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Kurzfassung

In modernen industriellen und technischen Prozessen steigen die Anforderungen an
die verwendeten Materialien in Bezug auf mechanische Festigkeit, Wérmeleitfahigkeit oder
abstimmbare elektrische Eigenschaften stetig. Eine Mdglichkeit dieser Entwicklung

Rechnung zu tragen, ist der Einsatz sogenannter MMCs (Metal Matrix Composites).

Kupfer-Kohlenstoff MMCs bilden die Basis fir neuartige Heat Sink Materialien
(Warmesenken), welche sich durch eine hervorragende Wérmeleitfahigkeit und einen
niedrigen thermischen Ausdehnungskoeffizient (CTE, Coefficient of Thermal Expansion)
auszeichnen. Kupfer dient hierbei als Matrixmaterial, in welches Kohlenstoff in Form von
Fasern, Partikel oder &hnlichem eingebettet wird. Die Verwendung von Diamantpartikel ist
aufgrund der ausgezeichneten thermischen Leitfahigkeit und der hohen thermischen Stabilitat

von Diamanten vorteilhaft.

Die vollige Entnetzung von Kohlenstoff und Kupfer fihrt zu einem sehr hohen
thermischen Kontaktwiderstand (TCR, Thermal Contact Resistance) an der Grenzflache
Kupfer-Kohlenstoff bzw. Diamant, was sich negativ auf die thermische Leitfahigkeit des
MMCs auswirkt und eine Interfacemodifikation unumganglich macht. Diese wird durch
Abscheiden einer Zwischschicht auf die Diamantpartikel mittels Kathodenzerstdaubung

(Sputtern) realisiert.

Aus diesem Grund war es Ziel dieser Arbeit, eine Anlage zu konstruieren, aufzubauen
und zu charakterisieren, welche granulare Materialien durchmischt. Implementiert in eine
Vakuumkammer hélt diese die Partikel wéhrend des Abscheideprozesses in Bewegung um
eine allseitige, homogene Schicht auf jedem Partikel abscheiden zu kénnen.



Abstract

In many technical and industrial processes the used materials face rising requirements
in respect to mechanical strength, thermal conductivity or tunable electrical properties. One
option to meet those developments is the application of so called MMCs (Metal Matrix

Composites).

Novel heat sink materials may be based on Copper-Carbon MMCs, which are
characterized by excellent thermal conductivites and a low Coefficient of Thermal Expansion
(CTE). In this case carbon is implemented as reinforcement in terms of particles or fibres into
copper, which acts as the matrix material. Due to the excellent thermal conductivity and
stability of diamonds, the application of diamond particles as reinforcements is favorable for

the creation of heat sink materials.

The total de-wetting of copper and carbon results in a very high Thermal Contact
Resistance (TCR) at the copper-carbon interface. Due to this fact an interface modification is
necessary in respect of the thermal conductivity of the whole MMC. This modification is
realized by depositing a wetting promoting interlayer onto the diamond particles using

magnetron sputter deposition.

For this reason the construction, setup and characterization of a particle intermixing
device for granular material was the intent of this master thesis. This revolving equipment
was implemented in a vacuum chamber and keeps the particles in motion during the

deposition process to achieve a homogeneous coating on every single diamond.
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EINLEITUNG

1 Einleitung

Die Hochleistungs-Elektronik ist eines der sich in den letzten Jahrzehnten am
schnellsten entwickelnden technischen Anwendungsgebiete. Der Trend geht hier in Richtung
immer Kleinerer Bauteile und immer héherer Leistungen. Hierbei treten aber auch enorme
Verlustleistungen auf, die in Form von Wéarme frei werden und (ber entsprechende
Kihlkorper abgefiihrt werden missen. Diese Kihlkorper sind sogenannte Heat Sinks
(Warmesenken), die eine ausgezeichnete thermische Leitfahigkeit aufweisen missen. Um
jeden moglichen thermischen Widerstand zu vermeiden, ist es vorteilhaft, diese Kuhlkorper
direkt an den elektronischen Bauteilen anzubringen. Hier beginnt das Hauptproblem solcher
Applikationen. Da die metallischen Kihlkorper stark von den halbleitenden elektronischen
Bauteilen abweichende thermische Ausdehnungskoeffizienten besitzen, ist eine mechanische
Bindung, wenn berhaupt, nur sehr schwer zu realisieren. Es treten oft hohe mechanische
Spannungen auf, die entweder zur Ablésung des Kihlkorpers oder im Extremfall zur

Zerstorung des gesamten Bauelementes fiihren.

Da die Elektronikindustrie natirlich auf halbleitende Materialien fiir Bauteile
angewiesen ist, missen die Heat Sinks aus Materialien mit &hnlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten wie gangige Halbleiter gefertigt werden. Dieses Material soll also
eine hohe thermische Leitfahigkeit mit einem geringen CTE (Coefficient of Thermal
Expansion, thermischer Ausdehnungskoeffizient) in sich vereinen. Diese Anforderungen sind

mit herkdbmmlichen Metallen und Legierungen nicht zu erfullen.

Eine Mdglichkeit solch ein Material zu realisieren, sind sogenannte MMCs (Metal
Matrix Composites), die in einer Matrix aus Metall Einschlusse bestehend aus Partikeln oder
Fasern beinhalten. Ein mdglicher MMC ware Kupfer-Kohlenstoff und, in der optimalsten
Form, Kupfer-Diamant, da in diesem Fall beide Komponenten (ber ausgezeichnete
thermische Leitfahigkeiten verfligen. Der Diamant kompensiert aufgrund der sehr geringen
thermischen Ausdehnung der Diamantstruktur den hohen CTE des Kupfer. In Tabelle 1.1 sind
die thermischen Leitfahigkeiten A, CTEs und Dichten der wichtigsten Materialien

zusammengefasst.
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Material | CTE [ppm/K] | A [W/mK] | p [g/cm®] | Ref.
Cu 16-17 390400 | 89 |[11[2

Diamant 1-1,2 1500-2000 [1]
Mo 4,85 130-138 | 102 | [ [2]
Si 2,641 150 23 |1 B3]

Tab. 1.1: Thermische und mechanische Eigenschaften einiger Materialien

Die erste Hurde, die bei der Verbindung dieser beiden Komponenten zu einem MMC
zu Uberwinden ist, ist die Tatsache, dass Kupfer und Kohlenstoff keine gemeinsame stabile
Phase bilden, sprich volistandig entnetzend sind [4]. Das heif3t, eine mechanische Verbindung
zwischen diesen beiden Komponenten wird ohne Interfacemodifikation niemals zustande
kommen. Abbildung 1.1 zeigt unbehandelte Kohlenstofffasern, die mit Kupfer beschichtet
wurden. Aufgrund der volligen Entnetzung von Kupfer und Kohlenstoff 16st sich die
Beschichtung von der Faser.

Weiters basiert der Wéarmeleitungsmechanismus in Kupfer auf der Wérmeleitung
durch Elektronen (&hnlich wie beim elektrischen Strom) und im Gegensatz dazu in Diamant,
wie in allen elektrischen Isolatoren, auf der Warmeleitung durch Gitterschwingungen
(Phononen). Dies flhrt zu einem sehr hohen TCR (Thermal Contact Resistance, thermischer
Kontaktwiderstand), der die thermische Leitfahigkeit des MMCs unter die von Kupfer senkt.
Der Grund hierfur ist, dass die Diamanten aufgrund des hohen TCR nichts zur
Wérmeleitfahigkeit beitragen und somit nur als ,,L6cher” im Kupfer in Erscheinung treten.

Um gute mechanische Haftung, einen niedrigen TCR und somit gute thermische
Leitfahigkeiten ~ zwischen den beiden Komponenten zu erreichen, ist eine
Interfacemodifikation, wie bereits erwéhnt, unumgénglich. Diese erfolgt durch das
Aufbringen einer benetzungsférdernden Schicht (wetting promoting layer), also einer Schicht,
die beide Materialien benetzt, sprich eine stabile Phase mit ihnen bildet. Natdrlich missen die
TCRs der Interfaces Kupfer-Zwischenschicht und Zwischenschicht-Diamant verschwindend

gering sein, da nun zwei Grenzflachen vorhanden sind, wo vorher nur eine war.
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Abb. 1.1: Kohlenstofffaser mit sich I6sender Kupferschicht

Ein Sinterprozess stellt de facto die einzige Mdglichkeit dar, Kupfer und Diamant zu
verbinden. Der Schmelzpunkt von Kupfer liegt bei 1084,87° C [4] und somit ist es
unmoglich, Diamantpartikel &hnlich einer Legierung in eine Kupferschmelze einzubringen, da
Diamant bei etwa 900°C graphitisiert, sprich seine Kristallstruktur dndert und zu Graphit
Ubergeht. Dabei verliert der Diamant auch seine exzellenten thermischen Eigenschaften.
Diese  Graphitisierungstemperatur — gilt  fur  Atmosphérendruck und steigt unter
Vakuumbedingungen an. Beim Sinterprozess wird Kupferpulver mit den Diamantpartikeln
vermischt und unter relativ hohem Druck auf ca. 800°C aufgeheizt. Ein mittels dieses
Verfahrens hergestellter Kupfer-Kohlenstoff-MMC ist in Abbildung 1.2 dargestellt. Somit ist
eine weitere Forderung an die Zwischenschicht, unter diesen Bedingungen eine gute

mechanische Bindung zwischen der Kupfermatrix und den Diamantpartikeln herzustellen.
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Abb. 1.2: Diamantpartikel und versinterter Kupfer-Diamant-MMC

Die bereits erwéhnte Zwischenschicht muss natirlich auf die Diamantpartikel
aufgebracht werden und sollte mdglichst diinn sein, um die thermischen Eigenschaften des
MMCs nicht zu verschlechtern. Es gibt viele Mdoglichkeiten um Beschichtungen auf
dreidimensionalen Objekten abzuscheiden [5][6][7]. Die géngigsten Methoden basieren auf
nasschemischen, bzw. CVD-Verfahren (Chemical Vapour Deposition). Diese haben
allerdings den groBen Nachteil, dass nur relativ dicke Schichten (>200 nm) abgeschieden
werden konnen. Aus diesem Grund wurde fir die Abscheidung von benetzungsfoérdernden
Schichten auf Diamantpartikeln ein PVD-Verfahren (Physical Vapour Deposition) gewahlt,

nédmlich der Prozess des Kathodenzerstdubens (Sputtering) [8].

Dabei wird in eine Vakuumkammer ein Gas definierten Drucks eingelassen und dieses
ionisiert, sprich ein Plasma gezindet. Durch ein Magnetsystem (Magnetron) werden die
freien Elektronen des Plasmas auf Spiralbahnen vor dem Target (Kathode, zu zerstaubendes
Material) gelenkt, um dort das Plasma zu konzentrieren, bevor sie auf die Anode treffen. Die
schwereren lonen des Plasmas werden im elektrischen Feld zur Kathode (Target) hin
beschleunigt und l6sen beim Einschlag darauf StolRkaskaden im Target aus. Dadurch werden
aus der Targetoberfliche Atome, lonen und Cluster abgeltst, welche sich in einer
Cosinusverteilung in der Vakuumkammer und somit auch auf dem zu beschichtenden
Substrat niederschlagen. Abbildung 1.3 zeigt eine schematische Darstellung des
Sputterprozesses und Abb. 1.4 die Abstrahlcharakteristik einer kleinflachigen Quelle (Target).
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Abb. 1.3: schematische Darstellung des Sputter-Prozesses in Planargeometrie[9]
a) lonisaion, b) Elektronenemission vom Target,
c) Elektronenemission von der Anode,

d) Neutralteilchenemission vom Target, e) Umladung

Abb. 1.4: Dampfstromdichte-Verteilung uber einer kleinflachigen Quelle mit der

Dampfstrahlcharakteristik @(a)=ay -cos"(«), Kurve 1: n=1, Kurve 2-4: n>1 [9]
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Bei diesem Verfahren missen natiirlich die dreidimensionalen Substrate wéhrend des
Beschichtungsprozesses in Bewegung gehalten werden, um eine allseitige, homogene
Beschichtung zu gewahrleisten. Die Konstruktion, der Aufbau und die Charakterisierung
eines Systems, welches granulare Substratmaterialien, im Speziellen Diamantpartikel
durchmischt und wahrend des Beschichtungsprozesses in Bewegung halt, war deshalb

Gegenstand dieser Arbeit.

Um die Oberflachenrauhigkeit des versinterten MMCs so gering wie mdglich zu
halten, um die Kopplung an elektronische Bauteile zu erleichtern und somit die
Warmeleitfahigkeitsverluste so gering wie mdéglich zu halten, war eine Forderung an das
Design dieser Maschine die Mdoglichkeit, Granulat mit beliebig kleiner KorngroRie
beschichten zu konnen. Aus diesem Grund war es nicht mdoglich, konstruktiv an bereits
bestehende Systeme, wie einen Gitterkafig, welcher wéhrend der Beschichtung gedreht wird,
anzuknupfen. Da der Beschichtungsprozess in einer Vakuumkammer ablauft, konnte auch das
Prinzip eines Wirbelstrommischers [10] nicht verwendet werden. Aus einigen Mdglichkeiten,
die hauptséchlich zur Herstellung von Katalysatoren (granulares Material beschichtet mit
Katalysatorschicht zur Oberflachenvergroerung) entwickelt wurden [11], wurde das Prinzip
von verkippten, rotierenden Schalen aufgegriffen. Ahnlich einem Betonmischer, wie in
Abbildung 1.5 dargestellt, befinden sich in der Schale Einsatzbleche, die das Granulat bei
Rotation der schrég gestellten Schale nach oben transportieren. Nach Erreichen des hoéchsten

Punktes rieselt das Granulat Uber den Schalenboden nach unten.

Im Gegensatz zur Beton-Mischmaschine findet der Mischprozess in der hier
beschriebenen Anlage im Vakuum statt, was die trockene Mischung des Granulates
notwendig macht. Die abweichenden tribologischen Eigenschaften des nassen, ann&hernd
fliissigen Betons erklaren auch die abweichende Einsatzblechgeometrie. In handelsiblichen
Mischmaschinen befinden sich meist lediglich zwei Einsédtze, wobei in diesem Fall nicht
bekannt ist, ob es sich um die optimale Einsatzblechgeometrie handelt. Ein weiterer,
gravierender Unterschied ist die SystemgroRe, welche im Falle der hier beschriebenen
Partikelmischanlage um 2 GroRenordnungen kleiner ist als im Falle der Beton-
Mischmaschine. Dies ist natlrlich nicht zuletzt auf die KorngroBe des verwendeten
Granulates zurtickzufiihren. Die verwendeten Diamantpartikel haben einen Durchmesser von
50-150 um, wogegen grobe Betonqualitaten durchaus Schotter mit KorngréRen von bis zu

10cm enthalten kénnen. Im Gegensatz zum Granulatmischsystem ist der Beflllungsgrad des
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Beton-Mischers weit hoher. Dies ist auch wesentlich einfacher, da in diesem Fall das
Mischgefa? eher wie eine Trommel und nicht schalendhnlich aufgebaut ist. Die
trommel&hnliche Form wirde allerdings im Falle des Granulatmischsystems bei der
Beschichtung zu Abschattungseffekten fiihren, die es zu vermeiden gilt. Im Falle der Beton-
Mischmaschine spielt auch die elektrostatische Aufladung der Trommel keine Rolle, da diese

permanent Uber die Standbeine auf Erdpotential liegt.

Abb. 1.5: handelsublicher Betonmischer,
Type Atika des Herstellers Jost-Bautechnik
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2 \orversuche

Noch vor der Konstruktionsphase wurden einige Vorversuche durchgefiihrt, um die
spater zu testende Geometrie der Schalen festzulegen. Fest stand zu diesem Zeitpunkt
lediglich, dass die Durchmischung des Granulates in drei Schalen vor sich gehen soll, deren
Drehachse geneigt ist.

Als Vorbild fir den Durchmischungsmechanismus diente eine handelstbliche
Mischmaschine, wie sie in der Baubranche eingesetzt wird. Hierbei sorgen in der Trommel

angebrachte Einsatzbleche fur die Durchmischung des Betons.

Ein &hnlicher Mechanismus wurde fiir die Schalen getestet. Zu diesem Zwecke
wurden Blechplattchen verschiedenster Geometrie mit Klebeband in eine Petrischale geklebt,
welche auf einer schiefen Ebene positioniert wurde. Als ,granulares Material* fungierten
Kugellagerkugeln mit einem mittleren Durchmesser von 6 mm, da bei diesen das Verhalten in
der Schale sehr leicht zu erkennen ist. Als Antrieb wurde ein Elektromotor verwendet, tber
dessen Achse ein O-Ring gezogen wurde. Dieser wurde auf den Rand der Petrischale
gedriickt, wie dies in Abbildung 2.1 dargestellt ist. Um einen besseren Eindruck der Aktivitat
in der Schale zu gewinnen wurden fir weitere Versuche die Kugellagerkugeln halbseitig mit

gelber Farbe lackiert.

Diese Versuche dienten dazu, die best moégliche Konfiguration und L&nge der
Einsatzbleche zu bestimmen. Der primitive Aufbau erlaubte es, eine groRe Zahl verschiedener
Einsatze zu testen, da diese lediglich in die Petrischale geklebt wurden. Die Petrischale wurde
mit entweder drei Blechen mit einer Teilung von 120° oder mit vier Blechen mit einer
Teilung von 90° bestlickt. Es kamen pro Versuch jeweils entweder lange oder kurze
Einsatzbleche zur Verwendung. Weiters wurden noch geknickte und gebogene (wie in Abb.
2.1) Ausflihrungen getestet.
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Abb. 2.1: Versuchsaufbau der Vorversuche mit Petrischale

Von den einzelnen Versuchen wurden mit einer Digitalkamera kurze Videosequenzen
gedreht. Die Kamera wurde hiezu auf einem Kasten postiert, um bei jedem Video in etwa den
selben Abstand zur Petrischale zu gewdhrleisten. Dieser Aufbau ist in Abbildung 2.2
dargestellt. Dadurch konnte eine gute Vergleichbarkeit der Videos erzielt werden.

‘\..‘\I'I'.I\‘];H\.\.\\]] "“ At

Abb. 2.2: Versuchsaufbau mit Kasten, der als Kameraauflage diente
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Natdrlich konnte durch den Vergleich der einzelnen Videosequenzen lediglich eine
qualitative Aussage Uber die Aktivitat in der Schale getroffen werden, was zu diesem
Zeitpunkt aber vollig ausreichend war. Eines der wichtigsten Erkenntnisse dieser VVorversuche
war die Feststellung der Tatsache, dass die Aktivitdt in der Schale entweder bei einer
geringeren Anzahl an langen Blechen oder einer htheren Anzahl an kurzen Einsatzblechen
am grofiten war. Daher wurde in weiterer Folge eine Schale der Anlage mit sechs kurzen
Blechen mit einer Teilung von 60° und eine Schale mit drei langen Einsatzblechen mit einer

Teilung von 120° bestuckt.

Weiters konnten die in der Fertigung wesentlich aufwendigeren geknickten und
gebogenen Einsatzbleche als mdgliche Konfiguration ausgeschlossen werden. Der Effekt, den
man sich von diesen beiden Ausfiihrungen erhofft hatte, ndmlich die, auf die Rotation der
Schale bezogene, spétere Entladung des auf dem Blech nach oben beforderten Materials,
stellte sich als eher Aktivitditsmindernd heraus. Weiters kann dieser Effekt wesentlich
einfacher und besser steuerbar dadurch erzielt werden, dass die Einsatzbleche nicht in radialer

Richtung sondern leicht davon abweichend (,,schrag®) in die Schale eingesetzt werden.

Die optimale Abweichung von der radialen Richtung wurde nach Fertigstellung der
Anlage getestet. Zu diesem Zwecke wurde ein Ring gefertigt, welcher exakt in einer Schale
sitzt. Auf diesem Ring waren sechs Einsatzbleche montiert, wie dies in Abbildung 2.3
dargestellt ist. Durch die leichte Herausnehmbarkeit dieses Ringes aus der Schale konnten die
Einsatzbleche leicht verbogen werden und somit der Abweichwinkel zur radialen Richtung

eingestellt werden.

10
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Abb. 2.3: Ring mit sechs kurzen Einsatzblechen

Die Versuche wurden nun mit Kdigelchen aus glasartigem Kohlenstoff
(Handelsbezeichnung ,,Sigradur* [12]) durchgefiihrt, die wesentlich kleiner als die
Kugellagerkugeln sind (mittlerer Durchmesser ~ 500 um) und somit das Granulat bereits
wesentlich besser reprasentieren. Es wurden wieder kurze Videosequenzen der Versuche
aufgenommen um das Rieselverhalten der Sigradurktgelchen vergleichen zu koénnen. Ein

solcher Rieselversuch ist in Abbildung 2.4 dargestelit.

Es stellte sich heraus, dass bereits relativ kleine Abweichwinkel der Bleche von der
radialen Richtung in der GréRenordnung von 10° - 20° ausreichen, um ein gleichmaRiges
Abrieseln des auf einem Blech nach oben transporierten Materials Giber nahezu den gesamten

Schalendurchmesser zu gewahrleisten, wie dies in Abbildung 2.4 zu erkennen ist.

11
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Abb. 2.4: Rieselversuch mit Sigradurkigelchen

In dieser Phase wurde auch erstmals mit abwechselnd angeordneten langen und sehr
kurzen Einsatzblechen experimentiert. Diese Konfiguration stellte sich deshalb als
zufriedenstellend heraus, da die drei kurzen Einsatzbleche das Granulat im Bereich zwischen
den drei langen Blechen, wo relativ wenig Aktivitat herrscht, zusétzlich durchmischen.

Aufgrund dieser Experimente wurde diese Konfiguration fiir die dritte Schale ausgewahlt.

Weiters wurde in dieser Phase entschieden, die Einsatzbleche in radialer Richtung zum
Mittelpunkt der Schale hin spitz zulaufend zu fertigen. Der Grund hierfir ist die best
mogliche Vermeidung von Abschattungseffekten durch die Einsatzbleche beim

Beschichtungsvorgang.

12
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3 Aufbau und Konstruktion

3.1 Grundlagen

Fur die Beschichtung von Pulvern und Granulaten und im Speziellen fur die
Beschichtung von Diamantpartikeln wurde ein System konstruiert, mit dessen Hilfe das
Granulat wahrend des Beschichtungsvorganges in Bewegung gehalten werden kann.
Prinzipiell basiert diese Einheit auf verkippten Schalen, wie dies teilweise schon in Kapitel 2
beschrieben wurde. Diese fuhren eine planetenartige Bewegung aus, weshalb das System in

weiterer Folge auch ,,Planetenschalensputteranlage* genannt wird.

Die Basis fur diese Anlage bildete eine bereits vorhandene, zylindrische
Vakuumkammer mit einem Innendurchmesser von 400 mm, bei welcher der Deckel- und
Bodenflansch zum Zwecke der Granulatbeschichtung entsprechend adaptiert wurden. Sowohl
der Deckel- als auch der Bodenflansch waren ebenfalls bereits vorhanden. Naturlich mussten
die Schalen und somit die Schalenaufhdngung und die Antriebseinheit am Bodenflansch
aufgebaut werden. Dies impliziert, dass beim Aufbau der Sputteranlage die Targets sowie die
Targethalterungen, die Stromzufihrungen und die Kihlwasserversorgung hangend am

Deckelflansch montiert werden mussten.

3.2 Bodenflanschaufbau atmosphéarenseitig

Der verwendete Bodenflansch wies bereits eine zentrale Bohrung mit einem
Durchmesser von 92 mm auf, weshalb die Wahl auch auf diesen speziellen Flansch fiel.
Abbildung 3.1 zeigt die Unterseite dieses Flansches. Fur die Befestigung des Zentralmotors
wurde ein Flansch mit einem Durchmesser von 160 mm und einer zentralen Bohrung von 35

mm gefertigt und mit Ausnehmungen fiir einen Zentrierring und O-Ringen versehen. Mit
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sechs, bereits am Bodenflansch vorhandenen Gewindestangen wurde der Motorflansch mit

dem Bodenflansch verschraubt.

Abb. 3.1: Unterseite des verwendeten Bodenflansches

Der Motor wurde mit vier Schraubklammern auf dem Motorflansch befestigt, wofir
vier Sacklocher mit Gewinde der Dimension M5 in den Flansch gebohrt wurden. Abbildung
3.2 zeigt die Unter- und die Oberseite des Motorflansches. Innerhalb des Motorgehduses
befindet sich eine Ferrofluidic-Drehdurchfiihrung, welche die Drehachse abdichtet. Eine
Ferrofluidic-Drehdurchfihrung besteht im Wesentlichen aus ionischer Flissigkeit (Flissigkeit
mit extrem geringem Dampfdruck), in der ferromagnetische Partikel dispergiert sind. Diese
Flussigkeit befindet sich in einem Gehduse rund um eine magnetische Achse. Aufgrund des
Magnetfeldes der Achse wirkt auf die in der Flissigkeit dispergierten Partikel eine Kraft in
radialer Richtung zur Achse hin. Diese Kraft konzentriert die Flussigkeit rund um die Achse
und dichtet dieselbe auch bei hohen Drehzahlen ab. Die Vorteile dieses Systems sind die hohe

Dichtwirkung auch bei groRen Drehzahlen und der nahezu verschleil3freie Betrieb.

14
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Abb. 3.2: Unterseite des Motorflansches (atmosphéarenseitig) mit Dichtring und

Schraubklammern fiir Motor (a); Oberseite (vakuumseitig) (b)

Der Hauptmotor, welcher exzentrisch angebracht wurde und zum Antrieb des im
Folgenden erlduterten Systems dient, war ebenfalls bereits vorhanden. Dieser Motor wurde
mittels einer Halterung am Bodenflansch montiert und mit einer Kunststoffkupplung mit einer
Ferrofluidic-Drehdurchfuhrung verbunden. Abbildung 3.3 zeigt den atmosphérenseitigen

Aufbau des Bodenflansches.

Abb. 3.3: atmospharenseitiger Bodenflanschaufbau: Zentralmotor
und Hauptmotor (rechts)
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3.3 Bodenflanschaufbau vakuumseitig

3.3.1 Baugruppe Grundrad

Fur das Innere der Kammer wurde vorerst eine Aluminiumscheibe mit einem
Durchmesser von 250 mm und einer Dicke von 20 mm gefertigt. Aus dieser Scheibe
(,,Kugellagerflansch*) wurde eine 8 mm tiefe, ringférmige Nut ausgefrast, die als Sitz fir ein
Axialkugellager dient. Der untere Teil dieses einseitigen Axial-Rillenkugellagers der Firma
SKF mit einem AuRendurchmesser von 178 mm und einem Innendurchmesser von 140 mm
wurde in die ausgefraste Nut eingepresst und mit einem vakuumtauglichen Klebstoff der
Firma Loctite, Type 603 Flgen-Welle-Nabe, Nr. 142613 fixiert. Vorsorglich wurden in die
Scheibe entlang der Nut acht Durchlécher mit einem Durchmesser von 8 mm gebohrt, um das

Kugellager bei Bedarf mit Bolzen wieder herausdriicken zu kdénnen.

Der obere Teil des Axialkugellagers mit einem Innendurchmesser von 142 mm und
einem AufRendurchmesser von 180 mm (oberer und unterer Teil des Kugellagers nicht
deckungsgleich!) wurde in eine entsprechende Nut an der Unterseite einer Aluminiumscheibe
mit einem Durchmesser von 320 mm eingepresst. Diese Scheibe weist eine Dicke von 40 mm
auf und wird im Folgenden als ,,Grundrad* bezeichnet, da auf dieser das gesamte System zur
Aufnahme und Durchmischung des Granulates aufgebaut ist. Das Grundrad ist am Umfang
unter 45° abgeschragt, um dem spater beschriebenen Kegelreibungsantrieb eine
Angriffsflache zu bieten. Die zentrale Bohrung von 30 mm gewaéhrleistet den Durchgang der
Achse des Zentralmotors und die abgesetzte zentrale Ausnehmung mit einem Durchmesser
von 79 mm ist der Sitz eines weiteren Kugellagers. Dieses zweiseitige Axial-Rillenkugellager
(Hersteller ebenfalls SKF) dient zur Fixierung des Grundrades und der Stabilisierung der
Achse des Zentralmotors. Auf diese Achse wird hierfir eine

Aluminiumscheibe mit einem Durchmesser von 88 mm mit einem zentralen
Innengewinde der Dimension M20 aufgeschraubt, in die an der Unterseite eine ringférmige
Ausnehmung eingefrast ist. Diese dient als Sitz fir den obersten Ring des zweiseitigen

Axialkugellagers. Abbildung 3.4 zeigt eine Schnittzeichnung der Baugruppe Grundrad.

Im Grundrad befinden sich auf einem Lochkreis mit einem Durchmesser von 280 mm

sechs Bohrungen mit Innengewinden der Dimension M10, gruppiert zu jeweils zwei mit
16
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einem Abstand von 20mm und 120° zwischen den Gruppen. Diese Bohrungen dienen der

Fixierung von drei Tragersystemen.
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Abb. 3.4: Kugellagerflansch und Grundrad; die Darstellung der

Kugellager ist hier rein symbolisch

3.3.2 Baugruppe Tragersystem

Der untere Teil des Tréagersystems, der sogenannte Tragerarmfuf3, ist ein 63 mm hoher
Aluminiumblock mit einer Grundflache von 40x40 mm. Zwei Bohrungen mit einem
Durchmesser von 10,2 mm im Abstand von 20 mm dienen der Fixierung auf dem Grundrad
mittels Gewindestangen. An der Oberseite dieser TragerarmfiiRe befindet sich der innere Teil

eines Gabelgelenkes mit einer zentralen Durchbohrung von 6 mm Durchmesser.

Der innere Teil dieses Gabelgelenkes greift in die Gabel des Tragerarmes ein, welcher
eine Lange von 90 mm, eine Breite von 40 mm und eine Dicke von 30 mm aufweist. Wie der

innere Teil des Gelenkes wurde auch die Gabel mit einer zentralen Bohrung von 6 mm
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Durchmesser versehen. Eine durch diese Bohrungen gefuhrte Schraube fungiert als

Verbindung von Gabel und Innenteil sowie als Drehachse (Abbildung 3.5).

Abb. 3.5: Tragersystem mit Achsenschraube im Vordergrund; die kreisrunde Ausnehmung am

Innenteil des Gabelgelenkes ist die Anpressflache fur die Wurmschrauben

Auf einem Lochkreis mit einem Durchmesser von 18 mm um diese Drehachse
befinden sich in 120° Abstdnden voneinander Bohrungen mit Innengewinden der Dimension
M5 in der Gabel. In diese Gewinde werden von beiden Seiten Wurmschrauben eingeschraubt,
die gegen den Innenteil des Gelenkes gepresst werden und somit den Trégerarm fixieren.
Abbildung 3.5 zeigt einen der drei TragerarmfuBe, einen Trégerarm und die als Achse

verwendete Schraube.

In den Tragerarmen befindet sich eine zentrale Bohrung mit einem Durchmesser von
25 mm, welche als Durchfuhrung fir die Achsen der Schalenaufnahmen dient. An der
Unterseite der Trégerarme wurde rund um diese Bohrung eine Ausnehmung mit einem
Durchmesser von 32 mm und einer Tiefe von 10 mm eingefrast, welche als Sitz fur ein
Kugellager dient. Ein einseitiges Radial-Rillenkugellager des Herstellers SKF wurde in diesen
Sitz eingepresst. Um die zentrale Bohrung wurden auf einem Lochkreis von 42 mm von unten

drei Sacklécher mit Innengewinden der Dimension M5 in die Tragerarme getrieben. Diese
18
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dienen zum Verschrauben einer Fixierplatte, die den dulReren Ring des Kugellagers gegen

Herausfallen und Verdrehen sichert.

Durch den inneren Ring des Kugellagers wurde eine Achse geflhrt, wie sie in
Abbildung 3.6 dargestellt ist. Die erste Abstufung liegt am Innenring des Kugellagers auf und
jener Teil mit einem Durchmesser von 12 mm steckt im Innenring des Lagers. Uber jenen
Teil mit einem Durchmesser von 9 mm wird eine Hilse mit einem AufRendurchmesser von
20mm und einer Lange von 40 mm geschoben, welche uber das Aufschrauben einer Mutter
auf das Gewinde am unteren Teil der Achse von unten gegen den Innenring des Kugellagers
gepresst wird. Die Achse ist so fest mit dem Innenring des Kugellagers verbunden und gegen
Verdrehen gesichert. Die AuBenseiten der beschriebenen Hulsen dienen als Anpressflachen

fur einen O-Ring des Reibungsantriebes, der spater beschrieben wird.

Das axiale, zentrische Sackloch mit einem Innengewinde der Dimension M5 im
oberen Teil der Achse dient der Fixierung der Schalenaufnahmen. Dies sind tellerférmige
Aluminiumschalen mit einem AulRendurchmesser von 100 mm und einem Innendurchmesser
von 94 mm. Die Hohe der Wandung betrdgt 10 mm und an den Schalenunterseiten befinden
sich zentrale Ausnehmungen mit einem Durchmesser von 17 mm, welche die exakten

Gegenstucke zu den Achsenoberseiten bilden.
Diese Schalenaufnahmen dienen dem einfachen Entfernen und wieder Einsetzen der

Schalen. Die Abbildungen 3.7a und b zeigen den Aufbau des gesamten Tragersystems. Nicht

erkennbar ist hier das Kugellager.
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Abb. 3.6: Konstruktionszeichnung der

verwendeten Achse fiir Schalenaufnahmen

Abb. 3.7: Unteransicht des Tragersystems (a), gut erkennbar sind die

Kugellagerfixierplatte, die Hulse und die Fixierschraube; Oberansicht (b)
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3.3.3 Baugruppe Schalen

Wie bereits angedeutet werden die Schalen, welche mit dem zu beschichtenden
Granulat befiillt werden, lediglich in die Aufnahmen eingesetzt. Nur die exakte Passform
verhindert das Verdrehen der Schalen und somit einen Schlupf. Um den genauen Sitz der
Schalen nicht zu beeintrachtigen, wurden die mit entsprechenden Ausnehmungen versehenen

Aufnahmen mit Senkkopfschauben an den Achsen montiert.

Die Schalen selbst bestehen aus Aluminium und haben einen AuRendurchmesser von
94mm und einen Innendurchmesser von 89mm. Die H6he der Wand an der Innenseite betragt
18mm. In die Wand wurden im Abstand von 60° zueinander Durchlécher mit Innengewinden
der Dimension M2 gebohrt, wie in Abbildung 3.8 zu erkennen ist. Diese dienen der
Befestigung von Einsatzblechen um eine gute Durchmischung des Granulates zu
gewaéhrleisten.
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Abb. 3.8: Schnittzeichnung einer Schale
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Aufgrund der Tatsache, dass drei Schalen vorhanden sind, erlaubt der Aufbau das
gleichzeitige Beschichten von drei Proben. Deshalb wurde jede Schale mit einer anderen
Einsatzblechkonfiguration ausgestattet, da aus den Vorversuchen nur qualitativ und nicht
eindeutig hervorging, wie die Einsatzbleche optimalerweise beschaffen und angeordnet sein
mussen. In weiterer Folge wurden die Schalen nummeriert, um die einzelnen Proben der

richtigen Einsatzblechkonfiguration zuweisen zu kdnnen.

Abbildung 3.9 zeigt die Anlage von oben, wobei hier die Einsatzblechkonfigurationen
gut zu erkennen sind. Im Bild links oben befindet sich Schale 1 mit abwechselnd drei kurzen
(10 mm) und drei langen (30 mm) Einsatzblechen und einer Abweichung der Richtung vom
Radius von 10° in Drehrichtung. Im rechten Bildteil befindet sich Schale 2 mit drei langen (35
mm) Einsatzblechen und einer radialen Richtungsabweichung von 20° in Drehrichtung. Der
Abstand zwischen den einzelnen Einsatzblechen betrdgt hier 120°. In die Uberzéhligen
Lochungen (jeweils zwischen zwei Einsatzblechen) wurden die Schrauben einfach leer
eingeschraubt, um das Austreten des Granulates zu verhindern. In der Abbildung links unten
befindet sich schlieBlich Schale 3 mit sechs kirzeren (20 mm) Einsatzblechen und einer
radialen Abweichung von 20° in Drehrichtung. Alle Einsatzbleche wurden Richtung
Mittelpunkt der Schalen spitz zulaufend gefertigt, um die geometrische Abschattung wahrend
des Beschichtungsprozesses so gering als mdoglich zu halten. Da die Abmessungen und
Anstellwinkel der Einsatzbleche zwischen den einzelnen Beschichtungsversuchen geédndert
wurden, soll hier diese allgemeine Beschreibung vorerst gentigen. Spéater wird noch exakter

auf die Eigenschaften der Einsatzbleche eingegangen.

22



AUFBAU UND KONSTRUKTION

Abb. 3.9: Die drei Schalen der Anlage: links oben Schale 1,

rechts Schale 2 und unten Schale 3

3.3.4 Baugruppe Antrieb

Der Antrieb wird, wie bereits bemerkt von zwei Gleichstrommotoren bewerkstelligt.
Einer der beiden wurde exzentrisch atmosphdrenseitig am Bodenflansch der Anlage montiert
und treibt tber eine Ferrofluidic-Drehdurchfiihrung das Grundrad an, weshalb dieser Motor in
weiterer Folge auch Hauptmotor genannt wird. Auf die (sehr kurze) Achse der
Drehdurchfiihrung wurde eine Verlangerung aufgesetzt und mit einer Wurmschraube fixiert,
wie dies in Abbildung 3.10 zu sehen ist. Die Gesamthohe der Achse betragt 61 mm und der

obere Teil ist als Gewinde der Dimension M10 ausgefiihrt.
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Abb. 3.10: Achse fur den Reibungsantrieb, aufgesetzt auf eine Ferrofluidic-Drehdurchfiihrung

Das Gewinde auf dieser Achse dient zum Aufschrauben eines Kegels mit einem
Offnungswinkel von 90°. An den Seitenflachen dieses Kegels befinden sich Ausnehmungen
fir Viton O-Ringe der Innendurchmesser 73, 59, 45 und 31 mm, wie dies in Abbildung 3.11
dargestellt ist. Der Basisdurchmesser dieses Kegels betrdgt 85mm und im Zentrum befindet

sich eine Ausnehmung, welche das Gegenstiick zu der vorher beschriebenen Achse darstellt.

Abb. 3.11: Kegel des Reibungsantriebes, aufgeschraubt auf die Achse, mit
aufgespannten Viton O-Ringen
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Das Gewinde bietet nun die Moglichkeit, den Kegel in der Héhe zu verstellen und so
optimal an die Seitenfliche des Grundrades anzupressen. Anschliefend muss der Kegel mit
einer Kontermutter auf der Achse fixiert werden, um Hohenverstellungen wahrend des

Betriebes zu verhindern.

Fur den Zentralmotor wurde ebenfalls eine Achse gefertigt (Zentralmotorwelle), die
mit einer Wurmschraube an der Motorwelle befestigt wurde. Diese Achse wurde in zweli
Teilen gefertigt. Der untere Teil ist 134 mm lang und hat einen Durchmesser von 20 mm. Am
unteren Ende befindet sich eine axiale Ausnehmung, die das genaue Gegenstick zur
Motorwelle darstellt. Am oberen Ende befindet sich ein AuRengewinde der Dimension M20
und ein axiales Innengewinde der Dimension M10. In dieses Innengewinde wurde eine
Gewindestange eingeschraubt, welche 83 mm aus dem Unterteil herausragt und den oberen
Teil der Achse bildet. Abbildung 3.12 zeigt den unteren Teil des Grundplattenaufbaus mit der
Achse des Zentralmotors und dem K&fig des groRen Axialkugellagers. Um ein
Herausschrauben des oberen Achsteils wéhrend des Betriebes zu verhindern wurde eine

Kontermutter auf die Gewindestange aufgeschraubt.

Abb. 3.12: Unterer Teil der Baugruppe Grundplatte mit der Achse
des Zentralmotors und dem Kugellagerkafig
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Auf den oberen Teil der Zentralmotorachse (Gewindestange) wird eine
Aluminiumscheibe mit einem Durchmesser von 98 mm aufgeschraubt, welche am Umfang
eine Ausnehmung fur einen Viton O-Ring mit einem Innendurchmesser von 82mm hat. In
Abbildung 3.13 ist dieses sogenannte Schalenantriebsrad dargestellt. Durch das Aufschrauben
auf die Achse wird der O-Ring auf die Achsen der Schalen gepresst und mit einer Mutter

fixiert.

Abb. 3.13: Unteransicht des Schalenantriebsrades mit O-Ring

Durch diesen Aufbau ergeben sich nun mehrere Mdglichkeiten der Bewegung dieses
Systems. Bei ruhendem Grundrad, sprich Fixierung des Hauptmotors, kdnnen durch die
Drehung des Zentralmotors und somit der Drehung des eben beschriebenen
Schalenantriebsrades nur die Schalen in Rotation versetzt werden. Bei fixiertem Zentralmotor
und somit ruhendem Schalenantriebsrad kann mit dem Hauptmotor das Grundrad und
gleichzeitig die Schalen bewegt werden, da sich dann das ganze System um diese ruhende
Aluminiumscheibe dreht, auf der die Achsen der Schalen abrollen. Diese Bewegung dhnelt
der eines Planetengetriebes sehr stark und ist der Normalbetriebsmodus der Anlage.
Schliel3lich kdnnen beide Bewegungen auch tberlagert werden und je nach Drehrichtung des

Zentralmotors die Schalenrotation beschleunigt oder verzégert werden.
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In Abbildung 3.14 ist der Gesamtaufbau der Planetenschalensputteranlage dargestellt.
Zentral in der Abbildung ist der Vakuumflansch zu erkennen, der als Bodenflansch der
Vakuumkammer fungiert, atmospharenseitig (unten in der Abbildung) die Antriebsmotoren

und vakuumseitig (oben in der Abbildung) das Mischsystem.

Abb. 3.14: Gesamtaufbau der Planetenschalensputteranlage mit

Motoren (unten) und Mischsystem (oben)

Diese Anlage bietet vier Freiheitsgrade durch deren Variation das System
charakterisiert wurde. Diese sind der Schalenanstellwinkel o, die Drehgeschwindigkeit des
Grundrades Q, die Drehgeschwindigkeit der Schalen « und die Einsatzblechkonfiguration. In
Abbildung 3.15 sind die geometrischen Verhaltnisse und die Freiheitsgrade nach Einbau der
Planetenschalensputteranlage in die Vakuumkammer abgebildet. Im oberen Bildteil ist das
Sputtertarget schematisch dargestellt, weiters sind alle Bemalungen in mm. Das
Antriebsprinzip ist in Abb. 3.15 ebenfalls gut erkennbar. Das Grundrad (1) wird durch den

Kegelreibungsantrieb (5) in Rotation versetzt (), was weiters bei Stillstand des
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Zentralmotors ber den Reibungsantrieb am Schalenantriebsrad (4) zur Rotation der Schalen
(3) fluhrt (). Durch die Mdglichkeit das Schalenantriebsrad am Gewinde der Achse in der
Hohe zu verstellen, kann das Trégersystem (2) um den Winkel o verkippt werden. Dies ist
auch der Grund fur die gewahlte Antriebsart (Reibungsantrieb), da z.B. im Falle eines
Zahnradantriebes die Winkelverstellbarkeit nicht bzw. nur in einem sehr kleinen

Winkelbereich realisierbar ware.

LiES
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Abb. 3.15: geometrische Verhaltnisse in der Vakuumkammer

(vakuumseitiger Aufbau der Planetenschalensputteranlage), BemalRung in mm

Zur Bestimmung der Rotationsgeschwindigkeit des Grundrades wurde die Umlaufzeit
bzw. ein Vielfaches davon bei bestimmten Spannungswerten eines Drehzahlmessers mit einer
Stoppuhr gemessen. Dieser Drehzahlmesser ist direkt am Hauptmotor montiert und liefert

Spannungswerte, die mit einem Multimeter ausgelesen werden. So wurde eine Frequenz-
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Spannungskennlinie aufgenommen und ein Umrechnungsfaktor berechnet. Fir die
Rotationsgeschwindigkeit der Schalen wurde analog vorgegangen. Am Zentralmotor ist kein
Drehzahlmesser angebracht, was das Abgreifen der Antriebsspannung direkt vor dem Motor
notwendig macht. Analog zur Vorgehensweise beim Hauptmotor wurde auch hier die von
einer Schale bendtigte Umlaufzeit eines Vielfachen einer Umdrehung bei verschiedenen
Spannungswerten gemessen. In Abbildung 3.16 sind diese Ergebnisse zusammengefasst.
Aufgrund der Linearitat dieser Kurven war es leicht maglich durch eine lineare Interpolation

die Umrechnungsfaktoren zwischen Spannung und Frequenz zu bestimmen.
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Abb. 3.16: Frequenzverlauf bei Spannungsvariation fir Grundrad und Schalen bei Antrieb
durch den Hauptmotor (Hm.) und Zentralmotor (Zm.)

Die Umrechnungsfaktoren fur die jeweiligen Antriebsarten sind in Tabelle 3.1
zusammengefasst. Daraus ergibt sich weiters ein Ubersetzungsverhaltnis Grundrad-Schalen
von 1:5,37. Weiters sind samtliche Konstruktionspléne der Planetenschalensputteranlage im

Anhang zu finden.
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Einheit Antrieb Spannung [V] | Frequenz [rps]
Grundrad | Hauptmotor 1 A 0,36

Schalen | Hauptmotor 1 A 1,95

Schalen | Zentralmotor 1 A 0,29

Tab. 3.1:

Umrechnungsfaktoren von abgegriffener Spannung auf Drehfrequenz
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4 Versuchsdurchfiihrung und Ergebnisse

Nach der Aufbauphase des Granulatmischsystems in einer bestehenden Sputteranlage
wurden zundchst Panzerglasstrahlperlen als Substrat verwendet um die Anlage durch
variieren samtlicher Parameter zu charakterisieren. Diese Parameter sind der
Schalenanstellwinkel o, die  Drehgeschwindigkeit des Grundrades Q, die
Drehgeschwindigkeit der Schalen ®, die Fillmenge und, wie bereits erwéhnt, die
Einsatzblechkonfiguration, die in jeder der drei Schalen unterschiedlich gewahlt und im Laufe

der Experimente leicht veradndert wurde. Die Werte dieser Parameter sind in Tabelle 4.1

zusammengefasst.
Parameter Minimum Maximum
Schalenanstellwinkel o 20° 50°
Drehgeschwindigkeit des Grundrades Q2 0,055 rps 0,095 rps
Drehgeschwindigkeit der Schalen o 0,29 rps 0,54 rps
Fullmenge 1,25 mi 5ml

Tab. 4.1: durchvariierte Parameter des Granulatmischsystems

Der Schalenanstellwinkel ~wurde in Schritten von 5° veréndert. Die
Drehgeschwindigkeiten sind im Falle des Antriebs ausschliel3lich durch den Hauptmotor nicht
unabhéngig voneinander, das heilt eine Drehgeschwindigkeit Q des Grundrades mit
beispielsweise 0,055 rps flhrt zu einer Drehgeschwindigkeit der Schalen ® von 0,29 rps. Bei
sdmtlichen Experimenten wurde das System entweder mit dem Minimal- oder dem
Maximalwert der Drehgeschwindigkeit bewegt, reprasentativ fur langsame und schnelle
Drehung. Aquivalent dazu wurde auch die Fiilllmenge entweder mit 1,25 ml, 2,5 ml oder 5 ml,
représentativ fir geringe und hohe Beladung der Schalen, gewahlt.

Aufgrund der Vielzahl dieser Parameter und der moglichen Kombinationen wurden
die Sputterparameter vorerst konstant gehalten. Diese sind in Tabelle 4.2 zusammengefasst.
Um die Abscheiderate auf planen Substraten zu ermitteln wurde ein Glassubstrat in einer

Schale mit einem spater beschriebenen Plansubstrathalteeinsatz fixiert und mitbewegt. Wie
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aus Tabelle 4.2 ersichtlich, wurden zwei verschiedene Targetmaterialien verwendet. Bei den
ersten Experimenten wurde Kupfer verwendet um eine gute Erkennbarkeit der Schichten
unter dem Lichtmikroskop zu erzielen. In weiterer Folge wurde das granulare Material mit
Mo beschichtet, da sich Mo bereits mehrfach als Haftvermittlerschicht zwischen Cu und C
bewahrt hat [13][14].

Ausgangsdruck 5.10% - 5.10° Pa
Arbeitsgas / Arbeitsgasdruck Argon /4,510 Pa
Sputterleistung / -spannung / Targetstrom 200W / 400V / 0,5A
Abstand Target-Substrat ~115mm
Anstellwinkel des Targets relativ zum Bodenflansch 20°
Targetmaterialien Cu, Mo

Tab. 4.2: konstant gehaltene Sputterparameter

Wie bereits erwédhnt, wurden zur Charakterisierung vorerst Panzerglasstrahlperlen
verwendet, anschliefend die Anlage mit Kohlenstofffasern und Glaspolierkugeln getestet und
schlieflich auf Diamantpartikel als Substratmaterial Ubergegangen. Im Folgenden sind diese
Substratmaterialien kurz beschrieben und das unbeschichtete Material abgebildet um einen
Vergleich mit den spéter beschriebenen beschichteten Substraten zu gewahrleisten.

Im Falle der Panzerglasstrahlperlen handelt es sich um handelsiibliche, mit Natrium
gehartete Glasobjekte mit annahernd sphérischer Geometrie und einem Durchmesser von 400-
600 um, wie in Abb. 4.1 dargestellt. Der Hersteller ist die Firma Rosler und der urspringliche
Zweck dieser Perlen ist das Glasstrahlen von Objekten.

Alle Abbildungen wurden mit einer Webcam aufgenommen, gekoppelt an ein
Lichtmikroskop, Typ Polyvar des Herstellers Reichert. Werden keine anderen Angaben zu
den Abbildungen gemacht, wurden die Fotos bei 50-facher VergroRerung aufgenommen. Da
durch die Verwendung einer Webcam die Qualitat der Aufnahmen nicht optimal ist, sind bei
einigen Abbildungen typische Stellen bzw. Partikel rot markiert um eine bessere
Erkennbarkeit zu gewdhrleisten. Es wurde versucht schwer sichtbare Details verbal zu
erklaren, da durch das Okular des Mikroskops die feineren Unterschiede naturlich leichter

auszumachen sind.
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Abb. 4.1: unbeschichtete Panzerglasstrahlperlen

Die Glaspolierkugeln dienen urspriinglich einem dahnlichen Zweck wie die
Panzerglasstrahlperlen. Diese haben einen Durchmesser von 100-200 pm und sind in
Abbildung 4.2 dargestellt. Diese Glaspolierkugeln sind nicht nur kleiner als die vorher
beschriebenen Panzerglasstrahlperlen sondern weisen auch eine exaktere sphérische

Geometrie und eine engere GroRenverteilung als diese auf.

Abb. 4.2: unbeschichtete Glaspolierkugeln
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Die Kohlenstofffasern tragen die Bezeichnung Short Pitch Type Carbon fibres mit der
Chargennummer K-1100 X und haben eine durchschnittliche Lange von 500-600 um und
einen durchschnittlichen Durchmesser von 10 um, wie in Abb. 4.3 dargestellt. Diese werden
aus langeren Strangen herausgeschnitten und zu diesem Zwecke in eine Matrix eingebettet.
Anschlieend wird das Matrixmaterial wieder entfernt. Es wurde auch mit zum Schneiden
nicht eingebetteten Fasern und Fasern anderer Chargen experimentiert. Im unbeschichteten
Zustand unterscheiden sich die einzelnen Typen jedoch nicht. Es wurde auch versucht die
Fasern warmezubehandeln (tempern) um die starken Agglomerationen, die bereits im
unbeschichteten Zustand vorhanden waren, zu I6sen und Adsorbate an der Oberflache zu
entfernen um eine bessere Schichthaftung zu erzielen. Weder 1 Stunde noch 2 Stunden

Warmebehandlung bei 100° C vermochten am Zustand der Fasern etwas zu verandern.

Abb. 4.3: unbeschichtete Short Pitch Type Carbon fibres

Es wurden in weiterer Folge Diamantpartikel zweier Qualitaten untersucht. Zum Einen
sind das Diamanten mit der Bezeichnung QM MBD4 mit der Qualitat Mesh 120/140, was in
etwa einem Durchmesser von 150 um entspricht. Es handelt sich hierbei um industriell mittels
CVD-Verfahren hergestellte Kunstdiamanten, die in Abbildung 4.4 abgebildet sind.
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Abb. 4.4: unbeschichtete Diamantpartikel der Qualitat Mesh 120-140

Die zweite Sorte von Diamanten tragt ebenfalls die Bezeichnung QM MBD4, jedoch
handelt es sich hierbei um die Qualitdt Mesh 325/400, was einem durchschnittlichen
Durchmesser von etwa 50 um entspricht. Die Herstellungsprozedur ist die gleiche und diese
unterscheiden sich nur in der Qualitat (GréRe) von den vorher beschriebenen, groReren

Diamantpartikel, wie dies in Abbildung 4.5 zu erkennen ist.

Abb. 4.5: unbeschichtete Diamantpartikel QM MBD4 Mesh 325/400
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Die qualitative Feststellung der Homogenitat der abgeschiedenen Schichten auf den
einzelnen Partikeln und die Homogenitat der Schichtdicken auf den Partikeln der Proben
erfolgte im Lichtmikroskop durch Vergleich der Farbe, Helligkeit und der Reflexionen.
Quantitativ wurde dies mittels eines Scanverfahrens, EDX (Energy Dispersive X-ray
spectroscopy, Energiedispersive Rontgenspektroskopie) und einer spater beschriebenen
Kombination aus FIB (Focused lon Beam) und SEM (Scanning Electron Microscope,
Rasterelektronenmikroskop) festgestellt. Beim Scanverfahren werden die Diamantpartikel
lose auf einen Diatréger geschuttet und mit einem hochauflosenden Scanner der Type Crystal
Scan 7200 des Herstellers Reflecta mit einer Auflosung von 7200 dpi eingescannt. Das
entstandene Bild wird mit dem Programm Digital Micrograph gedffnet und die
Helligkeitswerte einzelner Diamantpartikel ausgelesen. Dabei wird die Oberflachengeometrie
der Diamanten, die aus koplanaren Flachen besteht, ausgenutzt. Der Helligkeitsverlauf
entlang einer Linie quer durch die Abbildung (Projektion) eines Partikels weist im Zentrum
ein Maximum auf, da hier die Lichtstrahlen nahezu ungebrochen durch das Partikel
hindurchtreten (Abbildung 4.6). Diese Werte werden normiert und mittels der
Abschwachungskoeffizienten von Diamant und des Schichtmaterials wird die Dicke der
abgeschiedenen Schicht bestimmt. Der Mittelwert dieser Werte gibt Aufschluss uber die
mittlere Abscheiderate. Deren Standardabweichung erlaubt Aussagen Uber die Homogenitat

der Schichten auf den einzelnen Partikeln [15].
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Abb. 4.6: Scan der Diamantpartikel (a),
Helligeitsprofil des Partikels entlang der grinen Linie (b) [15]
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4.1 Variation der Schalengeometrie

Die ersten Beschichtungsversuche mit Panzerglasstrahlperlen wurden mit der in
Abbildung 4.7 dargestellten Schalengeometrie durchgefiihrt. Wie bereits erwahnt wurden in
Schale 1 (S1) 6 Einsatzbleche befestigt, von denen abwechselnd jeweils 3 eine Lange von
30mm und jeweils 3 eine Lange von 10 mm aufweisen. Die Abweichung der Bleche von der
radialen Richtung betragt hier 10° in Richtung der Drehbewegung. Mit S2 (Schale 2) wurde
jene Schale bezeichnet, in der 3 Einsatzbleche mit einer Lange von 35 mm und einer
Abweichung von 20° von der radialen Richtung in Richtung der Drehbewegung moniert
wurden. In Schale 3 (S3) wurden 6 Einsatzbleche mit einer Lange von 20 mm montiert. Die
Abweichung von der radialen Richtung in Richtung der Drehbewegung betréagt hier 20°.

Abb. 4.7: Schalengeometrie und Einsatzblechkonfigurationen
S1: 1. Schale, S2: 2. Schale, S3: 3. Schale

Eine typische Probe der Panzerglasstrahlperlen, die in diesen Schalen mit der
beschriebenen Geometrie mit Molybdan beschichtet wurden, ist in Abbildung 4.8 S1-S3
dargestellt. Diese Probe wurde bei einem Schalenanstellwinkel von 30° beschichtet. Die
Fullmenge betrug 5 ml Panzerglasstrahlperlen pro Schale und das Grundrad wurde mit 0,095
rps mit dem Hauptmotor angetrieben. Dies fuhrt zu einer Rotationsgeschwindigkeit der
Schalen von 0,54rps. Die Beschichtungsdauer betrug bei dieser Probe 30 min.
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S3

Abb. 4.8: Vergleich der in verschiedenen Schalen beschichteten Panzerglasstrahlperlen
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Aus den Experimenten geht eindeutig Schale 3 mit sechs gleich langen Einsatzblechen
als die beste Konfiguration flr dieses Substratmaterial hervor, wie dies in Abbildung 4.8
deutlich zu erkennen ist. In den Proben aus Schale 3 sind die meisten gleichméafiig
beschichteten Partikel zu finden. Proben die in Schale 2 beschichtet wurden, weisen dagegen
groBe  Inhomogenitdten, sowohl hinsichtlich der Schichtdicke als auch der
SchichtgleichmalRigkeit auf. Die in Schale 1 hergestellten Proben dhneln im Wesentlichen
jenen, die in Schale 3 beschichtet wurden, sehr stark. Es treten aber im Falle von Schale 1
etwas mehr inhomogen beschichtete Partikel auf, wie dies in Abbildung 4.8 S1 sehr deutlich

zu erkennen ist.

Man darf aufgrund dieser relativ eindeutigen Ergebnisse aber nicht dem Trugschluss
erliegen, in Schale S3 waéren alle Partikel jeder Probe beschichtet. Aufgrund der Tatsache dass
es sich beim Durchmischen von granularem Material um einen statistischen Prozess handelt
[16][17], kommen durch die Durchmischung immer andere Partikel an der Oberflache der

Granulatansammlung zu liegen und werden hier beschichtet.

Durch die endliche Beschichtungsdauer gelangen aber manche Partikel nicht an die
Oberflache und werden somit nicht beschichtet. In nahezu jeder Probe jeder Schale wurden

daher einzelne oder mehrere unbeschichtete Partikel gefunden.

Fur die Experimente mit Kohlenstofffasern wurden die Einsatzblechkonfigurationen
nicht geandert, jedoch wurden andere Anderungen in den Schalen vorgenommen. Da es bei
diesen Fasern zu starken Agglomerationserscheinungen kam und es deshalb unmdglich war,
gleichmaRige Schichten darauf abzuscheiden, wurden zahlreiche Versuche unternommen um
diese Agglomerationen zu l6sen. Vorerst wurden die Fasern vor der Beschichtung mit einem
feinen Pinsel durch ein Drahtgitter mit der Maschenweite von in etwa 500 um gedrickt, um
sie voneinander zu lésen, wie dies in Abbildung 4.9 dargestellt ist. Nach einer kurzen
Beschichtungsdauer, in der eindeutig Aktivitat in den Schalen zu erkennen war, bildeten sich
allerdings wieder Klumpen und die Fasern hafteten am Schalenboden und an den

Einsatzblechen.
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Abb. 4.9: Schale mit Drahtgitter zur Lésung vorhandener

Agglomerationen bei den Kohlenstofffasern

In weiterer Folge wurde der Schalenboden mit Teflonfolie ausgekleidet, um ein
Abrutschen der Fasern in der Schale zu beglnstigen. Nachdem auch dieser Versuch keine
merkliche Verbesserung der Situation brachte wurden noch zusatzlich einige
Kugellagerkugeln in die Schale beigegeben. Diese bewirkten, sofern sie nicht aus der Schale
herausfielen, aber das genaue Gegenteil der beabsichtigten Durchmischung der Fasern. Sie
drickten namlich die Kohlenstofffasern in die Ecken, die die Einsatzbleche mit der
Schalenwandung bilden. In Folge dessen wurden aus einer Schale samtliche Einsatzbleche
entfernt um das Zusammendriicken der Fasern durch die Kugeln zu verhindern. Diese Schale
ist in Abbildung 4.10 dargestellt. Auf diesem Foto ist auch der mit Teflonfolie ausgekleidete
Schalenboden gut zu erkennen.
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Abb. 4.10: Schale 2 ohne Einsatzbleche, Boden mit Teflonfolie ausgekleidet,

Beigabe von Kugellagerkugeln

Abbildung 4.11 S1-S3 zeigt eine typische Probe der mit Molybdan beschichteten
Kohlenstofffasern. Diese wurden 30 min. bei einem Schalenanstellwinkel von 40° beschichtet
und das Grundrad wurde durch den Hauptmotor angetrieben. Aus der
Rotationsgeschwindigkeit des  Grundrades wvon 0,055 rps ergibt sich die
Rotationsgeschwindigkeit der Schalen zu 0,29 rps. Bei dieser Probe wurden aus Schale 1 (S1)
samtliche Einsatzbleche entfernt und 3 Kugellagerkugeln beigegeben. In Schale 2 wurden
ebenfalls die Einsatzbleche entfernt, zwei Kugellagerkugeln beigegeben und der
Schalenboden mit Teflonfolie ausgekleidet. In Schale 3 wurden die Einsatzbleche belassen
und zwei Kugellagerkugeln beigegeben, welche allerdings nach kurzer Zeit herausgefallen

sind.

Wie aus Abbildung 4.11 hervorgeht, ist es im Lichtmikroskop sehr schwierig
Unterschiede zwischen den einzelnen Schalen zu erkennen. Auch der Unterschied zu den
unbeschichteten Fasern ist kaum zu erkennen (vergleiche dazu Abb. 4.3). Aus der geringen
Aktivitat in den Schalen wird deshalb davon ausgegangen, dass hier jeweils nur die oberste
Zone der Faseransammlung in der Schale beschichtet wurde und alle anderen nicht bzw. nur

teilweise beschichtet wurden.
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el S3

Abb. 4.11: mit Molybdéan in den verschiedenen Schalen beschichtete Kohlenstofffasern
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Wie bereits erwéhnt bewirkten die Kugellagerkugeln das genaue Gegenteil der
beabsichtigten Durchmischung. Auch das Losen der Agglomerationen durch das Drahtgitter
und das Auskleiden des Schalenbodens mit Teflonfolie brachten nur zu Beginn der
Beschichtung eine kurzfristige Verbesserung der Aktivitat in den Schalen. Nach kurzer Zeit
agglomerierten die Fasern wieder stark und hafteten am Schalenboden und an den
Einsatzblechen. Dies kann relativ gut durch ein Sichtfenster in der Vakuumkammer

beobachtet werden.

Die eingangs beschriebenen Glaspolierkugeln wurden nur zur Verdeutlichung der
Unterschiede zwischen den einzelnen Schalen mit Mo beschichtet. Die Beschichtungsdauer
betrug in diesem Fall 30 min. und die Fullmenge pro Schale 1,25 ml. Das Grundrad wurde
mit dem Hauptmotor mit 0,055 rps und somit die Schalen mit 0,29 rps angetrieben und der
Schalenanstellwinkel betrug 35°.

In Abbildung 4.12 sind die Unterschiede zwischen den Proben, die in den einzelnen
Schalen beschichtet wurden, dargestellt. Diese Proben zeigen eindeutig die Bestatigung der
Experimente mit Panzerglasstrahlperlen als Substratmaterial. Die in Schale 3 beschichteten
Glaspolierkugeln weisen die grofite Homogenitat bezlglich SchichtgleichmaRigkeit und
Schichtdicke auf, wogegen bei in Schale 2 beschichteten Kugeln die gréfiten Inhomogenitaten
beziglich dieser Kriterien zu erkennen sind. Die auf der Probe aus Schale 1 abgeschiedenen
Schichten lassen ebenfalls noch Ungleichmé&RBigkeiten erkennen, allerdings deutlich weniger

als jene aus Schale 2.

Der Grund hierflr ist in der Haftung der Partikel auf dem Schalenboden und in den
Ecken, die die Einsatzbleche mit der Schalenwandung bilden, zu suchen. Die Kugeln bleiben
vorzugsweise in diesen Ecken haften und I6sen sich wahrend des Beschichtungsvorganges
kaum, vielmehr agglomerieren mit fortschreitender Beschichtungsdauer immer mehr Partikel

in den Ecken.
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Abb. 4.12: in unterschiedlichen Schalen mit Mo beschichtete Glaspolierkugeln
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Mit den gleichen Schalengeometrien wurden die Diamantpartikel beider Qualitaten
beschichtet. Die ersten Experimente mit Diamanten der Qualitit Mesh 120/140 zeigten
eindeutig extrem schlechtes Mischverhalten in den Schalen. Kurz nach Beginn des
Beschichtungsprozesses begannen die Partikel vor allem in Schale 2 stark zu agglomerieren.
Dies geschah vornehmlich an den Schalenwénden und im Bereich der Einsatzbleche. Mit
fortschreitender Beschichtungsdauer hafteten die Diamanten auch am Schalenboden. Deshalb
wurden in weiterer Folge die drei Einsatzbleche der Schale 2 jeweils um 5 mm auf 30 mm
gekirzt und in Schale 1 und 2 der Schalenboden und die Schalenwandung poliert. In Schale 3,
in der bei sdmtlichen Experimenten die meiste Aktivitat herrschte wurde der Schalenboden

glasgestrahlt, um den Einfluss der Rauhigkeit des Schalenbodens zu untersuchen.

Die weiteren Experimente zeigten eine Verringerung der Aktivitat in Schale 3 und
leichte Verbesserungen in Schale 1 und 2. Die Agglomerationen zwischen Schalenwand und
Schalenboden sowie an den Einsatzblechen blieben vorhanden. In Schale 3 konnte zusétzlich
von Beginn des Beschichtungsprozesses an starke Haftung des Granulates am Boden
beobachtet werden. Der gesamte Schalenbodenbereich war mit Diamantpartikeln bedeckt und
lediglich die obersten Schichten rutschten leicht ab.

Aufgrund der Ergebnisse dieser Experimente wurden die Schalengeometrien, wie in
Abbildung 4.13 dargestellt, gedndert. In Schale 1 und 2 wurden die drei langen Einsatzbleche
um 5 mm auf 25 mm gekdirzt, um diese ndher an die Konfiguration der Schale 3 anzun&hern,
in der die Einsatzblechkonfiguration unverandert blieb. Der Grund hierfiir ist die Tatsache,
dass diese Schale bei den vorangegangenen Experimenten mit Panzerglasstrahlperlen und
Glaspolierkugeln die, sowohl hinsichtlich der SchichtgleichmaRigkeit als auch hinsichtlich
der Schichtdicke, homogenst beschichteten Proben lieferte. Weiters wurden der Schalenboden
und die Schalenwand in Schale 3 poliert, da durch die raue Oberflaiche das Rieseln der

Partikel behindert wurde.

Durch diese Anderungen konnte eine sichtbare Besserung im Mischverhalten der
Diamantpartikel erzielt werden, vor allem in Schale 3, die durch das Aufrauen der Oberflache
die schlechtesten Ergebnisse geliefert hatte. Die Agglomerationen in den Ecken, die die
Einsatzbleche mit der Schalenwand und dem Schalenboden bilden, konnten durch diese
Anderung jedoch nicht beseitigt werden.
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s1 s2 | s3

Abb. 4.13: geanderte Schalengeometrien
S1: 1. Schale, S2: 2. Schale, S3: 3. Schale

Um dem Granulat weniger Raum zu bieten um sich festzusetzen wurde die
Einsatzblechkonfiguration erneut gemal Abbildung 4.14 gedndert. Die Abweichwinkel der
Einsatzbleche von der radialen Richtung in allen drei Schalen wurden mit 10° festgesetzt. Die
folgenden Experimente zeigten, dass die Agglomerationen im Bereich der Einsatzbleche
durch diese Anderung zwar geringer wurden, aber nicht verschwanden. Offensichtlich ist es
nicht moglich mit dieser Art von Durchmischungsmechanismus Agglomerationen véllig zu

verhindern.

S1 | S2 | S3

Abb. 4.14: erneute Anderung der Schalengeometrien
S1: 1. Schale, S2: 2. Schale, S3: 3. Schale
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Abbildung 4.15 zeigt mit Molybdén beschichtete Diamanten der Qualitdt Mesh
120/140 zum Vergleich der drei Schalen. Die Beschichtungsdauer betrug bei dieser Probe 30
min. und der Schalenanstellwinkel 35°. Das Grundrad wurde mit dem Hauptmotor mit einer
Frequenz von 0,055 rps angetrieben, was zu einer Schalengeschwindigkeit von 0,29 rps fuhrt.
Alle drei Schalen wurden mit der gleichen Menge Granulat befullt, die in diesem Fall 1,25 ml

betrug.

Wie die Abbildung unschwer erkennen lasst, ist es im Falle der Diamantpartikel
wesentlich schwieriger die GleichmaRigkeit der Schichten zu erkennen. Da dies im
Mikroskop besser sichtbar ist als auf den Fotos, wurden eindeutig unbeschichtete Partikel in
den Abbildungen mit roten Kreisen bzw. Ellipsen markiert. Es setzt sich bei den
Diamantpartikeln der Trend von den Panzerglasstrahlperlen und den Glaspolierkugeln fort.
Partikel, die in Schale 3 beschichtet wurden, weisen die hdchste Homogenitat bezuglich
SchichtgleichmaRigkeit und Schichtdicke auf. Proben aus Schale 1 &hneln diesen sehr stark
und jene aus Schale 2 weichen am meisten von diesen ab, sprich sind am ungleichmafigsten
beschichtet. Dies deckt sich auch mit den Beobachtungen, die wéhrend der
Beschichtungsprozesse gemacht wurden. In den meisten Fallen war die Aktivitat in Schale 3
am grofiten und die meisten Agglomerationserscheinungen konnten in Schale 2 beobachtet

werden.

Die Diamantpartikel der Qualitdt Mesh 325/400 zeigten ein &hnliches Verhalten wie
jene der Qualitat Mesh 120/140, jedoch waren hier noch mehr Agglomerationserscheinungen
zu beobachten. VVon Beginn der Beschichtungsprozesse an hafteten die Partikel sehr stark im
Bereich der Einsatzbleche, der Schalenwand und am Boden. Entsprechend ungleichmaRig
fielen auch die Beschichtungsergebnisse aus.

Eine Probe dieser Qualitat ist in Abbildung 4.16 dargestellt, wo unschwer zu erkennen
ist, dass die ldentifizierung der un- bzw. inhomogen beschichteten Partikel sehr schwierig ist.
Da dies im Mikroskop besser zu erkennen ist, sind eindeutig unbeschichtete Partikel wieder
rot markiert. Diese Probe wurde 60 min mit Mo bei einem Schalenanstellwinkel von 45°
beschichtet. Die Fullmenge pro Schale betrug 2,5 ml und das Grundrad wurde mit dem
Hauptmotor angetrieben. Die Rotationsgeschwindigkeit des Grundrades betrug 0,095 rps, was
zu einer Frequenz der Schalen von 0,54 rps fihrt.
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Abb. 4.15: Diamantpartikel Qualitat Mesh 120/140,
unbeschichtete Partikel mit roten Kreisen/Ellipsen markiert
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Abb. 4.16: Diamantpartikel der Qualitat Mesh 325/400,
unbeschichtete Partikel sind mit roten Kreisen/Ellipsen markiert
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Die Erscheinungsbilder der Proben aus den einzelnen Schalen dhneln sich mit immer
Kleineren Partikeldurchmessern der Granulate zusehends. Der Grund hierfur liegt in den
Agglomerationen, die in allen Schalen aufgetreten sind. Es sind auch mehr inhomogen bzw.
unbeschichtete Partikel, als bei gréReren Korndurchmessern zu finden. Offensichtlich wird
der exakte Durchmischungsmechanismus mit kleiner werdenden Partikeldurchmessern immer
irrelevanter. Wichtig ist hier nur noch, dass Uberhaupt eine, wenn auch nur geringe,

Durchmischung stattfindet.

Nichtsdestotrotz ist Schale 3 aus den Experimenten als jene hervorgegangen, in der
die Homogenitat der Schichten am grofiten war. In Schale 2 war diese am geringsten, wobei
in dieser Schale auch die meisten Agglomerations- und Haftungserscheinungen beobachtet

wurden.

4.2 Variation der Beschichtungsdauer

Fur die ersten Beschichtungsversuche wurde eine Schale (S1) direkt unter dem Target
positioniert und mit dem Zentralmotor angetrieben. Kupfer wurde als abgeschiedenes
Schichtmaterial verwendet, um auch dinne und ungleichmaRige Schichten unter dem
Lichtmikroskop erkennen zu koénnen und der Schalenanstellwinkel betrug 30°. Die
Drehgeschwindigkeit o der Schale wurde bei lediglich 0,17 rps konstant gehalten um das

Hinausfallen der Partikel aus der Schale zu verhindern.

Die Beschichtungsdauer von 4 min und 20 sec stellte sich als zu gering heraus, um
eine homogene Schicht auf nahezu allen Partikeln der Probe abzuscheiden, wie dies in
Abbildung 4.17a illustriert ist. Fur die im Falle der Abbildung 4.17b dargestellte Probe betrug
die Beschichtungsdauer 17 min. In 4.17a ist deutlich zu erkennen, dass viele Perlen im
Unterschied zu 4.17b ungleichmé&fRig beschichtet sind und unterschiedliche Schichtdicken
aufweisen. Natirlich ist die Schichtdicke auf den gleichmaRig beschichteten Perlen jener
Probe, die in Abbildung 4.17a dargestellt ist, wesentlich geringer, als bei der in Abbildung
4.17b dargestellten Probe.
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500 pm

Abb. 4.17: mit Cu beschichtete Panzerglasstrahlperlen;

Beschichtungsdauer 4 min 20 sec (a), Beschichtungsdauer 17min (b)

Zusétzlich wurde bei den ersten Versuchen ein Glasobjekttrager auf einem Standard-
Substrathalter mit stabférmiger Geometrie in die Vakuumkammer eingeschleust und
mitbeschichtet, um die Beschichtungsrate bestimmen zu kénnen. Durch Drehen des
Deckelflansches konnte die Targetposition so gewahlt werden, dass sich, bei Positionierung
einer Schale direkt unter dem Target, der Zwischenraum zwischen zwei Schalen beim
Einschleuskanal fiir Plansubstrathalter befindet. Der Plansubstrathalter wurde wie in
Abbildung 4.18 dargestellt direkt neben der Schale eingeschleust. Der Plansubstrathalter ist in
der Abbildung rot dargestellt und deshalb leicht transparent, weil er sich in der Zeichenebene
hinter der Schale befindet. Da die Schale direkt unter dem Target platziert ist, befindet sich
der Plansubstrathalter nicht direkt im Teilchenstrom und auch leicht im geometrischen
Schatten der Schale.

Nach dem Ausschleusen wurde die Schichtdicke auf diesem Glassubstrat mittels eines
Profilometers der Type Surtronic 3+ des Herstellers Taylor Hobson bestimmt und so die
Beschichtungsrate zu rund 0,7 nm/s berechnet. Aufgrund dieser Rate kann natlrlich keine
Aussage Uber die tatsachliche Schichtdicke auf den einzelnen Partikeln des Granulates

getroffen werden, weshalb sie auch als plansubstrat-&dquivalente Rate (PSE) bezeichnet wird.
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Abb. 4.18: Position des Plansubstrathalters (rot) in der Vakuumkammer,

Bemaliung in mm

Da auch in jener Probe, die 17 min. lang beschichtet wurde, inhomogen und
unbeschichtete Partikel gefunden wurden und bei den weiteren Versuchen das Grundrad
durch den Hauptmotor angetrieben wurde, was die Verweildauer der einzelnen Schalen direkt
unter dem Target erheblich verkdirzt, wurde die Beschichtungsdauer weiter erhoht.

Abbildung 4.19 zeigt den Vergleich zweier Proben, die unterschiedlich lang
beschichtet wurden. Beide Proben wurden bei einem Schalenanstellwinkel von 25° in Schale
3 mit Mo Dbeschichtet. Die Fillmenge pro Schale betruyg 5 ml und die
Rotationsgeschwindigkeit des Grundrades 0,055 rps, was zu einer Umlauffrequenz der
Schalen von 0,29 rps fuhrt. Die in Abbildung 4.19a dargestellte Probe wurde 30 min und jene
aus Abbildung 4.19b 60 min beschichtet. Es zeigte sich, dass bei dieser Antriebsart 30 min
nicht ausreichen um eine homogene Schicht auf nahezu allen Partikeln abzuscheiden. Bei
einer Beschichtungsdauer von 60 min erhoht sich die Homogenitét der Schichten erheblich,
wie dies in Abbildung 4.19 zu erkennen ist. Eine hohe Beschichtungsdauer bedeutet aber
keineswegs eine Garantie fir eine homogene Schicht auf wirklich allen Partikeln einer Probe,
was die statistische Natur dieses Prozesses eindeutig unterstreicht.
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Abb. 4.19: Vergleich der Beschichtungsdauer von 30 min (a) und 60 min (b)

Die Beschichtung der Short Pitch Type Carbon fibres stellte eine wesentlich groRere
Herausforderung dar. Das Hauptproblem besteht hierbei in der starken Agglomeration der
Fasern, die bereits vor den Experimenten bestand (,Lieferzustand”“). Bei den ersten
Experimenten wurde deshalb der Schalenanstellwinkel bei 50° konstant gehalten, da schon
bei den Panzerglasstrahlperlen Agglomerations- und Haftungserscheinungen am
Schalenboden bei lediglich 30° Schalenanstellwinkel aufgetreten sind. Es wurde wieder nur
eine Schale direkt unter dem Target positioniert und mit dem Zentralmotor mit 0,49 rps

angetrieben.

Die Beschichtungsdauer lag hier zwischen 10 und 15 Minuten. Um die
Agglomerationen etwas zu losen, wurde versucht die Beschichtung in verschiedenen
Sequenzen durchzufiihren. Die erste versuchte Sequenz mit einer Beschichtungsdauer von 14
mal 1 min. und einer Pause von jeweils 30 sec. zwischen den Abscheidephasen brachte weder
eine wesentliche Erhohung der Aktivitdt in der Schale, noch eine Losung der
Agglomerationen. Deshalb wurden weitere Sequenzen mit 5 mal 2 min. und einer Pause von
je 1 Minute, 10 mal 1 min. mit je 1 min. Pause und 4 mal 3 min. mit je 1 min. Pause getestet.
Diese sequenziellen Beschichtungsversuche wurden durchgefiihrt, um zu testen, ob die
elektrostatische Aufladung der Schalen in Zusammenhang mit dem Agglomerationsverhalten
der Kohlenstofffasern steht. Die Erdung der Schalen und somit das AbflieBen eventuell
auftretender Ladungen sollte eigentlich tber die Kugellager gewéhrleistet sein. Allerdings war

zu diesem Zeitpunkt noch nicht klar, ob der Schmierfilm des Vakuumfettes, mit dem die
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Kugellager geschmiert wurden, den Kontakt unterbrechen und somit das AbflieRen von
Ladungen verhindert oder nicht. Um dies herauszufinden, wurde in den Pausen der Sequenzen
die Spannungsversorgung der Targets vollig ausgeschaltet und nach dem Ende der Pause
erneut hochgefahren, anschlielend wurde die Zeitnehmung fir die Beschichtungsphase
gestartet. Der Shutter war wahrend der gesamten Zeit offen. Das Hochfahren der
Spannungsversorgung und das Hochrampen auf die Leistung von 200 W dauert
durchschnittlich 16 s.

In Abbildung 4.20 ist der Vergleich zweier Beschichtungssequenzen dargestellt. Beide
Proben wurden, wie bereits erwéhnt bei einem Schalenanstellwinkel von 50° in Schale 1 mit
Cu beschichtet. Die Schale wurde direkt unter dem Target positioniert und mit dem
Zentralmotor mit einer Frequenz von 0,48 rps angetrieben. Die Probe in Abbildung 4.20a
wurde 14 mal 1 min mit jeweils einer halben Minute Pause zwischen den Abscheideprozessen
beschichtet. Die Probe aus Abbildung 4.20b wurde mit der Sequenz 5 mal 2 min mit jeweils
einer Minute Pause hergestellt, wobei in den Pausen die Spannungsversorgung vollig

deaktiviert wurde.

Wie aus Abbildung 4. 20 unschwer zu erkennen ist, &hneln die beiden Proben einander
sehr stark und es konnten keine signifikanten Unterschiede zwischen den einzelnen
Sequenzen festgestellt werden. Weiters ist kaum ein Unterschied zu den unbeschichteten
Kohlenstofffasern festzustellen, was eine Beurteilung der Schichtdicke und —gleichméalRigkeit

unmaoglich macht.

Da diese sequenziellen Beschichtungsverfahren keine Verbesserung der Aktivitét in
der Schale bzw. des Agglomerationsverhaltens der Kohlenstofffasern brachte, spielt die
elektrostatische Aufladung der Schalen offensichtlich keine bzw. nur eine untergeordnete
Rolle.
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Abb. 4.20: Vergleich zweier Beschichtungssequenzen,
14 mal 1 min (a), 5 mal 2 min (b)

In weiterer Folge wurde das Kupfertarget gegen ein Molybdantarget getauscht, da
Molybdéan bereits mehrfach als Haftvermittlerschicht zwischen Kupfer und Kohlenstoff
eingesetzt wurde [13][14]. Das Aufbringen von Schichten, die den TCR des Interfaces
Kupfer-Kohlenstoff verringern und die thermische Leitfahigkeit steigern, ist der eigentliche
Zweck dieser Anlage. Zuséatzlich wurde das Molybdéntarget auf einem schragen Targethalter
befestigt, der 20° gegen die Vertikale geneigt ist, um die Abscheiderate zu erhéhen. Dieser
Sachverhalt ist bereits in Kapitel 3, Abbildung 3.15 bzw. in Kapitel 4, Abb. 4.18 dargestellt.
Die Neigung des Targets ist deshalb sinnvoll, da auch die Schalen gegen die Vertikale

verkippt werden.

Bei den weiteren Experimenten wurde wieder ein Glassubstrat auf einem Standard-

Plansubstrathalter mitbeschichtet, um die plansubstrat-aquivalente Rate des Mo-Targets auf
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dem verkippten Targethalter zu bestimmen. Die Mittelwertbildung aus mehreren Proben

ergab einen Wert von 0,4 nm/s PSE.

Wie bereits erwahnt ist dieser Wert flr die tatsachliche Schichtdicke auf den Partikeln
des Granulates jedoch nicht aussagekraftig. Aus diesem Grund wurde fiir die Schalen ein
Plansubstrathalteeinsatz gefertigt, der nach Entfernung aller Einsatzbleche aus einer Schale in
derselben platziert werden kann. Es handelt sich hierbei um eine Aluminiumscheibe, deren
Aulendurchmesser dem Innendurchmesser einer Schale entspricht, auf der zwei Klemmen fir
einen Glasobjekttrager sitzen, wie dies in Abbildung 4.21 dargestellt ist.

Abb. 4.21: Plansubstrathalteeinsatz fur eine Schale

In diesem Einsatz wurden nun mehrere Glasobjekttrager bei verschiedenen
Schalenanstellwinkeln und Rotationsgeschwindigkeiten beschichtet, die Dicken der
abgeschiedenen Schichten vermessen und der Mittelwert gebildet. Diese Vorgehensweise
wurde sowohl fir den Antrieb des gesamten Systems durch den Hauptmotor als auch fiir den
Antrieb nur einer Schale durch den Zentralmotor bei Positionierung derselben direkt unter
dem Target durchgefihrt. Die Ergebnisse samtlicher plansubstrat-aquivalenten

Ratenbestimmungen sind in Tabelle 4.3 zusammengefasst.
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Antriebsmodus | Plansubstrathaltemechanismus | Targetmaterial | Rate [nm/s]
kein Antrieb stabformiger Standard- Cu 0,7
Plansubstrathalter
kein Antrieb stabformiger Standard- Mo 0,4
Plansubstrathalter
Hauptmotor Schaleneinsatz Mo 0,14
Zentralmotor Schaleneinsatz Mo 1,02

Tab. 4.3: plansubstrat-aquivalente Raten

Die hohe Rate im Falle des Antriebes durch den Zentralmotor l&sst sich dadurch
erklaren, dass bei Positionierung der Schale direkt unter dem Target der Abstand Target-
Substrat Kleiner ist, als dies bei der Verwendung der stabférmigen Standard-Plansubstrathalter
der Fall ist (siehe Skizze in Abbildung 4.18).

Aufgrund der Ergebnisse der Experimente mit Panzerglasstrahlperlen wurden bei den
Diamantpartikeln beider Qualitdten vornehmlich Beschichtungsdauern von 30 und 60
Minuten untersucht. Abbildung 4.22 zeigt einen Vergleich dieser beider Beschichtungsdauern
far Diamanten der Qualitdt Mesh 120/140. Beide Proben wurden in Schale 2, welche mit
2,5ml Granulat gefullt wurde, bei einem Schalenanstellwinkel von 40° mit Mo beschichtet.
Das Grundrad wurde in beiden Féllen durch den Hauptmotor mit 0,095 rps und somit die

Schalen mit 0,54 rps angetrieben.

Abb. 4.22: Vergleich zweier Proben unterschiedlicher Beschichtungsdauer:

30 min. (a), 60 min. (b), unbeschichtete Partikel sind mit roten Kreisen/Ellipsen markiert
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Wie Abbildung 4.22 unschwer erkennen lasst, sind in jenen Proben, die 30 min lang
beschichtet wurden wesentlich mehr unbeschichtete Partikel (in der Abbildung rot markiert)
zu finden, als in Proben bei denen die Beschichtungsdauer 60 min. betrug. In der Abbildung
deutlich zu erkennen sind auch Inhomogenitéten in den Schichtdicken der einzelnen Partikel,
erkennbar an den unterschiedlichen Helligkeitswerten.

Auch die Reflexionen des Lichtes geben darlber Aufschluss. Kommt ein
unbeschichtetes Diamantpartikel allerdings unglnstig zu liegen, so kann es das Licht ahnlich
reflektieren wie ein beschichtetes. Es scheint dann metallisch zu glanzen, ist aber inhomogen-
oder unbeschichtet. Dies ist durch das Okular des Mikroskops wesentlich besser zu erkennen
als auf den Abbildungen, was einerseits auf die GroRe, andererseits auf die Qualitat der

Abbildungen zuruckzufuhren ist.

Ein dhnliches Bild liefern die Diamantpartikel der Qualitdt Mesh 325/400. Beide der
in Abbildung 4.23 dargestellten Proben wurden in Schale 2, welche mit 2,5 ml
Diamantgranulat befullt wurde, bei einem Schalenanstellwinkel von 45° mit Mo beschichtet.
Das Grundrad wurde bei diesen Experimenten mit dem Hauptmotor mit einer Frequenz von
0,095 rps angetrieben, was zu einer Rotationsgeschwindigkeit der Schalen von 0,54 rps fiihrt.
Die in Abbildung 4.23a dargestellte Probe wurde 30 min. beschichtet, wogegen die
Beschichtungsdauer im Falle der in Abbildung 4.23b dargestellten Probe 60 min. betrug.

Abb. 4.23: unterschiedlich Beschichtungsdauern bei Diamantpartikeln
der Qualitat Mesh 325/400: 30 min. (a), 60 min. (b),
unbeschichtete Partikel sind durch rote Kreise/Ellipsen markiert
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Aus Abbildung 4.23 geht eindeutig hervor, dass in Proben mit einer
Beschichtungsdauer von 30 min. wesentlich mehr unbeschichtete (rote Markierungen) und in
Bezug auf die Schichtdicke inhomogen beschichtete Partikel vorhanden sind als in Proben mit
einer Beschichtungsdauer von 60 min. Da dieser Unterschied im Falle der Diamantpartikel
der Qualitat Mesh 325/400 bei der Variation der Beschichtungsdauer wesentlich deutlicher zu
erkennen ist als im Falle der Variation der Schalengeometrien, hat die Beschichtungsdauer
offensichtlich einen groRBeren Einfluss auf die SchichtgleichmaBigkeit als die

Schalengeometrien.

4.3 Variation des Schalenanstellwinkels a

Die ersten Experimente zur Variation dieses Parameters wurden bei einem
Schalenanstellwinkel von 30° begonnen. Abbildung 4.24 zeigt drei Proben, die in Schale 1,
welche direkt unter dem Target positioniert wurde, bei den Schalenanstellwinkeln 30° (4.24a),
40° (4.24b) und 50° (4.24c) mit Kupfer beschichtet wurden. Samtliche andere Parameter

wurden konstant gehalten.

Wie aus Abbildung 4.24 eindeutig ersichtlich ist, sind kaum Unterschiede in der
SchichtgleichmaRigkeit  zwischen den einzelnen Proben der unterschiedlichen
Schalenanstellwinkel zu erkennen. Lediglich bei einem Schalenanstellwinkel von 30° ist
offensichtlich die Schichtdicke geringer als bei den anderen beiden Proben, erkennbar an der
Bildhelligkeit.

Beim Winkel von 50° trat das Problem auf, dass relativ viele Partikel aus der Schale
heraus fielen. Diese kénnen nach dem Beschichtungsprozess nur mit einem Staubsauger aus
der Vakuumkammer entfernt werden und sind somit verloren. Aufgrund dieser Tatsache und
der hohen SchichtgleichmélRigkeit die bei 30° und 40° Anstellwinkel erzielt wurde, wurde

derselbe bei den weiteren Experimenten reduziert um den Ausfall zu minimieren.
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Abb. 4.24: Vergleich dreier, bei unterschiedlichen Schalenanstellwinkeln
beschichteter Proben: 30° (a), 40° (b), 50° (c)
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Abbildung 4.25 zeigt einen Vergleich von drei Proben, welche bei den
Schalenanstellwinkeln von 20° (4.25a), 25° (4.25b) und 30° (4.25c¢) in Schale 2 mit Mo
beschichtet wurden. Die Fillmenge pro Schale betrug 5 ml und die Beschichtungsdauer 30
min. Das Grundrad wurde mit dem Hauptmotor mit einer Rotationsgeschwindigkeit von
0,055rps angetrieben, was bei Stillstand des Zentralmotors zu einer Umlauffrequenz der

Schalen von 0,29 rps fuhrt.

Wie aus Abbildung 4.25 zu erkennen ist, wachst mit steigendem Schalenanstellwinkel
die SchichtgleichmaRigkeit auf den einzelnen Partikeln. Auch die Homogenitat der
Schichtdicke der gesamten Probe nimmt bei hoheren Anstellwinkeln zu. Der Winkel von 30°
ist offensichtlich aber noch zu gering um homogene Schichten auf allen Partikeln abscheiden
zu konnen. Andererseits lassen sich im Falle der Herstellungsparameter dieser Proben die
Inhomogenitaten bei 30° auf die relativ geringe Beschichtungsdauer von 30 min. bei
Hauptmotorantrieb bzw. die Verwendung einer Schale mit suboptimaler Geometrie

zurlickfhren.

Bei der Verwendung von Panzerglasstrahlperlen als Substratmaterial scheint ein
Schalenanstellwinkel von 40° optimal, da sich bei diesem der Ausfall des Granulates aus den
Schalen in Grenzen hélt. Dieser Winkel liefert die hdchsten Schichthomogenitaten bei

geringstem Ausfall.

Bei den Experimenten mit Short Pitch Type Carbon Fibres als Substratmaterial
wurden aufgrund der Ergebnisse der Experimente mit Panzerglasstrahlperlen und der starken
Agglomeration der Fasern nur die Schalenanstellwinkel von 30°, 40° und 50° untersucht.
Trotz dieser relativ hohen Anstellwinkel konnte kaum Aktivitat in den Schalen beobachtet
werden. Dementsprechend inhomogen sind vermutlich die Schichten, denn eine
Unterscheidung in beschichtete und unbeschichtete Fasern war unter dem Lichtmikroskop

kaum maoglich.
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Abb. 4.25: Vergleich der Schalenanstellwinkel von 20° (4.25a), 25° (4.25b),
und 30° (4.25c¢)
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In Abbildung 4.26 sind drei Proben dargestellt, welche in Schale 1 direkt unter dem
Target mit Cu beschichtet wurden. Die Beschichtungsdauer betrug 5 mal 2 min. mit jeweils 1
min. Pause zwischen den Sputterprozessen. Schale 1 wurde mit dem Zentralmotor mit einer
Rotationsgeschwindigkeit von 0,49 rps angetrieben. Es konnten, wie bereits bei den
vorangegangenen  Experimenten keine signifikanten  Unterschiede zwischen den
Anstellwinkeln von 30° (4.26a), 40° (4.26b) und 50° (4.26¢) beobachtet werden. Auch der

Unterschied zwischen beschichteten und unbeschichteten Fasern ist de facto nicht erkennbar.

Auch die Beschichtung der Fasern mit Mo bringt keine Verbesserung der Sichtbarkeit
der Schichten, wie dies in Abbildung 4.27 zu erkennen ist. Im Gegensatz zu den, in
Abbildung 4.26 dargestellten Proben wurde diese in Schale 1 30 min. mit Mo beschichtet. Als
Antrieb fungierte in diesem Fall der Hauptmotor, mit dem das Grundrad mit 0,055 rps und
somit die Schalen mit 0,29 rps in Rotation versetzt wurden. Wie im Falle der Abbildung 4.26b

war der Anstellwinkel bei dieser Probe 40°.
Wie aus den Abbildungen 4.26 und 4.27 unschwer zu erkennen ist, konnte der

optimale Anstellwinkel fir die Beschichtung von Short Pitch Type Carbon Fibres nicht

gefunden werden, da selbst der steilste Winkel die Aktivitat in der Schale kaum erhoht.
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Abb. 4.26: drei verschiedene Proben, beschichtet bei 30°(4.26a),
40° (4.26b) und 50° (4.26¢) Schalenanstellwinkel
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Abb. 4.27: mit Mo beschichtete Kohlenstofffasern,

Schalenanstellwinkel: 40°

Mit Diamantpartikel der Qualitdt Mesh 120/140 als Substratmaterial wurden die
Schalenanstellwinkel 30°, 35° und 40° untersucht, da schon bei den Experimenten mit
Panzerglasstrahlperlen die Winkel von 20° und 25° als zu gering identifiziert wurden, um eine
homogene Schicht auf nahezu allen Partikeln einer Probe abzuscheiden. Auch das
Hinausfallen eines Teiles der Partikel aus den Schalen bei hoheren Anstellwinkeln wurde, wie
bei den Panzerglasstrahlperlen, auch bei den Diamantpartikeln beobachtet und beim Winkel

von 40° als noch akzeptabel eingestuft.

Abbildung 4.28 zeigt drei Proben, beschichtet bei den Anstellwinkeln 30° (4.28a), 35°
(4.28b) und 40° (4.28c). Samtliche andere Parameter wurden konstant gehalten. Alle drei
Proben wurden in Schale 2 30 min. mit Mo beschichtet und die Fllmenge pro Schale betrug
2,5ml.

Wie aus Abbildung 4.28 ersichtlich, sinkt die Zahl der eindeutig unbeschichteten
Partikel, welche wieder mit roten Kreisen bzw. Ellipsen markiert wurden, mit steigendem
Schalenanstellwinkel. Auch die Homogenitat der Schichten nimmt zu. Sind im Falle der
Probe des Winkels von 30° (Abb. 4.28a) noch sehr viele unbeschichtete und wenige Partikel
mit relativ hoher Schichtdicke zu finden, so finden sich in der Probe des Winkels von 40°
(Abb. 4.28c) wenige unbeschichtete und die meisten mit relativ geringer Schichtdicke. Die
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Bildhelligkeit kann hier als rein qualitativer Indikator fur die Schichtdicke dienen. Mit
anderen Worten nimmt mit steigendem Schalenanstellwinkel nicht die Schichtdicke sondern
die SchichtgleichmaRigkeit zu. Wie bei den Panzerglasstrahlperlen besser zu erkennen ist,
nimmt nicht nur die Homogenitat der Schichten in der ganzen Probe, sondern auch die

Homogenitét der Schichten auf den einzelnen Partikeln zu.

Die relativ geringen Schichtdicken, v. a. auf jener Probe, die beim Anstellwinkel von
40° (Abb. 4.28c) beschichtet wurde, lassen sich auch durch die geringe Beschichtungsdauer
von 30 min. und die suboptimale Geometrie der Schale 2 zuruckfuhren. Es wurden fiir die
vergleichenden Abbildungen allerdings bewusst Proben mit diesen Parametern gewahlt, um
groRere Unterschiede erkennen zu kénnen, da die Bildqualitéat nicht optimal ist und bei immer

kleiner werdenden Partikeln der Unterschied immer schwerer zu erkennen ist.

Aufgrund der Ergebnisse der Experimente mit Diamantpartikel der Qualitait QM
MBD4 Mesh 120/140 wurde bei den Experimenten mit Diamantpartikel der Qualitdit QM
MBD4 Mesh 325/400 als Substratmaterial vorerst nur der Schalenanstellwinkel von 40°
untersucht. Fiur dieses Substratmaterial stellte sich allerdings dieser Anstellwinkel als zu
gering heraus, um homogene Schichten abscheiden zu kénnen. Deshalb wurde in weiterer
Folge der Ausfall einer groRBeren Menge an Granulat aus der Schale in Kauf genommen und

der Schalenanstellwinkel auf 45° erhoht.
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Abb. 4.28: Diamantpartikel QM MBD4 Mesh 120/140, beschichtet bei Schalenanstellwinkel
30° (a), 35° (b), 40° (c), unbeschichtete Partikel sind mit roten Kreisen/Ellipsen markiert
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Abbildung 4.29 zeigt den Vergleich zwischen einer Probe, beschichtet bei einem
Winkel von 40° (4.29a) und einer, hergestellt bei 45° (4.29b). Samtliche andere Parameter
wurden konstant gehalten. Die Proben wurden in Schale 3 mit Mo beschichtet. Die
Beschichtungsdauer betrug 30 min. und die Fillmenge pro Schale 2,5 ml Granulat.

429a bk T e :
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Abb. 4.29: mit Mo bei den Winkeln 40° (a) und 45° (b) beschichtete
Diamantpartikel der Qualitat Mesh 325/400

Wie bereits bei den vorangegangenen Experimenten mit Diamantpartikel dieser
Qualitat sind Unterschiede zwischen den beiden Proben nicht leicht auszumachen, weshalb

eindeutig unbeschichtete Partikel in Abbildung 4.29 auch wieder rot markiert sind. Dennoch
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lasst sich der selbe Trend wie bei den Diamanten der Qualitdt Mesh 120/140 feststellen. In
jenen Proben, die bei einem Schalenanstellwinkel von 45° beschichtet wurden, finden sich
weniger vOllig unbeschichtete Partikel als in Proben, die bei 40° Anstellwinkel hergestellt
wurden, jedoch scheint die Schichtdicke der beschichteten Partikel geringer zu sein. Es steigt
mit hoheren Schalenanstellwinkeln also auch in diesem Fall die Homogenitéat der Schichten
und nicht die Schichtdicke.

Es wurde bei den Experimenten mit Diamantpartikeln beider Qualitaten zusatzlich ein
interessantes  Phdnomen beobachtet. Um den Schalenanstellwinkel des ersten
Beschichtungsversuches zu ermitteln wurde aufgrund der besseren Einsehbarkeit der Schalen
das Mischverhalten des Granulates bei gedffneter Vakuumkammer, also bei
Atmosphéarendruck beobachtet. Es fiel in weiterer Folge auf, dass unter Prozessbedingungen,
sprich kurz vor und wéhrend des Abscheidevorganges die Aktivitat in den Schalen wesentlich
geringer war, als zuvor an Atmosphére beobachtet wurde. Dieses Phanomen trat vornehmlich

bei geringen Schalenanstellwinkeln auf.

Aufgrund dessen wurden gezielte Experimente durchgefuhrt, um den Grund fir diese
Verringerung der Aktivitdt in den Schalen herauszufinden. Das Mischverhalten des
Granulates wurde vor und wéhrend des Schlieens der Vakuumkammer sowie wahrend des
Evakuierungsvorganges beobachtet. Bei einem Schalenanstellwinkel von 30° beginnen beim
Evakuierungsvorgang bei 5-10 mbar die Partikel der Qualitat Mesh 120/140 an der
Schalenwand und am Schalenboden zu haften. Vorerst nur in Schale 1 und 2, etwas spater
auch in Schale 3 und bei 7-10° mbar herrscht in allen drei Schalen vélliger Stillstand.
Ahnliches Verhalten zeigen die Diamanten der Qualitat Mesh 325/400, jedoch herrscht hier
bereits bei einem Druck von 6:10™ mbar vélliger Stillstand in allen Schalen.

Bei 35° haften die Partikel vorwiegend an der Schalenwand, im Bereich der
Einsatzbleche und in der Mitte der Schale. Beginn der Haftungserscheinungen und vélliger
Stillstand der Aktivitat in Schale 1 und 2 traten bei in etwa den gleichen Driicken wie bei 30°
auf. Allerdings wurde bei einem Anstellwinkel von 35° nie volliger Stillstand in Schale 3
beobachtet. Die Diamantpartikel der geringeren GroRe scheinen sich am Schalenboden
anzuordnen und eine Schicht zu bilden, auf der die restlichen Partikel abrutschen, allerdings
kommt der Mischprozess hier bereits bei einem Druck von 2.10 mbar zum Stillstand.

Einlassen von Argon bis der Prozessdruck von 4,5-10° mbar erreicht ist bzw. kurzes
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Einschalten des Zentralmotors in gegenlaufiger Richtung fihrt nur kurzfristig zu einer

Verbesserung des Mischverhaltens.

Beim Schalenanstellwinkel von 40° setzten die Haftungserscheinungen noch spéter
ein, als bei 35° und es kam nie zum voélligen Stillstand in einer der drei Schalen. Jedoch

konnten die meisten Haftungserscheinungen in Schale 1 und 2 beobachtet werden.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die Agglomeration der Partikel und
die damit verbundenen Haftungserscheinungen am Schalenboden, der Schalenwand und den
Einsatzblechen mit sinkendem Druck vermehrt auftreten. Hohere Schalenanstellwinkel und
groRere Fullmengen der Schalen wirken dem entgegen. Die elektrostatische Aufladung der
Schalen kann als Ursache dieses Phdnomens, wenn tberhaupt, nur eine untergeordnete Rolle
spielen, da bei einigen Experimenten nach dem Offnen der Vakuumkammer die Schalen tiber
ein Multimeter auf Erdpotential gelegt wurden und keine abflieRenden Stréme beobachtet
werden konnten. Vielmehr ist es wahrscheinlich, dass z. B. die Luftfeuchtigkeit als
»ochmiermittel” fehlt. In Abbildung 4.30 ist das Phasendiagramm von Wasser dargestellt
[18]. In dieser Abbildung ist auf der Temperaturachse die Raumtemperatur (20° C) rot
markiert, bei der sdmtliche Abscheideprozesse durchgefiihrt wurden. Weiters ist jener
Druckbereich markiert, bei dem die Haftungserscheinungen in den Schalen beim Evakuieren
erstmals auftraten. Aus der Abbildung ist klar ersichtlich, dass die Haftungserscheinungen
erstmalig im Bereich des Tripelpunktes des Wassers auftraten, sprich in jenem Bereich, ab
dem das Wasser nur noch im gasférmigen Aggregatzustand vorliegt. Somit kann die

Luftfeuchtigkeit keinen ,,Schmierfilm“ mehr bilden.

Weiters ist im Vakuum im Gegensatz zur Atmosphére kein Luftdruck vorhanden, der
zusatzlich zur Schwerkraft auf die Partikel wirkt. Damit einher geht die Tatsache, dass die
turbulenten Strémungsverhaltnisse an Atmosphare beim Evakuieren in laminare-, Knudsen-
bzw. Molekularstromung je nach Evakuierungsgrad ubergehen. Offensichtlich fuhrt die
Summe all dieser Einfliisse zu Haftungserscheinungen und Agglomerationen in den Schalen

beim Abpumpen der Vakuumkammer.

70



VERSUCHSDURCHFUHRUNG UND ERGEBNISSE

kritischer Punkt

2205
flissig
Schmelzkurve
fest
1 Dampfdruck-
Druck(bar) kurve
Schmelzpunkt
1.013 Siedepunkt
6.1 mbar Tripelpunkt
gasférmig
Sublimatignskurve
[l
0] 20 100 374
001

Temperatur (°C)——

Abb. 4.30: Phasendiagramm von Wasser [18], Bereiche beginnender

Haftungserscheinungen rot markiert

Weiters behindert zusétzlich die Geometrie der Diamanten das Abrollen. Da die
Oberflache eines Diamantpartikels aus koplanaren Flachen besteht, die in bestimmten
Winkeln zueinander angeordnet sind, kénnen diese auf einer schiefen Ebene natdrlich nicht so
leicht abrollen, wie beispielsweise Panzerglasstrahlperlen oder Glaspolierkugeln mit
anndhernd sphérischer Geometrie, da sie auf einer Flache und nicht, wie eine Kugel, in einem
Punkt aufliegen. Diese Tatsache erklart auch das Auftreten des oben beschriebenen
Phanomens ausschliellich bei Diamantpartikeln und die Verbesserung des Mischverhaltens

bei hdheren Schalenanstellwinkeln.

Néhert man den Querschnitt eines Diamantpartikels durch ein regelmaRiges Sechseck
an und geht weiters davon aus, dass Diamant ein homogenes, isotropes Medium darstellt,
kann der Beginn des Rollverhaltens der Diamantpartikel wie in Abbildung 4.31 abgeschatzt
werden. Bei einem Winkel von 30° befindet sich unter diesen Annahmen der Schwerpunkt (S)
genau Uber dem Auflagepunkt (A). Somit beginnen die Diamantpartikel bei Anstellwinkel
groRer als 30° abzurollen, sofern sie nicht schon bei geringeren Winkeln abrutschen. Dieser
abgeschétzte Grenzwinkel von 30° entspricht auch im Experiment jenem Winkel, ab dem eine
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deutliche Verbesserung des Mischverhaltens und ein Anstieg der Aktivitat in den Schalen zu

beobachten ist.

Abb. 4.31: Schematische Darstellung des beginnenden Rollens eines

Diamantpartikels, Schwerpunkt (S), Auflagepunkt (A)

Die Summe aller vorher beschriebenen Effekte mit unterschiedlichen Gewichten
bewirkt offensichtlich das Auftreten von Haftungs- und Agglomerationserscheinungen im

Vakuum, die an Atmosphére nicht vorhanden waren.
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4.4 Variation der Drehgeschwindigkeiten Q und w

Bei den ersten Experimenten mit Panzerglasstrahlperlen wurde eine Schale direkt
unter dem Target positioniert und mit dem Zentralmotor angetrieben. Die
Rotationsgeschwindigkeit betrug in diesem Fall 0,18 rps. Diese war zu gering um eine stabile
und gleichméRige Rotation zu gewdhrleisten und deshalb wurde die Geschwindigkeit auf 0,29
rps gesteigert. Diese geringen Geschwindigkeiten wurden fur die Anfangsphase der
Experimente bewusst gewahlt um einen zu hohen Ausfall aus den Schalen zu vermeiden.
Diese Geschwindigkeit reicht fiir eine stabile Rotation aus und wurde deshalb beim Ubergang

zum Antrieb mit dem Hauptmotor beibehalten.

Aus der Kennlinie des Hauptmotors wurde errechnet, dass die
Rotationsgeschwindigkeit des Grundrades bei Stillstand des Zentralmotors 0,055 rps betragen
muss um eine Schalengeschwindigkeit von 0,29 rps zu erreichen. Da dieser Wert eine relativ
langsame Drehung reprasentiert, wurde noch eine hdéhere Drehgeschwindigkeit bei einer
Grundradgeschwindigkeit von 0,095 rps und somit bei Stillstand des Zentralmotors einer
Schalengeschwindigkeit von 0,54 rps festgesetzt. Dieser willkirlich wirkende Wert ergibt
sich aus einem Stabilitatsbereich des Hauptmotors, der eigentlich fur wesentlich hohere
Drehzahlen konzipiert wurde. Hohere Rotationsgeschwindigkeiten wirden zu hohem Ausfall
des Granulates aus den Schalen und Fliehkraften auf die Partikel fuhren, die diese nach aul3en
an die Schalenwandung drucken und somit eine zufriedenstellende Durchmischung des
granularen Materials verhindern wirden. Diese beiden Werte représentieren nun jeweils

langsame bzw. schnelle Drehung.

In  Abbildung 4.32 sind zwei Proben, welche bei unterschiedlichen
Drehgeschwindigkeiten beschichtet wurden, dargestellt. Beide Proben wurden in Schale 2 30
min. mit Mo beschichtet und die Flllmenge pro Schale betrug 5 ml. Das Grundrad wurde mit
dem Hauptmotor angetrieben und die Rotationsgeschwindigkeiten der Schale waren 0,29 rps
im Falle der Probe aus Abbildung 4.32a und 0,54 rps im Falle der Probe aus Abbildung 4.32b.
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Abb. 4.32: Panzerglasstrahlperlen, beschichtet bei unterschiedlichen
Rotationsgeschwindigkeiten: 0,29 rps (a), 0,54 rps (b)

Aus Abbildung 4.32 ist zu erkennen, dass in beiden Proben ungleichméfiig
beschichtete Partikel vorhanden sind, jedoch scheint jene Probe die bei einer
Schalengeschwindigkeit von 0,54 rps beschichtet wurde etwas homogener. Dies l&sst sich aus
der héheren Aktivitat in den Schalen bei schneller Drehung erklaren. Allerdings konnte dies
auch ein rein subjektiver Eindruck sein, da fur das menschliche Auge eine hdhere

Schalengeschwindigkeit in hoherer Aktivitat resultiert (der Mischvorgang lauft schneller ab).

Bei den Experimenten mit Short Pitch Type Carbon Fibres wurde fast ausschlieRlich
eine Schale unter dem Target positioniert und in dieser die Fasern beschichtet. Aufgrund der
starken Agglomerationen und der daraus resultierenden inhomogenen Schichtverteilungen
wurden lediglich einige Experimente mit Hauptmotorantrieb durchgefiihrt, die das Problem
des, fur dieses Substratmaterial ungeniigenden, Durchmischungsmechanismus ebenfalls nicht
Iosen  konnten. Im Falle des Antriebs durch den Zentralmotor wurden
Rotationsgeschwindigkeiten von 0,29 rps und 0,49 rps getestet, aber weder bei langsamer
noch bei schneller Drehung konnten die starken Agglomerationen gel6st und somit die
SchichtgleichmaRigkeit erhéht werden.

Das System der zwei Rotationsgeschwindigkeiten, sprich 0,29 rps reprasentativ fir
langsame Schalendrehung und 0,54 rps représentativ fir schnelle Schalendrehung wurde bei
der Verwendung der Diamantpartikel als Substratmaterial beibehalten. In Abbildung 4.33 ist

der  Vergleich  zweier  Proben  dargestellt, welche bei  unterschiedlichen
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Schalengeschwindigkeiten beschichtet wurden. Beide wurden in Schale 2, beftllt mit 1,25 ml
Diamantpartikel der Qualitat Mesh 120/140, 30 min. bei einem Schalenanstellwinkel von 40°
mit Mo beschichtet. Im Falle jener Probe, welche in Abbildung 4.33a dargestellt ist, wurde
das Grundrad mit dem Hauptmotor mit 0,055 rps angetrieben, was in einer
Rotationsgeschwindigkeit der Schalen von 0,29 rps resultiert. Im Falle der Probe aus Abb.
4.33b wurde ebenfalls das Grundrad mit dem Hauptmotor mit einer Geschwindigkeit von

0,095 rps angetrieben, was zu einer Schalengeschwindigkeit von 0,54 rps fihrt.

Abb. 4.33: Vergleich der unterschiedlichen Rotationsgeschwindigkeiten bei Diamantpartikel
der Qualitat Mesh 120/140: 0,29 rps (a), 0,54 rps (b), (unbeschichtete Partikel rot markiert)

Aquivalent zu den Panzerglasstrahlperlen scheinen hier jene Proben, die bei héheren
Rotationsgeschwindigkeiten beschichtet wurden, homogener, wie aus Abbildung 4.33
ersichtlich. Es ist allerdings, wenn (berhaupt, der Unterschied marginal. Inhomogen
beschichtete Partikel sind in dieser Abbildung wieder mit roten Kreisen bzw. Ellipsen

markiert.

Der gleiche Sachverhalt ist in Abbildung 4.34 fiir Diamantpartikel der Qualitat Mesh
325/400 dargestellt. In diesem Falle wurden 2,5 ml Diamantpartikel in Schale 3 bei einem
Schalenanstellwinkel von 45° beschichtet. Alle anderen Parameter sind die gleichen wie bei

jenen Proben, welche in Abbildung 4.33 dargestellt sind.
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Abb. 4.34: bei unterschiedlichen Rotationsgeschwindigkeiten der Schale beschichtete
Diamantpartikel der Qualitat Mesh 325/400: 0,29 rps (a), 0,54 rps (b),
unbeschichtete Partikel rot markiert

In Abbildung 4.34 sind unbeschichtete Partikel wieder mit roten Kreisen bzw. Ellipsen
markiert. Aus dieser Abbildung geht hervor, dass sich der Trend von Panzerglasstrahlperlen
und Diamantpartikel der groReren Qualitat, ndmlich hohere SchichtgleichmaRigkeit bei
schnellerer Rotation, zwar fortsetzt, dies allerdings bei den Proben dieser Qualitaten kaum

noch zu erkennen ist.

4.5 Variation der Fullmenge

Die ersten Versuche mit Panzerglasstrahlperlen wurden ohne Fullmengenbestimmung
durchgefihrt. Es wurde zwar immer in etwa die gleiche Menge an Granulat verwendet,
namlich gerade so viel, um den Boden der Schale bei gerader Auflage mit Partikel zu
bedecken, jedoch war es bei diesen Versuchen wesentlich wichtiger jene Menge an Granulat
zu bestimmen, die nach den Versuchen noch in den Schalen verblieben war. Der Ausfall war
bei diesen Versuchen relativ grof3, jedoch konnte die Menge eingegrenzt werden, mit der die

Schalen beftllt werden koénnen, damit der Ausfall so gering als mdglich bleibt. Die
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verbleibende Menge an granularem Material in den Schalen konnte zu 2-5 cm?® in
Abhangigkeit vom Schalenanstellwinkel, bestimmt werden. Fir die Experimente mit
Panzerglasstrahlperlen wurden die Fillmengen mit 2,5 cm® und 5 cm® festgesetzt,
représentativ fir geringen und hohen Beflllungsgrad der Schalen.

Abbildung 4.35 zeigt den Vergleich einer Probe mit 2,5 cm® Fiillmenge (4.35a) mit
einer Probe mit 5 cm® Schalenfiillmenge (4.35b). Beide Proben wurden in Schale 1 bei einem
Schalenanstellwinkel von 25° 60 min. mit Mo beschichtet. In beiden Fallen wurde das
Grundrad mit dem Hauptmotor mit einer Rotationsgeschwindigkeit von 0,095 rps

angetrieben, was zu einer Schalenfrequenz von 0,54 rps fiihrt.

SO0 um
— —

Abb. 4.35: bei unterschiedlichen Schalenfiilimengen beschichtete

Panzerglasstrahlperlen: 2,5 cm® (a), 5 cm® (b)

Wie aus Abbildung 4.35 ersichtlich, weisen die Proben mit der gréReren Fullmenge
die hohere Schichthomogenitat auf. Die Schichtdicke auf den einzelnen Partikeln ist zwar
sicherlich geringer (siehe Bildhelligkeit in der Abbildung), aber es treten in 5 cm®-Proben
wesentlich weniger un- und inhomogen beschichtete Partikel auf, als in 2,5 cm®-Proben. Auch

die Schichtdickenverteilung tber die gesamte Probe ist wesentlich homogener.

Die  Experimente  mit  Panzerglasstrahlperlen  zeigten trotz  vorheriger
Mengenabschétzung relativ hohe Ausfallraten, vor allem bei héheren Schalenanstellwinkeln,
die sich als die effektivsten erwiesen haben. Aufgrund dessen und der hoheren Kosten fiir die
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Diamantpartikel und der damit notwendigen Effizienzsteigerung wurden flr die Experimente
mit Diamanten beider Qualitdten die Fillmengen der Panzerglasstrahlperlen halbiert. Die
Fiillmenge von 2,5 cm® reprasentiert nun den hohen und 1,25 cm® den geringen

Beflllungsgrad.

In Abbildung 4.36 ist ein Vergleich zweier Proben mit diesen Fiillmengen dargestellt.
Die Diamantpartikel der Qualitit QM MBD4 Mesh 120/140 wurden in Schale 3 bei einem
Anstellwinkel von 35° beschichtet. Die Beschichtungsdauer betrug 30 min. und die
Rotatationsgeschwindigkeit des Grundrades 0,055 rps, was in einer Schalenfrequenz von 0,29
rps resultiert. Abb. 4.36a zeigt eine Probe mit 1,25 cm® und Abb. 4.36b eine Probe mit 2,5cm®

Gesamtvolumen.

Abb. 4.36: Diamantpartikel der Qualitat Mesh 120/140, in verschiedenen
Mengen mit Mo beschichtet: 1,25 cm® (a), 2,5 cm® (b),
unbeschichtete Partikel rot markiert

Im Wesentlichen lieferten die Experimente mit Diamantpartikel beider Qualitaten
analoge Ergebnisse wie die Panzerglasstrahlperlen. In Abbildung 4.37 ist der Vergleich
zwischen den beiden Fillmengen bei Diamantpartikel der Qualitat 325/400 dargestellt, wobei
alle tGbrigen Parameter konstant gehalten wurden und jenen bei den Proben der Qualitat Mesh
120/140 entsprechen. Lediglich der Schalenanstellwinkel war im Falle der Proben der
Qualitat Mesh 325/400 (Abb. 4.37) 40°. Eindeutig unbeschichtete Partikel wurden in beiden

Abbildungen mit roten Kreisen bzw. Ellipsen markiert.
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Abb. 4.37: Diamantpartikel Mesh 325/400, Proben mit Fiillmenge 1,25 cm® (a)

und 2,5 cm? (b), eindeutig unbeschichtete Partikel rot markiert

Wie aus den Abbildungen 4.36 und 4.37 hervorgeht, sind bei den Proben mit hoherem
Beflllungsgrad der Schalen die Schichtdickenverteilungen homogener und die Anzahl der
unbeschichteten Partikel geringer. Auch die einzelnen Partikel sind gleichmaRiger
beschichtet. Die Schichtdicke auf den homogen beschichteten Partikeln ist hingegen eindeutig

geringer.

Der Grund hierfir liegt darin, dass bei einem héheren Beflillungsgrad mehr granulares
Material auf ein an der Schale haftendes Partikel trifft als bei geringem Beflllungsgrad. Dies
erhoht die Wahrscheinlichkeit, dass dieses Partikel von der Stelle, an der es haftet,
weggeschlagen und evtl. durch ein anderes ersetzt wird. Dieser Ersetzungsprozess wiirde auch
erklaren, warum Haftungserscheinungen immer an den selben Stellen in den Schalen

(parameterabhangig) auftreten.

Die geringere Schichtdicke auf den homogen beschichteten Partikeln einer Probe mit
hohem Befullungsgrad im Vergleich zu Proben mit geringerem Beflllungsgrad erklart sich
aus der statistischen Natur des Mischprozesses. Sind mehr Partikel in einer Schale vorhanden,
dauert es langer bis ein eben von der Oberflache der Partikelansammlung nach unten
»gemischtes* Partikel wieder an die Oberflache gelangt. Will man gleiche Schichtdicken
erzielen, so muss in diesem Fall die Beschichtungsdauer erhoht werden.
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4.6 Bestimmung der Schichtdicke auf Diamantpartikeln

Eine der wenigen Mdglichkeiten auf derartig kleinen Partikeln die Schichtdicke zu
bestimmen ist die Verwendung einer Kombination aus Focused lon Beam (FIB) und Scanning
Electron Microscope (SEM). Hierzu wird ein Teil einer Probe in etwa bis zur Halfte des
Partikeldurchmessers in eine Silbermatrix eingebettet, um eine definierte Position der Partikel

gewahrleisten zu kdnnen, wie dies in Abbildung 4.38 und 4.39 dargestellt ist.

Abb. 4.38: Diamantpartikel der Qualitat Mesh 120/140 mit Mo Beschichtung,

in Silbermatrix eingebettet, VergréRerung: 250-fach

80



VERSUCHSDURCHFUHRUNG UND ERGEBNISSE

-
seibersdorf research
i i s Cates.

Abb. 4.39: Diamantpartikel der Qualitat Mesh 120/140, VergroRerung: 1500-fach,

Beschichtungsdauer: 30 min.

AnschlieRend wird die so entstandene Probe in eine Vakuumkammer eingeschleust
und mit einem fokussierten lonenstrahl (FIB) ein Keil aus einer Flache der Oberflache eines
Diamantpartikels herausgesputtert. Bei streifendem Einfall des lonenstrahls relativ zur
Oberflache des Diamanten entsteht ein Krater, welcher beim abrastern einer Linie zu einem
Keil wird, wie dies in den Abbildungen 4.40 und 4.41 dargestellt ist. Auf einem kleinen
Bereich entsteht so ein Querschnitt der Beschichtung und eines kleinen Teils des
Diamantpartikels (,,Stirnseite* des Keils), welcher mittels Rasterelektronenmikroskop (SEM)
abgebildet und vermessen werden kann. Dieses Verfahren funktioniert nur mit sehr gut

fokussier- und steuerbaren lonenstrahlen.
Einige, mittels Planetenschalensputteranlage beschichtete Proben wurden mit diesem

Verfahren von der AIT Austrian Institute of Technology GmbH vermessen. Die Ergebnisse

sind in Tabelle 4.4 zusammengefasst.
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10pm
1 540 XB — Signal A = SE2 EHT = 15.00 k¥ RUDENAUER Date :7 Feb 2007
Imaging = SEM Mag = 226 KX WD= 5mm FIB Lock Mags = Yes FIB Probe = 500 pA

Abb.4.40: Diamantpartikel der Qualitat Mesh 120/140, Krater bereits zu erkennen,
VergréRerung: 2260-fach

10pm
15 XB i | Signal A= SE2 EHT = 15.00 KV RUDENAUER Date :7 Feb 2007
Imaging = SEM Mag= 7BBKX WD= 5mm FIB Lock Mags = Yes FIB Probe = 500 pA

Abb. 4.41: keilférmiger Krater auf einer Seitenflache des Diamantpartikels

VergroRerung: 7880-fach
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Probe | Antriebsart | Beschichtungs- | Schicht- | Rate FIB | Rate PSE | Schicht-
dauer [min] | dicke [nm] | [nm/s] [nm/s] | dicke [nm]
50-S1 | Hauptmotor 30 16,1 0,0089 0,14 2;?2534
51-S1 | Hauptmotor 60 31,4 0,0087 0,14 517,68
51-S3 | Hauptmotor 60 19 0,0055 0,14 517,68
57-S3 | Zentralmotor 120 74,4 0,0103 1,02 7351,2

Tab. 4.4: mit FIB-SEM Kombination vermessene Schichtdicken und Raten

im Vergleich zu plansubstrat-aquivalenten Schichtdicken und Raten

Die in Tabelle 4.4 angefiihrten Werte der Schichtdicke fir Probe 51-S1 und 51-S3
sind Mittelwerte, da bei diesen Proben an zwei Stellen ein Krater in ein Diamantpartikel
gesputtert und dieser vermessen wurde. Die einzelnen Werte fiir Probe 51-S1 sind 32,0 nm
und 30,7 nm und fir Probe 51-S3 17,8 nm und 22,1 nm und streuen somit erstaunlich wenig.
Da in beiden Féllen zwei Messungen an ein und demselben Partikel durchgefiihrt wurden
kann die geringe Streuung der Werte als Indiz fiir eine hohe Homogenitét der Schichten auf
den einzelnen Diamantpartikeln gedeutet werden. Die durchschnittliche Schichtdicke der
Probe 51 liegt somit bei 25,7 nm. Die durchschnittliche Rate bei Antrieb durch den
Hauptmotor betragt 0,008 nm/s, was 5,7 % der plansubstrat-dquivalenten Rate entspricht.
Diese durchschnittliche Rate kann hier einfach durch Mittelwertbildung berechnet werden, da

beide vermessenen Proben beim selben Schalenanstellwinkel von 40° beschichtet wurden.

Probe 57-S3 wurde nur zum Zwecke der Vermessung ebenfalls bei einem
Schalenanstellwinkel von 40° 2 Stunden lang mit Mo beschichtet. Berechnet man die
Schichtdicke mit der plansubstrat-aquivalenten Rate, so musste diese Probe eine Schichtdicke
von 7,35 pum aufweisen, tatsdchlich handelt es sich allerdings nur um ein hundertstel dieses

Wertes (1%), wie die Messung gezeigt hat.

Mit einer einfachen Abschétzung kann gezeigt werden, dass die Abweichungen der
realen von den plansubstrat-dquivalenten Raten hauptsdchlich durch die geometrischen
Verhaltnisse verursacht sind [19]. Das Volumen jedes Diamantpartikels (Vpat) Sowie das
Gesamtvolumen einer Probe (Vges) wird in diesem Modell der Einfachheit halber als Wiirfel

angendhert. Gleichung 4.1 gibt das Verhaltnis von Partikel, die sich an der Oberflache des
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Gesamtvolumens befinden, zur gesamt in einer Probe vorhandenen Partikelanzahl wieder. Die
Berechnung des prozentuellen SVR (Surface/Volume Ratio, Oberflaichen/VVolumen

Verhaltnis) in Gleichung 4.2 folgt direkt aus 4.1.

Partikel an Oberflache
Gesamtpartikelanzahl V ges 4.1

3
Vges [Cm ] 4.2

1
SVR([%]=6-102 (MJS

In Abbildung 4.42a ist das SVR in Abhéngigkeit vom Gesamtvolumen bei konstantem
Partikelvolumen dargestellt. Partikel mit einem realen Durchmesser von rund 50 pm
entsprechen in diesem Modell einem Volumen von 1,25-107 cm® und solche mit einem realen
Durchmesser von rund 150 pm einem Volumen von 3,38:10°° cm®. Der Trend des sinkenden
SVR mit steigendem Gesamtvolumen ist aus der Abbildung deutlich zu erkennen. Abbildung
4.42b zeigt die Abhédngigkeit des SVR vom Partikelvolumen flr ein Gesamtvolumen von
1,25cm®, 2,5 cm® und 5 cm®. In diesem Fall ist aus der Abbildung klar zu erkennen, dass das

SVR mit steigendem Partikelvolumen anwéchst.
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Abb. 4.42: SVR berechnet: abhangig von Ve bei konstantem Vpart (a),

abhangig von Vpart bei konstantem Ve (b)

Nimmt man jedes Diamantpartikel als Wirfel mit einer Seitenl&nge von 150 pum an, so
entspricht eine Probe mit dem Volumen von 1,25 cm?® 3,7.10° Partikeln. Die Oberflache eines
Wiirfels mit einem Volumen von 1,25 cm?® betragt 6,962 cm?. Diese Oberflache bietet nun in
etwa 3,09-10* Partikeln Platz. Dies fiihrt zu einem Oberflache/\Volumen-Verhaltnis von 8,4 %.
Obwohl dies nur eine sehr grobe Abschatzung ist, liegt der errechnete Wert nur etwa 3% uber
dem Durchschnittswert der oben berechneten Abweichung der realen von der plansubstrat-
aquivalenten Rate. Ein Wirfel von 1,25 cm® Volumen wurde fiir die Abschatzung
herangezogen, da im Falle der Proben 50 und 51 die Schalen mit 1,25 cm® Granulat gefiillt

waren.

Im Falle eines Wiirfels mit einem Volumen von 2,5 cm®, was der Fiillmenge der
Schale 3 bei Probe 57 entsprach, betragt das Verhéltnis von Oberflache zu Volumen 6,6 %,
also deutlich weniger als im Falle von 1,25cm°. Beriicksichtigt man weiters, dass von jenen
Partikeln, die sich an der Oberflache befinden nicht alle Seitenflachen, sondern in den meisten
Fallen nur eine einzige dem Teilchenstrom vom Target ausgesetzt sind, so ist das Verhéltnis
von den aulRen liegenden Seitenflachen des Wirfels zu den gesamt vorhandenen im Falle
einer Fiillmenge von 1,25 cm® 1,4 % und im Falle der Fiillmenge von 2,5 cm® 1,1%. Dies
entspricht einem sechstel des Wertes des Oberflachen/Volumen-Verhéltnisses. Weiters
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entspricht dieser Wert erstaunlich genau dem Verhaltnis der realen zur plansubstrat-

aquivalenten Schichtdicke im Falle der Probe 57-S3.

Bei diesen Uberlegungen darf natiirlich nicht auRer Acht gelassen werden, dass es sich
bei der Ansammlung aller Partikel in der Schale genau so wenig um einen Wurfel handelt,
wie bei den Diamantpartikeln selbst. Weiters wird bei diesen einfachen Betrachtungen die
Tatsache vernachlassigt, dass, im Gegensatz zum planen Substrat, die frisch abgeschiedenen
Schichten sofort durch den Mischprozess mechanisch beansprucht werden. Somit bleiben nur
Atome oder Cluster an den Partikeln haften, die augenblicklich eine gute mechanische
Verbindung zum Diamant haben. Andererseits wird das Granulat nicht nur im statischen Fall
(wenn es zu liegen kommt), wie bei der Betrachtung als Wirfel angenommen, sondern auch
wenn es von den Einsatzblechen hochgeschaufelt wird und anschliefend den Schalenboden
entlang abrutscht bzw. —rollt, beschichtet.

4.7 Kupfer-Kohlenstofffaser-Komposit

Da aus der Untersuchung der beschichteten Short Pitch Type Carbon Fibres mittels
Lichtmikroskop keinerlei Schliisse tiber Homogenitat und Eigenschaften der abgeschiedenen
Schichten gezogen werden konnten, wurde mit einfachsten Mitteln ein Kupfer-
Kohlenstofffaser-Verbund hergestellt. Die Herstellung eines solchen Verbundwerkstoffes ist
der eigentliche Zweck der Planetenschalensputteranlage. Die Verbindung von Kupfer und
Kohlenstoff (in Form von Diamantpartikeln oder Kohlenstofffasern) ist allerdings ob der
volligen Entnetzung dieser beiden Materialien [4] nur (ber eine Zwischenschicht zu

bewerkstelligen.

Der Aufbau dieser Kompositherstellungsanlage wurde bewusst sehr einfach gehalten.
In einer Aufdampfanlage wurde anstatt des Schiffchens aus Tantalblech, in welchem
ublicherweise das abzuscheidende Material verdampft wird, mit drei Tantalblechstiicken ein
Sigradursubstrat (glasartiger Kohlenstoff) [12] eingespannt. Auf diesem wurde ein
Keramikrohrchen (Al,O3) mit etwa 1 cm Durchmesser und derselben Hohe positioniert, wie
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dies in Abbildung 4.43 dargestellt ist. Dieses Keramikrohrchen wurde mit Kupferstiickchen
und mit Mo beschichteten Kohlenstofffasern befullt. Nach dem Schlieen und Evakuieren der
Vakuumkammer wurde mit Hilfe der Widerstandsheizung das Sigradursubstrat auf rund

1200°C geheizt, diese Temperatur fir einige Minuten gehalten und wieder abkuhlen lassen.

Abb. 4.43: Aufbau der Kompositherstellungsanlage

Sind die Kohlenstofffasern nun hinreichend homogen und mengenmagig ausreichend
mit Mo Dbeschichtet, konnte es sein, dass einige Fasern in das aufgeschmolzene
Kupferkigelchen eingebettet werden, so die Erwartung. Ist dies nicht der Fall, kann aufgrund

der volligen Entnetzung von Kupfer und Kohlenstoff keine Einbettung stattfinden.

Beim ersten Versuch hafteten lediglich einige Fasern auBen auf dem Kupferkigelchen,
was aber eigentlich ohne Mo-Schicht auf den Fasern nicht moglich sein kdnnte. Somit wurde
beim zweiten Experiment versucht, Kupferstiickchen und Short Pitch Type Carbon Fibres
bereits vor dem Aufschmelzen besser zu vermischen. Es wurden immer abwechselnd kleinere

Kupferstiickchen und Fasern in das Keramikrohrchen gefillt. In Abbildung 4.44 ist ein
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Ausschnitt des aus der Schmelze resultierenden Kupferkiigelchens, eingebettet in eine

Harzmatrix, quergeschliffen und durch ein Lichtmikroskop fotografiert, dargestelit.

C-Faser, schrag angeschliffen

Abb. 4.44: Querschliff des Kupferkiigelchens nach Schmelzversuch,
roter Pfeil: Rand des Kiigelchens, blauer Pfeil: angeschliffene Kohlenstofffaser

VergréRerung: 1500-fach

Aus Abbildung 4.44 ist eindeutig zu erkennen, dass bei diesem Experiment bereits
einige Fasern, wenn auch nur am Rand, in das Kupferkiigelchen eindringen konnten. Der
ovale, schwarze Bereich im Zentrum der Abbildung 4.44 ist der Querschliff einer
Kohlenstofffaser (blauer Pfeil), die schrdg nach unten (in die Bildebene hinein) verlduft.
Links unten in der Abbildung ist der Rand des Kigelchens, markiert durch einen roten Pfeil
zu erkennen und somit stellt dieses Bild nur einen kleinen Ausschnitt des gesamten

Querschliffes dar, an dessen Rand sehr viele eingebettete Fasern zu finden sind.

Beim dritten Versuch wurden wieder abwechselnd Kupferstiickchen und mit Mo
beschichtete Kohlenstofffasern in das Keramikréhrchen geschichtet, jedoch wurden nun mehr

Fasern verwendet. Das entstandene Kupferkiligelchen wurde nach dem Experiment wieder
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eingebettet, quergeschliffen und im Lichtmikroskop untersucht. Ein Ausschnitt dieses
Querschliffes ist in Abbildung 4.45 dargestellt.

X

-

Abb. 4.45: Querschliff von in Kupfermatrix eingebetteten,
mit Mo beschichteten Short Pitch Type Carbon Fibres
Vergroferung: 500-fach

Wie in Abbildung 4.45 eindeutig zu erkennen ist, befinden sich die Fasern nicht nur
noch am Rand des Kiigelchens sondern reichen bereits weit in die Kupfermatrix hinein. Dies
kann als Beweis daflr gesehen werden, dass zumindest ein Teil der mit Mo beschichteten
Kohlenstofffasern hinreichend homogene Schichten aufweist. Ein Grofteil der Fasern blieb
bei den Schmelzexperimenten im Keramikrohrchen zuriick, was auch darauf zurtickzufiihren
sein konnte, dass kein Druck aufgebracht werden konnte, um einen realen Sinterprozess zu
simulieren. Zusatzlich spielen einige Parameter, wie die Schichtung des Materials im
Keramikrohrchen, die GroRe der Kupferstiickchen, die Menge an Kohlenstofffasern u. v. m.

eine wesentliche Rolle und beeinflussen somit das Ergebnis erheblich.
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5 Zusammenfassung und Ausblick

Die  Parametervariation bei den  Beschichtungsexperimenten  mit  der
Planetenschalensputteranlage brachte, wie bereits ausfiihrlich beschrieben, relativ eindeutige
Ergebnisse. Die Variation der Schalengeometrie identifizierte die Schale 3 mit polierter
Schaleninnenseite mit sechs Einsatzblechen mit einer Lange von 20 mm als optimale
Konfiguration. Die L&nge dieser Einsatzbleche entspricht etwa 50% des Radius der Schalen.
Die exakte Lange ist mdglicherweise nicht ausschlaggebend, solange sie diesen Wert des

halben Radius nicht Gbersteigt.

Der Schalenanstellwinkel ist jener Parameter, der die SchichtgleichmaRigkeit auf den
Partikeln am starksten beeinflusst. Je steiler der Anstellwinkel, umso homogener die
Schichten. Begrenzt wird dieser Parameter lediglich vom Ausfall der Partikel aus den
Schalen. Es muss also fir jedes Substratmaterial jener maximale Anstellwinkel gefunden

werden, bei dem der Ausfall gerade noch akzeptabel ist.

Die Rotationsgeschwindigkeit des Grundrades und somit der Schalen hat kaum
Einfluss auf die abgeschiedenen Schichten, solange sie gering genug ist, damit keine
Fliehkréafte auf die Partikel wirken und sich der Ausfall in Grenzen halt. Nach unten wird die

Rotationsgeschwindigkeit lediglich durch die Stabilitat der Rotationsbewegung begrenzt.

Die Schalenfiillmenge beeinflusst die SchichtgleichmaRigkeit relativ stark. Je mehr
granulares Material in die Schalen geflllt wird, umso homogener sind die abgeschiedenen
Schichten. Wie bereits erwahnt, liegt der Grund hierflr in der groReren Materialmenge, die
auf ein an der Schale haftendes Partikel trifft. Somit steigt die Abldsewahrscheinlichkeit an
und es haftet bei der nadchsten Umdrehung der Schale evtl. ein anderes Partikel an diesem
Platz. Werden die Partikel bei jeder Umdrehung ausgetauscht, sorgt dieser Mechanismus fur
ein  homogeneres Mischverhalten. Begrenzt wird dieser Parameter vom Ausfall des
Granulates aus den Schalen. Zusatzlich ist der Befullungsgrad der Schalen der bestimmende
Parameter flr die Beschichtungsdauer. Je groRer die Fullmenge, umso langer muss das
Substrat beschichtet werden, um jede Seitenflache (im Falle der Diamanten) jedes Partikels
dem Teilchenstrom vom Target annahernd gleich lang auszusetzen. Im Falle der Befillung

einer Schale mit 2,5cm® Diamantgranulat hat sich eine Beschichtungsdauer von einer Stunde
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als ausreichend erwiesen, um annahernd homogene Schichten auf dem Grofdteil der
Diamanten abscheiden zu koénnen. Wirde diese Zeitspanne noch erhoht, konnte die
Homogenitat der Schichten auf den einzelnen Partikeln wie auch die Homogenitat der
gesamten Probe (gleiche Schichtdicke auf allen Partikeln) gesteigert werden. Dies konnte

mittels der Experimente mit der FIB-SEM-Kombination verifiziert werden.

Die Mischungseigenschaften der beschriebenen Planetenschalensputteranlage
erwiesen sich als hinreichend fir granulare Substratmaterialien mit KorngrofRen groRer als in
etwa 100 pm Durchmesser. Fiur Granulat kleinerer Korngrofle, wie dies etwa bei
Diamantpartikel der Qualitat Mesh 325/400 der Fall ist mlssten die Schalen leicht adaptiert

werden um eventuell bei noch hoheren Schalenanstellwinkeln arbeiten zu kénnen.

Eine weitere Option stellt ein Vibrationsmechanismus fur die Schalen dar, der
zusatzlich zur Rotationsbewegung den Haftungserscheinungen entgegenwirkt. Die
Implementierung eines solchen Mechanismus kann, wie die Anderung der Schalengeometrie,
ohne groRen Aufwand umgesetzt werden und erste Experimente in diesem Bereich wurden
bereits durchgefihrt. Es bieten sich hier mehrere Mdglichkeiten, wie z. B. das Schlagen einer
Stahlfeder, die durch die Rotationsbewegung des Grundrades gespannt wird, auf die Schalen,
wie dies in Abbildung 5.1 dargestellt ist. Der Einbau eines sperrklinkenahnlichen Systems,
das die Schalen durch die Rotation in Vibration versetzt stellt eine weitere Mdglichkeit dar.
Es wird das Ziel zukiinftiger Experimente sein, zu klaren, ob und in welchem Grade diese

oder &hnliche Systeme das Mischverhalten in den Schalen verbessern.

Es ist in weiterer Folge auch fraglich, ob bei der Verwendung von Short Pitch Type
Carbon fibres solch einfache Modifikationen der Anlage ausreichen oder ob in diesem Falle
ein vollig anderer Durchmischungsmechanismus gefunden werden muss. Weiters muss erst
geklart werden, ob die Vibration der Schalen nicht im genauen Gegenteil, namlich in der

Kompression des Granulates resultiert.
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Abb. 5.1: Auf Stahlfedern basierendes Vibrationssystem

Bei den hier beschriebenen Experimenten wurden Kupfer und Molybdan als
Targetmaterialien verwendet. Kupfer erfillte lediglich in den ersten Experimenten den
Zweck, die gute Erkennbarkeit der Schichten im Lichtmikroskop zu gewahrleisten. Molybdén
hingegen wurde bereits als Haftvermittlerschicht in diversen Kupfer-Kohlenstoffsystemen

eingesetzt [12][13] und deshalb als mdglicher Interlayer im Kupfer-Diamant-System getestet.

Als weitere mogliche Zwischenschicht wurde Bor getestet. Als Halbleiter wurde von
Bor eine gute Kopplung zwischen dem phononischen Warmeleitungsmechanismus im
Diamant und dem elektronischen im Kupfer erwartet. Die Problematik beim
Kathodenzerstduben von Bor ist, dass dieses Material aufgrund der sehr schlechten Halbleiter-
bzw. Isolatoreigenschaften nicht mit einer Gleichstrom- sondern mit einer
Hochfrequenzentladung gesputtert werden muss. Abbildung 5.2 zeigt Diamanten der Qualitat
QM MBD4 Mesh 120/140, welche in Schale 3 bei einem Schalenanstellwinkel von 40° 60
min. mit Bor beschichtet wurden. Die Schale wurde mit dem Zentralmotor mit 0,29 rps
angetrieben und die Fillmenge pro Schale betrug in diesem Fall 2.5 cm®. Aufgrund der
geringen Beschichtungsrate von Bor wurde die Sputterleistung bei diesen Experimenten
immer wieder erhéht. Die in Abbildung 5.2 dargestellte Probe wurde bei einer

Forwardleistung von 300 W und 0 W reflektierter Leistung beschichtet. Es ist dies die
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hochste, mit dem vorhandenen Equipment stabil erreichbare RF-Leistung. Es ergibt sich bei

300 W eine plansubstrat-equivalente Rate von 0,054 nm/s.

Abb. 5.2: mit Bor beschichtete Diamanten der Qualitat Mesh 120/140

Die Diamanten, welche in Abbildung 5.2 dargestellt sind, erscheinen auf den ersten
Blick inhomogen bzw. unbeschichtet. Dies ist allerdings nicht der Fall, vielmehr weisen
dinne Borschichten eine hohe Transparenz auf und sind daher unter dem Lichtmikroskop sehr
schwer zu erkennen. Es wurden in weiterer Folge Diamantpartikel auch mit einem Cu-B-

Composite beschichtet, um das Hochfrequenzsputtern zu umgehen.

Es wird der Gegenstand zukinftiger Arbeiten sein, den Mischprozess in der
Planetenschalensputteranlage zu optimieren, um mit dem beschichteten Diamantgranulat
tatsdchlich einen Kupfer-Diamant-Composite herzustellen und diesen in Hinblick auf

thermische Leitfahigkeit zu untersuchen.
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9 Anhang

9.1 Anhang A:

Konstruktionsplane der Baugruppe Grundrad



2Bvpousyinds
(1PR5qsBUNPUIRIDA)

mmmmmmm

1T

082

[E2)




8 [ L [ 9 S [ Z
(P "s43) | (3 's43) ("adsan) pweN] wnjeq bunaspuy  fysnz
8 N <
4| weg
wJoy
pedJpundp JpBuswuasiy|  gzooL| 4490
113H | 50°20'80|'94e3g
aweN wnjeq
(IN-3UaS30 Japo -1]3pON)
wnuWmy (IN-113440y abojuouarjynds
(Bnazqiey }J04534aM
(4y21m30) Wbl qedsgeW|  (144290) (‘Mgy InZ) (4a13.43qsbunpuamiap)
E
0L2
08I
eyl
_
61 | GG 61
z3154360))86N) 731543001186y
a o€
GIW SW
1
aﬂ \\,
.GV
T
S *
\ 02 mﬂ
)
OTn 8 8 0T
8L
g 6L
191
082
v 02€
8 L 9 S l




:::::::::

uuuuuuuuuuuuuuuuuuuuu

(#y21m30)




Bearb.|29.03.06 | Hell

Gepr. [29.03.06 | Eisenmenge

Norm

B
Schnitt AB
88
M20
N~
26
13 13
Kugellagersitz
o2
/8
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff, Halbzeug)
Sputteranlage (Rohteil-Nr ’ Aluminium
(Modell- oder Gesenk-Nr)
Datum Name

Kugellagerdruckscheibe

Al

Blatt

BL.

Zust Anderung Datum

Name| (Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.)




8 7 L 7 9 S 7
(P 's43) | (4 's43) ("adsan) puen wnjeq bunispuy  [4snz
L] m <
4| weg
wJioN
yasueyjds be e bn N JpBuswuasiy| 90'z01z| 430
N8H | 90°20°1Z|'qJe=g
swey | wnjeq
(IN-}U3S30 Japo -113po)
WwNUjWwh IN-113440
1UHmy (Bnazqjey S_E_WV_*.__,_&W_, aboyuouazrnds
:e_zmo; WL qeisgeW|  (144940) (may 'nZ) {ua1243qsBunpuaMIIA)
E
c6
cS
7 'S
ad
S
0c
| %
~
6l
J 61
zy1suabonabnyy
vl
661
g 8.1
L1e
0S¢
v
8 L 9 S




A6

e Kugellagerflansch

Bearb.[21.02.
|Gepr. [21.02.06
Norm




8 7 L 7 9 S £ 7 l
(P "s43) | (3 's43) ("adsan) pweN] wnjeq bunaspuy  fysnz
g
4| e
wioN
neqgjnepundn JBBuswuasiI | 907201z| 2999
13H | 90°Z0'LZ|'q4e39
sweN | wnjeg
{IN-U3S3D J3p0 —119pOW)
wnjuwmy IN-1134Y0
(Brozqien rw_f_wﬁm\m abojuouayrnds
(4421M3D) WL gqessgeW|  (weeqo)| Mgy nz) {1243qsBunpusMIaA)
E 052
L12
— _ _
I 091 |
26
2q
d
8
_ a
| | ka
0¥l 081
D)
GF
0 ﬁ
- mﬁ
8
q OTR
014
8L
H 67
091
I
08¢2
v 02E
8 L 9 S ¢ l




ANHANG

9.2 Anhang B:

Konstruktionsplane der Baugruppe Tragersystem



| 7 3 L
§2
o))
AA
A 4 B
Schnitt AB
9
40
20
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff Halbzeug)
Sputteranlage (Rohteil-Nr Alumini 3 l
(Modell- oder Gesenk-Nr) uniniim, ne
Datum Name
Bearb.[29.03.06 | Hell
Gepr. [29.03.06 | Eisenmenger Achsenfixierhulse
Norm
Blatt
] BL
Zust]  Anderung Datum Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




Schnitt AB
cob
0,1 0,1
g 2ug ?
42
o4
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff Halbzeug)
Sputteranlage (Rohteil-Nr ini
(Modell- oder Gesenk-Nr) Aluminium, 3 mal
Datum Name
Bearb.[29.03.06 | Hell o .
Gepr. [29.0306 [Eisenmengdr KU Qellagerfixierungsring
Norm
Blatt
Bl.

Zust

Anderung

Datum Name| (Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.)




18

1/

MS

T |
9 N
o a1 >
30 / .
12
' 38

I }

11 e

f il

M/

(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranlage (Werkstoff Halbzeug)
(Rohteil-Nr Aluminium, 3 mal
(Modell- oder Gesenk-Nr)
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell
Gepr. 010306 |Eisenmengsr Pl gnetenschalenachse
Norm
Blatt
Bl.
Zust|  Anderung Datum Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




34
3
Y b D
6 10
14 i {
$ y v ?
17
100
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff, Halbzeug)
Sputteranlage (Rohteil-Nr : Aluminium, 3 mal
(Modell- oder Gesenk-Nr)
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell
Gepr. 10103.06 | Eisenmenger Planefenschalenaufnahmen
orm
Blatt
) BL.
Zust|  Anderung Datum [Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




8 7 L 7 9 S £ 4
P 543) | 3 s49) [9dsan) puwey) wnjeq | bunsspuy
9 mm
4| weg
wioN
c._r_m.._wﬂmr_._. JBBuswuasiy | 90’70 7z| 4999
N3H | 90°'Z0'%Z|'qJeag
sweN | unjeq
[IN-3JU353D 43P0 ~113PON)
10U € “Wnuumy (IN-112440y a6v)uoUa3Nds
(Bnazqieq '3JoiSHi3M
(4421M3D) VL desgeW|  (Weed0)  (Mav Inz) {1243qsBunpusMIaA)
E
0c
il q 01
| L V
4 hﬂ mf
Gl —
F r
2 ee
d f
06
_
| 2y |
z31suabonabn
3! N A - =5
G
B 5 | \ o 9§ 55
I
Q\ S5 & numJQ
L1 C . D
2
0 \L\ < .95
! g \ /
(A \
d Ge
’ 014 . /{
gy 33uuos —
v
8 L 9 S £ l




7 L 7 9 S £ 7 l
(P "s43) | (3 's43) ("adsan) pweN] wnjeq bunaapuy  fysnz
9 @@
3| weig
wioN
gnjwaeds b eJ] JpBuswuasi3 | 90'€0'gz| 1deD -
113H | 90°€0'8Z|'9-e=g
aweN | wnjeq
(IN->1U353D 43P0 ~T13pO)
‘ IN-1134Y0
10U € funiuiuny (Bnazqjey S_E_.mv_*.__wsm a6oyuvdazynds a
:e_zmo; WL qeisge|  (144200) (may 'nZ) {ya1343gsBunpuamiap) 01 0t 0¢c
|
3 )4
0
o %\S&
2 Q
3
01 01
D DO
A 0c
« L1
2 S I— —1 #
* mﬁ
(04
0e
Gg
ﬁ o
cE
\\ £9
2€
0e
@/Nw 0€
5® 0r
201 |
& 07
&
o 201
L 9 S ¢ l




8 L 9 S
(P "s43) | (3 's43) ("adsan) pweN] wnjeq bunaapuy  fysnz
L] N. m
3| weig
wioN
wajsAsJtabed| JpBusutss | gueosz] 1990
113H | 90°€0°8Z|'q.e2g
3uweN wnjeq
(IN->Uas30 J2p0 -113pOl)
‘ IN-1134Y0
oW £ ‘Wnjujwny r—— S_E_.mv_*.__._&m abojuouazynds
:_._u_zmu; L7'1L gedsgel | (144240) (‘Mgy InZ) (4213.43gsbunpuamiap )
Bl
4
d
J
d
\
8 L 9 S




8 L 9 S 7 £
(P "s43) | (3 's43) ("adsan) pweN] wnjeq bunaapuy  fysnz
3| weig

wioN

wajsAsJtabed| JpBusutss | gueosz] 1990

113H | 90°€0°8Z|'q.e2g

3uweN wnjeq
(IN->Uas30 J2p0 -113pOl)
‘ IN-1134Y0
oW £ ‘Wnjujwny r—— S_E_.mv_*.__._&m abojuouazynds

:_._u_zmo; L7'1L gedsgel | (144240) (‘Mgy InZ) (4213.43gsbunpuamiap ) 07




ANHANG

9.3 Anhang C:

Konstruktionsplane der Baugruppe Schalen



¢85
. 994
~
B
Schnitt AB 55
89
3 I
= 12
2 = L ‘
4
o f
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff Halbzeug)
Sputteranlage (Rohteil-Nr ’ Aluminium, 3 mal
(Modell- oder Gesenk-Nr)
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell
Gepr. [01.03.06 |Eisenmenger Planetenschale
Norm
Blaft
] BL.
Zust|  Anderung Datum [Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




60°
/;6805 /\
0 32,311
I 50 I
12 1P oo \/
! !
10 *
30 |
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff, Halbzeug)
Sputteranloge (Rohteil-Nr : Aluminium, je 3 mal
(Modell- oder Gesenk-Nr)
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell . .
Gepr. [01.0306_[Eisenmenger [ e[lUNg Schale 1, Version 1

Norm

Blatt

C?

BL.

Zust

Anderung

Datum

Name|

(Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.)




60°

Schaleninnenseiten polieren

\
15,6205 / 27,7308

r“
3N
-
/,

1 *
25
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
(Werkstoff, Halbzeug)
Sputteranloge (Rohteil-Nr : Aluminium, je 3 mal

(Modell- oder Gesenk-Nr)

Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell . .
Gepr. [01.0306_[Eisenmenger [ ejlUng Schale 1, Version 2

Norm

Blatt

C3

BL.

Zust|  Anderung Datum Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




Norm

39 |
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranlage %giﬁsrﬁmebn”m
ohteil-Nr Aluminium, 3 L
(Modell- oder Gesenk-Nr) uminiin mo
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell .
Gepr. [01.0306_|Eisenmenger [ e1lung Schale 2, Version 1

Blatt

CL

BL.

Zust Anderung

Datum

Name

(Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.)




Schaleninnenseiten polieren

12 Sho
! 1
30 |
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranloge E&“ﬂ‘s{%ﬁf Halbzeug)
ohteil-Nr Aluminium, 3 L
(Modell- oder Gesenk-Nr) niniim ne
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell . .
Gepr. [01.0306_|Eisenmenger [ ejlUNg Schale 7, Version 2
Norm
Blatt
] BL.
Zust]  Anderung Datum Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




\
27,730

Schaleninnenseiten polieren

8

[a4%) ‘
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranlage %ge&s’{o{lf Halbzeug)
ohteil-Nr Aluminium, 3 L
(Modell- oder Gesenk-Nr] yminiin, -2 e
Datum Name

Bearb.|01.03.06 | Hell

Gepr. [01.03.06 | Eisenmenge

Norm

r Teillung Schale 2, Version 3

C6

Blatt

BL.

Zust Anderung

Datum

Name|

(Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.:)




12e0°

\
27,730

\

Schaleninnenseiten polieren

8

(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranlage %gehrrsf[ro,\flf Halbzeug)
ohteil-Nr Aluminium, 3 L
(Modell- oder Gesenk-Nr) niniim ne
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell . .
Gepr. [010306_|Eisenmenger [ ej(UNg Schale 72, Version 4
Norm
Blatt
] BL.
Zust]  Anderung Datum Name| (Urspr.) (Ers. f.) | (Ers. d.)




60°

Norm

20
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranlage %giﬁsrﬁmebn”m
ohteil-Nr Aluminium, 6 L
(Modell- oder Gesenk-Nr) uminiin mo
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell .
Gepr. [01.0306_[Eisenmenger [ /lUNg Schale 3, Version |

(8

Blatt

BL.

Zust Anderung

Datum

Name

(Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.)




60°

60°

\
23,3238

T
1? 3f°

Schaleninnenseiten polieren

20
(Verwendungsbereich) (Zul. Abw.) (Oberfl.) |MaRstab 11 (Gewicht)
Sputteranlage %gehrrsf[ro,\flf Halbzeug)
ohteil-Nr Aluminium, 6 L
(Modell- oder Gesenk-Nr) uminiin mo
Datum Name
Bearb.|01.03.06 | Hell . .
Gepr. [01.0306_|Eisenmenger [ ejlUNg Schale 3, Version 2
Norm
Blatt
Bl.

Zust

Anderung Datum [Name| (Urspr.)

(Ers. f.)

[ (Ers. d.)




ANHANG

9.4 Anhang D:

Konstruktionsplane der Baugruppe Antrieb
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