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Kurzfassung

Nanokristalline Metalle (KorngroReD < 100 nm) sind durch ihre
gesteigerte mechanische Festigkeit eine attraktAiernative fir
konventionelle metallische Werkstoffe. Um diese dfigchaft nutzen zu
kénnen, ist das Verstandnis der bei der Verformuaktivierten
Mechanismen notwendig. Die Steigerung der mechheis€estigkeit wird
aufgrund der durch die reduzierte Korngré3e behtedekonventionellen
Versetzungsplastizitat bewirkt. Demzufolge werden ndeae
Verformungsmechanismen dominant. In der Literaturerden
Mechanismen wie das Korngrenzgleiten, die Korniotat und
Kornausrichtung, das  spannungsinduzierte = Kornwaahst die
Zwillingsbildung sowie komplexe Korngrenzen und
Versetzungsinteraktion diskutiert.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Verformungsvéshal von
nanokristallinen PdAu-Legierungen mit einer miglerKorngréf3e von ca.
30 nm untersucht. Es wurde der Einfluss der Debnpratles
Legierungsgehaltes sowie der Temperatur betracHietzu wurden die
mechanischen Eigenschaften mittels Nanoindentatiorund
Mikrodruckversuchen untersucht. Die mikrostruktleel Anderungen
wahrend der Verformung wurden an Transmissionsele&hmikroskop-
Aufnahmen von Probenquerschnitten, die mit dem netrahimikroskop
préapariert wurden, analysiert.

Hierbei konnte fir die nanokristallinen PdAu-Legiegen eine
ausgepragte Dehnratensensitivitat beobachtet werderDer
Legierungsgehalt und die Temperatur zeigen jevedilen Einfluss auf die
Harte, jedoch nicht auf die Dehnratensensitivigéi der Mikrostruktur
kam es zum Auflésen der in den Proben ausgeprdgdteh) Texturen
sowie eine Anderung der KorngréRe und Kornform.sDieeist auf einen



Kurzfassung

Verformungsmechanismus auf Basis von Versetzungstpemgen und die
Interaktion zwischen Korngrenzen und Versetzung. Hidir grofRere
Verformungsgrade kommt es zu spannungsinduzierteamw@chstum,
welches zu einem  entfestigenden  Materialverhaltenihrtf



Abstract

Nanocrystalline metals (grain size D < 100 nm) @i@mising alternatives
to conventional metallic materials due to their ioyed mechanical
strength. In order to benefit from this improvemeittis essential to
understand the mechanisms activated during defamaBecause of the
reduced grain size, the conventional dislocatioastidity is hindered
resulting the higher mechanical strength and atitima of other
deformation mechanisms. In the literature, varioagformation
mechanisms are discussed, i.e. grain boundarynglidjrain rotation and
alignment, stress induced grain growth, twinning vesll as complex
interaction of dislocations with grain boundaries discussed.

In this research work, the deformation behaviomahocrystalline PdAu
alloys with an average grain size of approxima8fynm was studied. The
effect of the strain rate, the alloying contentd @he temperature on the
mechanical properties were investigated. The mechhproperties were
examined by nanoindentation and micro-compressi@stst The
microstructural changes after the deformation weapalyzed by
transmission electron microscopy. A significanastirate sensitivity of the
nanocrystalline PdAu alloys was revealed. Both dheying content and
the temperature were observed to affect the hasgnédsle the strain rate
sensitivity appeared unaffected. After deformataranges of grain size
and shape as well as texture were observed, whiltbates the presence of
dislocation-based deformation mechanisms includirdjslocation
interaction and the interaction of dislocations hwigrain boundaries.
Furthermore, the plastic deformation to high ssaivas accompanied by
stress-induced grain growth, which resulted in matsoftening behavior.
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1. Einleitung

Die Aussage ,There’s Plenty of Room at the Bottoroh Richard P.
Feynman [1], die er 1959 wahrend eines Vortragé&zaittech machte, kann
als die Geburtsstunde der Nanotechnologie betraghgeden. In diesem
postulierte er, dass wenn der verfligbare Platzdimdimensionen naher
in Richtung der GréRenordnungen der kleinsten Atohedten verschoben
werden, andere Krafte, Effekte und Gesetze wirles,wir sie von der
Makrowelt kennen. Der Begriff ,Nanotechnology® werdhingegen
erstmals 1974 von Norio Taniguchi verwendet. Hetatge versteht man
unter dieser Bezeichnung Strukturen, bei denen esiets eine Dimension
im Bereich zwischen der Grof3e eines einzelnen Atonasbis zu 100 nm
liegt. Durch die Arbeiten und Bemihungen zur Héditgbg von
nanokristallinen Metallen von Herbert Gleiter [2JduRainer Birringer [3]
in den frihen Achtzigern hielt die Nanotechnologieenfalls Einzug in die
Materialwissenschaft. Dabei gelten die Ideen vombEe Gleiter [4] als
bahnbrechend, was sich an den weit Uber 1300 Hitdieser Arbeit
erkennen lasst.

Seitdem werden in der Materialwissenschaft metdiésWerkstoffe unter
anderem aufgrund ihrer Korngré3e klassifiziert. d@n nanokristallinen
Materialien (nc) zahlen alle, bei denen der Mitefivder Korngréf3e
kleiner 100 nm ist. Materialien mit einer mittler&orngro3e zwischen
100 nm und 1000 nm werden ultrafeinkérnig (ufg) utid mit einer
mittleren KorngroRe gréRer 1 um mikrokristallin jngenannt [5].

Im folgenden Kapitel werden die Grundlagen der retaMe ausfihrlicher
erlautert. Eine Eigenschatft ist beispielsweise ghsteigerte mechanische
Festigkeit der nc Metalle gegeniiber den konventieméVetallen. Solche
Eigenschaften fuhren dazu, dass die nc Metalle dimeressante
Alternative zu den klassischen Werkstoffen damstellDie nc Metalle
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weisen aber nicht nur positive Eigenschaften aif Eroblem dieser
Werkstoffe ist beispielsweise die Stabilitdt dem&iruktur, welche durch
die Belastung und die Temperatur beeinflusst wird.

Um diese Eigenschaften gezielt fur Produkte und émdungen nutzen zu
kénnen, ist es nicht nur notwendig die Eigenschatter Werkstoffe zu
kennen, sondern auch die Mechanismen, die zu di€Sganschaften
flhren, zu verstehen und zu untersuchen, wie desgnflusst werden
kdnnen. Denn nur wenn es mdoglich ist die Problewie, beispielsweise
die Stabilitat der Kornstruktur zu beeinflussenstbht die Moglichkeit die
Potentiale eines Werkstoffes vollstandig zu nutzen.

Aufgrund dessen wird in dieser Arbeit der Einflaes Legierungsgehaltes
und der Temperatur auf das Verformungsverhalten wan PdAu-
Legierungen untersucht.



2. Grundlagen

Im ersten Teil dieses Kapitels werden die grundisiien Eigenschaften
von nanokristallinen Metallen ndher beschrieberheidier der Fokus auf
den  mechanischen Eigenschaften und dem  Einfluss von
Legierungselementen liegt. Im Anschluss daran wenle verschiedenen
Verformungsmechanismen, vor dem Hintergrund der ingen
KorngréRen, vorgestellt. Bevor abschlieBend die fliese Arbeit
resultierenden Fragestellungen beschrieben wemdied, noch der Stand
der Technik bei der Indentation unter erhdhter Texraur beschrieben.

2.1 Nanokristalline Metalle

2.1.1 Mechanische Eigenschaften von nc Metallen

Es wurde schon frih fir die Héarte und Festigkeih Udetallen ein
,GrolReneffekt* beobachtet. Bei diesem Effekt nimdi¢ Héarte und die
Festigkeit eines Metalls mit abnehmender KorngreHall [6, 7] und
Petch [8] haben dieses Verhalten, welches seitdenHall-Petch-Effekt”
bezeichnet wird, mit der folgenden GesetzmaRidkesthrieben:
0y =0, + kd™1/? (2.1)

Hierbei stehemy fir die FlieBspannung und fir die Spannung beim Start
der Versetzungsbewegung im Einkristall. Die Vamaklbeschreibt die
Starke der KorngrdlRenabhangigkeit und ist eine Waterial abhangige
Konstante, d ist bei polykristallinen Werkstoffen die Korngrdfl3e
Demzufolge steigt die Streckgrenze fur kleiner wede Korner an. Dies
ist auf die Tatsache zuriickzufiihren, dass fur demggéRRenbereich, fir
den diese Beziehung aufgestellt wurde, die Versegzplastizitit der
dominante Mechanismus ist und die Korngrenze flirs#tgungen eine
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Barriere darstellt. Durch die Abnahme vdmimmt auch der Raum fir die
Versetzungsbewegung ab. Eine géngige Modellvoustglist, dass es zum
Aufstauen von Versetzungen an den Korngrenzen kordogatzlich tbt
dieser Aufstau eine Rickspannung auf die Versesmumglen aus. Das fir
ein abnehmended sinkende Platzangebot und die dadurch behinderte
Versetzungsverfestigung fiuhren haufig zu einer Redn der Duktilitéat
[9].

Bei den ufg Metallen befindet man sich in einem e, in dem der
mittlere Abstand von Versetzungen und die Korngriféeler gleichen
GrolRenordnung liegen. Somit wird die Verformungatiudie Interaktion,
die Multiplikation sowie die Bewegung einzelner Setzungen getragen.
Dieser Effekt wird fur die nc Metalle noch weiteerstarkt, wodurch es
zum Wechsel der dominanten Verformungsmechanisnoemk, welche
im zweiten Abschnitt dieses Kapitels detaillierel&utert werden.

Die Arbeiten von Meyer [10], Kumar und Suresh [6jve von Koch [11]
geben einen breiten Uberblick (ber das Verformuedsiten von
feinkdrnigen, kubisch flachenzentrierten (kfz) Migt. In Abbildung 2.1
ist der Verlauf der FlieBspannung fir die verschieh
KorngréRenbereiche (nach Gleichung 2.1) schematdanigestellt. Der
Verlauf der FlieBspannung folgt im Bereich der netdle nicht mehr der
Hall-Petch-Beziehung, sondern weist deutlich uctgesiliche Steigungen
auf.



2.1 Nanokristalline Metalle

. Korngréle
~1 um =100 nm 10 nm
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>

Abb. 2.1: Schematische Darstellung der AnderungrtleRspannung als

Funktion der Korngréf3e fur mc, ufc und nc Metaltel lLegierungen nach

[5].

Der mit griin skizzierte Verlauf der FlieBspannurigdvin der Literatur als
.Hall-Petch-breakdown" [12-15] oder ,nverser H&lktch-Effekt" [16,

17] bezeichnet. Hierbei ist zu erwahnen, dass diegght immer bzw.

eigentlich nur selten beobachtet wird und eherRiateau auftritt, wie in
Abbildung 2.2 zu sehen ist. Gu et al. [18] und BRaal. [19] beschreiben
den schwéacheren Anstieg der Streckgrenze sowie Réiduktion der
Versetzungsverfestigung fur Kérner kleiner 100 nin Hilfe des ,partial

dislocation extension“ Modells, bei dem man voneeiBewegung nicht
vollstandiger Versetzungen ausgeht. Die Abbildur®@ Zigt bei a) eine
Zusammenfassung der Arbeiten fur nc Nickel und Blielgierungen und
bei b) fur nc Kupfer und Kupferlegierungen in Fonon Hall-Petch-

Diagrammen. In beiden Diagrammen ist fir das jegeiMaterialsystem
bei einer abnehmenden KorngroRe eine Anderung daseH und

Flielspannungsverlaufes zu beobachten.



2.1 Nanokristalline Metalle

10 1400
a) b) 1200
8 a —_
T~ ©
IR o 1000
—_ Y S
T 6 K o8 = «
o . > = “«
<5 / S
Q 4 ./ g
5 ‘e =
- @
T o g
o &
¥ Q2
i =
0 [T
0,00 0,25 0,50 0,75
KorngroRe [nm'”z] 0,0 0,1 0,2 03 04 05 0,6
- -1/2:
Nickel: KorngroRe [nm™“]
= Schuh C.A. et al,, Scripta Matter 2002
® Ebrahimi F. et al., Nanostruct Matter 1999 = Sanderetal. e Nieman etal. Conrad & Yang (EP)
Huges G.D. et al., Scripta Metall 1986 v Nieman etal. Embury & Lahaie (VP) Huang & Saepen (VP)
Nickellegierungen: Niemanetal. e Hommel & Kraft (VP) Sanders et al. (VP+C)
0 Schuh CA. et al., Acta Mater 2003 < Fougereetal. o Henningetal. (VP) o Caietal (ET)
Yamasaki T. et al., Scripta Mater 2001 Chokshi etal. v Merz & Dahlgren (VP) Hansenn & Ralph (B)

Chen H.S. et al., Conference MIT 1976
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Abb. 2.2: Hall-Petch-Diagramm fiir nc Ni und Niclegierungen a) nach
[20] und nc Cu und Kupferlegierungen b) nach [184 u

Kupferlegierungen.

2.1.2 Einfluss von Legierungselementen

Die Legierungselemente haben einen signifikantenfliEs auf die
Eigenschaften von nc Metallen. So wurde beispidkavan nc Cu, welches
mittels inerter Gaskondensation (IGC) hergestelitde und eine Reinheit
von 99,99% besitzt, bei Raumtemperatur spontanesnvikachstum
beobachtet. Fur das auf dem gleichen Wege erzex@t€u, mit einer
Reinheit von 99,96%, war die Korngréf3e von 20 nngagen stabil [21].
Der Effekt des Kornwachstums fur kfz nc Metalle deirebenfalls in den
Arbeiten von Ames und Birringer [22, 23] gezeigidém ausgepragtes
Kornwachstum an nc Pd nachgewiesen wurde. Dieseneibénfalls mittels
IGC-Verfahren hergestellt. In Abbildung 2.3 ist sks Kornwachstum bei
Raumtemperatur, in Abhangigkeit der Zeit, dargéist€lass schon die
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Zugabe von kleinen Mengen Fremdatomen stabilisiereauf die
KorngréRe wirkt, wurde von Koch [24] nachgewiesen.

nc Pd (IGC)

el KorngréfRe mittels T
RD bestimmt ﬁﬂ
40t ﬁﬁfﬁﬂ

7l J

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
Zeit [h]

Korngré3e [nm]

Abb. 2.3: Mittlere Korngroéf3e sowie die Standardaiotveng einer mittels
IGC-Verfahren hergestellten nc Pd-Probe als Funldier Zeit bei

Raumtemperatur nach [22].

Neben dem Effekt der Stabilisierung der Korngrenderch die Zugabe
von Fremdatomen, werden auch Verformungsmechanissmavie die

mechanischen Eigenschaften signifikant beeinflufst.16]. Durch die

Zugabe von Legierungselementen kann es zur Misstialkierfestigung

kommen. Dass diese auch fir nc Metalle vorhandanksen, wurde von

Scattergood [24] gezeigt. Ein weiterer Effekt beiugdbe von

Legierungselementen ist die Reduktion der Staplelfehergie, welche
einen Einfluss auf die Verformung von nc Metalleat [25, 26], da eine
Reduktion der Stapelfehlerenergie das Quergleiten Versetzungen
behindert und die Bildung von Partialversetzungeeglimstigt. Die

Abnahme der Stapelfehlerenergie fiihrt dazu, da$ststi der plastischen
Verformung an den Korngrenzen Partialversetzungjeier [27].

Die Arbeiten von Choi et al. [28] an ufg Pd-Ag-Legingen und von
Rupert et al. [29] an nc Ni-W-Legierungen zeigeassibei zunehmendem

7



2.1 Nanokristalline Metalle

Legierungsgehalt die Harte und der Elastizitatsrh@duehmen. Zudem
wurde in diesen Arbeiten gezeigt, dass die beobszlunahme der Harte
nicht durch die konventionelle Mischkristallverfigsing, bei der wie in
[30] beschrieben, lokale Versetzungen blockiert deer erklart werden
kann. Vielmehr muss die Legierung als globale Misgh betrachtet
werden, bei der die Korngrenzen als solche Blogyadkte fir
Versetzungen wirken.

Monnier et al. [31] und Schéfer et al. [26] habersdhrieben, wie durch
das Zulegieren die Stapelfehlerenergie signifilggegenkt werden kann. Da
eine geringere Stapelfehlerenergie die Bildung WRartialversetzungen
beginstigt, hat dies direkten Einfluss auf den damien
Verformungsmechanismus.

2.1.3 Dehnratenabhdngigkeit und Aktivierungsvolumen

Die Dehnratensensitivitatn und das AktivierungsvolumeN gelten als
Indikatoren fur den dominanten Verformungsmechaosii82]. Wie in
[32, 33] beschrieben, ish dimensionslos und wie in Gl. 2.2 definiert. Die
Dehnrate ist ein MaR fiir die Anderung der Dehnund\bhéngigkeit der
Zeit und wird in Kapitel 3.2 naher beschrieben.

_ dlno
~ dlne

(2.2)

Dabei handelt es sich biej um die Boltzmann-Konstante und Beum die
Temperatur in Kelvin. Mits ist die FlieBspannung und ntit die Harte,
welche ublicherweise miBs angenommen wird [34], beschrieben. Die
Dehnrate wird mit bezeichnet.

V = 3k,T (52 (2.3)

FrS
Generell gilt fir nc kfz Metalle, dass die Dehnresensitivitditm um eine

GrolRenordnung hoéher ist als fur die mc Metalle [3%-40]. Das
Aktivierungsvolumen liegt dabei typischerweise inneen Bereich

8



2.1 Nanokristalline Metalle

zwischen 3-1(0® [32], wobeib fur den Betrag des Burgersvektors steht
[41]. In der Arbeit von Choi et al. [28] wurde bgislweise der Einfluss
der Legierungskonzentrationen von ufc PdAg-Legigaim auf m
untersucht. Bei dem in Abbildung 2.4 mit a) gekesiclzneten Bereich ist
gezeigt, wie bei zunehmendem Ag-Gehalt die Seitsitider Dehnrate
abnimmt. In der Arbeit von Somekawa et al. [42] deirebenfalls der
Legierungseinfluss auf ufc Metalle untersucht, wob&r beobachtet
wurde, welchen Einfluss die verschiedenen Legiesalgnente auf Mg
haben. In den Arbeiten von Schwaiger et al. [38]dea die Auswirkungen
der KorngréRe auf Ni analysiert. Die Ergebnissel smAbbildung 2.4 b)
dargestellt. Dabei wird deutlich, dass sowohl diértel als auch die
Dehnratensensitivitat bei sinkender Korngré3e zorerh

4,0 10 -
a) — ¥ vY 1 b) Indentations Dehnrate
a5l v v . o 0,1[s7]
' . 8+ nc Ni; m=0,04 . 0,025[s7]
. ¢ ¢ 0,01[s™
_30l . o — MM
a & of e <
Q25 I o
£ - £ .
k) 20 . . v Pd,Ag,, m=0,015 T 4t ufc Ni; m=0,012
Or = e
Pdg,Ag,, m=0,029 ‘1#%%”%%&%‘me” SRR,
s * Pd,Ag, m=0,028 ,| e
' = Pd m=0,056
1E-3 0,01 0,1 0 200 400 600 800 1000
Indentations Dehnrate [s'] Tiefe [nm]

Abb. 2.4: a) zeigt fir ufc PdAg-Legierungen die tddiber der
Indentationsdehnrate sowie die Dehnratensensitivitéh [28]. b) zeigt die
Harte in Abhangigkeit der Eindringtiefe fir ufc und Ni bei

verschiedenen Dehnraten sowie die Dehnratensatii{i$8].

Dass eine Zunahme der Zwillingsdichte fur ufc Cleimem Anstieg vom
fuhrt, wurde von Lu et al. [37] gezeigt. In Abbiluy 2.5 a) hat Chen et al.
[34] die Abhangigkeit der Sensitivitdt der Dehnrals Funktion der
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2.1 Nanokristalline Metalle

KorngréRRe fir Cu zusammengefasst. Jonnalagadda[é8hbeobachteten
bei nc Au, mit einer KorngréRe von 40 nm, eine Ameg vonm als
Funktion der Dehnrate, was in Abbildung 2.5 b) datgllt ist. Dies weist
darauf hin, dass in den verschiedenen Dehnrateichere verschiedene
Verformungsmechanismen, welche im folgenden Absthrkurz
vorgestellt werden, dominant sind.

®  Chen J. et al., Scripta Mater 2006 b) 30
0,008 |- ® WeiQ. etal, Mater Sci Eng A 2004
Wang YM, Ma E. Appl Phys Lett 2003
w Lu L. et al., Scripta Mater 2001 —
= 0006F a v Elmustafa AA. et al., MRS Symp Proc 2003 © -
| Y Gray Il GT. et al., Nanostruct Mater 1997 L 55l e
= 1 <« Carreker Jr RP. et al., Acta Mater 1953 = 4 -
= | Zehetbauer M. et al., Acta Metall Mater 1993 = _.*~ m=0,03
c 0004} p Bochniak W. et al., Acta Metall Mater 1995 = -k
\ ; -
@ . 2 5 -
S oy 17 s -
© 0002 % a6
= ... . ; ,/m=0,15
) . -
8 o Mk ma o H FlieBspannung
g [ = Elastizitatsgrenze
L L L L L L L L 2|4 1 1 1
10° 10' 10* 10° 10° 10° 10° 10" 10° 10° -6 -4 -2 0 2
= -1
KorngréRe [nm] log (Dehnrate) [s™']

Abb. 2.5: a) zeigt die Variation der Dehnrateng@rigit als Funktion der
KorngrofRe fur Cu nach [34] und b) zeigt ein Dehemaensitivitats-

Diagramm fur Au nach [43].

2.2 Verformungsmechanismen

Die Versetzungsplastizitat basiert auf der Bewegulay Interaktion und
Multiplikation von Versetzungen. Der daraus resuéihnde Aufstau der
Versetzungen an den Korngrenzen gilt als Erklarfimgden klassischen
Hall-Petch-Effekt [6-8], welcher in Kapitel 2.1.Xsémals benannt wurde.
Wird jedoch nun die Korngréf3e immer weiter reduzieimmt bei gleicher
Spannung die Anzahl an Versetzungen, die sich aereKorngrenze
aufstauen konnen, immer weiter ab [10], da die t€raflie fur die

Aktivierung von Versetzungsquellen notwendig siadsteigen [44]. Dies
hat zur Folge, dass dieser Mechanismus der Versgsplastizitat ab einer
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2.2 Verformungsmechanismen

kritischen Korngrof3e nicht mehr aktiv sein kann rkaWadsworth und
Nieh [45] beschreiben diese Dimension als den Ruakt dem jedes
individuelle Korn nur noch eine Versetzung aufweldie Arbeit von Chen
et al. [46] zeigt, dass es in diesem Ubergangstiereon der sich
einstellenden kritischen Schubspannung abhanggjatbeine vollstandige
Versetzung oder eine Partialversetzung bildet. WNir liegt dieser
Ubergangsbereich zwischen 11 und 22 nm und fiimAéehen 10 und 15
nm [47]. Die molekulardynamischen Simulationen [48] zeigten, dass
fur  KorngrélRen im  Nanometerbereich die Korngrenzeals
Versetzungsquellen und Versetzungsempfanger wirkeie. von den
Korngrenzen gebildeten Partialversetzungen wanderch das gesamte
Korn und werden meist an einer der gegentberliegenGrenzen
absorbiert.

Ein weiterer Verformungsmechanismus ist die Zwglbildung. Die
Zwillinge werden gebildet, wenn mehrere Partiale&zsngen auf
benachbarten Ebenen eines kfz Kristalls wandern]. [SDieser
Mechanismus ist fir mc kfz Metalle mit niedrigeafIfehlerenergie, wie
beispielsweise Cu [51], bekannt, wenn diese bealriger Temperatur oder
hoher Dehnrate verformt werden. Die Arbeiten vonybts et al. [52],
Venables et al. [53] und Huang et al. [54] haberegg, dass bei kfz
Metallen die fir die Zwillingsbildung notwendige &mung direkt mit der
Stapelfehlerenergie zusammenhdngt und mit dieseimmt. Fir kfz
Metalle bei denen die Energie hoher ist, wie beispieise Al, gilt es als
Lehrbuchwissen, dass sich dieses nicht unter ZAg#bildung verformen
[50]. Molekulardynamische Simulationen von Yamaket al. [55, 56]
sagen jedoch fur nc Al eine Zwillingsbildung ber déerformung voraus.
Auch die experimentellen Transmissionselektronenosikop-Arbeiten
(TEM) von Chen et al. [46] an nc Al mit einer Kord§e zwischen 10 und
20 nm und die von Rdsner et al. [50] an nc Pd mireKorngréRe von 15
nm zeigen die Bildung von Zwillingen bei der Verfarng.

11



2.2 Verformungsmechanismen

Das Abgleiten von Korngrenzen ist ein weiterer ‘darfungs-
mechanismus, wobei dieser meist mit diffusiven Bssen und einer
Rotation von Koérnern verbunden ist [57]. Dieser Zess des
Korngrenzgleitens ist in Abbildung 2.6 schematistzghigestellt und wird
haufig mit dem Begriff der Superplastizitat [57]\flerbindung gebracht.

a) > b)

<
Abb. 2.6: Korngrenzgleitmodell [10]: a) Ausgangsation mit wirkender

Scherspannung; b) Endposition nach Abgleiten dielelneagen.

Ball et al. [58] haben gezeigt, dass das Abgleiten Korngrenzen der
dominante Verformungsmechanimus bei der Superpitidtiist. Dieses
Verhalten wird Ublicherweise bei hohen homologemmperaturen und
niedrigen Verformungsraten beobachtet.

Hahn et al. [59] beschreiben in der Arbeit von 1988 Korngrenzgleiten
und die Formation von mesoskopischen Gleitebenen daiminanten
Verformungsmechanismus fir nc Metalle mit einer ngwdRe kleiner 50
nm. lvanisenko et al. [60] konnten bei den experiteken Arbeiten an nc
Pd mit einer Korngrof3e von 14 nm Gleitbdnder naeh ‘derformung

nachweisen.

Die Rotation und das Ausrichten von Koérnern kanrendghlls als

Mechanismus bei der Verformung von nc Metallen laebbet werden, wie
es in den Arbeiten von Ma et al. [61-63] beschnielst. In Abbildung 2.8

ist dieser Vorgang als Modell in drei Teilschritteeranschaulicht. Dabei

12



2.2 Verformungsmechanismen

geben die schwarzen Linien in den Kérnern die Richtdes maximalen
Schmid-Faktors an. Bei a) ist zu sehen wie benathb&drner durch
Wirken einer Scherspannung beginnen zu rotieremctiDdiese Rotation
richten sie sich, wie bei b) der Abbildung zu sehentlang einer
Orientierung aus. Dadurch wirken die Korngrenzertlaeg dieser
Richtung nicht mehr als Barriere. Wie bei ¢) datejéts bildet sich dadurch
ein Pfad fir mehr Versetzungsbewegung. Dieser \faygi@uft jedoch
deutlich langsamer als Versetzungsplastizitat ald ust fur kleine
KorngréRen und hohe Dehnraten eher unwahrscheinlich

a) » b) >

@O O FEE
R SR SR8

< <

Abb. 2.7: Modell fir das Rotieren und Ausrichtem\ornern bei der

plastischen Verformung [10].

Ein weiteres Phanomen, das bei der Verformung vonMaterialien
beobachtet wurde, ist inhomogenes Kornwachstum. Arigeiten von
Gianola et al. [64-67], Rupert et al. [68] und Fdral. [69] zeigen, dass es
sich hierbei um spannungsgetriebenes Kornwachsamddit. Typisch fur
dieses Kornwachstum ist, dass einzelne Korner adtéh der anderen
Koérner sehr stark wachsen. Dies fuhrt dazu, dassStindardabweichung
der mittleren KorngréRRe signifikant zunimmt. Dabeachsen einzelne
Korner so stark, dass in ihnen, nach Uberschreiien kritischen
KorngréRe, die klassische Versetzungsplastizitatziig halt [66]. Fir
diese Art des Kornwachstums wurde der Begriff ,dedpmotion” gepréagt,
da, wie in der Arbeit von Cahn et al. [70] auf Bagon MD-Simulationen
gezeigt wurde, Normalbewegungen aufgrund der darassltierenden
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2.2 Verformungsmechanismen

Scherspannungen zu einer Tangentialbewegung demgkanze fuhren.
Um dieses Ubersetzungsverhaltnis von der Normalgemg auf die
Tangentialbewegung der Korngrenze beschreiben zmd@ wurde der
geometrische Kopplungsfaktgreingefiihrt.

2.3 Indentation bei erhéhter Temperatur

Da haufig nur kleine Probenvolumina zur Verflgurtgngen, ist die
Nanoindentation in vielen Studien zur Untersuchunges
Verformungsverhaltens nanokristalliner Proben ese¢g worden. Diese
wird klassischerweise bei Raumtemperatur durchgeflim Einflisse wie
die thermische Aktivierung und die Stabilitat derikMstruktur unter
Temperatur untersuchen zu kénnen, wurde dieses rimg® unter
erhohter Temperatur durchgefuihrt. Die Arbeiten Bmhuh et al. [71-73]
und Trenkle et al. [74] geben einen Einblick in Bimblemstellungen bei
der Indentation unter Temperatur. Die Arbeit vonéafler et al. [75] gibt
einen Uberblick Uber die verschiedenen Messaufbastevie Mess- und
Auswertemethodiken, die wahrend der letzten 20eJehtwickelt wurden.
Sowohl die kommerziellen Systeme als auch die tedimdéwickelten
Systeme lassen sich im Wesentlichen in zwei Grupgdeteilen. Indenter
bei denen nur die Probe beheizt wird und Inder¢éédbnen die Probe und
die Indenterspitze beheizt werden. Daruber hinaesden Experimente
zum Teil im Vakuum oder unter Formiergasatmosploirehgefihrt, was
insbesondere die Oxidation an der Probenoberfléatheziert [75].

Maier et al. [76] sowie Wang et al. [77] haben hren Arbeiten die
mechanischen Eigenschaften bei erhdhten Tempenatunaittels
Indentation untersucht. Der Fokus lag dabei neben dhechanischen
Eigenschaften unter Temperatur auf den Verformuegsianismen und
der thermischen Aktivierung. Die hier untersucht@mben zeigten bei
Raumtemperatur kein Kornwachstum. Bei den Untensngén konnte mit
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2.3 Indentation bei erhéhter Temperatur

zunehmender Temperatur eine steigende Dehnratétngéitsbeobachtet
werden. Zudem wurde bei den Indentationsexperimeriiei 200°C
weniger Pile-up, dafiir aber vermehrtes Korngrentagie als bei
Raumtemperatur beobachtet [76].

Trelewicz et al. [78] haben an nc NiW-Legierungeit @ner KorngréRe
zwischen 3 und 80 nm Indentationsexperimente, innerai
Temperaturbereich zwischen 23° und 150°C, durchigefiDabei zeigte
sich, dass der Effekt der thermischen Entfestiguiig sinkende
KorngréRen abnimmt. In Abbildung 2.8 ist in a) dastfestigende
Verhalten einer NiW- Legierung, mit einer Korngré@m 18 nm, gezeigt.
Es ist zu erkennen, dass bei zunehmender Tempefétureine
gleichbleibende Maximallast eine hohere Eindrirfgtierreicht wird. Bei
b) ist dieses Verhalten fiir verschiedene KorngréBargestellt. Dabei
kann ein Abnehmen der Steigungen der Harteverldodé kleiner
werdenden KorngréRen im Diagramm abgelesen werdies zeigt
deutlich den Effekt, dass die thermische Entfesiigfiir kleiner werdende
Kdrner weniger stark ausgepragt ist.

10F "
a) = 23°C b 17 b) -2,8 MPalK
----50°C I 2 L LIRREEE e . =
8r 100°C Py ,’ TSSR
v-- 150°C o 9t e -8,7 MPa/K
AN AV -
ol B —_ e
= 6f ," 5 v T gl =
5T By o
= o ;’ O,
= an o 7F
g P &7 5
t, [is4 T 6}
2 2.y =
2t d{l‘ = d=3mm
5p e d=18mm
o 1 1 L I 4 d = 80 mm L 1 L 1
0 50 100 150 200 250 20 40 60 80 100 120 140 160
Verschiebung [nm] Temperatur [°C]

Abb. 2.8: Bei a) sind Kraft-Verschiebungs-Kurvemvtc NiW mit einer
KorngréRe von 18 nm bei verschiedenen Temperatagyestellt und bei
b) ist die Harte Uber der Temperatur fur drei né/Niegierungen mit

unterschiedlichen KorngréRen abgebildet [78].
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2.4  Offene Fragen und Ziel der Arbeit

Beim Erlautern der verschiedenen Verformungsmeshasm wurde
deutlich, dass die klassische Versetzungsbewegung der damit
verbundene Hall-Petch-Effekt ab einer kritischen rrigpenze seine
Dominanz verliert. In Abbildung 2.9 sind die versaenen
Verformungsmechanismen zusammengefasst und veeansdit.

Korn-
rotation

Kornrotation
und
Ausrichtung

Korngrenze
und
Versetzungs:

interaktion

Abb. 2.9: Zusammenfassung und schematische Darsgetler

verschiedenen Verformungsmechanismen fiir nc Metalle

Die Dehnrate, der Legierungsgehalt sowie die Teatpebeeinflussen die
mechanischen Eigenschaften von nc Metallen und tsauch die

dominanten Verformungsmechanismen. Weissmuller Mackmann [79]

haben auf Basis von Simulationen eine Verformungskéir Palladium

erstellt, welche in Abbildung 2.10 aufgefiihrt iBabei wird deutlich, dass
es nicht nur einen Mechanismus gibt. Selbst imeFadlr hier dargestellten
Karte, bei der die Temperatur konstant ist und mmes Pd untersucht
wird, sind in Abhé&ngigkeit von der Dehnrate und de€orngroRe

verschiedene Mechanismen dominant. Hierbei wirdtlidéy dass bei

konstanter KorngréRe die Dehnrate einen maRRgelliE&luss auf den



2.4 Offene Fragen und Ziele der Arbeit

Verformungsmechanismus hat. Dabei erstreckt sich Sjpektrum vom
Kriechen bei sehr niedrigen Dehnraten Uber die &emngsbewegung, das
Korngrenzgleiten und die Kornrotation bis hin zuwiingsbildung. Die
rote Markierung beschreibt den Korngréf3en- und Detlenbereich, der in
dieser Arbeit untersucht wurde.

7 .
100 [ > twin networks !
= i
. © T! i
— c =1 . . (=
- = ®»i coplanartwinning+ 1 &
2L, S -8 gb sliding / grain rotation | ®
O 10° F° i o (%
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(o]
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107 E
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grain size [nm]
Abb. 2.10: Verformungskarte von Palladium bei eifiemperatur von
300K [79].

Im Rahmen dieser Arbeit wurden nc Pd und PdAu-Lreigigen als
Modellmaterial ~ untersucht. Obwohl die Existenz webisdener
Verformungsmechanismen mittlerweile akzeptiert ist,der Einfluss der
KorngréRe und der Legierungsgehalte auf die Verfomgn und
Eigenschaften feinkérniger Werkstoffe noch weitgehangeklart.
Deswegen galt es nc PdAu-Legierungen mit unterdtbfen Au-
Konzentrationen, aber einheitlicher Mikrostruktierzustellen, um so den
Einfluss des Legierungsgehaltes auf die mechanisétigenschaften und
die Verformungsmechanismen systemtisch untersuziekonnen. Dies
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2.4 Offene Fragen und Ziele der Arbeit

konnte durch die Herstellung der Proben mittels hireguentem

Magnetron Sputtern realisiert werden. Durch die Wabtn PdAu als

Modellsystem wurden Proben ohne Segregationen anKaengrenzen

hergestellt. Eine weitere Frage war, wie sich nctdiies die bei

Raumtemperatur eine stabile Mikrostruktur und ejeeinge Menge an
Verunreinigungen aufweisen, bei der Verformung afgm. Wie wirken

sich bei diesen Proben der Legierungsgehalt undrdmperatur auf das
mechanische Verhalten und die thermische Aktivigrams? Neben den
mechanischen Eigenschaften galt es auch eine rhéghimderung deren
Mikrostruktur wahrend der Verformung zu untersuchen
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3. Experimentelle Details

In diesem Kapitel werden die im Rahmen dieser Arlveirwendeten
Methoden und die daraus resultierenden experinientelDetails
beschrieben. Dabei liegt der Fokus, neben der eélensy und
Charakterisierung von nc PdAu-Schichten, auf den @atersuchung
dieser Proben angewendeten Verfahren. Hierzu wurddie
Nanoindentation bei Raumtemperatur sowie bei géergEemperatur und
Druckversuche an Mikrosaulen angewandt.

3.1  Herstellung und Charakterisierung der Proben

In diesem Abschnitt werden die Herstellung der Brobmittels
Schichtabscheidung sowie die Bestimmung der Leggsgehalte mittels
EDX beschrieben. Im Anschluss daran werden die btkth, mit denen
die Mikrostruktur der Proben untersucht wurdengestellt.

3.1.1 Schichtabscheidung und Konzentrationsbestimmung

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Proben demr durch
Schichtabscheidung hergestellt. Dies wurde mittalschfrequentem
Magnetron Sputtern realisiert. Hierzu wurden Pdd uxu-Substrat mit
einer Reinheit von 99,95% bzw. 99,99% verwendetrcbudas Co-
Sputtern, bei dem beide Substrate wahrend des $dezeotieren, kdnnen
homogene Schichten mit gewlnschter Konzentratiogeséellt werden.
Der Konzentrationsgehalt der herzustellenden Sadnictwird Uber die
jeweils an dem Substrat angelegten Leistungen sfelife Fir die reinen
Pd-Schichten wurde ein unterbrochener Prozessjn\ig80] beschrieben,
verwendet. Bei ihm wird die Sputterquelle immer dée mit einer Blende
verschlossen. Die Zeiten hierfur richten sich naehn Zeit, die fur die



3.1 Herstellung und Charakterisierung der Proben

Herstellung einer 10 nm dicken Schicht notwendig ksierdurch wird
sichergestellt, dass sich die gewilnschte Mikrostirukn Form von
moglichst runden Kdrnern einstellt.

Es wurden zwei Probenchargen, die sich durch ibhécBtdicke sowie das
verwendete Substrat unterscheiden, untersucht. P@ben der ersten
Charge haben Schichtdicken zwischen 800 nm und lupdhsind auf
einen (100) Si-Wafer gesputtert [80]. Die zweiteatife hat Schichtdicken
zwischen 1,3 und 2,0 pm und wurde auf oxidiertehl1)(1Si-Wafern
hergestellt. Die Substrate wurden vor dem Sputbtegss fur eine Stunde
bei 350°C und einem Druck von kleiner 2 x71fhbar ausgeheizt. Das
Sputtern selbst wurde dann bei Raumtemperatur dafghrt, wobei der
Druck in der Sputterkammer fir alle Proben immairér 2 x 1¢ mbar
gewahlt wurde. In Tabelle 3.1 sind die weiterenaRaater fir die 1,3 bis
2,0 pm dicken Schichten aufgefuhrt. Auch sind diedan Sputterquellen
angelegten Leistungen, die Sputterzeit sowie degesiellte Ar-Druck
aufgefuihrt. Fur die Herstellung der 800 nm und {1r0 dicken Schichten
wurden bis auf die Sputterzeiten, welche genau sallang waren wie die
in der Tabelle aufgefiihrten, dieselben Parameteveredet.
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3.1 Herstellung und Charakterisierung der Proben

Tab. 3.1.: Parameter fiir das Sputtern der nc PdzhicBten. In der Spalte

Zeit ist die Sputterzeit fur eine Schichtdicke wan 2 um angegeben.

Leistung| Leistung | Ar-Druck Zeit

Pd [W] | Au[W] [mbar] [s]
60 0 5,0x 16 200 x 50,38
60 10 5,0x 168 6600
60 15 5,0x 16 6182
60 20 5,0x 168 5844
60 30 55x 16 5732
60 40 55x 16 5200
60 50 5,5x 168 4800
60 60 55x 16 4096

") Die reinen Pd-Proben wurden mittels unterbroche8putterprozess hergestellt.

3.1.2 Mikrostruktur

Die Schichtdicke wurde an Querschnitten bestimmte dnittels

fokussiertem lonenstrahl Mikroskop (FIB) hergestellurden. Hierzu
wurde das Nova NanoLab 200 (FEI Company, Hillsb@ogegon, USA)

verwendet. In Abbildung 3.1 ist ein solcher Quendttheiner nc Pd-Au-
Legierung, welche auf einen oxidierten Si-Wafer pggtert wurde, zu
sehen. Um bei der Herstellung des Querschnitte$dibenoberflache zu
schitzen, wurde an dieser Stelle eine Pt-Schichtlem Elektronenstrahl
abgeschieden. Danach wurde mit dem lonenstrahl derdEinstellung
,Cross section* mit einem Strom von 5 nA der Prap@rschnitt erzeugt.
Im Anschluss daran wurde noch eine ,cleaning ceesgion“ mit einem
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3.1 Herstellung und Charakterisierung der Proben

Strom des lonenstrahls von 0.1 nA durchgefiihrts®igufnahmen wurden
mittels Rasterelektronenmikroskop (REM) unter einkippwinkel von
52° hergestellt.

Abb. 3.1: REM-Aufnahme unter einem Kippwinkel vo2’5eines mittels
FIB hergestellten Probenquerschnittes einer nc Feiialbe mit 12,5 At-%
Au, zur Bestimmung der Schichtdicke.

Neben den Schichtdicken geben diese Querschnite Aufschluss tber
die Struktur der Schichten. Sie geben einen qa&kta Eindruck beziiglich
der KorngréRe und der Kornform. Fir eine quantieathuswertung dieser
Parameter wurden transmissionselektronische Aufeahmer Proben-
querschnitte angefertigt. Fir diese Aufnahmen wuidies Tecnai F20 und
das Titan 80-300 (FEI Company, Hillsboro, Orego8A) verwendet. Die
hierzu notwendigen TEM-Lamellen wurden mittels FgBschnitten und
bis zur Elektronentransparenz gedinnt. Dieser Bsoder FIB-Praparation
und des Herausnehmens der Proben ist in [81] hiebelnr.
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3.1 Herstellung und Charakterisierung der Proben

An diesen Lamellen wurden dann sowohl Hell- alshaDenkelfeldbilder
aufgenommen. Die Hellfeldaufnahmen vermitteln aurfgk des hdheren
Aufldsungsvermogens, im Vergleich zum REM, einerteguUberblick
Uber die Struktur und die Verteilung der Kérner.sDAusmessen der
einzelnen Korner gestaltete sich analog zu dertrelegnmikroskopischen
Aufnahmen aufgrund des geringen Kontrastes als iscigy Um dem
Abhilfe schaffen zu kénnen, wurden jeweils von dggichen Position
Dunkelfeldaufnahmen, unter verschiedenen Kippwimk&ufgenommen.
Dies flhrt dazu, dass die Kérner, die in der jeigeit Kippebene liegen,
eindeutig identifiziert werden koénnen. Kombiniertam nun diese
Dunkelfeldbilder, kann man die gesamte Kornstruktder Probe
rekonstruieren. Auf Basis dieser Gesamtstruktur denr die mittleren
KorngréRen parallel und senkrecht zum Substrattelnitdes Linien-
schnittverfahrens [41, 82], bestimmt. Anhand diebeiden Parameter
wurde dann das mittlere Aspektverhaltnis errechmet,so eine Aussage
Uber die Kornform treffen zu kénnen.

Um die Textur der Proben zu bestimmen, wurde mitetstitzung des
Instituts fur Nanotechnologie am Karlsruher Ingtitir Technologie das
»LAutomated Crystal Orientation and Phase MappingCQOM), an den
zuvor beschriebenen TEM-Lamellen, durchgefuhrt [88grzu wurde das
Tecnai F20 Super Twin (FEI Company, Hillsboro, Gneg USA)
verwendet.

Die Eigenspannungeuer Charge mit den 2 um dicken Schichten wurden
in Zusammenarbeit mit dem Institut fir AngewandteatMialien am
Karlsruher Institut fur Technologie mittels Rontgengung (XRD)
ermittelt. Hierzu wurde das sip-Verfahren an eineny-Diffraktometer
vom Typ Seifert XRD 3000 PTS verwendet, bei dem Sieahl mit einer
Drehanode erzeugt wurde. Dabei erfolgte die Eig@mspngsanalyse an
den verschiedenen Proben jeweils an der {311} faittene der Pd-Phase.
Bei den Messungen wurde primarseitig eine Doppkbnde mit einem
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3.1 Herstellung und Charakterisierung der Proben

nominellen Durchmesser von 1 mm eingesetzt. Auf 8ekundérseite
wurden die Beugungslinien Uber einen ortsempfimglic Detektor (OED)
aufgenommen. Die Auswertung der Spannungsanaly$elgte unter der
Annahme isotropen Materialverhaltens mit den rombgeaphischen
Werten (Voigtsche Notation) 489 und s®' (siehe Anhang Al). Die
diffraktionselastischen Konstanten (DEK) wurdeneunterwendung der
Einkristallkoeffizienten fiir Pd, unter Beriicksiduing der Anderung der
Gitterkonstanten durch die Au-Beigabe, auf Basis Medellvorstellung
von Krdner berechnet [84]. Das Anpassen der Roimtgnferenzlinien
erfolgte unter Verwendung einer Doppel-Peak PeakdibA-unktion bei
Berilcksichtigung des KDoublets zur Separierung desiKAnteils. Vor
der Peak-Anpassung wurden die Messdaten um demdoume korrigiert.

3.2 Nanoindentation

In diesem Abschnitt wird zuerst kurz auf die Grag#in der Indentation
eingegangen. Im Anschluss daran werden die im Rahaeser Arbeit
entwickelte Heizvorrichtung und die verwendete Mesed Auswerte-
methodik, die angepasst wurde, vorgestellt.

3.2.1 Grundlagen

Sowohl fir die Indentation der Proben als auchdi@ér Druckversuche an
den Mikrosaulen wurde der Nano Indenter XP (MTSerE®raire, MN,
USA), welcher in [85] detailliert beschrieben wirttrwendet. Bei diesem
Messsystem wird ein Prufkérper in das zu charalitmende Material
eingedriickt. Hierbei werden die Krddt die Eindringtiefeh und die Zeitt
gemessen. Auf Basis dieser Messgrof3en kdnnen dartiédteH und der
ElastizitadtsmoduE bestimmt werden.
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3.2 Nanoindentation

Die Auswertung dieser Experimente wurde nach demj@uous Stiffness
Measurement* (CSM) Methode [86], mit der die Mafrarameter
kontinuierlich wahrend des Eindringens bestimmt deer kdnnen,
durchgefuhrt. Bei ihr wird wahrend der Belastungneeiharmonische
Kraftamplitude aufgebracht. Uber diese Kr& und die dazugehérige
Verschiebunghy, sowie den Phasenwinkel zwischen diesen beiden
GrolRen konnen die Steifigkeit und somit die Matpeasameter
kontinuierlich bei der Belastung bestimmt werden.
Die Steifigkeit S aus der Entlastungskurve kann mittels Gleichurlg 3.
ermittelt werden.

s=2 i (3.1)

P
dn dhlp=p,, .,

Die HarteH lasst sich Uber die Gleichung 3.2 bestimmen, wblsziA fir
die Kontaktflache steht. Diese lasst sich aus deronitrie des
Eindringkdrpers und der Verschiebumgperechnen.

H=§ (3.2)

Der reduzierte Elastizititsmodhleq besteht aus der Reihenschaltung des
Elastizitatsmoduls E des zu messenden Materials und des
Elastizitaitsmoduls des Spitzenmaterials E; sowie den
Querkontraktionszahlen und v; der Probe und der Spitze. Der reduzierte
Elastizititsmodul kann Uber die Gleichung 3.3 esttitverden. Mit der
Gleichung 3.4 kann damit der ElastizitatsmoBudier zu untersuchenden

Probe bestimmt werden.
N

Erea = 2 VA (3.3)
1 1-v;2 | 1-0?
Ered N E; E (34)

Die KontaktflacheA kann, wie in [87] beschrieben, Uber die GleichGriy

angenahert werden.
A = Coh? + C;h + C,hY? + C3hV/* (3.5)
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3.2 Nanoindentation

Im Rahmen dieser Arbeit wurden mit Ausnahme derrbtlkuckversuche
ausschlieBlich Berkovichspitzen aus Diamant undhBagerwendet. Bei
ihnen handelt es sich um dreiseitige Pyramidencbulie Verwendung
selbstéhnlicher Spitzen kann die Dehnraggh wahrend der Indentation
konstant gehalten werden. Fur diese gilt der indBleng 3.6 beschriebene
Zusammenhang [88] fiur die Dehnraté und Lastrate®/Pp.

h

—9F
t=20 (3.6)

3.2.2 Temperaturabhdngige Indentation

Um mittels des Nano Indenter XP  temperaturabhéngige
Indentationsexperimente durchfiihren zu kénnen, simd Rahmen dieser
Arbeit ein entsprechender Versuchsaufbau entwickett die Test- und
Auswertemethodik modifiziert. Nach der Beschreibutes Designs und
der Funktion des Heiztisches, wird dann die Char&gierung und
Validierung und abschlieRend die angepasste Tast-Auswertemethodik
beschrieben.

Die wichtigste Anforderung an das Design des Heihies ist es, die
thermische Ausdehnung in Richtung der Indenterbewggu minimieren.
Des Weiteren musste der Heizaufbau dieselbe Dimensiie der
Standardprobenhalter aufweisen. Da es, wie in23Ppeschrieben, fur nc
Metalle schon bei Raumtemperatur zu Kornwachstumrken kann,
jedoch trotzdem ein moglichst breiter Temperatwelodr abgedeckt
werden sollte, musste der Heiztisch sowohl Uibee élriz- als auch eine
Kuahlfunktion, mit Regelbarkeit der Temperatur, \ggén.

Die Heizvorrichtung wurde als eigenstandiger Prblaéer ausgefiuhrt,
welcher anstatt des Standardprobenhalters eingesetden kann. Dabei
wurden die bereits bekannten Aufbauten [73] alehdeber verwendet.
Um die geforderte Heiz- und Kuhlfunktion sicheralistn, wurde ein
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3.2 Nanoindentation

zweistufiges Peltier Element der Firma QUICK-OHMsgewahlt. Die
technischen Daten sind in Tabelle 3.2 aufgefihrt.

Tab. 3.2: Technische Daten des fiir den Heiztisciveredeten Peltier
Elements von Quick-Ohm.

Bezeichnung Umax Qcmax | Imax | DTmax | Abmessungen
[v] (W] (Al | [K] [mm]
2QC-127-31-5.0M | 15,5| 17,0 5,0 95 40 x 40

In Abbildung 3.2 sind eine Schnittdarstellung deswickelten Designs
sowie die Schemazeichnung des gesamten Aufbaussielly Um die

Eigenschaften eines Peltier Elements nutzen zu énist neben dem
Probenhalter a) auf der Oberseite und auf der Beiter des Peltier
Elements eine Kiihlung notwendig. Diese ist beiahedPesign tber eine
Wasserkiihlung realisiert. Hierzu wurde ein Wasdaldrper b) fur

Computerprozessoren der Firma Aquacomputer vervieridkr Passiv-
kahlkorper c), die Pumpe d) sowie der Ausgleichéliehe) sind ebenfalls
von Aquacomputer und befinden sich au3erhalb désriterbox. Durch die
Zwischenschaltung des Ausgleichsbehélters, von aesndas Kuhlwasser
nur aufgrund seiner potentiellen Energie durch d#erlkorper flieft,

werden die Vibrationen der Pumpe entkoppelt. Ditorglerte Regelung
der Temperatur des Probenhalters wurde mittelsse{fle PID-Reglers
realisiert. Dies wurde mit dem Programm LabVIEW vdiational

Instruments umgesetzt. Die hierzu notwendige Teatpanessung wurde
mit einem (g) Pt100 Thermowiderstand durchgefihrt.
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3.2 Nanoindentation

e) Ausgleichs-
AP K°\"i'°"er behiiter
g) Pt 100
|:| a) Probenhalter
Q P q P Peltier Element
| /
— — —
PP
A | | —K
P | | N
// | I\ \
b) Wasser- I . c) Passiv-
kithlkorper Dista}lzplatten kiihlkérper

Abb. 3.2: Schnittdarstellung des Designs fir deizHezw. Kiihltisch
sowie die Schemazeichnung des gesamten Aufbaus.

Da die thermische Ausdehnung der Komponenten Phalben, Peltier
Element und Kuhlkdrper unvermeidlich ist, wurde &woktiv
sichergestellt, dass sich die Probenoberflache mamé derselben Héhe
befindet. Hierfir wurde die Oberseite des Probeerhal als fester
Bezugspunkt gewahlt. Der gesamte Heiz- bzw. Kiklblurde von unten
mit einer Feder gegen den ortsfesten Rahmen gespgaamit in diesen
Rahmen mdoglichst keine Wéarme des Heiz- bzw. Kilchkd#s eingeleitet
wird, wurde dazwischen eine thermische Isolierumgedracht. Der
Probenhalter wurde zweiteilig ausgefuhrt. Im unefeil befindet sich der
Pt100 Thermowiderstand fir die Temperaturmessungr. @bere Tell
nimmt die zu charakterisierende Probe auf und wwittels der drei
Schrauben dber eine Nut im unteren Teil auf diegepresst. Die
geforderte Hohenverstellung zwischen Probenobérflaand Indenter-
spitze wurde Uber austauschbare Distanzplatteitietre

Bei der technischen Validierung des HeizaufbausdiagHauptaugenmerk
auf der Charakterisierung des Temperaturgradiedi@nsich zwischen der
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3.2 Nanoindentation

Probenoberflache und dem fur die Temperaturregeluagvendeten
Pt100-Temperaturwiderstand einstellt. Zur Verifinizg dieses Tempe-
raturgradienten wurde eine Referenzmessung mir &aeer von ca. 50
Stunden durchgefiihrt. Hierzu wurde auf der Proberftiithe ein

zusatzlicher Pt100-Temperaturwiderstand mit Kiesmkent befestigt.
Zusatzlich wurde bei dieser Messung ein Dataloggeler geschlossenen
Indenterbox angebracht, mit dem parallel die Tewruper die relative

Luftfeuchtigkeit sowie der Taupunkt aufgezeichnetirden. Fir diese
Validierung wurde eine Probe mit einer Schichtdighe 2 um verwendet,
welche auch fir die temperaturabhangigen Indemtsgixperimente
verwendet wurde. In Abbildung 3.3 sind die Ergebaisles schrittweisen
Aufheizens bis zur maximal moglichen Temperatur isowdes

anschlieBenden Kihlvorgangs zusammengefasst. it schwarz die

Temperatur im Probenhalter, mit rot die auf detrmberflache, mit grin
die in der Indenterbox und mit blau die Temperati@s Taupunktes
dargestellt. Die relative Luftfeuchte ist dabeniagenta dargestellt.

100 |- —— Probenhalter n 100
Probenoberflache =
80 F Indenterbox Hgo SN
. — Taupunkt >
o 60l —— relative Luft- 60 =
= feuchtigkeit =
2 5}
© 3
o 40 + 440 ﬁ
o
£ - 3
O 20+ 120 o
C l T =
| B ks
ol l—| E,: 10 ©
—_
1 1
0

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
Zeit [h]
Abb. 3.3: Temperatur- und Luftfeuchtigkeitsverlaeir Referenzmessung

zwischen den Temperaturen am Probenhalter, anrdbeRoberflache und
in der Indenterbox.
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3.2 Nanoindentation

Wahrend der ersten 10 Stunden wurde die Tempesaitenweise bis zu
einer Temperatur von 95°C erhdht. Im Anschluss manairrde dann
zwischen 10 und 23 Stunden (gelber Bereich) nicifitetne Temperatur
geregelt, sondern am Peltier Element die maximadéstiing angelegt.
Wahrend dieses Prozesses war der Temperaturverkauf der
Probenoberflache und am Probenhalter nicht konstintiese Messung
Uber Nacht durchgefihrt wurde und wahrenddessen die
Umgebungstemperatur und somit die Kihlwasserteryerdeicht
abgesunken sind. Nach 23 Stunden wurde die Prafoe gikihlt. Hierbei
zeigte sich, dass die Temperatur an der Probenableef der
Probenhaltertemperatur bis zu einer Temperaturwidar 10°C folgt. An
diesem Punkt a) kommt es dann zu einem Anstiedlr deperatur an der
Probenoberflache. An dieser Stelle wurde die Teatperdes Taupunktes
unterschritten, wodurch sich Flussigkeit gebildat, ldie zum Abplatzen
des Zements am Temperaturfihler auf der Proberlabkeef fihrte. Eine
Charakterisierung des Temperaturverlaufes untertak Taupunktes ist
nicht notwendig, da bei Indentationsexperimentanek&lissigkeit auf der
Probenoberflache sein darf.

Fir die Messungen bei geregelter Temperatur mudite Methodik
modifiziert werden. Die wesentliche Frage ist, wighrend der Messung
und der Auswertung mit dem Einfluss der untersdiikdn thermischen
Ausdehnungen, aufgrund der eingebrachten thermisclignergie,
umzugehen ist. In den hier aufgefiihrten Arbeited, [74, 78, 89-91] ist
gezeigt, welchen Einfluss diese thermische Ausdetpinat und wie damit
umgegangen werden kann. Dabei versuchen alle dasmidthe
Ungleichgewicht mdglichst weit zu reduzieren. Diasrde beispielsweise
dadurch realisiert, dass sowohl die Probe als aliehIndenterspitze
beheizt wurden und die Umgebung mittels Hitzesdultidern
abgeschirmt wurde. Zudem wurden Versuche im Vakuwger unter
Schutzgas zur Reduktion der Oxidation durchgefihBei dem
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3.2 Nanoindentation

vorgestellten Aufbau wird nur die Probe geheizt bayekihlt. Um
trotzdem zu verhindern, dass wéahrend des Indent®i@eriments
thermische Energie Uber die Probenspitze abfliefdtyden isolierte
Diamantspitzen (Synton-MDP, Nidau, Schweiz) verwendei diesen
Spitzen ist zwischen der eigentlichen Diamantspitzd dem Schaft eine
Isolationssicht eingebracht. Hierdurch ist sichetgkt, dass die Spitze bei
Kontakt mit der Probe mdoglichst schnell die Probemeratur annimmt
und behélt. Um sicherzustellen, dass die Messsgigzgleiche Temperatur
wie die Probe annimmt, wurde die Testroutine angstpaierbei wird
aufgrund der Temperaturunterschiede zuerst eineslhgsder thermischen
Ausdehnung des Lastrahmens neben der eigentlichezssstklle
durchgefuhrt. Im Anschluss daran wird die SpitzeMessstelle verfahren
und eine weitere Messung der thermischen Ausdehmoangenommen,
bevor dann die eigentliche Messung beginnt.

Die Analyse der Messdaten wird auf Basis der Anralies konstanten
Elastizitaitsmoduls durchgefiihrt [92-95]. Hierberdvivorausgesetzt, dass
die zu untersuchenden Proben bei Raumtemperatuie séher den
gesamten untersuchten Temperaturbereich einen  dwinat
Elastizitatsmodul aufweisen. Fir die Auswertungdeufiir jede Probe im
gesamten untersuchten Dehnratenbereich der Etasimiodul bei
Raumtemperatur unter Verwendung der CSM-MethodéttetmAuf Basis
dieser Werte wurde dann unter der Annahme des &atest
Elastizitatsmoduls die Harté bestimmt. Hierzu ist neben den Gleichungen
3.2 und 3.4 die SteifigkeitS welche sich, wie in Gleichung 3.7
beschrieben, berechnen lasst, notwendig.

2
S = fiE‘red‘/Z (3.7)

Mit diesen Beziehungen lasst sich die HaHein Abhangigkeit des
reduzierten Elastizitaitsmoduls.q, der LastP sowie der Steifigkei nach
Gleichung 3.8 bestimmen.
4p? P
H = _Ered S_Z (38)

3
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3.3 Mikrodruckversuch

In diesem Bereich werden die Mikrodruckversuche an PdAu-
Legierungen vorgestellt. Diese Art von Experimentamrde urspriinglich
von M. D. Uchic et al. [96] eingefiihrt. Sie eigneith gut um kleine
Probenvolumen und GrolReneffekte zu untersuchen E@rgrund dieser
Eignung ist diese Methode sehr weit verbreitet bat zu einer Vielzahl
von Veroffentlichungen gefihrt. Im Zuge dessen ki@h eine grol3e
Anzahl von Verfahren zur Herstellung der Saulerblega [98]. Diese
Saulen werden dann mittels Indenter verformt. Hiexird typischerweise
ein Stempel verwendet. Wie in [87, 96, 98, 99] beésben, kann auf Basis
dieses Experiments die technische Spannungs-Debkumg sowie der
Elastizititsmodul bestimmt werden. Wird dieses Expent in situ in
einem Mikroskop durchgefiihrt, kann man zuséatzliehveahre Spannungs-
Dehnungskurve ermitteln [100]. Im Folgenden werdan die Herstellung
der Saulen, das Experiment selbst sowie die Anddgsehrieben.

3.3.1 Prédparation und Geometrie

Samtliche fur diese Arbeit hergestellten Probendearmittels FIB (Nova
NanoLab 200, FEI Company, Hillsboro, Oregon, USA$pariert. Die
Saulen wurden in zwei Stufen geschnitten. Zuersterein Vorschnitt mit
einem Strahlstrom von 5 nA durchgefilhrt. Bei diesaind, wie in
Abbildung 3.4 (a) zu sehen, ein Kreisring in dastavial geschnitten.
Dieser ist notwendig, da spater um die eigentliSiele gentugend Platz
sein muss, damit die Indenterspitze nicht mit demliegenden
Probenoberflache kollidiert. Ausgehend davon wurdagnn, wie in
Abbildung 3.4 (b) veranschaulicht, im Feinschnitt ginem Strahlstrom
von 0,1 nA die eigentliche Saule prapariert. Diéslunit einer moglichst



3.3 Mikrodruckversuch

geringen Stromstarke und der sogenannten ,single"fEinstellung [101]

durchgefuhrt. Bei ihr wird der lonenstrahl spiraifig von aul3en nach
innen gefthrt. Dabei ist die Vorschubgeschwindigkei gewahlt, dass die
gewiinschte Schnitttiefe bei einmaligem Durchlawfiser Spirale erreicht

wird. In Tabelle 3.3 sind die fiir beide Schnittewendeten Parameter des
lonenstrahls aufgefuhrt.

Abb. 3.4: Schrittweiser Ablauf der Préparation Biulen mittels FIB. In
a) ist der Vorschnitt und in b) der finale Feinsitttaur eigentlichen Saule
abgebildet. REM-Aufnahme unter einem Kippwinkel \&27.

Tab. 3.3.: Schnittparameter des lonenstrahls zuipaPieren der Saulen.

Vorschnitt Feinschnitt
Strom 5nA 0,1 nA
AuRendurchmesser 35 um 10,55 pum
Innendurchmesser 10 um 0,9 um
Verweildauer 1us 2ms

Diese Praparationsmethode fuhrt zu Saulen mit Kdgkeln und nicht zu
zylindrischen Saulen. Typische Kegelwinkel fiir difsem Wege erzeugte
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3.3 Mikrodruckversuch

Saulen sind kleiner als 5°. In Abbildung 3.5 isteeREM-Aufnahme einer
fertig praparierten Saule unter einem KippwinkehsR2° gezeigt. In der
Abbildung sind die Saulenhdhén sowie der ober®o, der mittlereDm
und der untere DurchmessBx, eingezeichnet. Die Saule ist durch die
gesputterte Schicht bis ins Substrat geschnittéased Ubergang ist mid,,
gekennzeichnet. Hierdurch befindet sich ein eirigeutiefiniertes
Probenvolumen des zu untersuchenden Materials iaeime signifikant
steiferen Substrat. Durch den eindeutig zuweisbaleargang zwischen
Schicht und Substrat ist die HOhéln, des zu untersuchenden
Probenvolumens eindeutig definiert. Sie liegt fie du untersuchenden
Saulen zwischen 1,3 und 2 um. Der mittlere SauleioesseDn, ist als
Durchmesser der Saule b, /2 festgelegt und liegt bei ca. 500 nm. Uber
den Quotienten vorHm durch D, ist das Aspektverhaltnis der Saulen
definiert. Im Rahmen dieser Arbeit war es das ZBélulen mit einem
Aspektverhaltnis zwischen 1.5 und 2 herzustellen.

Abb. 3.5: REM-Aufnahme einer mittels FIB prépamerSaule unter einem
Kippwinkel von 52°, mit den fur die geometrischesBlereibung
notwendigen Parametern.
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3.3 Mikrodruckversuch

Der Kegelwinkel entsteht aufgrund der Intensitateieing des
lonenstrahls Uber dessen Durchmesser und ist libeBeziehung von
Gleichung 3.9 festgelegt.

Dy~-Do

tan(Kegelwinkel) = HZ (3.9)

m

3.3.2 Test- und Auswerteroutine

Samtliche im Rahmen dieser Arbeit untersuchteneséwlurden mit dem
Nano Indenter XP unter Verwendung eines Stempetforvet. Hierzu
wurde ein Stempel mit einem Durchmesser von 5 pmutzé Die
einzelnen Mikrodruckversuche wurden immer mit einkeonstanten
Verschiebungsgeschwindigkeit durchgefuhrt. Der Isuiehte
Verformungsgeschwindigkeitsbereich lag zwischemd L0 nm/s, was in
etwa einem Dehnratenbereich von 0,01 bis 0,&rgspricht.

Die Druckversuche bestanden, wie in Abbildung 3.6hesnatisch
dargestellt, aus mehreren Be- und Entlastungszykearst wurde bis zu
einer Verschiebung von 50 nm belastet. Danach wentdlastet und bis zu
einer Verschiebung von 200 nm belastet, bevor nathentlastet und bis
zur maximalen Verschiebung von 400 nm belastetamtidstet wurde.

N
o
S

Verschiebung [nm]
N
8

Zeit [s]

Abb. 3.6: Schematische Darstellung des Verschiebudisjt-Verlaufes der
Mikrodruckversuche.
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3.3 Mikrodruckversuch

Zur Bestimmung der mechanischen Eigenschaften wauadis den Kraft-
Verschiebungs-Kurven des Druckversuches die SpambDehnungs-
Diagramme bestimmt. Um dies durchfiihren zu kénnewsste der
Zeitpunkt des Kontaktes des Stempels mit der Paierfidche definiert
werden. Dieser wurde, wie in Abbildung 3.6 mit akgnnzeichnet, fir den
Beginn der zweiten Belastung festgelegt. Daraufiebesd wurden die
technischen Spannungs-Dehnungs-Kurven mittels deicl@ngen 3.10
und 3.11 bestimmt. Hierbei stedy fur die Flache des Probenquerschnittes
und Pp fur die wirkende Kraft.

q=% (3.10)
£ ==-100% (3.11)

Neben den technischen Spannungs-Dehnungs-Kurverdewurunter
Annahme der Formeln 3.12 und 3.13 [102] die wah8pannungs-
Dehnungs-Kurven abgeschatzt.

o, =0 (1 —¢&) (3.12)

&y =In(1 + &) (3.13)

Neben den mechanischen Eigenschaften wurde auch lakale

Gestaltdanderung der Saulen aufgrund der plastiscBehnungen
analysiert. Dies wurde auf Basis von TEM-Lamellen gerformten Saulen
durchgefuhrt. Setzt man fur die plastische Verfangndie hierfir tibliche
Volumenkonstanz voraus, konnen auf Basis der Anmeahainer

rotationssymmetrischen Probengeometrie mit denc@lgigen 3.14 und
3.15 die Dehnungen parallel und senkrecht zum Sathststimmt werden.

g, = =100% (3.14)

e
g, = % 100% (3.15)
Mit diesen Annahmen wurden die unverformten Saubaa,in Abbildung

3.7 schematisch dargestellt, in zehn Teile mitofler Hohe unterteilt. Far
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3.3 Mikrodruckversuch

den Schnitt durch die verformte Saule wurde angenem dass die
einzelnen Abschnitte mit der Form eines Trapezexhyéeben werden
kénnen. Nun wurden die Hoh&nder verformten Saule auf Grundlage von
bekannten Durchmessern und unter der Voraussetglaicher Flachen
des Probenquerschnittes bestimmt. Dies ist unter Bedingung des
konstanten Volumens der unverformten und verformienbe, wie in

Gleichung 3.16 beschrieben, zulassig.
e’f = e?f’ (3.16)

o) rep——

S INvjwldrlOlO N

Abb. 3.7: Schematische Darstellung der Unterteileimgr unverformten
und verformten Saule zur Bestimmung der Dehnungelen einzelnen
Bereichen.
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4. Ergebnisse

Dieses Kapitel ist in fiinf Bereiche gegliedert. \i#srden die Ergebnisse
der Probencharakterisierung, des Einflusses derehwggsanteile sowie
der Temperatur auf die mechanischen Eigenschafles, Spannungs-
Dehnungs-Verhalten und die mikrostrukturellen Veemngen

vorgestellt.

4.1  Probencharakterisierung

In Tabelle 4.1 sind die mittels EDX bestimmten lexghgsgehalte sowie
die Eigenspannungen, die mittels XRD und derysMerfahren an einem
y-Diffraktometer bestimmt wurden, aufgelistet. Za$éh sind noch die
Schichtdicken der jeweiligen nc PdAu-Proben auffefiiDiese wurden,
wie in Abbildung 4.1 dargestellt, an Probenquergtém die mittels FIB
erzeugt wurden, ermittelt. Bei a) ist die Probe mihem heraus
praparierten Querschnitt, sowie dem zum Schutz Rlebenoberflache
abgeschiedenen Platin zu sehen. Die VergroRerung Heoben-
querschnittes sowie die Messstrecke fir die Sctlickeé sind bei b)
abgebildet.



4.1 Probencharakterisierung

Tab. 4.1: Pd- und Au-Konzentrationsgehalt, Eigenspagen sowie
Schichtdicken der nc PdAu-Proben. Herstellumgd Charakterisieruig

Pd Au Eigenspannung Schichtdicke
[At-%] [At-%] [MPa] [um]
Pd 60W 100 0 340 0,901
— | PdAu 6010W 93,5 6,5 164 0,923
g PdAu 6015W 90,0 10,0 214 0,902
S| PdAuG020W| 835 | 165 73 0,895
& PdAu 6060W 47,0 53,0 41 0,842
PdAu 4060W 26,0 74,0 34 0,839
Pd 60W 100 0 320 1,83
PdAu 6010W 93,5 6,5 175 1,33
« | PdAu 6015W 87,5 12,5 207 1,42
g PdAu 6020W 80,4 19,6 ) 1,44
S| PdAuB030W| 71,0 | 29,0 65 1,86
= PdAu 6040W 63,5 36,5 90 1,89
PdAu 6050W 56,1 43,9 39 1,93
PdAu 6060W 51,2 48,8 37 1,98
") Die Eigenspannung dieser Probe ist deutlich mjedrind entsprach nicht den Erwartungen.

1 Herstellung und Charakterisierung des Probenseétsch Anna Castrup INT, KIT.
2 Bestimmung der Eigenspannungen am Probenset B dens Gibmeier 1AM, KIT.
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4.1 Probencharakterisierung

Abb. 4.1: REM Aufnahme eines praparierten Proberspimittes unter
einem Kippwinkel von 52°. a) zeigt einen Uberblids mittels FIB
praparierten Querschnittes. Bei b) ist die Messk&dir die Bestimmung
der Schichtdicke eingezeichnet.

Die Abbildung 4.2 zeigt TEM-Aufnahmen von zwei ndAI-Legierungen
mit einer Au-Konzentration von 12,5 At-% 1) und 28% 2). Dabei sind
diese beiden Bildreihen nach demselben Muster bafge Es wurde bei
allen Abbildungen einer Probe immer die gleiche itRws nur unter
verschiedenen Bedingungen, aufgenommen. Mit a) jésteils die
Hellfeldaufnahme und mit b) bis e) sind die Dun&klbufnahmen, welche
unter verschiedenen Kippwinkeln erzeugt wurdenggekeichnet.

40



4.1 Probencharakterisierung

Substratseite

Abb. 4.2: TEM-Untersuchungéaur Bestimmung der KorngréRe und
Kornform der 1) 12,5At-% und der 2) 29 At-% PdAwBe.

Bei der Auswertung der KorngroRe und Kornform wurdias
Linienschnittverfahren senkrecht und parallel zurobenoberflache
angewandt. Hierbei zeigte sich, dass die Kérnee éalumnare Form
aufweisen. Um die Form quantitativ beschreiben danken, wurde das
Aspektverhéltnis aus dem Quotienten der mittleremnigro3e senkrecht

3 TEM-Aufnahmen durch LEM, KIT.
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4.1 Probencharakterisierung

und parallel zum Substrat gebildet. Abbildung 4&gk in Form von
Histogrammen die Verteilung der KorngréRen in dievgilige Richtung.
Dabei ist analog zu Abbildung 4.3 die Probe mitt12t-% Au mit 1) und
die mit 29 At-% Au mit 2) gekennzeichnet. Bei ajibéen sich jeweils die
Ergebnisse der KorngréRen senkrecht zum Substrdt hei b) die
Ergebnisse der KorngroRen parallel zum Substrat.

18 . . -4.2 - 12
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= {08 . ! 08 2
2 = 2 o
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210 / oeg g e g
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3° 104§ 3 042
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H 7+-160m 1o, § 4 244-1tom |, E
: o 1
| ﬂﬂﬂ —0,0 0 el ‘ M= 0.0
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25 10 a5l 110
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Abb. 4.3: Histogramme der mittels Linienschnittadmfen ermittelten
Verteilung der Korngré3en senkrecht und paralleh Bubstrat fir die
Proben mit 12,5 At-% 1) und 29 At-% 2).

Tabelle 4.2 zeigt die Ergebnisse fur die jeweildtleren KorngréRerd
sowie das daraus resultierende Aspektverhaltniszeliggte sich, dass bei
zunehmender Au-Konzentration die Aspektverhaltnissel somit die
saulenférmige Ausbildung der Kérner zunimmt.
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4.1 Probencharakterisierung

Tab. 4.2: Median der KorngréR3en senkrechtudd parallel dzum

Substrat sowie das resultierende Aspektverhaltnis.

Aspekt-
ds [nm] de [nm] | verhaltnis
[-]
Pdb7 sAU12 5 34 23 1,5
Pdr1Auzg 33 18 1,8

4.2  Einfluss der Legierungszusammensetzung auf die
mechanischen Eigenschaften

Der Einfluss der Legierungszusammensetzung auf rdechanischen
Eigenschaften wurde am Probenset 1, welches ungeiiéé Schichtdicke
von 1 um aufweist, untersucht. Abbildung 4.4 zeimgt typischen Kraft-
Verschiebungs-Kurven, die an der Pd-Referenzprodsiromt wurden.
Bei der Pd-Referenzprobe handelt es sich um eirssimea Pd-Probe mit
einer mittleren KrongréRe von 1,5 pm. Bei ihr kamit zunehmender
Dehnrate nur ein sehr leichter Anstieg der benétid€raft zum Erreichen
der jeweiligen Eindringtiefe beobachtet werden.
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften
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Abb. 4.4: Kraft-Verschiebungs-Kurven der Pd-Refemrnbe mit einer

mittleren KorngréRe von 1,5 um fir verschiedeneridateni/h.

Wie in Kapitel 3.2 beschrieben, kénnen damit diertélasowie der
Elastizitatsmodul des untersuchten Materials bestimwerden. In
Abbildung 4.5 wird jeweils eine typische Kurve defarte und des
Elastizitatsmoduls, in Abhangigkeit der Verschiefputir eine Dehnrate
von 0,025 ¥, gezeigt. Fur die Untersuchungen an der Pd-Refprehe
wurde die Spitzenkalibrierung fur EindringtiefennvgrofBer als 500 nm
durchgefuhrt. Somit ist sichergestellt, dass die@&chengite der Probe
keinen Einfluss auf das Messergebnis hat. Hierbigit zich, dass die Harte
und der Elastizitdtsmodul Uber eine Verschiebung 90 nm einen
nahezu konstanten Verlauf haben. Die leichte Abrealder Kurven fir
hohere Eindringtiefen ist auf den ,Indentation-Sizeffekt® [103]
zurtickzufuihren.
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften
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Abb. 4.5: Verlauf der Héarte und des Elastizitatsoedn Abhangigkeit der
Verschiebung der Pd-Referenzprobe bei einer Dehayatvon 0,025 3.
Die Mittelwerte wurden jeweils aus 10 Messungeaiitem Intervall von

20 nm bestimmt. Als Fehlerbalken sind die Standasrgéchungen

dargestellt.

In Abbildung 4.6 ist die Harte fiir verschiedene bBwlten gezeigt. Sie
wurde in einem Bereich zwischen 500 bis 1000 nnr (lfeMesskurven
gemittelt. Der Fehlerbalken reprasentiert dabei diazugehérige
Standardabweichung. Die Dehnratensensitivitdt wurdabei nach
Gleichung 2.2 bestimmt und ist in Abbildung 4.6 kiset eingefligt. Fir
die Pd-Referenzprobe ergibt sich eine Dehnrateitsatés mvon 0,01.
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften
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Abb. 4.6: Harte als Funktion der Dehnrate der PteiR@zprobe. Die

Dehnratensensitivitat wurde nach Gleichung 2.2itmest, siehe Inset.

In Abbildung 4.7 sind die typischen Kraft-Verschielgs-Kurven der nc
PdAu-Legierung mit 6,5 At-% Au fir Dehnraten zwisoh0,005 und 0,25
s? dargestellt. Hierbei ist ersichtlich, dass diezabfingende Kraft zum
Erreichen der gewiinschten Verschiebung mit zunebererehnrate
deutlich zunimmt.

1,2
10k Pdga‘sAue‘s
’ Dehnraten:
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08k = 0,005 s1
_ 00255
% 061} e 005s"
g v 0,255
< 0.4
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Abb. 4.7: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven deta&tungsphase von
nc PdAu-Proben mit 6,5 At-% Au flr verschiedene rakenki/h.
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften

Die Abbildung 4.8 zeigt bei a) den typischen Vefldaer Harte Uber der
Eindringtiefe und bei b) den typischen Verlauf ddastizitatsmoduls der
nc PdAu-Probe mit 6,5 At-% Au. Hierbei ist erkennbdass die Harte
signifikant dehnratenabhéanig ist. Zwischen 70 ufdnén stellt sich ein
plateauférmiger Verlauf ein. Fir Eindringtiefen 8e5 als 100 nm wirde
das Substrat das Ergebnis beeinflussen. Fur Emtéefan kleiner als 60
nm koénnen Effekte wie Regelgeschwindigkeit und Rauheit der Probe
die Ergebnisse beeinflussen. Der Einfluss der Regehwindigkeit ist in
Abbildung 4.9 dargestellt. Hier sind die vorgegedrehastrater® /P sowie
die tatséchliche Lastrate in Abhé&ngigkeit der Veisioung dargestellt.
Dabei zeigt sich, dass je nach gewiinschten Lastr@#gP eine
Verschiebung von rund 70 nm benétigt wird, bevasdi erreicht werden.
Aufgrund dessen wurde die Harte fir alle weiterestré&htungen der
PdAu-Legierungen mit einer Schichtdicke von ungefilum, im Bereich
zwischen 70 und 90 nm (gelbe Markierung), gewdhit.Gegensatz zur
Harte ist fir den Elastizitaitsmodul in diesem Behmei keine
Dehnratenabhangigkeit beobachtbar.
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften
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Abb. 4.8: a) zeigt die Harte in Abhangigkeit vomr ferschiebung und b)

zeigt den Elastizitatsmodul in Abhangigkeit von ®erschiebung der nc
PdAu-Probe mit 6,5 At-% Au fur verschiedene Dehemdt/h. Die

Mittelwerte wurden jeweils aus 10 Messungen in riretervall von 2,5

nm bestimmt. Als Fehlerbalken sind die Standardatiwegen dargestellt.
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Abb. 4.9: Die vorgegebenen sowie die tatsachlidtastraten? /P in
Abhéngigkeit der Verschiebung fur die Indentatioqpegimente mit dem

Nanoindenter XP.

48



4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften

Bei den in Abbildung 4.8 gezeigten Kurven handslisieh um die Daten
der nc PdAu-Probe mit 6,5 At-% Au. Wie bei der Gikderisierung der
Proben gezeigt wurde, wurden im Rahmen dieser ArePdAu-Proben
mit Au-Konzentrationen zwischen O und 74 At-% Autarsucht. Diese
weisen alle ein qualitativ vergleichbares Verhaltarf, weshalb nur die
Probe mit 6,5 At-% Au exemplarisch gezeigt wurde.

In Abbildung 4.10 sind die typischen Kraft-Versdhiemgs-Kurven der
Belastungsphase von sechs nc PdAu-Legierungen miérachiedlicher
Au-Konzentration bei einer Dehnrate von 0,025 dargestellt. Dabei
handelt es sich bei der in schwarz dargestellterv&um eine reine Pd-
Probe. Bei ihr ist die niedrigste Kraft zum Erreichder jeweiligen
Eindringtiefe notwendig. Bei der roten bis turkidénrve handelt es sich
um die entsprechenden nc PdAu-Legierungen mit herdenen Au-
Konzentrationen.

= Pd
e Pd, Au

935 6,5

1.0 Pd, Au

90 10

08l | v PdyAu

835 16,5

< Pd, Au

a7 53

Pd, Au

26 74

Kraft [mN]

1
0 50 100

Verschiebung [nm]

Abb. 4.10: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven Betastungsphase von
nc PdAu-Legierungen mit Au-Konzentrationen zwischamd 74 At-%
Au bei einer Dehnratg/h von 0,025 3.

Die Abbildung 4.11. zeigt bei a) die Elastizititsiote und bei b) die
Hartewerte als Funktion der Dehnrate der nc PdAgidrengen mit einer
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften

Au-Konzentration zwischen 0 und 74 At-% Au sowiee diPd-

Referenzprobe mit einer mittleren Korngrdf3e von [rh. Die farbliche

Codierung ist analog zur Abbildung 4.10. Es singejds die Mittelwerte

aus zehn Messwerten sowie die dazugehérigen Stafuaeichungen
dargestellt. Ausgewertet wurde auch hier in demeB&rzwischen 70 und
90 nm. Fur die Elastizitatsmodule zeigte sich, dagischen der reinen mc
und der nc Pd-Probe sowie den nc PdAu-Legierungiémiedriger Au-

Konzentration €16,5 At-% Au) kein messbarer Unterschied des
Elastizitatsmoduls zu beobachten ist. Fur die Rrolat einer Au-

Konzentration von mehr als 50 At-% ist ein deuttichAnstieg des
Elastizitatsmoduls zu erkennen. Fur die Hartevéel&ann zwischen der
Pd-Referenzprobe mit einer mittleren KorngréRe tgh um und der nc
Pd-Probe ein deutlicher Zuwachs der Harte beobeoexden. Fur
samtliche dargestellten nc PdAu-Legierungen iste eisignifikante

Dehnratenabhangigkeit der Harte erkennbar. Deséfggitfiihrt bei den nc
PdAu-Legierungen das Zulegieren von Au zu eineigBtang der Harte.
Die Zunahme der Harte mit steigender Dehnrateliisalie hier gezeigten
nc PdAu-Proben nicht signifikant unterschiedliclsgepragt.
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4.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften
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Abb. 4.11: a) zeigt die Elastizitatsmodule und ie) ldartewerte als
Funktion der Dehnratk/h der nc PdAu-Legierungen mit einer Au-
Konzentration zwischen 0 und 74 At-% Au sowie dieReferenzprobe

mit einer mittleren KorngréRe von 1,5 um.

4.3  Untersuchung des Temperatureinflusses auf die
mechanischen Eigenschaften

Der Einfluss der Temperatur und der thermischenvidtung wurde am
Probenset 2 untersucht. Hier wurden an den nc RRtaAben mit 0 At-%,
12,5 At-% sowie 29 At-% Au Referenzmessungen beainRemperatur
durchgefuhrt. Die typischen Kraft-Verschiebungs¥am der nc PdAu-
Probe mit 12,5 At-% Au sind fiir Dehnraten im Behefwischen 0,0025 s
1'und 0,25 3 in Abbildung 4.12 dargestellt. Hierbei zeigte sidass mit
zunehmender Dehnrate die zum Erreichen der Vetsghg notwendige
Kraft ansteigt.
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4.3 Untersuchung des Temperatureinflusses auf daamischen Eigenschaften
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Abb. 4.12: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven Betastung der nc

PdAu-Probe mit 12,5 At-% Au fur verschiedene Delema/h.

Die Abbildung 4.13 zeigt bei a) die typischen Vef&der Harte Gber der
Verschiebung und bei b) die typischen Verlaufe Hiestizitditsmoduls der
nc PdAu- Probe mit einer Au-Konzentration von 12t8% Au. Die Harte
wurde fur die Proben des zweiten Probensets immeBeéreich zwischen
160 und 180 nm ausgewertet. Dabei ist eine deetlifimahme der Harte
fur hdhere Dehnraten zu beobachten. Fir den Elssmodul ist keine
Dehnratenabhangigkeit sichtbar. Hier liegen dieesthiede im Bereich
des Fehlerbalkens der Standardabweichung.
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4.3 Untersuchung des Temperatureinflusses auf dahamischen Eigenschaften
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Abb. 4.13: a) zeigt die Harte und b) den Elastigitiodul als Funktion der
Verschiebung der nc PdAu-Probe mit 12,5 At-% Auviérschiedene
Dehnraterm/h. Es wurde immer tber 5 Kurven in einem Intervaih\b

nm gemittelt. Die Standardabweichung ist als Félalken dargestellt.

Die typischen Kraft-Verschiebungs-Kurven der nc Bd?oben mit einer
Au-Konzentration zwischen 0 At-% und 29 At-% Au dim Abbildung
4.14 fur eine Dehnrate von 0.025% gezeigt. Hierbei ist ein signifikanter
Anstieg der Kraft bei zunehmender Au-Konzentratokennbar.
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4.3 Untersuchung des Temperatureinflusses auf daamischen Eigenschaften
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Abb. 4.14: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven Betastung von nc
PdAu-Legierungen mit einer Au-Konzentration zwistieAt-% und 29
At-% Au bei einer Dehnratk/h von 0,025 3.

In Abbildung 4.15 a) ist die Harte als Funktion @shnrate und bei b) der
Elastizitatsmodul in Abhangigkeit der Dehnrate fidie nc PdAu-
Legierungen mit Au-Konzentrationen im Bereich zviise 0 At-% Au und
29 At-% Au sowie die Pd-Referenzprobe mit einertleiién Korngrole
von 1,5 pm dargestellt. Dabei werden immer der éWitert von zehn
Messkurven sowie die entsprechende Standardabwejaereigt. Fir die
nc Pd-Probe ist im Vergleich zur Pd-Referenzprdbedeutlicher Anstieg
der Harte sichtbar. Durch das Zulegieren von Aleinfalls ein Anstieg
der Harte beobachtbar. Die nc PdAu-Legierungen mihe Au-
Konzentration zwischen 0 At-% und 29 At-% Au zeiggne Zunahme der
Harte fir hoéhere Dehnraten. Fur den Elastizitatsmhdésst sich keine
Abhangigkeit der Dehnrate beobachten.
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4.3 Untersuchung des Temperatureinflusses auf dahamischen Eigenschaften
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Abb. 4.15: a) stellt die Harte als Funktion der Brette und b) den
Elastizitatsmodul in Abhangigkeit der Dehnraé fur die nc PdAu-
Legierungen mit Au-Konzentrationen im Bereich zwisa 0 At-% Au und
29 At-% Au sowie die Pd-Referenzprobe mit einetlerién Korngréle

von 1,5 um dar.

Die Abbildung 4.16 zeigt bei a) die typischen Krd#rschiebungs-Kurven
fur Temperaturen zwischen 15° und 103°C und beali®)Héarte Uber der
Temperatur der Pd-Referenzprobe mit einer mittldemgréfZe von 1,5
pum. Bei beiden Diagrammen wurde eine Dehnrate y28 §' verwendet.

Die Bestimmung der Eindringtiefe bzw. Verschiebamg der Kontakttiefe
wurde analog zur Arbeit von Maier [104] durchgetilifierbei zeigt sich

bei a), dass bei zunehmender Temperatur die Kiigtzum Erreichen der
Eindringtiefe notwendig ist, abnimmt. Bei b) sirelgils die Mittelwerte

aus funf Messkurven und die dazugehérigen Stantasiahungen

dargestellt. Die Hartewerte wurden dabei unter demahme eines
konstanten Elastizitdtsmoduls berechnet. Hierbeinkaine signifikante
Abnahme der Harte mit zunehmender Temperatur bétdtagerden.
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Abb. 4.16: a) stellt die typischen Kraft-Verschiega-Kurven fur

Temperaturen zwischen 15° und 103°C und b) dieeH#ser der

Temperatur der Pd-Referenzprobe mit einer mittlét@emgroRe von

1,5um bei einer Dehnratg’h von 0,25 3 dar.

120

In Abbildung 4.17 sind bei a) die typischen Krafrgchiebungs-Kurven
fur Temperaturen zwischen 18° und 93°C und bei & Harte in
Abhangigkeit der Temperatur der nc PdAu-Legierurig 18,5 At-% Au
bei einer Dehnrate von 0,25 slargestellt. Hierbei zeigt sich bei a) der
gleiche Effekt wie bei der Pd-Referenzprobe. Didzatoringende Kraft
nimmt mit zunehmender Temperatur ab. Fir b) kame eignifikante
Abnahme der Harte, deren Mittelwert und Standaraédiwing aus 5
Messkurven bestimmt wurde, bei sinkender Temperdiaobachtet

werden.
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4.3 Untersuchung des Temperatureinflusses auf dahamischen Eigenschaften
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Abb. 4.17: a) zeigt die Mittelwerte aus 5 Kraft-gehiebungs-Kurven fir

Temperaturen zwischen 18° und 93°C und b) die Hardbhangigkeit der

Temperatur der nc PdAu-Legierung mit 12,5 At-% Asiiginer Dehnrate
h/hvon 0,25 8.

Die Harte Gber der Dehnrate im Temperaturbereidsaven 18° und 93°C
fur die Probe mit 12,5 At-% Au ist in Abbildung &.Hargestellt. Hier sind
ebenfalls die Mittelwerte aus 5 Messkurven und dezugehdrigen
Standardabweichung eingezeichnet.
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Abb. 4.18: Harte als Funktion der Dehnrateé in Abhangigkeit von der
Temperatur fur die nc PdAu-Legierung mit 12,5 AtAA

57



4.3 Untersuchung des Temperatureinflusses auf daamischen Eigenschaften

In Abbildung 4.19 ist die Harte als Funktion derhDeate in Abhéangigkeit
der Temperatur fir nc PdAu-Legierungen zwischent®6Aund 29 At-%

Au eingezeichnet. Hierbei zeigt sich, dass die ¢lénit zunehmender Au-
Konzentration zunimmt.
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Abb. 4.19: Harte als Funktion der Dehnrateé in Abhangigkeit von der
Temperatur fir nc PdAu-Legierungen zwischen 0 Atdd 29 At-% Au.

4.4  Untersuchung des Spannung-Dehnungs-Verhaltens

Samtliche Druckversuche an Saulen wurden an Prabsrdem Probenset
2 durchgefiihrt. Die aus den Druckversuchen resatigen typischen
Kraft-Verschiebungs-Kurven sind in Abbildung 4.2Qir fnc PdAu-
Legierungen mit Au-Konzentrationen im Bereich zwisg 6,5 At-% und
43,9 At-% Au fur die Verformungsgeschwindigkeitemth/s und 5 nm/s
dargestellt. Dies entspricht einem Dehnratenberaigschen 0,1 und 0,01
st. Hierbei zeigt sich fiur alle Proben, dass mit Zumender
Verformungsgeschwindigkeit die aufzubringende Kmafin Erreichen der
gewunschten Verschiebung zunimmt. Neben dem Emfluder
Verformungsgeschwindigkeit, wird auch  der  Einflussdes
Legierungsgehaltes sichtbar. Es ist erkennbar, déisgunehmender Au-

58



4.4 Untersuchung des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens

Konzentration die aufzubringende Kraft zum Erreichier gewinschten
Verschiebung ansteigt. Die typischen Spannungs-DasiKurven der nc
PdAu-Legierungen mit einer Au-Konzentration zwisth@5 At-% und

43,9 At-% Au sind fur die verschiedenen Verformuyggchwindigkeiten

in Abbildung 4.21 dargestellt. Hierbei zeigt sictgss mit zunehmender
Verformungsgeschwindigkeit die sich bei gleicherhbeng einstellende
Spannung zunimmt. Zusétzlich kann eine zunehmepa@riing, bei 5%
plastischer Dehnung, fir steigende Au-Konzentrationbeobachtet
werden.
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4.4 Untersuchung des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens
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Abb. 4.20: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven von
Mikrodruckversuchen von nc PdAu-Legierungen mieeiAu-
Konzentration zwischen 6,5 At-% und 43,9 At-% Au ¥érschiedene
Verformungsgeschwindigkeiten.
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4.4 Untersuchung des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens
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Abb. 4.21: Typische technische Spannungs-Dehnungseg von

Mikrodruckversuchen von nc PdAu-Legierungen mieeiAu-
Konzentration zwischen 6,5 At-% und 43,9 At-% Au ¥érschiedene

Verformungsgeschwindigkeiten.
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4.4 Untersuchung des Spannungs-Dehnungs-Verhaltens

Um die Dehnratenabhangigkeit der Mikrodruckversuddgstimmen zu
kénnen, wurden die wahre Spannung bei 5% plastisbeénung sowie
die Dehnrate zu diesem Zeitpunkt bestimmt. DiesgeBmisse der nc
PdAu-Legierungen mit einer Au Konzentration zwisth®5 At-% und
43,9 At-% Au, sind in Abbildung 4.22 zusammengefass
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Abb. 4.22: Wahre Spannungen bei 5% plastischer Daim
Abhéngigkeit der Dehnrate fir nc PdAu-Legierungerszhen 6,5 At-%
und 43,9 At-% Au.

Es kann fir alle Proben eine Zunahme der wahremripey bei 5%

plastischer Dehnung fur steigende Dehnraten betdiacherden. Mit

Ausnahme der beiden nc PdAu-Legierungen mit 19;%Atnd 43,9 At-%

Au ist fur einen zunehmenden Legierungsgehalt ainh Zunahme der
wahren Spannung bei 5% plastischer Dehnung zu eekerDiese beiden
Proben weisen, wie in Tabelle 4.1 gezeigt, niedeg€igenspannungen
auf. Dies zeigt, dass diese beiden Proben andeyen&thaften haben,
welche bei der Verformung zu niedrigeren Spannutigberen.
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4.4 Mikrostrukturelle Veranderung

4.5  Mikrostrukturelle Veranderungen

Im Inset von Abbildung 4.22 ist die Position dest mIB préaparierten
Probenquerschnittes durch den nach der Indentatiotickbleibenden
Eindruck gezeigt. In der Abbildung 4.23 ist die TEMfnahme einer
mittels lonenstrahl praparierten TEM-Lamelle, datg#t. Bei dieser Probe
handelt es sich um eine nc PdAu-Legierung mit el@iKonzentration
von 12,5 At-% Au, die bei einer Temperatur von @3iridentiert wurde.

Position

E Probenquerschnitt

Abb. 4.23: TEM-Aufnahnteeiner mittels lonenstrahl praparierten TEM-

Lamelle einer nc PdAu-Legierung mit einer Au-Konization von 12,5

At-%, die bei einer Temperatur von 93 °C indentieurde.

Die gelbe Markierung stellt die Indenterspitze dakufgrund der
Spitzengeometrie entstehen unterschiedlich starkstipth verformte
Bereiche. Fur die Untersuchung der Mikrostruktur rden die drei
eingezeichneten Bereiche betrachtet. Die plasti@dtenung in Richtung
der Indenterachse nimmt vom Rand des Indents zurtrifa hin zu.

Die mittlere Korngré3e wurde fur alle drei Bereigezrallel und senkrecht
zur Probenoberflache bestimmt. Die Ergebnisse smdForm von

4 TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
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4.5 Mikrostrukturelle Veranderung

Histogrammen in Abbildung 4.24 dargestellt. Dalséidier Bereich 1 mit a)
bis b), der Bereich 2 mit ¢) bis d) und der BereRhmit e) bis f)
gekennzeichnet. Die daraus resultierenden Werte dig mittlere
KorngréRe sowie die daraus bestimmten Aspektverisdk und die
resultierenden plastischen Dehnungen sind in Tabél3 gegen-
Ubergestellt.
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Abb. 4.24: KorngroRenverteilung, senkrecht und Iperaur
Probenoberflache des Indents, der in Abbildung d&§estellten nc
PdAu-Probe mit einer Au-Konzentration von 12,5 AtA% und einer

Temperatur von 93°C.
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4.4 Mikrostrukturelle Veranderung

Tab. 4.3: Median der KorngroRe parallel und sertikrear
Probenoberflache sowie das daraus resultierendekfggrhaltnis und die

resultierenden plastischen Dehnungen des in Abbgdu22 dargestellten

Indents mit einer Au-Konzentration von 12,5 At-% éAod einer

Probentemperatur von 93°C.

plastische
Dehnung [%]

Median der Korngréf3e [nm]

Aspekt-

verhaltnis [-]

parallel senkrecht
Bereich 1 23 36 35 1,0
Bereich 2 13 30 34 11
Bereich 3 1,3 23 34 15

Hierbei wird beim Vergleich mit den Ergebnissen deverformten Probe
(Tabelle 4.2) deutlich, dass senkrecht zur Proberiléiche keine
signifikante Anderung der KorngroRe zu beobachtsth Parallel zur
Oberflache ist jedoch eine deutliche Zunahme dern#@Re fir eine
zunehmende plastische Dehnung zu erkennen.

Neben der KorngréRe wurde auch die Textur des @mweten und stark
verformten Bereiches analysiert. Das ErgebnisrisAbbildung 4.25 als
Polarkoordinaten dargestellt. Bei a) ist die Textles unverformten
Probenbereiches mit der charakteristischen (11ljzugsrichtung zu
erkennen und bei b) befindet sich die Textur daskgtlastisch verformten
Bereichs. Beim Vergleich der beiden Texturen wiedittich, dass fiir den
verformten Bereich die stark ausgepragten (111)zMgsrichtungen
verloren gehen.
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4.5 Mikrostrukturelle Veranderung

[1101 1100}

Abb. 4.25: Polarkoordinatendarstellrater Textur des unverformten
Bereichs a) und des stark verformten Bereicheséantrdim des Indents b)
des in Abbildung 4.23 dargestellten Indents mieeiu-Konzentration

von 12,5 At-% Au und einer Temperatur von 93°C.

In Abbildung 4.26 sind drei REM-Aufnahmen, untenesn Kippwinkel
von 52°, von Mikrodruckproben nach der Verformurggebildet. Dabei
sind bei a) bis c¢) nc PdAu-Legierungen mit zunehseen Au-
Konzentration ZW|schen‘ 6,5 und 19,5 At-% Au dargldist
b) | Y

Pd,. AU, :
Abb. 4.26: REM-Aufnahmen (Kippwinkel 52°) von ncRdProben mit
einer Au-Konzentration von 6,5 At-% a), 12,5 At-9ound 19.5 At-%C)

Au nach der Verformung.

5 Durchfithrung und Auswertung der Texturmessung charon Kobler INT, KIT.
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4.4 Mikrostrukturelle Veranderung

Abbildung 4.27 zeigt den Querschnitt einer Mikratkprobe aus einer nc
PdAu-Probe mit 19,5 At-% Au. Diese wurde mittelsiéastrahl erzeugt
und mit dem REM unter einem Kippwinkel von 52° arfigmmen.

Abb. 4.27: REM-Aufnahme (Kippwinkel 52°) des Prohaarschnittes
einer nc PdAu-Probe mit 19,5 At-% Au, welcher niitt®nenstrahl

prapariert wurde.

Unabhangig von der Au-Konzentration bauchen sahalid®roben im
oberen Bereich, in den durch die flache Indent&gspiie Kraft eingeleitet
wird, aus. Des Weiteren wirkt die Oberflache dekiddrucksaulen als ob
eine Kornstruktur sichtbar wirde. Durch die Tatgaclhdass die
Druckproben bis ins Substrat geschnitten sind uieded eine deutlich
hohere Festigkeit hat, ist die plastische Verforgwumur auf das nc
Probenvolumen beschrankt. Dabei lasst sich im (bespereich
zwischen Substrat und nc Probe keine Anderung dereBgeometrie
beobachten. Um die plastischen Verformungen dereS8anach dem
Mikrodruckversuch bestimmen zu kénnen, wurden diege in Abbildung

3.7 dargestellt, jeweils in 10 Bereiche untertéitAbbildung 4.28 ist dies
an der verformten Sé&ule eine nc PdAu-Legierung B8t At-% Au

aufgezeigt.
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4.5 Mikrostrukturelle Veranderung

Abb. 4.28: Einteilung des Querschnittes einer wenten Mikrodruckprobe

in 10 Bereiche an der TEM-Aufnahfnenter einem Kippwinkel von 52°
einer nc PdAu-Legierung mit 29 At-% Au.

Die resultierenden plastischen Dehnungen fir dieAbbildung 4.28
dargestellte nc PdAu-Legierung mit 29 At-% Au siimd Tabelle 4.4
aufgefihrt.

8 TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
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4.4 Mikrostrukturelle Veranderung

Tab. 4.4: Plastische Langs- und Querdehnung déblidung 4.27
dargestellten nc PdAu-Probe mit 29 At-% Au nach\denformung.

Langsdehnung| Querdehnung
(%] (%]
Bereich 1 0,0 0,0
Bereich 2 0,0 0,0
Bereich 3 0,20 0,40
Bereich 4 0,38 0,76
Bereich 5 1,0 2,0
Bereich 6 2,8 5,4
Bereich 7 5,62 10,4
Bereich 8 8,9 15,7
Bereich 9 11,7 19,8
Bereich 10 14,7 24,0

Die Abbildung 4.29 zeigt die TEM-Aufnahme der ncARelegierung mit
29 At-% Au unter einem Kippwinkel von 52° einer tels lonenstrahl aus
einer Mikrodruckprobe préparierten TEM-Lamelle. Adieser Probe
wurden die Stellen 1) bis 3), die unterschiedlictarle plastische
Verformungen aufweisen, untersucht. Die plastisvleeformung nimmt
entlang der Langsachse der S&aule vom Substrat &uer®berflaiche hin

ZU.
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4.5 Mikrostrukturelle Veranderung

Abb. 4.29: TEM-Aufnahmeeiner mittels lonenstrahl praparierten TEM-
Lamelle einer nc PdAu-Mikrodruckprobe mit einer Kanzentration von
29 At-%.

Fir die in Abbildung 4.28 heraus vergrol3erten Béril) bis 3) wurden
die plastischen Verformungen langs zur Saulenabksémmt, welche in
Tabelle 4.5 aufgelistet sind.

Analog zur Analyse der Mikrostruktur der Indentsdsin Abbildung 4.30
die Ergebnisse der KorngrolRen parallel und senkrecur
Probenoberflache dargestellt. Dabei ist der Berdicimit a) bis b), der
Bereich 2 mit c) bis d) und der Bereich 3 mit e fligekennzeichnet.

" TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
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4.4 Mikrostrukturelle Veranderung

1.2 1.2
a) 14 Bereich 1 parallel zur Probenoberflache b 4+ \ Bereich 1 senkrecht zur Probenoberflache \
120 1.0 - 120 1,0 -
_ 10t 08T _ 1of {0878
B o ® =l
= 8} s = s ]
% 06 % % 0,6 %
= 6r Q £ 6 )
=1 2 =] k=
% . 04 g % . 04 g
mittlere KorngroRe: g mittlere KorngroRe: g
oL " 34 +/-20 nm 02 3 ol H 36 +/-20 nm 102 3
0 ’7 ’_ﬂ\ Ihm . \ Joo 0 Hﬂr\m A om 00
0 25 50 75 100 125 150 0 25 50 75 100 125 150
KorngréRe [nm] KorngroRe [nm]
22 12 2 1.2
C) 20 Bereich 2 parallel zur Probenoberflache d) ol Bereich 2 senkrecht zur Probenoberflache
18 B 10 8L 1.0
16 = 16 =
- 408 '© —_ 408 ©
=hi2 5 = 12| 5
D Ho06 @ (o] 0,6 ©
5 10 I % 10 T
£ o £ o
ElE Jas 5 8} Ine
% 6 ) § 6l mittlere KorngroRe: e
mittlere KorngroRe: g 35 +/-18 nm §
& 26+-12nm 102 3 &le 02 3
; lln oL L
0 Al —m 00 0 " A | P 0,0
0 25 50 7% 100 125 0 20 40 60 80
Korngréfe [nm] KorngréRe [nm]
12 30 - 12
e) 141 _1_Bereich 3 parallel zur Probenoberflache f) Bereich 3 senkrecht zur Probenoberfliche |
b ¢ 10 25 0 _
BT 088 _2 083
5 / > 8 2
= 8f | 5 = 5
% | 06 % % 15 0,6 g
& 6 0 & [
§ 042 § 10 042
4r | mittlere KorngroRe: E mittlere KorngroRe: g
. ;l/ m : 20+-9nm {02 3 5 36+-220m {02 3
0 HH N - 00 0 ‘ \.—\‘u ) . 00
0 50 100 150 200 0 20 40 60 80 100 120
KorngréRe [nm] KorngréRe [nm]

Abb. 4.30: KorngroRenverteilung, senkrecht und lperaur
Probenoberflache der Mikrodruckséule, der in Ablilg 4.28

dargestellten nc PdAu-Probe mit einer Au-Konzeitdraton 29 At-% Au.

In Tabelle 4.5 sind die mittleren KorngréRen sowike daraus
resultierenden Aspektverhaltnisse der drei untéestibh stark verformten
Bereiche aufgeflihrt (die Ergebnisse der unverfoomBrobe sind in
Tabelle 4.2 dargestellt). Dabei lasst sich senkrecin Probenoberflache
keine signifikante Anderung der mittleren KorngréfR®eobachten.
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4.5 Mikrostrukturelle Veranderung

Hingegen lasst sich parallel zur Probenoberflacle tunehmender
plastischer Verformung eine Zunahme der mittlerenngré3e erkennen.

Tab. 4.5: Median der KorngroRe parallel und sertikrear
Probenoberflache sowie das daraus resultierendekégrhaltnis und die
plastische Dehnung langs der Saulenachse der itiddibly 4.29 darge-
stellten Mikrodruckprobe mit einer Au-Konzentratioon 29 At-% Au.

Median der Korngrol3e Aspekt- plastische
[nm] verhaltnis [-] Dehnung [%]
parallel senkrecht
Bereich 1 32 33 1,0 20
Bereich 2 25 32 1,3 5
Bereich 3 19 33 1,7 <1

Neben der KorngroBe wurde auch fir die Mikrodruckuehe die
Anderung der Textur untersucht. Hierzu wurden dézeBhe 1 und 3 der
Abbildung 4.28 sowie eine zusatzliche, unverforitebe untersucht. In
Abbildung 4.31 sind die Polarkoordinaten der Textdersuchungen
dargestellt. Hierbei zeigen sich fiir den unverfemtBereich a) die
ausgepragten (111) Texturen. Dies kann auch fur Risition 3 b)
beobachtet werden. In der stark plastisch verfanniRegion c) kann eine
Auflésung dieser Textur beobachtet werden.
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4.4 Mikrostrukturelle Veranderung

Abb. 4.31: Polarkoordinatémler Textur des unverformten Probenbereiches
a), des Bereiches 3 b) sowie des Bereiches 1 c¢)ind&bbildung 4.28
dargestellten Mikrodruckprobe mit einer Au-Konzetitin von 29 At-%.

8 Durchfithrung und Auswertung der Texturmessunge dwaron Kobler INT, KIT.
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5. Diskussion

In diesem Abschnitt werden die in Kapitel 4 vorgéstn Ergebnisse mit
den aus der Literatur bekannten Ergebnissen vemglicund diskutiert.
Hierzu ist dieses Kapitel in vier Bereiche gegliede

5.1  Mikrostrukturelle Veranderung

In dieser Arbeit wurde eine Veranderung der Miknagiur beobachtet.
Wie in der Literatur gezeigt wurde, tritt Kornwatins bei hochreinen Pd-
Schichten auf [22]. Dies lasst sich auch an Cu][b@sbachten.

An mittels IGC-Verfahren hergestellten nc Cu-Probamde der Einfluss
der Reinheit der Probe und der Einfluss der Tentperadhrend des
Indentationsexperimentes untersucht [105]. HieHadi sich gezeigt, dass
fur reine nc Cu-Proben bei Raumtemperatur spontdm@mswachstum
einsetzt. Des Weiteren wiesen sie spannungsindegidfornwachstum
wahrend der Indentation bei -190°C nach. Hierzudewrin Kriechversuch
mit einer Haltezeit von 30 Minuten durchgefihrt.

Der stabilisierende Einfluss von Verunreinigungeri die Stabilitat der
Mikrostruktur wurde von Gianola et al. [66] gezeifts wurden nc Al-
Schichten untersucht, deren Verunreinigungsgracchdwariation des
Druckes in der Vakuumkammer bei der Abscheidungestellt wurde.
Diese Proben zeigten kein spontanes Kornwachstuihremd jedoch bei
der Verformung eine mikrostrukturelle Veranderueglbachtet wurde.

Es wurde mittels MD-Simulationen [27, 106-108] und@EM-
Untersuchungen [46, 109] gezeigt, dass die Komimnataus
Korngrenzgleiten und Versetzungsplastizitat furMietalle der dominante
Verformungsmechanismus sein kann. In diesem Fallrdeve die
Versetzungen von der Korngrenze ausgesendet urudhldufen dann das
Korn ohne weitere Versetzungsinteraktion, bevor si@nn an der



5.1 Mikrostrukturelle Veranderung

gegeniberliegenden Korngrenze aufgenommen werdenaddgrund der
fehlenden Versetzungsinteraktion geringe Zahl ams&teungen ist ein
Grund fur die geringe Duktilitat vieler nc Metal#10]. Hingegen wurde
mittels Zugversuch an nc Al-Proben Kornwachstum redti der
Verformung nachgewiesen [66]. Dabei wurde beobacttess die Proben
mit Kornwachstum wahrend der Verformung bei Raunperatur eine
signifikant héhere Duktilitat aufweisen. Dieses Keachstum lasst sich
nicht mit den klassischen Triebkraften fur Kornwstcim erklaren. Es
wurde gezeigt, dass es sich um Kornwachstum, damspgsinduziert ist,
handelt [66]. So nimmt beispielweise die Anzahl wliel Gro3e der grofRen
Kdrner, die in kleinere Koérner eingebettet sind,t niunehmender
plastischer Verformung zu. In den grof3en Kornernriken mittels TEM
Versetzungsnetzwerke nachgewiesen werden. Auch emudie Proben
zyklisch innerhalb des plastischen Bereiches betlaBtabei wurde mittels
Roéntgenstrahlung eine reversible Peak-Verbreiterbegbachtet. Dies
deckt sich mit den Ergebnissen an nc Ni und wisd Néchweis fur das
Nichtvorhandensein von Versetzungsplastizitait geseH110]. Mit
zunehmender plastischer Dehnung wurde eine irrdokersPeak-
Verbreiterung gefunden. Diese ist bei groRere iglds¢ Dehnungen ein
Indiz fur das parallele Vorhandensein von spannadgziertem
Kornwachstum und von Versetzungsplastizitat [66].ie D(111)
Orientierung, die fur kubisch flachenzentrierte Miet zur Reduktion der
Oberflachenenergie fihrt [111], bildete sich bets#in Untersuchungen
nicht aus. Vielmehr bildete sich bei diesen Untehsingen eine zuféllig
verteilte Textur aus.

Die Abbildung 5.1 zeigt die Zusammenfassung derraosikukturellen
Veranderungen wahrend des Indentationsexperiméeie33°C. Dabei ist
mit 1) der Bereich mit maximaler plastischer Detmum Zentrum des
Eindrucks und mit 3) der Bereich mit minimaler pissher Dehnung am
Rand des Indents gekennzeichnet. Es zeigte sichmitagunehmender
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5.1 Mikrostrukturelle Veranderung

plastischer Dehnung auftretende Kornwachstum saliéeAnderung des
Aspektverhéltnisses der Kérner bis hin zu rundemién fir die maximal
auftretenden plastische Dehnung.

Abb. 5.1: Zusammenfassung der Ergebnisse der
Mikrostrukturuntersuchungen der Indentationsexpenita bei 93°C in
Form einer TEM-Aufnahntean einer mittels FIB praparierten Probe.

Im Vergleich hierzu sind die Ergebnisse der Untelnsmgen an den
Mikrodruckproben  bei  Raumtemperatur in  Abbildung 2 5.
zusammengefasst. Hierbei ist in schwarz die Gedendar unverformten
und in rot die Geometrie der verformten Probe detede. Dariiber hinaus
sind auch hier die sich in Abhéngigkeit des Verfongsgrades
einstellenden Kornformen schematisch dargestellit.

° TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
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5.1 Mikrostrukturelle Veranderung
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Abb. 5.2: Zusammenfassung der Ergebnisse der
Mikrostrukturuntersuchungen der Mikrodruckproben.

Auch fur die Mikrodruckversuche sind ein mit zunednder plastischer
Dehnung auftretendes Kornwachstum sowie die Andgrudes
Aspektverhéltnisses zu runderen Kérnern beobachthaséatzlich wurde
bei diesen Untersuchungen die Veranderung der Textalysiert (siehe
Ergebnisteil Abb. 4.31). Hier zeigte sich, das$gie im unverformten
Bereich ausgepragte (111) Textur immer weiter atfloFiur die
Experimente bei Raumtemperatur und bei 93°C koimteinverformten
Bereich kein Kornwachstum beobachtet werden. Diabiét der
KorngréRe in diesem Temperaturbereich passt aufigmes &ahnlichen
Herstellungsprozesses und ahnlichen Dricken in \dgkuumkammer
(siehe Kapitel 3.1, Tabelle3.1) zu den vorgestelltergebnissen von
Gianola et al. [66]. Das bei der Indentation und 8&krodruckversuchen
aufgrund der Verformung auftretende Kornwachsturktsich ebenfalls
mit den vorgestellten Beobachtungen an nc NiwW unéli66, 112].
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5.1 Mikrostrukturelle Veranderung

In der vorliegenden Arbeit konnte fiir beide ArtennvExperimenten
wahrend der Verformung bei 93°C sowie bei Raumteatpe

Kornwachstum beobachtet werden. Dabei nimmt daswachstum mit
zunehmender plastischer Verformung zu. Dies sowie Auflosen der
(111) Orientierung wahrend der Verformung deckeoh simit den

Ergebnissen von Gianola et al. [66] an nc Al. Sibrfen dies auf das
Vorhandensein von spannungsinduziertem Kornwachstund von

Versetzungsplastizitat zuriick. Spontanes Kornwachdtann sowohl fiir
die Experimente bei Raumtemperatur als auch beC %isgeschlossen
werden, da Castrup [113] an nach der gleichen Migthbergestellten
Proben die Temperaturstabilitit bis 115°C nachgsevie hat. Die
Oberflachentopographie der Mikrodruckséulen, beir ds, wie in

Abbildung 4.26 gezeigt, aussieht, als wiirden emzéldrner nach auf3en
gedruckt, ist ein Indiz fur zuséatzliches Vorhandgns von

Korngrenzgleiten wahrend der Verformung. Dies wurdech an

feinkdrnigen Al-Proben nach Indentationsversuchezegyt [104].

5.2  Einfluss der Legierungszusammensetzung auf die
mechanischen Eigenschaften

Bei den Untersuchungen der nc PdAu-Proben konnteotdofiir die
Indentationsexperimente als auch fir die Mikrodugckuche ein
signifikanter Legierungseinfluss auf die Festigkaér einzelnen Proben
beobachtet werden. Sowohl die Hérte als auch d®gilenze zeigen eine
deutliche Zunahme mit zunehmendem Au-Gehalt (Kapie). Der
Zusammenhang zwischen Harte und Dehnrate ist fute al
Legierungszusammensetzungen in Abbildung 5.3 ldgaisch dargestellt.
Die Abbildung 5.4 zeigt fur die Mikrodruckversucten Logarithmus der
Spannungen bei der wahren plastischen Dehnung o m%Abhangigkeit
des Logarithmus der Dehnrate. Zuséatzlich ist ird&eiDiagrammen die
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5.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften

Dehnratensensitivitat eingezeichnet, die im Ansshlan die Festigkeit
naher erlautert wird. Fir die nc PdAu-Legierungeit miedrigem Au-

Gehalt zeigt sich eine Zunahme der Festigkeit ntétigenden Au-

Konzentrationen. Dieser Anstieg der Festigkeit tlasich auf die

Mischkristallverfestigung und auf die mit steigendd.egierungsanteil
sinkende Stapelfehlerenergie zurtickfuhren. Dieseateialverhalten

wurde ebenfalls an nc NiW-Legierungen von Ruperlef114] sowie an
nc PdAg-Proben von Choi et al. [28] beobachtet@egensatz zu den in
dieser Arbeit untersuchten PdAu-Legierungen haadedt sich hierbei um
segregierende Legierungen. Durch die Mischkristafestigung wird die
Bewegung der Versetzungen gehemmt. Eine niedrigeneelfehlerenergie
erschwert das Quergleiten von Versetzungen undristigti die Bildung

von Partialversetzungen [115]. Fir nc PdAu-Legigam mit hoher Au-
Konzentration ist entsprechend wieder eine Rednoktiter Harte zu
beobachten. Die Ergebnisse der Mikrodruckversuameder nc PdAu-
Probe mit 19,5 At-% Au passen nicht zu dem Treadsdlie Festigkeit mit
zunehmender Au-Konzentration steigt. Fur diesd@istSpannung bei der
wahren plastischen Dehnung von 5% niedriger. WieTabelle 4.1

ersichtlich, haben diese Proben eine deutlichrigiete Eigenspannung.
Dies weist darauf hin, dass diese Proben andeen&ihaften haben.
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5.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften
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Abb. 5.3: Logarithmus der Hérte als Funktion degdrithmus der
Dehnrate in Abhéngigkeit von der Au-Konzentrati@n dc PdAu-
Legierungen sowie die Steigungerder Dehnratensensitivitat zwischen
0 At-% und 74 At-% Au und der mc Pd-Probe.
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Abb. 5.4: Logarithmus der wahren Spannung bei S8tjgdcher Dehnung
als Funktion des Logarithmus der Dehnrate sowieStieigungm der
Dehnratensensitivitat fir nc PdAu-Legierungen miteuschiedlichen Au-
Konzentrationen.
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5.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften

Neben dem Legierungseinfluss auf die Festigkeihkarden Abbildungen
5.3 und 5.4 auch der Legierungseinfluss auf die nibmbnsensitivitat
beobachtet werden. Die zu diesen Abbildungen geld@&me Zahlenwerte
fur die Dehnratensensitivitat, die nach Gleichung Bestimmt wurden,
sind fir die Indentationsexperimente und die Mikumiversuche in
Tabelle 5.1 gegenlbergestellt. Hierbei zeigt sicline e gute
Ubereinstimmung der Ergebnisse, die mit den beiglerschiedenen
Methoden gewonnen wurden. Fur die nc PdAu-Legieznngit niedriger
Au-Konzentration kann eine konstante Dehnratenseitdt festgestellt
werden.

Tab. 5.1: Dehnratensensitivitditder Indentationsexperimente sowie der
Mikrodruckversuche an nc PdAu-Legierungen bei Raunperatur.

0 mh
Mikrodruckversuch Indentation
Pd 0,08
Pchs AU 5 0,09 0,09
PdboAuio 0,08
Pds7,5AU12,5 0,07 0,08
Pds3 sAUL6.5 0,08
Pdso sAU19.5 0,09
Pdr1Auzg 0,07
Pds3 5AUs6,5 0,07
Pds6,1/AU43,9 0,06 0,06
PdrsAuze 0,06

In Abbildung 5.5 sind fir die Indentationsexperigen das
Aktivierungsvolumen und die Aktivierungsenergie gkstellt. Diese

81



5.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften

weisen analog zur Dehnratensensitivitat fir diebBromit niedriger Au-
Konzentration kaum Unterschiede auf. Dies erklét sladurch, dass sie
neben den Materialparametern im  Wesentlichen vonr de
Dehnratensensitivitdt abhangen (Gleichung 2.3). Bestimmung der
Aktivierungsenergie wurde fiir jede Temperatur dasdBkt aus
Aktivierungsenergie und Scherspannung gebildet.s Digirde dann als
Funktion der Temperatur dargestellt. Die darausltiesende Steigung
ergibt die Aktivierungsenergie [77].

5,0 0.7
45}
,0 = 106
ST 40t >
= . 3
= 35 1982
@ " 2
.
5 30+ . - e 104 g
5 251 . o
% | . 10,3 &
= 2
o 1,5+ LEO 40,2 @
; L 2
€ 1.0 = Aktivierungsvolumen |1g ¢ X
< 05} e Aktivierungsenergie <

0'0 1 1 1 1 1 1 1 1 0’0
-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80

Au-Konentration [At-%]
Abb. 5.5: Aktivierungsvolumen und Aktivierungsenierder

Indentationsexperimente bei Raumtemperatur in Abigieit der Au-

Konzentration von nc PdAu-Legierungen bei Raumteatpe.

Die Werte der Dehnratensensitivitat liegen im Veigh zu
konventionellen Werkstoffen relativ hoch. Sie stienm jedoch mit
Ergebnissen aus der Literatur Uberein. So findeh & der Literatur
Ergebnisse von nc Cu, welche mittels Indentatiomwayeen wurden.
Dabei ergab sich eine Dehnratensensitivitat voré §34]. An nc Au-
Proben wurde mittels Zugversuchen eine Dehnratsitsétéit von 0,03
ermittelt [43]. In Tabelle 5.2 sind die Werte deetdratensensitivitat und
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5.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdighanischen Eigenschaften

des Aktivierungsvolumens aus der Literatur, dietefst Nanoindentation
an nc Ni bestimmt wurden, dargestellt.

Tab. 5.2: Gegenuberstellung der aus der Literdituné Ni bekannten und
mittels Indenter bestimmten Dehnratensensitivitatamd der

Aktivierungsvoluminav.

m \%
-] 7]
Maier [116] 0,019 14
Gu [117] 0,033 7
Schwaiger [38] 0,03
Shen [118] 0,026 10
Vehoff [119] ~0,04 10-12
Mueller [120] 0,035-0,075 -

Es wurde gezeigt, dass sich die Unterschiede inEdlgabnissen teilweise
auf die unterschiedlichen experimentellen Methodender Bestimmung
der Dehnratensensitivitat zurtickfihren lassen [183] konnte an den
gleichen nc Ni-Proben mittels Indentation mit ,gtraate jump test* eine
Dehnratensensitivitdt von 0.019 und mittels Indéoita bei konstanter
Dehnrate eine Sensitivitat von 0.052 beobachtetierer Dies wurde auf
einen ,sink-in“ ahnlichen Effekt zuriickgefuhrt. Baén Kriechversuchen
handelt es sich um langsame Versuche. Durch dgel&ersuchszeit kann
,Sink in“ auftreten. Dies hat zur Folge, dass esnzunterschatzen der
Harte kommt, wodurch dann die Steigung der Dehnratensensitivitat
zunimmt. Das kann erklaren, warum die im RahmensatieArbeit

bestimmten Dehnratensensitivitditen am oberen Rancwas der Literatur
bekannten Werte liegen. Fur den Elastizititsmodulonnke
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5.2 Einfluss der Legierungszusammensetzung auhdihanischen Eigenschaften

erwartungsgemalR  keine  Dehnratensensitivitdat  beddtachwerden
(Abbildung 4.11).

5.3  Einfluss der Temperatur auf die mechanischen
Eigenschaften

Die Untersuchungen der Mikrostruktur nach der Vierfiong haben keinen
Einfluss des Legierungsgehaltes auf die Stabildat Mikrostruktur
gezeigt. Die thermische Stabilitdt hingegen verbgssich durch die
Zugabe von Legierungselementen. So wurde an vehifler hergestellten
nc PdAu-Legierungen eine Stabilitat der Mikrosturkbis 115°C [113]
festgestellt. Bei den Heizexperimenten konnte nelolem Dbereits
beschriebenen Legierungseinfluss auf die Hartetzlicda eine Reduktion
dieser mit zunehmender Temperatur beobachtet werbases wurde
auch von Trelewicz und Schuh [78] an nc NiW-Legngren gezeigt.

Der Einfluss der Temperatur auf die Dehnratensieitaii, auf das
Aktivierungsvolumen sowie auf die Aktivierungsenergwurde fir
verschiedene Materialien untersucht. Dabei zeiigte, svie in Tabelle 5.3
fur ncNi zusammengestellt, dass mit zunehmender pEestur die
Dehnratensensitivitat zunimmt [76, 77].
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5.3 Einfluss der Temperatur auf die mechanischgersichaften

Tab. 5.3: Zusammenfassung der Dehnratensensigmitgtder

AktivierungsvoluminaV, der Korngré3e d sowie der verwendeten Methode

zur Untersuchung von nc Ni in Abhéngigkeit von der

Indentationstemperatur.
Temperatur m \% D Methode
[°C] [-] [-] [nm]
Wang, -196 0,0025 -
Hamza, Ma 3 0,0156 -
[77] 21 0,0189 - a0 strain rate
50 0,0226 - jump test
70 0,028 -
90 0,034 -
Maier [76] 22 0,047 5,6 )
20-40 | Kriechversuch
200 0,128 5,4

In Abbildung 5.6 ist die Hérte in Abhangigkeit vder Dehnrate und der
Temperatur der nc PdAu-Legierungen zwischen 0 Attd 29 At-% Au

dargestellt. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit sifmiveils nur die

Dehnratensensitivitdten fur die Ergebnisse bei 18ffezeichnet. Den
vollstandigen Uberblick tiber die einzelnen Wergdeit die Tabelle 5.4. In
ihr sind die Dehnratensensitivitaten sowie die iktiungsvolumina und
Aktivierungsenergien der in Abbildung 5.6 gezeigteroben Uber den
gesamten Temperaturbereich aufgelistet.
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Abb. 5.6: Harte als Funktion der Dehnrate in Abhidkejt von der Au-
Konzentration und Temperatur der nc PdAu-Legierarmeischen 0 At-%

und 29 At-% Au. Verlauf der Dehnratensensitivitét b8°C.
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5.3 Einfluss der Temperatur auf die mechanischgersichaften

Tab. 5.4: Dehnratensensitivitaten, die Aktivierurgamina und die
Aktivierungsenergie der nc PdAu-Legierungen in Afgigkeit von der
Temperatur fir nc PdAu-Legierungen mit einer Au-Kemtration
zwischen 0 At-% und 29 At-% Au.

Temperatur m \% Aktivierungs-
[°C] [[] [b%] energie [eV]
Pd 18 0,08 3,6 0,23
35 0,09 3,9 0,25
65 0,09 4,7 0,29
93 0,08 6,4 0,36
Pz sAUL25 18 0,08 4.4 0,40
25 0,08 3,2 0,28
35 0,08 4,3 0,38
93 0,08 3,3 0,26
PdrAuze 10 0,07 3,3 0,35
18 0,07 3,5 0,25
93 0,07 5,2 0,49

Fur die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Teatpdpereiche lasst
sich kein Einfluss der Temperatur auf die Dehnrisgesitivitat

beobachten. Dies deckt sich nicht mit den vorgksteUntersuchungen an
nc Ni-Proben. Es passt aber zu den in Kapitel &HRutierten Ergebnissen
der wahrend der Verformung auftretenden mikrostmedten Anderungen.
Hier konnte gezeigt werden, dass die bei der Vartmg auftretenden
mikrostrukturellen Anderungen bei Raumtemperatud 88°C keinen

Unterschied aufweisen. Maier et al. [121] habeneiggz dass bei der
Indentation bei 200°C vermehrt Korngrenzgleiten isoain Netzwerk an
Rissen an der Oberflaiche des Indents auftreten. iWidbbildung 5.7
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5.3 Einfluss der Temperatur auf die mechanischgeri&chaften

ersichtlich, konnte dies bei den UntersuchungenMikrostruktur bei den
Indentationsexperimenten nicht beobachtet werden.

Abb. 5.7: REM-Aufnahme einer mittels lonenstratdgmarierten TEM-

Lamelle einer nc PdAu-Legierung, mit einer Au-Kontzation von 12,5
At-%, die bei einer Temperatur von 93 °C indentieutde.

Dies ist eine mogliche Erklarung dafur, warum im temsuchten
Temperaturbereich keine Anderung der Dehnratertbatisi beobachtet
werden konnte. Die bei den Untersuchungen bestimmte
Aktivierungsvolumina passen von der Gréf3e gut zoede die in [76]
beobachtet wurden. Im Gegensatz zu den Ergebrégse[v6] nehmen die
Werte fur das Aktivierungsvolumen der nc PdAu-Probas dieser Arbeit
mit zunehmender Temperatur ab, was auf die Kkorestant
Dehnratensensitivitat zuriickzufuhren ist.
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5.4 Verformungsmechanismen

5.4  Verformungsmechanismen

Wie bereits in Kapitel 2.3 an der Verformungskafte nc Pd von
Weissmiller et al. [79] beschrieben, gibt es fur Metalle nicht den
-einen* Verformungsmechanismus. Schéfer und Alb22Jlhaben mittels
MD Simulation fur nc Metalle und Legierungen denttewerb zwischen
den beiden Verformungsmechanismen ,coupled motionind
Korngrenzgleiten untersucht. Dabei konnte gezeigirden, dass ein
steigender Anteil an Fremdatomen zum Blockierenkdangrenzen fuhrt.
Hierdurch kommt es zu einer Reduktion des ,couphedion, bei dem das
Korngrenzgleiten mit einer tangentialen Verschigbuter Korngrenzen
gekoppelt ist und eine Scherverformung bewirkt, isowu einer
Verfestigung des Materials. Lohmiller et al. [11ben systematisch das
Verformungsverhalten von nc Ni untersucht. Sie efeglie Existenz
mehrerer Verformungsmechanismen in Abhé&ngigkeit aaigebrachten
Dehnung nach. Dabei wurde, wie in Tabelle 5.5 dsted, in drei
Bereiche, in denen die unterschiedlichen Mechanismeminant sind,
eingeteilt.

Tab. 5.5: Die fur die Verformung von nc Ni in Abluigkeit der Dehnung
in Druckrichtung dominanten Verformungsmechanisma&ch Lohmiller et
al. [112].

BereichegDehnung Dominanter

nimmt von | nach Il zu) Verformungsmechanismen

I inhomogene elastische Dehnung

Il Korngrenzgleiten

Versetzungsplastizitat

1] Spannungsgetriebenes

Kornwachstum
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5.4 Verformungsmechanismen

Die in Tabelle 5.3 gezeigten Aktivierungsvolumina fic Ni lassen sich
auf eine versetzungsbasierte Verformung zuruckfiuft&6].

Die Abschatzung, welcher Anteil des Kornwachstumejches bei den
Mikrodruckversuchen an den ncPdAu-Proben beobachvetde, auf
.coupled motion“ basieren kann, wurde Uber das ¥inis der
Querdehnung der Mikrodruckprobe und dem Kornwachsim entlang
dieser Richtung bestimmt. Im oberen Bereich derb®rdetragt die
plastische Dehnung in Querrichtung 20% und das Waahstum entlang
dieser Richtung 70%. Somit kdnnte auf Basis dieBetrachtung das
gesamte Kornwachstum auf Basis von ,coupled motgtattfinden.

Die aus der Literatur vorgestellten Ergebnisseestédm Einklang mit den
im Rahmen dieser Arbeit gewonnenen Erkenntnissenfid die nc PdAu
bestimmten Aktivierungsvolumina befinden sich ineighen Bereich wie
die von nc Ni. Dies ist ein Zeichen dafir, dass \dé&formung aufgrund
von Versetzungsbewegungen eine der dominanten Meuftgs-

mechanismen ist. Lohmiller schreibt [123], dass bei Pd fir die
intergranulare  Versetzungsbewegung  vollstdndige sé&teungen
verantwortlich sind. Im Gegensatz hierzu sind esr fiic Ni

Partialversetzungen [27]. Er fuhrt dies auf das ®mhafer et al. [115]
gezeigte unterschiedliche Blockierungsverhalten Kiemgrenzen zurick.
Dieses beruht darauf, dass das Verhéltnis zwisstadsiler und instabiler
Stapelfehlerdichte von nc Pd hoéher ist als von nic Neben der
Versetzungsplastizitat als dominantem Verformungdrarismus zeigen
die Ergebnisse der mikrostrukturellen Veranderueg der Verformung
ebenfalls Kornwachstum, wie bereits in Kapitel So&schrieben. Bei
diesem Kornwachstum handelt es sich aufgrund dekraskopischen
Dehnung um dehnungsinduziertes Kornwachstum. DiebKkraft fir das
Kornwachstum, welches auf ,coupled motion* basiést, dabei jedoch
spannungsinduziert [66]. Des Weiteren weist die ridixehentopographie
der Mikrodruckproben auf das Vorhandensein von Koenzgleiten hin.
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5.4 Verformungsmechanismen

Neben der Topographie der Mikrodruckproben gibthaderen Geometrie
nach der Verformung Aufschluss Uber das Materihlaen. Die
Geometrie der Proben nach den Mikrodruckversuchecktdsich mit
Beobachtungen an feinkérnigem Ni von Schwaiged.gtL80]. Durch den
Vergleich von Experimenten mit FE Simulationen waugkzeigt, dass sich
eine solche Geometrie nur fur entfestigendes Mat@nhalten einstellt,
welches sich im Fall der hier untersuchen PdAu-Bmobdurch
Kornwachstum erklaren liel3e.
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6. Zusammenfassung

Ziel dieser Arbeit war es einen Beitrag zum Verdtis der Eigenschaften
von nc Metallen zu leisten. Hierbei lag der Foku$ dem Einfluss des

Legierungsgehaltes und der Temperatur auf dieviaktitn Verformungs-

mechanismen. Hierzu wurde systematisch das Verfogsuerhalten von

nc PdAu-Legierungen mit einem Legierungsgehalt eimés 0 und Uber 40
At-% Au untersucht. Durch die Wahl von PdAu als Mbslystem konnten

Uber einen weiten Legierungsbereich Proben mitreir@gleichbaren

Mikrostruktur hergestellt werden. Die mittlere KgriiRe lag dabei im

Bereich von 30 nm. Es wurden alle untersuchten éhromittels hoch-

frequentem Magnetron Sputtern hergestellt. Diesdeat Vorteil, dass die
Proben im Vergleich zu den elektrolytisch erzeugteroben eine

signifikant hohere Reinheit besitzen. Die Reinltgit Proben liegt leicht
unter der Reinheit der mittels Inertgas Kondensakiergestellten Proben.
Dies fuihrt dazu, dass die Kornstruktur bis Gber°@fthermisch stabil ist

und so kein temperaturbedingtes Kornwachstum &uftri

Neben der Herstellung und der Charakterisierung Riesben lag der

besondere Fokus auf der Untersuchung des Verforsvenigaltens. Hierzu
wurden Mikrodruckversuche an mittels lonenstahlchegtenen S&ulen
sowie dehnraten- und temperaturabhangige Indentsigerimente

durchgefuihrt. Neben den mechanischen Eigenschaftende auch die

Mikrostruktur vor und nach der Verformung mittelsramsmissions-

elektronenmikroskopie untersucht.

Die Indentationsexperimente und Mikrodruckversubbben gezeigt, dass
die nc Metalle gegenuber den mc Metallen eine fkgmit hdhere

Dehnratensensitivitdt und Harte bzw. Spannung beichier plastischer
Dehnung aufweisen. Der Legierungsgehalt zeigtenelimfluss auf die

Harte aber nicht auf die Dehnratensensitivitdt. Demperatur hatte im



6 Zusammenfassung

untersuchten Temperaturbereich ebenfalls keinenfluss; auf die
Dehnratensensitivitat. Jedoch fuhrte eine Zunahendrdmperatur zu einer
Reduktion der Harte. Die mittels dieser Experimertiestimmten
Dehnratensensitivititen zeigten, dass ein Teil &@rformung auf
Versetzungsbewegungen basiert.

Die Analyse der Mikrostruktur ergab, dass es wédhrdar Verformung
zum inhomogenen Kornwachstum, welches dehnungsiexdugt, kommt.
Dieses Kornwachstum kann mit einem Anteil von bis 00 % dem
.coupled motion" zugeordnet werden. Des Weiteremrte bei der
Analyse der Mikrostruktur ein Auflésen der (111) rrogsorientierung
beobachtet werden. Hierdurch kann die ReduktionQisrflachenenergie
als Triebkraft fur das Kornwachstum ausgeschlossesrden. Die
Topographie der Oberflachen der Mikrodruckproberstaarauf hin, dass
bei der Verformung zusétzlich Korngrenzgleiten wktit wird. Die
Tatsache, dass bei den Indentationsexperimenterer urhéhter
Temperatur keine Rissstrukturen an den RandernMigerialeindriicke
gefunden werden konnten, weist darauf hin, dass Tdimperatur im
untersuchten Temperaturbereich nicht zu einer vegité\ktivierung des
Korngrenz-gleitens fiihrt. Die Form der Mikrodruckpen nach der
Verformung sowie das dehnungsinduzierte Kornwachsteigen, dass das
Material bei der Verformung entfestigt.
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A Anhang

A.1  Rontgenographische Werte (Voigtsche Notation) f  r die
Auswertung der Spannungsanalyse

DEK [10°® MPal] DEK [10°® MPal]
s st
Pd 60W 10,481 -2,92165
PdAu 6010W 11,5899 -3,27551
PdAu 6015W 12,0745 -3,42967
PdAu 6020W 12,6089 -3,60018
PdAu 6030W 13,4215 -3,86027
PdAu 6040W 14,0175 -4,05161
PdAu 6050W 14,6113 -4,2427
PdAu 6060W 14,9962 -4,36678
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Abb. 2.1: Schematische Darstellung der AnderungrtieRspannung als
Funktion der KorngréR3e fir me, ufc und nc Metaltel lLegierungen nach

[5].

Abb. 2.2: Hall-Petch-Daigramm fur nc Ni und Nicleglerungen a) nach
[20] und nc Cu und Kupferlegierungen b) nach [184 iKupfer-
legierungen.

Abb. 2.3: Mittlere Korngrof3e sowie die Standardaiotweng einer mittels
IGC-Verfahren hergestellten nc Pd-Probe als Funkdier Zeit bei
Raumtemperatur nach [22].

Abb. 2.4: a) zeigt fur ufc PdAg-Legierungen die tddiber der
Indentationsdehnrate sowie die Dehnratensensitivétéh [28]. b) zeigt die
Harte in Abhangigkeit der Eindringtiefe fir ufc und Ni bei
verschiedenen Dehnraten sowie die Dehnratensetii{i$8].

Abb. 2.5: a) ist die Variation der Dehnratensewsit als Funktion der
KorngréRRe fir Cu nach [34] und b) zeigt ein Dehemaensitivitats-
Diagramm fur Au nach [43].

Abb. 2.6: Korngrenzgleitmodell [10]: a) Ausgangaiiion mit wirkender
Scherspannung; b) Endposition nach Abgleiten dielelneLagen.

Abb. 2.7: Modell fir das Rotieren und Ausrichtem\5rnen bei der
plastischen Verformung [10].

Abb. 2.8: Bei a) sind Kraft-Verschiebungs-Kurvemutc NiW mit einer
KorngréRe von 18 nm bei verschiedenen Temperatagyestellt und bei
b) ist die Harte Uber der Temperatur fiir drei né/Niegierungen mit
unterschiedlichen Korngré3en abgebildet [78].
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Abb. 2.9: Zusammenfassung und schematische Darsgetler
verschiedenen Verformungsmechanismen fiir nc Metalle

Abb. 2.10: Verformungskarte von Palladium bei eifiemperatur von
300K [79].

Abb. 3.1: REM-Aufnahme unter einem Kippwinkel vo2°5eines mittels
FIB hergestellten Probenquerschnittes einer nc Feiidlbe mit 12,5 At-%
Au, zur Bestimmung der Schichtdicke.

Abb. 3.2: Schnittdarstellung des Designs fiir derzHezw. Kihltisch
sowie die Schemazeichnung des gesamten Aufbaus.

Abb. 3.3: Temperatur- und Luftfeuchtigkeitsverlaeir Referenzmessung
zwischen den Temperaturen am Probenhalter, anrdbeRoberflache und
in der Indenterbox.

Abb. 3.4: Schrittweiser Ablauf der Praparation R#ulen mittels FIB. In
a) ist der Vorschnitt und in b) der finale Feinsitttaur eigentlichen Saule
abgebildet. REM-Aufnahme unter einem Kippwinkel \&#f.

Abb. 3.5: REM-Aufnahme einer mittels FIB prapameriSaule unter einem
Kippwinkel von 52°, mit den fur die geometrischesBlereibung
notwendigen Parametern.

Abb. 3.6: Schematische Darstellung des Verschiebuigit-Verlaufes der
Mikrodruckversuche.

Abb. 3.7: Schematische Darstellung der Unterteileimgr unverformten
und verformten Saule zur Bestimmung der Dehnungelen einzelnen
Bereichen.

Abb. 4.1: REM-Aufnahme eines préparierten Proberspimittes unter
einem Kippwinkel von 52°. a) zeigt einen Uberblids mittels FIB
praparierten Querschnittes. Bei b) ist die Messk&dir die Bestimmung
der Schichtdicke eingezeichnet.
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Abb. 4.2: TEM-Untersuchungétzur Bestimmung der KorngréRe und
Kornform der 1) 12,5At-% und der 2) 29 At-% PdAwPBe.

Abb. 4.3: Histogramme der mittels Linienschnittadmfen ermittelten
Verteilung der KorngréR3en senkrecht und paralleh Zubstrat fiir die
Proben mit 12,5 At-% 1) und 29 At-% 2).

Abb. 4.4: : Kraft-Verschiebungs-Kurven der Pd-Refeprobe mit einer
mittleren KorngréRe von 1,5 um fir verschiedeneridateni/h.

Abb. 4.5: Verlauf der Harte und des Elastizitatsoiedn Abhangigkeit der
Verschiebung der Pd-Referenzprobe bei einer Dehayatvon 0,025 3.
Die Mittelwerte wurden jeweils aus 10 Messungeaiitem Intervall von
20 nm bestimmt. Als Fehlerbalken sind die Standasggéchungen
dargestellt.

Abb. 4.6: Harte als Funktion der Dehnrate der PteiRR@zprobe. Die
Dehnratensensitivitat wurde nach Gleichung 2.2itmest, siehe Inset.

Abb. 4.7: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven detdtungsphase von
nc PdAu-Proben mit 6,5 At-% Au fur verschiedene irakenh/h.

Abb. 4.8: a) zeigt die Harte in Abhangigkeit vomr flerschiebung und b)
zeiht den Elastizitatsmodul in Abhangigkeit von ®erschiebung der nc
PdAu-Probe mit 6,5 At-% Au fur verschiedene Dehemdt/h. Die
Mittelwerte wurden jeweils aus 10 Messungen in mirhetervall von 2,5
nm bestimmt. Als Fehlerbalken sind die Standardatiwegen dargestellt.

Abb. 4.9: Die vorgegebene sowie die tatséchlichastrater? /P in
Abhangigkeit der Verschiebung fur die Indentatioqegimente mit dem
Nanoindenter XP.

Abb. 4.10: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven Betastungsphase von
nc PdAu-Legierungen mit Au-Konzentrationen zwischamd 74 At-%
Au bei einer Dehnratg/h von 0,025 3.

10 TEM-Aufnahmen durch LEM, KIT.
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Abb. 4.11: a) zeigt die Elastizitdtsmodule und ie) [dartewerte als
Funktion der Dehnratk/k der nc PdAu-Legierungen mit einer Au-
Konzentration zwischen 0 und 74 At-% Au sowie dieReferenzprobe
mit einer mittleren KorngréRe von 1,5 pm.

Abb. 4.12: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven Betastung der nc
PdAu-Probe mit 12,5 At-% Au fur verschiedene Delkema/h.

Abb. 4.13: a) zeigt die Harte und b) den Elastigitéiodul als Funktion der
Verschiebung der nc PdAu-Probe mit 12,5 At-% Auvérschiedene
Dehnraterm/h. Es wurde immer tber 5 Kurven in einem Intervaih\b

nm gemittelt. Die Standardabweichung ist als Félalken dargestellt.

Abb. 4.14: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven Betastung von nc
PdAu-Legierungen mit einer Au-Konzentration zwisti@eAt-% und 29
At-% Au bei einer Dehnratk/h von 0,025 3.

Abb. 4.15: a) stellt die Harte als Funktion der Brette und b) den
Elastizitatsmodul in Abhangigkeit der Dehnraé fur die nc PdAu-
Legierungen mit Au-Konzentrationen im Bereich zwaisc 0 At-% Au und
29 At-% Au sowie die Pd-Referenzprobe mit einetlerién Korngréle
von 1,5 um dar.

Abb. 4.16: a) stellt die typischen Kraft-Verschiega-Kurven fir
Temperaturen zwischen 15° und 103°C und b) dieeHiber der
Temperatur der Pd-Referenzprobe mit einer mittlét@mgrofRe von
1,5um bei einer Dehnratg’h von 0,25 ¥ dar.

Abb. 4.17: a) zeigt die Mittelwerte aus 5 Kraft-gehiebungs-Kurven fir
Temperaturen zwischen 18° und 93°C und b) die Hardbhéangigkeit der
Temperatur der nc PdAu-Legierung mit 12,5 At-% Asii@iner Dehnrate
h/hvon 0,25 8.

Abb. 4.18: Harte als Funktion der Dehnrate in Abhangigkeit von der
Temperatur fur die nc PdAu-Legierung mit 12,5 AtAdA
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Abb. 4.19: Harte als Funktion der Dehnrate in Abhangigkeit von der
Temperatur fir nc PdAu-Legierungen zwischen 0 Atidd 29 At-% Au.

Abb. 4.20: Typische Kraft-Verschiebungs-Kurven von
Mikrodruckversuchen von nc PdAu-Legierungen mieeiAu-
Konzentration zwischen 6,5 At-% und 43,9 At-% Au Vérschiedene
Verformungsgeschwindigkeiten.

Abb. 4.21: Typische technische Spannungs-Dehnungsgef von
Mikrodruckversuchen von nc PdAu-Legierungen mieeiAu-
Konzentration zwischen 6,5 At-% und 43,9 At-% Au ¥érschiedene
Verformungsgeschwindigkeiten.

Abb. 4.22: Wahre Spannungen bei 5% plastischer D&him
Abhéngigkeit der Dehnrate fiir nc PdAu-Legierungerszhen 6,5 At-%
und 43,9 At-% Au.

Abb. 4.23: TEM-Aufnahm® einer mittels lonenstrahl praparierten TEM-
Lamelle einer nc PdAu-Legierung mit einer Au-Konization von 12,5
At-%, die bei einer Temperatur von 93 °C indentieutde.

Abb. 4.24: Korngrd3enverteilung, senkrecht und lpelraur
Probenoberflache des Indents, der in Abbildung d&8gestellten nc
PdAu-Probe mit einer Au-Konzentration von 12,5 At und einer
Temperatur von 93°C.

Abb. 4.25: Polarkoordinatendarstelldder Textur des unverformten
Bereichs a) und des stark verformten Bereichesantrzim des Indents b)
des in Abbildung 4.23 dargestellten Indents mieeiiu-Konzentration
von 12,5 At-% Au und einer Temperatur von 93°C.

Abb. 4.26: REM-Aufnahmen (Kippwinkel 52°) von ncRdProben mit
einer Au-Konzentration von 6,5 At-% a), 12,5 At-9ound 19.5 At-%C)
Au nach der Verformung.

1 TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
12 Durchfithrung und Auswertung der Texturmessung darion Kobler INT, KIT.
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Abb. 4.27: REM-Aufnahme (Kippwinkel 52°) des Progearschnittes
einer nc PdAu-Probe mit 19,5 At-% Au, welcher niittenenstrahl
préapariert wurde.

Abb. 4.28: Einteilung des Querschnittes einer venfen Mikrodruckprobe
in 10 Bereiche an der TEM-Aufnahfi@inter einem Kippwinkel von 52°
einer nc PdAu-Legierung mit 29 At-% Au..

Abb. 4.29: TEM-Aufnahm¥ einer mittels lonenstrahl praparierten TEM-
Lamelle einer nc PdAu-Mikrodruckprobe mit einer Konzentration von
29 At-%.

Abb. 4.30: Korngrd3enverteilung, senkrecht und Iperaur
Probenoberflache der Mikrodrucksaule, der in Ahloilgl 4.28
dargestellten nc PdAu-Probe mit einer Au-Konzeidraton 29 At-% Au.

Abb. 4.31: Polarkoordinatéhder Textur des unverformten
Probenbereiches a), des Bereiches 3 b) sowie degcBes 1 ¢), der in
Abbildung 4.28 dargestellten Mikrodruckprobe mitesi Au-Konzentration
von 29 At-%.

Abb. 5.1: Zusammenfassung der Ergebnisse der
Mikrostrukturuntersuchungen der Indentationsexpernita bei 93°C in
Form einer TEM-Aufnahnié€ an einer mittels FIB praparierten Probe.

Abb Abb. 5.2: Zusammenfassung der Ergebnisse der
Mikrostrukturuntersuchungen der Mikrodruckproben.

Abb. 5.3: Logarithmus der Harte als Funktion degdrithmus der
Dehnrate in Abhéngigkeit von der Au-Konzentratian dc PdAu-
Legierungen sowie die Steigungerder Dehnratensensitivitat zwischen 0
At-% und 74 At-% Au und der mc Pd-Probe.

13 TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
14 TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
15 Durchfiihrung und Auswertung der Texturmessunge daron Kobler INT, KIT.

6 TEM-Aufnahme von Xuemer Luo, SYNL.
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Abb. 5.4: Logarithmus der wahren Spannung bei 58stigcher Dehnung
als Funktion des Logarithmus der Dehnrate sowieStieigungm der
Dehnratensensitivitat fur nc PdAu-Legierungen mitewschiedlichen Au-
Konzentrationen.

Abb. 5.5: Aktivierungsvolumen und Aktivierungsenierder
Indentationsexperimente bei Raumtemperatur in Agigdeit der Au-
Konzentration von nc PdAu-Legierungen bei Raumteatpe.

Abb. 5.6: Harte als Funktion der Dehnrate in Abhgkejt von der Au-
Konzentration und Temperatur der nc PdAu-Legierarmeischen 0 At-%
und 29 At-% Au. Verlauf der Dehnratensensitivitét b8°C.

Abb. 5.7: REM-Aufnahme einer mittels lonenstratdgmarierten TEM-
Lamelle einer nc PdAu-Legierung, mit einer Au-Konization von 12,5
At-%, die bei einer Temperatur von 93 °C indentieutde.
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