert.

AUfAb,gri I

1000 1200
I

600 800
Zeit [s]

200

Hsizen
~

L..-.
P'" \ Kuhlen

/ \ und
Elnschalten des

I Pulvertorderers

X. I Kuhlen III ./ . ~'

II
I *r''''
~lSprltzsn

I
una

.. ,~Abkuhlen I I

200JL-- - '--- - ------'---'------'--"'=-

o 400

1000
~
~

::J-~ 800
(j)
c.
E
(j)

+:::
~ 600-(jj.c
::;

(f)

400

1200

Bild 10: Temperatur-Zejt-Vertaut sines Beschichtungsvorgangs

In Bild 1ctst ein typlschsr Ternperatur-Zelt-Vertaut sines Baschlchtungs­

prozesses dargestallt. Er tellt sich auf in eine Aufheizphase, eine erste AbkOhl­

phase, den Spritzproze13 als alternlsrsnden Vorgang zwischen Bsschichtunq

und AbkDhlung und den AbkOhlprozeB auf Raumtemperatur. Dar Aufheiz-

17
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prozeB erfolgt mit der Plasrnatackel durch eine kontinuierliche Auteinandar­

folga der in Kapitel 2.2.2. beschriebenen Maanderbewegung uosr die Probe.

FOr die Abkuhlphasen wird die Plasrnatackel seitlich von dsr Probe weg

gefahren, so daB auf den Warmehaushait dsr Probe nur die Strahlung una

freie Kcnvektion mit dar Umgebung EinfluB nlrnmt, In dlsser Ste!lung wird dar
Pulvertorderer aktlvlert, lst nach cer sisten AbkOhlphase die
Bsschichtungstemperatur des Substrata srrelcht, beginnt der eigentliche

Schlchtauftraq in Form der dargesteliten Sagezahnkurve. Eine kornpletts

Maanderbewegung, kornblnlert mit der sntsprechenden AbkOhizeit, arlaubt es

nun, die Schichtdicke ubsr die Anzahl der Ubergange einzustellen. Dabai

obliegt es dem Experirnentator, durch Variation dsr AbkOhlzeiten slnen

steigenden, konstanten oosr tallendsn Tempsraturveriauf des Substrata
wahrsnd der Baschlchtunq einzustellen, Nach Beendigung der 8eschichtung

wird die Plasmatacksl ausqsschattet und die Probe kOhit auf Raumtemperatur

abo

Zur Verlfikatlon der Eigenspannungsmodelle wurde die Rontgenbeugung als

zerstorunqsfreles PrOfverfahren eingesetzt [16, 17, 42]. Sie gilt als

zuvarlassiqes una ausqsrelftes Vsrtahren zur Bsstimmunq innerer Bautsll­

spannunqen. ZUi Absicherung dieser Ergebnisse wurda die 8ohrlochmethode

als wsltsres Eigar1spannungsmeBvsrfahren herangezogen.

In dlssem Zusammsnhanq warden nachtolqend €linig€l Eigenspannungs­

dsflnltlonen wiedergegeben [28].

Von Eigenspannungen in Bauteilen spncht man, wsnn ohns aur3ere Einwirkung

thermischer coer mechanlecher Art lokal Spannungen auttreten, die
miteinander im Glelchqewicht stshsn. Dabsi unterschsldet man:

• Eigenspannungen I. Art, welche slch Ober makroskoplsche 8ereich€l

(mehrers Korner) erstrecksn,

Eigenspannungen II. Art, welchs innerhalb elnes Kernes vsnaufsn und

18
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• Eigenspannungen III. Art, welche im Bereich mehrerer Atornabstande

lnhornoqenltaten autwalsen.

Rontgenstrahlen sind elsktrcmagnetlsche Wellen uno warden an raumgitter­

artig anqaordneten Atomsn bzw. daren Elaktronanhullen gestreut. Trim sin
Hontganstrahl bzw. die auf ihm ssnkrecht stehsncsn Wellenfronten auf sme

Atornrelhe, so wird von lsdem Atom sine KunelwelJe ausaesandt, so daB untar. "'-
bestimmten Richtungen Beugungserscheinungen mit verstarkter lntensltat

entstshen.

Netzebenen Do

Bild 11: Hsflexion des R6ntgenstrahis mit verstarkendsr VVirkungan den
Nstzebenan sines Kristallgitters

Die Deutung dsr Beugung als Reflexion an den von Atomrsthen gebildelen

Netzsbensn wurde erstmals von W.L. Bragg eingefuhrt. Es sntstsbt elns
Reflexion mil verstarkencsr lntensitat, wenn der unter dem Winkel 13'0

einfallende mcnochrornattsche Rontgenstrahl mit derWelienlange A. gerade

gieich odsr sin ganzzahliges Vielfaches des Netzebsnenabstandas Do ist,

Diess 8edingung wird durch die Bragg'sche Gleichung wiedergegeben:

n A. =2 Do sin'60 GI.(1)

19
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Verandert sich der Netzebenenabstand des Kristallgitters z.B. auf Grund

innerer Spannungen, wird die Peaklage unter einem andersn Winkel 1'}

detektiert.

Die Peaklagenverschiebung lst damit ein MaS fOr den Dshnunpszustand des

K,',"'t",IIM'++e' ''' und "'Ird ubsr d'e d'l*e'enz'j"'rto J:lr"'gn''''''h", r.l!ei"hu"Q orf<>13"I I >;J QII~IL~ 1.;;J '-'II '"if U I I II I 1_. w v-_ .. tA ::::: 1iOl''''''IIV _ ..... ,. " ~ ...........

Bild 12: Verspannung eines paraltel zur Oberflachs liegenden Kristallgltters

durch Kraftangriff

, ,-

F ,>-

'"

,..
.

~~
. ,. ,

11fio
... ,

/ Oberflache
: : · · · : ,

D: : · · : · , Do·! ! · ! ! ! · !. , - , .. .. .. .. .. , .. , .. ..
, , · , · i. · · , · · ,
· , · Netzsbenen · · ·· , · · ·· · · ·- - 1- .. ,

~ _":. ,.J-"""----~ __ , ~ .. - • - - . .. .. , - .. - .. -

· , · , I I, : , , , :, .
!

, , ! , , ,
- - , 1_ - - ,- - ,")- - l- - - , ,- - - 1 - - , - - , - - - .1

D-Do
d1'} = 1'} -1'}0 = - tan1'}0-::­

Do
GI.(2)

Hieran wird deutltch, daB die Peaklagenverschiebunp d1'} oei einer

Gitterdehnung von dO/Do mit dam Tanqsns zies Bragg'schen ""'inkels ~o

zunlmrnt. Die Auswertung der Peaklagenverschiebung lst daher urnso genauer,

ja groBer dsr Winkel 1'}o ist, Aus diesem Grunde wird das Mel3verfahren

[16, 17, 23, 42] an Nstzebenen eingesetzt die slne Auswertung in Ruckstr€lu­

geometrie mit (2&>90°) enauben.

Die so erlangtenlnformationen stellen (.lbar die Eindringtiafe des Rontgen­

strahls integrierte Mittelwerte dar. Die Schwachung [23] des Rontgenstrahls

kann uber die Gleichung

I =lo.exp(-f! -p-x)
p

20
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berechnet werden. Hlerln bedsutsn:

p Dlchts

f.L tabelliertsr Masssnschwaohungskoeffizlent
p

x Wegstrecke im Material

10 Primarintensitat

Serre: 21

Dar Massenschwachunqskoettlzlent ist dabei stark von der We!!en!ange ft. der

R6ntgenqelle abhangig, so daB die Reichweite von der verwsncsten
Rontgenstrahlung abhangig lst, Die Eindringtiefe 1: des R6ntgenstrahles wird im

Faile der Spannunqsmessunq unter einem Verkippungswinkel von sin~ = 0,3

angegeben, wenn die Prlrnarlntsnsttat auf 1/e abgefa!!en lst,

Die Grundgleiehung dsr rontgenografisehen Spannungsermittlung (RSE) ergibt

sich nach grundlegenden elasttzltatstheoretischen Betrachtungen [42J unter

der Annahme elnss oberftachenparallelen Spannungszustandes nach Bild 13

zu

GL(4)

Bild 13:

Durch Drshen des probenftdsrtsn

Hauptspannunqsrichtunqen 0'1, 0'2 trstsn

Kcordinatensysterns in die

kslne Schubsparmungstherme O'''J

21
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mehr auf, und es lassen sich dlsse rnakroskopischen Betrachtungen durch

Einsetzen dsr Voiqtschen Konstantsn s1=-v/E und s2/2=(v-1)/E auf

mikroskoplschs selektive Betrachtungen dsr unter konstantem Winkel <p

vermessenen Netzebsne OberfOhren.

1 _ . .
Eo,\II =-S20"~ sin"'V+ S1(m + 0"2)

2
m(5)

dO
Die untsr gleichem Winkei <p gemessenen Gitterdehnungen Do aus

Gleichung 2 warden den zu erwartendsn Dehnungen &P,\II aus Gleichung 4

gl€lichgesetzt.

~D = -cot ito (h,)~, \II = £'1',\11 = ~ S20"'I'sin''V+ S1(0"1 +0"2)
uo ~

GI.(6)

Unter verschledensn Winkeln -45°<'1'<+45° werdsn ca. 9 Gitterdehnungswerte

aufgenommen und ubsr sin2'V aufgetragen. Dabel wird von elner linearen

Abhangigkeit dar Dehnungen von sin2'V ausgegangen.

Die Peaklage der vermessenen Netzebsne wird durch Autspaltsn der Reflexe

ahntlch indiziertsr Netzeb€ln€ln Ob€lr €lin FiT-Programm dsr Firma Siemens

bsstimmt. Dabei legt das Maximum dar angefitteten Ka1 Kurve die Peaklagen-

verschlsbunq fest.

I"p= konst,

c \If<: 0e°1---
I

Bild t 4: Baschreibung des Auswertevertahrens

22
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Nach €liner Ausgleichsrechnung ubar die ermittelten MeBpunkte mit Hilfe der

Methode der kleinsten Fehlerquadrate ergibt sich elne Gerade mit der Steigung

dd"~~;v; ,so daB ubsr die Voigtsche Konstants s2 die Spannung cr", untsr dsrn
Sin 'V

Winkel1'}o ubsr folgende Gleichung bestimmt warden kann:

GI.(7)

Disses Auswsrtevertahren wird als sin21jf Methode bezelchnst unci hat sich als

das Standard-Auswertevertahren bei der rontgenografischen spannunps­

ermittlung ourchgesstzt.

Ein Vorteil dleses Vsrtahrens Hegt darin, daB z.B, chernisch bedingte

Anderungen des Netzebsnenabstands nicht als Spannunqsn lntsrprstlert

werden, wenn vorausqesstzt warden kann, daB ubsr die integrierten Volurnina

eine homogen isotropa Verteilung der Netzsbsnenanderunq vorllegt. Weiterhin

ist die Kenntnis des spannungsfreien Netzabenenaostands Do nicht

ertorderlich.

Nachteilig lst, daB die Voigt'schen Konstantsn der vermessenen Netzebsna oft

unbskannt sind und auf makrcskopische Elastlzjtatskonstanten ausgewichen

werden rnus,

Mit dar Annahrne sines in dsr Probenmltts vorliegenden rotetionssymetrlschen
Sparmunqszustands konnts zur Verbssserunq der Mel3statistik die Probe urn cp

rotlsrt werdsn, Damit wurcs die Me!3zeit vsrkurzt und die Auswertung des

MeBergebnisses wsssntllch verstntacht,

Aile R6ntgenbeugungsmessungen wurdsn von Harm Dr. Fischer am lnstitut fOr

Werkstoffe dsr Energietechnik 1 mit dsrn Diffraktcmeter D500 der Firma

SiemensdurchgefOhrt.

Das Bchrlcchvertahren [37, 38] gehM wie das Ausorsh-, Schlitz- und Ring­

kernvertahren zu den zerstorenden Eigenspannungsme!3verfahren [22, 27]. Bei

dlssen Vsrtahrsn warden die rnakroskoplschen Dahnunqsn durch Frslsetzsn

der inneren Bauteilspannunqen ubsr Dehnmel3streifen (DMS) an dsr

23
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Obsrtlache gemessen und uber Rechenprogramme in aqulvalente Bauteil­

spannungen umgereehnet.

FOr das Bohrlochvertahren werden spezielte Bohrlochrosetten hergestellt. Eine

8ohrlochrosette besteht aus drsl zusinandar in bestirnrnten \lVinkeln
angeordneten DMS. Durch Einbrinqsn sines Bohrlcchs irn Zentrum dsr Rosette
mittsls eines Diamanthohlbohrers werden lnnsre spannunqen freigesetzt,

welchs Dahnrsaktlonsn hsrvorruten, die in den drei Riehtungen der DMS erfaBt

werden. Damit sind die Hauptdehnungsriehtungen in der Ebene bestimmt.

Da sine Tarnperaturkornpensaticn der in einer Wheatstone'sehen MeBbrOeke

versehalteten DMS nicht moglich ist, rnus beim Bohren fOr eine ausrslchenda

KOhlung gesorgt warden odsr so lange mit der Aufzeichnunq der Dehnungen

gewartet werden, bls die Reibungswarme durch die auttretendsn Sehnirtkrafie

abgefOhrt wurde.

Dureh sehrittweises Einbringen des Bchrlcchs laBt sich aueh ein Tiefenverlauf

der Spannungen errnlttsln. Dabel stellt das MsBergebnis immer einen

integralen Mittelwert uber die Bohrlochtlste dar. Hierzu lst es ertorderllch, die

Abhangigkeit dar Dahnreaktionen an der Obsrnacha dar Probe von den
Dehnungen im Bohrlochgrund zu kennen. Eine solche Kalibrierung kann

beispielswsise an einern Zug- oder Bleqastab mit bekanntsrn Spannungs­

verlauf erfoigen. Dem sind mit zunehrnendsr Bchrlochtisfe Granzen gezetzt, cia

die Dehnreaktlorten an der Obsrtlache lrnrnsr kleiner werdsn unci darnlt der

Einflul3 der Kalibrierfunktlen lmmer groBer wird.

Um die Ergebnisse dsr Bohrtochmeamethode mit dsnsn der R6ntgenbeugung

vergleichen zu kennan, muB vorauspesetzt wsrdsn, das die makrcskoplschan
Dehnungen gleich den Gitterdehnungen an elnsrn Kristall sind. Die DMS

ertassen absr ubsr lhra reiativ greBe MeBlange such strukturbedmcte

Dehnunqen uber Kornqrenzen, Reran und Risse hinweg. Eine Urnrechnunq der

Bohriochdehnungen in aqaivalenta Gitterdehnungen ist dsrnzutolqe nlcht

moglich.

E3eim Einbringen des Bohrlochs treten durch die Schnittkrafts z\'vangsiaufig
plastifizierungen auf. V.Jerden hisrdurch wsltsre Plastifizierungen in dar Schicht

ausgel6st, tst eine quantitative 8eurteiiung des vorherigen Spannungszustands
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extrsm schwierig, da sine Trennung des plastischen Anteils von der

gemessenen Gesamtdehnung im allgemeinen nicht mehr moqllch Ist [27].

Damit die OMS die Bauteildehnungen exakt srtasssn, rnus €line rsproduzler­

bare Applikation erfolgen. Dureh vsrschleden greBe Obarflachenrauhalten una

Porositaten, vv'ie SiB bel Plasrnasprltzscblchten lrn allgemeinen vorkommsn,

kann der unterschledlich dick aufgetragene bzw, in die oberftachennahen

Poren eingedn.mgene Klebstoff die Ubertragung cer Bautsllcehnungen auf die

DMS vertalschsn.

Aile Bohrlochmefiergebnisse wurden von Herrn Dr. Pantucsk am Fraunhofsr

lnstltut fUr Betriebsfestigkeit (LBF) in Darmstadt durchgefDhrt.

Um die mit dar Bohrlcchmethode ermlttelten Eigendehnungen in sparmunaen

auszudrucken, mul3ten die rnakroskoplschen Elastizitatsrnodull bsstimmt

warden. Glelchzeltiq wercen diess Ergebnisse in der Slrnulationsrechnunq

benoti9t und sollen zusatzlich die Untsrschlede zwischen rnassiven und

gespritztenMaterialien aufzeigen.

Die Ermittlung' des Elastizitatsmoduls erfolgte bei elnachsiqer Zugbelastung

und Entlastung ubsr die Auswertegleichung

1= !....E=·_' 'u_
Aoi-Io

mit F

Ao
10

1-10

=
=
=

=

unbelaststs Ouerschnlttsflacne
Unbslastste Ursprungslange

U~ngenanderung

Zugversuche an Schichten mit einer Dicke von ca. 130 pm wurcen auf einer

Miniaturzerreifirnaschina
besohnsben.

...! L.. ;:"L-1- 1"'\.' ..... __ •. • •.•••. """"'~-curcnqsrunrt, UIS r"fcoengeometnsist Hlt:ma -., e
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Sch!itten

Kapitel2

Zwei bewegliche Schlitten mit je elnern Mitnehmerbolzen stallen die

Aufnahmestucke fOr die Probensnden dar. Ober ein stark untsrsetztes

Schneckengetriebe wird ein Schlitten ubsr einen Elektrornotcr bew€lgt. Der

zwelts Schlitten lst an einer Kraftmel3dose befestigt. Die Apparatur lst so klein,

daB sie unter dem Mikroskop Platz ftncst. Die Ui.ngenanderung wlrd an dsm

dunnsn ptanparatlstsn Stuck der Zugprobe srrnlttelt. Unter dern Mikroskop sind

die rnarkanten Punkts rnittels sines Fadenkreuzss eindeutig antahrbar. Die

dafOr ertorderllche Bewegung des Mikroskoptisches wird von einem sehr

empfindlichen induktlvan V1egaufnehmer eriaSt und mit €liner Genauigkeit von

1 IJm digital dargsstellt. Dadurch iaBt sich zu jsdern Bsiastungszustand dis

Lange bsstlmmen, ohne Setzerscnelnunpan an dar Einspannung

bsruckslchtlgen zu musssn. Wsiterhin geht der Ouerschnitt der MeBstrecke,

welcher mlttsls elner Mikrometerschraube mit slner Genauigkeit lion 1 iJm

vorqenornrnen wurds, in die Auswsrtunq eln,

Zur Ermittlung der E-Moduli an ksrarnlsch..m Schichtrnaterlal wurda die

Methode dar Ultraschall-Oberfiachenwelienmessung anqswendet [43, 44].

Dabei wird die Abhangigkeit der Schallausbreltunpspeschwlndgkelt von den

Materialeigenschaften dar Schicht E',y',p'und des Substrata E,Y,p sowie von

der Schichtdlcke zur Weiienianga d/'A ausqenutzt, Die Oberflachsnwatlan­

geschwindigkeiten bei verschledensn Frequsnzen wsrdsn gemessen. Mit Hilts

der linearen Regression wird dann die Unbskannte E' so angepaBt, daB die

Abwslchungen zwischen dern Mel3ergebnis und dsrn theorenschsn Ergebnis

minima! warden. Das Erqebnis stsllt die mlttters Bastizitat der Schicht dar, so
daB bei anisotropsm Materialverhalten etten blelbt, wie sich die Elastizitat

senkrecht bzw, parallel zur Schlchtobertache aufteilt.
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Diese Messungen wurdsn von Herrn Dr. Schneider am Institut fOr

Werkstoffphysik und Schichttechnologie in Dresden durchgefQhrt.

Die \AJarmedehnungsmessungen wurcsn mit elnern Hochtempsraturdilatometer

402 ES/3/41 010 der Firma Netzsch [32] durchgefOhrt. Dabsi wird der Proben­

korpsr mit Halterunq in einem Ofen einer Zone konstanter Tempsratur

ausqssetzt und die Summa der Dehnunqsn mit einem lnduktlvsn

vVegaufnehmer gemessen. Urn die Warmedehnungen des Probenhalters von

der dsr Probe trsnnsn zu kennan, muB die Kalibrierung rnlttels slner Probe mit

bskanntem Warmedehnungsverhalten uber den lnteresslersnden Tempsratur­

bereich aufgenommen warden. Danach arbsitst das Dilatomster

vollautomatlsch und dokumentlsrt Tsmperatur und Dilatation ubsr eine

MeBdalen€lrtassung. Zur Ternparaturmessunq dsr Probe wird eln PIRh10%­

Pt-Thermoelernent eingesetzt.

Sild 16: Beispiel abgelester Schichten fOr die Warmedehnungsmessung

Um an kerarnlschen Schichten Warmedehnungsmessungen durchfuhren zu

konnen, mustsn diese vern substrat getrennt wsrden. Dazu wurdsn Schichtsn
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auf Aluminiumsubstraten In Strelfen von ca. 5"40 mm2 zugeschnltten uno

anschlieBend auf chemlschem Wege abqslost.

Aile Messungen wurden im Vakuum bel Temperaturen von 25°C bls 1200 °C

durchgefOhrt

Diese Messungen wurdsn von Hsrrn Watermeyer, Zentralabteilung

Teehnologie (ZAT) des Forschunqszentrums JOlich (KFA), durchgefOhrt.

Zur Porosltatserrnlttlunq in spntzechlchten wurden Ouerschlltts car Proben

anqetartlqt. Dazu wurds der rnltbeschlchtete Ring dar Probe (Bild 6) mit einem

Diarnantsaqsblatt durchtrennt und zwei gegenOberliegende Probenstucks

herausqssaqt. Diese wurdsn in Phenolharz bei 170°C und einem Druck von

2 bar eingebettet, so daB Schleltkorper mit einem Durcbrnssser von 2 em

entstanden,

An der Schlelfrnaschlne Abrarmn der Firma strusrs wurdsn gleichzeitig

6 Schlelfkorper mit einer Anpre13kraftvon100 Ngeschliffen.DafQr'lvurds

nachelnander fOr [ewslts 2 Minuten pro Blatt SiC-Papier dsr Kornung 500,

1000, 2000 und 5000 vsrwendet,

Anhand llchtmlkroskopisch aufgenommener Bilder mit zoo-rachsr

VergrOBerung wurda ein reprassntatlver Schichtbereich ausqssucht, Uber ein

Millimeterraster wurden die Porsn.auspeaahlt, Andem Verhaltnis der Porsn­

flache zu €liner Gesarnttlachevon mindestsns 400 mm2wurde die Pcrosltat

srmlttelt.

Untersuchungen von Smith [49] ergaben, daB die quantitative Beurteilung dar

Porosltat durch die Art des Schleitvorganges bselnflu I3t wsrden kann,
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Die Probengeometrie in Bild 6 wurde so ausgewahlt, daB als Modellansatz die

elndimensionale instaticnars Warmeleitungsgleichung

G1.(8)

zur Berechnunq der Ternperaturvertellung im substret und in der Schlcnt

herangazoqsn werden Kanno Zur L6sung der Gleichung warden die

ertordanlchen thsrmlschan Randbedingungen eingesetzt, die slch aus einsrn

konvektlvsn Antell und einem Strahlungsanteil zusarnrnen sstzsn.

Die Konvektion bascnreibt den Vergang des Warmetransports ubsr ein

Tamparatur T1, kann es seine gespeicherts Ensrgie am ort z mit dsr

Tempsratur T2 abqebsn. Dlese stromungsabhangigen Verhaltnlsee sollan ubsr

den phanornenoloplschen Ansatz

bsschrleben wsrden.

Dei Waimeaustausch zwischen zwei bsiisbig angeordnsten Fiachen 1 und z

findst im Vakuurn ubsr den Strahlungsaustausch statt uno wird durch die

Gleichung
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qs = cr £1 £2 'P'- 2 (T14 _ T2 4)
i - (1- £1)(1- £2) <pl- 2 <p2 - 1

"We = 5,67 .10"'-i4
mK

<p = Einstrahlzahl

£, = Emissicnsprad csr Flache 1

£2 = Ernissionsgrad der Flache 2

G1.(10)

beschrieben.

Die Ernlsslonskcefflztenten e, und <::2 sind vom verwendsten Material und von

der erfolgten Obertlachsnbehandlunq abhangig. Da aile Proben sandgsstrahlt

wurden, erhleltsn sle diffus strahlends Oberflacheneigenschaften mit slner

OberflachenvergroBerung, die in der Form

berucksichtigt wsrdsn mus, Aus Grunden der Ubersichtlichkeit wird auf dlssa

Schreibweise im folgenden vsrzlchtet.

Die Einstrahlzahl <p1-2 lst eine rein geometrische GroBe und bsschrelbt, watcher

Strahlunqsantell der Flache 1 auf die Flache 2 trlttt. Die Einstrahlzahlan fOr

ubliche Hachenanordnunqen konnen beispielswslss irn VDi·\;Vblrmeatias .[55]

nachgeschlagen warden.

As=<.
£1=£-­

A
GI.(11)

e = Emissionsgrad der pcliertsn Oberflachs

Die thermlschsn Handbedinqungen auf der Prcbenvordsrsaite una dar Proben",
rucksslts warden in plasmassfttqe und haltsrseltlge Randbedingungen

unterschieden. Die theoretisch moglichen Vereinfachurrqenwerden in den

folgenden Kapitsln erarbsltet.
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Probe

""15

~
'2
<=

".0
£.

Tpl I
.~ Tn

~I-E
~
co
.0

et ~O:h

Tu =300 K

Tpi

Bild 17: Bezeichnungan dsr thermischen Gr5l3en an oer Probe

Die dem Plasma zugewandte Probenobetftache (,,) ertahrt durch die Plasma­

racket (PI) €line konvektlvs Warmeeinkopp!ung, we!che dutch die Gleichung

GI.(12)

beschriebsn wsroen kann, Der Strahlungsaustausch

schrslbt sich in dar neuen Indizierung wie folgt:

mit osr Umgebung (u)

GI.(13)

8erOcksichtlgt man die Rezlprozitatsbezlehung Ij)pl-u ~I = CPU-PI 1\ und sstzt

voraus, daB die Probenobartlacha zur Umgebung ~lAu « 1 und eu = 1 lst,

verslntacht sieh Gleichung 13 mit <j)pl-U =1 zu

GI.(14)

der plasmaseitiqsn Probenobertlache abhangig ist,
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Die konvektive Warmeabgabe qkh zwischen der halterseitig zuqewandtsn

Probsnoberflache (h) und dsr Halterobsrftaohe (H) laBt sich durch

GI.(15)

beschreiben. Auch hier kann die Haziprczltatsbezlahunq elngasetzt wsrden

und der Strahlungsaustausch zwischen Probe/Halter uno Probe/Umgebung

stsllt slcn wts folgt dar:

cr Eh EH <ph -H (T 4 T 4)
qsh= Ah h - H +

1- (1- E.h)(1- EH) <pi\ -H -
AH

crEhlOu <ph-u Ah (Th4 - Tu4 )

1- (1-E.h)(1- eu) cpi\ -u -
Au

GI.(16)

Die wassergekOhlte Halteroberflachentsmperatur TH und die Umgebungs­

ternperatur Tu konnen mit konstant 300 K angenommen warden, Der

Strahlungsaustausch der Probe mit der Umgebung laBt slch wiederum mit

AhlAu « 1 wssentllch verstntachen.

GI.(17)
1

----"---------.- + (Eh lOu cph-u) I o (Th4 - Tu4)

J

r EhEHcph-H
I a,

l1- (1- Eh)(1- EH) cpi\-H ..:...::.:.
AI-!

qSh =

Die geometrische Anordnung dsr Probe zurn Halter liefert nach elner

Gleichung aus dem VDI-Warmeatlas [55J

mit
r

R=-,
a

GI.(18)

wobsl r =30 rnrn Radius der Probe und

a = 1rnm der Abstand der Probe zum Halter

darstellt, eine Einstrahlzahl von CPh-1-! = 0,97 unc <ph-u = 0,03 , so daB osr

Warmeaustausch osr Probe mit dsr Umgebung vernachla5sigt warden dart. Es

ergibt slch darnlt zur Berechnung des Strantungsaustausches zwischen Probe

uno Halterung
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GI.(19)

Der in den folgenden Bstrachtunqen haufiger auftrstands 8egriff "Dshnunq"

(I-10)
E=-­

10

stsllt die auf die Ursprunqslangs 10 bszogene makroskopischa
Langenanderung .6.1 = I - 10 slnes Materials dar, welchs auf Grund

verschledsnsr Bsdingunqen wle Ternperaturanderunqen, auBere Last­

andsrunqen, Gitterurnwandlunqen usw. entstanden ssln kann,

J<;l---- 10

-[- - -- -- -- -- -- -- ---t::: ::- - e=f(T,o, ...)

J,; I ~[

SHd 18: Dshnunqen an elnsrn Element

Dehnungen durch Ternperaturandsrunqen sind rslns Volurnendehnunqsn und

daher in allen drsl Kocrdlnetenrlchtungen gleieh groB. Sie erzsuqen kstns

zusetzllchen Spannunqan, sctsrn eins homopens (konstante) Temperatur­

verteiiung im Material vcrhancsn lst und disses nicht an dar fralen Warmeaus­

dehm.mg gehindert wird. Die slch etnstellsnde Ternperaturdennunq

- To) GI.(21 )
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wird Ober den Iinearen Warmeausdehnungskoeffizienten b und die sich

einstellende Ternpsraturanderunq des Materials bsrechnst. Der Tempsratur­

bezugspunkt To bzw. die Ursprunqslanqs des Materials lst trei wahlbar.

Dar Zusammsnhanq zwischen Dahrtung E und Spannunq a laBt slch be!

isotropern Vverkstoftverhaiten in dar aiigemeinen dreidimanslonalan Form des

Hook'schen Gesstzes Ober den E-Modul und die Ouerkontraktlon wie foigt

darstellsn:

1

Ex = ~ [crx - v ( cry + cr, ) ]+ b(T- To)

1
£y = E [cry - v (crx + crz ) ]+ b(T - To)

1
Ez = ::= [ crz - v ( crx + cry ) 1+ b(T- To)

t:
2(1+ v)

'f<f = 't",
E

2(1+ v)
yYz = "tyz

E
2(1+ v)

r7:< = E 'tzx

G1.(22)

Die Koordinatsnrichtunqen x, y, z und die Spannunqsrlchtungen sind in Bild 19

an elnsrn EinheitswOrfel darqestellt.

Sild 19: EinheitswOrfel

Wird der zweldlrnensionala Spannunqstall, wie er fOr eine unsndlich

ausgedehnte Platte gOltig tst, angesetzt, reduziert slch cas Gleienungssystem

mit 'tyz =0 'tzx =0 und cr, =0 auf die Beziehungen
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iex = - [ crx - v cry ]+ beT - To)
E

ey = ~ [cry - v crx ]+ beT - To)

2v
Ez =- - crx+b(T-To)

E
211+v)

'Y"f =' . 1:"f
E

Seite:35

GL(23)

Bild 20: Spannunqsrichtungen an ebener Platte

FOr die vorliegende Probengeornetrla wird angenommen, daB crx =cry gleich

den Hauptspannungen cr1 = cr2 sind. Damit tretsn Kaine Schubspannungen

mehr auf, unc €IS bleibt die Gleichung fOr den Spannunqszustand in diesem

Plattenelament Oorlg.

,"! ". \
E = \' ~ V} c + beT - To)

i::

c= EF +ET

GI.(24)

Unter der Annanme elnes llnearelastiscb-idealptestlschen Werki>toffverhaltens

sowohl fOr den Substratwsrkstoff als auch fOr den Schichtwerxstof laBt slch der

Eigenspannungszustand naherunqswsise abschatzen. Die maximals elastische
Dehngrenze eFmax wird eurch die Streekgrenze (Rp) des Materials festgelegt

Dehnungen eF, die ubsr £Fmax hinausgehen, warden durehFlieBen, Krlschen,

Bslaxatlonen und Mikroril3blldung abgebaut Die nicht elastlschen Dshnungs­

anteus wercsn fOr [sdes suostret- und Schlchtelerrtsnt in der Bezugstemperatur

To berucksichtigt,

10=1 GI.(25)

Verfestigungen, wie sis ubllcherwelse bsl duktllsn Werkstotfen oberhalb dsr

Streckgrenze zu bsobachten sind, bleibsn hler unberucksichtlgt.
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Bei der Reehnung wird weiterhin angenommen, daB metallisehe Matsrlallen

sowohl im Zug- als auch im Druckzustand gleiche Streckgrenzen aufwelsen.

Bel kerarnischen Materialien wird irn Druckbsreich eln unenolich groBer

Spannungszustand zuqelasssn.

duktil

~
~plastisch

+

FE max

Blld 21: Darstellunq des Dehnungs- und Spannungsverhaltens von ideal­

plastischen und duktilen Werkstoffen

Wahlt man fOr den suostret- und Schichtaufbau parallel zur Obertlache n sehr

dunne Plattenelernente, lassen sieh n Glslchunqen fUr n-1 Unbekannts

autstsllen. Um der Haftfestigkeitsbedingung zu genOgen, sollsn aile Elements

zu jedem Zeitpunkt gleiehs Gssamtlanqen bzw. -dshnunqen aufwelssn.
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Substrat Schicht

Bild 22: Elementeinteilung von substrat und Schicht

Sette: 37

Mit der zusatzlichen Bedingung, daB kelna auBeren Krafle an dem Schicht­

Substrat-Verbund angreifen, muB die Summe aller Elementkrafte Null warden.

Damit laBt slch das folgende Gleichungssystem aufstellen, welches als L6sung

die Dehnungen eFi snthalt,

1 -1 0

1 0 -1

l~ ct cz

mit
Ai Ei

ci =
1- vi

t-ci s n

o

G1.(26)

n =Anzahl Elernante

Ai = Ouerschnittsflachs

Elemente, die den Schichtaufbau simulleren. Jedes a,ngekoppelte Element soil

zurn Zeitpunkt der Erstarrunq keine Spannungen und die Schmelztemperatur

Tm aufweisan, so daB sich die BezugstemperaturTo des Elements n nach

Gleichung 24 wie folgt berechnen laBt.

E
Ton=Tmn-­

bn
GI.(27)

Bel dlessm Modeliansatz wird davcn ausgegangen, daB nur spannungsOber­

lasteta Elemente (Lamsllen) rslaxleren, ohns den Spannungszustand

bsnachbarter Elements zu beeinflussen.
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Der in diesem Abschnltt vargestellte Mcdellansatz berucksicntigt zusatzlich die

Durchbiegung des substrate bsim Beschichtunqsprozen. Die Durchbiegung

wird durch den Ternperaturqraoienten in der Probe henroigerufen. Daher wird

dieser Modsllansatz bei gekOhiten Proben, bei Materiaiien mit hoham

Warmeausdehnungskoeffizienten, niedriger Warmeieitfahigkeit unc geringer

Steilheit bessers Simuiationsergebnisse lielem.

10

y1.-.- -~ ~-:- -=---:--.::.-:-~~ - f
------ --

R

~ - - - - - - - - - - [ ~ ~ ~-T

-1- - -- -- -- --r ~ i~
Ml

T = Tampsratur

F = Kraft

M = Moment

R = Biegeradius

I = Durchbiegung

Ysrform.grf

Bild 23: Vertorrnunqan ourch Einzelbslastunqen an einem Element

Nach Superposition der in Bild 23 dargestellten Einzelbelastungen konnsn die

Spannunqen im Element wie lolgt angegeben warden:

Spannunqsfunktlon: GI.(28)

t = Dicke des Elements

= Lauflndex bzw. Elezeichnung des Elements

n = Anzaht dar Schlchtsn ( Elemente )

I = Tragheitsmoment

Analog ergibt sich die Gesamtdehnung des Elements bsi konstantsr Element­

tsrnpsratur,
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. Fi Mi Ii
Dehnungsfunktion: ei(Yi) = -+-(y;--)+ bi(Ti - TOi)

AiEi liEi 2

Sene: 39

1::; i::; n GI.(29)

Die 8iegung elnss Elemenles mil konstantern Ousrschnitt lst gegeben durch:

Ml02

f=-­
2EI

Gi.(30)

Es gilt:

2~=~

Untsr der Voraussatzunq kleinar

Winkel gill:

f = 10 ~

R=~
~

und es ergibt sich:
10

2
f=-

2R

Biid 24: Durchbiegung und Winkelbeziehungen an einem Element

Sstzt man Gleichunq 30 und die Beziehungen aus Bild 24 in Gleichung 28 und

Gleichung 29 sln, erMII man:

Gi.(31 )

GI.(32)

FOr den zweidimensiona.!en Spannunqsfall gilt '!!ieder Ox = cry una crz = 0 una

damlt schrsibt slch die Spannunqs- und Dehnungsfunktion wie folgt:

1 Ii
€i(Yi)=eFi+-(Yi--)+Oi(Ti- TOi)

Ri 2

GI.(33)

Gi.(34)
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Will man zusatzlich Biegespannungsfreiheit im gekrOmmten Elementzustand

berOcksichtigen wie es beim Erstarrsn elnes Elements auf elnsr gekrOmmten

Obsrtlache der Fall ist, muB der Spannunpsansatz erweitert warden. Es stsllt

sich die Spannunqs- und Dehnunqsfunktion \vie 10lgt dar:
Ansatzfunktion:

() Ei lr F' (1 1)(. tl)]0i Yi = c 1+ --- yl--
(1- Vi) Ri ROi 2

•• e .1 1.. ti..._ _.
ci(Yi) = c' i+ (---)(Yi--)+Oi( I l r- 10i)

Ri ROi 2

G1.(35).

Gi,(36)

i-1
Der lndlvlduells Blegeradlus der Elemente Ri = R + 2: tj kann unter dsr

H
i-i

Voraussetzunq, daB R»2: tj lst, in guter Nahsrunq gleich R gesetzt werden.
j~l

Aus dsr Haflfestigkeitsbedingung

n-1
2:[e;(Yi = til = Ei +1(Yi +1 = 0)]
i=1

GI.(37)

lassen sich durch Elnsstzen der Ansatzfunktion n-t Glelchungen autstsllen,

F F [ti ti+l11 ti tl+l. _e i-£ i+1+ -+-J-=--+ +bi+l(Ti+l- TOi+l)-bi(Ti-! Oi)
2 2 R 2Roi 2ROi+ 1

GI.(38)

Dies V'lurde exsmplarlsch am Beispiel des Elements i und i+1 durchgefOhrt.
Mit dem Kraftegielchgewicht

n
2:Fi=O
i=1

ergibt slch nach Integration der folgender Gleichung

GI.(39)

-.
ijOi(Yi)hidYi = 0
i=10

die Gleichung

40
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Simulation des Beschichtungsvorgangs

Eltl F E2t2 F Entn F 0---'--e 1+ e 2+... + e n=
(i-V1) (i-V2) (i-Vn)

und mit dem Momentengleichgewicht

erhalt man nach Integration

mit der Annahms hi = h = konst,

die Gleichung

n E~3.+2: ILl

i=112(i - vi)Roi

Seite:41

GI.(4i)

GI.(43)

GI.(44)

Demit !a.f3t sich das Gleichungssystem mit n unoekanntsn Dehnungen und darn

unbekanntsn Biegeradius R losen,

\'Vahrend des Erstarrunqszaitraums (Tn:Tsn) giit fOr jades neue Element:

O"n(yn) =0 ~

n nach derHaftfestigkeitsbedingung wie folgt:

Wirdin elnarn Element elne SpannungsOberlastung srkannt, wird dlese durch

Spannungsrelaxation abpsbaut. Es wird dabeiangenommen,dai3 zusrst die

Biegespannungen auf ~ , =~ relaxlsran, Danach ergibtsich dann mit
1101 11

-:::-1_)_tn_-1J +bn -1(Tn -1- Ton -1)
ROn-t 2

bn
GI.(45)
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(1- v)Rp £F neu

E

sine neue Bezupsternperatur nach folgender Gleichung:

Kapitel3

GI.(46)

Gi.(47)

Die Relaxationen der Spannungen werden so in den individuellen Konstantsn
1

- und TOJ gespeichert.
ROi

Die Simulation des 8eschichtungsprozesses wlrd auf dsrn Computer durch­

gefUhrt und bastert auf den getroffenen Modellannahmsn. Hierfur wurden drei

Programme entwickelt. Die Eingabe der Prozefs- und Materlaldatsn erfolgt

unter der Banutzeroberflache von Windows, sin wsttsres Proqramrn

(Preprozessor) stsusrt sin kornrnerzielles Finite-Elernente-Proqramrn (FEM) zur

L6sung der V\larmeleitungsgleichung und das drltte Programm ermlttslt die

temperaturabhanqicen Eigenspannungen. Aile drel Programme sind fOr die zu

bearbeltends Problemstellung entwickslt und auteinandsr abgestimmt, so daB

autornatlsierte Berechnungen durchgsfuhrt werden konnsn.

1. Die Eingabe

Sie bslnhaltst aile zur 8erechnung ertorderllchen Angaben, wie zurn
R' • I" b 'b R ~"'~' • R ,_ • u; '>I' bD8!SP!8.0!S tnermtschen.Hanobectngungen an aer r-rooe !fi !nrer Za!~dCn

wirksarnen Abfolge, Geometrieangaben wis substrat- una Schichtdicke,

Anzahl der Beschichtungszyklen, Angaben zur Einteiiung der Probe in

Finite Elemente usw., sowls die Eingabe der MaterialkenngreBen in eine

Datenbank, Durch die grafisch orientierte Benutzeroberflache wsrden

logische Fehieingaben weitgehend vermieden.

In sinar Datenbankkcnnsn die zur Bsrechnunq ertorderlichen Materiai­

eigenschafien temperaturabhangig eingegeben warden. lhrs Syrnbollk und

Relevanz fOr die Berechnungsmodelle sind nachfolgend aufgefOhr1.
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Simulation des Beschichtungsvorgangs

Warmeleitfahigkeit [W /rn /K]

Spez. Dichte [kg/m3
]

Spez. WarmekapazitiH [J/ kg / K]
Emissionskoeffizient [ ]

Streckqrenzs [fv1Pa]
Elastizitats modul [GPa]
Ousrdehnzahl [ ]

Warmedehnungskoeffizient [10-6/ K]

Sene: 43

Die quantitative Darstellung der benutzten Materialeigenschaiten ist

temperaturabhangig im Anhang dargestellt.

2. Die Ternperaturbsrecnnunq

Zur lnstatlcnaren, nichtllnearsn Ternperaturteldbsrechnung wird ein

kommerzlelles FEM-Programm dsr Zsntralabtellunq fOr Technologie (ZAT)

des Forschunqszentrurns JOlich eingesetzt. Die Anstsuerunq erfolgt durch
einen vcrqsschalteten Preprocessor, der die Simulation des Schicnt­

wachstums in AbMngigkeit dsr Eingabedaten durchtunrt, Er ubernirnrnt die

Netzgeneration, die Knotenelernentzuordnunq, die Materlaldatenzuordnunq

etc. und spslchert die rslevanten Ergebnisse der FEM-Rechnung fOr [eden

Zsitschritt abo

Durch den hohsn V.Jarmeeintrag schmelzflOssiger Partiksl ins Substrat

wurde es srtordarllch, die Elementeinteiiung om dar Substratcbsrflachs

bsscnders fein auszufuhren, urn die Konvsrpenz der FEM-Rechnung

slcherzustellan [20, 36, 51]. Weiterhin wlrd die Zaitschrtttwsits

insbesondere nach dem ersten Kontakt des schrnelzflussiqen, Partlkels,

bssonders klein gewahit und dynarnlsch verwaltst, Dies lst nlcht nur zur

Verbesserung csr Konv8igenz sondsrn auch fOr die Besetzunq der

ternperaturabhanqlqen Materiaikenngr6Ben ertorderlich, Da das FEM­

Programm fOr [eden Zeltschrltt mit den Materialkennwerten dsr vorhergs­

hsnden Temperaturverteltunq rschnet, lst die Ternperaturabhanqlgkeit der

Materiaikenngr6Ben bel den sehr hohen AbkOhlgeschwindigkeiten nur bel

hlnrelchend kleiner Zeitsintsllunqsn m6glich.
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3. Die Eigenspannungsberechnung

Kapitel3

Bei der Eigenspannungsberechnung wird die Temperaturverteilung aus der

FEM-Rechnung fur jeden Zsltschrltt benickslchtlgt, urn die Warme-

dehnungan der ~1!1aterialien fOr jedes Element berechnsn zu kcnnen, Die
zaitllche Abfolge dar FEivi-Rechnung wird daher in dar Spannungs~

berschnunq ubarnornmen.

Die Ergebnisse der Temperaturfeldberechung sowls cler Eigenspannungs­

berscnnunq konnsn Obsr Grafikpmgramme visuailsiert unci ausgewertet
werden.
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Die prinzipiella Vorgehensweise zur Ermittlung osr Emissionstaktoren uno der

thermisehen Randbedingungen wird beispie!haft an einigen Materialien

erlautsrt.

4.1. ErmitllYflg d~r Eml~~iom;lfakt©rl:lflail $andgl!'l$tr@lhlt~!'!
Materialoberflichen

Um die konvsktlvs Warmeabtuhr gegenQber der curch Strahlung bedlnqten

gering zu halten, muB die AbkQhlung der Probe bei moglichst geringem Druck

erfolqen.

Die sandgestrahlte Probe wird bel einem betrlebstechnisch minimal zulassigen

Karnrnsrdruck von 80 rnbar mit der Plasmatacksl aufgeheizt. Nach Abschaltan

der Plasmatackal kann die Kammer weiter abgepumpt und die Abkuhlklnatik

rnittels Thsrmoelement aUfgezeichnet warden,

Zur Errnittlunq der Emissionsfaktoren dsr Prcbenoberflachen wsrden mit Hilte

des Sirnulaticnsproqramms AbkQhikinetiken dsr Probe mit unterschladlichen

Ernissiortstaktoren durchgarechnst, wobsl beide Probenseltsn den gieichen

Emissicnstaktor basitzen unci die Umgebung slnen Emissionstaktor von lOu =1

erhalt, Anschlleflend werdsn die Slmulatlonakurven mit der MeBkurve

verglichen. Die am bsstsn mit der MeBkurve ubsretnstimmertde Simulations­

kurve Iiefer! den gesuchten Emissionsfaktor Epl ~ en.

Die Bildsr 25 und 26 zeigen beispielhaft die Auswertung fOr die Substrat­

materia-lien Kupfer una Aluminium.
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" MeBkurve I
~ -- Emissionsf. 0.2 ~

\ "
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Bild 25: Ermittlung des Ernlsslonstaktors elner sandgestrahlten Kupterprobs
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Sild26: Ermlttlunq des Emlsaionstaktors slner sandgastrahltsn
Alurnlnlumprobs
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Anhand der AbkDhlkinetiken im Vakuum wurcsn an den sandgestrahlten

Substraten folgende tabellierten Emlsslonsfaktoren ermittelt:

IiMaterial Ernisslonsfaktoren

IA,uminium 0,8

0,4

1\,' '" I, ,n ~

11'\!ilv,"",vl V,,,,,~ ,
Titan 0,71

316L 0,65

IKupfer

Tabella 4: Emissionsfaktoren der sandgestrahltsn Substratmatsrlalien

Die gute Ubereinstimmung der Kurvenvsnaute zeigt, daB die AbkDhlung der

Probe bei niedrigen Drucken ubsr die Warmestrahlung bzw. ubsr die

ermltteltsn Ernisslcnskcetttzlenten e von der Slmulatlonsrechnunq sehr gut

wiedergegeben warden kann,

4.2. Ermittl~rlg eer thermlsehen Rarldb~dirlglJng~rl fOr
i,mti!!r~chledlich~ Sprit<!:p;;lram~t~r

Mit zunshmendern Druck und abnahmsnder Tempsratur erfolgt der warrns­

transport vor>'Jiegend uber die freie Konvektion, wobet dar Warmaaustausch

weitgehend unabhangig vern Probenmaterlal ist,

Auch hlar wurds auf sine Unterschsldunq zwischen plasmaseltiqem und

haltersaltlgem WarmeObergangskoeffizienten vsrzlchtet. lst der Bstriebsdruck

der Plasmaanlaqe eingestellt, kann wieder die ft~bkQhlkinetik oar Probe
gemessen werden, Der Vergleich zwischen gemessener und slmuliertar

Abkuhlkinstik Iiefert bei Ubereinstimmung dsr Tempsraturkurven die
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thermischen Randbedingungen (Xpi = an. Dabei wurde davon ausgegangen, daB

Ta =TH =Tu= konstant =300 Kist.

Diese Vereinfachungen sind programmtechnisch nlcht durchgefUhrt worden, so

beiiebig mehr Aufwand bei dsr Bestimmung der therrnisehen Randbedingungen

bstrleben werden Kanno

In den Sildem 27. 28, 29 und 30 sind die bei einem Karnrnerdruck von

180 rnbar gemessenen und sirnuliertan Abkuhlkinetiken von Nickel, Titan und

Kupfer, Aluminium gegenDbergestellt. Die Slmutationskurvsn wurdsn mit einem

WarmeObergangskoeffizienten von 5 W/m2/K und 10 W/m2/K varliert.

500400300
Zeit [s]

200100

I I I

A MeBkurve Nickel

\ - - WarmeDbergangszahl 5 W/m 2/K

- WarmeDbergangszahl 10 W/m2/K

"
I I

IKamrnerdruck: 180 mbar ~.
::,;,

~ &-A

I I ~~_ ;-A,. ....... 1

400j • ~ Th ~1,
200.i.J----'----'----..J..----l 1",·koo,n _

o 600

1400

~ 1200
~
>-

~ 1000
>-

2i
E
C!l 800
'liJ>-

E 600
::l

Cf)

Bild 27: Vergieich zwischen gemessenen und simulierten AbkOhlkinetiken von

Nickel bei 180 rnbar
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500 600400
1

200 300
Zeit [s]

I I I I

A Mel3kurve Titan
-

i\
.. - WarmeObergangszahl 5 W/m2/K

- WarmeObergangszahl 10 W/m2/K -

i\ I I I I II \, IKammerdruck: 180 mbar]
I, .

~~A_&.
A.A._A. A

4-A g 4.
!k Ai. -A-A.-
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~
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::J
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Bild 28: Vergleich zwischen gemessenen und slmullertsn AbkQhlkinetiken von

Titan bei 180 rnbar
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Blld 29: Vergleich zwischen gemessenen und sirnullsrten AbkOhikinetiken von

Kupfer bel 180 mbar
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8ild 30: Vergleich zwischen gemessenen und slrnullertsn Abkuhlkinetiken von

Aluminium bel 180 rnbar
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Zeit [s]

200100

I I I I
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~\ I I
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1
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J200---"----"-----'-----'-----'----''--
o 600

1400

g 1200
~

::l
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~ 1000
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E
CD:;::: 800
f.:!
II
05 600

Die AbkOhlkinetiken von Nicke! uno Titan lassen sich Ober die Simulations­

rschnunq hervorragend nachvollziehen. Kleinere Abweichungen treten bel

Kupfer una Aluminium auf. Dies kann daraut zurOckgefuhrt warden, daB die
umgebende Atmosphare kurz nach dam Ausschaiten der Plasrnatacksl ncch

von der thsoretlsch angenommenen konstanten Umgebungstemperatur von

300 K abwelcnt, so daB insbesondere zu truhen Zeiten die Probe sine

geringere Warmeabfuhr srtahrt. DaB die Abweichungen bssonders auf

Aluminium und Kuptersubstraten zu sehsn sind, !ieg! an unterschlsdllch

schnellsr Gasabkuhlunq in dar Kammer coer an Ab\veichungen in den
MaterialkenngroBen. Dsnnoch lassen slch die Temperaturverlaufe mit dlesem
sintachen Modellansatz gut ertassen. Die Warmeubergangszahl bei der

AbkOhlung fOr elnen Kamrnardruck von 180 mbar wurde lOr alle Materialien mit

au = 5 vVlm2/K uno Tu = 300 K bsstlmmt.

Der VVaimeeintrag dsr Plasma-facksl wiid vom Simulationspiogramm als rein
konvektiv angenommen. Diese Annahme soli durch den Vergleich von

gamessenen und slmullsrtsn Authelzklnetiken bestatigt wsrdsn. Varllert wird
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bei der simulierten Aufheizung sowohl die Warmeubergangszahl Up! als auch

die Plasmatsmperatur TPI, urn die Sirnulationskurven an die Mef3kurven

anzufltten. Fur diese Simulationsrechnunqen werden die vorher ermittelten

Strahlungsanteile dar Probsnoberftachsn sowls fUr die halterseitig zugewandte

Probenseite die kOiivektiven Ante!!e berDcksichtigt; die bel der AbkOhlung
bsstlrnmt wurden.

Der Vergleich zwischen gemessenen una simullerten Aufheizkinetiken ist fOr

die Spritzpararnatar von Kupfer in den Bildern 3i und 32 fUr untsrschlsdllche

Substratrnaterlallen dargestsllt,

200150

Kupfer

100

'---I
50

,-

~
~~

VA _ •
Karnrnerdruck: 180 mbar

~,-y
Spritzabstand: 250 mm -,7 I4'

Me Bkurve S' ..,

,f
tm, ",urve

I A Aluminium - - - -

400jf

200.LL--- - - - -'-- - - - -'-- - - - --'- - - - --'
o

i200g

i400

'­
::J

§ iOOO
CD
c.
E
~ 800-in
.0

05 600

Zeit [5]

Bild 3i: Vergleich zwischen gemessenen una slrnullsrten Aufheizkinetiken an

3 mm dlcksn Aluminium- und Kuptsr-Substraten

Die gute Obereinstimmung zwischen Simulations- und Mel3kurven bestatigt die

Annahms, den Warmeeintrag der Plasrnatackel hlnrslchend genau Dber die

Konvsktlon bsschreiben zu kennan.
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1400

1200
g

400

Kammerdruck: 180 mbar
Soritzabstand: 250 mm

••• 'A', ','
·....£iAi.i.i.:A 8

- . Ai!. ,..,- • :. AA I

. . - -

j/'- " Titan -

!).

200
ni:ti-ai.qrl I

150100

Zeit [s]

50

200-,-1 --I.. --I.. --I..__-""="-J

o

Bild 32: Vsrqleich zwischen gemessenen und sirnulierten Aufhelzkinetiken an
3 rnrn dicksn Nickel- und Titan-Substratan

Mit diesern Vertahrsn wurden die konvektivan Randbedingungen lOr die

Spritzparamster von Kupfer errnlttelt und in nachtolqender Tabeiie

zusammenqestsllt.
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,300 K

13600 K

144 w/m</K

Tu

TPI

(xPI

hiIre er- re za I min

ROhrer-Drehzahl J60 U/min

Karnrnerdruck 1180 mbar

Thermische Randbedingungen

ISprltzabstand 1250 mm

IIWarmeObergangszahl (Xu 5 W/m 2/K

I. . . .. . -.

Parametereinstellungen fOr Beschichtungen mit Kupfer

IPlasma- Gas: Argon 40l/min i,
I

i Wasserstoff 6,51/min I
! Ii Plasrnaleistunq 29 kW I

Plasrnastrorn SODA

Forder- Gas Argon 2,51/min

A ..... _ ........ r"",,_
A ___ ~

.... r- ll_!_

Tabella 5: Zusammenstellung dar Spritzparameter fOr Kupfer und dsr

ermittsltan kcnvektlvan Randbedingullgen

Entsprechsnd wurden fOr die Sprilzparameter des Zirkonoxids die konvsktiven

Randbedingungen errnittslt. Die gemessenen Aufheizklnetlken fOr die

Materialien Titan, Aluminium und 316L sind in den Bildsrn 33, 34 uno 35 bel

den Spritzabstanden 100 mm uno 150 mm den Simulationsergebnissen

gegenObergeslelit.
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Bild 33: Vergleich zwischen gemessenen und sirnullerten Aufheizklnefikan an

3 rnm dicken Tltan-Substratsn abhangig \10m Sprltzabstand

Bild 34: Vergleich zwischen gemes,,!f1!!en und "imuli"rten Aufheizkinetiken an

3 rnrn dicken Aluminium-Substratsn abhangig \10m Spritzabstand
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1400-r-;:::===:C==::::J=::::;--'---~--~

Kammerdruck 1990 mbar

200160

Spritzabstand;

100 mm - 200 mm ~

1
~_ 1 50 mm ~ 250 mm

. Slrrtulatlonskurven

120

Zeit [s]

8040

400

.L.:::3'::=6-a::""'::::.G::R:=-F_ L -l_-'===========:=L200 '
o

g1200

. SHd 35: Vergleich zwischen gemessenen und slmullerten Autheizkinetiken an

4,2 mm dlcksn 316L-Substraten abhangig vern Sprltaabstand

Die gute Ubsrelnstlmmunq car Kurvenverlaufe bestatigt die getroffenen

Modsllannahrnen auch bel elnsm Druck von 1990 rnbar, Weiterhin wurde

gezeigt, daB die konvektivsn Randbedingungen vern Substratrnatarial

weitgehend unabhiingig sind und nur an elnsrn Substratmaterial uber wenige

Aufheizkinatiken errrtittelt werden kennan.

Da sich die ,il.ufheizkinetiken mit den Sprltzpararnetern des 8crkarbids ven

osnsn des Zlrkonoxlds nicht unterschelden, lassen slch fOr beide die sslben

therrnischsn Randbedingungen anqsbsn.

Die Pararnateretnstallunqen zur Hsrstellunq von Zirkonoxid- und Borkarbld­

sprltzschlchten mit den fOr die Barechnunq wichtigsn konvektiven

Randbedingungen sind in den Tabsllan 6 und 7 aulgelistet.
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Parametereinstellungen fOr Beschichtungen mit Zirkonoxid i

Plasma- Gas: Argon 30llmin

,
IPlasmaleistung

Wasserstoff 15 i/min

148 kW

IPlasrnastrorn -

I:6rder-~as ~rgon
l:!egen-l:>as Argon

I Teller-Drehzahl 20 U/min

ROhrer-Drehzahl

IKamrnsrdruck

60 U/min

11990 rnbar

IS' b dI pntza stan

1100 mm

1300K

12850 K

Tu

o;PI

o;u

Tpi

iISprltzabstand

: WarmeObergangszahl

I

ITemperatur

I
; "'''armeuberganaszahl! v

I CXPI

15 W/m2/K

140 VVim'2iK

ITempsratur

I
Tu

Tpi

300 K

11850 K

Tabella 6: Parameter zur Herstellung von Zirkcncxidschlchtsn una

konvektive Randbedingungen fOr die Spritzabstande 100 mm una

150 mm.
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I
I

151/min

301/min

,
148 kW

ISOOA

/300 K

12850 K

(xPI

Tu

Tpi

Argon

Wasserstoff

Plasma- Gas:

i
IPlasrnalelstunq
IIPlasmastrom

Forder-Gas Argon 2,5l1min I
I
I

~ ........ '""_ f""o-. .... Aigon 2,5 l/min Ii \.;u::::yell-\,.'ld.~

Teller-Drehzahl 20 U/min I
IiROhrer-Drehzahl 60 U/min

!
IKamrnsrdruck 1990 rnbar

Therrnische Randbedingungen

, Sprltzaostand 100 mm

!
WarmeObergangszah! (Xu 15 W/m 2/K I, I,

I ~ - .... #

ITempsratur

I

Tabelle 7: Parameter zur Herstellunq von Borkarbldschlchtan und konvektive

Randbedingungen fOr esn Sprttzabstand 100 mm.

Der EinfluB unterschlsdhchsr Sprltzabstands auf cas Authelzvsrhalten de,

Substratrnetenallen bei etnsm Kammarcruck von 1990 rnbar lst in Blld 35

dargestelIt.

FOr sln reproduzterbarss Spritzergebnis lst dahsr die Einhaltung des Spritzab­

stances sntscheidend.
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r-,

"" I
I

100 250

Bild 36: Experimentell ermlttslte WarmeObergangszahlen als Funktlon des

Spritzabstandss fOrZlrkonoxid- und Bcrkarbidspritzparametsr
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Siid 37: Exparimentell errnittelte Plasmatsmpsraturen als Funktion des

Sprttzabstandss fOrZlrkonoxid- una 80rkarbidspritzparameter
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Da die Temperaturentwicklung auch fOr die Simulationsrachnunqen von

Bedeutung sind, wurden die konvektiven Randbedingungen als Funktlon des

Spritzabstandes in den Bildarn 36 und 37 dargestellt. Die Aufheizung des

Substrate iaBt sich darnlt nicht nur uber die Anzahl dar MaanderDbergange

sondern auch Deer den Spritzabstand slmullersn.

Die expsnrnentell srmlttelten konvsktlven Randbedingungen als Schnlttstslle

zwischen dem realsn Prozei3 und der Simulation sind ebenfalis den Siidern 36

und 37 als Funktion des Spritzabstandss zu sntnehrnen. Die WarmeDber­

gangszahien und Plasrnatsmperaturen reprasentlsrsn dabel Mitteiwerte Doer

die von der Maanderbewegung uberstrlchens Flache,

Die Auswirkungen aller Systernparameter, wie z.B, Druck, Plasmalelstung,

Gaszusarnrnensatzunq etc., auf die konvektlven Randbedingungen lassen sich

mit diessm Vertahren ermltteln. So konnsn Spritzparameter bzw. Betriehs­

zustands gefunden wsrden, die unernpflndlich auf kleine Abweichungen der

Systemparameter reagieren. Glslchzeitlq lassen slch die konvektiven Handbe­

dingungen zur Beurteilung dsr optimalen Parametsrflndunq elnsetzen, was an

folgendem Beispiel ertautert werden 5011:

Wird die Aufheizunp der Sprltzpatiksl auf lhrem Flug durcn die Plasmafackel in

erstsr Naherunq ubsr den kcnvektivsn Ansatz

q =0: (TPI - TParliksl)

bsschrleben, so ist 2:.8. die

Ta = Plasmatemperatur

TParliksl = Partikeltempsratur

0: =WarmeDbergangskoeffizient

Plasmatempsratur fu'"· Mnn 'Ma'"rmetransport zumI i~~ i I;Sl,v i ·...iQ~ i I 61.;;;;; \1;; IIOUCil<;;i V I, &. II

Partiksl vsrantwortllch. Der zurn Autschrnelzen elnss Partikals optlmals Spritz­

abstandkann aus Blld 37 entnornmsn wsrden, und lst gegeben, wsnn die

Ptasrnatemperanrr gleich der Schmelztampsratur des Partlkelrnatertals ist, So

ist die langste Aufsnthaltszeit des Partiksls im Plasma mit slnsm Warme­

transport zurn Partikel eingestellt. GroBere Spritzabstande bswlrken auf dsm

weitersn Flug curch das Plasma wieder elne AbkOhlung des Partikels, una
1.,_. ..... ".• on. '.""'" --. ... • ••••• & ••••••••••

K!Smere eprnzaostanoe mrt ! PI>! Partikel verxurzen tne fH,tlgsAureH1tnaltSZen nrr

den Warmetransport zurn Partikel.
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Die Eigenspannungsergebnisse des Modellansatzes 2 sollsn mit den

gemessenen Eigenspannungen an gespritzten Proben verglichen und

dlskutlert wsrden. Die Eigenspannungen warden mit der Rontgenbeugung

ermittelt und an einigen Proben den Ergebnissen der Bchrtochrnethode gegen­

Obergestellt. Da slch curch den lamellarsn und porossn Schichtaufbau die

makroskopischen Eigenschaften des Schlchtmaterlals irn Vergleich zurn
massivsn Material wssentllch vsrandem konnsn, wurdsn zurn Teil Warme­

dehnungsmessungen und E-Modul-Messungen an abgelesten Schichten

durchgelOnrt.

5.1. Kypfer~chichtei'i

Auf den Substratrnateriallen Aluminium, Kupfer, Nickel und Titan wurcsn

130 IJm dicke Kupferschichtsn nach beschriebenem 8eschichtungsverfahren

aufpebracht. Um den EinfluB der Substrattsmperatur auf die Eigensparmungen

bsurtetlen zu kennan, vvurdsn die Substrattsrnperaturen wahrend dar

Beschichtunq auf 600 K, 800 K und 1000 K eingestellt. Die Ternparatursn des

Alurnlnlumsubstrats wurdsn wegen der geiingen Schmelztempsratur mit 600 K,

700 K una 800 K varlisrt.

Die Eigenspannungsmessungen wurden mit Cu-Ko; Strahlunq am Reflex der

Die Eindringtiefeder Prlmarstrahlunq kann untsr der Verkippung sln2'lf; 0.3

mit 1:; 7.7 jJmangegeben warden. Die rentgenografischen Elastizltats­

konstanten der vermesssnen Nstzebene zur Berechnung dsr Eigen­

spannunqsnbetraqen fur 51 ; -2,33 10-6 MPa-i und fUr s2; 18,88 10-6 MPa-1

[17]. Der relative MeBfehler wurds klelnsr 10% abgeschii.tzt.

Die iontgenografischen EigenspannungsmeBsigebnisse irn Vergleich zu den

Sirnutatlonsergebnissen sind In Blld 38 dargestellt.
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1000900700 800

suoetranemceratur [K]
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I J .. -- I

L.......:.............-..... ......~....... ...........

e, ---- S=Simulatioii M=Messung
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Bild 38: Vergleich gemessener und barschneter Eigenspannungen an

Kupferschichten auf den Substratrnaterialien Kupfer, Nickel, Titan und

Aluminium

Eine Abhangigkeit dar Eigenspannungen von der Bsschlchtunqsternperatur lst

bel Kupferschichten nur sehr schwach ausgepragl. Dies ist lslcht zu

begrOnden, wenn man slch den Verlauf dsr Streckgrenze (s, Anhang) absr dsr

Tempsratur ansleht, Obsrhalb von 600 K nlrnrnt Kupfer kelns Spannungen auf,

so daB samtllchs Dehnungen plastisch erfcigen. An dlssern Ergebnis \aJird
deutlich, daB ohns die Nutzung tsmperaturabhangtqer GroBen wesentllehe

EinflOsse nlcht erfal3t wsrden kennan,

Oem gegenOber zeigt slch sine dsutlichs Abha.ngigkeit csr Eigenspannungen

vern verwendstsn Substratmaterial, die unmlttelbar mit den unterschiadllchan

warmedehnungen zusammsnhangt. Bel der Probenabkuhhmg auf Haum-

sucstrannetenets dssssn Warmedehnung aufgezwungen, und mit

Schlchtmaterlal grel3ere Eigenspannungen in der Schlcht aufgebaut.
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Diese Abhangigkeiten werden auch vom Simulationsprogramm ertast, wenn

der Elastizitatsrnodul der Sehieht im Vsrhaltnls zurn massiven Material urn den

Faktor 6 erniedrigt wird. Die Abweiehungen der simullsrten Eigenspannungen

zu den MeBwerten auf Titan- und Alumlnlumsubstratsn lassen sich auf die

ausgapragten FlieBeigenschaften von Kupfer bel zunehmanden Spannunqen

bzw, Dehnunqsn zuruckfuhren, welchs in diesern Modsllansatz nicht

berOcksiehtigt wurdsn, Duren die Erniedrigung des Elastizitatsmoduls wurds

die plastischs Vertorrnunq ledigiieh linear baruckslchtlgt.

Zusatzlich zeigen sich in den Kuptsrspritzschichten auf Kupfersubstrat bei der

Annahme gleieher Warmed€lhnung g€lring€l Zugspannungen. Dies wird auch

von csr Simulation srkannt, wcdurch die Modeiiannahme rnaxirrtaler

Zuqspannunqen nach Erstarrung una AbkOhlung der schrnelzflussigen Partiksl

auf die Substrattemperatur bsstatlgt wird.

Es war dsshalb von Interesse, das slastlsche vsrhaltsn einer Kuptarsprttz­

schlcht zu msssen. Hierfur wurdsn Kupferschlchtsn auf sln pollertes Kupfer­

substrat gespritzt, so daB sich die Sehlcht vern Substrat ablossn lieS. Die

Kombination, Kupfer auf Kupfer zu sprltzsn, wurds gewahlt, um Verfestigungen

bairn Abkuhlsn dsr Probe auf Grund unterscniedtlchar V\farmedehnungen
gering zu halten. Nach dam in Kapitel 2.3.2.1. beschrlebsnen ZUgv8isuch
wurds an abgelostsn Kupterschlchten das Sparmungs-Dehnungs-verhalten

errnlttelt. Slid 39 stellt das gemittelte Ergebnis mshrerer Schlchten zwei

handelsublichan Kupferblschsn gegenOber.

Eins<dsr handelsublichsn Kupterblache vvurde vor dsm Zugversuch irn

Vakuumofen zwsl Stunden bei slner Temparatur von 1000 K rekristaltlelert. Es

zsigen sich gravierende Unterschlede lrn Spanrumps-Dehnungs-Vertauf der

drei Proben.
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Dureh die GegenObersteliung der unterschledllch warmebahandsltsn

Matsrlallen wird deutlich. daB die zeitlich wirksamen Ternperaturen belrn

PlasITjaspritzen das Substrat- und Schichtmaterial im Spannungs-Dehnungs­

vsrhalten wessntllch verandern konnsn, Der Elastizitatsmodul der Senient ist

urn den Faktor2 klelnsr, OIls der an massivsrn Kupfer gemessene. Weiterhin

zeigt die Sprltzschicht ein wslt geringeres Plastizitatsvermogen mit

Sprodbruchverhalten. Die EinfOhrung der Zeit- und Dehnungsabhangigkeit

insbesondere mstalllscher Spritzschichtsn wird nach lhrer meBtechnischen

Ermittlung in Slmulatlonsrechnungen zu besssren Obereinstimmungen fUhren.

Bild 39: Spannungs-Dehnungs-Verhalten

Kupterrnatsrlallen
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Der Vergleich der Sprltzschlchtslqenschaften mit csm des masslvsn Materials

wurde auch durchgefOhrt, um systsmatlsche Fehler auf Grund der nlcht

genormten Mef3einrichtung zu rslativleren. Durch die kleinen Abmessungen

des PrOfk6rpers sind die Fehler in den dargestellten Kurvenvsrlaufsn relativ
---1"'1 I_I.... ~ ....~ ... __ • __ ~ __ F\ 1""1 ...__ •• __ ...1:_ !i.l! .... F.J.,.... """... I,.._:...""' ..... ..... ""~ .... ~I: ....k
grol'. IrU1(,HfI{Jy~::HlnC:lu:Hl WI~ z.o, rur~[I ~Ut::UtH I UltS! IVIt'JIJt::1 yt;1YIIl~~e tdllle:Ullvll.

Der zufallige Eingangsfehier [2J des Elastizitatsmoduls wurde mit der

Gieichung

n I Of I
Ayrnax :;; LI~v-1

v~~ Oxv
fur y =f(x): Aymax =f'(x)~ abgeschatzt.

E= F·j
a·b·dl

F = Kraft

Me f3g r6f3en:

1=5.944 mm

a=3.058 mm

b=0.178 mm

dl=0.007 mm

F=40N

I =
ab=

dl =

AusgangslElf1ge

Ouerschnlttsflachs

I - 10 = Langenanderung

Mef3fehler:

AI = 0.001 mm

Aa=0.001 mm

Ab=O.001 mm

!J.F=1 N

!J.E < ----,-'=-.'-:c' M' + F .Ai+ F·I (l_li_a +_!J._b) + F ·1 .LlI
a-b-dl ab-dl ab-dl a b a·b·dI2

~E :;;17%

Die Abh$ingigkeit der Eigenspannungen wurde auf den suestraimaterlanen
316L und Titan fUr die Beschtchtunqstemperaturen 600 f(, 800 K und 1000 K

untersucht, vVeiterhin wurdsn die Schichtporositat, dsr Elastlzltatsmodul und

die Warmedehnung ermittelt.
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~,,~it Poren durchsstzte Matsrlallen welssn gegsiiOber dam rnasslvsn Matarial

veranderts Eigenschaften auf. Die Anderung dar Materialeigenschaften wurdsn

u.a. von [34, 35] uber Mcdshansatze bsscnneben una iMre GOitigkeit fOr pcrose

Sintermater'atien nachqswlesen. Dabel kann durch die Ausrichtung der Poren

auch amsotropss V"eikstoff"ifsrhalten slrnuliert warden. Aus diesem Grunde
wurds die Abhangigkeit der Porositat vern Spritzabstand und von dar

Substrattempsratur untsr sonst konstantsn Versuchshedlnpunqsn untsrsucht,

Ob die Porcsitatsmccells fOr Sinterrnateriallen die Eigenschaftsanderungen in

Ptasmasprftzschichten hinreichend genau beschrsiasn kennan, muB noon

ourch elns groBere Anzahl MeBergebnisse geprOft bzw. abgesiehert wsrden.

250
porc-ert.prt I

100

I
ISubstratternperatur: 800 K i

/'

.:
/

,/

I

oJ-----"---------------"="""'-,....)
~ 150 ~O

5

25

20

Spritzabstand [mm]

Bild 40: Abi1angigkeit dar Porcsitat vern Spritzabstand

Die· Proben wurdsn durch das baschriebene Herstellunqsverfehren bsl slnsr

$ubstrattemperatur von 800 K beschlchtet, Eine Ausgleichsgerade Cber die
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MeBpunkte soli in erster Nahsrunq die Abhangigkeit der Porosltat vom Spritz­

abstand (a) reprasentlersn.

p(a)[%] = 15+0,14([:m] -150) 100 mm < a < 200 mm GI.(48)

Poren, Risse und Unebanheltan an der Substratcberflache werden eher von

schmelzflussiqsn Spritzpartiksln ausqsfullt, so daB mit einem groBen Anteil

schmelzflussiqer Partikei die Porositat abnimmt. Anhand der in Bitd 37

darqestellten Plasmatempsratursn iSI zu erkennen, daB die Umgebungs..

temperatur fUr sln Spritzpartikel untsrhalb der Schmelzternperatur von ZrOz

Ileg! und mit zunshrnendsm Abstand schnell abnlmrnt. FOr ein schmelzflussiges

Partiksl wirkt dahsr mit zunehmendem Abstand nicht nur elns gr6Bere

Ternperaturdittsranz, sondsrn auch slne iangere Autenthaltszelt abkuhlend, so

daB eine vorzeitiqe Erstarrunq slntritt.

Sprttzabstand: 150mm

:R'1 - +------'k-----+'''''''',_____-J---''''- -I----i----j1:..-0
;ffi-.gj
o10+----+---+-----"~--_'i"""',_____-+-""""::__-I
n,

t" i

I ~",::J
1000 1100900800700600500

5+---f-----f---+---I--~+_---""'I

JL-----"----'--L.----L----l....-.:~
Substrattsmperatur [K]

Bild 41 : Abhangigkeit der Porosltat ubsr die Substrattemperatur

um dsn Einflul3 dsr Substrattemperatur (T) auf die Pcrositat bsurtellen zu

kennen, wurdsn Proben mit einem Sprltzabstand von 150 mm bsl substret­

tsmperaturen von 600 K, 800 K und 1000 K beschlcbtet. Das Ergebnie cer
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Auswertung lst Bild 41 zu entnehmen. FOr die Ausgleiehsgerade ergibt slch

folgendeGleiehung:

p(T)[%] = 13 -0,026[r~1-800J
\.1. .I /

600 K< T < 1000 K G1.(49)

Die Abnahme dar Porosltat mit stelgsnder Substrattsmperatur lst deutlich

ausgepragt. Nach dsrn Kontakt des schmelztlusslqen Partlksls mit dern

Substrat wird dessert AbkOhlgeschwindigkeit von der Substratobsr­

flachentemperatur bestlrnmt. Bei hobsrer Obertlachentsrnperatur des Substrata

wird dem Partikel rnshr Zeit zur Verformung gegeben, so daB auch groBere

Unebenheiten ausqefullt werden konnen und dlchters Scnlchten entstehen.

Damit wird deutlich, daB die Suche nach geeigneten Sprltzparametsrn uber die

Beurteilung der Schiehtporositat ohne Angabe der Substrattemperatur nicht

moglieh ist.

Geht man cavcn aus, daB die von dar Substrattempsratur abhangige

Pcrcsltatsnmktion fOr aile Sprltzabstanda gleich lst, laBt sich eine vorn Abstand

a und von der Substratternperanrr T gssehlossene Porosltatsfunktlon in der

Form

/ ~-./ '\'\/ /- '\\

p(a,T)[%] = l1+ O~~4l[:m] -150)Jl13 -0,026l[~]-800)j

100 mm < a < 200 mm

GI.(50)

SOOK <: T < 1000 K

angeben. Mit disser Gleiehung uno csrn vcrpssteltten simutanonsprccremrn
zur Bsrschnung der Ternperaturpaschlchte sines Spritzprozessas lieBe sich

Die Beeinflussung der Ternperaturqescntchte durch die vsranderten Material­

eigensehaftender porossn Schichtsind dannz.8.0ber Porositatsmodellezu
ertassen, Hisran wird dsutllch, daB durch die Temperaturfuhrung des

Beschlchtungsprozssses die Materialeigenschaften eingestellt werden konnen,

Bei steigenden und sinkendsn Beschlchtungstemperaturen wlrd slch eln

entsprechsnder Gradientim Porositatsverlauf und in den Materialeigensehaften

der Schicht sinstellen.
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Da der Elastizltatsrnodul eine wesentliche EinfluBgroBe bei der

Eigenspannungsberechnung darstellt, wurde dieser mit dem aus

KapiteI2.3.2.2. beschriebenen Ultraschall-Verfahren an einigen Schichten

ubarprurt.
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Bild 42: Gemessener Elastizitatsrncdul an Zlrkonoxldschichten

In Bild 42 sind die Mel3werte abMngig von dsr Substrattsmperatur

aufgetragsn. De groBe Abweichunqen in den ~w4eB~vertef1 vorlleqsn, ist sine

Aussage Goer den Verlaut des makroskopischan Elastizitatsmoduls Doer die

Substrattempsratur rslativ unsicher, Eine Ausgleichi>gerade Gber die Mel3werte

zeigt, daB mit zunehrnendsr Substrattemperatur dsr Elastizitatsmodu! zunimmt,

Dleser Verlaut.korreliert auch mit eer Porosltatsabnahme bel.zunehmender

Substratternperatur.

Dlecuantltatlve Vsranderuno des uber die MeBwerte cemlttsltsn Elastizitats-•... ... . - - <i;# - - - -- -- -

moduls von 72 GPa im Vergleich zurn rnassiven Material (E:=165 GPa) lst

hingegen sehr deutlich ausgepragt.

Geht man davon aus, daB ursachtlcn die Porosltat und ksln sneerer von der

Substrattemperatur abhangiger Effekt fOr die Elastlzitatszunahme
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verantwortlich ist, kann der Elastizitatsmodul als Funktion der Porosltat

dargestellt werden.

2010 15

Porositat [%]

I

ISpritzabstand: 150 rnrn I

!. <if
<if -

I
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Bild 43: Abhangigkeit des Elastizitatsmoduls von der Porcsitat

Dia Glaiehung der Ausqlelchsqarade ergibt:

E(p)[GPa] = 85 - 2,85([~o] -7,5) 7%<p<15% GI.(51)

Die Veritikatlon bzw. Eignung unterschlsdllcher Porcsltetsmodalte zur

Baschraibunq vsrandsrtsr Materlalelpenschatten in Plasrnaspritzschichtsn

kann nun am Beispiel des Elastizitatsmoduls erfelgen. Lassen slch geeignete

Porositatsrnodslle tindan,konnen zukOnftig alia Materialkanngr613en aus dar

Datsnbank mit dsr getundenen Abhiingigkeit der Porositat vern Spritzabstand

und von dsr scbstratterrceratur tOr porose Materlallen umperschnet worden.

Ole relativ greBen Abweichungen der gemessenen makroskoplschen

Elastizitatsweite von bis zu 100% bel identisch hergestelitsii Proben zeigen

gleichzeitig, daB eln Vergleich der quantltatlvsn Spannungsmel3ergebnisse mit

den aus mittleren Elastizitatswerten gewonnfilnen .• Simulationsergebnissen

problematisch lst,

59



Seite: 70 Kapitel5

Da bel der

Warmedehnungen

Eigenspannungsberechnung die unterschiedlichan

der Materiaiien fOr die Spannungsentstehung mit-

verantwcrtlich sind, wurden chase mit den beschriebenen Vsrfahran in
Kapltsl 2.3.2. an den Schicht- und Substratrnaterialien gemessen und in Slid 44

den Lltaraturanqaben gegenObergestelit.

2'1---,----,------,----,----,

Literaturwsrte Mel3werte
---il'l- ritan -0--- 316L --0--- Zr02 -¢-

o

1,5

!? 1+--=====F=====1F=---+--;;;S.e!!-:.--+----=;:;x:~§;
:::l
<::

t3

~

400 tWO BOO ,000 1200

Tsrnperanrr lKJ

Blld 44: Vergleich gemessener Warmedehnungen mit Datenbankmatsriallen

Die gemessenen Warmedehnungen an den Substratmatsriallen 316L uns Titan

wsichen nur unwessntlich von den Literaturangaben abo DieWarmedehmmg

dergespritzten Zr02-Schicht hingegen weicht zwischen 800 K und 1000 K mit

ca. 17% gegenOber den Lltsraturangaben abo Dies entspricht slner Warme-

dehnungsdifferenz von ca. 0,1 0/0.

Inwieweit lassen sichSpannunqen in keramlschenPtasmaspritzschlchten bel

ldsntlsch eingestellten Anlageparametern reproduzlsrbar herstsllen und

msssen? Wie in den vorherigen Untersuchungen gezeigt warden konnte,
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reagieren insbesondere Keramiken auf geringste Abweichungen in den

Herstellungsbedingungen mit extrernen machanischen Eigenschafts­

anderunpen.Iso daB die 8eantworlung dieser Fraqs fOr die Verifikation von

Eigenspannungsmodellen von besonderer Bedeutung ist. Denn nur

repioduzietbaiS Spritzscnlchtsiqenscrraften lassen sich auch slnnvol! in
Simulationsprogrammen berechnen.

Hisrzu wurdsn fOnf Proben auf einem 316L-Substrat nach cern bsschrlebenen

Vertahrsn mit 2r02 beschlchtst. Mit identisch €ling€lstellten Anlag€lparametern
srhielten aile ems Schichtdicke von 90 iJm. Drsl dsr Proben wurden bei einer

Substratternperatur von 600 K und zwei bel 1000 K bsschlchtet, so daB auch

die Reproduzi€lrbarkeit abMngig von der Substratsmperatur untersucht werden

kann,

Die Eigenspannungen wurdsn mit cern rontgenografischen Spannunqsmefi­
vertahrsn durchgefOhrt. In dichtem 2r02 hat die Ou-Ke-Strahlunq unter der

Verkippung (sln2\)f =0.3) sins Eindringtiefe von 't =6,9 urn, So ist die

Bewertung oar M€lBergebnisse als Mittelwert ubsr die Eindrir.gtiefe zu
verstshen. Ausgewertet wurds der Reflex (620) bei 2t'}o = 144,49°. Die

Berechnung der Spannunqen erfolgte mit den Voigfschen Konstanten
51 = -1,19·10-$MPa und 52 = 10,62·; 0-$ MPa, welche sich fOr Zr02 + 8% Y20S

aus theoretlschan 8erechnungen nach [51 ergeben. Die Ergebnisse dsr

rontgenografischen Eigenspannungsmessung sind nach €liner Fehlerab­

schatzung mit einern Mel3fehler klelner 10 % behattet,

Die in Sild xx darqestallten Abweichungen bei €liner Substratternpsratur von

600 K liegen nlcht mshr im Fehlerband des MeBverfahrer.s und mussen oahsr

im Fertigungsverfahren bsqrundet Hegen. Die ft.bweichur.gen bel MOheren

Tempsraturen fallen geringer aus. Diese Ergebnisse stlmmsn mit der graBen

Streuung des Elastizitatsmoduls, (s, Sild 42) bei niedrigen Tempsraturen

ubereln, .so daB auch im Eigenspannungsergebnis mit groBen Streuungen

gerechnet werden muste,
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Bild 45: Reproduzierbarkeit von Eigenspannungen an Zirkonoxldschlchten

Die Verandsrunq des EigenspannungsmeBergebnisses durch die Substrat-
ternperatur ist viel deutllchsr ausgepragt als die MeBwertstreuung idsntisch

hergesteliter Proben, so daB der Substratternperatureinflufi ubsr das

rontgenografische Mef3verfahren erfaBt wsrdsn kann,

Die geringe Eindringtiele des R6ntgenstrahis lieB im vorteld dsr

LJntersuehungen vsrrnutsn, daB die Ergebnisse durch die relativ hohs

Obarflachenrauhelt von ca. 20 - 30 urn zu absolut kleineren Spannungswerten

vsrschoben warden.
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Bild 46: Qualitative Darstell\Jngder Obertlachenrauhelt €linerSpritzschicht

Bild 46 zeigt schematisch emen Schnitt ourch: ems typischeOberflachen­

struktur einer Spritzschicht, Die zur Reflexion kornmendsn Netzebanen Hagen

obsrhalb der gestrichelt darqestelltan Linie. Diese .Materlalberalchs haben

keine Verbindung zurn bsnachbarten Schlchtmaterial, so daB die parallel zur

Oberflachs auttretsndsn Dehnungen zu keiner aqulvalentsn Netzebenen­

dehnung tuhrsn konnsn. Die zur Refiexion komrnsnden Netzebensn sind caner

weniger vsrspannt als die in der darunter liegenden durchgahenden Schicht,

Darnlt.mussenabsolut kleiners Eigenspannungswerte angezeigt wsrdsn.

Bild 47: REM-Aufnahme der Obarflachs siner Zirkcncxidsprttzschicht
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Bild48: REM-Aufnahme der Obsrftache stnerZirkcrtoxidspritzschicht

Kapitel5

Die REM-Aufnahmen an slnar Zr02-Schicht zeigen die ungsordnste Struktur

der realen Spritzschichtobertlache mit zum GroBteil aufge'lchmolzenen Spritz­

partikeln. Hieran lst deutllch zu erkennen, daB elnzalne Spritzpartlkel rslatlv

lose mit dam carunter liegendan scnlchtmatenet verbunden-sind, wasola
vorherigen Oberlegungen zur Reduzierung des Spannung'lmeBergebnisse'l

unterstreicht,

Da der Spannunqsverlaut duroh die Schieht intsresslsrt und dies mit Hilfe des

R6ntgenverfahrens nuruber··deren~iflateriaJabtrag mog!ich wlrd, istdiEtGegsn-

ubarstsllung dar Spannungen an gespritzten und po!ierten obersachen fOr die

weitere 8eurteilung sinnvoll.

Durch die Behandlunq der Oberflachen laBt slch ems Veranqerungdes

ursprunqllchen Spannungszustandes in der Schicht niehtaussehlieBen.. Es

lassen sich grab dreiEffekte dlskutlsren:

e Einbringen von Druckeiqensparmunqen dureh den Schleifvorgang

e Erfassen starker verspannter Netzebenen ourch Oberflaehenglattung

e Verandatn des Eigenspannungszustands durch Schlchtabtrag
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Durch den Poliervorgang kennan Druckeigenspannungen in die Schichtober­

flache eingebaut warden, die den ursprunglichen Spannunqszustand

verancsrn kennan. Dieser EinfluB kann bei der Rentgenbeugungsmethode

vsmachlassiqt warden, wenn die vern Rontgenstrahl ertastsn Volumtna

wurdsn. Der Schlaifvorgang bswlrkt auf das MeBergebnis sowohl in zug- als

auch druckbslasteten Schichten slne Werteverschiebung mit negativem

Vorzelchen. Um diesen Effekt so gering wie moglich und in allen Proben gleich

zu haltsn, wurden aile Proben einheitlich nach folgendem Verfahrep behandelt.

Mit Dlarnantschelben in der Reihenfolge von 125 prn, 70 pm, 40 IJm und 10 IJm

wurcs der erforderliche Materialabtrag erreleht, Um den Eintrag von

Spannungen durch das Schleifen meglichst klein zu halten, wurden die Proben

mit 61Jm- und 1 um-Dlamantpasten mit einer Dauer von jeweils 15 Minuten

poliert. Die AnpreBkraft wurds.von Hand realisiert und lag unter 5 kN.

Durch den Poliervorgang wird die Oberflachenrauheit bessltlqt, so daB dsr

Rontgenstrahl die Netzebsnen ertast, welche fOr das Kraftegleichgewicht in

dem Schicht-Substrat-Verbund hauptsachlich verantwortlich sind und nlcnt

ourch vorhsr genannte Obsrflachenettekte uberdsckt warden. Hier muB in Zuq­

sowle in Druckrichtung mit slnsr betragsmal3igen VeigreBerung des MeBwertes

gerechnet wsrden.

Gleichzeitig kann nlcht ausqeschtosssn werdsn, daB tragsnds Material­

bersiche durch den Pollarvcrqanq abgetragen werdsn und slch sin neues

Krafteg!eichgewicht mit verandsrtsn Eigenspannungen in der Schicht elnstallt.

Dieser Effekt lst bel dunnsn Schichten groBer, da das Verhaltnis dar abge­

traqsnen rauhsn scntcntdcke zur gesamten Schichtdicke groBer lst als bel

olckenSchichtsn. Das EigenspannungsmeBverfahren wird hierdurch bstraqs-

maBig gr6Bere ~v1eBvlJerte liefern.

ZurErmittlunq des Eigenspannungsver!aufs durch die Schicht mussen gieBere

Schichtstarken abgetragen werden, so daB zwsl EinflOsse den ursprunplichen

Eigenspannungsverlauf vsrandern kennan, Der ersts EinfluB lst die

Schwachunp des Schichtquerschnltts, was den Ausfuhrungen des Peller­

vorgangs . sntsprlcbt. Der zwslte Effekt ist, daB hlercurch Spannungs­

rslaxationen hervorgerufen werden konnsn, Die Oberlagerung balder Effekts
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mit einem eventuell vorhandenen Spannungsgradienten wird dann das MeB­

ergebnis darstellan.

Die Eigenspannungen an gespritzten una pollerten Obertlachen

untarschiedlicher Dicke sind in Bild 49 gegenObergestellt.
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Substratternperatur: 600 K I 800 K I 1000 K 600 K 1800 K ~OOO K

Substratmaterial: 316L Titan

Bild 49:R6ntgenografisch srmlttelts Eigenspannungen in Zr02- schtcnten

An pollertsn Zirkonoxldschichten auf dem Substratmaterial 316L werden ca.

doppelt so groBe Druckeigenspannungen gemessen, wie an den im

Spritzzustand vsrmessensn Proben.

Wirddie Veranderung der gemessenen Eigenspannungen vom Poliervorgang

bsstirnmt, mOBte er aosr bsi allen Schlchten absolut gesehen den gleichen

Etfekt zeigen, was.slch insbesondere bel geringen Eigenspanm.mgen rstatlv
_.L __L-_.. l_l ............ ,_ P'll. ,,'- ._IO • ,-_ ' '- '- • _

~U::UK aUSW!rKer.mUI~.- ute \.2egenuoerS!em.Hlg gar senor! im vcrnerqenencen

Kapitelbehandellen Proben mit einsr Schichtdicke von 90 urn zelgt, .daB die

betragsmaBige<Veranderung des Eigsnspanfiungszustandes klein und bel
graBen Eigenspannungen vernachlasslqbar lst.
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Sollte die Eigenspannungsveranderung durch den Materlalvsrlust des Peller­

vorgangs bestimmt sein, muBte diese bei dunnsn Schichten besonders graB

austallsn, was aosr an den MeBergebnissen nicht zu bsobachten ist, Die

8eeinflussung der Eigenspannungen durch den Schichtabtrag wird auch in

KapiteI6.5. behandelt lind untarstutzt die hieizu getioffenen Aussageii.

Von den diskutierten Moglichkeiten wird caner der Hauptanteil der Druckaiqen­

spannunosverdopptunp dsrn 8eseitigen dsr weniger eigenspannungs­

bshattstsn rauhen Oberflacha zuqsschrieben.

Der EinfluB des Polisrvorqangs auf die Eigenspannungen slner zugbslasteten

Schlcht, wie sie auf Tttansubstratsn hergestelit wurdsn, ist bedeutsnd geringer.

Von allen diskutisrten Einflussen kann nur der Schleifeffekt etns Verringerung

der Eigenspannungen bewlrksn. Dies lst absr nicht zu beobachtsn, was den

AusfOhrungen zu cruckbetaststen Schiehten entsprlcht. Schichtan untsr

Zugeigenspannungen warden in ihrem Eigenspannungswert hauptsachlich

durch ihre Strsckgrenze begrenzt. Daruberhlnausgehenda Dehnungen warden

von der Schicht mit RiBbildung una Spannunqsabbau baantwortet, was die

geringe ErhOhung dsr unter Zugeigenspannung stahsnden scmcnten srklart,

Um die rentgenografischen Ergebnisse abzuslchern, wurden zusatzlich

Spannungsrnessunqsn mit der Bohrlochmethcde durchqafuhrt. Duren eine

Bchrschrtttlefa von 5 um soil gleichzeitig derSchleifainfluB auf die Rontgen­

ergebnisse erfaBt werdsn,

Die rontgenografisch srmittelten Eigenspannungen baslsren auf der Annahme

slnss rotatlcnssymetrischan Spannunqszustands in dar Mitte der Rundprobe.

Daher wurdsn "'I~ von der Bohrtcchrnethcde dstektlertan Dehnuncen in x- und. G 'C'I \IV IUV: I Y v 'IV gl bo'\J II YI.,oIIlI 9 IIV c; cr~vn.~ gl~g b' II 1l:.l1 ~'"" I I n ..

y- Richtung fUr den Vergleich gemittelt und aber die Gleichung cr = E e mit dsm

ermitteltsn makroskopischen Elastizltatsrnodul E =::: 72 GPa in Spannungen
umqerschnet, Ein quantitativer Vergleich der Ergebnisse balder Vertahren laBt

sich auf Grund der vertahransbedlngt unterschledlich erfaBten Einfhisse nur in

Sondsrfallen reallsleren, Diese Problsrnatlk wird auch im Zusammsnhanq mit

der Definition von Eigenspannungen in [27] diskutiart, Aus dlssern Grunde soli

hier nur ein tendsnztsller Vergleich durchgefOhrt werdsn.
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Bild 50: Eigenspannungsergebnlsse dsr Rontgenmethode und der Bohrloch­

methode irn Vergleich

Die rontgenografischen Eigenspannungen stsllen uber die Eindringtiefe der

Rontgenstrahlung von 7 IJm gemittelte Werte dar, so daB fOr den Vergleich

auch die Ergebnisse der Bohrlochmethods uber dlssa Tlste gemittelt wurcsn.

Erganzend wurden die Eigenspannungen auch uber 33 urn und der gesamten
Schichtdicke gemittelt in Sild 50 darqestellt. An sinlgen Proben konnts die

hohs Auflosung von 7 pm mit dsr Bohrlcchrnethode nicht srrelcht warden, so

daB,dil?se Ergebnisse in Bild 50 nlcht snthaltan sind.

Die Mel3ergebnisse beider Verfahren zeigen eine gute Obereinstimmung bei

Schichtdicken von 270 urn und 560 urn, Die 8ohr!ochrneBergebnisse weiehen
bei ounnsn Schlchtsn sowohl bel elner Bsschlchtungstemperatur von 600 K als

auch bel 1000 K gegenOber den MeBergebnissen der Rontgenbeugung stark

ab und sind bel den drei ldentlsch hergesteliten Proben in slch widerspruchuch.
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Die schrittweise Annaharunq der Simulationsergebnisse an die

rontgenografisch ermittelten Mel3ergebnisse durch Einsetzsn dsr gemessenen

rnakroskcplschen fvlatsrialeigenschaften Wiid am Beispiel elnsr 90 tJffi dicker:
Zr02-Schicht auf einem 316L subetrat in Bild 51 vsrdeutlicht.
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Bild 51: Verbssserunq der Eigenspannungssimulation durch gemessene

Materia!eigenschaften

Ausgehend von den Materialeigenschaften aus der utsratur verbessert sich

dsr Eigenspannungswert durch den Einsatz des gemessenen mittleren

makroskopischen Elastlzltatsmoduls der Sprltzschlcht von EMae. =72 GPa

wesentlich. Eine weitere Verbesserunq lst zu srrelchen, wsnn die gemessenen

Warmedehnungen £T~lee. des suostret- und Schlchtmaterials bei der

Die folgenden Simu!ationsergebnisse grOnden daher auf den in Tabella 8

zusammenqetalsten thsrrnlschen Randbedingungen uno den gemessenen
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makroskopischen Materialeigenschaften. Die Spritzpartikeltemperatur Tc wurde

fOr die Berechnung mit 2600 K angenommen.

Il\,!.!. . II'AIn 1- .. I '6 IF'!. t-riOusnrUCr{seile r-rooenvornerserte I,V,1himali\SnnWSIIS I
Heizen I Beschichten I AbkOhlen I, I

EH = 1 EPL=1/1/1 EMeB. I
i

iTH = 300 K TpL= 2850 I 1850 1300 K Tc = 2600 K I
aH = 15 W/m2/K aPL = 145 I 140 I 15 WIm2/K ETMeB.

ISpannungsmodell 2

In den Bildern 52 und 53 sind die MeBergebnisse an gespritzten und pollartsn

Zirkcnoxldschlchtsn unterschledlichsr Dicke den Simula.tionsergebnlsssn
.. h o!- II ... n' h h 01> f'""' • p! . .go.. •• QgegEHluusrgesLslll.. LJiS usreCllilEhsn cigenspani1ungen Siiiu genngiug!g grolJsr

anSimulationsrechnungenfOrTabelle 8: Standard-Pararnetersatz
Zlrkcnoxidschlchten

als die an polierten Schichten ' gemessenen. Der tendanzlells Veriauf dsr

Eigenspannungen ubsr die Substrattempsratur wird uber die getroffenen

Modell- und Materialeigenschaf\en gut erfa8t.
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Sild 52: Vergleich gemessener und slrnullerter Eigenspannungen an 90 IJm

dicksn Zr02-Schichten als Funktion der Substrattsmperatur
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Sild 53: Vergleich gemessener und simuhartsr Eigenspannungen an 270 IJm

dlcksn Zr02-Schichten als Funktlon dar Substrattsmperatur
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5.2.5.2. Schichtdicken<lbhangigkeit del' Eigem:;psl'mungen

Kapitel5

Die Eigenspannungen sind in Abhangigkeit von del' aufgetragenen

Schichtdicke in Sild 54 dargesteill. Bel einer Bsschlchtunqstemperatur von

1000 K wurcsn Zlrkonoxldschlchtsn mit einer Dicke von 90 jJiii, 280 iJITi und

560 IJm auf ein 316L-Substrat aufgetragen. Die Abhangigkeit del' gemessenen

Eigenspannungen von del' Oberflachenrauhelt lst durcn den Vergleich mit

Messungen nach Glaltung del' Oharflache auch hier dsutlich zu erksnnen, Die

Simulationsergebnisse zeigen, daB auch hier del' Verlauf del' gemessenen

Eigenspannungen mit csrn Ergebnis del' stmuieucnerecrmunaen sehr gut

uberelnstlrnmt.
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-+- Messung poliert
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,,,{j . .... - ,_.... ....__.•..........•••..... ............ -$
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Sild 54: Vergleich gemessener und simulierter Eigenspannungen an

unterschiedlich dicken Zr02-Schichten

Anhand del' nachfolqenden Untersuchungen soli del' Spannungsverlauf durch

die Schichtermiltelt werden. Hierzu lst es ertorderllch, bsl Anwendung del'
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R6ntgenbeugung die Schicht abzutragen. In den EigenspannungsmeB­

ergebnissen sind die in Kapltsl 5.2.3. diskutierten EinflOsse snthalten, wobei

hier gleichzeitig der EinfluB des Materialverlusts uno der sloes Spannungs­

gradienten erfaBt wird.
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auc 55: Anderung dar Eigenspannungen nach ciskratsm Schichtabtrag im
Vergieich mit Simuiationsergebnisssn

Vergleicht man die Eigenspannungen smer abgetragenen Schicht mit den

Eigenspannungen an unterschlsdllch dick hergesteliten Schlchten (BUd 54), lst

sine Obereinstimmung im MeB- und Slmulationserqebnis vorhanden. Dies lst

auf die in belden Fallen ldsntlsche Tamperaturtuhrunq wahrend des Schicht­

aufbaus zuruckzutuhrsn. Das Verhaltnls von Substratdicks zu Schichtdicke ist

nach dem AbkOhlen der Probe auf Haumtsmparatur fOr die Eigenspannungen

lrn Substrat und cer Schicht verantwortlich. Bei konstant blelbsnder Substrat­

oickeentstehen indOnnen Schichten grof3ere Sparmungsn all' in dickersn

$chichten,womit die Kurvenverlaute in den Bildern 54 uno 55 plausibel

werdsn, 'Zusatzlich kann z.B, ein zur vermessensn.Obsrftache Min faiiender

Spannungsgradient in der Schlcht nachderen Abtrag·· elne vzusatzliche

Spannungserbohung im Mef3ergebnis bedeuten.
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5.2.5.4. Substratabhangigkeit der Eigenspanm.mgen

1000800 900
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8ild 56: Gemessene und slmulierte Eigenspannungen auf S16l- und

Ole MeBergebnlsse zelgen, daB Zugeigenspannungen nach dsm AbkQhlan dar

Probe in der Schicht entstehen, wenn cas Substrat €line klelnsre Warme­

dehnung aufwslst als das Schichtrnaterial. Umgekehrt entstehsn Druckeiqsn­

spannunqsn, wenn das Substratmaterial gr6Bere Warmedehnungen aufwelst,

Die Simulationsergebnlsse zeigen, daf die getroffenen ModellvOfstellungen

diesen Effekt gut ertasssn konnen, Die quantltatlvsn Abwelchunqen der Eigen­

spannunqswerte zwischen Messung unc Simulation in den zugbelasteten

Proben wird yonder Streekgrenze derSpritzsehieht bastlmrnt. Da die

Streekgrenze der Sprltzschicht nicht als MeBwert vcrllspt, wurds fOr die

Simulation die Streckgrenze verwendst, die an dlcht gesintertem Zr02

gemessen wurde [39]. Daher liefert die Simulation fOr aile Beschichtungs­

temperaturen einekonstante Eigenspannung von ca. 120 MPa. Die im

MeBergebnis hoheren Eigenspannungen mit zunehmendar Beschichtungs­

temperatur sind nicht nur mit der gr6Beien Waimedehnung dar Schicht bairn
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Abkuhlen auf Raumtemperatur zu begrOnden, sondern auch mit einer gri:iBeren

Streckgrenze bei hohsren 8eschichtungstemperaturen durch die bessere

Haftung einzelner Lamellen untereinander. Dlsse Vermutung korrellert auch mit

den ermittelten Ergebnissen der Porosltatszunahrne bei niedrigeren Substrat­

ternparaturan.

cr- - -

..tH},ttV:W ..........>:.:....
:~{tr~ :~!:!:H+M::::::;:::;<:::::::::::::

a)

RiB

cr - --0- fX1i;ry­
hmd#l~/'~/:~

c)

b)

kein Kontakt zum

U"te~RIB

crdl-~~
d)

Bild 57: Eigenspannungen an a) ldsalem Partlksl b) rsalern Partikel 0) rsalern

Partlksl mit RiBbildung ti) realern Partlksl mit RiBbiidung und

Duren das AbkOhlen schmslztlusslger Partlkel auf die suosnattemperatur

warden so groBe Zugspannungen srrelcht, daB dless durch RiBbildung in den

Partlksln abgebaut werdsn (Bild 57 c). Dadurch srqsben sich in den elnzslnen

Segmenten €lines 'Spritzpartlksls wessntllch geringere Eigenspannungen.

Diese Segmentierungdurch RiBbiidung lst auch an REM-Aufnahmenin den
...... " .... -. ., ..-. . _ "'I.-' F'l .. I- .J.: L. '..J'tmaer4f una .q,o zu erksnnen. Uber das nontgeriusugungvsllallren V.Jiiu ern
Ober rnehrers Segmentegemittelter Spannunqszustando erfaB!, der dahsr

arhebllch klslner ist, als er Ober die Simulatlcnsrechnunq berschnet wlrd. Hat
das Partlkel zurn Untsrqrund nur tellwetss Kontakt (Blld 57 d), bewirkt €lin RiB

die Entspannung groBflachiger Bsreiche. Dies fOhrt dazu, daB die
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R6ntgenmessung einen noch gr6Beren mittleren Spannungsabbau erfafst. Die

RiBbildung mit geringem Kontakt einzelner Lamellen unterslnander wird durch

die in Bild 58 dargestellte REM-Aufnahme an der Bruchflacha elnar Zr02­

Schicht dsutllch.

Bild 58: REM-Aufnahme der Bruchf!ache €liner Zirkonoxidspritzschicht

Weiterhin laBt sich an dlssem Bild die Dicke einzslnar Lamellan mit ca. 6 IJm

srmlttetn, Damit starnmen die rentgenografischen MeBergebnisse aus ca. alnsr

Lamellenlage, was die gegenOber der Sirnulationsrechnunq geringeren

Eigenspannungen erklart.

Gleichzeitig sind die Abweichungen der Bohrlochergebnisse bei geringen

Scnichtdicken zu erklarsn, Durch die Schnittkrafts konnsn einzelne Lamsllen

ihre Hafiungzum Untergrund aufgebsn, so daB sins kontinulerllche

Obertragung der in tieferen Bsrelchen ausqslcsten Dehnungen zu den

Dehnungsmenstreltenbeelntrachtlpt wlrd, Dieser Effekt lst von der Haftung

einzalnsr-Lamallan abhanolc und dahsr schlchtsosztnsch. Die bel dar. ....... - - - - I

Auswertung dsr Bohrlocherqebnisse anpswandte Kallbrlerfunktlcn zur

Errnittlung des Tlefenverlauts mOBte clesen.Eftektdaher berucksichtlgan-und

fOr jedeSchicht neu srrnlttelt werden.
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5.3. Borkarbleschlchten

In Anlehnung an die Ausfilhrungen des Kapitels 5.2. wurdsn auch fUr

Borkarbldsprttzschichten Untersuchungen zur Porosltatsabhanglgkelt vorn

Spritzebstano und der Substratternperatur durchqefuhrt.

60
i

! !

IS'bst<att,mpeffil'" 1000K /

I

I

V
I

I
250

poro-bc1.grt

200150100
O.LI -.l.. -' '------==""-----'

50

Spritzabstand [mmj

Slid 59: Abhiingigkeit der Porositat vorn Spritzabstand

Aus Bild 59 geht hsrvor, wia ernpflndlich die Porcsltat der Borkarbidschicht vorn

Sprttzabstand abhiingt. Diese laBt sich linear uber

p(a)[%] = 23 + O,3rrm:,-1001
'-'"" /

100 mm < a < 200 mm GI.(52)

angeben.
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Bild 60: Abhangigkeit des Porosltatsverlauts uber die Substrattamperatur

Obsr die Anzahl vorliegender Porosltatserqebnlssa laBt slch dsutllch die

Abnahrne der Porosltat mit Zunahrns dsr Substrattemperatur erkennen.
GIp.ir.h7p.itin wirrl rli~ Ahn::lhm&) no.f ~trQllllnn mit 71ln:::thmo nor ~llhc::tr~t_
--'-'-"--'~'>:1 •••• _ , .". _u ..,. ,.~ •• ,,~ ,1, _...,.. u_~

ternperatur deutlich. Die Ausgleichsgerade ubsr die MeBpunkte wird

nachtolgend angegeben.

(

-r- \

p(T)[%]= 24 -0,035 r~1-1000J
'-b _ "

600 K< T < 1000 K GI.(53)

Geht man auch hier davon aus, daB die Parositatsabhangigkeit vern

Spritzabstand unabMngig von der Substrattemperatur lst, kann die Porosltat

als Funktion des Sritzabstandes und der Substratternperatur wie folgt

angegeben werden:

~f~"r\FOfi (.' ......... 3( a .~nly .... A ........n~(T <~~~ll
1-/\0., IJl/OJ =l! -t- u, U! l[mm] - IUU))l"''' - u.uoc [K] - IUUU))
100 mm < a < 200 mm

600 K < T < 1000 K
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1m Vergleich zu den Zirkonoxidschichten, Bild 41, liegen die Porcsltaten etwa

doppstt so hoch,

T
I 1 I
! I T

~--·l···- .,.....,,"" .. ===== _···~·····~·····_····t··········

1.
~

--

I

-
emocLbc.grf

'Jf 125
~
::::l
"0
o
E 100
(J)

~-"N
~
LU 75

50
550 650 750 850 950

Substrattsmperatur [K]

1050

Bild 61: Gernessener Elastlzitatsmodul an Borkarbidschichten

Der Elastizltatsrnodul von Borkarbidschichtan wurdan mit oar Ultraschall­

methode bestimrnt. Auf Grund dar graBen Schalldampfung in 84C [43] konnte
nur an Schichten untsr 100 urn Dicke sine Elastizitatsbestimmung durchqsfuhrt

warden. Die bisher vorliegenden MeBergebnisse, zeigen in der Tendsnz ein

Absinkan des Elastizitatsmcduls mit zunehrnender Substrattsmperatur.

Gesicher! lst durch disse Msssunqsrt jsdoch die Aussage, daB der

Elastizitatsrnodul fOr plasmagssprttzts Bcrkarbldschlchtsn rntt ·ca. ··11 0 GPa urn
den Faktor 4 klelner lst als der des rnasslvsn 84C.
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Slid 62: Vergleich gemessener Warmeausd",hnungen mit Datsnbank-

materlalien

Die Ergebnisse der Warmedehnungsmessungen an Borkarbldschlchten zeigen

keins nsnnenswertsn Abwslohunqen zu den in der Llteratur angegebenen

Werten des rnassivern Materials, so daB· Simulationsrechnunqen mit den

Die rontgenografische Spannungsermittlung an Borkarbidspritzschichten
erfolgte vorerst mit Ou-Ka-Strahlunp am Reflex (309) untsr osm Winkel

200 =96,2 0. Die Eindringtiefe in dichtes 84C betragt unter (sin2\[i =0.3) ca.
........ ..,. - - ,. . ". ~'......., .. ~......,...... .
w;.::u 11m. ua Ole rontqsnogranscnen erasnznatsxonstanten rur tMv In cer

Literatur nicht gefunden werdsn konntsn, wurde dsr Elastlzitatsrnodul von
450 GPa und die Ouerdshnzahl von v = 0.207 [30] fOr die Spannungssimittiung

verwendet.

90



Verifikation des Spannungsmodells Seite: 91

Auf Grund der hohen Eindringtiefe der Rontgenstrahlung, die in porosen

B4C-Sehiehten Ober 1 rnm betragen kann, wird die Bragg'sche-Bedingung
verletzt, so daB der Drahpunkt des Gonlomsters (13-Achse) nicht rnehr im

Reflexionspunkt der Prlrnarstrahlunq lieg!. In Bild 63 sind die Auswirkungen

darqestelit. Die Peaklagenverschiebung wird in diesem Fall von dei nohsn

Eindringtiefe bsstirnmt und nicht durch slns Netzebenenverspannung
hervorgerufen. Dieser Effekt ist bel negativen 'P-Verkippungen und kleinen

Winkeln & bssondsrs stark ausgepragt. Die Auswertung dsr MeBergebnisse

erbraehte grunds8.tzlieh Zugeigenspannungen ubar 1 GPa. Eine nachtraqliche

Korrektur konnte nicht durchgsnlhrt werden, da zum Teil dureh die hchs

Eindringtiefe der Rontgenstrahlung die Substratoberflache erfal3t wurde und

daher ein von der Schichtdieke abhangiger zufalliger Fehler in der Peaklagen­

verschiebung enthalten war.

geringe Eindringtiele

Bild 63: MeBfeh!er auf Grund hoher Eindringtiefen der Rontgenstrahlung

Es wurde deshalb dazu Dbergegangen, die Messungen mit einer Cr-Strahlung

zu wiederholen, so daB die Eindringtiefe in porosen sac-schlcnten untsr

sin2ijf ~ 0.3 dann nur ca. 220 urn bstraqt. Darubar hinaus karin die Peeklagen­

vsrschiebunq bsl einem Winkel yon & ~ 140 0 in RQckstreugeometrie mit

slnsr besssren Empfindlichkeit fOr die Netzebenenverspannunq erlolgen.

Die geschi!derte Problematik bleibt aber auf Grund dsr immer noch sehr

anqewandts Auswsrtsvertahrsn cer sin2ijf-Methode sstzt voraus, daB ein

oberflachenparalleler, ebener spannunaseustanc vorllsqt. Dies lst be! der
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groBen Eindringtiefe nicht mehr der Fall. Weiterhin lst bisher dsr

rontqenoqraflsche Elastlzltatsmodul dsr vermessenen Netzebenenschar

unbekann1.

Dies hat zur Konsequenz, daB die in Gleichung 7 eingehenden GraBen nach

elner Abschatzunq des relatlvan Fehlars in den Elastizitatskonstanten sz von,_0
50 %, in der Steigung O~'P;Vf von 30% und dar Peaklagenauswertung von

aSin 1jf

20% immer noch ein relativer Gssamttehler im EigenspannungsmeBwert von

100% vorhanden sein karin.

Dies hat zur Konsequsnz, daB mit einem relativen Gesamtfehler im

EigenspannungsmeBwert von 100% gerechnet wsrden muB, wenn die in

Gleichung 7 eingehenden GraBen mit einem relativen Fehler in den
;).,\L .._

Elastlzltatskonstarrten 52 von 50 %, in der Steigung V~'I'~. von 30% und deraSin 1jf

Peaklagenauswertung von 20% abgeschatzt werden.

Auf Grund der unslchsren rantgenografischen Mel3ergebnisse wurden noeh

einige Proben mit der Bohrlochmethode nachgemessen und fOr einen

Vergleich mit den Sirnulationsergebnissen herangezogen.

Die in Kapitel 4.2. ermittelten thsrrnlschsn Randbedingungen und die im
... I ••• I "" .. m • • " _ .• . _ _• _ __ ---I __

.L\nnang angegeoenen !smpera!urannang!gsn Ma!8na!KSnn\'Vsn:e wuraen asn

Simulationsrechnungen zuqrunds geleg1. Der bei 300 K arrnlttelts

makroskoplsche Elastizitatsrnodul von 110 GPa lst im Vergieich zum Lltsratur­

wert, del' 450 GPa betra-gt, urn den Faktor 4 klstner, Daher wurde die

funktionale Abhangigkeit des Elastizitatsmoduis von der Tempsratur aus dar

Llteratur ubernommen, aber auf 1i 0 GPa bei Haumternperatur normiart.

Die den Simulaticnserqebnissen zuqrunde liegenden Werte sind in der

nachfolgenden Tsbells zusammengefa8t.
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e Probenruckselte
I
,
I£H = 1

I

Ias = 15 W/m2/K

Prcbertvorderssits

Heizen I Beschlchtsn I Abkuhlen

£PL=1/1/1

ITpL = 2850 I 2850 I 300 K

(XPL=145/145/15 W/m2/K
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Tabelle 9: Standard-Paramstersatz

Borkarbidschichten

fOr Slmulationsrschnunpen an

1000700 800 900

Substratternpsratur [K]

[

r.
, - - - - -

I
- - - - - - - - - - - -I I - - I I- -

- - - - - - -
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L
I--<>- Messung - -

,
- -

I II Schlchtdicks: 380 um
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Bild 64: Eigenspanmmgsabha.ngigkeit von dsr Substrattempsratur im

Vergleich zwischen Bohrlochrnefi- und Simulaticnsergebnissen
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Die gemessenen Dehnungen der Bohrlochmethode wurden Ober die Schicht­

dicke gemittelt und mit dem gemessenen Elastlzltatsmcdul uber die Gleichung
{J = E e in Eigenspannungen umgerechnet. Die Proben wurden auf einem

Titansubstrat mit einer Schichtdicke von 380 um hergestellt.

Die sirnulierten und gernessenen Eigenspannungen zeigen von der Substrat­

ternperatur abhangig fallende Kurvenveriaufe. Diese Tendenz wird auch im

Vergieich mit der Hontqenmethode auf dern atst-suoetrat in Bild 65 wieder­

gegeben. Die quantltatlv heheren MeB- und Simulationswerte sind auf Grund

der in Siid 62 darqeatellten unterschiedlichen Warmeausdennungen dar

Substratrnaterlallen entstanden,

Die Ergebnisse der rontgenografischen EigenspannungsmeBwerte an Proben

mit einer Schichtdicke von 380 urn auf einem atst-substret sind in Slid 65

darqsstallt.

o

-200

I I I
Simulation I---k-

,.". .. @ Messung I
I I

-800+------f-----+---~--+-----I

Sild 65: Vergleich dar gemessenen· unci slmullsrten Eiganspannungen einer

:'380 pm dicken Borkarbldschlcht auf ainam 316L-Substrat in
Abhangigkeit von der Substratternperatur

Substrattemperatur [I<]

700 800 900 1000
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Der Vergleieh zeigt, daB die Tendenz der temperaturabhanpiqen Eigen­

spannungen aueh bel Borkarbidsehiehten vom Simulationsprogramm erfaBt

werden kann, Derquantitative Vergleieh der Eigenspannungen zu den

Ergebnissen der Zirkonoxidschlchten zeigt,daBaueh hier das Simulations­

ergebnls grOBer lst, als das MeBergebnis. Eine mog!iche 8egrOndung cer

Slider 57 a-d dlskutisrte RIBbllduno in elnzslnen Lamsllan, welchs auch an den

REM-Aufnahmen 66 und 67 siner 84C-Schiehtoberfiiiche zu erkennen ist,

Bild 66: REM-Aufnahme slner 84C-Spritzschichtoberflache
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Bild 67: REM-Au/nahme einer 84C-Spritzschichtoberflache
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6.

Der Schichtaufbau laSt sich mit Hiife des Slmulationspropramms realltatsnah

einstellen. Batrachtst man 811d 68, laBt sich der lameltars Aufbau der

Zirkoiioxidschicht sehi gut erkennan. Die sinzelnen Spritzpartikel weisen sine

Dicke von ca. 3 - 8 IJm auf. Eine Zirkcnoxidschicht mit einer Dicke von 90 IJm

laSt sich in 5 Spritzzyklsn herstellen, Dabei wlrd pro Zyklus eine Schicht von

18 IJm aufgebaut. Es warden dahsr im Mittel ca. 3 Partlksl pro Zyklus mit slner

Dicke von 6 IJm die Schicht aufbauen, Die Unterschlsce, welchs slch im

Ternperatur- und Spannungsverlauf ergeben, werm der Schichtaufbau ubsr ein

oder drel Partikel pro Spritzzyktus simulisrt wi,d, soflen uber Simulations­

rechnunqen dargelegt wsrden. Als Beispiel fOr die folgenden Beirachtungen

sollen die Simulationsergehnlsse fOr die Beschichtung slnss 316L-Substrats

bei 1000 K mit Zirkonoxld dlensn.
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6.1.1. Temperaturverlauf des Beschichtungsvorgangs
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Der MeSort des Thsrmoelements liegt in der Substratmitte, so daB dsr reals

Ternperaturverlauf des kornplstten Beschlchtunqsprozesses dem in Bild 69

I tOl'l"P1coO.grl I

500 600300 400
Zeit [sj

200100

200-,--1__--' -'--__--'---__----'- -1... "-'

o

dargestellten Veriauf sntsprlcht, Die Anderung der Substratoberflachen­
tsmperatur bslm Auftreffen elnss schmslztlusslpen Partlkels laBt sieh mit einem

Therrnoelernent auf Grund der Tragheit und der schlechten Ortsaufl6sung nlcht

messen, Slmulatlonsrechnungen konnsn diese lntorrnatlcnslucke unter der

Bild 69: 8ereehneter Tempsraturvertaut in der Mitte eines atst-substrats bei

elner Bsschlchtungetemperatur von 1000 K

Voraussstzunq sxakter ~Aode!!annahmen sch!iel3en.

Der eigentliche Spritzprozetl mit der Temperaturerhchunq der Substrat­

obsrflache durch schmelzflussige Partikal wird Oils detailllerter Ausschnltt des

betreffenden Zsltabschnitts in den foigenden Bi!dem darqestellt,

In Bild 74 lst dsr slmullsrts zsltliche Ternpsraturverlaut dsr suostretcbsrnacns

darqestellt, wslcher sich fOr den Aufbau der Schlcht Ober sin Partlksl pro

Spritzzyklus ergibt. Mit zunehmenosr Schichtdicke nimmt die Tsmperatur­

erhohunq der Substratoberflache abo Der Temperaturvsrlaut 2/10 mm tiefer im

Subtrat lst in Bild 75 darqestallt. Hier wird €line wesentllch geringere

TemperaturerhOhung festgestsllt.
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Bild 70: Detail des simulierten zeitllchen Ternperaturverlauts dsr

Substratoberflache bei einem Partiksl pro Spritzzyklus
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Bild 71: Detail des slmulierten zsltllcbsn Ternperaturvertaufs im Substrat

2/10 mm \for der Substratcberftaohe bel einem Partiksl pro

Spntzzyklus
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In den folgenden Bi/dern lst der zeitlich simullerts Temperaturverlauf

dargestellt, wenn der Schichtaufbau mit drei Partikeln pro Spritzzyklus erfolgt.

Die drei Temperaturpsaks pro Spritzzyklus zeigen, in welcher zeltlichen Folge

die Partikel auf die Oberflache treffen.
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Sild 72: Detai! des simulierten zeltlichen Temperaturverlauts der

Substratoberftache bei drei Partikeln pro Sprltzzyklus
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Bild 73: Detail des simuliertsn zeitlichen Temperaturverlaufs im Substrat

2/10 rnrn vor der Substratobsrtlachs bei drei Partikeln pro Spritzzyklus

Zu erkennen lst, daB 2/10 mm vor dsr Substratobertlachs nur noon slne sshr

geringe Ternperaturerhohunq stattfindst. Durch die mit zunehmsnder

Schichtdicke tallenda Tempsratur wird die lsolationswirkunq dar Schicht
wiedergegeben.

Die untsrschledllchen Temperaturvsnaufe bei der Simulation elnss Partiksls

und der Simulation von drel Pratikeln pro Spritzzyklus uber die Substratdieke,

sind in den BHdern 74 una 75zu verschledensn Zeiten dargeste!!t.
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Bild 74: Detail des simulierten zeitlichen Ternperaturverlauts im Substrat nach

dem Kontakt des ersten Partikels (1 Partlksl)
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Bild 75: Detail des simullsrten zaltllchen Temperafurverlauts im substrat nach
dern Kontakt des srsten Partlkels (3 Partikal)

Anhand der Darstellunqen in den Blldern 74 und 75 wird deutllch, daB durch

Erh6hen der Partikelanzahl pro Spritzzyklus bzw, Senken der thermlschen

Partikelmasse die temperaturbeeinfiuBte Zone der Substratobertlache deutlich
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geringer ausfallt, Dureh die extrem hohen AbkOhlgesehwindigeiten der Partikel

treffen erst neue Partikel wieder auf dieselbe Stelle, wenn das vorhergehende

vollstandiq auf die Substrattemperatur heruntergekOhlt ist.

Die thsrrnischen Vorgange des Beschichtungsprozesses lassan sich durch die
Auswahl raalistischer Partikelgrui3en simuliaran und darnit gut an die realen

Versuehsbedingungen anpassen. Das Temperaturvemalten cberflachannaher

Materialbereiehe laBt slch darnlt gut in Spannungsberechnungen

berucksichtiqen.

Durch die Simulation des Schichtaufbaus ubsr drei Partikel und einem Partikel

pro Spritzzyklus wird der Spannunqsvenaur, wie in Blld 76 dargestelit ist

beeinfluBt.

II ,j
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I
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Bild 76: Spannungsvsrlaut durch substrat und Coating nach der AbkOhlung

auf Haumtarnperatur

Die Simulationsrechnung zeigt deutlich, daB ourch drei Partike! pro
Spritzzyklus die nahs am Interface iiegenden Materialberelche des Substrata
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weniger von Spannungsrelaxationen betroffen sind. Der simulierte Spannungs­

verlauf durch cas Substrat wird dadurch lelcht vsranosrt,

-300Tr========='lT-----,---~

1 Par-like!! Spritzzyklus
'" .Jil

3 Partikel / Spritzzyklus w7V
iih,@ ®
@~~

~
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II ----&­

«r -310 - e-
0. L---=~=:::"":"':~::::::::::=:,)l@-rilT-1
~
~

Ig> -320+'----+-----,H~;?--"'---+---__jjl>---___1
::l
t:::
t:::

~
1Jl
c:s
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-340+----+~L!!~~~--_t----t_--___!

stresta3.grf

4,28 4,34,24 4,26
Ort [rnrn]
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Bild 77: Unterschlsd des simunertsn Spannungsvsrtaufs bel einem und drsl
Partlkstn pro Spritzzyklus

Die Variation des scntcnteutceus durch unterschledliche Partlkelanzahlen pro

Spritzzyklus zeigt, daB lrn wssentlichan der Spannungsverlauf des Substrates

beeinf!uBt wlrd, Die slrnuusrten Schichteigenspannungen wsrcsn dagegen
weder in ihrem vsrlaut noch in ihrem quantltatlven Wert beelnfluBt.

Durch die dynarnlscha Zeitainteilunq kann das Slmulationsprcgramm sowohl

detallllsrte zsltkrltlsche Temperaturanderungen 'vvie die dar PartikelabkOhlung
ertassen als auch lanqsarn ablaufende Ternperaturanderunqen ubsr groBere

Zeitschrittweiten aufzeichnen. Dadurch kann die gesamte Tempsratur-

geschiehte aufgezeiehnet und gleichzeitig die Reehenzeiten und die Anzahl der

Datsnsatze erniedrigt werden.
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8.2. Eigenspannungsbeeinfiussung dureh I,mterschiedlici'le
thermlsche Ramlbedingungen

Selte: 105

Um die Auswirkungen von Schwankungen in den thermischen Rand-

beclncuncen dl u",..h das Bstrlebsverhalten der Plasma.... RI ......... 1"I ....uf ...l ....~ i::il'll ..... O"'Il~...... '::1 ,,:::;........ ..., ..... " Yl b'v," gl,;;,l,;;J v I IQILIJI I 0'1 I IQ,;;)II aQlI Q.l:;t0 QU Ua,;;;) l-1~C;:11

Slrnulatlons-

rechnungen mit verandertsn therrntschsn Randbedingungen auf dsr

Probsnvorder- und rucksaite durchqefuhrt.

Die WarmeQbergangszahlen wurdsn abweichend von dsr Stanoardauswertunq

(s. Tab. 8) so verandert, daf sich urrterschledlichs Temperaturgradienten in

dsr Probe einstellen, ohne den quantitativen zeitlichen Temperaturvsrlaut in

oar Probenmitte gravierend zu vsrandern. in Tabella 10 sind die Rand­

bedingungen aufgefQhrt, die einen groBeren Temperaturqradlenten bswlrksn.

Tabella 11 enthalt die Randbedingungen, die slnen klelnsren Gradienten

bewlrken,

Probenruckselte Probenvcrderssite Materlalkennwsrte

Helzen I Beschlchtsn I AbkOhlen

£H:;;;;; 1 £PL=1/1/1 E~",~i:it3. I
i

ITH=300K TPL = 2850 I 1850 1300 K Te= 2600

i _ _ _I(](H = 25 W/m2/K (](PL =155 I 150 15 W/m2/K

Tabelle 10: Berechnungsgro13en fOr Zirkonoxidschichten mit gr6Berem

Temperaturgradlenten

Der gro13te Temperaturgradlent zwischen Probertvcrderssite und Probsnruck­

sstte stallt slch in der erstsn Authelzphasa sin unc betragt bis zu 50 K. Dsr

Untsrschled lm Temperaturqradlenten zwischen den in Tabella 10 und 11

aufgefOhrten BerechnungsgrOBen betragt weniger als 5 K.
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Probenruckseite Probenvorderseite Materialkennwerte

I Hsizan ! Beschichten I Abkuhlen

eH = 1 EPL=I/I/1 EW.sB.

ITH = 300 K ITPL=2850 / 1850 / 300 K ITe = 2600
II(](H = 5 W/m 2/K

I
(](PL = 140/ 135/25 W/m2/K

IIET~/.sB.

Tabelle 11: BerechnungsgroBen fur Zlrkonoxldschlchten mit kleinerem

Ternperaturgradienten

Bild 78 zeigt die simulisrte Temperafurpeschichte und 8ild 79 den simulierten

Spannunqsverlauf mit den Standard-Randbedingungen, wie sie sich fOr die drei

Beschichtunqstemperaturan von 600 K, 800 K una 1000 K fOr eln 316L­

Substrat mit einer Zirkonoxldschlcht von 270 IJm einstellen.

1/

600500400300
Zeit [s]

200100

I-- 1000 K/-
/ '\ ",,"'.... 800 KLl \ ____m

600 K
,
I I I

I / I

"'J~~~~w,.:,J
, I I,

I
,
f
f '-,~ ...........<,i, -,~ .~,

II
----- ....!'i ""

, I ~~

:::1_
1

'--__-l..-__---''--__-l..-__---' -'

o

~ 1000
~

::;,
ro
~ 800C!l
Q.
E
C!l
I- 600

1200

1400

Bild 78: Simulierter Tempsraturvsrlaut in der Substratmitte

Da dUfCh die veranderten thermischen Randbedingungen keine wesentHchen
Veranderunqsn im zeitlichen Temperaturvsrlaut und keine Abweichungen im
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Eigenspannungsergebnis der Schicht festgestellt warden konnten, wurde auf

deren Darstellung verziehtet.

nonn..grf

j
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Bild 79: Spannungsverlauf in Substrat und sehlcnt nach AbkOhlung dar Probe

auf Haumternperatur

Der Temperaturgradient hat auf Grund verandertsr thsrrnlscher Rand­

bedingungen fUr das Ergebnis der Slrnuletlonsrechnunqen Kaine Bedeutung.

Der absolute Temperaturwert hingegen zeigt nach der AbkOhlung einen

deutlichen EinfluB auf die Eigenspannungen, was In Kapitel 5.2.5.1. auch

durch die ~JleBergebnisse belegt warden konnte,

Die Ternperatur der anfliegenden Partikel lst unbskannt und statistisch

unterschtsdllch verteilt. Bel der Stancardauswertung wurde von einer mittleren

Ternperatur mit 2600 K ausgegangen. Der Einflul3 der Partlkeltemperaturen auf

die Eigenspannungsslmulation wird in den folgenden Bildern dargestellt. Dazu

wurdsn Simulatlonsrechnunqsn mit Partikslternpsraturen von 2900 K und

2400 K durchgefOhrt und jeweils den 8eschiehtungstemperaturen von 600 K,

800 K uno 1000 K gegenObergestelit. Es wird auch ilier sine Zirkcnoxldschlcht

von 280IJm auf eln 316U,ubstrat aufgebracht.
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Bild 80: Ternperaturvsrlaufe in der Probenmitte fOr die Bsschichtungs-

ternperatursn von 600 K, 800 K und i 000 K mit elnsr

Partlkeltempsratur von 2900 K
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Bild 81: Spannungsveriaufe fur die 8eschichtungstemperaturen von 600 K,

800 K und 1000 K mit einer Partlksltemperatur von 2900 K
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Sild 82: Tempsraturverlaute in dar Probenmitte fOr die Beschichtungs­

ternpsraturen von 600 K, 800 K und 1000 K mit slner Partlksl­

ternperatur von 2400 K
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Bild 83: Spannunqsvertaute tOr die Beschichtung5temperaturen von 600 K,

800 K und 1000 K mit slner Partikelternperatur von 2400 K
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Die Schichteigenspannungen werden durch die unterkuhltsn und ubsrhltzten

Partikeltemperaturen nur unwesentlich beeinfluBt. Es zeigt sich aber elns

wesentlich groBere Beeinflussung der Eigenspannungen in den obsrtlachen­

nahen Materialbereichen des Substrats, was auf die grol3ere Warme­

einkopplung durch die schmelzflQssigen Spritzpartikel zuruckzufuhrsn ist,

Die Zirkonoxid- und Borkarbtdscrncnten weisen elnsn srheblichen Porenantell

auf. Um die dadurch bedingte Anderung der MaterialkenngroBen bel dsr

Temperaturberechnung bsruckslchten zu kennan, wurdan folgende

Abschatzunqsn gemacht. Die Anderung dsr Dlchte una der spezlfischen

Warmekapazilat ist direkt proportional zum Porenanteil, Die Warmeleilfahigkeit

dagegen ist €line gerichtete GrOBe una srtahrt bei lamellarem Schlchtaufbau

und punktuellen WarmebrQcken eine wssentlich grOBere Anderung. Bei csr

Bestimmung dieser GroBe gehen daher wesentllch die Porenform und

Ausrichtung, sowie die Anzahl der WarmebrQcken ein, Bei einem Porosltats­

anteil von 10 % wird fUr die Warmeleilfahigkeit ein Faktor zwischen 0.9 una 0.2

abqsschatzt, Der Faktor fOr die Dichte una die spezlflscha Warmekapazitat

wlrd mit 0.9 angenommen.

Die Ternperaturleitfahigkeit~ karm daher mit einern Faktor zwischen 1.11
pee

una 0.24 behaftet sein.

Urn den Einf!uB der Porositat auf die Eigenspannungsberechnung besser

beurtellsn zu kennan, wurdsn Slmulatlonsreclmungen durchgefuhrt, in denen

die Temperaturleittahiqksit dsr Schicht mit dam Faktor 0.2 versehsn wurden,
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1400,----,--------r---r---,----,----,

Sette: 111

Bild 84: Temperaturvertaute in dsr Probsnmltte fOr die Beschichtungs­

temperatursn von 600 K, 800 K und 1000 K

Bild 85 zeigt, daB die quantltatlven Schtcntelqenspannunqen weitgehend

unverandsrt bleiben, Es zeigt sich absr sin geringfUgig anderer spannunos­

vsrlaut dureh die Sehicht Dernnach kann auch durch die verandsrte

Temparaturlaitfahigkeit kslna wssentllche Eigenspannungsveranderung

herbeigefOhrt wsrden.
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542 3
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Bild 85: Spannungsverlaute fOr die Beschichtungstemperaturen von 600 K,
800 K und 1000 K mit urn den Fakl:or 0.5 verklelnsrter

Temperaturieitfahiqkeitder Schicht

Zur Beurteilung dar Eigenspannungsabhangigkeit vom Elastizitatsmodul der

Spritzschicht wsrdsn die aus der Literatur bekanntsn Elatizitatswerte in der

Simulation urn den Faktoi 2 und den Faktor 5 vsrkleinert und in den Bildern 86
und 87 gegenObergestellt.
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Bild 86: Spannunqsvertaute fOr die Beschlchtunqsternperaturen von 600 K,

800 K und 1000 K mit einem Elastlzitatsrnodul der Schicht von E/2
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BUd 87: Spannunqsvertauts fOr die Beschichtungstamperaturan von 600 K,

800 K und 1000 K mit elnern Elastizltatsrnodul dar Schicht von E/5
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Da beim AbkQhlen der Probe die auftretenden Dehnungen in der Schicht

wesentlich von der Warmedehnung des Substrates bestimmt werden und damit

feststehen geht die Anderung des Elastlzitatsmoduls dlrskt linear in die

Eigenspannungsberechnugen ein. Die Halbierung des makroskopisohen

E!astizltatsmoduls der Schicht hat in erster Naherung auch sine Ha!bierung der

Scnichteiqenspannunqen zu Folge, Da dar Elastlzltatsrnodul an Sprltzschlchten

nur 20% des masslven Materials bstraqen kann und srhebllchen

Schwankungen unterliaqt lst seine meBtechnische Ermittlung fur Simulations­
rschnunqen von entscheldender Bedeutung.

Die Eigenspannungsanderung durch den Schichtabtrag ist elns besinflussende

Komponente zur Beurteilung des Eigenspannungsverlaufes uber die Rontgen­

beugung. Die Anderung des Eigenspannungsverlaufes durch den Schlcht­

abtrag wurde deshalb simuliert und in den fo!genden Bildsrn dargestellt.

Bild 88: Spannunqsvsrlaute nach Schichta.btrag bei slner Beschichtungs­

temperatur von 1000 K und einer Ausgangsschichtdicke von 270 IJm
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Sild 89: Spannungsverlaute nach Schichtabtraq bsl einer Beschichtungs­

ternpsratur von 800 K una slner Ausqanqsschlchtdicke von 270 um
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Bild 90: Spannungsverlaute nach Schichtabtrag bel elnsr 8escnlcntungs­

tempsratur von 600 K und slner Ausgangsschichtdicke von 270 urn
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Dureh den Materialverlust wird sln neues KreStegleiehgewieht in dam Schlcht­

Substrat-Verbund hergestellt. Es wird an diesem Beispiel deutlieh, daB dureh

die Halbierung der ursprOngliehen Schichtdicke der simulierte Spannungs­

verlauf in der Sehieht urn ca. 5 % grol3erwird.
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7.

Mit dsrn entwickelten Probenhalter und der robotergesteuerten Plasrnaflam­

menbeweauna konnten rsorocuzierbare Aufhslz-. KOhl- und Smitzbedinounosn
.... .... I . - - - - ,- - - - '" - _. .... ....

srreicht werden. Mittsls On-line-Darstellung der Substrattemperatur laBt sich

die Ternperaturfuhrunq der Probe wa-hrend dar Beschichtung be!!ebig

einstellan und steuern, urn spritzprozebinduzlerts Eigenspannungen in unter­

schiedlichsten Ma.teria.lien herzustellsn una zu untsrsuchsn. Die Ergebnisse

der Schichtcharakterisierung, wie Elastizitatsbestimmung, Spannungs­

ermitllung stc., kennan demit rsprocuzlert und vorhergesagt wsrden. Damit

steht eln Bescnichtungsstandard zu VerfOgung, mit dem grundlegende

Untersuchungen an Spritzschichten dUfchgefOhrt warden kennen.

Parallel zu diesem 8escnichtungsverfahren wurde die Simulation des Spritz­

prozessss entwickelt.

Die gemessene Temperaturantwicklunq in dsr Probe konnte mit den

getroffenen Modellannahmen exakt simuliert werden. Da die konvektiven

Randbedingungen apl und Tpi vom Substratmatsrial unabhangig sind, wurdsn

diese an einsrn Modellwerkstoff els Funktion des Spritzabstandss fOr die

Spritzparamster von Zirkonoxld und Borkarbld ermittelt. Mit diesem Vertahren

lassen slch die -konvektiven Randbedingungen als Funktion allar System-

parameterteststellen und fOr die Simulation elnsetzen, Daruber hlnaus karin

die Darstellung der konvektlvsn Randbedingungen ubsr die systemperarneter
zur Beurteilung bzw. Auffindung von Spritzparametern hsrangszoqen warden.

DiE? Gharakterisierung .dsr makroskopischen Sprttzscnichtetgenschatten .. wurde
dwrchgefOhrt, urn thre Abhangigkeit vonunterschiedlichenSystemgreBen zu

verstshen und fOr die Simulation slnsetzen zu konnsn. Dabsl konnte

festgestelit wsrdsn, daB dieSchichtporositat nlcht nur vern .Spritzabstand,

soncern-aucn von dsr Substrattemperatur beeinfluSt. wlrd, DaB sich die

makroskopischen Eigenschaftendurch Poren vsrandern, ist an gesinterten

Materiallen festgestellt und uber Porosltatsmodelle bsschrisben worden. In

erster Nahenmg wird dies auch in Plasrnasprttzscnichten zutrstten. We!chen

Einflu13 dar larnellare Schichtaufbau auf die Eigenschaftsanderungen hat, muB

srstan wsltersn Me13ergebnissen geprOft warden. Eswurdegezeigt, daB uber

die Substrattemperatur nicht nur die Warmedehnung eingestelltwird,. sondsm

auchdie Materialeigenschaften dsr Sprltzschlcht,
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Daher sollte ein Vergleich gespritzter Schichten Ober die Porositat,

beispielsweise zur Ermittlung von geeigneten Spritzparametern, nur unter

Einhaltung bekannter und konstantsr Substrattemperaturen erfolgen.

'vVarmedehnungsmessungen an Spritzschichten wiesen gegenOber darn

massiven Material keine nennenswerten Abweichungen auf. Hingegen wurde

der Elastizitatsrnodul von Spritzschichten bis zu einem Faktor 6 niedriger

gemessen. Da dieser Kennwert stnen sshr groBen EinfluB auf die Eigenspan­

nungen hat, sind seiche Untersuchungen grundsatziich fOr aile Schicht­

materialien erforderlich und sol/ten auch temperaturabhangig bestlmmt werden.

Weiterhin sind aile fOr die Simulation erforderlichen Materialeigenschaften auf

lhre quantitative Anderung hln zu OberprOfen und gegebenenfalls in die

Rechnung zu Obernehmen.

Dureh die relativ glOBe Streuung de, MeBergebnisse wurde weiterhin deutlich,

daB exakte Obereinstimmungen slnzelner MeBergebnisse mit Simulations­

rechnungen nicht erreicht werden konnsn,

Die Schwierigkeiten bei dar quantltatlvsn Beurtsltung von Eigenspannungs­

meBergebnissen in Plasmaspritzschichten Ober die Rontgenbeugungsmethode

und die Bohrlochmethode wurden dargelegt und die Mel3ergebnisse auch mit

Simuiationsergebnissen vergliehen. Dureh die lamellar aufgebaute Schicht­

struktur mil rslatlv groBer Oberflaehenrauheit sind die Mel3ergebnisse der

Bohrlochrnethode sowie de, R6ntgenbeugung mit Fehlern behattet und zum

Teil widerspnlchlich.

Diequantitativefviei3vilsrtanderung bel klslnsn Eindiingtiefsnder R6ntgen­
strahlunq, nach darn Abtrag de, rauhan Sehichtoberflache, wurds am Beispiel

von Zr02-Schichten gezeigt. Dutch die Segmentierung der Spritzschicht mit nur

zum -Tell haftenden Spritzpartlksln lst die Information de, Spritzschlcht­

eigenspannungen al;;Mittelwert spannunpsfreisr und spannunasbebafteter

Materialberelche zu verstehen und dahsr wesentllch von den Spritzparametern

abMngig.

Die Simulation errechnst daher im Vergleieh zuden Ergebnissen de, Rontgen­

beugung gr6i3ereEigenspannungen. Die tsndenzielle Obereinstimmung

zwischen MeB- und Simulationsergebnis untsrschiedllch beeinfluBter
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Eigenspannungen zeigt, daB die wesentliehen Meehanismen in den Modell­

annahmen enthalten sind. Die simuiierten Eigenspannungen konntsn durch die

gemessenen rnakroskoplschen Eigensehaften, wie Elastizitatsrnodul und

V,{armeausdehnung, insbesondere durch den Elastizitatsrrrodul vsrbessert

warden. Ein vordrinqtiches Ziel zur Verbssserunq von E!genspannungs-

unterschiedllcher Betriebsbedingungen zu charakterisieren. Mit statlstlscn

abqeslcherten \f,{erten kerman dann Madelle zur Bsschreibunq der

Eigensehaftsanderungen sntwickelt werden.

Duren Simulationsstudien wurds die Beeinflussunq der Eigenspannungen

durch die Matsrlalelqenschatten der Spritzschlchten untsrsucht. Die verandsrte

Ternperaturleitfahlgkeit und auch die Spritzpartikelternperatur nahman wenig

EinfluB auf die slrnutlsrten Schichteiqenspannungen.
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In dsr folgenden Tabells sind die uteraturquenen cer benutztsn

Materiakennwerte angegeben.

--

IS4c Il Alurnlniurn Kuofer Nickel Titan 316L Z,02

co 53 53 53 53 ~ 39 39o

A <:'> <:'> 1<:'Ol <:'> l:l '>0 'OlO,.. vv vv vv vv v vv vv

P 3 3 3 3 8 39 39
()( 53 53 53 53 8 39 39
Rp 50 50 6 50 8 39 39

E 50 50 50 50 8 39 39
v 7 7 7 7 8 39 39

Tabella 12: Literaturquellen der MaterialkenngrOBen

Ole quantitatlvsn ternperaturabhanglqen Materialkennwerte, welchs die

Grundlage dsr Simulationsrecnnunqen darstellen, sind auf den foigenden

Seiten fUr eine 8eurteilung grafisch gegenObergestelit.
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T = Tempsratur
To Bezuqstsrnperatur

Tm = Schmelzternperatur

Te = Spritzpartikslternperatur

T = plasrnaseitiqa Substrattamperatur

T = halterseltlcs Suhstratternneratur
~ ,

TH = Ternpsratur Halter

TPL = Ternpsratur Plasmaflarnrne

Tu = Ternperatur Umgebung

q = spez. Warmef!uB

t = Zeit
a = Spannung

a = Stefan-Boltzman-Kcnstante

F = Kraft

A = Flachs

Ao = Bszuqsflache bei Spannungsfreiheit

M = 8iegemoment

f = Durchbiegung

R = Rianal"":::lt·~ill~
'='IV~VII;4\JlI\;;;!,""

£1 = Emissionsgrad der Flaehe 1

<p12 = Elnstrahlzahl der Flache 1 auf Flachs 2

e = Dehnung

lOR = Dehnungen auf Grund von Relaxationen

BF = Dshnungen auf Grund von spannuncen

lOT = Dehnungen auf Grund von Ternperaturdifferenzen

Rp = maximaier Spannungswert des Hook'schen Bsrelchs

x,y,z = Koorclnatenrlcntunqen
11.1 = Lanqenandsrung

10 = Ursprungsiange
y = Scherwinkel

1: = Schubspannung

G = Gleitmodul

E = Elastizltatamncul
v = Ouerkontraktionszahl

0: = WarmeObergangskoeffizient
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= Elementindex

n = Elementanzahl

p = spez. Dichte

A. = Warmeleitfahigkeit

cp = spez. 'lvarmekapazitat
a

"T' _______ L __1_ ! ... .J''-' '- ~ __ I __ , ...

= I emperaumemaruqxan

s = Strahlungsindex

k = Konvektionsindex

b = lin. Warmeausdehnungskoeffizient

I = Traqhaitsrrmrnent
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