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| Einleitung

Kernpunkt der Aufgabenstellung ist, mechanisch-technologische Daten fiir die optimale
Auslegung von Mikrobauteilen aus galvanisch erzeugten nanokristallinen Nickel-Eisen-
Legierungen zu erarbeiten. Wesentlich ist dabei die Fragestellung: Mit welchen Werkstoff-
oder Prozessparametern lassen sich in der Fertigung geeignete Mikrobauteilzustande fur
optimales mechanisches Bauteilverhalten erzeugen? Dies erfordert die Kenntnis der
Zusammenhange zwischen den Herstellungsparametern, dem erzeugten Mikrobauteilzustand
(Geometrie, Gefluige, Mikroharte, Textur) und den daraus resultierenden mechanischen
Eigenschaften. Fur die Ermittlung mechanischer Eigenschaften an Mikroproben ist dazu die
Entwicklung und Erprobung geeigneter Mikroprifeinrichtungen (Mikrozugversuch,
Mikrobiegeschwingversuch) erforderlich. Betrachtet werden Mikrozahnrader als Beispiel fur
Mikrobauteile.

Die Voraussetzungen ein Vorhaben dieser Art durchzufuhren ergeben sich durch die
Kompetenzen der beteiligten Vorhabenspartner und der dort vorhandenen Einrichtungen.

Zur Fertigung der zu untersuchenden Mikroproben stehen die Galvanik des
Vorhabenspartners Micromotion und der Fachhochschule Kaiserslautern, Standort
Zweibricken, zur Verfugung. Die Charakterisierung der Gefiige erfolgt mit den
Einrichtungen (XRD, Lichtmikroskop, AFM) der Fachhochschule Kaiserslautern und den
Einrichtungen (REM mit EBSD, TEM) des Instituts fiir Oberflachen- und Schichtanalytik.
Gerate zur mechanisch—technologischen Prufung stehen an der Fachhochschule
Kaiserslautern bereit (instrumentierte Eindringprufung, Mikrozugversuch) oder werden im
Projektverlauf vom Vorhabenspartner SincoTec so modifiziert, dass eine Prifung von
Mikroproben moglich ist (Mikrobiegeschwingversuch).

Die Planung des Vorhabens ist im Projektantrag ausfuhrlich beschrieben. Soweit moglich ist
der Ablauf des Projektes nach dieser Planung durchgefiihrt. Einige Anderungen ergeben sich
dadurch, dass die gekerbten Mikroproben nach der Fertigung unbrauchbar sind. Somit
konnen keine Ergebnisse an gekerbten Mikroproben ermittelt werden.

Der wissenschaftlich-technische Stand, von dem ausgegangen wird, ist im Wesentlichen
durch die Verwendung des Direkt-LIGA-Verfahrens bestimmt [1], welches eine Variante des
am Forschungszentrum Karlsruhe entwickelten LIGA-Verfahrens darstellt [2, 3].

Eine eingehende Darstellung des Kenntnisstandes ist in Abschnitt 2 aufgezeigt. Zur Findung
der verwendeten Literatur wurden die Recherchemoglichkeiten der Fachhochschule
Kaiserslautern und der Technischen Universitat Kaiserslautern (z.B. DOMA) genutzt.
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2 Kenntnisstand

Gebrauchliche Herstellverfahren fiir die Herstellung von Mikrostrukturen sind u. a. das
FeingieBen, das MetallpulverspritzgieBen und die Galvanourformung. Die zur Produktion
benotigten Formen lassen sich durch Mikrofrasen, Lasermikrobearbeitung, Erodieren oder
mit dem LIGA-Verfahren (Lithographie Galvanoformung Abformung) herstellen. Letzteres
Verfahren ist im Forschungszentrum Karlsruhe entwickelt [3, 2]. Es ermoglicht hochste
Teilequalitat mit feinen Strukturen, geringen Oberflichenrauheiten und hohen
Aspektverhaltnissen (Strukturhohen- zu Breitenverhaltnis) [4, 5, 6, 2]. Hohen groBer als
Imm und ein laterales Auflosungsvermogen von 0,2 um werden erreicht.

Eine einfachere verkiirzte Variante des LIGA-Verfahrens ist das im Projekt angewendete
Direkt-LIGA Verfahren [7] (vgl. Abschnitt 3.3.2). Die Bauteile werden dabei galvanisch
urgeformt. Dabei bietet der galvanische Prozess eine Vielzahl von Parametern, die die
Zusammensetzung und den Aufbau des abgeschiedenen Materials beeinflussen.

Nickel-Eisen-Legierungen sind oft die gewahlte Werkstoffgruppe zur galvanischen Fertigung
kleinster Strukturen [4, 5, 6, 2] . Die Gefuigeparameter von galvanisch hergestellten Nickel-
Eisen-Legierungen =~ werden  durch die Abscheideparameter des verwendeten
Galvanikprozesses eingestellt. Dabei gibt es eine Vielzahl von Einflussmoglichkeiten wie die
Zusammensetzung des Bades (z.B. pH-Wert, Metallsalzkonzentration, Spannungsminderer,
Netzmittel) oder die Stromparameter (z.B. Stromdichte, Strom-Zeit-Funktion). Uber die, mit
den verschiedenen Abscheideparametern, eingestellten Gefligeparameter wird in
verschiedenen Arbeiten berichtet [8, 9, 10, | 1].

Erhoht sich die Stromdichte der Gleichstromabscheidung beobachtet man an Schichten bis
etwa 20 mA/cm? deutlich steigende und danach fallende Fe-Gehalte [12, 13, 14, I5, 16, 10].
Bei der Abscheidung von Mikrobauteilen (z.B. Mikrozahnrader) treten lokale Unterschiede in
der Stromdichte und der Elektrolytzusammensetzung und damit auch im Fe-Gehalt auf [17,
13, 16].

Mit zunehmender Eisenionenkonzentration des Elektrolyten steigen die Eisengehalte in den
abgeschiedenen Nickel-Eisen-Schichten. Ebenfalls ist mit zunehmendem Eisengehalt eine
Kornverkleinerung zu beobachten [9, | I]. So werden meist KorngroBen unterhalb des | pm-
Bereichs bis in den nm-Bereich gefunden [9, ||, 10].

Bei der galvanischen Abscheidung wird haufig Fremdmaterie in Form von Oxiden, Hydraten
oder organischen Bestandteilen mitabgeschieden. Diese werden dann in das Gitter oder an
den Korngrenzen mit eingebaut. Die mitabgeschiedenen Bestandteile beeinflussen die
Eigenschaften [15, 18].

Die Textur bei galvanisch abgeschiedenen Metallen bildet sich, im Gegensatz zur
verformungsbedingten Walztextur bei gewalzten Blechen, aufgrund der galvanischen
Abscheidung aus. Rontgenografische Analysen zeigen eine Abhangigkeit des Typs und des
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Grades der Kristallorientierung von der Stromdichte und der Elektrolytzusammensetzung
[19, 20]. Je nach Wahl der Badzusammensetzung und der Stromfiihrung werden {100}-,
{110}- oder {I I 1}-Texturen beobachtet [I5, 21].

Der Einbau von Eisen in Nickel bewirkt erhebliche Unterschiede in den Werten der
Vickersharte, Zugfestigkeit, Streckgrenze, der Bruchdehnung und des E-Moduls [22, 12, 13,
14, 15, 4, 19]. Beispielsweise steigert sich der Wert der Zugfestigkeit bei [22] von 966 MPa
bei reinem Nickel auf 1999 MPa bei NiFe20. Die vorliegenden Eigenschaftsunterschiede sind
allerdings nicht nur durch die Mischkristallverfestigung zu erklaren, sondern durch weitere
Verfestigungsmechanismen wie z.B. der Korngrenzverfestigung. Vergleicht man die Werte
der oben genannten Werkstoffe mit jenen nach einer Warmebehandlung mit 800 °C bei Ni
und 870°C bei NiFe20 so sinken die Zugfestigkeiten auf 310 MPa und 399 MPa [22]. Daraus
ist zu schlieBen, dass die Mischkristallverfestigung einen eher geringen Anteil zur Verfestigung
beitragt. Dennoch muss die Steigerung des Eisengehalts in einem Galvanikprozess einen
erheblichen Einfluss auf die Gefiigeparameter bewirken (z.B. KorngroBe, vgl. Festigkeit vor
der Glihbehandlung).

Einige Autoren beschreiben den Zusammenhang zwischen KorngroBBe und Zugfestigkeit mit
der Hall-Petch-Beziehung [23, 24, 21]. Bei sehr kleinen Korndurchmessern von unter 100
nm wird z.B. bei Cu festgestellt [24], dass die Hall-Petch-Beziehung nicht mehr gilt.
Verschiedene Modifikationen der Hall-Petch-Beziehung fiir nanokristalline Gefiige werden
von einigen Autoren beschrieben [25, 26, 27, 28, 29, 30]. So wird behauptet, dass die Hall-
Petch-Beziehung sehr gut fir KorngroBen groBer | pm anwendbar ist. In der
GroBenordnung zwischen |pm und etwa 30 nm gilt sie im Groben. Wird eine bestimmte
GroBe unterschritten sinken die Festigkeitswerte [30].

Im Gegensatz zu den bestimmten Festigkeitswerten nehmen die ermittelten E-Module mit
steigendem Eisengehalt ab. So wird z.B. von [23] eine Abnahme des E-Moduls von 23| GPa
bei reinem Nickel auf 155 Gpa bei NiFe28 beobachtet. Im Vergleich zeigen sich fiir
galvanisches nanokristallines Nickel bzw. Nickel-Eisen meist niedrigere E-Module [23, 16, 31]
als bei konventionellen Legierungen [32].

Eigenschaften die durch eine Gluhbehandlung variiert sind findet man in [22, 33, 34, 35, 36,
37]. Durch das Glihen wird ein Kornwachstum zum Teil ab einer Temperatur von 200 °C
beschrieben. Ebenfalls wird ein Abbau der Gitterverzerrung ab einer Temperatur von 200
°C beobachtet [37]. Die bestimmten Mikroharten bauen sich meist durch das Gliihen ab [22,
33, 34, 35, 36, 37] . Einige Autoren [33] beschreiben eine Hirtezunahme bei etwa 200 °C.
Bei weiterer Temperaturerhohung wird auch hier eine Harteabnahme gemessen.

Zum Ermudungsverhalten von LIGA-Nickel-Mikroproben erfolgten erste Arbeiten an glatten
Mikroproben [38, 39, 40, 41, 42]. Von [39] wird fiir LIGA-Nickel ein unglinstigeres
Schwingfestigkeitsverhalten als fiir Makroproben aus Nickelknetlegierungen erreicht. Fir 10"
Lastspiele betragt die Dauerfestigkeit der Mikroproben sogar nur noch 25 MPa. Dem
gegenliber erhalten andere an LIGA Ni-Mikroproben hohere Dauerfestigkeiten, und zwar
195 MPa, fiir Lastspielzahlen bis etwa 10° fiir das Spannungsverhiltnis R=0.1 und fiir die
Schwingfrequenz 200 Hz [43, 41, 42] sowie 210 MPa, fiir Lastspielzahlen zwischen 10° bis
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107, R=-1 und 20 Hz [42]. Auf Grund des relativ scharfen Querschnittiibergangs vom glatten
Probenbereich zu den Einspannkopfen trat der Dauerbruch an dieser Stelle auf [43, 41]. Mit
einer spannungsmechanischen Optimierung der Probengeometrie konnten derartige
Probleme vermieden werden [42]. Einflisse der ProbengroBe erforschen [44, 45]. Wie an
Makroproben bekannt, nimmt die Dauerfestigkeit mit abnehmender ProbengroBe zu. Bei den
groBeren Proben wurden allerdings Kantenanrisse beobachtet. AuBerdem wird eine
Zunahme der Dauerfestigkeit mit sinkender KorngroBe ermittelt [44, 45]. Untersuchungen
zur Ermudungsrissbildung zeigen, dass Anrisse von Oxiden aus starten, die sich an den
Ermidungsgleitbandern  bilden  [42, 46].  Entfestigungsvorgange  werden  bei
lastspielzahlorientierten Untersuchungen beobachtet [47]. Neuere Untersuchungen zeigen
ein anormales Ermudungsverhalten bei dem ein Kornwachstum zu Beginn der Ermudung
beobachtet wird [48].

Mit der methodischen Entwicklung von Mikrobauteilen befassen sich [49, 50, 51, 52]. Deren
Ziel ist es hochbelastbare Werkstoffe wie Metalle oder Keramiken zu entwickeln,
Werkstoffzustainde und Kennwerte zu ermitteln und in ihren Eigenschaftsbeziehungen zu
beschreiben. In den vorliegenden Uberlegungen findet fiir die Herstellung des Formeinsatzes
das Mikrofrasen vor dem Lithographieverfahren wegen der Kostenvorteile den Vorzug.
Einschrankungen missen dann aber beim Fertigen der Mikrozahnrader durch
Mikropulverspritzguss oder durch Mikroguss in den Aspekt-, den FlieBlangenverhaltnissen,
bei den scharfen Querschnittsiibergangen und damit in den Abformqualitaten hin genommen
werden. Die Berucksichtigung des Werkstoffes bei durchgefiihrten FEM-Berechnungen findet
uber den Einfluss der KorngroBe statt. Insbesondere werden fiir Mikrobauteilstrukturen die
Grenzen der FEM bei isotropen Berechnungen aufgezeigt. Im Fall kleiner Strukturen, wie z.
B. bei Zahnradzahnen, kann es notwendig sein, bei den Zahnfussbeanspruchungen die
Anisotropie der einzelnen Korner zu berticksichtigen. Fur den Fall der auf einer Ebene im
ZahnfuBB variierten Kornzahl von 2 bis 8 zeigen sich mit steigender Kornzahl fallende
Streuungen der berechneten Spannungen [49, 50, 51, 52] bzw. der experimentell ermittelten
Festigkeiten [46]. Die Simulation der Korner wird jedoch nur mit einem linear-elastischen
defektfreien Materialmodell beschrieben. Weitere Beriicksichtigung von Werkstoff und
Fertigung finden nur lber sog. Regelklassen statt, wobei genaue Daten des komplexen
Mikrozustandes fehlen.

Umfassender erfolgt die Charakterisierung des Gefiiges bei Mikroproben, die aus einer
Goldlegierung oder aus Keramik durch MikrospritzgieBen, Vakuumdruckguss oder
Schleuderguss gefertigt sind [53, 51, 54]. So zeigen Gefugeanalysen mittels
Transmissionselektronenmikroskop, EDX und Elektronenbeugung andere
Werkstoffzusammensetzung an den Korngrenzen als im Korninneren und Uberstrukturen in
den Kornern. Deutliche Streuungen beim Zug- und Biegeversuch werden auf
Anisotropieeffekte  zurlickgefiihrt. = Dagegen  weichen  die  Lebensdauern im
Biegeschwellversuch nur relativ wenig voneinander ab.



2 Kenntnisstand 9

Eine Patentrecherche, durchgefiihrt im Patentinformationszentrum (PIZ, Ansprechpartner:
Herr Jorg Schlimmer) der TU Kaiserslautern, brachte zum Thema Mikroprazisionsgetriebe
als Ergebnis eine Patentschrift [55] und eine Patentoffenlegungsschrift [56]. Patentinhaber ist
der Vorhabenspartner, Firma Micromotion GmbH. Andere Schutzrechte sind von
Makrogetrieben auf den Mikrobereich herunter skalierbar.

Mit der Patentierung zur Herstellung von Mikrobauteilen, basierend auf dem LIGA-Verfahren
befassen sich oft Institute und auch Firmen. Das Patent der Universitat Wisconsin-Madison
schutzt speziell die Erfindung von magnetischen mikromechanischen Bauteilen [57, 58]. Von
der BASF AG ist ein Verfahren geschiitzt, das zur Herstellung von Mikrostrukturkorpern
durch Bestrahlen von Polymerschichten auf Substraten, Entfernen der bestrahlten Bereiche
und durch Aufdampfen, chemische Gasphasenabscheidung oder Kathodenzerstaubung erfolgt
[59]. Die Sortec Corp., Tokio hat Rechte auf optimierte Resistmusterherstellung mit
geringem Verzug, u. a. fur die Fertigung von Mikromaschinen (Mikrogetriebe usw.)
angemeldet [60]. Das Forschungszentrum Karlsruhe GmbH schutzt ein ,Verfahren zur
lithographischen Herstellung von galvanisch abformbaren Mikrostrukturen mit dreieckigem
und trapezformigen Querschnitt“ [61]. Firma Alcatel entwickelte ein Verfahren zur
definierten Herstellung von Mikrostrukturen, das dadurch gekennzeichnet ist, ,dass die
Flachen der Kontaktstellen zur definierten VergroBerung der Flachen des Substrats
hinzugezogen werden® [62]. Das Institut fur Mikrotechnik Mainz GmbH stellt ein
»lithographisches  Verfahren zur Herstellung von  Mikrobauteilen mit einer
verfahrensimmanenten Vereinzelung der Mikrobauteile dar [63].
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3 Probenherstellung und Werkstoff

3.1 Mikroprobengeometrie

Zur Charakterisierung der betrachteten Werkstoffe werden fiir das jeweilige Prufverfahren
geeignete Probengeometrien benotigt. Um eine moglichst gute Aussage Uber das
Bauteilverhalten (z.B. Festigkeit, Lebensdauer,...) machen zu konnen sollen die
Probengeometrien den realen Bauteilen in Gestalt und GroBe ahnlich sein. Fir viele
Prufverfahren gibt es Normen, die die Probengeometrie von Prifkorpern festlegen. Die
derzeitigen Normen (z.B. DIN EN ISO 6892-1) sind nicht vollstandig auf den Mikrobereich
anwendbar. Deshalb ist eine liberlegte Festlegung der Mikroprobengeometrien notwendig.

3.1.1 Probengeometrie Mikrozugversuch

Fur den Mikrozugversuch bzw. den Mikrokerbzugversuch werden insgesamt drei
Probengeometrien vorgesehen (Kerbformzahl K={I,0; 1,5; 2,0}). Fir die glatte
Probengeometrie gibt es eine Vorgabe [64] der Firma Micromotion (vgl. Abb. 3-2). Diese
erweist sich als problematisch in der Handhabung. So kommt es bei Verwendung von
Mikrozugproben mit dieser Geometrie sehr haufig zum Rutschen der Mikrozugprobe im
Spannzeug. Die Erhohung der Spannkraft fiihrt zur plastischen Deformation des Spannzeugs.

3.649 o 1.000

—

Abb. 3-1: Urspriinglich vorgegebene Mikrozugprobengeometrie [64]

Durch VergroBern der Einspannfliche und Anbringen einer Bohrung zur formschlissigen
Kraftiibertragung konnte die Handhabung der Mikrozugprobe wesentlich verbessert werden.
Die Abbildungen 3-2 bis 3-6 zeigen die optimierte glatte bzw. die neuen gekerbten
Mikrozugprobengeometrien.
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Abb. 3-2: Optimierte Mikrozugprobengeometrie "glatt

(:‘\97 \ 1=0.3-1.0 1

SIEHE DETAIL A—

Abb. 3-3: Mikrozugprobengeometrie ,,gekerbt, K=1,5

DETAIL A
MASSSTAB 50:1

Abb. 3-4: Detail zu Mikrozugprobengeometrie ,,gekerbt®, K =1,5
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Abb. 3-5: Mikrozugprobengeometrie ,,gekerbt*, K.=2,0

0.018

DETAIL A
MASSSTAB 100:1

0.05

0.2x45"

Abb. 3-6: Detail zu Mikrozugprobengeometrie ,,gekerbt, K.=2,0

3.1.2 Probengeometrie Mikrobiegeschwingversuch

Die Probengeometrien fur den Mikrobiegeschwingversuch, sollen so gestaltet sein, dass sie in
Geometrie und Beanspruchung den Mikrozahnradern moglichst nahe kommen. Eine gezielte
Vorgehensweise im Rahmen einer Diplomarbeit [|] brachte erste Geometrievorschlage (vgl.
Abb. 3-7).
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Eine weitere Anforderung ist: Die erste Eigenfrequenz der Probe muss kleiner 500 Hz sein.
Diese  Obergrenze der Eigenfrequenz ergibt sich aus der Reglung der
Mikrobiegeschwingprifmaschine (Mikrobiegeschwingproben werden in Resonanz anregt).
Der erste Geometrievorschlag (vgl. Abb. 3-7, Abb. 3-8) hat eine Eigenfrequenz von 3356 Hz
und ist somit ungeeignet.

0.2-1

Abb. 3-7: Erster Geometrievorschlag fur Mikrobiegeschwingprobe [1]

F
l Krafteinleitung

X

Priifbereich

induktiv

Abb. 3-8: Belastungsrichtung der Mikrobiegeschwingprobe

Um die erste Eigenfrequenz der Mikrobiegeschwingprobe auf die geforderte GroBle zu
bringen, wird zunachst die Hohe H (vgl. Abb. 3-9) stufenweise von H = 0,2 mm bis
H = 3,0 mm erhoht. Dadurch wird eine Eigenfrequenz von 1687,8 Hz bei der maximalen
Hohe von H = 3 mm errechnet (vgl. Abb. 3-10). Zur weiteren Optimierung wird die Lange L
(vgl. Abb. 3-9) ebenfalls schrittweise von L = 3 mm bis L = 86 mm erhoht, bis eine
Eigenfrequenz von 314 Hz bei einer Lange L = 8,6mm erreicht ist (vgl. Abb. 3-11).

N .
@

Abb. 3-9: Variierte Parameter H und L
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Die Optimierung der Eigenfrequenz liefert die in Abbildung 3-12 bis 3-17 dargestellten
Mikrobiegeschwingprobengeometrien fiir die Kerbformzahlen K={1,02; 1,3; [,8}. Die
berechnete Eigenfrequenz aller Mikrobiegeschwingproben betragt 300 Hz und ist konstant
gehalten.

15

t=0.3-1.0

SIEHE DETAIL A

Abb. 3-12:  Mikrobiegeschwingprobe "glatt", K=1,02

DETAIL A
MASSSTAB 20:1

2
é «/(\_ 7 77\ %0

| i
N /
%2 %

Abb. 3-13:  Detail zu Abbildung 3-13 mit Krafteinleitungskerbe zur Kalibrierung des Kraft-

Auslenkungszusammenhangs

15

SIEHE DETAIL A

SIEHE DETAIL B/

Abb. 3-14:  Mikrobiegeschwingprobe gekerbt, K=1,3
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DETAIL B
MASSSTAB 50:1
f/\r-,.,_
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Detail zu Abbildung 3-15, Kerbformzahl K, = 1,3

Abb. 3-15:
- 15 _
- 10.2 |
\‘A S"n A
v
1=0.3-1.0 Ea
V& ! /
A4 i SIEHE DETAIL A
Abb. 3-16: Mikrobiegeschwingprobe "gekerbt", K=1,8
- o
DETAIL B 0.0z

MASSSTAB 100:1

Abb. 3-17: Detail zu Abbildung 3-17, Kerbformzahl K, = 1,8
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3.2 Werkstoff

Die untersuchten Werkstoffe sind galvanisch abgeschiedene Nickel-Eisen-Legierungen bzw.
galvanisch abgeschiedenes Nickel. Zur Herstellung werden zum einen Schichten auf
Kupferronden abgeschieden, zum anderen werden Mikroproben mittels Direkt-LIGA-
Verfahren erzeugt (vgl. Abschnitt 3.3). Eine detaillierte Auflistung der Herstellparameter der
einzelnen Mikroprobenserien findet sich in Abschnitt 3.5.

Abb. 3-18 zeigt das Fe-Ni-Phasendiagramm. Blau hinterlegt ist der im Rahmen des Projektes
untersuchte Legierungsbereich. Der Legierungsbereich der Serienproduktion des
Projektpartners Micromotion ist rot dargestellt.

Im Phasendiagramm (Zustandsdiagramm) ist ersichtlich, dass die untersuchten Legierungen
bei Kristallisation im Gleichgewicht zwei Phasen ausbilden konnen (Ni-Mischkristall, FeNi,).
Diese Phasen bilden sich je nach Fertigungsbedingungen (Abscheideparameter,
Glihbehandlung) unterschiedlich stark aus. Die im Zustandsdiagramm dargestellten
Phasengleichgewichte stellen sich erst nach langen Glihdauern ein [2].

1600
I —— S
1400 ><
o-Fe
1200 -
o
51000 7 v-Fe,Ni
©
o o-Fe
2 800 -
£
g
600 -
400 - /F Ni Q
eI
-Fe,Ni + FeNi } \
200 / RAT — 3 ‘ \ | N\
0 20 40 60 80 100
At.-% Ni

Abb. 3-18:  Phasendiagramm Fe-Ni [3]; blau: untersuchter Legierungsbereich, rot:

Legierungsbereich der Serie
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3.3 Galvanische Verfahren

Hergestellt werden die verschiedenen Schichten und Mikroproben mittels Gleichstrom- bzw.
Pulsstromabscheidung.

Von einer Gleichstrom-Abscheidung (DC) spricht man, wenn zwei Metallelektroden, die
uber eine auBere Gleichstromspannungsquelle miteinander verbunden sind, in einer
Elektrolytlosung tauchen [4]. Der prinzipielle Aufbau einer Gleichstrom-Elektrolytzelle ist in
Abb. 3-19 dargestellt.

Spannungsquelle

¢ 1
1

Abgeschiedene Schicht

Kathode Anode
a® E®
O= ()= Anionen

O=

Kationen

Abb. 3-19:  Schematischer Aufbau einer Gleichstrom-Elektrolytzelle [4]

Beim Anlegen einer elektrischen Spannung (DC) zwischen Anode und Kathode der
Elektrolytzelle entsteht ein Elektronenfluss, der von der Anode iiber den auBeren
Verbindungsdraht zur Kathode flieBt. Dabei geht die Anode in Losung, und die entstandenen
Kationen wandern zur Kathode, nehmen Elektronen auf und werden dort als metallische
Schicht abgeschieden.

Wird im Gegensatz zur Gleichstromabscheidung der Elektrolytzelle ein sich zeitlich
andernder Strom aufgepragt, spricht man von der Pulsstromabscheidung oder auch Pulse-
Plating (PP, vgl. Abb. 3-20).



3 Probenherstellung und Werkstoff 19

Oszilloskop

@ Konstantpulsstromquelle

Messwiderstand
Abgeschiedene Schicht
athode Anode

Abb. 3-20:  Schematischer Aufbau einer Pulsstrom-Elektrolytzelle [4]

Bei den Pulsstromverfahren unterscheidet man zwei Arten von Pulsstromen. Zum einen die
unipolaren Pulsstrome, die nur in einer Stromrichtung flieBen (kathodische Pulsstrome) und
zum anderen die bipolaren Pulsstrome. Der bipolare Pulsstrom kann in zwei
Stromrichtungen flieBen und somit auch ein anodischer Strompuls erzeugt werden. Wahrend
des anodischen Strompulses kann abgeschiedenes Material der Kathode wieder aufgelost
werden.

In Tab. 3-1 werden die beiden Varianten der Pulsstromabscheidung im Vergleich zur
Gleichstromabscheidung gegenubergestellt und wesentliche Abscheideparameter aufgefiihrt.
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Tab. 3-1: Vergleich der Stromformen und Abscheideparameter fiir galvanische

Materialabscheidung [4]

Stromform Abkiirzung Mittlere Stromdichte j,,
Gleichstrom DC P i
Jm - J
_ j= Stromdichte
g jm= mittlere Stromdichte
ﬁO __________________________________________ -
Zeit t
Rechteckpulse, unipolar PP J *t
1 — Jk k
‘ =3 T
: tk : tp E k + P
_ j.= kathodische Pulsstromdichte
e = g t,= kathodische Pulsdauer
. T U t,= Dauer Pulspausen
Zeit t
Umbkehrpulse, bipolar PR i *t —j *t
j — Jk k Ja a
4 m
P t+t, +1,
~ j.= anodische Pulsstromdichte
2 = I t,= anodische Pulsdauer
sl L L] ! &

ja
1
i
i
i
1
| .
i
1

Zeit t
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3.3.1 Abscheidung von Schichten

Zur Variation des Eisengehalts werden Nickel- und Nickel-Eisen-Schichten auf
Kupferronden abgeschieden. Der Eisengehalt wird dabei durch Variation der
Abscheideparameter und der Elektrolytzusammensetzung eingestellt. Ein Beispiel einer
Kupferronde mit einer Nickel-Eisen-Schicht ist in Abb. 3-21 dargestellt.

Abb. 3-21:  Kupferronde mit abgeschiedener NiFe-Schicht

Das Abscheiden der Schichten und ein Teil der Mikroproben erfolgt im
Forschungsschwerpunkt ,,integrierte Miniaturisierte Systeme® (IMS) der Fachhochschule
Kaiserslautern. Der nachfolgend betrachtete groBte Teil der Mikroproben und
Mikrozahnrader wird beim Projektpartner Fa. Micromotion galvanisch abgeformt.

3.3.2 Mikroproben Herstellung nach dem Direkt-LIGA-Verfahren
Der Direkt-LIGA-Prozess, zur Herstellung der Mikroproben, besteht aus 4 Prozessschritten
(vgl. Abb. 3-22 bis Abb. 3-25):

e Belichtung

e Entwicklung

e Galvanoformung

¢ Nachbearbeitung

Nachfolgend sind die 4 Prozessschritte des Direkt-LIGA-Verfahrens (LIGA— Lithografie
Galvanik Abformung) kurz beschrieben [5, 6, 7, 8, 9].

Belichtung

Die Mikroproben- bzw. Mikrobauteilstrukturen befinden sich als Absorberschicht auf einer
Maske und werden Uber Schattenprojektion hochprazise in eine Fotoresistschicht auf einem
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Si-Wafer ubertragen. Durch die Belichtung mit UV-Licht wird der Fotoresist, ein Epoxidharz
(SUB8), selektiv ausgehartet (vgl. Abb. 3-22).

UV-Strahlung

. Fotoresist m

Maske ——»

Gold-Schicht
~ Si-Wafer

Abb. 3-22:  Si-Wafer mit leitender Goldschicht und Fotoresist (links), selektive Belichtung
des Fotoresists mittels Schattenprojektion der UV Strahlung (rechts)

Entwicklung

Bei der Entwicklung der Wafer werden die nicht ausgeharteten Teilbereiche der
Fotoresistschicht selektiv mittels Losemittel entfernt. Durch diese Entwicklung wird eine
dreidimensionale Negativform erzeugt (vgl. Abb. 3-23).

Abb. 3-23:  Entwicklung des Wafers durch selektives Entfernen der nicht ausgeharteten
Fotoresistbestandteile mittels Losemittel (links: vor Entfernen, rechts: nach
Entfernen)
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Galvanoformung

Die Negativformen der Mikroproben- und Mikrobauteilstrukturen werden mit Nickel-Eisen-
Elektrolyt galvanisch abgeformt (vgl. Abb. 3-24).

Abb. 3-24:  Galvanoformung der entwickelten Strukturen mit NiFe
Nachbearbeitung

Nach der galvanischen Abformung wird die Hohe der Mikroproben und Mikrobauteile durch
Lappen des Wafers eingestellt. Danach werden Siliziumwafer sowie Fotoresist entfernt und
man erhalt die einzelnen Mikroproben und Mikrobauteile (vgl. Abb. 3-25).
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Abb. 3-25:  Fertig abgeschiedene Teile (links); fertige Teile nach der Entfernung vom Si-
Wafer, dem Fotoresist und der Abarbeitung der Uberwachsungen durch

Lappen (rechts)

Abb. 3-26 zeigt einen Wafer mit abgeschiedenen Mikrozugproben, Mikrobiegeschwingproben
und einigen Mikrozahnridern. Zu erkennen sind Uberwachsungen, die zu einer
Verbreiterung der Strukturen uber dem Fotoresist fuhren. Diese werden mittels Schleifen
und Lappen abgearbeitet.

Abb. 3-26:  Mit dem Direkt-LIGA-Verfahren abgeschiedene  Mikroproben und

Mikrozahnrader auf einem Siliziumwafer
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3.4 Probenpriparation

3.4.1 Gliihen

Um die Gefiigeparameter in einem groBeren Bereich variieren zu konnen, wird ein Teil der
Proben einer Wirmebehandlung in einem Vakuumrohrofen' unterzogen. Fiir die Gliihung
werden Mikroproben und Schichten mit einer Aufheizgeschwindigkeit von 5 K/min erwarmt,
2 Stunden bei Erreichen der Glihtemperatur gehalten und anschlieBend mit einer
Abkdiihlgeschwindigkeit von | K/min abgekuhlt (vgl. Abb. 3-27). Die Glilhtemperaturen und
Probenbezeichnungen sind in Abschnitt 3.5.2 aufgelistet.

900
800 A
700
600 -
oUSOO .
:400 .
300 -
200
100 -

O I I I | |
0 200 400 600 800 1000 1200
t [min]

Abb. 3-27:  Beispiel eines  Temperatur-Zeitverlaufs  einer ~ Warmebehandlung
(Aufheizgeschwindigkeit: 5  K/min,  Haltezeit: 2h  bei  800°C,
Abkiihlgeschwindigkeit: | K/min)

3.4.2 Probenentnahme zur Gefiigeanalyse und instrumentierten
Eindringpriifung

Aus den beschichteten Kupferronden wird mittels Prizisionstrenneinrichtung? eine Probe

von etwa 3 mm x 5 mm herausgetrennt. Da die Schichtdicke am Rand der Probe am groBten

ist, werden die Proben neben der Uberwachsung enthommen (vgl. Abb. 3-28). Bei Proben

die fir eine Warmebehandlung vorgesehen sind, wird der Kupfertriger mechanisch

abgeschliffen.

' Fa. Carbolite, Typ: GHA 12/750
2 Fa. Struers, Typ: Accutom-5
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Abb. 3-28:  Ort der Probenentnahme der beschichteten Kupferronden

Der Einspannkopf der Mikroproben wird fiir die Durchfihrung der Untersuchungen
abgetrennt. Beispielhaft zeigt Abb. 3-29, rechts oben, den Einspannkopf, entnommen aus
einer Mikrobiegeschwingprobe.

Abb. 3-29:  Entnahme einer Mikrobiegeschwingprobe aus einem Woafer (links) und
praparierter Einspannkopf fiir die Untersuchung (rechts oben)

3.4.3 Einbetten, Schleifen, Polieren und Atzen

Zur besseren Handhabung der entnommenen Mikroproben (vgl. 3.4.2) werden diese mit
einer Warmeinbettpresse * in ein leitendes Einbettmittel * eingebettet. Die notwendige
Oberflichengiite der eingebetteten Mikroroben wird mit einer Schleif-/Poliereinrichtung *
eingestellt. Dabei kommen die in Tab. 3-2 aufgelisteten Schleif- und Polierschritte zum
Einsatz.

3 Fa. Struers, Typ: Labopress-|
* Fa. Cloeren, Produktbez.: WEM-REM
* Fa. Struers, Typ: Rotopol-1 |
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Tab. 3-2: Schleif-/Polierschritte zur Probenpraparation
I. Schleifen 2. Schleifen l. Polieren 2. Polieren
Schleif-

IPolierscheibe MD-Fuga MD-Largo MD-Dac MD-Chem
Kornung SiC-Papier 500 9um 3um 0,04pm
Schmier- . .

IPoliermittel Wasser DiaDuo 9um DiaDuo 3um OP-S
Kraft F [N] I5 I5 I5 5
Drehzahl n 150 150 150 150

[1/min]
Zeit t [min] 5 5 4 2
Das  Geflige der  polierten  Mikroproben  fur  lichtmikroskopische  bzw.

rasterkraftmikroskopische Betrachtungen wird erst nach einer Behandlung mit einem
geeigneten Atzmittel sichtbar. Fiir die Gefiigeentwicklung kommt folgendes Atzmittel zum
Einsatz.

Grundrezept fiir Atzmittel zur Gefiigeentwicklung (nach Petzow (Ni m3), [10]):

e 50ml H,O (destilliertes Wasser)
e 50ml HCI (Salzsaure 32%)
e |0g CuSO,(Kupfersulfat)

3.4.4 Mikroprobennachbearbeitung fiir Mikrozugversuch und

Mikrobiegeschwingpriifung

Die Nachbearbeitung der ersten Mikroproben im Serienprozess erzeugte sehr viel
Ausschuss. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass sich die filigranen Mikroprobengeometrien
beim Lappen wesentlich instabiler verhalten als die im Vergleich eher kompakten
Zahnradgeometrien. Um mehr ungeschadigte Proben einer Serie zu erhalten, wird ein eigens
entwickelter Prozess flr die Nachbearbeitung angewendet.

Angeliefert werden die Mikroprobenserien nach dem der Si Wafer mit KOH-Lauge entfernt
ist(vgl. Abb. 3-30). Durch vorsichtiges Auseinanderbrechen der Mikroproben erfolgt deren
Trennung voneinander (vgl. Abb. 3-31).
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Abb. 3-30:  Wafer nach Entnahme aus der Galvanik (links), Bauteile und Mikroproben

umgeben von der Resiststruktur, ohne Si-Wafer (rechts)

Abb. 3-31:  Mikrozugprobe mit ,,Uberwachsungen* nach Entnahme vom Wafer

Durch Applizieren auf einen Probentriger mit einem HeiBkleber ¢ erreicht man eine
Fixierung der Mikroproben ohne schadigende Spannkrafte (vgl. Abb. 3-32). Nun sind die so
vorbereiteten Mikroproben fur die weitere Schleif- und Polierbearbeitung gut handhabbar-.

¢ Cristalbond
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Abb. 3-32:  Hartmetallprobentrager (links), Hartmetallprobentrager mit applizierten
Mikroproben (rechts)

Um fir die weitere Probenbearbeitung eine zur Probentrageroberfliche parallele
Mikroprobenoberfliche zu erhalten, arbeitet man mit einer Topfschleifscheibe (vgl. Abb.
3-33) die ungleichmiBigen Uberwachsungen ab. Abb. 3-34 zeigt mit der Topfscheibe
bearbeitete Mikroproben. Die Oberflache der Mikroproben ist parallel zum Probentrager. Es
sind noch starke Riefen zu erkennen.

Abb. 3-33:  Prazisionstrenneinrichtung  mit  Topfscheibe = zur  Abarbeitung der

Uberwachsungen
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Abb. 3-34:  Mikroproben nach Abarbeiten der Uberwachsungen mit Topfschleifscheibe

auf Hartmetallprobentrager

Zur Beseitigung der Riefen werden noch weitere Schleif- bzw Polierschritte mit einer Schleif-

und Poliereinrichtung ’ durchgefiihrt. Eine Auflistung der durchgefiihrten Schleif- und
Polierschritte ist in Tab. 3-3 ersichtlich.

Tab. 3-3: Schleif- und Polierschritte zur Mikroprobenendbearbeitung
I. Schleifen I. Polieren 2. Polieren
Schleif-

IPolierscheibe MD-Fuga TexMed P TexMed P
Kornung SiC-Papier 500 9um 3pum
Schmier- . .

IPoliermittel Wasser DiaDuo 9um | DiaDuo 3uym

Kraft F [N] I5 I5 I5
Drehzahl n

[1/min] 150 150 150
Zeit t [min] 5 4 4

7 Fa. Struers, Typ: Rotopol-1 |
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Abb. 3-35:  Fertig nachbearbeitete Mikroproben auf Hartmetallprobentrager

Die fertig nachbearbeiteten Mikroproben (vgl. Abb. 3-35) werden durch Auflosen des

HeiBklebers mit Aceton vom Probentrager gelost und gereinigt (vgl. Abb. 3-36) und stehen
nun fiir Mechanische Prufungen zur Verfugung.

Abb. 3-36:  Fertig nachbearbeitete und gereinigte Mikrozugprobe
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3.5 Ubersicht der gefertigten Proben

3.5.1 Probenbezeichnung
Beispiel der Probenbezeichnung, einer Mikroprobe, die auf einem LIGA-Silizium-Wafer

abgeschieden wurde:

W308-10-DC-0-2-RT

5

Glihtemperatur in °C bzw. RT (ungegliiht)
Mittlere Stromdichte in [A/dm?]
Pulsfrequenz
Stromart (vgl. Tab. 3-1)

o DC Gleichstrom

o PP Pulsstrom

o PR Pulsreverse-Strom
Positionsnummer auf Wafer (vgl. Abb. 3-37)

Woafernummer (Produktionsnummer)

Abb. 3-37:  Belegungsplan mit Positionsnummern der Mikroproben auf dem Si-Wafer
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Beispiel der Probenbezeichnung, einer Galvanikschicht, die auf einer Kupferronde
abgeschieden wurde:
R110405-DC-0-2-RT
L» e Glihtemperatur in °C bzw. RT (ungegliiht)
e Mittlere Stromdichte in [A/dm?]
e Pulsfrequenz
L » e Stromart (vgl. Tab. 3-1)
o DC Gleichstrom
o PP Pulsstrom
o PR Pulsreverse-Strom
» o Rondennummer
3.5.2 Ubersichtsplan
Tab. 3-4: Kupferronden
Woafer-/ Puls- Strom- Gliihtem
Probenbez. Ronden- | Stromart | frequenz | dichte [°C] P-
Nr. [Hz] [A/dm?]
R310305-DC-0-2-RT R310305 DC 0 2 RT
R310305-DC-0-2-800 R310305 DC 0 2 800
R171005-PP-200-4-800 | R171005 PP 200 4 800
R110405-DC-0-2-800 R110405 DC 0 2 800
R161205-DC-0-2-800 R161205 DC 0 2 800
Tab. 3-5: Wafer 164, 233, 290
Woafer-/ Puls- Strom- Gliihtem
Probenbez. Ronden- | Stromart | frequenz | dichte [°C] P-
Nr. [Hz] [A/dm?]
W164-X-DC-0-2-RT W64 DC 0 2 RT
W233-X-PR-50-2,3-RT W233 PR 50 2,3 RT
W290-X-PR-200-2,3-RT | W290 PR 200 2,3 RT
W307-X-DC-0-3-RT W307 DC 0 3 RT
W308-X-DC-0-3-RT W308 DC 0 3 RT
W322-X-PR-200-2-RT W322 PR 200 2 RT
W328-X-PR-400-2-RT W328 PR 400 2 RT
W333-X-PR-200-2-RT W333 PR 200 2 RT
W335-X-PR-200-|-RT W335 PR 200 I RT
W337-X-DC-0-3-RT W337 DC 0 3 RT
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4 Versuchstechnik

4.1 Mikrostrukturelle Untersuchungseinrichtungen

4.1.1 Lichtmikroskopie

Mit einem Lichtmikroskop® (vgl. Abb. 4-1) werden die Gefiigezustinde der unterschiedlich
warmebehandelten NiFe-Legierungen bei KorngroBen groBer 2 um charakterisiert.

Abb. 4-1: Auflichtmikroskop

4.1.2 Rasterkraftmikroskopie

Fir hochauflésende Oberflichenaufnahmen ist ein Rasterkraftmikroskop’ (vgl. Abb. 4-2)
vorhanden. Mit dessen Hilfe konnen die Gefiige mit KorngroBen zwischen 100 nm und
2000 nm betrachtet werden.

®Fa, Zeiss, Typ: Axioplan II
°Fa. Quesant, Typ: Q-Scope 250



4 Versuchstechnik 35

Abb. 4-2: Rasterkraftmikroskop

4.1.3 Rasterelektronenmikroskopie

Fur die rasterelektronenmikroskopischen Untersuchungen steht das Rasterelektro-
nenmikroskop'® (REM) mit EDX''und EBSD'?, des Projektpartners Institut fiir Oberflichen-
und Schichtanalytik GmbH (IFOS), der Universitat Kaiserslautern zur Verfligung.

4.1.4 Transmissionselektronenmikroskopie

Die Nanoanalytik wird ebenfalls am Institut fur Oberflachen- und Schichtanalytik GmbH
(IFOS), der Technischen Universitat Kaiserslautern durchgefihrt. Dafur ist ein
Transmissionselektronenmikroskop'? vorhanden.

4.1.5 Rontgendiffraktometrie

Die Bestimmung der Textur und die Ermittlung des mittleren Korndurchmessers bei
nanokristallinen Gefiigen erfolgt rontgenographisch mit einem y-Diffraktometer'* (vgl. Abb.
4-4). Abb. 4-3 zeigt den schematischen Aufbau. Der Primarstrahl einer Mikrofokus-

% Fa. Jeol, Typ: JSM 6460LV (LaB,-Kathode)

' EDAX Genesis 7000

'2TSL 4.6

" Fa. Jeol, Typ: JM 2010 mit EDX

'* Fa. GE Inspection Technologies, Typ: XRD 3003 PTSuB
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Rontgenrohre ist mit einem Rontgenlichtleiter (eFox — elyptical Fiber Optic for Xray) auf

einen Durchmesser von 200 pm ausgeblendet. Alle Messungen erfolgen mit Cu-Ko-

Strahlung. Ein Halbleiterliniendetektor nimmt die Beugungslinien mit einer Auflosung von

50um auf.

H:

Ro:

B:

eFOX:

P:

0:

DK:
Meteor 1D

Abb. 4-3: Schematischer Aufbau des Rontgendiffraktometers

Meteor ID:

Hochspannungsgenerator
Mikrofokus Rontgenrohre
Brennfleck

elliptische Glaskapillare
Liniendetektor

Probe

Braggwinkel

Diffraktometerkreis

Abb. 4-4: Rontgendiffraktometer
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4.2 Mechanisch-technologische Priifeinrichtung

4.2.1 Instrumentierte Eindringpriifung

Das verwendete instrumentierte Eindringpriifgerit'® mit Prifkriften von 0,4 mN bis 1000
mN verfligt Uber einen programmierbaren X/Y-Kreuztisch und ist rechnergesteuert. Zur
Auswertung wird die Software ,,WinHCU* verwendet.

Abb. 4-5 : Instrumentiertes Eindringprufgerat

4.2.2 Mikrozugversuch

Die mechanischen Eigenschaften von den hier verwendeten Werkstoffen werden mit einer
Mikrozugpriifmaschine '® (vgl. Abb. 4-6) ermittelt. Die Priifmaschine ist bis zu einer
maximalen Prifkraft von 2,5 kN ausgelegt. Zur Messung der Kraft kommt eine 500 N
Kraftmessdose zum Einsatz. Die Wegmessung erfolgt sowohl uber den Traversenweg mit
einer Auflosung von 25 nm als auch mittels Laser-Speckle-Extensometer, das eine Auflosung
von 20 nm erreicht.

'3 Fa. Fischer, Typ: Fischerscope H100C
' Fa. Messphysik Typ: pStain
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Abb. 4-6: Mikrozugprufmaschine

4.2.3 Mikrobiegeschwingversuch

Fur die Durchfiihrung von Mikrobiegeschwingversuchen steht eine von der Partner-Firma
SincoTec angepasste Mikrobiegeschwingpriifmaschine'” zur Verfiigung (vgl. Abschnitt 6.3).

Abb. 4-7: Mikrobiegeschwingprifmaschine

"7 Fa. SincoTec, Typ: uSwingly
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5 Gefiigecharakterisierungsmethoden

5.1 Bestimmung des Eisengehalts

Die Bestimmung der Eisengehalte der untersuchten Proben erfolgt mittels EDX-Analyse am
Institut flir Oberflachen- und Schichtanalytik GmbH (IFOS) der Universitat Kaiserslautern.

5.2 Bestimmung der KorngroBe mittels Linienschnittverfahren aus
mikroskopischen Bildern

Bei dem Linienschnittverfahren wird eine Auszahlung der Korngrenzen entlang einer
Schnittlinie in einem Bild vorgenommen (vgl. Abb. 5-1). Teilt man die ,,wirkliche* Linienlange
durch die Anzahl der gezihlten Korngrenzen erhilt man ein MaB fiir den mittleren
Korndurchmesser D.

Abb. 5-1: KorngroBenbestimmung mittels Linienschnittverfahren an einer galvanisch
hergestellten und bei 800 °C / 2h gegliihten NiFe-Schicht: Gesamte Linienlange:
2500 pm, gezahlte Korngrenzen 39, berechneter mittlerer Korndurchmesser 64

pum
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5.3 Rontgenografische  Bestimmung von KorngroBBe  und
Gitterverzerrung

Scharfe Interferenzlinien, die unter groBen Beugungswinkeln die Aufspaltung des Ka-Duplets
zeigen, sind ein Kennzeichen fiir Kristalle, die weitgehend frei von Gitterstorungen sind. Die
Kristalle haben dabei mittlere KorngroBen von groBer Ium [11].

Fiir verbreiterte Interferenzlinien konnen folgende Ursachen maBgebend sein [ 1]:

I. Kleine Kristallite (5 nm —200 nm)
2. Kristallite haben infolge von Baufehlern oder Gitterverzerrungen uneinheitliche
Gitterparameter

Die sorgfaltige Untersuchung der Linienbreiten mit dem jeweils gemessenen Beugungswinkel
ermoglicht die Bestimmung der KorngroBe und der Gitterverzerrungen. Als MaB fir die
gemessene Linienverbreiterung B, kann die Halbwertsbreite FWWHM oder die integrale Breite
IB herangezogen werden (vgl. Abb. 5-2). Im Folgenden wird die integrale Breite zur
Bestimmung der Linienverbreiterung verwendet (B, = IB).

1 ¢ IB Inteirgle Breite 3
A
0.8 [\ 2
= / \ 5
E / \
5 0,6 £
< FWHM £
= 04 albwertsbreit 1 5
= s ©
— S~ (72}
= 02 / \_— <
43 435 44 44,5 45 455 46
26 [°]
Abb. 5-2: KenngroBen einer Interferenzlinie: Intensitat |, Halbwertsbreite FWHM,

integrale Breite IB [12]

Bevor aus den gemessenen Linienbreiten KorngroBen bestimmt werden konnen, muss
zunachst der instrumentelle Fehler ermittelt werden. Ist dieser bekannt, so kann nach der
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einfachsten Annahme der instrumentelle Fehler B, von der gemessenen Linienbreite
subtrahiert werden (vgl. GI. 5-1) [1I].

B, =B, — B, Gl. 5-I

Als besserer Ansatz zum Eliminieren der instrumentellen Verbreiterung erweist sich
folgende Gleichung [13]:

B, =B, — = Gl. 5-2

Die Bestimmung der instrumentellen Verbreiterung erfolgt an einer ,,ungestorten Probe,
bei der alle Moglichkeiten fiir Verbreiterungen sorgfaltig beseitigt sind. Dabei kommt eine bei
1000 °C gegliihte Si-Pulverprobe (Standard Referenz Material 640c) mit einer mittleren
PartikelgroBe von 4,9 pm zum Einsatz [14].

Eine an der Si-Pulverprobe, mit dem Rontgendiffraktometer gemessene Interferenzlinie ist in
Abb. 5-3 dargestellt. Nach Abzug des Untergrunds werden mit der Auswertesoftware des
Diffraktometerherstellers die integralen Breiten vermessen. Diese konnen direkt als
instrumentelle Verbreiterung gesehen werden, da alle verbreiternden Einflisse (KorngroBe,
Gitterverzerrung) der Probe als vernachlassigbar gesehen werden konnen (vgl. Tab. 5-1).

50
45 - {111}

{331} {422}

(400} {531} {620}

{511}{4ﬁgiﬁ \(533)

T T T T T

20 40 60 80 100 120 140
20[]

Abb. 5-3: Interferenzlinien an einer Si-Pulverprobe gemessen mit Cu-Kao.-Strahlung
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Tab. 5-1: Instrumenteller Fehler B, und Braggwinkel 26, dargestellt in Abhangigkeit der

untersuchten Gitterebenen

h [k [I [20[] B. [°]

I |1 |1 ]28,085] 0,7201983

2 |2 |0 |46,9632 0,71264368

3 |1 |1 |55,7897 0,70833333

4 [0 |0 |68,8299 0,7287488|

3 |3 |1 |76,1057 0,7145749

4 |2 |2 |87,7519 0,70495673

5 (1 |1 [94,7058 0,73361522

4 |4 |0 |106,4915 0,84948454

5 (3 |1 |113,8934 0,82221007

6 (2 |0 127,307 0,87022438

5 (3 |3 |136,6149 0,93572084

Da die zu untersuchenden NiFe-Legierungen andere 20-Winkel der Beugungspeaks
aufweisen, als die zur Bestimmung der instrumentellen Verbreiterung B, vermessene Si-
Pulverprobe, wird versucht eine moglichst einfache lineare Funktion zur Beschreibung des
instrumentellen Fehlers zu finden.

cos(0) B; = msin(6) + b Gl. 5-3

Zeichnet man ein Diagramm mit cos(0)B, als Ordinatenwerte und f(sin(0)) als
Abszissenwerte, so liegen alle gemessenen Werte der instrumentellen Fehlerfunktion auf
einer Geraden (vgl. Abb. 5-4). Diese Gerade lasst sich dann lber zwei Parameter (Steigung
m, Ordinatenabschnitt b) beschreiben.
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0,8
07
0,6 -
0,5
e o %
504
S03 -
02

0,1 -

O T T T T
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

sin(0)

Abb. 5-4: Linearisiert dargestellte Funktion des instrumentellen Fehlers in Abhangigkeit

von sin(B), ermittelt aus den Daten in Tab. 5-1 fur Si-Pulver

Setzt man die Gleichung 5-3 in Gleichung 5-2 ein, erhalt man eine Gleichung mit der man fur
alle gemessenen Linienbreiten B, die physikalische Linienbreite B. unter Beriicksichtigung des
instrumentellen Fehlers berechnen kann (vgl. Gl. 5-4).

(m tan(6)+ b

)2
B, = B, — o 2R Gl. 5-4

Beispielhaft sind die Interferenzlinien einer NiFe-Mikroprobe in Abb. 5-5 gezeigt. Die daraus
ermittelten integralen Breiten IB, die mit Gleichung 5-3 berechneten instrumentellen Fehler
B, und die damit korrigierten physikalischen Linienbreiten B, (vgl. Gl. 5-4) der Beugungspeaks
sind in Tab. 5-2 dargestellt.
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250
{111}
200
(%]
o
2,
~ 100
{311}
220 {222} {400}
50
0
35 55 75 95 115 135
26 [°]
Abb. 5-5: Interferenzlinien einer NiFe-Mikroprobe
Tab. 5-2: Braggwinkel 20, integrale Breiten IB, errechnete instrumentelle Fehler B; und
die vom instrumentellen Fehler bereinigten physikalischen Linienbreiten B, in
Abhangigkeit der untersuchten Gitterebenen fiir eine NiFe-Mikroprobe
h k1 20 [°] 1B [°] B[] B, []
I | 44,25 1,43 0,71 1,08
2 0 51,44 2,34 0,70 2,13
2 0 75,90 2,83 0,71 2,65
3 | 92,29 3,07 0,75 2,89
2 2 97,73 2,55 0,76 2,32
4 0 121,17 6,75 0,87 6,64
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Die physikalische Linienbreite B. setzt sich aus zwei Teilverbreiterungen zusammen, und

zwar Verbreiterungseinflisse aufgrund der KristallitgroBe B und den infolge von

crystallite

Gitterverzerrungen auftretenden Verbreiterungen B

strain®

B, = Bcryslallite + Bstrain Gl. 5-5

Die Verbreiterung aufgrund der KristallitgroBe wird mit der Scherrer-Gleichung beschrieben
(vgl. Gl. 5-6). Bei Auswertung unter Verwendung der integralen Breite IB benutzt man die
Konstante k = | [I1].

kA
Bcrystallite = D cos(8) Gl. 5-6

Zur Beschreibung des Anteils der Linienbreite infolge der Gitterverzerrungen 1 findet man
den Ansatz in Gleichung 5-7 [15].

Bstrain =1 tan(@) Gl. 5-7

Setzt man die Gleichungen 5-6 und 5-7 in Gleichung 5-5 ein erhalt man Gleichung 5-8.

k2
LA cos(8)

+ 1 tan(6) Gl. 5-8
Gleichung 5-8 wird zur Linearisierung wie folgt umgeformt.
kA .
B, cos(0) = - tn sin(0) Gl. 5-9

Zur Bestimmung der KorngroB3e werden drei Auswertemethoden naher besprochen:

I. Ermittlung durch Wahl eines geeigneten Peaks mit der Scherrer-Gleichung (Gl. 5-6)
2. Ermittlung aus dem Williamson-Hall-Plot

3. Ermittlung aus modifiziertem Williamson-Hall-Plot
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Die Scherrer-Gleichung kann zur Bestimmung der KorngroBe Verwendung finden, wenn
davon ausgegangen werden kann, dass die Linienverbreiterung bedingt durch die
Gitterverzerrung vernachlassigbar klein ist. Dies ist entweder der Fall, wenn sehr wenig
Gitterverzerrung vorhanden ist, oder wenn der Beugungswinkel des verwendeten
Beugungspeaks sehr klein ist. Der Tangens fiir kleine Winkel ist sehr klein (vgl. Gl. 5-7, 5-8,
Abb. 5-6). Durch einen kleinen 20-Winkel und eine hohe Intensitat ist der Beugungspeak der
{11 1}-Ebene am besten geeignet.

% —KorngréRe
E —Dehnung
0 50 100 150
26 [°]
Abb. 5-6: Einfluss des Beugungswinkels auf den Verzerrungsanteil (Dehnung) und

KorngroBenanteil der Halbwertsbreite [76]

Der sogenannte Williamson-Hall-Plot [77] wird mit Hilfe der Gl. 5-10 erstellt. Gleichung 5-
0 erhalt man indem man Gleichung 5-9 durch (k 1) teilt. Tragt man die linke Seite der
Gleichung 5-10 als Ordinatenwert und fir den Abszissenwert (sin(0)/(k A)) in ein Diagramm
ein, so sollte die Darstellung der Messpunkte auf einer Geraden liegen. Der
Ordinatenabschnitt zeigt dann den Kehrwert der KorngroBe (vgl. Abb. 5-7). Die Steigung
der Geraden kann als MaB fiir die Gitterverzerrung n gesehen werden.

By cos(0)

1 . nsin(0)
P 5 + P Gl. 5-10
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0,40
0,35 1 {400}
— 0,30
0,25
0,20

cos(0)/kA [1/nm

0,00 T \ \ \ T
0 1 2 3 4 5 6

sin(0)/kA [1/nm]

Abb. 5-7: Williamson-Hall-Plot ~ zur  Bestimmung der KorngroBBe und der

Gitterverzerrung fur eine FeNi-Mikroprobe

Aufgrund der relativ starken Anisotropie der Kristallite der untersuchten Nickel-Eisen-
Legierungen kommt es durch Versetzungen im Material zu einer starken Abweichung der
Punkte im Williamson-Hall-Plot von der Geraden (vgl. Abb. 5-7) [77].

Eine Modifikation des Williamson-Hall-Plot wird zur Losung vorgeschlagen [77, 78]. Durch
einen vom Werkstoff und der Gitterebenenindizierung abhangigen Kontrastfaktor
(dislocation contrast factor) wird eine Korrektur der Verschiebungen vorgenommen.
Gleichung 5-11 zeigt die mit dem Kontrastfaktor C,,, modifizierte Gleichung. Die
Bestimmung des Kontrastfaktors erfolgt mit den Methoden aus [78] und wird hier nicht
weiter erlautert.

By cos(8) 1 sin(0) 2
a2 =0+ n(55) Cow Gl 5-11

Tragt man die so modifizierten Werte in ein Diagramm ein, so ergibt sich eine deutlich
bessere Naherung der Punkte an eine Gerade (vgl. Abb. 5-8).
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Abb. 5-8: Modifizierter Williamson-Hall-Plot zur Bestimmung der KorngroBe und der

Gitterverzerrung fur eine NiFe-Mikroprobe

Beachtet man folgend, dass Nickel-Eisen-Legierungen im untersuchten Legierungsbereich bei
Kristallisation im Gleichgewicht neben der Ni-Phase auch eine FeNi,-Phase als Uberstruktur
(vgl. Abschnitt 3.2) aufweisen konnen [66, 67], so ist davon auszugehen, dass sich die
Interferenzlinien der beiden Phasen gegenseitig beeinflussen. Abb. 5-9 zeigt alle mit Cu-K,-
Strahlung bestimmbaren Interferenzlinienlagen der Ni- und der FeNi,- Phasen. Schwarz
gekennzeichnet sind die Interferenzlinienlagen die Uberlagert sind.

Diese Uberlagerung fiihrt bei vorhandener Uberstruktur (FeNi;) zu einer Erhohung der
bestimmten Integralen Breite. In Abb. 5-8 ist diese Erhohung an den Punkten der {200}-
und der {220}-Gitterebene zu sehen. Werden nur die nicht Uberlagerten

Interferenzlinienlagen ausgewertet, so liegen die drei verbleibenden Punkte genau auf einer
Geraden (vgl. Abb. 5-10).

Fur die folgend rontgenografisch bestimmten KorngroBBen und Gitterverzerrungen wird der
modifizierte Williamson-Hall-Plot angewendet. Zur Auswertung werden die Interferenzlinien
der {222}-, {311}- und {400}-Gitterebenen verwendet. Die KorngroBe wird aus dem
Ordinatenabschnitt der Ausgleichsgeraden bestimmt. Die Steigung liefert ein MaB fir die
Gitterverzerrung.
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—Ni
—FeNi3
{110} {200} {211} {221} {311}
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Abb. 5-9: Interferenzlinienlagen der Ni-Phase (blau), der FeNi;-Phase (rot) und der
uberlagerten Interferenzlinienlagen (schwarz) [79]
0,40
E 030 1
=
= 0,25 - 1220}
= {200} .=
S 0,20
8
;L 0,15 A {222}
¢ ausgewertet
1/D 410 =7 _
B nicht ausgewertet
0,05 -
0,00 T T |
0 10 20 30 40
(sin(0)/kA)? Cyy [1/nm?]
Abb. 5-10:  Modifizierter Williamson-Hall-Plot zur Bestimmung der KorngroB3e und der

Gitterverzerrungfur eine NiFe-Mikroprobe, ausgewertet sind nur nicht von

der FeNi,-Uberstruktur beeinflusste Interferenzlinienlagen
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Zur Verifikation der KorngroBenbestimmung werden beim Projektpartner IFOS TEM-
Aufnahmen an zwei Mikroproben angefertigt. Der Vergleich zwischen den Aufnahmen und
den mit XRD-Messung bestimmten KorngroBen zeigt eine gute Ubereinstimmung. Dabei
werden fur die XRD-Messung KorngroBen von |7 nm fir Mikroprobe
W335-35-PR-200-1-RT und |l nm fir Mikroprobe W337-37-DC-0-3-RT bestimmt. Abb.
5-11zeigt die TEM-Aufnahmen der beiden Mikroproben.

20'nm

Abb. 5-11:  TEM-Aufnahmen der Gefiige von Mikroprobe W335-35-PR-200-|-RT (links)
und W337-37-DC-0-3-RT (rechts)
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5.4 Rontgenografische Bestimmung der Textur

Zur Bewertung der Orientierungsverteilung der Korner werden rontgenographische
Texturmessungen durchgefiihrt. Die Polfiguren sind an einer Schlifffliche senkrecht zur
Galvanisierungsrichtung  aufgenommen. Alle untersuchten Proben zeigen eine
rotationssymmetrische Polfigur (vgl. Abb. 5-12). Texturen die diese Symmetrie aufweisen
werden als Fasertexturen bezeichnet [17].

Fasertexturen ermoglichen eine vereinfachte Betrachtung. Durch die Rotationssymmetrie
reicht es aus nur einen Schnitt durch die Polfigur zu untersuchen (vgl. Abb. 5-12). Der hier
betrachtete Kippwinkelbereich liegt von 0° bis 80°. Abb. 5-13 zeigt fiir den Schnitt die
Intensitat in Abhangigkeit des Kippwinkels.

(1

Abb. 5-12:  Polfigur  {I11} und Schnitt fiir Texturdarstellungen; Mikroprobe
W307-X-DC-0-2-RT

N
x

w b
o U»un O
I I P

o
I

Intensitat [cps]
= = N N w
(0] o (0] (0]
| | | |

o

0 20 40 60 80
v 7]

Abb. 5-13:  Schnitt durch die Polfigur der {I | I}-Textur; Mikroprobe W307-X-DC-0-2-RT
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{111} {200} {220} {311}{222} {400}  {331H420}
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1 N VN
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Abb. 5-14:  Intensitaten der Nickel-Beugungspeaks einer nicht texturierten Probe

(schematisch)

Beugungspeaks unterschiedlicher Gitterebenen von nicht texturierten Proben unterscheiden
sich unter anderem in der Intensitat (vgl. Abb. 5-14). Vergleicht man die Intensitaten von
Polfiguren der {lI1}-, {200}-, {220}-Ebenen, ohne Beriicksichtigung dieser
Intensitatsunterschiede, so erscheint die Kurve der {I | |}-Ebene als intensititsstirkste Kurve
(vgl. Abb. 5-15).

45

Intensitat [cps]
= = N N w
o un o »un o

u

o

Abb. 5-15:  Intensitaten der gemessenen Gitterebenen in Abhangigkeit der Verkippung v
zur Oberflichennormale fiir Mikroprobe W307-X-DC-0-2-RT
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Zur Bewertung der vorhandenen Texturen sind die in Abb. 5-15 gezeigten Intensitaten nicht
ohne weiteres verwendbar. Der Grund liegt darin, dass selbst wenn keine Textur vorliegt
Intensitatsunterschiede zwischen den Beugungspeaks auftreten (vgl. Abb. 5-14). Tab. 5-3
zeigt die relativen Intensitaten der Beugungspeaks einer homogenen isotropen Ni-Probe
[79].

Tab. 5-3: Relative Intensititen I einer homogenen isotropen Ni-Probe in Abhingigkeit

der Ebenenindizierung [79]

h [k |1 J1"™[%] |20[]

1 |1 |1 100 | 44,507
2 |0 |0 42 51,846
2 |2 |0 21 76,370
3 11 |1 20 92,944
2 |2 |2 7 98,446
4 [0 |0 4 121,930
3 [3 |1 14 144,669
4 12 |0 15 155,653

Beruicksichtigt werden die relativen Intensititen durch Einflihrung einer gewichteten

Intensitat Igfkvlv} (vgl. Gl. 5-12). Diese wird aus der gemessenen (Ifn;7y) und der relativen

(I{r,f,il}) Intensitit (vgl. Tab. 5-3) errechnet.

1987 = Mkt Gl. 5-12
{hkl} — rel -7
(hkl}

Ein Vergleich der Kurvenverlaufe derselben Messergebnisse wie in Abb. 5-15 lasst, durch die
Einbeziehung der gewichteten Intensititen, die Kurve der {200}-Ebene als intensitatsstarkste
Kurve erkennen (vgl. Abb. 5-16). Somit liegt eine {200}-Textur und eine etwas schwachere
{11 1}-Textur parallel zur Oberfliche vor.
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Abb. 5-16:  Gewichtete Intensitaten der gemessenen Gitterebenen in Abhangigkeit der
Verkippung v zur Oberflichennormale fur Mikroprobe W307-X-DC-0-2-RT

Der Harris-Texturindex bietet eine einfache Moglichkeit die komplexe Information einer
Polfigur auf nur wenige Zahlenwerte zu reduzieren. Die fiir vergleichende Betrachtungen
vorgesehene GroBe ist in Gl. 5-13 definiert [19]. Hier werden drei Orientierungen ({I 11},
{200}, {220}) in die Berechnung einbezogen. Somit kann der Wert des Harris-Texturindex
einen Wert von 0 bis 3 annehmen. Wenn ein isotroper Werkstoff vorliegt hat der Harris-
Texturindex aller drei gemessenen Texturen einen Wert von | (T;,,=1, Ty=1, Tipe=1).
Fur Werte groBer | liegt eine Vorzugsorientierung dieser Ebene vor. Die betrachtete
Richtung ist in diesem Fall immer parallel zur Oberfliche der Probe. Es werden die
Intensitaten, die mit einem Kippwinkel von y=0 (vgl. Abb. 5-15) gemessen sind, zur
Berechnung verwendet.

jmess
(hkl}
’fﬁlld}
T{hkl} — T /;mess mess mess GL.5-13
1f {111} “{200} A "{220}
§(Irel rrel Tirel >
{111} ‘{200} {220}

Beispielhaft ist in Tab. 5-4 der Harris-Texturindex der Mikroprobe W307-DC-0-2-RT
wiedergegeben. Diese Probe zeigt eine {200}-Textur und eine schwiachere {I | |}-Textur.
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Tab. 5-4: Harris-Texturindex Ty, berechnet aus den gemessenen I™* und den relativen
I Intensititen von Mikrorobe W307-DC-0-2-RT

hik [I]20[1 [1™[%] | 1™*[cps] | 19" [cps/%] | Ty
11 |1 ] 44507 | 100 40,78 0,41 1,21
210 [0 | 51,846 | 42 23,93 0,57 1,69

212 |0 ] 76,370 21 0,73 0,05 0,10
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6 Mechanisch-technologische Charakterisierungsmethoden

6.1 Instrumentierte Eindringpriifung

6.1.1 KenngroBen

Bei der instrumentierten Eindringprifung (DIN EN ISO 14577) wird ein Eindringkorper (z.B.
Vickersdiamant) in den zu prifenden Werkstoff eingedriickt. Dabei werden Kraft und Weg
wahrend der plastischen und elastischen Verformung simultan gemessen. Die Auswertung
des vollstandigen Prufzyklus liefert neben weiteren WerkstoffkenngroBen (z.B.
Eindringmodul) Hartewerte, die traditionellen Hartewerten (z.B. Vickersharte) aquivalent
sind [20, 21].

In Abb. 6-1 (links oben) ist der Eindringkorper unter Belastung dargestellt. Die dort
eingetragenen geometrischen GroB3en dienen zur Berechnung diverser Hartewerte. So kann
z.B. aus der Eindringfliche A (h) bei bekannter Kraft die Martensharte HM ermittelt werden.
Abb. 6-1 (rechts) zeigt einen gemessenen Kraft-Weg-Zusammenhang des Eindringvorgangs.

F 12

Tangente}/
10 4
AP - _. 8 -
h.l £ v h =
“ | h. & 6
As g,
2 -
F=0
h, g 0
Lh. 0 12
Eindringtiefe h [um]
Abb. 6-1: Vereinfachte Darstellung des elastisch-plastischen Eindringvorgangs (links) und

der gemessenen Kraft-Weg-Abhangigkeit ("Eindringkurve", rechts) [21]

Mit der instrumentierten Eindringprifung werden die WerkstoffkenngroBBen Martensharte,
Eindringharte und Eindringmodul ermittelt. Folgend sind die Definitionen dieser KenngroB3en
dargestellt.

Martenshirte HM:

M = [ 6-1
As(h) Gl. 6

A(h) ist die Oberflache von der Spitze bis zum Abstand h=h_+h, [20, 21].
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Eindringhdrte H,;

Gl. 6-2

A,(h) ist die projizierte Kontaktfliche des Eindringkorpers bis zum Abstand h. von der
Spitze [20, 21].

Eindringmodul E,; [20, 2]

_ 2
E]T — 1 (VS)

T 1092 Gl. 6-3
Er  Ej
Mit
_ =
ET‘ — m Gl. 6-4
Dabei ist:
Vs Poisson-Zahl der Probe
\7 Poisson-Zahl des Eindringkorpers (flir Diamant 0,07)

reduzierter Modul des Eindringkontaktes
E, E-Modul des Eindringkorpers (fiir Diamant 1,14 x 10° N/mm?)

C Kontaktnachgiebigkeit dh/dF der Kurve fur die Prifkraftricknahme bei
maximaler Prufkraft (reziproker Wert der Kontaktsteifigkeit)

A projizierte Kontaktflache

6.1.2 Definition der Messpunktpositionen

Zur Ermittlung von Hartemittelwerten ist eine Matrix am Probenkopf mit 3x3
Harteabdriicken vorgesehen. Die Position des mittleren Abdrucks ist in Abb. 6-2 fur
Mikrobiegeschwingproben und in Abb. 6-3 fiir Mikrozugproben definiert. Abb. 6-4 zeigt eine
Messpunktmatrix mit der Festlegung geeigneter Messpunktabstande. Gepruft wird direkt
nach der Fertigung, d. h. die Mikroproben sind noch unbeansprucht.
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/< Messpunktmatrix
A CJ

A4 A /

1,5 mm

* P

1,5 mm

Abb. 6-2: Position der Mitte der Messpunktmatrix fur Mikrohartemessungen am

Probenkopf von Mikrobiegeschwingproben

Messpunktmatrix

3,5 mm

3
-3

Abb. 6-3: Position der Mitte der Messpunktmatrix fur Mikrohartemessungen am

Probenkopf von Mikrozugproben
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Abb. 6-4: Positionen der neun Messpunkte relativ zur Mitte der Messpunktmatrix
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6.2 Mikrozugversuch

Aufgabe des Mikrozugversuchs ist es, den Nennspannungs-Totaldehnungs-Zusammenhang
durch ziigige Beanspruchung der Mikrozugproben bis zum Bruch zu registrieren. Aus dem
Nennspannungs-Totaldehnungs-Zusammenhang werden dann quasistatische mechanische
KenngroBen (R, Ry, E-Modul, Agog) gemaB DIN EN ISO 6892 bestimmt.

Die zu Projektbeginn beschaffte Mikrozugpriifmaschine'® liefert nach ersten Untersuchungen
keine reproduzierbaren Ergebnisse. Eine genauere Untersuchung der Fehlerquellen ergibt,
dass das mitgelieferte Spannzeug storende Momente in die Mikrozugprobe einleitet [22, 23].
Dies erfordert eine Optimierung der Mikrozugprifmaschine.

6.2.1 Optimierung Mikrozugpriifmaschine

Zur Uberpriifung der Messgenauigkeit der Mikrozugpriifmaschine werden vergleichende
Messungen an ,kleinen”  Stahlzugproben (vgl. Abb. 6-5), mit applizierten
Dehnungsmessstreifen (DMS), durchgefiihrt. Die Ergebnisse zeigen eine deutliche Differenz
zwischen den mit der DMS-Messung und den mit dem Laser-Speckle-Extensometer (LSE)
der Mikrozugprifmaschine bestimmten E-Modulen (vgl. Tab. 6-1).

Abb. 6-5: , Kleine* Stahlzugprobe mit applizierten DMS

Tab. 6-1: Ergebnisse der vergleichenden Messungen zwischen Dehnungsmessstreifen (DMS)
und Laser-Speckle-Extensometer (LSE) [23]

Versuch Nr. | 2 3 4
E-Modul LSE [GPa] 140,2 117,6 98,3 89,43
E-Modul DMS [GPa] 200,5 201,0 201,3 200,7

'® Fa. Messphysik, Typ: uStrain
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Die Ergebnisse dieser Versuche sind keinesfalls befriedigend. Zur Findung der Fehlerquelle
werden zwei Komponenten der Mikrozugprifmaschine Uberpriift. Als Erstes wird das
Spannzeug (vgl. Abb. 6-6) auf momentenfreie Probeneinspannung untersucht. Es folgt als

Zweites eine genauere Uberpriifung der Dehnungsmessung mit dem Laser-Speckle-
Extensometer.

oberes
Spannzeug
Mikrozugprobe Versatz
unteres
Spannzeug
Abb. 6-6: Bewegungsmoglichkeiten des Spannzeugs (links); Versatz der Mittellinie des

Spannzeugs zur Mittellinie der Mikrozugprobe (schematisch, rechts)

Eine genaue Betrachtung des Spannzeugs ergibt, dass die zum Ausgleich von Momenten
gedachten ,kardanischen” Gelenke der Probeneinspannung zu relativ hohen Momenten
fihren (vgl. Abb. 6-6). Diese Momente entstehen durch einen Versatz zwischen
Probenmittellinie und Spannzeugmittellinie (Abb. 6-6, rechts). Wegen der kleinen
Probenabmessungen der Mikrozugproben reicht schon ein kleiner Versatz aus um Momente
zu erzeugen, die den Spannungszustand maBgeblich beeinflussen. Zudem kommt es bei den
Ausgleichsbewegungen der Gelenke zum Ruck-Gleiten in diesen [43]. Somit ist eine
Neukonstruktion des Spannzeugs notwendig.

Das neu konstruierte Spannzeug ist so ausgelegt, dass dieses eine sehr exakte Ausrichtung
der Spannflichen des oberen und unteren Spannzeugs ermoglicht. Des Weiteren ist die
Spannkraft mit einem Drehmomentschlussel exakt einstellbar. Abb. 6-7 zeigt das CAD-
Modell der Neukonstruktion.
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oberes Spannzeug

unteres Spannzeug

Befestigungsvorrichtung

untere Traverse

Abb. 6-7: CAD-Modell der Neukonstruktion des Spannzeugs

Die exakte Ausrichtung der beiden Spannzeuge erfolgt unter Verwendung einer Justierlehre
(vgl. Abb. 6-9). Dabei sind folgende Montageschritte durchzufiihren (vgl. Abb. 6-8):

e Oberes Spannzeug fest mit der Kraftmessdose der oberen Traverse verschrauben

e Justierlehre an die Anschlagflaichen des oberen Spannzeugs anlegen und das
Spannzeug mit definierter Kraft schlieBen. Definiertes Anzugsmoment wird dabei
uber einen Drehmomentschlussel eingestellt.

e AnschlieBend das untere Spannzeug an die Justierlehre anschlagen und das Spannzeug
mit definierter Kraft schlieBen. Zusatzlich wird eine Befestigungsvorrichtung auf die
untere Traverse angeschraubt (noch keine Verbindung mit unterem Spannzeug
erstellt).

e Befestigungsvorrichtung mit Epoxidharz ausgieBen und Verbindung zwischen
unterem Spannzeug und unterer Traverse herstellen (dabei entstehen keine Krafte

durch das Anziehen von Schrauben).
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Kraftmessdose
obere
Traverse
oberes
Spannzeug
definierte
Justierlehre Spannkraft
unteres Epoxidharz
Spannzeug
untere Befestigungsvorrichtung
Traverse
Abb. 6-8: Montageschritte zum exakten Ausrichten der Spannzeuge

Abb. 6-9: Neu konstruiertes Spannzeug mit Justierlehre

Mit dem ausgerichteten Spannzeug sind jetzt genauere Untersuchungen der
Dehnungsmessung moglich. Die mit Dehnungsmessstreifen applizierte Stahlzugprobe kommt
hier ebenfalls zum Einsatz (vgl. Abb. 6-5). Zur Findung der optimalen Messlange L, (vgl. Abb.
6-10), fiir die Laser-Speckle-Dehnungsmessung, wird diese variiert (L, = {0,5; I; 2; 3; 4} mm).
Mit den oben genannten Messlangen wird dann durch elastische Beanspruchung der
Stahlzugprobe der E-Modul mittels Laser-Speckle-Dehnungsmessung bestimmt und mit der
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DMS-Messung verglichen (vgl. Abb. 6-11). Der mit DMS ermittelte E-Modul betragt fur alle 5
Messungen 201 GPa.

Abb. 6-10:  Messlange L, eingezeichnet in ein Laser-Speckle-Bild

300

DMS-Messung
250 -
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N
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E-Modul [GPa]
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o

100 -
50 -
0
0,5 1 2 3 4
Messlange L, [mm]
Abb. 6-11: Mit verschiedenen Messlangen L, (vgl. Abb. 6-10) bestimmte E-Module einer

mit DMS bestiickten Stahlzugprobe (vgl. Abb. 6-5) im Vergleich zu Laser-

Speckle-Dehnungsmessungen



6 Mechanisch-technologische Charakterisierungsmethoden 64

Der Vergleich der mit unterschiedlichen Messlangen der Laser-Speckle-Dehnungsmessung
bestimmten E-Module zeigt, dass ab einer Messlange von 2 mm die Ergebnisse gut mit der
DMS-Messung ubereinstimmen.

Die verwendeten Mikrozugproben haben jedoch eine parallele Lange von nur 1,2 mm. D. h.
die Mindestmesslange, die durch die Ergebnisse an Stahlzugproben gefordert wird, kann nicht
eingehalten werden.

Da die Mikrozugproben insgesamt kleinere Abmessungen besitzen als die Stahlzugproben
und die E-Module von galvanischem Nickel-Eisen kleiner ausfallen als die von Stahl [23] ist
eine qualitativ brauchbare Bestimmung des E-Moduls moglich.

Folgend wird die Reproduzierbarkeit der E-Modul-Bestimmung an NiFe-Mikrozugproben mit
dem Laser-Speckle-Extensometer uberprift. Hierzu wird eine NiFe-Mikrozugprobe
mehrfach eingespannt, anschlieBend elastisch gedehnt, entlastet und ausgespannt (L, = I,I
mm). Aus dem elastischen Spannungs-Dehnungs-Zusammenhang bestimmt man dann den E-
Modul. Dieser Vorgang wird 10-mal wiederholt. Abb. 6-12 zeigt die ermittelten E-Module
der 10 Wiederholungen.

Die Standardabweichungen der an den NiFe-Mikrozugproben ermittelten E-Module zeigen
eine ahnliche Qualitat wie an den Stahlzugproben mit einer Messlange von 2 mm. Fir die

folgend getatigten Zugversuche wird eine Messlange L, = |,| mm festgelegt.
160
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Abb. 6-12:  Reproduzierbare Bestimmung des E-Moduls einer NiFe-Mikrozugprobe mit

dem Laser-Speckle-Extensometer
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des

6.2.2 KenngroBen Mikrozugversuch
Auswertesoftware

Zur  Auswertung der  Zugversuche kommt  die
Mikrozugprifmaschinenherstellers "> zum Einsatz. Diese ermittelt aus dem, wihrend des

Zugversuchs registrierten, Nennspannungs-Totaldehnungs-Zusammenhang mechanische
KenngroBen. Dabei werden folgende fir die mechanische Charakterisierung notwendigen

KenngroBen gemaB DIN EN ISO 6892 bestimmt (vgl. Abb. 6-13):

e E-Modul E

e Dehngrenze Roo2

o Zugfestigkeit R,
Agsg

e Bruchdehnung

R e
Rood ___
© ( 1
o ] ]
S ] ]
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= ] ]
Q ) )
(0p)] ] ]
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[} [}
] ]
] ]
) )
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0,2 Agos
Dehnung [%]
Abb. 6-13:  Nennspannungs-Totaldehnungs-Diagramm, schematisch

' Fa. Messphysik
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6.3 Mikrobiegeschwingversuch

6.3.1 Modifikation Mikrobiegeschwingpriifmaschine

Die Modifizierung der Priftechnik fur Mikrobiegeschwingversuche ist Teilaufgabe des
Projektes. Hierbei gilt es Mikrobiegeschwingproben (vgl. Abschnitt 3.1.2) so zu belasten, dass
diese ohne storende Nebenkrafte zyklisch auf Biegung beansprucht werden. Eine
mechanische Lasteinleitung kann bei den vorhandenen Prufquerschnitten (0.015 mm?) schon
durch Einspannung und Eigengewicht der Lasteinleitungselemente zu kritischen Nebenkraften
flhren.

Die vom Projektpartner SincoTec modifizierte Mikrobiegeschwingprifmaschine leitet die
Kraft iber ein induktiv erzeugtes wechselndes Kraftfeld ein (vgl. Abb. 6-14, Abb. 6-15).
Dabei wird die Mikrobiegeschwingprobe in Eigenfrequenz zum Schwingen gebracht. Dies ist
aufgrund der hervorragenden weichmagnetischen Eigenschaften des zu untersuchenden
Nickel-Eisen-Werkstoffs moglich.

o - » Kalibriereiheit

Erregereinheit

Wegmesssystem |

Probe

Probenaufnahme

Abb. 6-14:  Erster Aufbau der Mikrobiegeschwingpriufmaschine, schematisch [24]

Abb. 6-15 zeigt schematisch die Anordnung von Wegmesssystem, Mikrobiegeschwingprobe,
und Erregereinheit. Aufgrund der horizontalen Ausrichtung des Wegmesssystems kann der
Schwingkopf nicht vollstandig in das Kraftfeld der Erregereinheit eintauchen. Erste
Untersuchungen zeigen, dass ausreichend grof8e Amplituden mit dieser Anordnung nicht
moglich sind [25, 26].

Eine Drehung des Wegmesssystems um 45° und die Verwendung der 45°-Flanke der
Mikrobiegeschwingprobe zur Auslenkungsbestimmung ermoglichen ein vollstandiges
Eintauchen des Probenkopfes in das Kraftfeld (vgl. Abb. 6-16, Abb. 6-17).
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Schwingkopf

Wegmesssystem Mikrobiegeschwingprobe

Erregereinheit

Laser des
Wegmesssystems
Abb. 6-15:  Von SincoTec gelieferte Anordnung von Erregereinheit und VWegmesssystem
zur  Krafteinleitung in  Mikrobiegeschwingprobe;  Schwingkopf der
Mikrobiegeschwingprobe taucht nicht vollstandig in Kraftfeld der
Erregereinheit ein
Schwingkopf
8o 45°-Flanke
Wegmesssystem
Mikrobiegeschwingprobe Erregereinheit

Laser des
Wegmesssystems

Abb. 6-16:  Neue Anordnung von Erregereinheit und Wegmesssystem zur Krafteinleitung

in Mikrobiegeschwingprobe; Schwingkopf der Mikrobiegeschwingprobe taucht
vollstandig in Kraftfeld der Erregereinheit ein
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Abb. 6-17:  Neuer Aufbau der Mikrobiegeschwingprifmaschine

Vergleicht man die Strombedarfsfunktionen zwischen alter und neuer Anordnung so ergibt
sich eine Verbesserung der Leistungsausbeute um den Faktor 4,6 (vgl. Abb. 6-18).
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Abb. 6-18:  Vergleich der Strombedarfsfunktion zwischen alter und neuer Anordnung.
Neue Anordnung benotigt erheblich weniger Strom zum Erreichen einer

Amplitude.
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6.3.2 Kraft-Weg-Kalibrierung

Die iber das induktive Kraftfeld eingeleitete Kraft ist nicht aus dem Spulenstrom
bestimmbar. Somit ist es notwendig vor Beginn der Schwingprifung jede Probe stufenweise
bis zur Prifkraft Uber eine zusatzliche Krafteinleitungsvorrichtung zu belasten. Bei jedem
Belastungsschritt wird die Auslenkung liber das Wegmesssystem gemessen (vgl. Abb. 6-19).
Nach Erreichen der Prifkraft wird der Vorgang durch stufenweises Entlasten fortgesetzt.

Abb. 6-19:  Fir die Kraft-Weg-Kalibrierung benotigte Komponenten (Wegmesssystem,

Kraftmessdose)

Ein damit erhaltener Kraft-Auslenkungs-Zusammenhang ist in Abb. 6-20 dargestellt. Dieser
wird zum Einstellen der Auslenkungsamplitude benotigt.
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Abb. 6-20:  Mit der Mikrobiegeschwingprifmaschine ermittelter Kraft-Auslenkung-
Zusammenhang beim Be- und Entlastender Mikrobiegeschwingprobe
W328-18-PR-400-2-RT
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6.3.3 Auswerteverfahren Mikrobiegeschwingversuch

Mit dem in Abschnitt 6.3.2 bestimmten Kraft-Auslenkungs-Zusammenhang kann jetzt jeder
gemessenen Auslenkung eine Kraft zugeordnet werden. Aus dieser ist das Biegemoment im
Prufquerschnitt bestimmbar (vgl. Gl. 6-5, Abb. 6-21).

M, = FL Gl. 6-5

Villv

Abb. 6-21:  Definition von Krafteinleitungsposition und Hebelarm

Ist die Prufquerschnittsgeometrie bekannt, so kann aus ihr und dem Biegemoment die
Biegespannung bzw. Randspannung berechnet werden (vgl Gl. 6-6).

Ora = 7 Ymax Gl.6-6

Mit y,..= B/2 (vgl. Abb. 6-22).

Bei uberelastischer Biegung gilt die fiktive Randspannung.
Opg = by Gl.6-7

Die Vermessung der vorhandenen Probenquerschnitte ergibt, dass die Proben eine
trapezformige Geometrie besitzen (vgl. Abb. 6-22, Abb. 6-23). Zur Berechnung des
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Flachentragheitsmomentes |, kann deswegen nicht von einer Rechteckgeometrie des
Prifquerschnitts ausgegangen werden. Zudem streuen die Abmessungen stark (vgl. Abb.
6-23). Eine genaue Vermessung jeder Probe und die anschlieBende Berechnung des
Flachentragheitsmomentes sind somit notwendig.

Mit den oben beschriebenen Zusammenhangen kann jetzt eine Mikrobiegeschwingprobe mit
definierter Spannungsamplitude oy, bzw. oz, zyklisch beansprucht werden. Mit
ausreichender Probenzahl konnen nun Wohlerkurven im Zeit- und
Wechselfestigkeitsbereich bestimmt werden.

Schnitt A-A

Abb. 6-22:  Schematische Darstellung der Ist-Querschnittsgeometrie einer
Mikrobiegeschwingprobe

Sollwert
Sollwert

B b H

Abb. 6-23:  Soll / Ist —Vergleich der Probenabmessungen von Mikrobiegeschwingproben
der Serie W328-X-PR-400-2-RT
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7 Ergebnisse

7.1 Gefiige unterschiedlich gefertigter Mikroproben

Zur Charakterisierung der Gefilige werden von jeder Fertigungscharge einige Probenkopfe
entnommen und untersucht (vgl. Abschnitt 3.4). Die Gefiige sind zum Teil durch eine
vorangegangene Gliihbehandlung variiert (vgl. Abschnitt 3.4.1). Die Position, an denen die
Gefligeparameter bestimmt sind, entsprechen der Mitte der Messpunktmatrix der
instrumentierten Eindringprifung (vgl. Abschnitt 6.1.2).

7.1.1 Eisengehalt der Mikroproben

Eisengehalte werden mittels EDX-Messung beim Projektpartner IFOS bestimmt (vgl.
Abschnitt 5.1). Die gemessenen Eisengehalte konnen zum Teil lokal stark variieren (vgl. z.B.
Abschnitt 8.2). D.h. die hier angegebenen Eisengehalte sind nur fiir den Messpunkt und die
gemessene Probe reprasentativ, jedoch nur bedingt auf die gesamte Probe bzw. die
Probencharge anwendbar.
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Abb. 7-1: Eisengehalte der Mikroprobenserien an Probenkopfen nicht

warmebehandelter Mikroproben mittels EDX-Messung bestimmt

7.1.2 KorngroBe der Mikroproben

Die meist mittels XRD-Messung bestimmten KorngroBBen der nicht gegliihten Mikroproben
sind in Abb. 7-2 dargestellt. Hier ist anzumerken, dass die ersten drei Chargen (vgl. Abb. 7-2,
von links), wie sich nach dem Abscheiden gezeigt hat, mit einem verunreinigten Elektrolyten
abgeschieden sind. Die Mikroprobe W233-X-PR-50-2.3-RT ist mit dem Pulsstromverfahren
(vgl. Abschnitt 3.3) bei einer relativ niedrigen Frequenz von 50 Hz galvanisiert. Auffallig ist
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hier die nicht mehr durch XRD-Messung bestimmbare groBe KorngroBe von | 150 nm. Die
KorngroBe ist mittels EBSD-Untersuchung beim Projektpartner IFOS ermittelt (vgl. Abb.
7-3).
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Mikroproben Nr.

Abb. 7-2: KorngroBen  der  Mikroprobenserien  an Probenkopfen nicht

warmebehandelter Mikroproben mittels XRD bestimmt

20 25 30 35 4.0

Korndurchmesser [um]

Abb. 7-3: EBSD-Aufnahme und daraus ermittelte KorngroBenverteilung von der
Mikroprobe W233-X-PR-50-2.3-RT (D = 1,15 um +0,6)
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7.1.3 Gitterverzerrung der Mikroproben

In Abb. 7-4 sind, soweit bestimmbar, die mit XRD-Messung ermittelten Gitterverzerrungen
der verschiedenen Probenchargen verglichen. Bei der Mikroprobe W233-X-PR-50-2.3-RT
kann wegen der stark ausgepragten Textur und der groBBen KorngroBe keine
Gitterverzerrung berechnet werden.

0,9
0,8 - -
X 0,7 -

Gitterverze
o
w
|

nicht mit XRD bestimmbar

Mikroproben Nr.

Abb. 7-4: Gitterverzerrungen der Mikroprobenserien an Probenkopfen nicht

warmebehandelter Mikroproben mittels XRD bestimmt

7.1.4 Textur der Mikroproben

Ein Vergleich aller Texturen der nicht geglihten Mikroprobenserien (am Probenkopf
bestimmt) ist in Abb. 7-5 dargestellt. Es zeigen sich zwei unterschiedliche
Texturauspragungen.

Zum einen eine {200}-Textur, die dadurch gekennzeichnet ist, dass nur der Wert des Harris-
Texturindex der {200}-Ebene T, groBer eins ist. Diese Textur tritt bei den ersten drei,
mit dem verunreinigten Elektrolyten abgeschiedenen, Probenserien auf (vgl. Abb. 7-5, von
links). Ebenfalls ist diese Auspragung an der Mikroprobe W333-X-PR-200-2-RT, die mit dem
Elektrolyten der FH-Kaiserslautern am Standort Zweibriicken galvanisiert ist, zu beobachten.

Zum anderen liegt eine gepaarte Textur der {I|1}-, und der {200}-Ebene vor. Hier sind die
Werte des Harris-Texturindex der beiden Ebenen groBer eins (T, > I, Ty > 1). Diese
Proben sind alle mit dem Elektrolyten des Projektpartners Micromotion gefertigt (vgl.
Abb. 7-5).
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Abb. 7-5: Harris-Texturindizes der Gitterebenen {I11}, {200} und {220} der
Mikroprobenserien an Probenkopfen nicht warmebehandelter Mikroproben
mittels XRD bestimmt

7.1.5 KorngroBe gegliihter Mikroproben

Mit galvanischen Verfahren lassen sich die KorngroBen der Mikrobauteile in einem eher
engen Bereich variieren. Zum besseren Verstindnis des KorngroBeneinflusses auf die
mechanisch-technologischen  Eigenschaften des Werkstoffes werden einige der
entnommenen Probenkopfe vor der Untersuchung unter Variation der Temperatur gegliiht
(vgl. Abschnitt 3.4.1.). Durch das Glihen sollen groBBere Korner erzeugt werden.

Die Bestimmung der KorngroBe kann nicht mit einem Verfahren fir alle GroBenbereiche
erfolgen. Sehr kleine KorngroBBen (D = 5-100 nm) werden mittels XRD-Messung (XRD)
bestimmt (vgl. Abschnitt 5.3). Kleine Korner (D = 100-1000 nm) werden anhand
rasterkraftmikroskopischer Aufnahmen (AFM) und groBe Korner (D > | pm) mit
lichtmikroskopischen Aufnahmen (LM) ermittelt (vgl. Abschnitt 5.2). Beispielhaft sind in
Abb. 7-6 die KorngroBen von Probenkopfen unter Variation der Glilhtemperatur dargestellt.
Dort sind die unterschiedlichen Bestimmungsmethoden gekennzeichnet.
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Abb. 7-6: KorngroBe in Abhangigkeit der Glihtemperatur der Probenserie
W333-X-PR-200-2; unterschieden werden die Bestimmungsmethoden:
Rontgendiffraktion (XRD), Rasterkraftmikroskop (AFM) und Lichtmikroskop
(LM)

Alle durch Glihen behandelten Probenserien zeigen eine beginnende erste Rekristallisation
(Kornwachstum) bei einer Glilhtemperatur von etwa 280°C (vgl. Abb. 7-7 und Abb. 7-8).
KorngroBen zwischen 300 nm und 700 nm stellen sich ab einer Temperatur von 300 °C ein.
Danach andert sich die KorngroBe bis 500 °C kaum. Eine Gliihtemperatur von 800 °C fiihrt
zu KorngroB3en (zweite Rekristallisation) Uber 10 ym, zum Teil groBer 50 pm.
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Abb. 7-7: KorngroBe in Abhangigkeit der Glihtemperatur der Probenserien
W308-X-DC-0-3, W333-X-PR-200-2 und W337-X-DC-0-3
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Abb. 7-8: KorngroBe in Abhangigkeit der Glihtemperatur der Probenserien
W307-X-DC-0-3, W322-X-PR-200-2, W328-X-PR-400-2 und W335-X-PR-200-1
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7.1.6 Gitterverzerrung gegliihter Mikroproben

Die mit Hilfe der Rontgendiffraktion bestimmten Gitterverzerrungen (vgl. Abschnitt 5.3) der
gegluhten Probenserien sind in Abb. 7-9 und Abb. 7-10 ersichtlich. Es kann nicht fir alle
Proben eine Gitterverzerrung bestimmt werden. Wenn die KorngroBe zu groB3 wird oder
die Textur des Materials so extrem wird, dass nicht mehr genlugend Interferenzlinien
auswertbar sind, ist eine Bestimmung der Gitterverzerrung nicht moglich.

Vergleicht man die Entwicklung der Gitterverzerrung mit der Entwicklung der KorngroBe
uber die Glihtemperatur, so erkennt man eine Veranderung der Gitterverzerrungswerte bei
niedrigeren Temperaturen als die Starttemperatur der ersten Rekristallisation (vgl. Abschnitt
7.1.5). Dabei ist eine Reduzierung der Gitterverzerrung zum Teil schon ab einer Temperatur
von 200 °C zu beobachten (vgl. Abb. 7-9, W337-X-DC-0-3). Ab dieser Temperatur nehmen
die Gitterverzerrungen bis zur beginnenden Rekristallisation kontinuierlich ab (vgl.
Abschnitt 7.1.5.). Ursache sind vermutlich Erholungsvorgange.

0,9
0,8  [Feeeeereeecermecernnnnn o -A-W308-X-DC-0-3
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Abb. 7-9: Gitterverzerrung in Abhangigkeit der Glihtemperatur der Probenserien

W308-X-DC-0-3, W333-X-PR-200-2 und W337-X-DC-0-3 (Gitterverzerrung

teilweise bei hoheren Temperaturen nicht bestimmbar)
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Abb. 7-10:  Gitterverzerrung in Abhangigkeit der Gluhtemperatur der Probenserien
W307-X-DC-0-3, W322-X-PR-200-2, W328-X-PR-400-2 und W335-X-PR-
200-1 (Gitterverzerrung teilweise bei hoheren Temperaturen nicht

bestimmbar)

71.1.7 Textur gegliihter Mikroproben

Durch das Glihen der Mikroproben kommt es zum Wechsel der Texturauspragung. Die
Anderung der Texturausprigung erfolgt bei den Temperaturen, die auch zum Beginn der
ersten Rekristallisation fiihren (vgl. Abb. 7-6 mit Abb. 7-11, Abb. 7-12, Abb. 7-13).

Texturen an Proben, die mit 800 °C gegliiht sind, kdnnen aufgrund der sehr groBen Kérner
nicht bestimmt werden. Die verwendete Rontgenoptik bestrahlt nur eine Flache mit einem
Durchmesser von 200 pm. Dabei werden zu wenig Korner fir eine ausreichende
Kornstatistik betrachtet.

Die hier untersuchten drei Probenserien weisen alle eine Texturanderung auf, die mit dem
Beginn der ersten Rekristallisation (vgl. Abschnitt 7.1.5) anfangt und bei einer Temperatur
zwischen 300 °C und 400°C im Wesentlichen abgeschlossen ist (vgl. Abb. 7-11, Abb. 7-12,
Abb. 7-13). Nach der ersten Rekristallisation stellen sich bei den verschiedenen
Probenserien unterschiedliche Texturen ein. Eine mogliche Anderung der Textur bei 800 °C

kann nicht ermittelt werden.
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Zwischen dem ungegliihten Zustand und der bis 500 °C gegliihten Proben andert sich die
Textur von Probenserie W308-X-DC-0-3 von einer gepaarten {l|1}- und {200}-Textur zu
einer reinen {200}-Textur (vgl. Abb. 7-11). Probenserie W333-X-PR-200-2 wandelt sich von
einer {200}-Textur zu einer {I | I}-Textur (vgl. Abb. 7-12). Keine grundsitzliche Anderung in
der Vorzugsorientierung ist bei Probenserie W337-X-DC-0-3 zu beobachten. Dort ist nur
eine Anderung in der Stirke der Ausprigung zu erkennen (vgl. Abb. 7-13).
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Abb. 7-11:  Harris-Texturindex der Gitterebenen {I 11}, {200} und {220} in Abhangigkeit

der Glihtemperatur der Probenserie W308-X-DC-0-3
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Abb. 7-12:  Harris-Texturindex der Gitterebenen {I 11}, {200} und {220} in Abhangigkeit
der Glihtemperatur der Probenserie W333-X-PR-200-2
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Abb. 7-13:  Harris-Texturindex der Gitterebenen {I 11}, {200} und {220} in Abhangigkeit
der Glihtemperatur der Probenserie W337-X-DC-0-3
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7.2 Mikrohartezustinde und Endringmodul

7.2.1 Martenshirte und Eindringmodul der Mikroproben

Die instrumentierte Eindringprifung wird an denselben Proben, die fur die
Gefligecharakterisierung Verwendung finden, durchgefihrt (vgl. Abschnitt 7.1). Dabei
werden die in Abschnitt 6.1.2 definierten Messpunktdefinitionen verwendet.

Folgend sind die Ergebnisse der instrumentierten Eindringprufung, die an den nicht gegliihten
Probekopfen der untersuchten Probenserien bestimmt sind, dargestellt. Die Martensharte
der gemessenen Proben zeigt vorwiegend Mittelwerte zwischen 5000 und 6000 N/mm?. Die
Proben =~ W233-X-PR-50-2.3-RT  und  W333-X-PR-200-2-RT  zeigen  geringere
Martenshartemittelwerte (vgl. Abb. 7-14). Die Standardabweichungen liegen immer unter
200 N/mm?.

Mikroproben Nr.

Abb. 7-14:  Martensharte aller  Mikroprobenserien an  Einspannkopfen  nicht
warmebehandelter Mikroproben mittels instrumentierter Eindringprifung

bestimmt

Die ermittelten Eindringmodule haben Mittelwerte in einem Bereich von 166 bis 208 GPa
mit Standardabweichungen die kleiner 8 GPa sind (vgl. Abb. 7-15). Lasst man die ersten drei
Proben auBer Betracht (verunreinigter Elektrolyt, vgl. Abb. 7-15 von links) liegen die
Eindringmodule in einem noch engeren Bereich (173 bis 189 GPa).
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Abb. 7-15:  Eindringmodul aller = Mikroprobenserien an  Einspannkopfen  nicht

warmebehandelter Mikroproben mittels instrumentierter Eindringprifung

bestimmt

71.2.2 Martenshirte gegliihter Mikroproben

Betrachtet man die Martensharte der geglihten Mikroprobenserien uber die
Gliuhtemperatur (vgl. Abschnitt 3.4.1.), so zeigen sich die in Abb. 7-16 und Abb. 7-17
dargestellten Martensharte-Temperatur-Zusammenhange. Darin ist zu beobachten, dass die
Martensharte ab einer Temperatur von etwa 200°C zu steigen beginnt. Alle gegliihten
Probenserien weisen ein Maximum der Martensharte im Glihtemperaturbereich von 260 bis
280 °C auf. Gliihtemperaturen groBer 280°C fiihren zu abnehmenden Martenshartewerten.
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Abb. 7-16:  Martensharte in Abhangigkeit der Glihtemperatur der Probenserien
W308-X-DC-0-3, W333-X-PR-200-2 und W337-X-DC-0-3
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Abb. 7-17:  Martensharte in Abhangigkeit der Glihtemperatur der Probenserien
W307-X-DC-0-3, W322-X-PR-200-2, W328-X-PR-400-2 und

W335-X-PR-200-1
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7.2.3 Untersuchungen an Mikrozahnradern

Mit Hilfe der instrumentierten Eindringprifung sollen lokale Unterschiede der
Materialeigenschaften im Bauteilvolumen von Mikrozahnradern erkannt werden. Die
ermittelten Werte dienen spater zum Vergleich der z.B. im Zugversuch ermittelten
Eigenschaften. Die Bestimmung der Harteverteilung im Zahnradvolumen erfolgt an den
Mikrozahnradern, die jeweils am Rand der Wafer jeder Probenserie galvanisiert sind. Dort
stehen zwei Mikrozahnradgeometrien (Planetenrad, Flexspline) zur Verfigung (vgl. Abb.
7-18). An den unterschiedlichen Mikrozahnradgeometrien werden verschiedene
Untersuchungen durchgefiihrt.

Planetenrad

Flexspline

Abb. 7-18:  Planetenrad und Flexspline (eingebettet)

Zunachst werden Hartematrizen auf einen Zahn eines Planetenrades aufgebracht. Dabei wird
ein eingebettetes Zahnrad, welches angeschliffen und poliert ist (vgl. Abschnitt 3.4.3),
verwendet. Dort ist die untersuchte Seite des Zahnrades die Seite, die dem Si-Woafer
zugewandt war.

Nach dem Aufbringen der ersten Hartematrix wird die untersuchte Oberfliche durch
Schleifen abgetragen und anschlieBend wieder poliert. Damit werden Abtrage von etwa 0,07
mm erreicht. Nach dem Abtragen folgt das Messen einer weiteren Hartematrix. Insgesamt
sind durch Wiederholen des Vorgangs 4 Abtragtiefen (T1-T4) gemessen. Abb. 7-19 zeigt die
Lage der Matrix und der Abtrage.



7 Ergebnisse 86

¢ Woaferseite
2

Abb. 7-19:  Definition der Abtrage (links) und der Lage der Hartematrix (rechts) auf

einem Mikroplanetenrad

Die beispielhaft ausgewahlten Bilder des jeweils ersten Abtrages eines Planetenrades der
Probenserien W307-X-DC-0-3 und W322-X-PR-200-2 sind folgend besprochen (vgl. Abb.
7-20, Abb. 7-21). Die grafische Darstellung der Hartematrizen lasst deutlich erkennen, dass
die Hartewerte in der betrachteten Schliffflache deutlich schwanken. Insbesondere fallen die
Hartewerte, die sich in Nahe der Zahnflanken befinden, niedriger aus als solche in
Zahnmitte.
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Abb. 7-20: Mikrohartematrix auf einem Planetenrad der Probenserie W307-X-DC-0-3
bei der Abtragtiefe T1
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Abb. 7-21: Mikrohartematrix auf einem Planetenrad der Probenserie W322-X-PR-200-2
bei der Abtragtiefe T1
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Folgend sind die Martenshartemittelwerte, die jeweils uber alle Messpunkte einer Matrix
gemittelt sind, in Abhangigkeit der Abtragtiefe der beiden oben besprochenen Probenserien
verglichen (vgl. Abb. 7-22). Hier ist zu erkennen, dass die Martenshartemittelwerte des
Planetenrades von Wafer W307-X-DC-0-3 hohere Betrage als die von Wafer W322-X-PR-
200-2 aufweisen. Ebenfalls ist die Streuung der Werte lber der Schlifffliche und Abtragtiefe
von Wafer W307-X-DC-0-3 wesentlich geringer als die von Wafer W322-X-PR-200-2.
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Abb. 7-22:  Martenshartemittelwerte der verschiedenen Abtragtiefen gemessen an

Planetenradern der Probenserien W307-X-DC-0-3 und W322-X-PR-200-2

Mikrozahnrader, die durch einen galvanischen Prozess (vgl. Abschnitt 3.3.2) hergestellt sind,
konnen lokal variierende Eigenschaften aufweisen. Dies ist darauf zuriickzufuhren, dass
aufgrund von unterschiedlichen Aspektverhaltnissen und vom Elektrolyt unterschiedlich
angestromter Formgeometrien, die Stofftransportbedingungen auf dem Si-Wafer, fiir den
Materialaufbau lokal stark variieren.

Das Flexspline ist ein Mikrozahnrad mit hohem Aspektverhaltnis. Folgend werden Flexsplines
von vier Probenserien in verschiedenen Betrachtungsorientierungen untersucht. Auch hier
wird das Zahnrad vor der instrumentierten Eindringprufung eingebettet, angeschliffen und
poliert. Die Lage der Betrachtungsorientierungen ist in Abb. 7-23 und die Definition des
Messkoordinatensystems in Abb. 7-24 gezeigt.
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Abb. 7-23:  Lage der Messpunktkoordinatensysteme fiir Mikrohartemessungen am

Flexspline (groBes innen- und auBenverzahntes Zahnrad)

Abb. 7-24:  Definition eines Messpunktkoordinatensystems fiir Mikrohartemessungen am

Flexspline

An jeder der acht Orientierungen werden jeweils acht Harteabdriicke in X- und Y-Richtung
aufgebracht (vgl. Abb. 7-24). Nachfolgend werden nur die Messergebnisse der Y-Richtung
besprochen.
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Beispielhaft sind in Abb. 7-25 die Harteverlaufe der unterschiedlichen Orientierungen der
Probenserie W335-X-PR-400-2-RT gezeigt. Dabei ist zu erkennen, dass die
Martenshartewerte der Messpunktreihen an den beiden Zahnspitzen ein Minimum aufweisen.
Die Lagen der einzelnen Messpunktreihen variieren zum Teil stark.
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Abb. 7-25: Martensharten unterschiedlich orientierter Hartereihen gemessen von

Zahnspitze der Innenverzahnung zu Zahnspitze der AuBenverzahnung eines
Flexsplines von Probenserie W335-X-PR-400-2-RT

Zum Vergleich der einzelnen Probenserien untereinander werden die Mittelwerte und die
Standardabweichungen der einzelnen Messreihen gegeniibergestellt (vgl. Abb. 7-26). Dort ist
festzustellen, dass die Martenshartemittelwerte der Probenserien, die mit
Gleichstromabscheidung  galvanisiert ~ sind  (ungefillte = Symbole), relativ  hohe
Martenshartemittelwerte mit geringer Standardabweichung zeigen. Die Probenserien, die mit
Pulsstromabscheidung  galvanisiert  sind  (gefilllte =~ Symbole), weisen  geringere
Martenshartemittelwerte mit grofBen Standardabweichungen auf.
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Abb. 7-26:  Mittelwerte der Martensharte in Abhangigkeit der Orientierung der
Abdruckreihe von den Probenserien W164-X-DC-0-2-RT,
W328-X-PR-400-2-RT, W335-X-PR-200-1-RT und W337-X-DC-0-3-RT,
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7.3 Mikrozugversuch

Die ersten drei gefertigten Probenserien liefern keine brauchbaren Mikrozugproben, da der
neu eingesetzte Elektrolyt eine Verunreinigung vom Elektrolythersteller aufwies. Die
Mikroproben der Probenserien W307-DC-0-3-RT und W308-DC-0-3-RT sind fur die
Erprobung der Spannzeuge verbraucht (vgl. Abschnitt 6.2.1). Die hier dargestellten
Ergebnisse des Zugversuchs sind an den verbleibenden fiinf Probenserien ermittelt. Zur
Bestimmung der Mittelwerte standen zwischen 5 und | | Proben zur Verfligung

Ein Vergleich der im Zugversuch bestimmten E-Module zeigt Werte zwischen 142 und
|64 GPa mit Standardabweichungen zwischen 20 und 33 GPa (vgl. Abb. 7-27).

Mikroprobenserien Nr.

Abb. 7-27: Mittelwerte der E-Module der untersuchten Probenserien

Betrachtet man die ermittelten 0,2 %-Dehngrenzen R ,, so werden Mittelwerte zwischen
802 MPa und 1314 MPa gemessen (vgl. Abb. 7-28). Diese weisen zum Teil
Standardabweichungen bis zu 530 MPa auf.

Mittelwerte zwischen 1239 MPa und 1913 MPa zeigen die bestimmten Zugfestigkeiten (vgl.
Abb. 7-29). Dabei betragen die ermittelten Standardabweichungen bis zu 542 MPa.

Den hochsten Mittelwert der Zugfestigkeit weist die mit Gleichstrom abgeschiedene
Probenserie W337-DC-0-3-RT auf. Die geringste Standardabweichung zeigt die mit dem
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Elektrolyten der FH Kaiserslautern am Standort Zweibriicken galvanisierte Probenserie
W333-PR-200-2-RT. Dort wird ebenfalls die niedrigste Zugfestigkeit gemessen.
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Abb. 7-28:  Mittelwerte der Dehngrenze R;,, der untersuchten Probenserien
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Abb. 7-29:  Mittelwerte der Zugfestigkeit R, der untersuchten Probenserien
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Die Mittelwerte der Bruchdehnungen liegen zwischen 2,8 % und 5,8 % (vgl. Abb. 7-30). Die
Bruchdehnungen der untersuchten Probenserien streuen stark und weisen
Standardabweichungen von bis zu 4,4 % auf. Die groBten Bruchdehnungsbetrage ,aber auch
die hochste Standardabweichung, zeigt die mit Pulsstrom abgeschiedene Probenserie W322-
X-PR-200-2-RT.

12

Mikroprobenserien Nr.

Abb. 7-30:  Mittelwerte der Bruchdehnung Ag der untersuchten Probenserien
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7.4 Mikrobiegeschwingversuch

Fur die Ermittlung von Wohlerkurven an ungekerbten Mikrobiegeschwingproben stehen pro
Probenserie und Wafer |7 Proben zur Verfigung. Zur statistischen Absicherung der
ermittelten Ergebnisse werden etwa 30 Proben benotigt. Fiur die Bestimmung einer
statistisch abgesicherten Wohlerkurve sind somit die Proben zweier identisch galvanisierter
Probenserien notwendig.

Die mittels UV-Lithographie produzierten Mikroproben zeigen nach dem Vermessen
deutliche Abweichungen von der geplanten Prufquerschnittsgeometrie. Dies erfordert eine
Beruicksichtigung der Abweichung bei der Berechnung der Biegespannung (vgl.
Abschnitt 6.3.3).

Der fir die Wafer-Produktion verwendete Fotoresist (SU8) hinterlasst nach Vereinzelung
der Mikroproben auf den Probenflanken Ruckstinde (vgl. Abb. 7-31). Diese Riickstande
verursachen beim Prifen Dampfungen der Schwingungsbeanspruchung. Kommt es beim
Prufen insbesondere groBer Amplituden zur Delamination der Riickstande, so verandern
sich die Dampfungsbedingungen der Mikrobiegeschwingproben. Folge davon ist, dass die
Regelung der Priifmaschine mit der abrupten Anderung der Schwingungsbedingungen nicht
zurechtkommt, d. h. der Versuch bricht ab.

Fur das Entfernen der Resistriickstande ist derzeit noch keine geeignete Methode gefunden.

In Zukunft (Folgeprojekt) sollen fiir die Probenherstellung Wafer mit PMMA als
Resistmaterial, welches mittels Rontgentiefenlithographie belichtet wird, verwendet werden.
Mit diesem Verfahren sind genauere Probenabmessungen herstellbar und die Entfernung des
Resists ist mit konventionellen Losemitteln moglich.

Mit den vorhandenen Proben wird dennoch versucht eine Wohlerkurve zu ermitteln.
Abb. 7-32 zeigt die Ergebnisse von |0 Mikrobiegeschwingproben der Probenserie
W322-X-PR-200-2-RT, eingetragen in ein Wohlerdiagramm.
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Abb. 7-31:  Resistriickstande an der Probenflanke von Mikroprobe 328-01-PR-400-RT
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Abb. 7-32:  Wohlerkurve bestimmt an Mikroproben der Probenserie
W322-X-PR-200-2-RT
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8 Diskussion

8.1 Einfluss der Gefligeparameter auf die Martensharte

Ein wesentliches Arbeitsziel des Projektes ist die Charakterisierung der
Mikroprobenzustande und deren Auswirkung auf die Mikroprobeneigenschaften. Zur
Beschreibung der Gefiigeparameter sind die dazu notwendigen Analyseverfahren
ausgearbeitet und angewendet (vgl. Abschnitt 5).

Folgend ist die Auswirkung der Gefugeparameter auf die Harte diskutiert. Dabei werden die
bekannten Verfestigungsmechanismen untersucht.

Betrachtet man die Martensharte als Funktion des Eisengehalts der abgeschiedenen
Probenserien, so ist ohne Berlcksichtigung anderer Gefligeparameter kein Zusammenhang
zu finden.

Damit ein Zusammenhang zwischen Martensharte und Eisengehalt beschrieben werden kann,
sind die Ergebnisse der Martenshirte, der bei 800°C gegliihten Proben, liber den Eisengehalt
verglichen (vgl. Abb. 8-1). Durch das Glihen ist der Einfluss der Korngrenzverfestigung und
der Versetzungsverfestigung auf ein Minimum reduziert. Zusatzlich zur Erweiterung des
betrachteten Legierungsbereichs sind in Abb. 8-1 die Ergebnisse gegliihter (800 °C) Ni- bzw.
NiFe-Schichten dargestellt.

Die Martensharten der untersuchten Schichten zeigen ein Maximum bei einem Eisengehalt
von etwa |9 Ma.-%. Dabei steigert sich die Martensharte von 1218 N/mm? bei reinem Nickel
auf 2119 MPa bei 19 Ma.-% Eisen. Vergleicht man die Ergebnisse der Schichten mit denen der
Mikroproben so zeigen die Mikroproben meist hohere Martenshartewerte.

Das Eisen wird im Ni-Mischkristall als Substitutionsatom gelost. Dabei kann sich bei
Kristallisation im Gleichgewicht eine Uberstruktur FeNi; ausbilden [66]. Vollstindige
Loslichkeit vom Eisen im Nickel ist nicht gegeben (vgl. Abb. 3-18).

Der  Mischkristallverfestigungsmechanismus ~ beschreibt ~ die  Festigkeitssteigerung
(Hartesteigerung)  aufgrund  der  Einbringung  von  Substitutionsatomen.  Die
Martenshartesteigerung infolge der Erhohung des Eisengehaltes der gegliihten Proben kann
uber diesen Mechanismus erklart werden.

Die galvanische Legierungsabscheidung lasst Werkstoffe kristallisieren, die neben den
gewiunschten Legierungselementen (Nickel, Eisen) auch noch andere Elemente enthalten
konnen [I5, 18]. Diese mitabgeschiedenen Elemente beeinflussen die Eigenschaften des
Materials.

TEM-Untersuchungen an zwei Probenserien (W335-X-PR-200-1 und W337-X-DC-0-3)
zeigen, dass sich im Geflige der galvanisierten Mikroproben neben der Ni- bzw FeNi;-Phase
noch eine Nickeloxid-Phase (NiO) befindet (vgl. Abb. 8-2). Das Vorhandensein der NiO-
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Phase konnte die Verschiebung der Martenshartewerte von den Schichten zu denen der
Mikroproben erklaren. Weitere noch nicht nachgewiesene mitabgeschiedene Stoffe konnten
die Eigenschaften ebenfalls beeinflussen.

In der Literatur sind derzeit keine Vergleiche von Hartewerten in Abhangigkeit des
Eisengehalts an bei hohen Temperaturen (z.B. 800 °C) gegliihten galvanischen Nickel-Eisen-
Proben zu finden. Somit ist hier kein Vergleich mit Literaturwerten diskutiert.

7000

6000 -@-Schichten
& O Mikroproben
€
£ 5000
~
=
2 4000 -
O
< 3000 -
3 o -
,E*%’ 2000 - ‘o ogPt - 0---Oo_______ -

1000 $77°

O T T T T T
0 5 10 15 20 25 30
Fe [Ma.- %]
Abb. 8-1: Martensharte von bei 800 °C gegliihten Mikroprobenkopfen und Schichten

mit unterschiedlichen Eisengehalten
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Abb. 8-2: Nickel (Ni) und Nickeloxidkorner (NiO) identifiziert an den
Gitterebenenabstanden bestimmt in einer TEM-Aufnahme von ~ Mikroprobe
W337-37-DC-0-3-RT

Korngrenzen wirken als Hindernisse fir Versetzungsbewegungen. So kommt es bei vielen
Korngrenzen (kleine Korner) zur Festigkeitssteigerung (Hartesteigerung). Mit der
sogenannten Hall-Petch-Beziehung wird eine lineare Zunahme der Festigkeit (Harte) mit

dem Reziprokwert der Wurzel des mittleren Korndurchmessers (1/\/5) beschrieben (vgl.
Abschnitt 2).

Bei den folgend besprochenen ,Hall-Petch“-Diagrammen ist an der Abszisse der
(1/\/5 )-Wert abgetragen. In diesen Diagrammen weist die Abbildung der Harte in

Abhangigkeit des Korndurchmessers eine lineare Beziehung auf, wenn sich keine anderen
EinflussgroBen (z.B.: Gitterverzerrung, Ausscheidungen) andern.

Abb. 8-3 zeigt ein ,,Hall-Petch“-Diagramm in dem die Ergebnisse von geglihten und nicht
gegluhten  Mikroproben der Probenserien W308-X-DC-0-3, W333-X-PR-200-2,
W337-X-DC-0-3 und der Ni-Schicht R310305-DC-0-2 verglichen sind. Ein weiterer
Vergleich der der Martensharte geglihter und nicht geglihter  Mikroproben der
Probenserien W335-X-PR-200-1, W328-X-PR-400-2, W322-X-PR-200-2, W307-X-DC-0-3
und der Ni-Schicht R310305-DC-0-2 ist in Abb. 8-4 dargestellt.



8 Diskussion 100

Wie in Abschnitt 7.2.1 bereits festgestellt nimmt bei allen Probenserien die Martensharte
durch das Gliihen bis 280 °C zu. Die Steigerung der Martenshirte kann weder liber das
geringe Kornwachstum (vgl. Abb. 7-7) noch uber den Abbau der Gitterverzerrungen (vgl.
Abb. 7-9) erklart werden. Beide Verfestigungsmechanismen (Korngrenz- und
Versetzungsverfestigung) missten zu einer Verringerung der Martensharte filhren. Wobei
hier angenommen wird, dass die gemessene Gitterverzerrung als MalB3 fur die
Versetzungsdichte gesehen werden kann.

Es sind zwei Moglichkeiten zu diskutieren, die zur Verfestigung in diesem Temperaturbereich
(200 - 280 °C) fiihren. Zum einen konnte ein anderer Verfestigungsmechanismus wie z.B. die
Ausscheidungsverfestigung zur Hartesteigerung des Werkstoffs fiihren. Allerdings sind
Ausscheidungen bisher noch nicht nachgewiesen. Zum anderen findet man in der Literatur
Hinweise, dass die Hall-Petch-Beziehung bei nanokristallinen Materialien nicht mehr ohne
weiteres anwendbar ist [25, 26, 27, 28, 29, 30]. Dort wird bei sehr kleinen KorngroBen eine
Umkehrung der Hall-Petch-Beziehung beschrieben.

GroBere Gliuhtemperaturen (300 - 800 °C) fiihren wie erwartet zur Verringerung der
Martensharte (vgl. Abb. 8-3 und Abb. 8-4).

D [nm]
0 100 25 11,1 6,25
10000 ‘ ‘ ‘
9000 - . mRT
T 8000 - . = 180°C-280°C
€ 7000 - | m300°C-500°C
Z 6000 | an €% ¢ | D800
@ 3 M el -& R310305-DC-0-2
& °000 1 g ° «g " © W308-X-DC-0-3
a 4000 1 o ' O W333-X-PR-200-2
£ 3000 - - O W337-X-DC-0-3
S 2000 B .7
1000 &~
0 [ | | |
0 0,1 0,2 0,3 0,4
5 U/
Abb. 8-3: ,Hall-Petch“-Diagramm der Martensharte gegliuhter und nicht geglihter

Mikroproben der Probenserien W308-X-DC-0-3, W333-X-PR-200-2, W337-
X-DC-0-3 und der Ni-Schicht R310305-DC-0-2
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Abb. 8-4: ,Hall-Petch“-Diagramm der Martensharte gegliihter und nicht geglihter
Mikroproben der Probenserien W335-X-PR-200-1, W328-X-PR-400-2,
W322-X-PR-200-2, W307-X-DC-0-3 und der Ni-Schicht R310305-DC-0-2

In der Literatur [33, [|1] sind Ergebnisse zu finden, die mit unterschiedlichen

Harteprifverfahren bestimmt sind, welche sich in Prifkraft und Endringkorper
unterscheiden. Ein Vergleich der hier ermittelten Werte mit Ergebnissen der Literatur ist
deshalb nur tendenziell moglich.

Zum Vergleich sind beispielhaft die Ergebnisse zweier Literaturstellen [33, 1] mit den
Ergebnissen der nicht geglihten und der bei 800 °C geglihten Ni-Schicht
R310305-DC-0-2 in Abb. 8-5 dargestellt.

Es ist zu erkennen, dass zunachst die Hartewerte der Literaturstelle [I1] mit sinkender
KorngroBe steigen. Bei einer KorngroBe von etwa || nm sind verschiedene Hartewerte zu
finden. Anzumerken ist, dass die Eisengehalte der dort dargestellten Messpunkte zum Teil
erheblich variieren (4 — 69 At. -%).

Die Ergebnisse der Literaturstelle [33] zeigen neben anderen hier nicht dargestellten
Ergebnissen einen Hartezuwachs durch Gliihen bei 200°C. Dabei steigt die Harte von etwa
6750 N/mm? auf 8150 N/mm?2. Der in Abb. 8-5 dargestellte Hartezuwachs ist in ahnlicher
Form bei allen untersuchten Probenserien zu erkennen (vgl. Abb. 8-3 und Abb. 8-4).
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Abb. 8-5: Vergleich der Ergebnisse zweier Literaturstellen [33, | 1] mit den Ergebnissen

der nicht gegliihten und der bei 800 °C gegliihten Ni-Schicht R310305-DC-0-2

8.2 Vergleich zwischen Mikrozugversuch und instrumentierter
Eindringpriifung

Die im Projekt ermittelten Gefligeparameter sind alle an Mikroprobenkopfen bestimmt.
Aufgrund des sehr kleinen Mikroprobenprifquerschnitts (50 pm x 300 pm) ist eine
Bestimmung der Geflugeparameter im Prufquerschnitt derzeit nicht moglich. Zur
Uberpriifung der Ubertragbarkeit zwischen dem Gefiige im Mikroprobenkopf und dem
Geflige im Prufquerschnitt ist in Abb. 8-6 ein Vergleich zwischen im Probenkopf gemessener
Martensharte und im Zugversuch ermittelter Zugfestigkeit gegeniibergestellt.

Wenn die Eigenschaften im Mikroprobenkopf und im Prifquerschnitt gleich sind oder um
einen konstanten Faktor abweichen, dann missen die Martenshartemessungen im
Mikroprobenkopf Uber einen konstanten Faktor mit der Zugfestigkeit gekoppelt sein. Der in
Abb. 8-6 dargestellte Vergleich lasst erkennen, dass die am Mikroprobenkopf bestimmten
Ergebnisse nicht auf die gesamte Probe ubertragbar sind.
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Abb. 8-6: Martensharte und Zugfestigkeit von funf Probenserien im Vergleich

Die mangelnde Ubertragbarkeit der besprochenen Ergebnisse von Mikroprobenkopf und
Prufquerschnitt soll folgend naher erortert werden.

Zunachst wird ein Harteverlauf zwischen Mikroprobenkopf und Mikroprobensteg einer im
Mikrozugversuch gebrochenen Mikrozugprobe untersucht (vgl. Abb. 8-7). Betrachtet man
den gemessenen Martensharteverlauf, so ist eine erhebliche Abnahme der Martensharte vom
Mikroprobenkopf mit etwa 5200 N/mm? auf etwa 3000 N/mm? im Mikroprobensteg zu
beobachten (vgl. Abb. 8-8). Aufgrund der Kaltverfestigung bei der plastischen Verformung im
Mikrozugversuch hatte man eine Martenshartezunahme erwartet.

Mikroprobenkopf Mikroprobensteg

Abb. 8-7: Positionsnummern der Mikroharteabdricke  von Mikrozugprobe
W328-01-PR-400-2-RT  nach  Bruch vom  Mikroprobenkopf zum
Mikroprobensteg
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Abb. 8-8 : Mikroharteverlauf der Mikrozugprobe 328-01-PR-400-RT (vgl. Abb. 8-7) vom
Mikroprobenkopf zum Mikroprobensteg

Folgend wird an einer anderen, ebenfalls im Mikrozugversuch gebrochenen, Probe ein
Harteverlauf tber den Prifquerschnitt des Mikroprobenstegs durchgefuhrt (vgl. Abb. 8-9).
Der Harteverlauf uber der Probenhohe zeigt stark streuende Martenshartewerte
(vgl. Abb. 8-10).

Prifquerschnitt

Woachstumsrichtung

beim Galvanisieren

Abb. 8-9: Positionsnummern der Mikroharteabdriicke im  Prifquerschnitt von
Mikrozugprobe W328-56-PR-400-2-RT nach Bruch in Wachstumsrichtung

fallend nummeriert
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Abb. 8-10: Mikroharteverlauf der Mikrozugprobe 328-56-PR-400-RT im Prufquerschnitt
(Nummerierung vgl. Abb. 8-9)

Um eine Information lber die Gefiigeanderung zwischen Mikroprobenkopf und
Mikroprobensteg zu bekommen werden mittels EDX-Messungen die Eisengehalte entlang
einer Scanlinie bestimmt (vgl. Abb. 8-11). Entlang der Scanlinie ist vom Mikroprobenkopf zur
Bruchflache ein Abfall des Eisengehaltes von etwa |5 Ma.-% auf 7 Ma.-% zu beobachten. Der
starke Verlust des Eisens ist auf die ungiinstigen Stofftransportbedingungen wahrend der
Galvanisierung an Orten mit hohem Aspektverhaltnis zuriickzufiihren. Der Mikroprobensteg
der Mikroprobe hat ein groBeres Aspektverhaltnis als der Mikroprobenkopf.

Betrachtet man die hier dargestellten Ergebnisse und die in Abschnitt 7.2.3 gezeigten
Mikroharteverlaufe und Mikrohartematrizen, so ist davon auszugehen, dass die
Gefligeparameter und die mechanisch technologischen Eigenschaften lokal im Bauteil stark
variieren konnen. Um Ergebnisse des Zugversuchs auf ein Bauteil (Zahnrad) ubertragen zu
konnen ist sicherzustellen, dass z.B. die Mikroharten im Bauteil denen im Prifquerschnitt
entsprechen.  Die  Fertigungsparameter  (z.B. = Geometrie = der  Mikroprobe,
Abscheidebedingungen) miissen so angepasst werden, dass die Gefiige zwischen Mikroprobe
und Mikrobauteil tibereinstimmen.
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Scanlinie

CH1 MAG: 77 x HV: 15,0 kV WD: 5,7 mm

Abb. 8-11:  Scanlinie fir EDX-Linescan zur lokalen Eisengehaltbestimmung der
Mikrozugprobe 328-03-PR-400-RT
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Abb. 8-12:  Eisengehaltverlauf der Mikrozugprobe 328-03-PR-400-RT entlang der in
Abb. 8-11 definierten Scanlinie
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8.3 Bruchflachen Mikrozugversuch

Zur Charakterisierung der Bruchflichen werden einige Mikrozugproben im REM untersucht.
Ein Ubersichtsbild der gesamten Bruchfliche der Mikrozugprobe 328-01-PR-400-RT ist in
Abb. 8-13 dargestellt. Einen stark vergroBerten Ausschnitt der Bruchflache stellt Abb. 8-14
dar. Die dort ersichtliche Wabenbruchstruktur deutet auf einen duktilen Bruch hin. Auffallig
ist hier die extrem kleine WabengroBe (etwa 30 -100 nm) der Wabenstruktur.

In der Literatur [89] finden sich fir nanokristallines Nickel ahnliche VWabenabmessungen von

100 - 200 nm bei einer KorngroBe von 30 nm.

Mikro- und Nanotechnologie 20 pre
Fachhechschule in Zweibriicken |_|

Abb. 8-13:  Ubersichtsbild der Bruchfliche von Mikrozugprobe 328-01-PR-400-RT

Signal A= SE2 Pixel Size = 357.0 nm  EHT = 10.00 kV' Date :6 Sep 2010
Mag= 322X WD = 3.2 mm Aperture Size = 30.00 pm  Time :13:44:58

%Mikm— und Nanotechnologie 100 nm
|} ochschule in Mag= 50.00 KX WD = 3.1 mm

Signal A= SE2 Pixel Size =2202 nm  EHT = 10.00 k¥ Date :6 Sep 2010
Aperture Size = 30.00 pm __ Time :13:55:57

Abb. 8-14:  Wabenbruchstruktur von Mikrozugprobe 328-01-PR-400-RT
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9 Verwertbarkeit der Ergebnisse und Erfahrungen

Verwertung finden die ermittelten Ergebnisse, entwickelten Methoden und die gewonnenen
Erfahrungen in der derzeitigen und zukunftigen Forschungs- und Entwicklungsarbeit der
Fachhochschule Kaiserslautern und der Projektpartner. Der Nutzen des durchgefiihrten
Projekts soll an den folgend dargestellten Punkten konkretisiert werden.

Die entwickelten Methoden zur Gefiigecharakterisierung (vgl. Abschnitt 5) finden lber die
Projektlaufzeit hinaus Anwendung. Dabei ist es moglich, fiir die nicht gegliihten Zustande, mit
einer XRD-Messung den Werkstoff hinsichtlich KorngroBe, Gitterverzerrung, Textur und
Gitterkonstante zu charakterisieren. Die vor Projektbeginn, an der Fachhochschule-
Kaiserslautern, noch nicht zur Verfugung stehenden Auswertemethoden, konnen nun in
Folgeprojekten fiir die Charakterisierung nanokristalliner Gefiige angewendet werden. Hier
ist insbesondere die hohe laterale Auflosung des verwendeten Rontgendiffraktometers mit
einem Strahldurchmesser von <200pm zu erwahnen. Eine weitere Verfeinerung des
Rontgenstrahls (<80 pm) soll in Zukunft auch die Charakterisierung des Gefliges in den
schmalen Probenstegen ermoglichen.

Wertvolle Erfahrungen brachte die durch Gliihen bei Temperaturen zwischen 180 °C und
800 °C erzeugte Gefiigevariation. Dabei wurde erkannt, dass zunichst Erholungsvorgange
stattfinden. Die Erholungsvorgange zeigen sich durch eine beginnende Abnahme der
Gitterverzerrung bei einer Temperatur von etwa 200 °C. Danach kommt es zur ersten
Rekristallisation (Kornwachstum) bei etwa 300 °C. Eine zweite Rekristallisation findet
zwischen einer Temperatur von 500 °C und 800 °C statt (vgl. Abschnitt 7.1.5 und 7.1.6).

Daraus folgt, dass die durch die Galvanik erzeugten Gefligezustainde und die damit
festgelegten mechanischen Eigenschaften, sich bis zu einer Temperatur von 200 °C nicht
verandern (vgl. Abschnitt 7.2.2). Fir die Fertigung und Anwendung der Mikrozahnrader
bedeutet dies, dass bei der Fertigung und Anwendung eine Temperatur von 200 °C nicht
erreicht werden darf. Nur so konnen die durch die galvanische Abscheidung festgelegten
Eigenschaften erhalten bleiben.

Lokale mechanisch-technologische Eigenschaften konnen mit der instrumentierten
Endringprifung bestimmt werden. Die im Projekt gemessenen Mikroharteverlaufe und
Mikrohartematrizen (vgl. Abschnitt 7.2.3 und 8.2) zeigen, dass unter unglinstigen
Abscheidebedingungen die Eigenschaften der Mikrozahnrader und Mikroproben lokal sehr
stark variieren konnen. Dort sind die mittels Pulsstromverfahren abgeschiedenen Proben mit
teilweise extremen Streuungen zu beobachten.

Fur die Fertigung der Mikrozahnrader bedeutet dies, dass homogenere
Eigenschaftsverteilungen nur mit Gleichstromabscheidung zu erwarten sind. Zumindest
miussten fur zukunftige Pulsstromabscheidungen optimierte Parameter gefunden werden. Die
wahrend des Projektes untersuchten Pulsstromparameter fiihren bei den untersuchten
Geometrien zu keiner homogenen Eigenschaftsverteilung.
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Um fiir den Projektpartner Micromotion eine einfache Qualitatskontrolle hinsichtlich der
Harteeigenschaft durchfiihren zu konnen, ist ein Qualitatskontrollkonzept erarbeitet worden
und wird dort angewendet. Dabei werden einige Zahnrader von den Probenchargen
entnommen und nach geeigneter Praparation ein Harteverlauf bestimmt. Der Harteverlauf
ist so positioniert, dass kritische Bereiche mit abgedeckt werden. Liegen alle Hartewerte
uber einer definierten Harte so ist die Charge freigegeben.

Der Mikrozugversuch liefert nach Anpassung des Spannzeugs und der Dehnungsmessung
reproduzierbare Ergebnisse (vgl. Abschnitt 6.2). Die Ubertragbarkeit der Ergebnisse auf
Bauteile (Mikrozahnrader) gestaltet sich schwierig, da sich das in den Probenstegen
galvanisierte Geflige zum Teil erheblich von dem in den Bauteilen zu unterscheiden scheint.
Zu erklaren ist dies durch die extremen Abscheidebedingungen in den schmalen und relativ
langen Probenstegen.

Positiv ist jedoch, dass die ermittelten Hartewerte in den Probenstegen immer niedriger sind
als die in den Mikrozahnradern und Probenkopfen. Somit sind die im Zugversuch ermittelten
Festigkeiten ebenfalls geringer als die vorhandenen Festigkeiten in den Mikrozahnradern und
den Probenkopfen. Die bestimmten Zugfestigkeiten konnen damit fir eine konservative
statische Auslegung von Bauteilen Verwendung finden.

Fur die Zukunft soll die Mikrozugprobengeometrie so angepasst werden, dass die
Abscheidebedingungen ahnliche Ergebnisse liefern wie die bei Mikrozahnradern. Dies soll
durch eine Verbreiterung des Probenstegs und das Anbringen von Hilfsstrukturen erreicht
werden. Durch diese MaBnahme soll die lokale Stromdichte herabgesetzt und die sich
einstellende Diffusionsschicht verringert werden.

Die Mikrobiegeschwingprifmaschine ist nach der Modifikation durch den Projektpartner
SincoTec und einige weiter durchgefuhrten Optimierungen einsatzbereit (vgl. Abschnitt 6.3).
Dennoch sind derzeit keine verwertbaren Ergebnisse bestimmt. Die Problematik ist nicht bei
der Prufmaschine zu finden, sondern bei der Probenherstellung. Die Probenherstellung
liefert Proben die stark variierende Probenabmessungen besitzen (vgl. Abschnitt 6.3.3.).
Zudem behindern nur schwer entfernbare Resistriickstande den Prifablauf (vgl. Abschnitt
7.4).

Wie in Abschnitt 7.4 schon beschrieben, sollen in Zukunft Proben mittels
Rontgentiefenlithographie unter Verwendung von PMMA als Resistmaterial produziert
werden. Diese exakt gefertigten und wegen des PMMA leicht zu reinigende Proben sollen
dann gute Ergebnisse bei der Mikrobiegeschwingprifung liefern.
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10 Erfolgte oder geplante Publikationen der Ergebnisse

Wahrend der Projektlaufzeit sind noch keine Publikationen der erarbeiteten Ergebnisse
erfolgt. Veroffentlichungen der erzielten Ergebnisse sind vorgesehen.

Zusammen mit dem Betreuer der kooperativen Promotion an der Technischen Universitat
Kaiserslautern Prof. Dr. habil. D. Eifler, ist 2012 folgende geplant:

M. Schmitt, J.E. Hoffmann, D. Eifler: Einfluss der Gefligeparameter auf das
Verfestigungsverhalten von galvanisch hergestellten Nickel-Eisen-Legierungen, demnachst

Im Rahmen der VDE/VDI EnFl-Tagung 2012 soll eine weitere Publikation der Ergebnisse
erfolgen.

Zusatzlich werden in der Dissertation (Ende 2013) des Projektbearbeiters:
,,Charakterisierung nanokristalliner Nickel-Eisen-Legierungen* die erzielten Ergebnisse
veroffentlicht.
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1.1 Formelzeichen und Abkiirzungen

11.1.1 Lateinische Symbole

HM Martensharte

H Eindringharte

E; Eindringmodul

h Eindringtiefe bei wirkender Prufkraft

h. Tiefe des Kontaktes des Eindringkorpers mit der Probe bei F,,,
h, Maximale Eindringtiefe bei F,,,

Froax Maximale Pruifkraft

A.(h) Oberfl. des Eindringkorpers bis zum Abstand h von der Spitze
A, (h) projizierte Kontaktflache

FWHM Halbwertsbreite

IB Integrale Breite

B, Im Experiment gemessene Linienbreite

B, Instrumenteller Verbreiterungsanteil der Linienbreite
B, Physikalische Linienbreite

B ysaaiice Verbreiterungsanteil bedingt durch die KorngroBe
Bsrain Verbreiterungsanteil bedingt durch die Gitterdehnung
I Intensitat der Sekundarstrahlung

lo Intensitat des Beugungspeaks (nach Untergrundabzug)
| Intensitat des Beugungspeaks (vor Untergrundabzug)
I{ghekvlv} gewichtete Intensitit der {hkl}-Gitterebene

Iy gemessene Intensitit der {hkl}-Gitterebene

I{r,f,ﬁl} relative Intensitdt der {hkl}-Gitterebene

Ty Grad der {hkl}-Textur

D Korndurchmesser

k Zahlenfaktor

[N/mm?]
[N/mm?]
[N/mm?]
[um]
[um]
[um]
[N]
[mm’]
[mm’]
[]

[]

[rad]
[rad]
[rad]
[rad]
[rad]
[cps]
[cps]
[cps]
[cps/%]

[cps]
[%]

[nm]
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t Zeit [s]

T Temperatur [°C]

11.1.2 Griechische Symbole

0 Braggwinkel [°]

1 Winkel der y-Achse [°]

® Winkel der w-Achse [°]

A Wellenlange der Rontgenstrahlung [nm]

n Gitterverzerrung [%]

11.1.3 Abkiirzungen

kfz kubisch-flachenzentriert

LM Lichtmikroskopie

AFM Rasterkraftmikroskop

REM Rasterelektronenmikroskop

EBSD Electron Backscatter Diffraction

EDX Energiedispersive Rontgenspektroskopie
RT Raumtemperatur

TEM Transmissionselektronenmikroskop
XRD Rontgendiffraktometer

cps counts per second
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Anwendung dieser Methoden Gefligeparameter und mechanische Eigenschaften bestimmt. Mit der Kenntnis dieser Gré3en sollen
dann die mechanische Auslegung von Mikrobauteilen und die Parameter des Herstellprozesses optimiert werden.

Konkrete Ergebnisse des Forschungsprojektes:

Gefligecharakterisierung mittels XRD-Messung ermdglicht Bestimmung von KorngroRe, Textur und Gitterverzerrung
Mikrozugversuch wird angewendet und liefert reproduzierbare Ergebnisse

Mikrobiegeschwingprifmaschine ist vom Projektpartner modifiziert und einsatzbereit

Mittels Instrumentierter Eindringprtfung, Mikrozugversuch und Mikrobiegeschwingprifung werden mechanisch-
technologische Eigenschaften bestimmt

Durch Glihen von Mikroproben werden Gefligezustdnde und somit mechanische Eigenschaften ab etwa 200°C beeinflusst
e  Mikroharteverteilungen in Bauteilen zeigen lokale Unterschiede in den mechanischen Eigenschaften

Innovationsgrad der Ergebnisse/Vorteil gegeniiber Wettbewerber:

Durch das im Vorhaben erlangte Wissen konnte die Firma Micromotion die Fertigung hinsichtlich besserer Werkstoffeigenschaften
optimieren. Die Kenntnis der mechanisch-technologischen Eigenschaften des selbst hergestellten Werkstoffs sichert die
Wettbewerbsfahigkeit. Des Weiteren verbessern die sich ergebenden Referenzen der FH und TU Kaiserslautern die Marktchancen.
Das Netzwerk aus Industrie und Hochschule dient zur Werbung und Vertrauensschaffung gegentiber den Kunden.

Konkrete praktische Anwendungsmaéglichkeiten der Vorhabensergebnisse:

Anwendung finden die erzielten Vorhabensergebnisse an der FH Kaiserslautern und bei den beteiligten Projektpartnern. So steht der
FH Kaiserslautern eine Methode zur Verfliigung mit deren Hilfe man nanokristalline Gefuige mit einer XRD-Messung hinsichtlich
KorngroRe, Gitterverzerrung und Textur charakterisieren kann. Dies erfolgt mit hoher lateraler Auflésung
(Rontgenstrahldurchmesser <200um). Ebenfalls finden die erarbeiteten Methoden zur mechanisch-technologischen
Charakterisierung Anwendung. Dies versetzt die FH Kaiserslautern in die Lage ein Folgeprojekt (Stiftung RLP fur Innovation) zu
bearbeiten in dem die 0.g. Ergebnisse Anwendung finden.

Firma Micromotion verwendet das im Vorhaben erlangte Wissen in der Fertigung von Mikrozahnradern. Ebenfalls sind erstmals
mechanische Eigenschaften des von der Firma Micromotion hergestellten Werkstoffs vorhanden, die zur Auslegung von Mikroteilen
zur Verfugung stehen.
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