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1

Motivation und Ziele

Antrieb der Forschungsarbeiten zum Projekt SysTemp war das Sunmachine
Mini-Blockheizkraftwerk (Mini-BHKW), dessen innovatives Konzept in Fachkrei-
sen gelobt und als echte Alternative zu bekannter, regenerativer Energieer-
zeugung anerkannt wurde. Dennoch bedarf dieses Konzept gerade aus Sicht
der verwendeten Materialien einer erheblichen Optimierung, um die Lebens-
dauer des Mini-BHKWs zu erhéhen und die Wartungszyklen zu minimieren. Im
Fokus stehen dabei besonders temperaturbeanspruchte Bauteile, die im Hin-

blick auf die Lebensdauer als kritisch eingestuft wurden.

Ziel des Projekts SysTemp war die Entwicklung eines temperatur- und oxidati-
onsbestiandigen Haftschichtsystems auf Basis von Titannitrid. Ublicherweise
wird dieser Schichttyp mittels PVD (physical vapour deposition) abgeschieden,
was die Beschichtung komplexer Geometrien allerdings erschwert. Daher wur-
de hier der Versuch unternommen eine Titannitridschicht iiber das PECVD-
Verfahren (plasma-enhanced chemical vapour deposition) herzustellen, indem
ein spezieller Verdampfer zur Dosierung des titanhaltigen Precursors entwi-

ckelt wurde.

Zusétzlich sollte die Schichthaftung durch eine neue entwickelte Substratvorbe-
reitungsmethode verbessert werden. Hierbei wird die Substratoberflache
durch gradiertes Kugelstrahlen strukturiert und chemisch modifiziert, wodurch
sowohl die mechanische Verankerung, als auch die Chemisorption der Schicht
verbessert werden soll. Den Abschluss des Projekts bilden tribologische Cha-

rakterisierungen des Schichtsystems.

Dieses entwickelte Schichtsystem sollte spater auf in besonderem MaBe kriti-
schen Bauteilen des Sunmachine Mini-Blockheizkraftwerks (Mini-BHKW) einge-

setzt werden.

Motivation und Ziele
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2

Experimentelle Arbeiten

2.1 Substratvorbereitung

Fir die Substratvorbereitung mittels Kugelstrahlen wurden eine Kugel- und
eine Nassstrahlanlage so modifiziert, dass Flachproben unter Variation der
Strahlparameter reproduzierbar gestrahlt werden kénnen (Abb. 1 und Abb. 2).
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Dabei wird die Trockenstrahlanlage zur Vorstrukturierung der Oberflache mit-
tels WC/Co (70 pm) verwendet. Hierbei wird die Bauteilrandzone mechanisch
stark beansprucht, wodurch Eigenspannungen und ein erhéhte Oberflachen-
hdrte erzeugt werden. Zuséatzlich wird die Oberflache unter deutlicher Rau-
heitssteigerung vergréBert, wodurch eine Erh6hung der Oberflichenenergie
erreicht wird. Wahrend des Strahlprozesses werden Strahlmittelverunreinigun-
gen auf die Oberflache aufgebracht, die in einem Nachbearbeitungsschritt zum
Teil wieder entfernt werden miissen. Hierzu dienen ein Atzverfahren und der

Nassstrahlprozess.
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Experimentelle Arbeiten

Abb. 1: Abbildung und Prin-
zipskizze der Trockenstrahlan-
lage mit den entsprechenden
UmbaumaBnahmen an der
Manipulatoreinheit, um repro-
duzierbar Kugelstrahlversuche
durchfiihren zu kénnen.

Abb. 2: Prinzipskizzen der
Nassstrahlanlage mit den
entsprechenden  UmbaumaB-
nahmen an der Manipulatorein-
heit, um reproduzierbar Nass-
strahlversuche durchfiihren zu

kénnen.
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Die Nassstrahlanlage wurde zur oben angesprochenen Reinigung der Oberfla-
che von Strahlmittelriickstinden und zur Nachstrukturierung eingesetzt. Der
stark abrasive Prozess mit einer Suspension aus Wasser und scharfkantigen
Kdrnern aus Al,O; (25 pm) sorgt fiir einen Oberflachenglattung mit definiertem
Abtrag.

Aus Vorversuchen wurde ersichtlich, dass nur gewisse Strahlparameter eine
deutlich messbare Oberflichenmodifikation zulassen. Hierzu z&hlen im Beson-
deren der Strahldruck und der Strahlwinkel fiir die Vorstrukturierung mittels
Kugelstrahlen. Fiir die Reinigung und Nachstrukturierung mittels Nassstrahlen
hat sich ein sehr flacher Winkel unter mittlerem Druck als sinnvoll erwiesen.
Die verwendeten Strahlparameter sind in Tab. 1 aufgelistet. Verwendet wur-
den fiir alle Versuche Flachsubstrate aus 100Cr6.

Werte

Verfahren Variablen

Druck, Winkel Druck: 1-3 bar, Winkel: 10-90°, Ab-

stand: 100 mm, Zeit: 60 s

Trockenstrahlen

Zeit Druck: 3 bar, Winkel: 10° , Abstand:

350 mm, Zeit: 1-8 min

Nassstrahlen

Nach der Oberflaichenbehandlung wurden die Versuchsproben mittels Tast-
schnittverfahren, Rasterelektronenmikroskopie (REM, EDX), Lichtmikroskopie
und Oberflachenenergiemessung charakterisiert.

Die Rauheitsmessung zeigte eine starke Abhangigkeit von Strahldruck und
Strahlwinkel (Abb. 3). Dies erméglichte die Erzeugung verschiedener Oberfla-
chentopographien, deren Einfluss auf die Schichthaftung mittels RockwellC-
Test evaluiert wurde. Wie sich im Verlauf der experimentellen Arbeiten heraus-
stellte, wirken sich einzelne Rauheitsspitzen nach dem Kugelstrahlprozess nach-
teilig auf die Schichthaftung aus. Der anschlieBende Nassstrahlprozess fiihrt
durch das Einglatten der Oberflache unter zusatzlicher OberflachenvergréBe-

rung zu einer deutlichen Verbesserung der Haftung.
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Experimentelle Arbeiten

Tab. 1 Liste der konstanten
und variablen Parameter

der Strahlversuche.

Abb. 3: Abhidngigkeit des Mit-
tenrauwerts Ra vom Strahlwin-
kel
(links) und nach dem Kombina-
tionsstrahlen (rechts). Neben
der starken Druck- und Win-
kelabhéngigkeit ist deutlich die
Eingldttung nach dem Nass-

nach dem Kugelstrahlen

strahlen zu erkennen.
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Der Verlauf der Oberflachenenergie (Abb. 4 links) ist d4hnlich zu dem der Rau-
heit. Da sich die Oberflichenenergie hauptséichlich aus einem dispersen Teil
und weniger aus einem polaren zusammensetzt, bestimmt die Oberfldchento-
pographie und damit die OberflichenvergréBBerung maB3geblich den Verlauf
der Oberflachenenergie. Die OberflachenvergréBerung soll hauptséchlich zu
einer Verbesserung der Hafteigenschaften des Schichtsystems beitragen.

Die durch das Strahlmittel eingebrachten Verunreinigungen in Form von Wolf-
ramkarbid (Abb. 4 rechts) konnten mittels Atzverfahren und Nassstrahlverfah-
ren nahezu entfernt werden. Im Laufe der Untersuchungen hatte sich jedoch
herausgestellt, dass ein gewisser Gehalt an Strahlmittelriickstinden positive
Effekte auf die Schichthaftung haben kann. Daher wurde mit verschiedenen
Mengen an Riickstdnden experimentiert.
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2.2 Schichtentwicklung

2.2.1 Anlagemodifikation

Fiir die Schichtentwicklung auf Basis von Ti wurde als Precursor Titantetrachlo-
rid (TiCls) ausgewahlt, das im Grundzustand fliissig ist und leicht in die Gaspha-
se Uberfiihrt werden kann. Unter Zugabe von Wasserstoff und Stickstoff lauft
die Schichtbildungsreaktion nach folgendem Mechanismus ab:

T (500°C)
2TiCly + 4H, + N, —— 4HCl + 2TiN

Um den Precursor temperatur- und druckgeregelt zu verdampfen und prazise
zu dosieren, wurde eigens ein Verdampfer entwickelt (Abb. 5). Hierbei wird
nicht die Gasphase iiber einen MFC (mass flow controller) dosiert, sondern die
Flissigphase, die anschlieBend liber regelbare Heizelemente verdampft und
dem Beschichtungsraum zugefiihrt wird. Diese Methode erleichtert die Hand-
habung des stark reaktiven Precursors erheblich. Die experimentelle Umset-
zung dieses Prinzips ist in Abb. 6 unten gezeigt.

Experimentelle Arbeiten

Abb. 4: Abhangigkeit der
Oberflachenenergie (links) und
der
gen (rechts) vom Strahlwinkel.
links

markieren die Gesamtenergie,

Strahlmittelverunreinigun-
Die schwarzen Kurven

die roten Kurven den dispersi-
ven Anteil und die blauen den
polaren. Die schwarzen Kurven
rechts markieren die Verunrei-
nigungen nach dem Kugelstrah-
len, die blauen Kurven nach
dem Nassstrahlen und die

griinen nach dem Atzprozess.
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Die Beschichtung wurde mittels PECVD (plasma-enhanced chemical vapour
deposition) durchgefiihrt, wobei verschiedene Anlagenaufbauten getestet
wurden, um die Energiedichte im Plasma zu maximieren (Abb. 7 und Abb. 8).
Hierbei war es sehr wichtig die erhéhte Plasmadichte bei gleichzeitiger homo-
gener Verteilung des Plasmabulks liber der Oberflache zu erzeugen. Wie in der
Reaktionsgleichung oben angegeben, ist die Temperatur bei der Bildung von
TiN von entscheidender Bedeutung und sollte ca. 500 °C betragen. Einen Bei-
trag hierzu liefert das Plasma selbst, ohne eine zus&tzliche Heizelektrode wire
die notwendige Temperatur nicht zu erreichen. Die Schwierigkeit bestand hier
darin, die heizbare Elektrode so in die Plasmakammer zu integrieren, dass die
zur Erzeugung des Plasmas notwendige HF- Leistung nicht in den Stromkreis
der Heizung koppelt.

Experimentelle Arbeiten

Abb. 5: Prinzipskizze des Ver-
dampfers, der zur Evaporisati-
on des Precursors TiCl,. Haupt-
bestandteile sind das Precur-
sorreservoir, der mass flow
controller (MFC), die Tempera-
tur- und Druckregeleinheit,
sowie das Dosierventil.

Abb. 6: Foto des experimentel-
len Aufbaus des Verdampfers
zur Evaporation des Precursors
Titantetrachlorid (TiCls).
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Als zu variierende Parameter fiir den Beschichtungsprozess wurden die Gas-
fliisse, der Prozessdruck, die Temperatur und die Prozesszeit gewahlt. Die er-
folgreiche Schichtabscheidung gelang mit unten stehenden Parametern.

Gasfliisse: Prozessdruck: Temperatur: Zeit:
Ar =300 sccm 35 Pa 500 °C 30 min
H, =240 sccm

N, = 60 sccm

TiCl, = 20 sccm

Unter den oben angegebenen Prozessbedingungen war es méglich eine TiN-
Schicht abzuscheiden.

Experimentelle Arbeiten

Abb. 7: Prinzipskizze der Plas-
maanlage mit "Glaskerzen" auf
der Elektrode zur Energiever-
dichtung des Beschichtungs-
plasmas.

Abb. 8: Prinzipskizze des
verwendeten Aufbaus zur
Beschichtung (links), wobei
die Energiedichte hier durch
eine zuséatzliche Heizelektro-
de (rechts) realisiert wurde.

Abb. 9: Abbildung des fiir TiCls
charakteristisch rot brennen-
den Plasmas im Beschichtungs-
prozess (links) und der be-
schichteten Probe nach dem
Prozess.
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Experimentelle Arbeiten

Die abgeschiedene Schicht wurde mittels EDX genauer hinsichtlich ihrer Zu-
sammensetzung iiberpriift, um TiN als Produkt zu verifizieren (Abb. 10). Die
gefundenen Elemente waren:

* Ti: 44 at.%
* N: 19 at.%
e Cl: 1at%
e O: 36 at.%

Die Elemente Ti und N bilden hier die TiN- Schicht, wobei die Menge der ge-
fundenen Elemente nicht exakt die Stéchiometrie der Verbindung wiederspie-
gelt. Dies hdngt mit der Beschleunigungsspannung bei der EDX- Messung zu-
sammen, auf die Elemente verschiedener Ordnungszahl selektiv reagieren. Der
Gehalt an Chlor als geringer Riickstand ist dem Precursor zuzuordnen und der
Gehalt an Sauerstoff Verunreinigungen aus der Umgebungsluft.

Abb. 10: Aufnahme mittels
Rasterelektronenmikroskop
e der abgeschiedenen TiN-
Spectrum 1 Schicht. Die Schicht ist cha-
rakterisiert durch eine "blu-
menkohlartige" Struktur. Das
magenta markierte Rechteck
ist der Bereich, dessen che-
mische Zusammensetzung
mittels EDX gemessen wur-
de.

2.2.2 Schichtcharakterisierung, Schichthaftung

Entscheidend fiir den Erfolg des Schichtsystems ist eine gute Haftung. Hierzu
wurden im ersten Schritt RockwellC- Indentationen durchgefiihrt und der Radi-
us der Delaminationsfliche bestimmt. Hier zeigte sich in den ersten Versuchen
eine starke Abhé&ngigkeit des Schichtversagens von der gewéhlten Substrat-
vorbereitungsmethode (Abb. 11). Die Kugelstrahlmethode brachte aufgrund
der groBen Menge an Strahimittelriickstinden und der inhomogenen Oberfla-
chentopographie keine Verbesserung mit sich (Abb. 11 schwarze Kurven).
Durch das Kombinationsstrahlverfahren mittels Nassstrahlen konnte das Versa-
gen der Schichten allerdings merklich reduziert werden (Abb. 11 rote Kurven).

Fraunhofer IWM Projekt Systemp DR. AXEL MUNCH STIFTUNG 11|22
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Wegen der nicht eindeutigen Auswertung und der sich daraus ergebenden
groBen Streubreite der Ergebnisse, wurde die Rockwell- Indentation im Fol-
genden nach 3 verschiedenen Kriterien bewertet wird:

1. Indentation mit kontinuierlich steigender Last, bis mittels akustischer
Rissdetektion ein erster Schaden in der Schicht festgestellt werden
kann.

2. Indentation mit definierter Lastrampe, um die Kraft zu ermitteln, bei
der Delaminationen zum ersten Mal auftreten.

3. Indentation mittels RockwellC (1500N), und damit mit konstanter Kraft,
um die Ausbreitung von Delaminationen zu bestimmen.

Aus der Kombination dieser 3 Verfahren lasst sich ein aussagekréftiges Bild von
der Schadensentwicklung und der Schichtperformance abzeichnen. Im ersten
Schritt der Schidigung bildet sich ein Ringriss, wobei sich die Last hierfiir mit
den intrinsischen Schichteigenschaften, der Risszihigkeit und den Substratei-
genschaften korrelieren lasst.

Das Schadensbild der akustischen Rissdetektion (Abb. 12) hat gezeigt, dass die
polierte

LS
567 5.00kV 8.8mm x550 SE

08524 5.00kV 8.9mm x550 SE

Oberfliche nach der Indentation einen scharfen Ringriss aufweist. Die struktu-
rierte Oberflache hingegen weist eine Vielzahl sehr feiner Risse auf, die stark
verzweigt sind. Zudem ist die nétige Last zur Auslésung des akustischen Sen-
sors im letzten Fall deutlich gréBer. Es ist bei der gestrahlten Probe also eine
héhere Last ndtig, um eine kritische RissgréBe zu erzeugen. Das bedeutet

Experimentelle Arbeiten

Abb. 11: Abhéngigkeit des
Schichtversagens von Strahl-
winkel und Strahldruck. Die
schwarzen Kurven stellen das
Schichtversagen auf Substra-
ten dar, die nur kugelge-
Nach dem
Kombinationsstrahlverfahren

strahlt wurden.

konnte das Schichtversagen
deutlich
(rote Kurven).

reduziert werden

Abb. 12: Aufnahme einer
Rockwellindentation mittels
Elektronenmikroskop auf

einer polierten (links) und
Probe (rechts).

Der Ringriss ergibt sich aus

gestrahlten
der Indentergeometrie und
dem sich daraus ergebenden
Spannungsfeld. Die Kraft, bei
der der erste Ringriss auf-
tritt, steht in direktem Zu-
sammenhang mit der Rissza-
higkeit der Schicht.
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auch, dass die Energieverteilung auf dieser Oberfliche gréBer ist, als beim
polierten Fall, und die Schicht in mehrere kleine Teile bricht.

Bei zunehmender Last entstehen weitere Ringrisse um die Indenterspitze her-
um, bis sich anschlieBend Radialrisse vom Indenter weg ausbreiten. Zuletzt
delaminiert die Schicht unter Herausnahme des Indenters (Abb. 13). Hierbei
zeigte sich, dass die strukturierten Oberfldchen in allen Féllen erst bei héheren
Lasten delaminieren, im Vergleich zu polierten Oberflachen. Hierfiir ist das
verdnderte Bruchverhalten verantwortlich, dass oben erldutert wurde.

400 N

600 N

200 N

poliert

WM.

gestrahlt

Um die Schiadigungsmechanismen besser verstehen und die experimentellen
Ergebnisse besser auswerten zu kdnnen, wurde die Spannungsverteilung der
Rockwell- Indentation mittels Partikelsimulation simuliert (Abb. 14). Hierbei
zeigte sich, dass sich das Scherspannungsmaximum in der Mitte der Schicht
befindet, und nicht im Substrat.

MaxPrincipalShearSiress_SPH MaxPrincipalStress_SPH

"Ie+9 2e+9 3e+9 -de+9 ‘~‘2e+9‘ 0 2e+9 49‘47‘9

5e+9

Die quantitative Bestimmung der Delaminationsfliche kann mittels digitaler
Bildkorrelation ermittelt werden. Ein Messerfahren hierfir wurde im Rahmen
dieses Projekts erstellt (Abb. 15). Dabei wird der Rockwell- Eindruck mit dem
Rasterelektronenmikroskop (REM) aufgenommen und die Aufnahme anschlie-
Bend binéarisiert, sodass das Bild nur noch aus weiBen und schwarzen Pixeln
besteht. Die weiBen Pixel stellen die Delaminationsfliche dar, die schwarzen
Pixel die intakte Schicht. Durch Auszdhlen der Pixel und die Skala im REM- Bild

Experimentelle Arbeiten

Abb. 13: Rockwell- Eindriicke
Ein-
druckkriften auf unterschied-

mit unterschiedlichen
lich vorbehandelten Substra-
Hierbei soll die Kraft
bei
Delamination zuerst auftritt.

ten.

ermittelt werden, der

Abb. 14:
Scherspannungen (links) und
der
(rechts) fir einen Rockwell-

Simulation der

Normalspannungen

Eindruck auf einem Schicht-
Substrat- Verbund. Hiermit
sollen Erklérungen fiir die
Versagensart und Rissevolu-
tion gefunden werden.
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lasst sich die delaminierte Flache sehr genau bestimmen und als Kriterium fiir
die Schichthaftung heranziehen.

1280 Pixel 1280 Pixel

960

Mit dieser Methode wurden eine Reihe verschiedener Oberflachenzusténde
(hinsichtlich Rauheit und Strahlmittelverunreinigungen durch WC) untersucht
und die Bereiche optimaler Haftung identifiziert. Es zeigte sich, dass eine ge-
wisse Aufrauhung zur Verbesserung der Haftung beitrigt, eine zu starke Auf-
rauhung letztere aber wieder verschlechtert. Durch eine erhebliche Implantati-
on von Wolframkarbid durch das Strahlen, lasst sich die Adhé&sion der Schicht
wieder verbessern. Die Verbesserung der Haftung geht zudem mit einer Erhé-
hung der Schichtriickstdnde auf der Delaminationsflache einher, wie durch den
Gehalt an Kohlenstoff in Abb. 16 (rechts) gezeigt wird.

1
/AIndent
Ra (pm)
at.% .

Carbon

(<)

Delamination

A

10

' 15 1
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Durch detailliertere Untersuchungen an der geschiadigten Oberflache, konnten
zwei Hauptversagensmechanismen identifiziert werden, deren Auspréagung von
der Oberflaichenbehandlung vor der Beschichtung bestimmt wird (Abb. 17).

Experimentelle Arbeiten

Abb. 15: Beispiel Fiir die
Berechnung der Delamina-
tionsfliche  einer  Schicht
mittels digitaler Bildkorrela-
tion. Hierbei wird das aufge-
nommene Mikroskopbild in
ein bindres schwarz-weiBes
Bild umgewandelt und an-
schlieBend die Zahl der wei-
Ben und schwarzen ausge-
zdhlt. Mit der Skala im Bild
lasst sich sehr genau die
Flache der Abplatzer be-
stimmen, der als Vergleichs-
wert der Proben untereinan-
der dient.

Abb. 16: Normierte Delami-
nationsflache (links) und
verbleibende Schichtriick-
stdénde auf der Delamina-
tionsflache (rechts) in Abhin-
gigkeit der durch das Strah-
len erzeugten Oberfldchenei-
genschaften Rauheit und
Wolframgehalt auf der Ober-
flache.
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Experimentelle Arbeiten

[§Abb. 17: Unterscheidung
zwischen kohasivem (oben)
Primar kohasives Versagen Yund adhisivem (unten) Ver-
'sagen der Schicht. Schichten
» mit guter Haftung versagen
% primdr  kohésiv, Schichten

% schlechter Haftung primar
 adhasiv, also durch Delamina-

“tion. Durch ein geeignetes
Kugelstrahlverfahren wurde
T X erreicht, dass das Schichtver-
Primar adhesives Versagen
sagen stédrker in Richtung
kohasiv bewegt werden
8 konnte, was mit einer besse-
ren Schichthaftung einher-
geht. Dieser Effekt ist auf
ileine bessere mechanische

Verankerung auf der aufge-
rauten Oberfliche und auf
die verdnderte Oberflachen-
chemie nach dem Kugelstrah-
len zuriickzufiihren.
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3
Fazit

Durch die oben gezeigten Forschungsarbeiten wurden die Grundsteine fiir eine
Substratvorbereitungsmethode entwickelt, die zu einer erh6hten Schichthaf-
tung fiihren kann, bei gleichzeitiger Verbesserung der mechanischen Eigen-
schaften der Randschicht durch Einbringen von Eigenspannungen und Gefiige-
verdnderungen.

Dazu wurde im ersten Arbeitspaket eine Methode auf Basis des Kugelstrahlens
entwickelt werden, die es erlaubt reproduzierbar definierte Oberflachenstruk-
turen zu erzeugen. AuBBerdem konnte ein Zusammenhang zwischen der erhal-
tenen Oberflachenstruktur und der Schichthaftung bzw. Schichtschidigung
hergestellt werden.

Fiir die Entwicklung der Hochtemperaturschicht auf Basis von Ti konnte erfolg-
reich eine Anlagenkonfiguration gefunden werden, die es zuldsst, mit Energie-
dichten zu arbeiten, die fiir die Schichtbildungsreaktion benétigt werden. Zu-
letzt konnte eine Schicht abgeschieden und analysiert werden, die eindeutig
als TiN identifiziert werden konnte.

Dazu wurde im zweiten Schritt durch Konstruktion eines speziellen TiCl, -
Verdampfers und Modifikation der Beschichtungsanlage eine TiN- Schicht mit-
tels PECVD abgeschieden, die spater als Hochtemperaturschicht dienen sollte.
Zur tribologischen Charakterisierung und zum Einsatz der Schichten konnte es
im Rahmen des Projekts nicht mehr kommen, da zum einen die Firma SunMa-
chine Konkurs angemeldet hat und als Projektpartner nicht mehr zur Verfiigung
stand, zum anderen hat das bei der Beschichtung entstehende HCIl zu einem
korrosiven Angriff an verschiedenen Analgenteilen gefiihrt, weshalb der Ver-
such unternommen wurde ein alternatives Schichtsystem zu finden.

Hierzu wurde eine Bachelorarbeit angefertigt, bei der die Anwendung von
DLC- Schichten im Hochtemperaturbereich im Fokus stand.

Eine weitere Folgearbeit, die aus der Intention dieses Projekts entstand ist ein
mehrjdhriges Projekt, bei dem die Komponenten eines keramischen Gegenkol-
benmotors optimiert und tribologisch charakterisiert werden sollen. Die Er-

gebnisse dieser Folgeprojekte sind unten zusammengefasst.

Fazit
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4

Folgearbeiten

4.1

Bachelorarbeit: Charakterisierungen von diamantahnli-
chen Kohlenstoffschichten fiir die Anwendung im Hoch-
temperaturbereich

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Temperaturverhalten von drei DLC-
Schichten auf zwei verschiedenen Substraten betrachtet. Dabei wurden weiche,
wasserstoffreiche und harte, wasserstoffarme Schichten auf einer Nickelba-
sislegierung und auf einer Siliziumnitridkeramik mittels einer PECVD- Anlage
abgeschieden. Die dritte Schicht auf Basis von Tetramethylsilan ist siliziumhal-
tig.

Die Schichten wurden einer Temperaturbehandlungen mit bis zu 900°C unter-
zogen, wobei der ausgasende Gehalt an Wasserstoff liber ein Massenspektro-
meter bestimmt wurde (Abb. 18). Hier konnte gezeigt werden, dass nicht nur
der initiale Gehalt an Wasserstoff in der Schicht fiir die unter Temperaturein-
fluss ausgasende Menge verantwortlich ist, sondern ebenso die Eigenschaften
des Substratmaterials eine groBe Rolle spielen.

Wasserstoffeffusion
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Die sich aus dem freiwerdenden Sauerstoff ergebenen Strukturdnderungen der
Schicht wurden mittels Raman- Spektroskopie untersucht und mit den sich

ebenfalls &ndernden mechanischen Eigenschaften verkniipft (Abb. 19 und Abb.

Folgearbeiten

Abb. 18: Kumulierte Menge
an ausgasendem Wasserstoff
aus den verschiedenen DLC-
Schichttypen,
keit der
Heizdauer. Dabei lassen sich

in Abhédngig-
Temperatur und
deutlich zwei Gruppen identi-
die Schichten auf
dem metallischen Substrat

fizieren,

zum einen, und die auf dem
Substrat
anderen. Die Substrateigen-

keramischen zum
schaften spielen neben den
initialen Schichteigenschaften
die entscheidende Rolle bei
der Gesamtmenge des aus-
gasenden Wasserstoffs aus
der Schicht.
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20). Hierbei stellte sich heraus, dass sich der Wasserstoff der Schichten ab
Temperaturen von ca. 500°C in groBem Mal I6st. Dadurch ist eine strukturelle
Umwandlung mdglich, von welcher wiederum die mechanischen Eigenschaften
beeinflusst werden. Die Schichten werden schlieBlich graphitischer und die
mechanischen Eigenschaften verschlechtern sich. Die
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Ausnahme dabei bildeten die siliziumhaltigen Schichten, bei welchen die me-
chanischen Eigenschaften iliber die gesamte Temperaturbehandlung hinweg
stabil blieben.

So konnte in dieser Arbeit die Temperaturstabilitdat verschiedener Schichttypen
auf unterschiedlichen Substraten erldutert und Wege zur Optimierung ther-

misch belasteter DLC- Schichten aufgezeigt werden.

4.2
Projekt: Tribologische Untersuchungen, numerische Aus-
legung und Beurteilung von Komponenten fiir einen ke-

ramischen Gegenkolbenmotor

Innerhalb dieses Projekts wurde die mechanische sowie thermische Belastung
eines keramischen Gegenkolbenmotors in zwei Ausfiihrungen numerische be-
stimmt. In der Folge wurde eine Optimierung vorgenommen und Motorteile

mit einer DLC- Beschichtung versehen und unter Einsatzbedingungen getestet.

Folgearbeiten

Abb. 19: Abhingigkeit der
Kennwerte G-Peak Shift und
I(D)/I(G)- Verhiltnis aus der
Raman- Spektroskopie mit
der Temperatur. Die Kenn-
werte enthalten eine Reihe
struktureller Informationen,
die mit den Bindungszustén-
Schichtbausteine

zusammenhéngen.

den der

Abb. 20: Abhingigkeit der
Schichteigenschaften mit der
Temperatur. Die Kennwerte
enthalten eine Reihe struktu-
reller Informationen, die mit
den Bindungszusténden der
Schichtbausteine zusammen-
héngen.
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Die Basis der numerischen Berechnung der Brennraumbelastung ist die Uber-
tragung von ProzessgréBen entlang des 2-Taktvorganges auf die Temperatur-
verteilung und die heterogene thermische Dehnung der Komponenten unter-
einander. Dies gelingt mittels einer Abbildung des 2-Takt-Vorganges liber das
etablierte Warmeiibergangsmodell von Woschny, Annahmen zu Warmesenken
der Kiihlflachen und die thermophysikalischen Materialdaten. Die Abhéngigkeit
des Warmelibergangs von der Kolbengeschwindigkeit, des Druckes und der
Temperatur bestimmt die Aufheizung der Materialien, Giber den Temperatur-
austausch zwischen Brennraumgas und Materialien. Daraus resultiert eine hohe
Leitfahigkeit bei Zlindung, aber eine geringe Leitfdhigkeit bei Gasaustausch.
Diese Abhéngigkeit ldsst sich somit nicht analytisch erfassen, sondern sie muss
tiber numerische Simulation dargestellt werden.

Fir den angestrebten Teillastbetrieb sind als maximale Brenngaszustinde 40
bar Druck und 1100°C anzunehmen. Hierfiir wurde nun die Temperatur entlang
des 2-Taktes berechnet, nachdem eine stabile Betriebstemperatur abgebildet
wurde. Um diesen Zustand abzubilden miissen 400 vorangehende 2-Taktzyklen
durchlaufen werden. In einer Tiefe von mehreren 100 pm hat sich eine stabile
mittlere Temperatur eingestellt, wéhrend im Kontakt zum Brennraum oberfla-
chennahe Schichten dem Taktzyklus folgen (Abb. 21). Die héchste Temperatur
im Material ergibt sich der Bewegung des Kolbens folgend fiir duBBere Zylin-
derbereiche nicht im Moment des Ziindens und héchster Brenngastemperatur,

sondern am Ende des Arbeitstaktes.

Winkel 270° Winkel 0° (Gasaustausch)

NT11

+5.987e402
+5.489e402
+4.990e402
+4.491e402
+3.993e402
+3.494e402
+2.995e402
+2.496e402
+1.998e402
+1.499e402
+1.000e+02
+5.018e401
+3.093e-01

Die aus der thermischen Belastung folgenden Dehnungen (Abb. 22) geben
Aufschluss dariiber, welche SpaltmalBvariationen zu erwarten sind, so dass die
Ausgangskontur des Kolbens und der Ringes angepasst werden kann. Die Vari-

Folgearbeiten

Abb. 21:
triebsbelastung

Temperaturbe-
2-
Taktvorgangs fiir den entwi-

eines

ckelten Motor bei dem der
Zylinder geteilt wurde, um
einen metallischen Flansch in
der Mitte zur Erhéhung der
Belastbarkeit im Bereich der
Ziindungsanbauten zu integ-
rieren. AuBerdem kann
dadurch erhebliche
Kostensenkung erzielt wer-

eine

den. Die héchste Temperatur
im Material ergibt sich fiir
duBere Zylinderbereiche nicht
im Moment des Ziindens und
héchster Brenngastempera-
tur, sondern am Ende des

Arbeitstaktes.
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ation betréagt weniger als 10 pm. Fiir den Kolben ist somit nicht zwingend eine
angepasste Geometrie nétig, auBer der iblichen Verrundung bzw. Zuriicknah-
me am Kolbenkopf.

Auffillig wurde, dass im Auslassbereich die Abgastemperatur zu einer Ver-
spannungsbeule fiihrt. Um diese Dehnung in der Konstruktion zu beriicksichti-
gen, kann der Zylinder an dieser Stelle aufgeschliffen werden, um die Reibung
an dieser Stelle zu reduzieren. Der Bedarf an Anpassung der Spaltbreite von 6
pm wurde aber bereits in der oberen Absch&tzung fiir den Moment der Ziin-

dung mit 9 pm abgedeckt.

] I Radial in mm

Temperaturbeule um Auslass

erzeugt

Fiir den Fall eines Volllastbetriebs sind als maximale Brenngaszustdnde 80 bar
Druck und 2000°C als oberste Grenzwerte anzunehmen. Simulationen waren
nétig, um abzuschitzen, ob bei diesen Bedingungen der Kolben aufgrund der
thermischen Dehnungen eingeklemmt wiirde. Hierfiir wurde nun die Tempera-
tur entlang des 2-Taktes berechnet, nachdem eine stabile Betriebstemperatur
abgebildet wurde. Um diesen Zustand abzubilden miissen 400 vorangehende
2-Taktzyklen durchlaufen werden. In einer Tiefe von mehreren 100 pm hat sich
eine stabile mittlere Temperatur eingestellt, wihrend im Kontakt zum Brenn-
raum oberflaichennahe Schichten dem Taktzyklus folgen. Die an der Material-
oberfliche im Zylinder wirkenden Temperaturen sind hoch. Diese maximalen
Temperaturen werden beim klassischen Olgeschmierten Motor aufgrund der
Benetzung mit Ol gepuffert. Ol ist hierbei ein Isolator als auch ein Temperatur-
puffe. Ohne Olbenetzung sind die maximalen Temperaturen hoch. Sie erhéhen
sich von ~600°C bei 40 bar und 1100°C auf ~1000°C bei 80 bar und 2000°C.
Diese berechneten extremen Temperaturen sind ohne schiitzende Schmierfilm-
benetzung im Brennraum fiir den trockenen Betrieb durchaus méglich, und
sollten als maximale Werte in Betracht gezogen werden. Diese kurzzeitigen

Folgearbeiten

Abb. 22: : Resultierende
thermische radiale Verschie-

bungen fiir den Moment der

Ziindung unter Teillast.
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Erwdrmungen sind aber nicht einer Dauerbelastung bei dieser Temperatur
gleichzusetzten. Die resultierenden thermischen Dehnungen (Abb. 23) fiihren

wie erwartet zu einer erh6hten Ausdehnung des Kolbens und des Ringes.

Radial in mm Abb. 23: : Resultierende
thermische radiale Verschie-
bungen fiir den Moment der
Ziindung unter Volllast.

-17,5um -15,4um

In der letzten Periode wurden insbesondere gelaufene Materialien ana-
lytisch untersucht, um die tribologischen Vorgdnge durch Riicknahme
der Mangelschmierung und insbesondere das Verhalten und die Belas-
tung des Vollkeramikringes zu verstehen. Wenn die Spaltvariation nicht
zu einer ausreichenden Effizienz fiihrt, weil die Reibung oder Blowby zu
hoch sind, kénnen die bereits beschriebenen Méglichkeiten zusatzlicher
Kiihlung und der Materialwahl rechnerisch abgesché&tzt werden.

Die Herstellung von DLC-Beschichtungen fiir erhéhte Temperaturen
konnte dabei helfen, metallische Komponenten vor dem Kontakt mit
Keramik zu schiitzen z.B. in Form eines Kolben- oder einer Flanschin-
nenbeschichung.
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Abb. 24: : Verwendete, mit
DLC beschichtete Motor-
komponenten fiir die Opti-
mierung des entwickelten
keramischen = Gegenkolben-
motors.
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