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Kurzfassung

Materialien mit geringer Dichte und gleichzeitig guten mechanischen Ei-
genschaften werden fiir Leichtbauanwendungen gefordert. Eine geringe
Dichte wird durch Schaummaterialien erreicht, welche aufgrund ihrer sto-
chastischen Architektur jedoch nur geringe Festigkeiten erzielen. Die Natur
zeigt, beispielsweise anhand des Knochens, dass eine gezielte Architektur
in Bezug zur Belastungssituation eine mogliche Festigkeitserhohung be-
wirkt. In diesem Zusammenhang sind zelluldre Materialien welche neben
einer spezifischen, periodischen dreidimensionalen Architektur ebenfalls
den sogenannten mechanischen Grofleneffekt ausnutzen in den Fokus der
Forschung geriickt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine mechanische Charakterisierung hoch-
fester, leichter Strukturen mit 3D Mikroarchitektur durchgefiihrt. Es wur-
de insbesondere das Zusammenspiel zwischen den mechanischen Eigen-
schaften unterschiedlicher Basismaterialien und dem Strukturverhalten un-
terschiedlicher 3D Mikroarchitekturen analysiert. Dariiber hinaus wurde das
daraus resultierende Energiedissipationsvermégen sowie das Verformungs-
und Schidigungsverhalten der Strukturen durch in situ Druckversuche im
Rasterelektronenmikroskop untersucht. Es konnte gezeigt werden, dass eine
weitere Bearbeitung des polymeren Basismaterials durch Warmebehandlun-
gen, Pyrolyseprozesse oder Beschichtungen das mechanische Verhalten der
Basismaterialien und der Strukturen beeinflusst. Energiedissipation unter
zyklischer Belastung wurde fiir die hochfesten, leichten Strukturen insbe-
sondere auf irreversible Prozesse zuriickgefiihrt, wobei polymere Strukturen
zusitzlich eine deutliche Riickverformung nach Entlastung aufwiesen.






Abstract

The combination of low density and superior mechanical properties is requi-
red for lightweight applications. Foam materials achieve low density values
due to their high porosity, however, only low strength values are reached as
a consequence of their stochastic architecture. A specific architecture with
respect to the mechanical load shows a superior behavior, as shown in bio-
logical materials, for example in bone. In this respect, cellular solids with
a specific, periodic three-dimensional architecture which also exploit the
so-called mechanical size effect have attracted a lot of attention recently.
Within this thesis, a mechanical characterization of high-strength, low-
weight microlattices with a specific 3D microarchitecture was performed.
The analysis was focused on the interplay between the mechanical pro-
perties of different constituent materials and the behavior of different 3D
microarchitectures. Moreover, the energy absorption capability of the mir-
colattices as well as their deformation and failure behavior was analyzed by
in situ compression tests in a scanning electron microscope. It was shown
that a further processing of the polymeric constituent material influences
the mechanical behavior of both, the constituent material and the microlat-
tice. Here, the further processing steps included an annealing treatment, a
pyrolysis, and a coating. Energy dissipation under cyclic compression was
mainly attributed to irreversible processes, whereas polymeric microlattices
also achieved a high recoverability.
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Abkulrzungs- und Symbolverzeichnis

Wichtige Abkiirzungen

3D Dreidimensional

3D-DLW 3D direktes Laserschreiben, engl. 3D Direct Laser Wri-
ting

Al,O3 Aluminiumoxid

ALD Atomlagenabscheidung, engl. Atomic Layer Deposition

CAD engl. Computer-Aided Design

CSM Kontinuierliche Steifigkeitsmessung, engl. Continous
Stiffness Measurement

DiLL engl. Dip-in Laser Lithography

FE Finite Elemente

HEA Hoch-entropische Legierung, engl. High Entropy Alloy

HIM Heliumionenmikroskop

OWB-Proben  Proben (Zugproben oder Strukturen mit 3D Mikroarchi-
tektur) im Zustand nach dem 3D-DLW ohne weitere Wir-
mebehandlung

PtP engl. Push-to-Pull

PVD Physikalische Gasphasenabscheidung, engl. Physical Va-
por Deposition

REM Rasterelektronenmikroskop

TEM Transmissionselektronenmikroskop

WB-Proben Proben (Zugproben oder Strukturen mit 3D Mikroarchi-

tektur) hergestellt mit 3D-DLW und anschlieBender Wir-
mebehandlung
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Fehlergrofie im Material
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1 Einfuhrung

Hochfeste und gleichzeitig leichte Materialien werden fiir Leichtbauanwen-
dungen benétigt. Die Herausforderung dieser Kombination aus Materialan-
forderungen ist jedoch, dass die Festigkeit und die Steifigkeit eines Mate-
rials im Allgemeinen mit dessen Dichte gekoppelt sind. Materialien, wel-
che eine hohe Festigkeit und eine hohe Steifigkeit, das heifit einen hohen
Elastizititsmodul besitzen, weisen gewohnlich auch eine hohe Dichte auf,
beispielsweise Metalle und Keramiken [1]. Auf der anderen Seite erreichen
Materialien mit geringer Dichte, beispielsweise Polymere, im Allgemeinen
nur geringe Festigkeiten und Elastizitdtsmoduln [1]. Um die Materialdichte
im Vergleich zu den bereits erwidhnten Vollmaterialien weiter zu reduzieren,
ist die Einbringung von Hohlrdumen notwendig, wodurch porose Materi-
alstrukturen entstehen. Fiir die mechanischen Eigenschaften dieser pordsen
Materialien spielt dann wiederum die Architektur der Zellen eine entschei-
dende Rolle. Die Anwendung spezifischer Strukturen wurde bereits frith
genutzt, wie beispielsweise bei Gebduden und Rédern [2] (vergleiche Ab-
bildung 1.1). Jedoch auch in der Natur kann dieses Prinzip auf vielfache
Weise beobachtet werden, wie etwa bei Honigwaben oder Wespennestern
(Abbildung 1.1) sowie in der Struktur von Holz oder Knochen [3]. Knochen
wachsen in Bezug zur jeweiligen Belastung, wodurch sowohl die Dichte als
auch die Ausrichtung der Zellwénde entsprechend des AusmalBes sowie der
Richtung der mechanischen Beanspruchung erfolgt [3].

Zusitzlich zur Ausnutzung der spezifischen Architektur kann in der Natur
der Einfluss des sogenannten mechanischen GroBeneffekts auf die Eigen-
schaften von Materialien erkannt werden [4]. Die hohe Festigkeit natiirlicher



1 Einfiihrung
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Abb. 1.1: Zusammenhang zwischen architektonischer Effizienz und der dazugehorigen Gro-
Benskala. Prinzipien aus Architektur und Technik kénnen heutzutage auf der Mate-
rialebene angewandt werden, um auf diese Weise eine hohere strukturelle Effizienz
zu erreichen. Struktur der Abbildung aus [2].

Architektonische GroRenskala

Materialien bei gleichzeitig geringerer Dichte als Vollmaterialien [1] wird
sowohl auf die spezifische Architektur als auch auf die geringen Abmessun-
gen der Einzelkomponenten im Nanometerbereich zuriickgefiihrt [4].

Die Herstellung komplexer, dreidimensionaler (3D) Strukturen wird durch
additive Fertigungsverfahren ermoglicht, wobei durch neuere Verfahren
[5-7] die Mikrometerebene erreicht werden kann. Beispiele fiir Strukturen
welche mit 3D direktem Laserschreiben herstellt wurden, sind in Abbil-
dung 1.1 dargestellt. Werden auf diese Weise die Prinzipien von Architektur
und Technik auf der Materialebene angewandt [2] und mit geringen Struk-
turabmessungen kombiniert, konnen Materialien mit auBlergewohnlichen
Eigenschaften hergestellt werden [8].

Die vorliegende Arbeit ist in weitere sechs Kapitel gegliedert. In Kapi-
tel 2 werden zunichst die notigen Grundlagen zum Verstidndnis der Arbeit



zusammengefasst sowie der aktuelle Stand der Forschung aufgezeigt. Ba-
sierend auf diesen Ausfithrungen werden die offenen Fragen und das Ziel
der vorliegenden Arbeit formuliert. Eine Beschreibung der verwendeten
Methoden und Prozesse zur Materialherstellung und -untersuchung erfolgt
anschlielend in Kapitel 3. Die Ergebnisse werden in den beiden Kapiteln 4
und 5 dargestellt sowie in Kapitel 6 diskutiert und mogliche Zusammen-
hinge aufgezeigt. Abschlielend erfolgt in Kapitel 7 eine Zusammenfassung
der erarbeiteten Erkenntnisse sowie ein Ausblick zu weiteren moglichen

Forschungsvorhaben.






2 Grundlagen und Stand der
Forschung

2.1 Zellulare Materialien — Schaume und
Strukturen mit spezifischer Architektur

Zelluldre Materialien bestehen aus einem Zusammenschluss mehrerer Ein-
zelzellen (lat. ,.cella”, Raum, Zelle) [9], die feste Kanten oder Seitenwin-
de besitzen. Im Gesamten ist dieser Zusammenschluss raumfiillend. Auf-
grund der eingeschlossenen Hohlrdume konnen zelluldre Materialien deut-
lich niedrigere Dichtewerte erreichen als Vollmaterialien. Hierbei spielt die

relative Dichte des Materials p eine wichtige Rolle,

p=p"/ps, PEI01] 2.1

mit p* der Dichte des zelluldren Materials und ps der Dichte des verwen-
deten Vollmaterials [9]. Die Abgrenzung zwischen einem zelluldren Ma-
terial und einem Vollmaterial mit einer erhohten Anzahl eingeschlossener
Poren liegt hierbei im Bereich von p < 0,3 [9]. Zelluldre Materialien wer-
den unterschieden in geschlossen- und offenzelligen Anordnungen [9]. Ge-
schlossenzellige Materialien besitzen Seitenwinde, die die einzelnen Zel-
len komplett einschlieen, wihrend offenzellige Materialien aus einzelnen
Balken bestehen. Die Zellwiénde sind hierbei nicht geschlossen. Einen ent-
scheidenden Einfluss auf die Eigenschaften des zelluldren Materials besitzt
neben der relativen Dichte die Architektur der einzelnen Zellen [9]. Schiu-

me bestehen aus regellos angeordneten Einzelzellen unterschiedlicher Ge-
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stalt, wihrend Strukturen mit spezifischer Architektur regelmifig angeord-
nete Zusammenschliisse aus Einzelzellen mit spezieller Gestalt aufweisen,
wie beispielsweise die Honigwabe.

Die mechanischen Eigenschaften der zelluldren Materialien sind somit nicht
nur abhéngig von den Materialeigenschaften des verwendeten Vollmaterials,
sondern auch von ihrer spezifischen Architektur. Folglich miissen die zellu-
ldaren Materialien unter zwei unterschiedlichen Blickwinkeln betrachtet wer-
den: zum einen als Struktur, zum anderen als Material [10]. Aufgrund dieser
Eigenschaft werden diese Materialien hidufig auch mechanische Metamate-
rialien genannt 8, 11].

Bei offenzelligen, zelluldren Materialien wird biege- und zugdominiertes
Verhalten unterschieden [12]. Hierfiir werden zunéchst gelenkig verbunde-
ne Balken betrachtet, wie in Abbildung 2.1 dargestellt. Wird der gelenkig
verbundene Rahmen in (a) belastet, rotieren die Balken um die Verbindun-
gen, das heiflt der Rahmen besitzt weder eine Steifigkeit noch eine Festig-
keit. Diese Anordnung wird auch als ,,Mechanismus‘ bezeichnet [12]. Im
Gegensatz dazu werden die Balken des in (b) dargestellten Rahmens un-
ter Belastung auf Zug und Druck belastet, wobei diese Anordnung ,,Struk-
tur* genannt wird [12]. Werden die Verbindungen der beiden Rahmen nun
eingefroren, sodass keine Rotation mehr moglich ist, werden die Balken
des Rahmens aus (a) auf Biegung beansprucht (d. h. biegedominiert), die
Balken des Rahmens aus (b) weiterhin auf Zug und Druck (d. h. zugdomi-
niert). Die meisten Schaummaterialien weisen biegedominiertes Verhalten
auf [12]. Der Spannungsverlauf in einem Material, welches auf Biegung be-
ansprucht wird, ist inhomogen tiber dessen Querschnitt, was zu einer inef-
fizienten Materialauslastung fiihrt. Im Gegensatz dazu weisen Spannungen
unter Zug- und Druckbelastung einen homogenen Verlauf auf, wodurch das
Material ideal ausgelastet wird. Aus mechanischer Sicht ist somit zugdomi-
niertes Verhalten zu bevorzugen.

Um zugdominierte Strukturen zu erhalten, wird zunéchst ein von Maxwell

[13] entwickeltes Kriterium fiir starre Strukturen untersucht [10, 12]. Fiir
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Verbindung Verbindung

@ TF (b) F

Abb. 2.1: Schematische Darstellung eines (a) biegedominierten Mechanismus und einer
(b) zugdominierten Struktur, nach [12].

statische und dynamische Bestimmtheit muss fiir einen zusammengesetzten
Rahmen aus b Balken und j reibungsfreien Verbindungen bei dreidimensio-
naler Betrachtung die Bedingung

h=3j—6 2.2)

erfiillt sein. Dieses Kriterium ist jedoch nur eine notwendige, keine hin-
reichende Bedingung, um zugdominiertes Verhalten zu definieren, da Ei-
genspannungen und Mechanismen im Rahmen nicht beriicksichtigt werden
[10, 12]. In Abbildung 2.2 sind zwei zugdominierte Einheitszellen darge-
stellt, Tetraeder und Oktaeder. Beide Strukturen erfiillen das Maxwell Kri-
terium und weisen zugdominiertes Verhalten auf, wobei eine Kombination
dieser Einzelstrukturen, das heift eine riumliche Aneinanderreihung zusitz-
lich raumfiillend ist [10,12]. Durch die Aneinanderreihung starrer, zugdomi-
nierter Einheitszellen wird zugdominiertes Verhalten maximiert [12]. Auch
durch die gezielte Kombination starrer und nicht-starrer Einheitszellen kann
zugdominiertes Verhalten der Gesamtstruktur erzielt werden, jedoch in ei-
nem geringeren Ausmal [12].

Wie bereits erwéhnt ist aus mechanischer Sicht zugdominiertes Verhalten
gegeniiber biegedominiertem zu bevorzugen. Dies zeigt sich an der Skalie-
rung der Steifigkeit sowie der Festigkeit der beiden Verformungsarten mit
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(@ (b)

Abb. 2.2: Schematische Darstellung einer (a) tetraederformigen und einer (b) oktaederfor-
migen Einheitszelle, nach [9, 10, 12]. Beide Einheitszellen erfiillen das Maxwell
Kriterium (Gleichung 2.2) und sind statisch bestimmt.

der relativen Dichte des zelluldren Materials p (p < 1). Bei biegedominier-
tem Verhalten skalieren der Elastizititsmodul des zelluldren Materials E*

sowie die Festigkeit bei plastischem Versagen G;l mit

E* p* 2 > Gl;cl 1 p* 3/2 1 _3/2
— == =57 —Sx~-(= = - 2.
e ()= Eap(B) -y e

mit E5 und oy s dem Elastizititsmodul und der Streckgrenze des Vollmate-
rials [10, 14, 15]. Im Gegensatz dazu skalieren der Elastizitdtsmodul E* und
die Festigkeit bei plastischem Versagen 0';1 einer zugdominierten Struktur
linear mit der relativen Dichte p (p < 1) [10,15],

E(E)-te Ea(E)h e
s Ps 3 Oys 3\ ps 3

Folglich sind bei gleichem verwendeten Vollmaterial sowie gleicher relati-
ver Dichte die Steifigkeit und die Festigkeit eines zelluldren Materials mit
zugdominiertem Verhalten um einen Faktor 1/(35) bzw. 1/\/5 hoher als mit
biegedominiertem.

Das unterschiedliche Verhalten biegedominierter und zugdominierter zellu-
larer Materialien unter Druckbelastung wird auch anhand ihrer Spannungs-
Dehnungs-Diagramme deutlich [10], wie in Abbildung 2.3 dargestellt. Bie-
gedominierte Materialien (dargestellt in (a)) verhalten sich linear-elastisch

(Elastizititsmodul E*) bis zum Erreichen der elastischen Grenze. An diesem
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o o . -
; Einsetzende Plastizitat
Verdichtun g
? ) . B ? . Knicken oder Bruch
£ | Einsetzende Plastizitét, e <
& | Knicken oder Bruch & Verdichtung
2 » Tt
Plateauspannung o*; Entfesti
(nahezu konstant) / L Cniestigung
Absorbierte Energie U*  + s B U 1
E* Verdichtungs- ! Er Verdichtungs- ~ *
dehnung E*Ve,,\..' dehnung g*vm\'.
(a) Dehnung ¢ (b) Dehnung &

Abb. 2.3: Schematische Darstellung von Spannungs-Dehnungs-Diagrammen zelluldrer Mate-
rialien mit (a) biegedominiertem Verhalten und (b) zugdominiertem Verhalten unter

Druckbelastung, nach [10].

Punkt beginnen die Kanten der einzelnen Zellen zu flieen, zu knicken oder
zu brechen. Welches Versagensverhalten hierbei ausschlaggebend ist, liegt
an der jeweiligen geringsten Festigkeit. Die Proportionalitdtskonstante und
der Exponent zur Berechnung der maximalen Spannung mit Gleichung 2.3
variieren hierbei je nach Versagenskriterium [10, 14]. AnschlieBend versagt
das Material zunehmend bei der nahezu konstanten Plateauspannung oy,
bis gegeniiberliegende Zellwinde einander beriihren. Dies geschieht bei der
Verdichtungsdehnung &,,4. Ab dieser Dehnung steigt die Spannung steil
an, das zelluldre Material verdichtet. Die wihrend der Belastung absorbier-
te Energie kann anhand der Fliche unter der Spannungs-Dehnungs-Kurve
ermittelt werden und ist niherungsweise U* ~ oy, - £y,,4 [10]. Bei zugdo-
minierten Strukturen zeigt der Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurve ein
anderes Verhalten (dargestellt in Abbildung 2.3 (b)) [10]. Zunéchst ver-
formt sich das Material ebenfalls elastisch bis zum einsetzenden Versagen
bei op;. Welcher Versagensmechanismus hierbei ausschlaggebend ist, ent-
scheidet wiederum die geringste Festigkeit. Je nach Versagensmechanis-
mus variieren dadurch die Proportionalititskonstante sowie der Exponent
von p zur Berechnung der maximalen Spannung in Gleichung 2.4 [10]. Bei

sprodem Versagen durch Brechen von Zellkanten kann die Proportionali-
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titskonstante jedoch nicht eindeutig bestimmt werden [10]. Dies liegt am
statistischen Verhalten von Sprodbriichen, welche abhéngig von vorhande-
nen Defekten im Material sind [10]. Infolge der Belastung des Materials auf
Zug und Druck sind plastische Verformung durch Knicken sowie Bruch im
Allgemeinen am Versagen der Struktur beteiligt. Dies fiihrt zu einem Erwei-
chen der Strukturen und somit zu einem deutlichen Absinken der Spannung.
Bei der Verdichtungsdehnung &, beginnt wiederum die Verdichtung der
Struktur begleitet von einem starken Anstieg der Spannung. Die Bestim-
mung der absorbierten Energie wihrend der Verformung erfolgt ebenfalls
durch die Fldche unterhalb der Spannungs-Dehnungs-Kurve. Aufgrund des
entfestigenden Verhaltens sind zugdominierte Materialien zur Energieab-
sorption im Allgemeinen jedoch weniger geeignet [10]. Dariiber hinaus ist
die auf das Material iibertragene Maximalspannung o7, hoher als die Span-

nung, bei welcher ein Grofiteil der Energie dissipiert wird [16, 17].

2.2 Mechanischer GroBeneffekt

Variierende Léngenskalen beeinflussen die mechanischen Eigenschaften
von Materialien. Die Materialeigenschaften sind hierbei abhingig von zwei
unterschiedlichen, konkurrierenden Groflen [18]: der charakteristischen Lén-
ge des zugrundeliegenden physikalischen Phidnomens sowie der mikro-
strukturellen Grofle. Dies konnen bei metallischen Werkstoffen beispiels-
weise die Kriimmung der Vesetzungslinie (charakteristische Linge) sowie
der Abstand zwischen Versetzungshindernissen (mikrostrukturelle GroBe)
sein [18]. Mit sinkender Probengréfe kommen zusitzlich geometrische
Einschrinkungen hinzu, das heifit die mikrostrukturellen Gré8en werden
iiberlagert von den geometrischen Einschrinkungen, wodurch die physi-
kalischen Eigenschaften ebenfalls beeinflusst werden [18]. Die Definition
eines universellen, grolenabhéngigen Skalierungsgesetzes der Materialei-
genschaften ist hierbei jedoch nicht moglich, da die Gewichtung verschie-

dener Parameter (z. B. Lastsituation und initiale Defektverteilung) auf un-
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2.2 Mechanischer GroBeneffekt

terschiedlichen Lingenskalen sehr unterschiedlich ausfillt [19]. Im Allge-
meinen gilt die Regel ,,smaller-is-stronger “, das heift je kleiner die mikro-
strukturellen oder duleren Abmessungen eines Bauteils, umso hoher sind
dessen Festigkeiten [18—22], allerdings nur bis zu einer gewissen maxima-
len Festigkeit [18].

2.2.1 Theoretische Festigkeiten

Das Versagen eines Korpers durch Bruch fiihrt zu einer Teilung des Korpers
in zwei oder mehrere Einzelteile. Das heifit die Bindungen zwischen den
Einzelkomponenten werden aufgebrochen, die Atombindungen werden ge-
trennt [23,24]. Die Spannung ¢ um Atombindungen zu trennen ist hierbei
abhingig von der Distanz x zwischen den Atomen, wie in Abbildung 2.4
dargestellt [23, 24]. Unter Zugbelastung kann sie durch o (x) = opsin( %)

o

(o2}

5 i Hookesche Gerade

g / ookesche

g I

2]

Oy fremeeennnndenees

d, a
—_—s )

(@ Distanz x (b)

Abb. 2.4: (a) Verlauf der Spannung ¢ um Atombindungen zu trennen in Abhéngigkeit von der
Distanz x zwischen den Atomen. In (b) ist die anféngliche Distanz dy zwischen den
Atomen im Gleichgewichtszustand visualisiert. o, ist die theoretische Festigkeit
des Werkstoffs, die Linge a ist abhéngig vom Bindungstyp der Atome. Nach [23].

angenihert werden, mit der maximal erreichbaren Festigkeit oy, eines Werk-
stoffs (d. h. die theoretische Festigkeit). Dies fiihrt fiir kleine Distanzen
zu der Niherung o(x) =~ 0™, Unter Annahme des Hookeschen Geset-
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zesc=Ee=E dio folgt fiir die theoretische Festigkeit zunichst oy, ~ E nido.
Wird weiterhin angenommen, dass die vollstdndige Trennung der Atombin-
dungen bei a = dj erfolgt, liegt die theoretische Festigkeit eines Werkstoffs
bei [23,24]

E

O ~ —. (2.5)

T
Die Flidche unterhalb der o(x)-Kurve reprisentiert hierbei die Oberflichen-
energie 2o, welche aufgebracht werden muss um zwei neue Oberflichen
(d. h. 290) zu bilden [23,24],

o a 2
2% = / o (x)dx ~ / onsin( " )dx = o~ (2.6)
0 0 a T

Wird die Trennung der Atombindungen bei a ~ dy angenommen, folgt [23,
24]

d
10 =0 2.7)

Um hohe theoretische Festigkeiten zu erreichen sind somit ein hoher Elas-
tizitdtsmodul E, eine hohe Oberflichenenergie Yo und ein kleiner Abstand
dp zwischen einzelnen Atomen notwendig. Die in Gleichung 2.5 angegebe-
ne theoretische Festigkeit muss jedoch als oberes Limit angesehen werden.
Berechnete theoretische Festigkeiten liegen im Bereich von oy, ~ E/10 [24],
[25], hiufig werden jedoch konservativere Abschitzungen mit oy, ~ E/30 [4]
oder oy, & E/50 — E/100 [25] angewendet.

2.2.2 Sprode Werkstoffe

Die Festigkeit sproder Materialien (beispielsweise Keramiken) wird mit der
sogenannten Weibull-Statistik [26] beschrieben und weist ein statistisches
Verhalten in Abhingigkeit von der Defektverteilung im Material sowie der
Probengrofie auf [24]. Ein Korper des Volumens V besitzt eine statistische
Fehlerverteilung, wobei die Fehler untereinander nicht interagieren konnen.

Wird dieses Volumen nun in # Volumenelemente des Volumens V;y mit der-
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2.2 Mechanischer GroBeneffekt

selben Fehlerverteilung aufgeteilt (V = n-Vj), so besitzt V bei einer Span-

nung o die Versagenswahrscheinlichkeit [24]

P(V) =exp {—V (G>q . 2.8)

Vo \ 00

Hierbei sind oy und m die Weibullparameter, wobei oy eine charakteris-
tische Festigkeit ist (hdufig durch die mittlere Festigkeit angenihert [24])
und m € (0,00) der Weibull-Modul [24]. Je héher der Weibull-Modul, umso
geringer ist die Streuung der Materialfestigkeit [24]. Werden die Festigkei-
ten 07,0, von zwei unterschiedlichen Volumina Vi, V, eines Materials mit
P(V1) = P(V,) verglichen, so gilt die Beziehung [24]

o1 - (V2>l/m (2.9)

(o2} Vi

Das heif3t, je grofler das Volumen eines Materials, umso geringer ist dessen
Festigkeit [24].

Die kritische Festigkeit ok, bei welcher sich ein Fehler der Linge 2a in
einem sproden Material ausbreitet, ist nach Griffith [27] abhingig von der
Fehlergrole a sowie dem Elastizititsmodul £ und der Oberflichenenergie
Yo des Materials [24]. Unter Zuhilfenahme des kritischen Spannungsinten-
sitdtsfaktors Kjc ergibt sich die Gleichung [24]

(2.10)

mit einem dimensionslosen Faktor Y, welcher abhingig ist von der Probe-
geometrie, den Lastbedingungen sowie der Lage des Fehlers in der Probe.
Je groBer der Fehler, umso geringer folglich die kritische Festigkeit, wobei
die maximal mogliche Grofle eines Fehlers naturgemif limitiert ist durch
die dulleren Abmessungen der Probe. Mit sinkender Probendicke # nimmt

folglich ebenfalls die maximal mogliche Fehlergrofle amax ab, das heilit
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t o< amax. Unter der Annahme dieses Zusammenhangs kann Gleichung 2.10
umgeschrieben werden zu

Orit %, 2.11)
das heifit die Festigkeit einer sproden Probe steigt mit sinkender Proben-
dicke an. Nach Gao et al. [4] konnen somit selbst Festigkeiten im Bereich
der theoretischen Festigkeit eines Materials (vergleiche Abschnitt 2.2.1) er-
reicht werden. Dariiber hinaus wird argumentiert, dass Proben unterhalb ei-
ner kritischen Probendicke unempfindlich gegeniiber existierenden Fehlern
in der Probe sind [4].
Der in Gleichung 2.11 vorgeschlagene Zusammenhang konnte fiir kera-
mische Diinnschichten aus Aluminiumoxid (Al,O3) bereits gezeigt wer-
den [21], wobei unterhalb einer Schichtdicke von 50 nm eine konstante Fes-
tigkeit von ~E/30 ermittelt wurde. Folglich unterstiitzen diese Untersuchun-
gen die vorgeschlagene Unempfindlichkeit gegeniiber existierenden Fehlern
im Material bei Erreichen einer kritischen Schichtdicke.

2.2.3 Metallische Werkstoffe

Die Festigkeit und Verformbarkeit von metallischen Werkstoffen beruhen
auf der Bewegung und der Interaktion von Versetzungen im Metallgitter.
Um die GroBenabhingigkeit dieser Eigenschaften zu beschreiben, wurde
die Einteilung in drei unterschiedliche Bereiche von Kraft et al. [19] vor-
geschlagen, wobei die Festlegung der Uberginge zwischen den einzelnen
Bereichen von der anfinglichen Versetzungsdichte abhiingig ist. Im vorge-
schlagenen Bereich der groften Proben (2 1 um) [19] ist die freie Weglédn-
ge der Versetzungen durch die Korngrofle d begrenzt, falls d unterhalb der
Probenabmessungen liegt. In diesem Fall gilt die sogenannte Hall-Petch-
Beziehung [28, 29], welche die Streckgrenze oy in Abhingigkeit von d
durch

oy =oy+k-d (2.12)
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beschreibt, mit der Festigkeit oy einer makroskopischen Probe und einer
Konstante k [19]. Féllt der anfiangliche Abstand zwischen Versetzungen in
den Lingenbereich der AuBenabmessungen der Proben, verliert die in Glei-
chung 2.12 angegebene Skalierung der Streckgrenze ihre Giiltigkeit [19].
Im Nanometerbereich (< 100 nm) konnen schlieBlich sehr hohe Festigkei-

ten nahe der theoretischen Festigkeit erreicht werden [19].

2.3 Strukturen mit 3D Mikroarchitektur

Werden die in den vorhergehenden Abschnitten genannten Eigenschaften,
eine zugdominierte Struktur und der mechanische Groeneffekt, nun kom-
biniert, entstehen Strukturen mit spezifischer 3D Mikroarchitektur, welche
auflergewohnliche Eigenschaften erzielen konnen. Im folgenden Abschnitt
werden zunichst Herstellungsmethoden fiir diese Strukturen vorgestellt,
wobei verschiedene Materialien und Architekturen Anwendung finden. Un-
terschiedliche Kombinationen von Basismaterialien und spezifischen Ar-
chitekturen fithren wiederum zu unterschiedlichen Struktureigenschaften,
welche im darauffolgenden Abschnitt aufgezeigt werden. Im weiteren Ver-
lauf der Arbeit werden Strukturen mit 3D Mikroarchitektur als Strukturen

bezeichnet.

2.3.1 Herstellung — Materialien und Design

Polymere sind im Allgemeinen das Basismaterial fiir Strukturen, um die
spezifische 3D Mikroarchitektur vorzugeben. Es existieren mehrere Verfah-
ren, um diese Strukturen mit architektonischen Details im Mikrometerbe-
reich herzustellen. Eines ist die 3D Laserlithografie oder auch 3D direktes
Laserschreiben (3D-DLW), welche im Rahmen dieser Arbeit angewendet
wurde. Mit dieser Methode wurden Strukturen mit unterschiedlichen Mi-
kroarchitekturen realisiert [30, 31]. Unter Verwendung des kommerziellen

Systems Nanoscribe Photonic Professional konnen strukturelle Details mit
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einer Auflésung von ~200 nm-1 pm erzielt werden [32]. Eine genaue Be-
schreibung dieser Methode erfolgt in Abschnitt 3.1. Eine weitere Herstel-
lungsmethode ist das Verfahren der ,,Self-Propagating Photopolymer Wave-
guides® [6] (frei libersetzt: ,,selbstausbreitende fotopolymere Wellenleiter*).
Eine zweidimensionale Maske wird hierbei mit UV-Licht bestrahlt, wodurch
im darunterliegenden fotosensitiven Monomer eine Polymerisation initiiert
wird [6]. Eine Steuerung der Architektur wird durch die zweidimensionale
Maske sowie der Orientierung und des Winkels des auftreffenden UV-Lichts
sichergestellt. Die Moglichkeit groe Strukturen in kurzer Zeit herzustel-
len [6] stellt einen Vorteil dieser Methode dar, jedoch kénnen nur Struktur-
details in linearer Verldngerung der Maske hergestellt werden [8]. Zur Her-
stellung einer Struktur aus polymerem Basismaterial kann dariiber hinaus
die Methode der Projektionsmikrostereolithografie verwendet werden [7].
Hierbei wird durch die schichtweise Aushirtung eines fotosensitiven Mo-
nomers die Herstellung einer beliebigen dreidimensionalen Struktur ermog-
licht [7]. Mit der ,,Self-Assembly* (frei iibersetzt: ,,Selbstanordnung* oder
»eigenstindige Anordnung*) ist es moglich, bereits Strukturen aus anderen
Materialien als Polymeren herzustellen [33]. Insbesondere die geringe ar-
chitektonische Vielfalt und mogliche auftretende Defekte in den Strukturen
limitieren die Anwendung dieser Methode zur Herstellung exakter Struktu-
ren jedoch aktuell [8].

Um die Eigenschaften der Strukturen aus polymerem Basismaterial zu ver-
dndern und zu optimieren, konnen weitere Verfahrensschritte durchgefiihrt
werden. Soll das polymere Basismaterial beibehalten werden, ist es mog-
lich die mechanischen Eigenschaften des verwendeten Fotopolymers wei-
ter zu beeinflussen. Feng er al. [34] zeigten eine Abhéngigkeit der mecha-
nischen Eigenschaften des Fotolacks SU-8 (MicroChem Corp. [35]) von
unterschiedlichen Aushirtungsprozessen im Anschluss an die Polymerisa-
tion. Auch fiir den im Rahmen dieser Arbeit angewendeten Fotolack IP-
Dip [36] wurde eine Festigkeitserhohung durch eine Warmebehandlung im

Anschluss an die Polymerisation beobachtet [37]. Dariiber hinaus konnen
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durch UV-Belichtung die mechanischen Eigenschaften von IP-Dip beein-
flusst werden [38].

Durch eine Beschichtung der Strukturen aus meist polymerem Basismateri-
al mit keramischen oder metallischen Schichten konnen die Eigenschaften
der Strukturen ebenfalls verdndert werden. Eine keramische Beschichtung
erfolgt im Allgemeinen durch die Atomlagenabscheidung (ALD, engl. ato-
mic layer deposition), wobei sowohl Kompositstrukturen (Polymer-Kera-
mik [30, 37, 39], Siliziumdioxid-Titandioxid [33, 40]), als auch keramische
Hohlstrukturen [7,31,41,42] hergestellt wurden. Zur Herstellung von Hohl-
strukturen wird die polymere Struktur im Anschluss an die keramische Be-
schichtung durch chemisches Atzen [31,41] oder thermische Zersetzung [7]
entfernt. Metallische Hohlstrukturen [7,42-47] sowie Kompositstrukturen
aus Polymer mit amorpher [48] oder hoch-entropischer (engl. high entro-
py alloy (HEA)) [49] Metallbeschichtung wurden ebenfalls untersucht. Um
die Polymerstrukturen zu beschichten kommen die stromlose, chemische
Beschichtung [7,42-44,46, 48] sowie Verdampfungs- [42] und Sputterpro-
zesse [45,47,49] zum Einsatz. Im Anschluss an die stromlose, chemische
Beschichtung ist eine weitere Nickelbeschichtung der Strukturen durch Gal-
vanisierung moglich [44]. Um eine metallische Hohlstruktur zu erhalten, er-
folgt die Entfernung der Polymerstruktur auf die gleiche Weise wie nach
einer keramischen Beschichtung.

Die Strukturen aus polymerem Basismaterial konnen auch in Strukturen
mit veridndertem Basismaterial umgewandelt werden. Keramische Struk-
turen aus Aluminiumoxid [7] und Siliziumdioxid [50] sowie metallische
Strukturen aus nanokristallinem und nanoporésem Nickel [51] wurden in
diesem Zusammenhang vorgestellt. Werden die polymeren Strukturen ei-
nem Pyrolyseprozess in Argonatmosphire [52] oder in Vakuum [53] un-
terzogen, ist es moglich Strukturen aus dem Basismaterial Glaskohlenstoff
herzustellen. Bei Glaskohlenstoff handelt es sich um ein Kohlenstoffallo-
trop, welches eine hohe Festigkeit und Hirte aufweist [54] sowie einen
Elastizitdtsmodul im Bereich von 15-30 GPa [53-56]. Die geringe Dichte
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von 1,3-1,5g/em? ist auf die pordse Struktur des Materials zuriickzufiithren
[54, 55]. Glaskohlenstoff ist korrosionsbestindig [54, 55] sowie elektrisch
leitfahig und chemisch inert [55]. Aufgrund der geschlossenzelligen Struk-
tur des Glaskohlenstoffs ist zusitzlich eine Gasundurchléssigkeit gewihr-
leistet [54,55]. Das Ramanspektrum von Glaskohlenstoff, welcher ebenfalls
aus polymerem Fotolack hergestellt wurde [57], zeigt eine Uberlappung von
sp? und sp®> Hochpunkten, was auf eine Mischung aus geordnetem und un-
geordnetem Kohlenstoff zuriickzufiihren ist [57].

Neben verschiedenen Materialzusammensetzungen konnen auch die archi-
tektonischen Details der Strukturen variiert werden. Je nach Anwendungs-
fall sind hierbei andere Voraussetzungen gefordert [58]. Im Rahmen einer
vorhergehenden Doktorarbeit [37] wurden die in Abbildung 2.5 dargestell-
ten Strukturen mit unterschiedlichen Gestaltfindungsmethoden entwickelt
und untersucht. Es handelt sich um eine Honigwabenstruktur (a), eine he-
xagonale Struktur (b), eine kubisch-verspannte Struktur (c) und eine Tetra-
ederstruktur (d). Im weiteren Verlauf der Arbeit wird die kubisch-verspannte
Struktur als kubische Struktur bezeichnet. Bei einer uniaxialen Vertikalbe-
lastung der Strukturen, zeigen diese ein zugdominiertes Verhalten (verglei-
che Abschnitt 2.1) [37]. Die Honigwabenstruktur weist infolge ihrer in Be-
lastungsrichtung ausgerichteten Zellwinde eine hohe Stabilitét bei dieser
Belastungsrichtung auf. Die Anisotropie der Strukturen nimmt von der Ho-
nigwabenstruktur iiber die hexagonale und die kubische Struktur bis zur Te-
traederstruktur ab. Aufgrund fehlender zusitzlicher Verspannungen besitzt
die hexagonale Struktur keine zusitzliche Absicherung gegen Strukturkni-
cken, was insbesondere bei nicht perfekt ausgerichteter Vertikalbelastung
zu frithzeitigem Versagen fithren kann. Um die Knickstabilitit der Vertikal-
stdbe in der hexagonalen und der kubischen Struktur zu verbessern, sind
diese in Form eines Fasses gestaltet mit dem grofiten Durchmesser auf hal-
ber Hohe des Vertikalstabs [37]. Die maximale Dreiecksverspannung der
Tetraederstruktur fithrt zu einem maximal zugdominierten Verhalten dieser
Strukturen (vergleiche Abbildung 2.2).
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(a)

(b)

(c)

(d)

Abb. 2.5: Rasterelektronenmikroskopieaufnahmen der Strukturen mit unterschiedlichen 3D
Mikroarchitekturen: (a) Honigwabenstruktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubisch-
verspannte Struktur (im weiteren Verlauf der Arbeit als "kubische Struktur" be-
zeichnet), (d) Tetraederstruktur. Es ist jeweils eine Ansicht der Gesamtstruktur
abgebildet (links), sowie eine Draufsicht der Struktur (rechts).
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2.3.2 Eigenschaften von Strukturen mit 3D
Mikroarchitektur

Infolge der Ausnutzung der spezifischen 3D Architektur sowie des me-
chanischen GroBeneffekts konnen die Strukturen sowohl aulergewohnliche
Druckfestigkeiten als auch Steifigkeiten erzielen [7, 30, 33, 39, 53]. Eine
Zusammenfassung der Druckfestigkeitswerte unterschiedlicher Veroffentli-
chungen ist in Abbildung 2.6 dargestellt. Materialien mit gleicher spezifi-
scher Festigkeit, das heifit mit einem gleichen Verhiltnis aus Festigkeit und

Dichte, liegen hierbei auf einer Geraden der Steigung eins. Strukturen aus

10° T
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g "r'AI—Le ierungen
>
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] Kunststoffe Metalle
A 0
a 10
10 T
10° 0 10*
Dichte in kg/m
B Polymer-Al,O, Kompositstrukturen B Zr-Ni-Al (amorph) Hohlstrukturen
(J. Bauer, Diss. KIT, 2015 [37]) (Liontas and Greer, Acta Mater., 2017 [47])
W SiO, Strukturen W Polymer-NiB Kompositstrukturen, NiB: 100 nm,
(Rosério et al., Adv. Eng. Mater., 2015 [33]) amorph (Mieszala et al., Small, 2017 [48])
0 SiO,-TiO, Kompositstrukturen B Glaskohlenstoff Honigwabenstrukturen
(Rosario et al., Adv. Eng. Mater., 2015 [33]) (Bauer et al., Nat. Mater., 2016 [53])
| AlLO, Strukturen B Glaskohlenstoff Strukturen
(Zheng et al., Science, 2014 [7]) (Bauer et al., Nat. Mater., 2016 [53])
® Al,O, Hohlstrukturen B Glaskohlenstoff-Al,O, Kompositstrukturen
(Meza et al., Science, 2014 [41]) (Bauer et al., Nat. Mater., 2016 [53])

Abb. 2.6: Druckfestigkeit als Funktion der Materialdichte, um Festigkeiten bekannter Voll-
materialien mit Literaturwerten von Strukturen mit spezifischer 3D Mikroarchitek-
tur [7,33,37,41,47,48, 53] zu vergleichen. Die theoretisch erreichbare Obergrenze
ist durch Diamant gegeben, das stirkste bekannte Vollmaterial. Diagrammerstellung
mit CES EduPack [59].
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Glaskohlenstoff [53] weisen die hochsten spezifischen Festigkeitswerte der
verschiedenen Strukturen auf. Insbesondere die Honigwabenstrukturen aus
Glaskohlenstoff liegen nahe der theoretisch erreichbaren Obergrenze, wel-
che durch Diamant, das stirkste bekannte Vollmaterial, gegeben ist. Neben
der spezifischen Architektur wurde bei Tetraederstrukturen aus Glaskohlen-
stoff auch der Groeneffekt deutlich ausgenutzt; mit sinkender Strukturgro-
Be wurden hohere spezifische Festigkeiten ermittelt [53]. Die im Rahmen
der vorhergehenden Arbeit entwickelten Kompositstrukturen aus Polymer-
Al,O3 [30,37,39] (vergleiche Abbildung 2.5) weisen ebenfalls hohe spezifi-
sche Festigkeiten auf und tibertreffen die spezifischen Festigkeiten der meis-
ten Schaummateralien. Dariiber hinaus wurde auch fiir diese Strukturen der
mechanische GroBeneffekt durch sinkende Strukturgroflen gezeigt [37,39].
Sehr niedrige Dichtewerte sind im Gegensatz dazu bei Hohlstrukturen aus
Aluminiumoxid [41] und amorphem Zr-Ni-Al [47] erreichbar.

Durch sinkende Wandstirken bei Hohlstrukturen aus Keramik [41, 60] und
Metall [42—44] wurde eine Unterdriickung von sprodem Materialversagen
beobachtet, sowie eine deutliche Riickverformung nach Entlastung. Dieses
Verhalten wurde auf lokalisierte, elastische Verformungsmechanismen in-
folge des niedrigen Aspektverhiltnisses aus Wandstidrke und Balkendurch-
messer zuriickgefiihrt [41-44,60]. Polymer-Al, O3 Kompositstrukturen wei-
sen im Gegensatz dazu keine ausgeprigte Riickverformung auf [30,37].
Energiedissipation wird in Vollmaterialien im Allgemeinen iiber Bruch,
plastische Deformation sowie intrinsische Materialdimpfung sichergestellt;
bei zelluldren Materialien sind elastisches Knicken oder Beulen zusitzliche
Mechanismen [8]. Salari-Sharif et al. [61] ermittelten fiir metallische Hohl-
strukturen mit spezifischer Architektur mehrere Mechanismen, welche zur
Energiedissipation unter Druckbelastung beitragen. Deformationsmecha-
nismen mit Bruch, plastischer Verformung und elastischem Knicken von
Balken spielen hierbei eine wichtige Rolle [61]. Dartiber hinaus sind rei-
bunsginduzierte Effekte beteiligt; zum einen zwischen mehreren Struktur-

balken, welche bei hoheren Dehnungs- bzw. Stauchungswerten in Kontakt
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kommen, zum anderen zwischen Bruchoberflichen in Mikrorissen in der
Struktur [61]. Intrinsische Materialdampfung des verwendeten Vollmateri-
als sowie viskose Dampfung der Luft, welche die Struktur umgibt, konnen
ebenfalls einen Beitrag leisten [61]. Neben den beschriebenen Effekten ist
es in zelluldren Materialien moglich, dass durch gedampfte Vibrationen bei
hohen Frequenzen Energie dissipiert wird [8]. Diese Vibrationen werden
durch pl6tzliche Wechsel zwischen einem ungeknickten und einem geknick-
ten Zustand von Zellbalken induziert [8].

In Bezug auf Energiedissipation sind biegedominierte Strukturen gegeniiber
den zugdominierten im Allgemeinen zu bevorzugen (vergleiche Abschnitt
2.1). Fir metallische Hohlstrukturen [16, 17,43,44, 61] wurden jedoch im
Hinblick auf Energieabsorption ebenfalls gute Eigenschaften nachgewie-
sen. Wichtig fiir Energieabsorptionsanwendungen sind neben der dissipier-
ten Energie wihrend eines Belastungszyklus auch die Riickverformung
des Materials, die Beibehaltung der Festigkeit und die damit verbundene
Mboglichkeit in weiteren Zyklen Energie zu dissipieren. Fiir die metalli-
schen Hohlstrukturen wurden wiéhrend eines ersten Druckbelastungszyklus
Bruch und plastische Verformung als Haupttriger der Energiedissipation
ermittelt, wihrend in weiteren Zyklen elastische Mechanismen vorherrsch-
ten [43,44,61]. Um Energie wihrend mehreren Druckbelastungszyklen zu
dissipieren ist das Design spezifischer Strukturen moglich, welche Kni-
ckelemente besitzen [62] oder mehrere stabile Konfigurationen aufwei-
sen [63,64]. Bei der Menge der dissipierten Energie spielen die Architektur
sowie die Dimensionen der Strukturen eine wichtige Rolle. Fiir Polymer-
NiB Kompositstrukturen wurde ein Einfluss der spezifischen Architektur
sowie der NiB-Schichtdicke auf die dissipierte Energie ermittelt [48]. Ham-
metter et al. [65] untersuchten mit Finite Elemente (FE) Analysen den Ein-
fluss der Architekturdetails von pyramidalen Strukturen auf die Energie-
dissipation. Anhand dieser Simulationen konnte gezeigt werden, das die
pyramidalen Strukturen bei héheren Spannungen mehr Energie dissipieren

konnen als Schaummaterialien [65].
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2.4 Ziel der Arbeit

Wie in Abschnitt 2.1 beschrieben, beeinflussen die spezifische Architektur
und die damit verbundenen Verformungsmechanismen der zelluldren Mate-
rialien das Skalierungsverhalten von Festigkeit und Steifigkeit in Bezug auf
die Dichte. Zugdominierte Strukturen sind biegedominierten bei gleicher
Dichte in dieser Hinsicht folglich iiberlegen (vergleiche Gleichungen 2.3
und 2.4). Meza et al. [66] beschreiben jedoch eine Abweichung von diesen
theoretischen Formulierungen. Die Relevanz der relativen Dichte fiir die
Festigkeit und die Steifigkeit von Strukturen und nur eine untergeordnete
Rolle der spezifischen Architektur wurde beobachtet [66].

2.4 Ziel der Arbeit

Ausgehend vom beschriebenen Stand der Forschung ist die Zielsetzung der
vorliegenden Arbeit eine mechanische Charakterisierung hochfester Struk-
turen. Der Fokus der Untersuchungen liegt hierbei auf dem Zusammenspiel
zwischen dem Materialverhalten der verwendeten Basismaterialien und dem
Strukturverhalten unterschiedlicher 3D Mikroarchitekturen sowie dem dar-
aus resultierenden Verformungs- und Schédigungsverhalten.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden unterschiedliche Strukturen untersucht,
welche in Abbildung 2.5 gezeigt sind. Dariiber hinaus wurden die Struk-
turen aus unterschiedlichen Basismaterialien hergestellt, wobei jeweils die
mechanischen Eigenschaften der Basismaterialien untersucht wurden so-
wie deren Einfluss auf das Strukturverhalten. Das Strukturverhalten wur-
de unter Druckbelastung analysiert und es wurden die maximale Festig-
keit und die Steifigkeit der Strukturen ermittelt sowie Mikroskopaufnahmen
der Strukturen im Anschluss an die Druckversuche analysiert. In Bezug
auf die unterschiedlichen Basismaterialien wurde der zur Strukturherstel-
lung verwendete Fotolack IP-Dip in verschiedenen Materialzustinden ge-
testet: zum einen im Zustand direkt nach dem Herstellungsprozess durch
das 3D-DLW, zum anderen nach einer Wirmebehandlung. Dariiber hinaus

wurden neben polymeren Proben des Fotolacks IP-Dip pyrolysierte Pro-
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ben untersucht, das hei3t Proben aus Glaskohlenstoff. Der Einfluss mehrerer
verwendeter Basismaterialien auf das Strukturverhalten wurde anhand von
Polymer-Metall Kompositstrukturen und Polymer-Keramik Kompositstruk-
turen ermittelt. Das Verformungs- und Schéadigungsverhalten der Strukturen
unter Druckbelastung wurde in situ im Rasterelektronenmikroskop (REM)
untersucht, um das Strukturverhalten in Echtzeit beobachten zu konnen.
Hierbei wurde dariiber hinaus der Einfluss unterschiedlicher Belastungsar-
ten auf das Strukturverhalten analysiert sowie das Energiedissipationsver-
mogen der Strukturen; es wurden die Dehnrate und die Anzahl der durchge-

fiihrten Belastungszyklen variiert.
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3 Methoden und Prozesse

3.1 3D direktes Laserschreiben

Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Strukturen wurden mit der 3D
Laserlithografie oder auch 3D direktes Laserschreiben (3D-DLW) herge-
stellt. Hierbei wurde das kommerzielle System Nanoscribe Photonic Pro-
fessional verwendet (Nanoscribe GmbH) [5]. Das Verfahren des 3D direk-
ten Laserschreibens basiert auf der Zwei-Photonen-Polymerisation, welche
zur Herstellung von 3D Strukturen von Maruo et al. [67] erstmals vorge-
stellt wurde. Bei der Zwei-Photonen-Polymerisation wird ein monomerer,
16slicher Fotolack mit einem fokussierten Laserstrahl belichtet, wobei nahe-
zu gleichzeitig zwei Photonen am selben Ort absorbiert werden und somit
eine Polymerisation des Fotolacks erreicht wird [68]. Die nahezu gleich-
zeitige Absorption zweier Photonen am selben Ort ist nur durch einen ul-
trakurzgepulsten und fokussierten Laserstrahl moglich [68, 69]. Infolge der
Polymerisation kommt es zu einer Vernetzung des monomeren Fotolacks,
wodurch hartes, unlosliches Polymer entsteht. Die Volumengré3e, auch Vo-
xel genannt, welche infolge der Polymerisation erhirtet, ist abhidngig von
der Absorptionsschwelle des Fotolacks, unterhalb derer keine Polymeri-
sation einsetzt [68] (sieche Abbildung 3.1 rechts). Da die Zwei-Photonen-
Absorption abhingig vom Quadrat der Intensitét des Laserlichts ist [68,69],
ist diese Absorptionsschwelle sehr gering, wodurch sehr kleine Voxelgrofien
und somit hohe Auflésungen moglich sind. Um schlieBlich eine 3D Struk-
tur zu erhalten, miissen Fotolack und Laserstrahl relativ zueinander bewegt

werden.
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Eine schematische Darstellung des Aufbaus des 3D-DLW Prozesses von
Nanoscribe ist in Abbildung 3.1 gezeigt. Die Bewegung des Fotolacks re-

3D Piezoaktor-Biihne

Absorptions-
__________________ - Substrat schwelle
Substrat oy = AT _
—Fotolack polymerisierte KVoxel
=——Optische Linse Struktur
Laserstrahl Fotolack Absorption

Abb. 3.1: Prinzip des 3D direkten Laserschreibens im DiLL-Modus des Nanoscribe Photonic
Professionals.

lativ zum fokussierten Laserstrahl wird hierbei durch eine 3D Piezoaktor-
Biihne sichergestellt, wodurch der Fotolack gemeinsam mit dem Substrat
bewegt werden kann und somit die Herstellung von 3D Strukturen mit
nahezu beliebiger Architektur moglich ist. Der maximal mogliche Bewe-
gungsraum der Piezo-Biihne hat ein Volumen von 300 x 300 x 300 um? [32],
grofere jedoch ungenauere Bewegungen sind mit einer motorisierten xy-
Biihne moglich [5]. Der verwendete Laser ist ein mit Erbium dotierter, ge-
pulster Femtosekundenlaser mit einer Wellenldnge von 780 nm [5]. Die in
Abbildung 3.1 dargestellte Schreibkonfiguration ist die sogenannte ,,Dip-in
Laser Lithography* Konfiguration (DiLL). Hierbei wird die optische Linse
zur Fokussierung des Laserstrahls direkt in den fliissigen Fotolack getaucht,
welcher auf der Unterseite des Substrats aufgebracht ist. Vorteile dieser
Konfiguration sind eine hohere Auflosung sowie eine uneingeschriankte Ho-
he der geschriebenen Struktur [5]. Zusitzlich kénnen auch opake Substrate
verwendet werden, da der Laserstrahl nicht durch das Substrat laufen muss.
Bei der konventionellen Anordnung des 3D-DLW ist der Fotolack auf der
Oberseite des Substrats aufgebracht und die Fokuslinse wird in ein Immersi-
onsol auf der Unterseite des Substrats getaucht. Aufgrund der nicht perfekt

aufeinander einstellbaren Brechungsindizes von 01, Substrat und Fotolack
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3.1 3D direktes Laserschreiben

kommt es zu Aberration und infolgedessen zu einem starken Verlust von
Auflésung und Laserintensitdt mit zunehmender Strukturhéhe [5]. In der
DiLL-Konfiguration werden diese Limitierungen umgangen, indem der Fo-
tolack zugleich als Immersionsdl sowie als fotosensitives Material dient.
Der werkseigene Fotolack IP-Dip [36] (Nanoscribe GmbH) ist indexabge-
stimmt fiir die DiLL-Konfiguration, um eine grofStmogliche Auflosung des
Schreibprozesses zu erzielen. Die Auflosung von IP-Dip liegt bei < 200 nm
in horizontaler Richtung (typischerweise 150nm) und < 1000 nm (typi-
scherweise 800 nm) in vertikaler Richtung [5]. Bei IP-Dip handelt es sich
um einen Negativ-Fotolack, das heifit belichtete Bereiche werden unlos-
lich und hart, im Gegensatz dazu werden bei Positiv-Fotolacken belichtete
Bereiche 16slich [68, 69]. Im Rahmen dieser Arbeit wurde ausschlieflich
IP-Dip fiir alle hergestellten Strukturen verwendet. IP-Dip besteht aus einer
Epoxidharzbasis [37] in Kombination mit Acrylat [70], welches eine haufi-
ge Zusammensetzung von Fotolacken darstellt [71, 72].

Die Programmierung der 3D Strukturen fiir den Nanoscribe-Schreibprozess
kann auf zwei unterschiedliche Arten erfolgen: Ein CAD-Modell (engl.
Computer-Aided Design, CAD) wird erstellt und nachfolgend mit der Soft-
ware Nanoslicer (Nanoscribe GmbH) automatisch in ein Schreibprogramm
konvertiert. Der Schreibprozess erfolgt hierbei ausgehend vom Substrat in
horizontalen Schichten. Die zweite Moglichkeit ist die eigenstindige Er-
stellung des Schreibprogramms, in welchem die einzelnen Koordinaten
der Struktur definiert sind. Auf diese Weise ist ein rdumlicher Schreib-
prozess mit variierenden Schreibparametern (insbesondere Laserintensitét
und Schreibgeschwindigkeit) in den einzelnen Struktur moglich. Die im
Rahmen dieser Arbeit hergestellten Strukturen wurden durch eine manuel-
le Programmierung der Einzelkoordinaten geschrieben, wobei die Software
Matlab (The MathWorks, Inc.) verwendet wurde. Strukturbalken mit qua-
dratrischen Querschnitten werden aufgrund der elliptisch geformten, poly-
merisierten Horizontallinien durch direkt nebeneinander geschriebene Li-

nien realisiert [37,73]. Die Darstellung der programmierten Strukturen vor
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3 Methoden und Prozesse

dem Schreibprozess wird mit der Software DeScribe (Nanoscribe GmbH)
ermoglicht.

Im Anschluss an den Schreibprozess miissen die verbleibenden 16slichen
Anteile des Fotolacks entfernt werden, um ausschlieflich die gehérteten,
polymeren Strukturen zu erhalten. Bei IP-Dip erfolgt dieser Entwicklungs-
prozess in Propylenglycolmonomethyletheracetat (PGMEA) [36], im Rah-
men dieser Arbeit fiir 20 min. Um Verzerrungen der Struktur wihrend des
Trocknungsprozesses zu vermeiden, werden die Strukturen im Anschluss
iberkritisch getrocknet. Wihrend des Prozesses wird ein Reinigungsbad
aus Isopropanol in mehreren Zyklen moglichst vollstindig durch fliissi-
ges Kohlendioxid (CO,) ausgetauscht. AnschlieBend wird das fliissige CO;
oberhalb seines kritischen Punkts gebracht und von dort aus in die Gaspha-
se iiberfiihrt, indem der Druck bei konstanter, tiberkritischer Temperatur
verringert wird [74]. Ein Medium befindet sich oberhalb seines kritischen
Punkts in einem Zustand, der eine Unterscheidung zwischen fliissig und
gasformig nicht ermoglicht. Auf diese Weise wird eine verzerrungsfreie
Trocknung moglich, da kein direkter Ubergang von der fliissigen in die gas-
formige Phase stattfindet [74]. Der kritische Punkt von CO; liegt bei 31 °C
und 74 bar und ist somit erreichbar [74]. Die iiberkritische Trocknung er-
folgt mit dem EM CPD300 (Leica Microsystems GmbH) [74].

Aufgrund der Vernetzung des Polymers wihrend der Zwei-Photonen-Ab-
sorption kommt es zu einer Schrumpfung der Struktur und einer Erhhung
der Materialdichte [68]. Bei IP-Dip wurde im Rahmen dieser Arbeit eine
Schrumpfung der Auflenabmessungen von ~7 % in der Hohe (d. h. in ver-
tikaler Richtung) sowie ~4 % in horizontaler Richtung ermittelt, wie in Ta-
belle A.1 im Anhang angegeben. Die Dichte von IP-Dip im polymerisierten
Zustand liegt bei 1190-1370kg/m? [30].
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3.2 Wirmebehandlung und Pyrolyse

3.2 Warmebehandlung und Pyrolyse

Um den Einfluss von Wéarmebehandlungen auf die Materialeigenschaften
des verwendeten polymeren Fotolacks IP-Dip und folglich auf die Eigen-
schaften der Strukturen zu ermitteln, wurden ausgewihlte Proben in einem
1-Zonen-Glasrohrofen (Heraeus) in Vakuum (10~° — 10~ mbar) wirmebe-
handelt. Die Warmebehandlungen erfolgten bei Temperaturen von 200 °C
sowie bei 250 °C, wobei die maximale Autheizrate 11 °C/min betrug [75].
Nach Erreichen der gewiinschten Temperatur wurde diese fiir unterschiedli-
che Zeitdauern zwischen O min und 150 min gehalten. O min bedeutet hier-
bei, dass die Probe sofort nach Erreichen der gewiinschten Temperatur wie-
der abgekiihlt wurde. Die Abkiihlung erfolgte bei Raumtemperatur. Infolge
der Wirmebehandlungen bei 200 °C und 250 °C ist kein Verzug und kei-
ne Schrumpfung der Strukturen zu beobachten, wie in Abbildung 3.2 zu
sehen. Im weiteren Verlauf der Arbeit werden Proben ohne Wirmebehand-
lung und wérmebehandelte Proben durch die Bezeichnungen OWB-Proben
(Proben ohne weitere Wirmebehandlung, d. h. im Zustand direkt nach dem
3D-DLW) und WB-Proben (wiarmebehandelte Proben) unterschieden.

(a) (b)
Abb. 3.2: REM-Aufnahmen von Tetraederstrukturen (a) ohne und (b) mit Wirmebehand-

lung. Es werden weder Verzug noch Schrumpfung infolge der Wéarmebehandlung
beobachtet. In Anlehnung an [75].

Zusitzlich zu den beschriebenen Wiarmebehandlungen wurden Pyrolysepro-
zesse unter Vakuum (10~% — 107 mbar) im 1-Zonen-Glasrohrofen (Herae-
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us) durchgefiihrt. Es wurden sowohl Tetraederstrukturen unterschiedlicher
GroBen als auch Mikrodruckséulen pyrolysiert, wobei alle Strukturen durch
3D-DLW hergestellt wurden. Der Pyrolyseprozess erfolgte in mehreren Stu-
fen [53,57]: Zunichst wurden die Proben mit einer maximalen Aufheizrate
von 11°C/min auf 250 °C erhitzt und dort fiir etwa 20 min gehalten, an-
schlieBend erfolgte eine weitere Aufheizung mit 3 °C/min auf 350 °C mit ei-
ner Haltedauer von 60 min. Der letzte Prozessschritt erfolgte bei 900 °C fiir
60 min, wobei die Autheizrate auch fiir diesen Schritt 3 °C/min betrug. Die
Abkiihlung der Proben fand im Ofen statt, mit einer maximalen Rate von
-4 °C/min. Der zusitzliche Prozessschritt bei 250 °C wurde im Gegensatz
zum Prozess von Lim et al. [57] eingefiihrt, da die verzugsfreie Warmebe-
handlung von Strukturen aus IP-Dip bei diesen Temperaturen bereits be-
kannt war (vergleiche Abbildung 3.2). Wihrend der ersten beiden Heiz-
schritte erfolgt die Entgasung sowie der Hauptanteil des Schrumpfungspro-
zesses, wihrend im letzten Prozessschritt die Karbonisierung stattfindet [53,
57]. Eine Schrumpfung bis auf ~16 % der Originalgrée wurde beobachtet
(siehe Tabellen A.9 und A.10 im Anhang), abhédngig von der Ausgangsgrofie
der polymeren Struktur oder Mikrodruckséule. Die Schrumpfung wéhrend
des Pyrolyseprozesses fiir eine Tetraederstruktur mit Anfangsbalkenldnge
von 5 um ist in Abbildung 3.3 zu sehen. Um eine gleichmifBige Schrump-
fung der Tetraederstrukturen zu gewihrleisten, wurden diese sowohl auf
Séaulen als auch auf spiralférmige Stiitzstrukturen geschrieben [53]. Um ei-
ne homogene Schrumpfung der Mikrosdulen wihrend der Pyrolyse zu er-
moglichen sowie ein Ablosen der Sdulen vom Substrat (Siliziumwafer) zu
verhindern, wurde auf den Siliziumwafer zunichst eine diinne Schicht mit
groflerem Radius als die Mikrodruckséule geschrieben, auf welche im An-

schluss das Schreiben der Mikrodruckséulen erfolgte (siehe Abbildung 3.4
().
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(a) (b)

Abb. 3.3: Aufnahmen von Tetraederstrukturen (a) vor der Pyrolyse (REM-Aufnahme) und (b)
nach der Pyrolyse (Aufnahme mit Heliumionenmikroskop (HIM)). Die Schrump-
fung infolge des Pyrolyseprozesses wird deutlich, vor der Pyrolyse weist die Struk-
tur eine Balkenlénge von ~5 um auf, nach der Pyrolyse von ~800 nm. Die Struktur
in (a) besteht aus polymerem Basismaterial, die Struktur in (b) aus Glaskohlenstoff.

Zwischenschicht

®)

Abb. 3.4: (a) Modell der Mikrodruckséule fiir den Schreibprozess, visualisiert mit der
Nanoscribe-Software DeScribe. Die Hohe der diinnen Schicht aus IP-Dip
(hzwischenschicht)» Welche zunéchst auf den Si-Wafer geschrieben wird ist deutlich
zu sehen. Das Schreiben der Mikrosidule erfolgt im Anschluss auf diese Schicht.
(b) REM-Aufnahme der Mikrodrucksdule nach der Pyrolyse, die Hohe der diinnen
Schicht (jetzt aus Glaskohlenstoff) nicht mehr deutlich auszumachen.
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3.3 Beschichtungsverfahren

3.3.1 Atomlagenabscheidung

Mit der Atomlagenabscheidung konnen diinne Schichtdicken unterschiedli-
cher Materialien abgeschieden werden [76]. Dartiber hinaus ist es moglich
auch Strukturen mit hohen Aspektverhiltnissen gleichmifig zu beschich-
ten [76, 77]. Der Prozess erfolgt in aufeinanderfolgenden, selbstlimitieren-
den Reaktionen, wodurch eine sehr genaue Kontrolle der Schichtdicke im
Bereich von Angstrém oder Monolagen erzielt wird [76]. Dariiber hinaus
wird durch die selbstlimitierenden Reaktionen eine sehr gleichmiBige Ab-
scheidung sichergestellt [76]. Zwischen den aufeinanderfolgenden Reaktio-
nen werden zuriickbleibende Reaktanten mit Inertgasen ausgespiilt [77]. Die
tatsdchliche Schichtdicke am Ende des Prozesses ist abhiingig von der An-
zahl der durchgefiihrten Reaktionen [76,77].

Im Rahmen dieser Arbeit wurden PtP-Strukturen (engl. Push-to-Pull) mit
10nm Al,O3 (Savannah 100, Cambridge NanoTech) und 3D Strukturen
mit 10 nm sowie 100 nm Al,O3 (Picosun SUNALE R-200 Advanced) be-
schichtet. Die Prozessparameter sind in Tabelle 3.1 angegeben. Die Ab-
scheidung der Diinnschichten mit der Picosun SUNALE R-200 Advanced
erfolgte durch Dr. Ben Breitung (Institut fiir Nanotechnologie, KIT).

3.3.2 Magnetronsputterverfahren

Das Magnetronsputterverfahren ist ein Prozess der physikalischen Gaspha-
senabscheidung (PVD, engl. physical vapor deposition), womit eine Viel-
zahl an Materialien abgeschieden werden kann [79, 80]. Ein zusitzlicher
Vorteil ist, dass an das zu beschichtende Substrat keine Voraussetzungen
gebunden sind [79]. Ein Nachteil der PVD-Verfahren ist die gerichtete Be-
schichtung, wodurch eine Beschichtung dreidimensionaler Objekte hiufig
schwierig ist [80].

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Tetraederstrukturen unterschiedlicher
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Tab. 3.1: ALD-Prozessparameter zur Herstellung der Al O3-Schichten auf PtP-Strukturen
und 3D Strukturen. Vorldufermaterialien sind Wasser (H,O) und Trimethylalumi-
nium (TMA). Bei den Prozessparametern fiir die Abscheidung mit der Savannah
100, Cambridge NanoTech handelt es sich um Literaturwerte [37, 78], welche an
derselben ALD-Anlage bereits angewendet wurden.

Picosun Savannah 100,

ALD-Anlage SUNALE Cambridge

R-200 Advanced NanoTech
Prozesstemperatur in °C 130 250
Zyklenanzahl 133, 1333 93
Schichtdicke in nm 10, 100 10
Vorldufermaterial 1 H,O H,O
Massenstrom in sccm 200
Pulsdauer in s 0,1 0,018
Dauer Spiilen in s 6,0 5,0
Vorlaufermaterial 2 TMA TMA
Massenstrom in sccm 150
Pulsdauer in s 0,1 0,018
Dauer Spiilen in s 6,0 5,0

GroBen mit drei verschiedenen Metallen (Aluminium, Ti-6Al-4V und In-
conel 600) beschichtet [81]. Die Beschichtungsprozesse erfolgten in einer
Vakuumkammer (< 4,5 - 107 Torr bzw. < 6,0- 10~° mbar), die jeweils vor
der Beschichtung mit Argon gefiillt wurde. Der Arbeitsdruck des Argons
lag bei 4 mTorr (~ 5,3-1073 mbar), die Leistung wihrend des Prozesses
bei 65W [81]. Die Beschichtungszeiten variierten je nach Abscheiderate
(siehe Tabelle 3.2), die Strukturen befanden sich 10,2 cm von den Target-
materialien entfernt. Es wurden die folgenden Targetmaterialien mit einem
Durchmesser von 7,6 cm verwendet: Aluminium (99,95%, Plasma Mate-
rials), Ti-6Al-4V (Plasma Materials) und Inconel 600 (Department of Ae-
rospace and Mechanical Engineering, University of Southern California).

Der Beschichtungsprozess wurde in zwei unterschiedlichen Konfiguratio-
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nen durchgefiihrt [81] (siehe Abbildung 3.5), (a) einer stationidren Konfigu-
ration mit einer aktiven Wasserkiihlung (Wassertemperatur 16 °C) und (b)
einer rotierenden Konfiguration, wobei der Probenhalter alle 54 s einmal
rotiert wurde und sich somit die Proben wihrend der Hilfte der Beschich-

tungszeit nicht in der direkten Sichtlinie zum Target befanden. In der rotie-

\

(@ (b)

Abb. 3.5: (a) Stationdre und (b) rotierende Konfiguration des Beschichtungsprozesses durch
das Magnetronsputterverfahren [81].

renden Konfiguration erfolgte keine aktive Kiihlung, eine maximale Erwir-
mung der Strukturen auf 105 °C wurde jedoch sichergestellt [81]. Die unter-
suchten Schichtdicken und Prozessparameter sind in Tabelle 3.2 aufgelistet.
Die angegebenen nominellen Schichtdicken beziehen sich auf Schichtdi-
cken auf einem flachen Substrat, welche mit berechneten Abscheideraten
ermittelt wurden [81]. Die Abscheidung der Metallschichten erfolgte durch

Dr. Theresa Juarez (University of Southern California).

3.4 Mechanische Charakterisierung

Zur Untersuchung der Materialien und der Strukturen wurden Nanoinden-
tersysteme verwendet, wobei unterschiedliche Versuche durchgefiihrt wur-
den. Diese werden im Folgenden genauer erldutert. Es wurden sowohl ex
situ als auch in situ Messungen durchgefiihrt, wobei die in situ Messungen
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Tab. 3.2: Prozessparameter des Magnetronsputterverfahrens zur Abscheidung metallischer
Schichten [81].

Material Konfiguration Beschichtungszeit Nominelle Dicke
in min in nm
Aluminium Stationar 6 81
Aluminium Rotierend 40 205
Inconel 600 Stationér 3 35
Inconel 600 Stationér 8,5 100
Inconel 600 Rotierend 80 240
Ti-6Al1-4V Stationar 6 35

in einem REM erfolgten. Alle ex situ Messungen wurden mit einem Agi-
lent Technologies Nanoindenter G200 XP (KLA-Tencor Corporation) [82]
durchgefiihrt. Fiir die in situ Messungen wurden zwei unterschiedliche In-
denter verwendet: ein Alemnis Indenter (Alemnis) [83, 84] sowie ein In-
SEM Indenter (Nanomechanics Inc.) [85]. Bei den Indentern G200 und
InSem handelt es sich um lastgesteuerte Gerite, wobei die Last durch ei-
ne elektromagnetische Spule aufgebracht wird und die Verschiebung durch
den Kapazititsunterschied eines Kondensators ermittelt wird [82, 86]. Im
Gegensatz dazu ist der Alemnis Indenter weggesteuert, das heifit die Ver-
schiebung wird durch einen piezoelektrischen Aktor aufgebracht und durch
einen Dehnmessstreifen kontrolliert, wobei die resultierende Kraft mit ei-

nem Kraftsensor gemessen wird [84].

3.4.1 Polymere Schichten

Der Elastizitdtsmodul des Polymerlacks IP-Dip sowie dessen Frequenzab-
hingigkeit infolge von viskoelastischen Polymereigenschaften wurde durch
frequenzabhingige Nanoindentationsmessungen bestimmt. Hierfiir wurden
ex situ Messungen im Nanoindenter G200 XP unter Verwendung der Mess-

option der kontinuierlichen Steifigkeitsmessung (CSM) durchgefiihrt. Bei
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der CSM-Option wird die semistatische Kraft durch eine Oszillation iiberla-
gert, wodurch die Kontaktsteifigkeit zwischen Indenter und Material kon-
tinuierlich ermittelt werden kann. Als Messmethode wurde die Methode
aus [87] angewendet (in Anlehnung an [88]). Diese Messmethode besteht
aus drei einzelnen Abschnitten: zunichst wird bei einer spezifizierten Ver-
schiebung eine Vorlast auf die Probe aufgebracht, um vollen Kontakt zwi-
schen Indenter und Probe sicherzustellen. Im Anschluss daran erfolgt eine
Stabilisierung der Eindringtiefe in einem definierten Verschiebungsbereich.
Wurde dieser Verschiebungsbereich erreicht, startet die frequenzabhingige
Charakterisierung der Probe bei sieben unterschiedlichen Frequenzen zwi-
schen 1 und 45Hz [87]. Im Rahmen der frequenzabhingigen Messungen
kann der komplexe Elastizititsmodul E* = E’ +iE" des Materials ermittelt
werden [88]. Dieser setzt sich zusammen aus einem reellen (E’) und einem
imagindren Anteil E”, wobei E’ der Speichermodul und E” der Verlustmo-
dul ist. Der Speichermodul beschreibt die Fihigkeit eines Materials Energie
elastisch zu speichern, der Verlustmodul beschreibt die Fiahigkeit Energie zu
dissipieren [88]. Die beiden Moduln werden berechnet zu [88]

Kc
d?

Dcw

E'=(1-v2) T

E"=(1-V2) (3.1)
mit v der Querkontraktionszahl des Materials, d dem Kontaktdurchmesser
zwischen Indenter und Material sowie K¢, D¢ und @ der Kontaktsteifigkeit,
der Dampfungskonstante des Kontakts und der Kreisfrequenz. Dariiberhin-
aus kann der Verlustfaktor tan(8) bestimmt werden, mit dem Quotienten
aus Verlust- und Speichermodul [88], welcher ein Ma8 fiir die Dampfungs-

eigenschaften eines Werkstoffs ist

tan(d) = = (3.2)

Es wurden unterschiedliche Proben untersucht, wobei alle Proben aus IP-
Dip durch 3D-DLW hergestellt wurden. Die Grof3e der Proben betrug 300 pm
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3.4 Mechanische Charakterisierung

x 300 um mit einer Hohe von 100 um, was mit nebeneinander und iiberein-
ander geschriebenen Linien erreicht wurde. Die Unterschiede der Proben
waren zum einen unterschiedliche Linienabstidnde zwischen einzelnen hori-
zontal geschriebenen Linien (0,1 um und 0,2 ym) und zum anderen OWB-
Proben und WB-Proben nach Wirmebehandlungen von 200 °C/15 min und
250°C/15 min.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine kegelformige (60 ©), abgeflachte Dia-
mantspitze mit einem Durchmesser von 20 um verwendet. Abgeflachte Spit-
zen haben bei frequenzabhingigen Messungen den Vorteil die Annahme
einer linearen, viskoelastischen Verformung zu unterstiitzen [88], sowie ge-
ringe thermische Fehler auf die Berechnung der Kontaktfliche zu induzie-
ren [87]. Die verwendete Spitze sollte hierbei grofl genug sein, um relevante
Details des Werkstoffs zu umfassen und um Ergebnisse der Probe und nicht
des Indenters zu ermitteln [88]. Fiir jede Probe wurden sechs einzelne In-
dentationen durchgefiihrt und die gemessenen Werte gemittelt. Die Vorlast
wurde bei einer Verschiebung von 3 um aufgebracht, der Verschiebungsbe-
reich zur Stabilisierung der Eindringtiefe wurde auf 20 nm festgesetzt und
die Oszillationsamplitude wihrend der frequenzabhingigen Messungen be-
trug 30 nm. Zur Auswertung der Messungen wurde eine Querkontraktions-

zahl von 0,41 fiir IP-Dip angenommen [37].

3.4.2 Mikrodrucksaulen

Zur Bestimmung der Druckfestigkeit und des Elastizitdtsmoduls des Glas-
kohlenstoffs wurden Mikrodruckversuche an Sédulen durchgefiihrt. Hier-
bei ist es moglich die Grolenabhingigkeit der Materialkennwerte zu er-
mitteln [89, 90]. Dariiber hinaus konnen Saulen unterschiedlicher Grofen
durch 3D-DLW auf einfache Weise hergestellt werden (Abschnitt 3.1). Die
Saulen wurden auf Siliziumwafer geschrieben und anschliefend im Vaku-
umofen pyrolysiert (Abschnitt 3.2). Aufgrund des Schrumpfungsprozesses
infolge des Pyrolysevorgangs war eine exakte Einstellung des Verhéltnisses
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aus Sdulenhohe zu -durchmesser nicht moglich. Es wurden insgesamt drei
Messreihen von Mikrodruckversuchen durchgefiihrt, wobei das Verhiltnis
aus Hohe und Durchmesser zwischen den einzelnen Messreihen variierte
(vergleiche Tabelle A.9 im Anhang).

Die Mikrodruckversuche wurden ex situ im Nanoindenter G200 XP durch-
gefiihrt, wobei eine abgeflachte Diamantspitze mit einem Durchmesser von
50 um als Druckkorper verwendet wurde. Die Messungen erfolgten in zwei
aufeinanderfolgenden Zyklen, wobei jeweils die Maximalverschiebungen
der einzelnen Zyklen definiert wurden. Zwischen den beiden Zyklen er-
folgte eine Entlastung auf 10 % der ersten Maximallast, bei Erreichen der
gesetzten zweiten Maximalverschiebung erfolgte ein Haltesegment von 5 s

(siehe Abbildung 3.6). Es wurden unterschiedliche maximale Verschie-

3 T T T T

Kraft in mN

Ermittlung|der thermisch
induzierten Verschiebung

T T T T
0 100 200 300 400 500
Verschiebung in nm

Abb. 3.6: Kraft-Verschiebungs-Kurve eines Mikrodruckversuchs einer Glaskohlenstoffsidule
zur Darstellung der Testmethode in zwei aufeinanderfolgenden Zyklen. Das Hal-
tesegment zur Ermittlung der thermisch induzierten Verschiebung ist durch einen
roten Kreis markiert.

bungen vorgegeben, um drei Belastungsarten zu untersuchen: rein elasti-
sche Belastung, elastisch-plastische Belastung ohne Versagen der Sidule und
elastisch-plastische Belastung bis zum Versagen der Sédule. Die Maximal-

verschiebung des ersten Zyklus betrug jeweils 1/3 der Maximalverschiebung
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3.4 Mechanische Charakterisierung

des zweiten Zyklus. Alle Sdulen wurden mit einer konstanten Dehnrate von
0,003 s~! belastet. Am Ende der Entlastung des zweiten Zyklus (bei 10 %
der Maximallast) erfolgte ein Haltesegment, um die thermisch induzierte
Verschiebung wihrend der Messung zu ermitteln (siehe Abbildung 3.6). Die
gemessenen Verschiebungswerte wurden anschlieBend mit der ermittelten
thermischen Verschiebung und der Zeitdauer des Experiments korrigiert.
Die auf diese Weise berechnete Verschiebung des Indenters (uges) enthilt
neben der Verformung der Mikroséule (ug;y1e) ebenfalls die Verformung des
Substrats (#supstrat) SOWie der abgeflachten Indenterspitze (uy,q) und berech-
net sich zu [91]

Uges = USiule + USubstrat T UInd- (3.3)

Eine Verformung der Indenterspitze wird aufgrund der hohen Steifigkeit von
Diamant (Epjymant = 1141 GPa [91, 92]) vernachldssigt. Basierend auf der
Arbeit von Sneddon [93], wird die Verformung der Séule unter Beriick-
sichtigung der Nachgiebigkeit des Substrats und der gemessenen Kraft P
berechnet zu [91]

(1= Vaupsira) - P

(3.4)
ESubstrat : dFuB

Usiiule = Uges —
mit Vypstrat UNA Esyupstar der Querkontraktionszahl und des Elastizitdtsmo-
duls des Substrats und dg,s dem Sédulendurchmesser am Fufy der Sdule. Die
Kennwerte des Substrats, in diesem Fall Silizium, betragen Vsijizium = 0,28
und Esi]izium = 130GPa [94, 95].

Die Spannung in der Mikrosiule Og;ye Sowie deren Dehnung &gy Wwerden

anschlielend berechnet zu

P USiule
OSiiule = 2 ESiule = h ) (35)
*"Mitte Sidule

mit ryie, dem Radius auf halber Hohe der Mikrosiule und /g, der Hohe

der Mikrosdule. Es wird der Radius auf halber Hohe der Sdule verwendet,
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da angenommen wird, dass dieser Wert den Mittelwert zwischen Saulenfuf}
und Séulenoberfliche reprisentiert [94].

Anhand der Steigung des Entlastungssegments der Spannungs-Dehnungs-
Kurve ist es moglich den Elastizititsmodul zu bestimmen. Hierbei wur-
de der Bereich von 5-25 % der Entlastungskurve verwendet, beginnend
vom Start des Entlastungssegments. Zur Bestimmung des Elastizitdtsmoduls
wurde die Spannung in der Mikroséule nicht mit dem Radius auf halber Ho-
he der Mikrosiule berechnet, sondern mit dem Radius der Sdulenoberfliche
T'oben, da dort aufgrund des kleinsten Radius die Spannungen am hochsten
sind. Alle iibrigen Auswertungen erfolgten mit Gleichung 3.5. Der Elastizi-
tdtsmodul wurde jeweils anhand des ersten Zyklus aller Messungen sowie
des zweiten Zyklus der rein elastisch belasteten Mikrosdulen ermittelt, die
Druckfestigkeit der Sdulen wurde als Maximalspannung vor Versagen der

Séule definiert.

3.4.3 Strukturen mit 3D Mikroarchitektur

Zur mechanischen Untersuchung der Strukturen wurden ex sifu Druckver-
suche im Nanoindenter G200 XP mit einer abgeflachten Diamantspitze mit
Durchmessern von 100 um oder 200 pm durchgefiihrt, je nach Strukturgro-
Be. Die Druckversuche erfolgten indirekt weggesteuert mit einer konstanten
Verschiebungsrate von 100 nm/s bis zum Versagen der Struktur. Aufgrund
der Laststeuerung des G200 ist nur eine indirekte Wegsteuerung moglich,
was bei einsetzendem Versagen der Strukturen zu einem sprunghaften An-
stieg der Verschiebungsrate fithrt und somit zu einem Sprung der Verschie-
bung. Eine kontrollierte Verformung der Strukturen iiber das einsetzende
Versagen hinaus ist folglich nicht méglich. Diese Untersuchungen erfolgten
in situ mit einem weggesteuerten Alemnis Indenter (Abschnitt 3.4.5).

Im Anschluss an die Messungen erfolgte eine Korrektur der Last-Verschie-
bungs-Kurven aufgrund der thermisch induzierten Verschiebung sowie der

Nachgiebigkeit des Aufbaus. Mit dem oberen Querschnitt der Strukturen so-
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3.4 Mechanische Charakterisierung

wie deren Hohe konnen dann Spannung und Dehnung berechnet werden. Es
wurden jeweils die programmierten Abmessungen fiir den Herstellungspro-
zess der Strukturen verwendet (siehe Tabelle A.1 im Anhang). Wéhrend des
Trocknungsprozesses kommt es zu einer geringen Schrumpfung der Struk-
turen (~7 % in der Hohe sowie ~4 % in horizontaler Richtung, wie in Ta-
belle A.1 im Anhang aufgelistet), wodurch die berechneten Spannungs- und
Dehnungswerte etwas unterschitzt werden. Die Druckfestigkeit der Struk-
turen wird als die Maximalspannung vor Versagen definiert, die Steifigkeit
der Strukturen wird durch die maximale Steigung im linear-elastischen Be-
reich der Spannungs-Dehnungs-Kurve ermittelt.

Zu Beginn des Druckversuchs besteht im Allgemeinen nur teilweiser Kon-
takt zwischen Struktur und Indenterspitze, was eine Folge von Ausrich-
tungsungenauigkeiten oder Rauheiten auf der Strukturoberfliche ist. Die-
ses Verhalten fiihrt zu nichtlinearen Bereichen in der Kraft-Verschiebungs-
Kurve fiir kleine Verschiebungen, welche erst bei Vollkontakt in den linear-
elastischen Bereich iibergeht. Im Rahmen dieser Arbeit werden alle gezeig-
ten Belastungskurven sowie angegebene Verschiebungs- und Dehnungs-
werte im Hinblick auf diesen Teilkontakt korrigiert. Das heifit die Kurven
werden horizontal verschoben, sodass eine linear-elastische Anfangskurve
durch den Nullpunkt des Diagramms verlaufen wiirde (vergleiche Abbil-
dung 3.7). Auf diese Weise sind insbesondere Steifigkeitsunterschiede ein-

zelner Strukturen besser zu erkennen.

3.4.4 Push-to-Pull Strukturen

Zur Untersuchung der Materialeigenschaften des verwendeten Polymer-
lacks IP-Dip wurden Zugversuche mit der PtP-Methode durchgefiihrt [21,
37]. Hierbei wird eine Druckbelastung der Messeinrichtung in eine Zug-
belastung der Probe umgelenkt. Die Druckbelastung erfolgt mit einer ab-
geflachten Diamantspitze mit Durchmesser 100 pm in einem Nanoindenter

G200 XP. Die PtP-Strukturen werden als hexagonale Rahmen mit integrier-
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Abb. 3.7: Kraft-Verschiebungs-Kurve eines weggesteuerten Druckversuchs einer OWB-
Tetraederstruktur (Alemnis Indenter, Abschnitt 3.4.5). Die gemessene Kurve wih-
rend des Druckversuchs ist in schwarz dargestellt, die horizontal verschobene Kurve
zur Korrektur der Ausrichtungsungenauigkeiten zwischen Indenter und Struktur-
oberflidche in blau. Die Belastungskurven werden jeweils horizontal verschoben,
sodass eine linear-elastische Anfangskurve (rot gestrichelte Linie) durch den Null-
punkt verlaufen wiirde. Der dadurch entstehende Bereich der Belastungskurve fiir
negative Verschiebungswerte ist grau hinterlegt.

tem Zugstab hergestellt (sieche Abbildung 3.8 (a)). Infolge einer Druckbelas-
tung des hexagonalen Rahmens, weitet sich dieser in horizontaler Richtung,
wodurch der integrierte Stab auf Zug belastet wird, wie in Abbildung 3.9 (a)
schematisch dargestellt. Die Herstellung der kompletten PtP-Struktur (Rah-
men und Zugstab) erfolgt durch 3D-DLW. Die Belastung erfolgt indirekt
wegkontrolliert mit einer Lastrate von 100 nm/s bis zum Versagen des Rah-
mens beziehungsweise des Zugstabs. Die gemessenen Kraft-Verschiebungs-
Werte werden im Anschluss an die Messungen sowohl aufgrund der auftre-
tenden thermisch induzierten Verschiebung als auch aufgrund der Nachgie-
bigkeit des Aufbaus korrigiert (vergleiche Abschnitt 3.4.3).

Um die Belastung auf den Zugstab zu ermitteln, werden sowohl leere He-

xagonalrahmen als auch Rahmen mit integriertem Zugstab getestet (Ab-
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@ 26m] | 2um|

Abb. 3.8: REM-Aufnahmen der PtP-Struktur (a) mit und (b) ohne Teststab.

bildung 3.8). Im Anschluss wird die Differenz der Belastungen ermittelt
[21,75]

AF = F(Rahmen+Zugstab) — FRahmen, (3.6)

welche der Kraft auf den Zugstab eines ideal gelenkig gelagerten Hexago-
nalrahmens entspricht. Mit dem eingeschlossenen Winkel zwischen Rah-
men und Zugstab ¢(u) (Abbildung 3.9) kann im Folgenden die Kraft F;,
welche auf den Zugstab wirkt, ermittelt werden [21,75]
AF
F=———. 3.7
tan(¢(u))

Hierbei ist zu beachten, dass ¢(u) abhingig von der Verschiebung u des
Indenters ist und durch [75]

ou) = arcsin(sin((pg) - %), (3.8)

berechnet werden kann, mit ¢y = 60° dem eingeschlossenen Winkel in ei-
nem unbelasteten Rahmen und k£ = 10 um der Kantenldnge des Rahmens.
Fiir kleine Verschiebungen ist es moglich eine Vereinfachung von Glei-
chung 3.8 zu verwenden, wie in [21] fiir Al,O3-beschichtete PtP-Proben
angewendet. Da im Rahmen dieser Arbeit jedoch polymere PtP-Strukturen
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Abb. 3.9: Schematische Darstellung der PtP-Struktur zur Durchfithrung von Zugversu-
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chen [75]. (a) Schematische Darstellung der PtP-Struktur unter Belastung des
Nanoindenters mit F' der gemessenen Kraft auf die Struktur und u der gemesse-
nen Verschiebung. k ist die Kantenléinge des Hexagonalrahmens, ¢(u) der Winkel
zwischen Zugstab und Hexagonalrahmen, welcher sich in Abhiingigkeit von der
Verschiebung dndert. (b) Schematische Darstellung des Querschnitts des Zugstabs,
welcher durch zwei Halbkreise und ein Rechteck angenihert wird. (c) Schematische
Darstellung der Seitenansicht des gesamten Zugstabs, die drei unterschiedlichen
Bereiche i sind mit den dazugehorigen Lingen /; und Hohen £; gezeigt. Die Sym-
metrieachse in der Mitte des Zugstabs wird durch eine rote Strich-Punkt-Linie
dargestellt. Konstante Querschnitte iiber der Linge /; werden fiir die Bereiche (1)
und (3) angenommen. Diese Bereiche werden iiber den kegelférmigen Bereich (2)
verbunden, welcher eine Hohe iy = (hy + h3)/2 aufweist.
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untersucht wurden, welche erst bei hohen Verschiebungswerten versagen,
ist diese Vereinfachung nicht anwendbar.

Die Form des Zugstabs ist in drei Bereiche aufgeteilt, wobei die Durchmes-
ser der einzelnen Bereiche variieren (siehe Abbildung 3.9 (¢)). Infolge des
geringsten Durchmessers in der Mitte des Zugstabs, wird ein Versagen in
diesem Bereich sichergestellt. Im Anschluss an die Bestimmung von F; kann
die Spannung im Zugstab berechnet werden mit o; = F;/A, wobei A; der
Querschnitt des Zugstabs im verjiingten Bereich ist. Der Querschnitt wird
durch zwei Halbkreise sowie ein Rechteck angenihert (siehe Abbildung 3.9
(b)) und berechnet zu A| = ﬁb%/4+b1 -(h1 = by).

Aufgrund der Symmetrie des Zugstabs wird nur die Hilfte des Zugstabs be-
riicksichtigt, wodurch die Gesamtverldngerung des halben Stabes zu [21,75]

k

AL = kcos(@(u)) — 3 3.9)

berechnet wird. Hierbei wird die Annahme eines ideal steifen Hexagonal-
rahmens getroffen. Die Verldngerung AL setzt sich zusammen aus den Ein-
zelverldngerungen Al; der drei unterschiedlichen Bereiche i des Zugstabs
mit AL = Alj + Al, + Alz (vergleiche Abbildung 3.9 (¢)). Die Dehnungen in
den einzelnen Bereichen i konnen mit Al; = &l; ermittelt werden. Um den
Elastizitdtsmodul des Polymermaterials Ep zu ermitteln, wird die konstante
Steigung der Kurve (F; — AL) bestimmt und darauthin der Elastizitdtsmodul

durch [21,75]
AF () b I3
Ep=—"(Lt+24+2 3.10
PTOAL (A1+A2+A3 ’ (3.10)

angenihert. A; ist hierbei der Querschnitt des Zugstabs im Bereich i. Fiir den
Ubergangsbereich 2 werden gemittelte Werte aus den Bereichen 1 und 3 fiir
b; und h; verwendet, um A; zu berechnen (vergleiche Abbildung 3.9).

Die Zugfestigkeit des Polymers wird definiert als die Maximalspannung vor
Versagen des Stabes. Die Analyse des maximalen Verschiebungswerts vor

Versagen des Stabes gibt Auskunft iiber die Verformbarkeit des Materi-
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als. Zusitzlich wird eine Ingenieurszdhigkeit des Materials ermittelt. Die-
se wird definiert als die dissipierte Energie wihrend des Experiments, di-
vidiert durch die Querschnittsfliche des Zugstabs im verjiingten Bereich
Ay [75]. Die dissipierte Energie wird im (F; — u)-Diagramm als die Fliche
unter der Belastungskurve ermittelt, wobei die elastische Energie subtrahiert
wird (sieche Abbildung 3.10). Die elastische Energie wird mit einer virtuel-
len Entlastungskurve ermittelt, die mit der Steigung der Belastungskurve an
die Kurve angefittet wird. Hierbei handelt es sich um die Steigung, wel-
che im Anschluss an die in der Kraft-Verschiebungs-Kurve zu beobachteten
Ausrichtungsungenauigkeit zwischen Indenter und PtP-Struktur zu messen

ist.
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ADbb. 3.10: Kraft-Verschiebungs-Kurve (F; — u) einer WB-PtP-Struktur (200 °C/15 min). Die
Berechnung der dissipierten Energie des Teststabs wihrend des Zugversuchs wird
durch die gelb markierte Fldche visualisiert. Linear-elastisches Materialverhalten
wird angenommen, mit der Steigung der Belastungskurve (rote Linie), wobei die
elastische Energie als grau schraffierte Flache dargestellt ist. In Anlehnung an [75].

3.4.5 In situ Messungen

Um die Verformung der 3D Strukturen sowie der PtP-Strukturen wéhrend

des Experiments zu beobachten und zu analysieren, wurden in sifu Druck-
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versuche in einem REM durchgefiihrt. Die beiden verwendeten Nanoinden-
ter sowie die durchgefiihrten Messungen werden im Folgenden genauer er-

lautert.

Alemnis Indenter

Bei dem Alemnis Indenter handelt es sich um einen weggesteuerten Inden-
ter [84], wobei eine konstante Verschiebungsrate sowie eine maximale Ver-
schiebung vorgeben werden und die Kraft auf die Indenterspitze gemessen
wird. Der groBe Vorteil dieser Messmethodik ist, dass die Verschiebungs-
rate wihrend des gesamten Experiments konstant gehalten wird und nicht
wihrend des Versagens der Strukturen sprunghaft ansteigt (vergleiche Ab-
schnitt 3.4.3). Die Druckfestigkeit sowie ein Erweichen der Strukturen kann
somit exakt ermittelt werden (vergleiche Abbildung 3.11). In Kombination
mit der in situ Durchfithrung der Experimente im REM ist es moglich, das
Versagen der Strukturen zu beobachten und zu analysieren. Im Rahmen der
Messungen wurden zwei Mikroskope verwendet, ein Tescan Vega sowie ein
Zeiss LEO 1530. Die Druckversuche wurden an der ETH Ziirich in Zusam-
menarbeit mit Dr. Jeffrey M. Wheeler durchgefiihrt.

Alle Druckversuche wurden mit einem abgeflachten Diamantkegel mit ei-
nem Durchmesser von 50 um durchgefiihrt. Die Dehnratenabhéngigkeit von
polymeren Strukturen wurde mittels unterschiedlicher Verschiebungsraten
von 20 nm/s, 100 nm/s und 500 nm/s ermittelt, wobei eine Maximalverschie-
bung von 5pum vorgegeben wurde. Dariiber hinaus wurde das Verhalten
der Strukturen unter zyklischer Beanspruchung untersucht, wobei zwei un-
terschiedliche Messverfahren angewendet wurden: (i) eine schrittweise an-
steigende zyklische Belastung zu einer Maximalverschiebung von 5 um in
Schritten von 500 nm und kompletter Entlastung zwischen zwei einzelnen
Schritten (Abbildung 3.11 (a)) und (ii) eine zyklische Belastung zu einer
konstanten Maximalverschiebung von 5 um mit 20 einzelnen Zyklen (Ab-
bildung 3.11 (b)). Die Verschiebungsrate der zyklisch durchgefiihrten Expe-
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Abb. 3.11: Darstellung der durchgefiihrten Messverfahren zur Ermittlung der Struk-
tureigenschaften unter zyklischer Belastung bei 500 nm/s anhand von Kraft-
Verschiebungs-Kurven von kubischen OWB-Strukturen. (a) Schrittweise anstei-
gende zyklische Belastung, (b) zyklische Belastung mit konstanter maximaler
Verschiebung. Zur besseren Ubersichtlichkeit sind in (b) nur ausgewihlte Zyklen
dargestellt.

rimente betrug 500 nm/s. Zusitzlich wurden Druckversuche von Tetraeder-
strukturen aus Glaskohlenstoff bei einer Verschiebungsrate von 100 nm/s
durchgefiihrt. Die maximale Verschiebung wurde zu 1 pm fiir Tetraeder-
strukturen mit einer Balkenldnge von ~800nm festgesetzt, zu 1,5 um fiir
Strukturen mit einer Balkenlidnge von ~1250 nm und zu 3 um fiir Struktu-
ren mit einer Balkenlidnge von ~1730 nm.

Spannungs-Dehnungs-Kurven wurden mit der Querschnittsflache der Struk-
turoberflache sowie deren Hohe ermittelt, wobei, wie in Abschnitt 3.4.3 be-
schrieben, fiir polymere und Al,O3-beschichtete Strukturen die nominellen
Werte des Schreibprozesses verwendet wurden. Fiir Tetraederstrukturen aus
Glaskohlenstoff wurden die nach der Pyrolyse im REM gemessenen Werte
verwendet (siehe Tabelle A.10 im Anhang). Die Steifigkeit der Strukturen
wird als maximale Steigung der Belastungskurve des Spannungs-Dehnungs-
Diagramms ermittelt. Die Druckfestigkeit der Strukturen wird definiert als
Maximalspannung wihrend des Experiments. Die bleibenden Dehnungen
nach Entlastung konnen anhand der Entlastungskurve ermittelt werden und
sind definiert als der Dehnungswert, bei welchem die Spannung den Wert
Null erreicht.
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3.4 Mechanische Charakterisierung

Die Berechnung der dissipierten Energie Ugiss erfolgt im Kraft-Verschie-
bungs-Diagramm durch die Bestimmung der eingeschlossenen Fliche zwi-
schen Be- und Entlastungskurve (Abbildung 3.12). Die Flidchen unterhalb

Kraft in mN

vz U

diss

Verschiebung in nm

Abb. 3.12: Auswertung der dissipierten, der elastischen und der Gesamtenergie wéhrend des
Druckversuchs einer Struktur, beispielhaft dargestellt fiir eine kubische OWB-
Struktur.

der Be- und Entlastungskurve entsprechen jeweils der Gesamtenergie U so-
wie der elastischen Energie Up,g (Abbildung 3.12). Im Anschluss wird der
Verlustkoeffizient ¥ als Quotient aus dissipierter Energie und Gesamtener-
gie berechnet

WY = Usiss /U 3.11)

Die Verformung vor Eintreten des Strukturversagens wurde fiir die Tetra-
ederstrukturen aus Glaskohlenstoff anhand von Momentaufnahmen der in
situ Tests genauer analysiert. Auf diese Weise wurde die vertikale und ho-
rizontale Bewegung der linken und rechten Auflenpunkte der Strukturmitte
(Gesamtstruktur) und der Mitte der unteren Strukturhilfte gemessen. Dar-
iiber hinaus wurde der Hohenunterschied der unteren Strukturhilfte und
der beiden mittleren Strukturlagen ermittelt. Die durchgefiihrten Messun-
gen sind in Abbildung 3.13 bildlich erlautert.
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3 Methoden und Prozesse

Abb. 3.13: Visualisierung der Verformungsanalyse der Tetraederstrukturen aus Glaskoh-
lenstoff. Die in situ Momentaufnahmen der Tests wurden untersucht, um die
Bewegung der StrukturauBenpunkte in horizontaler und vertikaler Richtung zu
analysieren sowie die Hoheninderung der Tetraederstruktur. Die Bewegung der
AubBenpunkte ist anhand von mangentafarbenen (Strukturmitte) und blauen (Mitte
der unteren Strukturhilfte) Kreisen verdeutlicht, die Pfeile zeigen jeweils die posi-
tiv definierte Bewegungsrichtung an. Die Hohenidnderung wurde gemessen fiir die
untere Strukturhilfte (griine Pfeile) sowie die beiden mittleren Strukturlagen (rote
Pfeile), wobei die Messungen jeweils unterhalb der Horizontalbalken erfolgten.

InNSEM Indenter

Mit dem InSEM Indenter wurden Druckversuche von PtP-Strukturen in ei-
nem REM durchgefiihrt. Es wurden zwei unterschiedliche Systeme des In-
SEM Indenters verwendet und sowohl OWB-Proben untersucht (REM: FEI
Nova 200) als auch WB-Proben (200 °C/15 min) (REM: FEI DualBeam®
Scios). Die Versuche wurden indirekt weggesteuert mit einem abgeflachten
Diamantkegel bei einer Lastrate von 100 nm/s durchgefiihrt. Anhand der
aufgenommenen Videos wihrend der Belastung ist es moglich eine Verldn-

gerung des Zugstabes und somit eine Dehnung abzuschétzen.

3.5 Mikrostrukturcharakterisierung

Alle untersuchten Proben wurden im REM oder im HIM untersucht. Zum

einen, um exakte Abmessungen der einzelnen Bestandteile der Proben zu
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3.5 Mikrostrukturcharakterisierung

ermitteln, zum anderen um Bruchbilder der getesteten Proben zu erhalten.
Im Rahmen der Arbeit wurden zwei unterschiedliche REMs verwendet, ein
FEI Nova 200 und ein Zeiss SUPRA 60-VP, bei dem HIM handelt es sich
um ein Zeiss ORION NanoFab. Der Vorteil der Heliumionenmikroskopie
gegeniiber der Rasterelektronenmikroskopie sind ihre hohere Tiefenschirfe
sowie eine hohere Auflosung [96]. Dariiber hinaus kénnen auch nichtleiten-
de Proben im HIM bei hoher Auflosung untersucht werden [96].

Die Schichtdicken der durch das Magnetronsputterverfahren abgeschiede-
nen Metallbeschichtungen wurden anhand von Transmissionselektronen-
mikroskopieaufnahmen (Transmissionselektronenmikroskop, TEM) ermit-
telt. Hierfiir wurden Strukturen in Epoxidharz eingebettet, um die Struktur
wihrend eines Schneidvorgangs zu schiitzen und anschlieBend diinne Quer-
schnitte mit einem Mikrotoms erzeugt [81]. Diese Mikrotom-préparierten
Querschnitte wurden im TEM hochauflosend mikroskopiert und somit die
Metallschichtdicke ermittelt. Die Messung der Metallschichtdicken erfolg-
ten durch Dr. Theresa Juarez (University of Southern California).

Um die Raumerfiillung und die Dichte der Strukturen zu ermitteln wurden
CAD-Modelle einzelner Einheitszellen mit der Software Autodesk Inven-
tor Professional 2015 erstellt. Diese sind in Abbildung 3.14 fiir die un-
terschiedlichen Mikroarchitekturen gezeigt. Die einzelnen Abmessungen
in den CAD-Modellen waren die programmierten Balkenldngen und Ho-
hen der Einheitszellen sowie die gemessenen Balkendurchmesser von run-
den Balken oder Balkenkantenldngen von rechteckigen Balken der Struk-
turen. Diese Abmessungen wurden anhand von REM-Aufnahmen ermit-
telt und sind im Anhang in den Tabellen A.2, A.4, A.10 und A.12 auf-
gelistet. Sowohl das Polymervolumen Vp bzw. das Glaskohlenstoffvolu-
men Vgk der Einheitszelle der Struktur als auch die zugehorige Ober-
fliche Op bzw. Ogk konnen in der CAD-Software ermittelt werden. Mit
dem Quotienten aus Vp bzw. Vg und dem Volumen der Einheitszelle bei
Vollmaterial Vges (in Abbildung 3.14 anhand von roten Linien dargestellt)

wird die Raumerfiillung der Strukturen ermittelt. Durch Multiplikation der

51



3 Methoden und Prozesse

h,...=h

Zelle™ ' 'struktur

Zelle

(a) (b)

Zelle

z

z %Y
(c) sz X

Abb. 3.14: CAD-Modelle der Einheitszellen der Strukturen mit unterschiedlichen 3D Mi-
kroarchitekturen: (a) Honigwaben-Struktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubisch-
verspannte Struktur, (d) Tetraederstruktur. Die roten Linien zeigen jeweils das
Volumen einer Einheitszelle aus Vollmaterial Vges an. Die programmierten Kanten-
lingen ¢ und Hohen der Einheitszellen Az sind angezeigt. Fiir die Honigwaben-
struktur gilt, Azele = Astruktur» flr die kubisch-verspannte Struktur ist die Hohe der
Einheitszelle gleich der Kantenlidnge.

(d)

Raumerfiillung mit der mittleren Dichte des verwendeten Polymerlacks
IP-Dip (pp=1280kg/m* [30]) bzw. der mittleren Dichte von Glaskohlen-
stoff (pgx=1400ke/m? [54, 55]) wird die Dichte der polymeren Struktu-
ren und der Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff ermittelt. Zur Bestim-
mung der Dichte der beschichteten Polymerstrukturen wird die Oberfld-
che der Polymerstruktur ermittelt, welche mit Beschichtung versehen wird
(Op abziiglich der Schnittflichen der Einheitszellen) und diese mit der
Schichtdicke multipliziert, um das Volumen der Beschichtung zu ermit-
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3.6 Finite Elemente Methode

teln. Die verwendeten Dichten der Beschichtungsmaterialien sind hierbei
PA1203=2900 kg/m? fiir Al,O3 bei 130 °C abgeschieden [97], pa1=2700 kg/m?
[98], Princonelc00=8420kg/m? [99] und pri_ea1—4v=4430kg/m? [100]. Die er-
mittelten Dichtewerte der Strukturen der unterschiedlichen Messreihen sind
im Anhang in den Tabellen A.3, A.5, A.6, A.11 und A.13 aufgelistet.

Eine Untersuchung der chemischen Zusammensetzung des Glaskohlenstoffs
erfolgte mit der Raman Spektroskopie [101]. Auf diese Weise konnen mog-
liche Unterschiede in der Zusammensetzung der Kohlenstoffarten (Graphit,
Diamant) ermittelt werden [102]. Bei der Raman Spektroskopie wird die
zu untersuchende Probe mit monochromatischem Laserlicht belichtet, wo-
bei die an der Probe inelastisch gestreuten Photonen untersucht werden.
Die Frequenzunterschiede dieser Photonen bezogen auf das eingestrahlte
Laserlicht sind hierbei charakteristisch fiir das Material [101]. Es wurde

Laserlicht mit einer Wellenldnge von 633 nm verwendet.

3.6 Finite Elemente Methode

Im Rahmen dieser Arbeit wurden drei unterschiedliche Berechnungen mit
der Finite Elemente Methode mit ANSYS Academic Research APDL (AN-
SYS, Inc.) durchgefiihrt, um die experimentellen Ergebnisse zu unterstiit-

zen:

* Verifizierung des PtP-Ansatzes fiir rein polymere PtP-Strukturen, in
Anlehnung an [21] fiir AlO3-beschichtete PtP-Strukturen.

e Abschitzung der Anzahl von Balken- bzw. Knotenbriiche in einer
WB-Tetraederstruktur unter zyklischer Belastung (vergleiche Ab-
schnitt 3.4.5).

 Verifizierung der Auswertung der Mikrodruckversuche aufgrund der
Nachgiebigkeit des Substrats anhand von Gleichung 3.3 sowie ei-
ne Untersuchung des Einflusses unterschiedlicher Aspektverhéltnisse
der Mikrodruckséulen.
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Da aufgrund der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten rein polymeren PtP-
Strukturen grofle Verschiebungen bis zum Bruch des Zugstabs gemessen
werden, ist es notwendig die Annahme des ideal gelenkig gelagerten Hexa-
gonalrahmens abzuschitzen. Hierfiir wurden unterschiedliche Hexagonal-
rahmen simuliert: ein ideal gelenkig gelagerter Rahmen mit Zugstab, sowie
ein an den Eckpunkten fixierter Rahmen mit und ohne Zugstab. Die Ein-
gabeparameter des linear-elastisch simulierten Materialverhaltens betrugen
1,65 GPa fiir den Elastizitdtsmodul (experimentell bestimmter Mittelwert,
siehe Abschnitt4.1.1) und 0,41 fiir die Querkontraktionszahl [37]. Aufgrund
der groflen Verschiebungen wurden geometrische Nichtlinearitidten bertick-
sichtigt. Die Modellierung der einzelnen Komponenten der PtP-Struktur er-
folgte in ANSYS, wobei der Rahmen durch Schalenelemente (,,shell181°)
modelliert wurde und der Zugstab als Vollmaterial (,,solid185°). ,,shell181*
ist ein Element mit 4 Knoten und 6 Freiheitsgraden an jedem Knoten, Trans-
lation und Rotation in alle drei Raumrichtungen [103]. ,,solid185% ist ein
Element mit 8 Knoten sowie drei Freiheitsgraden an jedem Knoten, Trans-
lation in die drei Raumrichtungen [103]. Die Symmetrie des Hexagonal-
rahmens sowie des Zugstabs erlaubt die Simulation von einem Achtel der
gesamten PtP-Struktur. Um den fixierten Hexagonalrahmen zu simulieren,
wurden sowohl die translatorischen als auch die rotatorischen Freiheitsgra-
de an den Eckpunkten des Rahmens gleichgesetzt. Fiir den ideal gelenkig
gelagerten Rahmen wurden nur die translatorischen Freiheitsgrade gleich-
gesetzt. Zur Simulation des tatsdchlichen Versuchs wurde die Verschiebung
infolge des Nanoindenters auf die Eckknoten des oberen Balkens aufge-
bracht. Fiir unterschiedliche Verschiebungswerte wurden im Folgenden die
vertikalen Reaktionskrifte in diesen Knoten ermittelt und die Ergebnisse
der unterschiedlichen Modelle verglichen. Der Vergleich erfolgte zwischen
der berechneten Lastdifferenz des fixierten Rahmens mit und ohne Zugstab
(Gleichung 3.6) und den Kriften auf den ideal gelenkig gelagerten Rahmen.
Fiir die Abschidtzung der Anzahl an Balken- und Knotenbriichen unter zy-

klischer Belastung wurde ein CAD-Modell der Tetraederstruktur erstellt,
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Abb. 3.15: CAD-Modell der Tetraederstruktur fiir FE Simulationen (links), aufgrund der
Symmetrie der Struktur wird nur die obere Hilfte simuliert. Es werden rechteckige
Balkenquerschnitte modelliert. Auf der rechten Seite ist der markierte Ausschnitt
der Tetraederstruktur in ANSYS gezeigt, um die Deaktivierung der Vertikalstibe
zu visualisieren. Rote Elemente sind deaktiviert (Steifigkeit nahe Null), blaue
Elemente sind weiterhin aktiv (Elastizitdtsmodul 2,9 GPa).

wobei es aufgrund der Symmetrie der Struktur moglich ist, nur die obere
Halfte zu simulieren. Es wurden rechteckige Balkenquerschnitte modelliert
(siche Abbildung 3.15), wobei die im REM gemessenen Kantenlidngen der
Balkenquerschnitte und die nominellen Balkenlidngen als Eingabeparame-
ter verwendet wurden. Es wurde linear-elastisches Materialverhalten ange-
nommen und geometrische Nichtlinearititen beriicksichtigt. Die Eingabe-
parameter der Materialdaten fiir wiarmebehandelten IP-Dip betrugen 0,41
fiir die Querkontraktionszahl [37] sowie 2,9 GPa fiir den Elastizitdtsmodul.
Die Bestimmung des Elastizititsmoduls erfolgte mit einer FE Simulation
eines PtP-Versuchs, wie im vorherigen Abschnitt beschrieben. Hierfiir wur-
de die FE Simulation an einen experimentell gemessenen PtP-Versuch einer
WB-Probe (200 °C/15 min) angepasst und der verwendete Elastizitdtsmo-
dul ermittelt. Fiir die Vernetzung der Struktur wurden 3D-Elemente des
Typs ,,s0lid187* verwendet, welche fiir unregelméBige Netze gut geeignet
sind [103]. Die Elemente besitzen 10 Knoten mit jeweils 3 Freiheitsgra-

den pro Knoten (Translation in alle drei Raumrichtungen). Die Vernetzung
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erfolgte automatisch von ANSYS mit der feinsten einstellbaren Element-
grofe, wodurch eine Elementanzahl von > 398.000 erreicht wurde. Die
Verschiebung infolge des Nanoindenters wurde auf die oberen Knoten der
Struktur in vertikaler Richtung (d. h. in z-Richtung) aufgebracht. Da nur die
Hilfte der Stuktur simuliert wurde, wurde im Vergleich zum Experiment
nur die Hiélfte des jeweiligen Verschiebungswerts aufgebracht. Aufgrund
von Reibung zwischen Indenter und Struktur sowie aufgrund der Haftung
zwischen Substrat und Struktur ist eine Verformung von Strukturoberseite
und -unterseite in horizontaler Richtung nicht moglich. Dieses Verhalten
wurde simuliert, indem die Knotenverschiebungen der oberen Knoten in
horizontaler Richtung (x-, y-Richtung) zu Null gesetzt wurden. Fiir die un-
teren Knoten wurden Symmetrie-Randbedingungen angewendet, das heif3t
die Verschiebung in z-Richtung betrug Null, Verschiebungen in x- und y-
Richtung waren nicht beschrénkt.

Um Knotenbriiche in der Struktur zu simulieren, wurden die Elemente ein-
zelner Vertikalstibe deaktiviert. Diese Deaktivierung erfolgte durch eine ge-
setzte Steifigkeit nahe Null. In Abbildung 3.15 (rechts) sind zwei deaktivier-
te Vertikalstdbe durch rote Elemente hervorgehoben. Zur Abschitzung der
zunehmenden Anzahl von Briichen wihrend eines zyklischen Druckversuch
und der damit verbundenen sinkenden Struktursteifigkeit (vergleiche Ab-
schnitt 3.4.5), wurde die Anzahl der deaktivierten Vertikalstibe sukzessive
erhoht. Hierbei weisen die ersten deaktivierten Balken die Orte der hochs-
ten von Mises-Vergleichsspannung auf (Definition der Vergleichsspannung
siehe Gleichung A.1 im Anhang) und befinden sich an den sechs dufleren,
oberen Eckpunkten der Tetraederstruktur. Weitere deaktivierte Balken wur-
den gleichformig in der Struktur verteilt. Im Anhang in Abbildung A.8 sind
die in der Simulation deaktivierten Balken farblich markiert. Die Element-
deaktivierung erfolgte ausschlieBlich in den Vertikalstéiben, die Elemente
aller Horizontalbalken sowie aller Knoten der Struktur weisen weiterhin den
Elastizitdtsmodul von 2,9 GPa auf (siehe Abbildung 3.15 rechts). Zur Aus-

wertung der Simulationen wurden die Vertikalkréfte auf die oberen Knoten
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der Struktur fiir gegebene Verschiebungswerte ermittelt. Im Anschluss wur-
den die daraus berechneten Steifigkeitswerte der Struktur mit den Druck-
versuchen der wirmebehandelten Tetraederstrukturen verglichen.

Die Korrektur der experimentellen Messungen der Mikrodrucksdulen er-
folgte mit der Steifigkeit des Siliziumwafers basierend auf der Korrektur
nach Sneddon [93]. Es wurde die Steifigkeit des Siliziumwafers verwen-
det (Esilizium = 130 GPa [94, 95]), obwohl die Mikrodrucksidulen wihrend
des 3D-DLW Prozesses auf eine diinne Schicht aus IP-Dip geschrieben
wurden (vergleiche Abbildung 3.4 (a)). Folglich befindet sich nach der Py-
rolyse eine diinne Schicht aus Glaskohlenstoff zwischen Siliziumwafer und
Mikrodruckséule. Aufgrund der starken Schrumpfung der diinnen Schicht
(vergleiche Abbildung 3.4 (b)) wurde diese jedoch bei der Auswertung der
Experimente vernachlidssigt. Um diese Vernachldssigung zu verifizieren,
wurden sowohl FE Modelle mit unterschiedlichen Schichtdicken der Glas-
kohlenstoffzwischenschicht berechnet als auch ein Modell ohne zusitzliche
Zwischenschicht aus Glaskohlenstoff (siche Abbildung 3.16). Dariiber hin-
aus wurde der Einfluss des Werts des Elastizitdtsmoduls des Siliziumwafers
auf die Auswertung der Experimente untersucht. Der Siliziumwafer zeigt im
Anschluss an die Pyrolyse eine pordse Struktur (vergleiche Abbildung 3.4
(b)), wodurch der Elastizititsmodul einen geringeren Wert aufweisen konnte
als der verwendete Literaturwert. Die Zwischenschicht aus Glaskohlenstoff
besitzt im Modell einen schriig abfallenden AuBenrand; der Ubergang zwi-
schen Sédule und Zwischenschicht ist mit einem Viertelkreis ausgerundet.
Die Berechnung erfolgte mit zweidimensionalen Elementen des Typs ,,pla-
nel82, wobei die achensymmetrische Option der Elemente verwendet wur-
de [103]. Dadurch war eine zweidimensionale Berechnung eines Viertels der
Mikrodrucksdule moglich, wie in Abbildung 3.16 dargestellt. Die Elemente
besitzen vier Knoten mit jeweils 2 Freiheitsgraden an jedem Knoten (Ver-
schiebung in x- und y-Richtung) [103]. Bei den Simulationen wurden grof3e
Verformungen zugelassen sowie linear-elastisches Materialverhalten beider

Materialien angenommen. Als Eingabeparameter wurden Vs;jizium = 0,28
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Abb. 3.16: Schematische Darstellung der unterschiedlichen Modelle der Mikrodruckséule
fiir die FE Simulation, (a) mit und (b) ohne Zwischenschicht aus Glaskohlenstoff.
Zur besseren Sichtbarkeit wurden die Proportionen der einzelnen Komponenten
nicht mafistabsgetreu dargestellt. Die aufgegebene Verschiebung in y-Richtung auf
die Knoten der Séaulenoberfliche ist durch einen roten Pfeil dargestellt, die feste
Einspannung auf die unteren Knoten des Siliziumwafers ist ebenfalls markiert. Die
unterschiedlichen Verschiebungen der einzelnen Komponenten in den Modellen
sind anhand von griinen Pfeilen dargestellt. Die Symmetrielinie der Modelle ist
jeweils eingezeichnet.

und ESilizium = 130 GPa [94, 95] sowie VGlaskohlenstoff = 07 15 [53, 56] und
EGlaskohlenstoff = 42,5 GPa (experimentell bestimmter Mittelwert, siche Ab-
schnitt 4.1.3) verwendet. Um den Einfluss der Elastizitdtsmoduln von Glas-
kohlenstoff und Silizium zu untersuchen, wurden die Werte entsprechend
angepasst. Die Belastung der Mikrodrucksiule wurde durch eine Verschie-
bung in y-Richtung auf die Knoten der Sdulenoberfliche simuliert. Die Ver-
schiebung dieser Knoten in x-Richtung wurde gesperrt, um die Reibung
zwischen Sdulenoberfliche und Indenterspitze zu beachten. Die Unterseite
des Siliziumwafers wurde durch eine feste Einspannung eingeschrinkt. Die
y-Verschiebungen der einzelnen Knoten der Oberfliche des Siliziumwafers
sind bei einer Belastung der Siule nicht konstant, sondern die Verschie-
bungen sind eine Funktion der Knotenposition in x-Richtung. Aus diesem
Grund wurde die Waferveschiebung uwsager (vergleiche Abbildung 3.16 (a))
anhand eines gewichteten Mittelwerts berechnet zu

n—1

1 N
Uwafer = A uy “Aj. (3.12)
ges i=|

i=
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Ages ist hierbei die Gesamtfliche des Sdulenfufles, ﬁ’y die gemittelte y-Ver-
schiebung zweier benachbarter Knoten und A; die Kreisabschnittsfliche
zwischen den benachbarten Knoten. Die einzelnen Komponenten werden

berechnet zu

dunten

Ages =7 ( + ’Rundung)za

p_w (3.13)
y 2 ’
Ai=1- (X1 —xi)°

mit dypen dem unteren Durchmesser der Mikrodrucksidule, rrungung dem
Radius der Kerbausrundung des Saulenfufles, u’y der y-Verschiebung des
Knotens i und x; der x-Komponente der Knotenposition des Knotens i.

Zusitzlich zu den Simulationen mit und ohne Zwischenschicht aus Glas-
kohlenstoff wurden Mikrodrucksdulen mit unterschiedlichen Verhéltnis-
sen aus Hohe zu Durchmesser simuliert. Hierbei wurde die von Mises-
Vergleichsspannung der Sdulen ausgewertet sowie der Faktor fiir Mehrach-
sigkeit, welcher durch das Verhiltnis aus hydrostatischer Spannung und von
Mises- Vergleichsspannung definiert ist [104] (Definition der von Mises-
Vergleichsspannung sowie der hydrostatischen Spannung siehe Gleichun-
gen A.1 und A.3 im Anhang). Diese Simulationen wurden anhand des Mo-
dells mit einer 100 nm dicken Zwischenschicht aus Glaskohlenstoff durch-
gefiihrt, da davon auszugehen ist, dass sich eine diinne Schicht zwischen
Mikrodrucksédule und Siliziumwafer befindet. Die verwendeten geometri-
schen Abmessungen der Modelle entsprachen den im REM bestimmten
Abmessungen der Siulen mit einem Ausgangsdurchmesser vor der Py-
rolyse von 10um, jeweils aus Messreihe 2 und 3 (sieche Anhang Tabel-
le A.9). Der Durchmesser der Zwischenschicht wurde ebenfalls anhand von
REM-Bildern zu ~15 um ermittelt. Fiir den Siliziumwafer wurde die vom
Hersteller angegebene Dicke angewendet d = 525 um (Silicon Materials,

Kaufering), sowie fiir den Radius ein fiinffacher Wert der Dicke angenom-
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men. Um die Simulationen mit den Indentationsmessungen zu vergleichen,
wurden die Reaktionskrifte auf die Knoten der Saulenoberfliche ermittelt
und zusammen mit den aus der Simulation resultierenden Verschiebungs-
werten (vergleiche Abbildung 3.16) mit experimentell ermittelten Kraft-

Verschiebungs-Kurven verglichen.
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4 Einfluss unterschiedlicher
Basismaterialien auf das
Strukturverhalten

Der Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten
wurde im Rahmen dieser Arbeit untersucht. Hierfiir wurden sowohl die
mechanischen Eigenschaften unterschiedlicher Basismaterialien untersucht,
als auch die mechanischen Eigenschaften von Strukturen aus diesen unter-
schiedlichen Basismaterialien. Die Ergebnisse der Untersuchungen sind im
folgenden Kapitel dargestellt.

Zunichst wird der Einfluss unterschiedlicher Wiarmebehandlungen auf die
Eigenschaften des Fotolacks IP-Dip beschrieben, beginnend mit Push-to-
Pull-Zugversuchen (Abschnitt 4.1.1), gefolgt von Druckversuchen von Struk-
turen (Abschnitt 4.1.2). In den Abschnitten 4.1.3 und 4.1.4 erfolgt eine
Darstellung des Einflusses der Wiarmebehandlungen, welche eine Pyrolyse
des polymeren Fotolacks IP-Dip hervorrufen. Das Verhalten von Tetraeder-
strukturen mit unterschiedlichen Metallbeschichtungen wird schlieBlich in
Abschnitt 4.2 beschrieben.
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

4.1 Einfluss von Warmebehandlungen auf die
mechanischen Eigenschaften

4.1.1 Mechanische Eigenschaften von IP-Dip
Zugfestigkeit und Zahigkeit

Kraft-Verschiebungs-Kurven von PtP-Hexagonalrahmen ohne und mit Zug-
stab sind in Abbildung 4.1 dargestellt. Zusétzlich ist in diesem Diagramm
die berechnete Kraftdifferenz AF dargestellt, welche der Kraft auf einen

ideal-gelenkig gelagerten Hexagonalrahmen entspricht. Bei einem Verschie-
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Abb. 4.1: Kraft-Verschiebungs-Kurven von WB-Proben (200 °C/45 min) von PtP-
Hexagonalrahmen ohne (blaue Strich-Punkt-Linie) und mit Zugstab (griin, gestri-
chelte Linie), sowie die berechnete Kraftdifferenz AF (schwarze Linie). Versagen
des Zugstabs tritt bei einer Verschiebung von ~1400 nm auf und ist mit einer roten,
gestrichelten Linie visualisiert. Der Hexagonalrahmen ohne Zugstab versagt nicht
im gezeigten Verschiebungsbereich. In Anlehnung an [75].

bungswert von ~1400 nm (eingezeichnete rot-gestrichelte Linie) kommt es
zum Bruch des Zugstabs, woraufhin die Kraft auf den Hexagonalrahmen
abfillt. Der Hexagonalrahmen ohne Zugstab weist kein Versagen im dar-
gestellten Verschiebungsbereich auf. Fiir grole Verschiebungswerte wiirden
die beiden Kraft-Verschiebungs-Kurven ineinander iibergehen, wie in [37]
gezeigt, da der Hexagonalrahmen mit gebrochenem Zugstab einem Hexa-

gonalrahmen ohne Zugstab entspricht.
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

Um den Einfluss verschiedener Wiarmebehandlungen auf das mechanische
Verhalten von IP-Dip zu untersuchen, ist in Abbildung 4.2 die gemittelte
Spannungs-Verschiebungs-Kurve von OWB-Proben dargestellt. In Abbil-
dung 4.3 sind gemittelte Spannungs-Verschiebungs-Kurven von WB-Proben
nach unterschiedlichen Wiarmebehandlungen gemeinsam mit der gemittel-
ten Kurve der OWB-Proben gezeigt. Es sind nur sehr geringe Variationen

80 T T T

@
t=1
!

40— Entfestigung
Verfestigung

Spannung in MPa

N
=]
!

T T T
0 250 500 750 1000
Verschiebung in nm

Abb. 4.2: Gemittelte Spannungs-Verschiebungs-Kurve der PtP-Versuche von OWB-Proben,
die Standardabweichung der Tests ist anhand der farblich hinterlegten Flache ge-
kennzeichnet. Der gemittelte Werte resultiert aus sechs durchgefiihrten Einzeltests.
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Abb. 4.3: Spannungs-Verschiebungs-Diagramme von PtP-Versuchen an WB-Proben nach un-
terschiedlichen Wirmebehandlungen bei (a) 200 °C und (b) 250 °C sowie zusitzlich
in beiden Diagrammen die Kurve der OWB-Proben. Es sind gemittelte Werte von
mindestens sechs Tests angegeben, die Standardabweichung der einzelnen Tests ist
anhand von farblich hinterlegten Flichen dargestellt. In Anlehnung an [75].
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

in den einzelnen Messreihen zu beobachten, wie anhand der geringen Stan-
dardabweichungen (farblich hinterlegte Flichen) zu erkennen ist. Nur im
Bereich des Versagens des Zugstabs sind groflere Abweichungen zu be-
obachten, was auf variierende Maximalspannungen und -verschiebungen
hindeutet. Bis zu diesem Zeitpunkt sind die Verldufe der einzelnen Mess-
kurven sehr homogen. Der zu beobachtende nichtlineare Bereich fiir ge-
ringe Verschiebungswerte ist auf eine Selbstausrichtung der PtP-Strukturen
zurlickzufiihren. Eine horizontale Korrektur der Spannungs-Verschiebungs-
Kurven, wie in Abschnitt 3.4.3 beschrieben, ist hier jedoch nicht notwen-
dig. Eine Verldangerung des linear-elastischen Bereichs zu niedrigen Ver-
schiebungswerten verlduft bereits durch den Nullpunkt des Diagramms. Fiir
alle Materialzustinde ist elastisch-plastisches Materialverhalten zu beob-
achten, wobei plastisches Verhalten der OWB-Proben bereits bei kleinen
Spannungen von ~20-30 MPa eintritt [75]. Fiir die OWB-Proben ist nach
Einsetzen der Plastizitit zunédchst eine Entfestigung zu beobachten, die im
weiteren Verlauf in eine starke Verfestigung iibergeht. Das Versagen der
einzelnen OWB-Zugstibe tritt bei unterschiedlichen Verschiebungswerten
im Bereich von ~780-1000 nm ein. Die Spannungs-Verschiebungs-Kurven
der WB-Proben weisen keine Entfestigung auf, jedoch nach Uberschrei-
ten der FlieBgrenze einen kurzen verfestigenden Bereich, vor Versagen des
Zugstabs.

Infolge aller Warmebehandlungen ist ein Anstieg der maximalen Spannung
und der Steifigkeit im Vergleich zu den OWB-Proben zu beobachten. Der
maximale Verschiebungswert bei Zugstabversagen steigt ebenfalls an fiir
Wirmebehandlungen bei 200 °C sowie Wirmebehandlungen bei 250 °C
bis zu einer Dauer von 15 min. Hier werden maximale Verschiebungswerte
von ~1100-1700 nm gemessen, im Vergleich zu ~1000 nm bei den OWB-
Proben. Ab einer Wirmebehandlungsdauer von 30 min bei 250 °C sind sin-
kende maximale Verschiebungswerte (~850-900 nm) im Vergleich zu den
OWB-Proben zu beobachten. Die charakteristischen Werte sind in Tabel-
le A.14 im Anhang angegeben.
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

Gemittelte Werte der Zugfestigkeit, das heiflit der maximal erreichten Span-
nung wihrend des PtP-Experiments, als Funktion der Wiarmebehandlungs-
dauer sind in Abbildung 4.4 dargestellt, die Ingenieurszihigkeit als Funk-
tion der Wiarmebehandlungsdauer in Abbildung 4.5. Fiir alle durchgefiihr-
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Abb. 4.4: Zugfestigkeit der IP-Dip Proben als Funktion der Warmebehandlungsdauer. Es sind
gemittelte Werte von mindestens sechs Tests angegeben, wobei die Fehlerbalken die
Standardabweichung représentieren. In Anlehnung an [75].

ten Wiarmebehandlungen ist ein Anstieg der Zugfestigkeit im Vergleich zu
OWB-Proben zu beobachten. Die Zugfestigkeit von OWB-Proben aus IP-
Dip wurde zu 73+7 MPa bestimmt (vergleiche Tabelle A.14 im Anhang).
Im Vergleich dazu liegen die Zugfestigkeiten der WB-Proben nach Wirme-
behandlungen bei 200°C und Wirmebehandlungen von 0—15 min bei 250°C
um etwa einen Faktor 10 hoher [75], im Bereich von ~650-800 MPa. Die
Zugfestigkeiten der WB-Proben nach Wirmebehandlungen von > 30 min
bei 250°C liegen im Bereich von ~450-600 MPa und folglich um etwa ei-
nen Faktor 7 hoher als die OWB-Proben. WB-Proben, die sowohl einen
Anstieg der Zugfestigkeit als auch des maximalen Verschiebungswerts im
Vergleich zu OWB-Proben aufweisen, zeigen ebenfalls eine erhohte In-
genieurszihigkeit (Abbildung 4.5). Im Gegensatz dazu liegt der Wert der

Ingenieurszihigkeit im gleichen Bereich wie die der OWB-Proben, fiir
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

I
--=--200°C
200 - --a--250°C |
NE ohne Warme-
s behandlung B
= . R I o
= 1501 } I
= : ;
2 . )
; ,‘ ///
1004 4 I \ ¥ I
2 I
3 \\ p ! ’
9] S
s 1 \ -
S 50 * I
E ‘\
i‘ EE G DR ) R B A
| T -
0 T
0 50 100 150

Dauer der Warmebehandlung in min

Abb. 4.5: Ingenieurszihigkeit der IP-Dip Zugproben als Funktion der Wiarmebehandlungs-
dauer. Es sind gemittelte Werte von mindestens sechs Tests angegeben, wobei die
Fehlerbalken die Standardabweichung reprisentieren. In Anlehnung an [75].

WB-Proben mit hoherer Zugfestigkeit, jedoch geringerer maximaler Ver-
schiebung (Wirmebehandlungen bei 250°C > 30 min). Fiir WB-Proben mit
erhohtem Wert der Ingenieurszihigkeit sind jedoch deutliche Unterschiede
der Absolutwerte zu beobachten: Ein Anstieg um einen Faktor ~35,6 ist fiir
lange Wirmebehandlungen (75 und 150 min) bei 200°C zu beobachten [75];
kiirzere Wirmebehandlungen bei 200°C (15-45 min) sowie 0—15 min bei
250 °C weisen geringere Werte auf (Anstieg um Faktor 1,7-4,9).

Die in Abbildung 4.3 gezeigten Verschiebungswerte beziehen sich auf die
gemessene Verschiebung des Nanoindenters. Um die Dehnung des Zugstabs
abzuschitzen, wurden in siftu Momentaufnahmen der Messungen untersucht
und die Lingeninderung des gesamten Zugstabs 2 - AL ermittelt, wie in Ab-
bildung 4.6 dargestellt (AL bezieht sich aufgrund der Symmetrie nur auf
die Hilfte des Zugstabs, vergleiche Abschnitt 3.4.4). Die Gesamtlinge des
Zugstabs verldngert sich bis zum Bruch bei den OWB-Proben um 0,94 ym
und um 0,85 pm bei den WB-Proben (200 °C/15 min). Dies entspricht einer
prozentualen Anderung der Gesamtzugstabslinge von 4,9 % (OWB-Proben)
und 4,4 % (WB-Proben (200 °C/15 min)). Gleichzeitig verringert sich die
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

105

(e 5K
®'s
85
§’ @ 100 -
o
(d) [2em] g ¢
S
D ©
(=]
3 »n
? o 95
g2 N
g 2 --0-- Gesamtlange ( ohne Warme- \\
<Z2 --o-h, behandlung B
90| --m -
" Gesam"ange}zowcmsmin I
--+-h,
Vor » Direkt vor
(e) Belastung Bruch

Abb. 4.6: Analyse der Verformung des Zugstabs anhand von Momentaufnahmen der in
situ Messungen. (a), (b) Messung der Gesamtlénge des Zugstabs zum Zeit-
punkt (a) vor der Belastung, 2 - L und (b) direkt vor Eintreten des Bruchs,
2. L0 =2.LO £ 2. AL. (¢), (d) Messung der Hohe des Zugstabs im verjiingten
Bereich zum Zeitpunkt (c) vor der Belastung, h&o) und (d) direkt vor Eintreten des

Bruchs, h(ll). Eine Verldngerung 2 - Al; des verjiingten Bereichs des Zugstabs ist
deutlich sichtbar. (e) Langendnderung des gesamten Zugstabs, sowie Hohenéinde-
rung des verjiingten Bereichs des Zugstabs &y, jeweils bezogen auf die Abmessung
vor der Belastung. Es sind gemittelte Werte von zwei (OWB-Proben) bzw. drei
(WB-Proben (200 °C/15 min)) Messreihen angegeben. Die Abmessungen wurden
an Momentaufnahmen vor der Belastung sowie direkt vor Eintreten des Bruchs er-
mittelt und an zwei dazwischenliegenden Momentaufnahmen. Die Fehlerbalken re-
prisentieren die Standardabweichungen der Mittelwerte. Die dargestellten Moment-
aufnahmen der in situ Messungen (a)—(d) zeigen eine WB-Probe (200 °C/15 min))
einer PtP-Struktur.
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

Hohe des Zugstabs im verjiingten Bereich #; um 8,4 % sowie 9,4 %, die
Hohe im dufleren Bereich des Zugstabs (Region (3)) bleibt nahezu unver-
dndert (Anstieg um 1,1 % und 1,5 %). Aufgrund der sich dndernden Hohe
des Zugstabs im verjlingten Bereich und der konstant bleibenden Hohe im
dufleren Bereich, wird angenommen, dass die gesamte Verldngerung des
Zugstabs im verjiingten Bereich stattfindet (2- AL =2-Al;, siche Abbil-
dung 4.6 (b) und (d)). Dies entspricht bei einer Anfangslinge des verjiingten
Bereichs 2-/; = 1 pym einer Dehnung von 94 % fiir OWB-Proben und 85 %
fiir WB-Proben (200 °C/15 min).

Um den Versuchsaufbau der PtP-Strukturen und deren Annahme eines ide-
al gelenkig gelagerten Rahmens zu verifizieren wurden FE Simulationen
durchgefiihrt. In Abbildung 4.7 (a) sind simulierte Kraft-Verschiebungs-
Kurven dargestellt, in schwarz ist die Kraftdifferenz AFfestverbunden €INES
fest verbundenen Hexagonalrahmens mit und ohne Zugstab dargestellt (be-
rechnet mit Gleichung 3.6), in rot die Kraft auf einen ideal gelenkig si-

mulierten Hexagonalrahmen. Mit zunehmender Verschiebung nimmt der
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Abb. 4.7: Ergebnisse der FE Analysen als Funktion der in der Simulation vorgegeben Ver-
schiebung: In (a) sind die Kraftdifferenz eines fest verbundenen Hexagonalrahmens
mit und ohne Zugstab (in schwarz) und die Kraft auf einen ideal gelenkig verbunde-
nen Rahmen (in rot) dargestellt, in (b) das Verhéltnis der beiden in (a) dargestellten
Krifte ((AFfestverbunden/ Fideal gelenkig))- (b) in Anlehnung an [75].

absolute Unterschied zwischen den beiden Kurven zu, wobei die Kraft auf
einen ideal gelenkigen Hexagonalrahmen grofer ist als die Kraftdifferenz

der beiden fest verbundenen Hexagonalrahmen. Das Verhiltnis der Kréfte
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

(AFestverbunden / Fideal gelenkig ) als Funktion des Verschiebungswerts ist in Ab-
bildung 4.7 (b) prozentual dargestellt. Es ist eine gute Ubereinstimmung von
93-97 % im experimentell abgedeckten Verschiebungsbereich bis 1600 nm
zu beobachten [75].

Elastizitatsmodul

Wie bereits im vorherigen Abschnitt beschrieben, steigt die Steifigkeit der
IP-Dip Zugproben in Abhéngigkeit von der durchgefiihrten Wirmebehand-
lung im Vergleich zu OWB-Proben an (vergleiche Abbildung 4.3). Mit Glei-
chung 3.10 kann der Elastizititsmodul der Zugproben durch PtP-Experi-
mente angendhert werden. Dieser ist als Funktion der Wiarmebehandlungs-
dauer in Abbildung 4.8 dargestellt. Ein Elastizititsmodul von 1,5-1,8 GPa

2,0 T
i i
©
5 | 1./} i
LR Tl
154 +% : I é ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, -
= 1
h=]
o
£
2]
©
N10
@
<
u --m--200°C
- -A--250°C
ohne Warmebehandlung
0,5 T T T T
0 50 100 150

Dauer der Warmebehandlung in min

Abb. 4.8: Durch PtP-Versuche ermittelter Elastizitdtsmodul von IP-Dip Zugproben als Funk-
tion der Wirmebehandlungsdauer. Es sind gemittelte Werte von mindestens sechs
Tests angegeben, wobei die Fehlerbalken die Standardabweichung reprisentieren.

wurde nach den unterschiedlichen Warmebehandlungen ermittelt, was ei-
nem Anstieg um einen Faktor ~2,5 im Vergleich zu den OWB-Proben ent-
spricht [75].

Fiir eine genauere Analyse des Elastizitdtsmoduls von IP-Dip wurden fre-
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

quenzabhingige Messungen mit Nanoindentation durchgefiihrt. Die Ergeb-
nisse dieser Messungen sind in Abbildung 4.9 dargestellt, in (a) ist der Spei-
chermodul E’, in (b) der Verlustfaktor als Funktion der Messfrequenz abge-

bildet. Im Rahmen dieser Messungen wurde sowohl der Einfluss des ho-
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Abb. 4.9: (a) Speichermodul und (b) Verlustfaktor von IP-Dip als Funktion der Messfrequenz.
Fiir den Speichermodul sind Mittelwerte von mindestens fiinf Messungen angege-
ben, die Fehlerbalken représentieren die Standardabweichung der Mittelwerte. Der
Verlustfaktor ist der Quotient aus den Mittelwerten des Verlust- und des Speicher-
moduls (vergleiche Gleichung 3.2). Der Linienabstand bezieht sich auf den Ab-
stand zwischen zwei horizontal nebeneinander geschriebenen Linien im 3D-DLW
Prozess, wobei der kleine Linienabstand 0,1 um betrégt, der groe Linienabstand
0,2 um.

rizontalen Linienabstands des Schreibprozesses des 3D-DLW als auch der
Einfluss unterschiedlicher Warmebehandlungen untersucht (vergleiche Ab-
schnitt 3.4.1). Fiir alle durchgefiihrten Messungen ist ein geringer Einfluss
der Messfrequenz auf die Ergebnisse zu beobachten, insbesondere der Spei-
chermodul weist einen konstanten Verlauf fiir unterschiedliche Frequen-
zen auf. Aufgrund des deutlich geringeren Verlustmoduls im Vergleich zum
Speichermodul resultieren sehr geringe Werte des Verlustfaktors (verglei-
che Gleichung 3.2, Abbildung 4.9 (b) und Tabelle 4.1). Der geringste Spei-
chermodul ist fiir einen groBen Linienabstand zwischen zwei nebeneinander
geschriebenen Linien zu beobachten, der grofite Speichermodul fiir einen
geringen Linienabstand. Die Verlustfaktoren aller Proben mit kleinem Li-
nienabstand liegen im gleichen Bereich sowie unterhalb des Verlustfaktors

der Proben mit groem Linienabstand. Ein deutlicher Einfluss des Wirme-
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

behandlungsprozesses auf die Werte des Speichermoduls und des Verlust-

faktors ist nicht zu beobachten. Aufgrund der geringen Frequenzabhiéngig-

keit der Moduln und des Verlustfaktors wurden gemittelte Werte iiber der

Frequenz bestimmt, welche in Tabelle 4.1 aufgelistet sind.

Tab. 4.1: Uber unterschiedliche Frequenzen (1 < f < 45Hz) gemittelte Werte mit Standard-
abweichung des Speicher- und des Verlustmoduls von IP-Dip sowie die aus den
Mittelwerten resultierenden Verlustfaktoren. Der Linienabstand bezieht sich auf den

Abstand zwischen zwei horizontal nebeneinander geschriebenen Linien im 3D-DLW
Prozess, wobei der kleine Linienabstand 0,1 um betrégt, der grofle Linienabstand

0,2 um.
Messreihe Speichermodul ~ Verlustmodul  Verlustfaktor
in GPa in MPa
Kleiner Linienabstand, OWB-Probe 4,44+0,1 147,7£10,9 0,03
Grofer Linienabstand, OWB-Probe 3,7+0,1 171,9+£12,2 0,05
Kleiner Linienabstand, 200 °C/15 min 4,0+0,1 129,8 £ 12,4 0,03
Kleiner Linienabstand, 250 °C/15 min 4,34+0,1 139,3+£11,2 0,03

4.1.2 Mechanische Eigenschaften der polymeren
Strukturen

Der Einfluss unterschiedlicher Materialeigenschaften von IP-Dip infolge
von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften der Struk-
turen wurde ebenfalls untersucht. Reprisentative Spannungs-Dehnungs-
Kurven von Druckversuchen an OWB-Tetraederstrukturen sowie an WB-
Tetraederstrukturen (15 min bei 200 °C und 250 °C) sind in Abbildung 4.10
dargestellt. Im Anschluss an den Bereich der Ausrichtungsungenauigkeiten
zwischen Struktur und Indenter ist elastisch-plastisches Verhalten fiir alle
Wirmebehandlungszustinde zu beobachten. Auf dem Spannungsniveau der
maximalen Druckspannung ist zunéchst ebenfalls stabile Verformung bei
nahezu konstanter Spannung zu beobachten; im Bereich von ~9-14 % Deh-
nung folgt jedoch instabile Verformung, was an den wenigen Datenpunkten

der Spannungs-Dehnungs-Kurve zu beobachten ist [75]. In diesem Bereich
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Abb. 4.10: Reprisentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von OWB-Tetraederstrukturen und

WB-Tetraederstrukturen nach Wirmebehandlungen bei 200 °C und 250 °C fiir
15 min. In Anlehnung an [75].

setzt das Versagen der Tetraederstrukturen ein und der Nanoindenter kann
die indirekte Wegsteuerung nicht mehr aufrecht erhalten (vergleiche Ab-
schnitt 3.4.3). Die Spannungs-Dehnungs-Kurven der WB-Strukturen wei-
sen einen vergleichbaren Verlauf auf, wobei die maximale Druckspannung
um einen Faktor ~2,5 hoher liegt im Vergleich zur OWB-Struktur [75].
Fiir eine genauere Untersuchung des Einflusses von Wiarmebehandlungen
auf die mechanischen Eigenschaften von Strukturen sind im Folgenden ge-
mittelte Spannungs-Dehnungs-Kurven von Honigwabenstrukturen (Abbil-
dung 4.11 (a), (b)), kubischen Strukturen (Abbildung 4.11 (c), (d)) und
Tetraederstrukturen (Abbildung 4.11 (e), (f)) gezeigt. Die Spannungs-Deh-
nungs-Kurven zeigen nur den Bereich bis zum Erreichen der Druckfestig-
keit, der Bereich des Strukturversagens (vergleiche Abbildung 4.10) wurde
abgeschnitten, um eine besser Sichtbarkeit der relevanten Dehnungsberei-
che zu gewihrleisten.

Fiir alle Strukturen ist elastisch-plastisches Materialverhalten im Anschluss

an die Ausrichtungsungenauigkeiten zu beobachten sowie ansteigende Fes-
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Abb. 4.11: Gemittelte Spannungs-Dehnungs-Diagramme bis zum Erreichen der maximalen

Druckspannung, von OWB-Strukturen sowie von WB-Strukturen nach unter-
schiedlichen Wirmebehandlungen. Die Temperatur der Warmebehandlung ist im
Folgenden jeweils in Klammern hinter der Mikroarchitektur angegeben: (a) Ho-
nigwabenstrukturen (200 °C), (b) Honigwabenstrukturen (250 °C), (c) kubische
Strukturen (200 °C), (d) kubische Strukturen (250 °C), (e) Tetraederstrukturen
(200 °C), (f) Tetraederstrukturen (250 °C). Es sind Mittelwerte von mindestens
fiinf (Honigwabenstrukturen) bzw. vier Messungen (kubische Strukturen und
Tetraederstrukturen) gezeigt, die Standardabweichung ist durch die farblich hinter-
legten Flichen dargestellt.

73



4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

tigkeiten und Steifigkeiten infolge der Wiarmebehandlungsprozesse im Ver-
gleich zu den OWB-Strukturen. Die charakteristischen Werte der Druckver-
suche sind in Tabelle A.15 angegeben.

Fiir die Honigwaben (Abbildung 4.11 (a), (b)) sind geringe Standardab-
weichungen bis zum Erreichen des Strukturversagens zu beobachten, das
Versagen der einzelnenen Strukturen erfolgt jedoch bei stéirker variierenden
Spannungs- und Dehnungswerten, was an der hoheren Standardabweichung
im Bereich der maximalen Druckspannung zu beobachten ist. Alle Honig-
wabenstrukturen zeigen im Anschluss an eine linear-elastische Verformung
(bis ~2-3 % Dehnung) eine ausgeprigte plastische Verformung mit Ver-
festigung. Die OWB-Strukturen zeigen in diesem Bereich eine dreistufige
plastische Verformung mit unterschiedlich starker Verfestigung bis zum Ver-
sagen der Strukturen im Bereich von ~30 % Dehnung. Die WB-Strukturen
zeigen eine gleichformige Verfestigung bis zum Strukturversagen bei ge-
ringeren Dehnungswerten von ~20 %, wobei die maximale Dehnung mit
zunehmener Wirmebehandlungsdauer fiir beide Wiarmebehandlungstempe-
raturen abnimmt.

Die kubischen Strukturen (Abbildung 4.11 (c), (d)) weisen eine sehr homo-
gene Verformung wihrend des gesamten Druckversuchs auf, was an der ge-
ringen Standardabweichung fiir alle Messreihen zu beobachten ist. Infolge
der Wirmebehandlungen ist ein Anstieg der maximalen Dehnung bis zum
Erreichen des Strukturversagens zu beobachten, OWB-Strukturen versagen
bei ~6 % Dehnung, alle WB-Strukturen bei ~8 % Dehnung. Dies ist insbe-
sondere auf einen vergroBerten Bereich plastischer Verformung mit Verfes-
tigung zuriickzufiihren, linear-elastisches Materialverhalten ist im Bereich
bis ~2-3 % Dehnung fiir alle Strukturen zu beobachten.
OWB-Tetraederstrukturen sowie WB-Tetraederstrukturen nach Warmebe-
handlungen bei 200 °C (Abbildung 4.11 (e)) weisen sehr homogene Druck-
festigkeiten (geringe Standardabweichung), jedoch unterschiedliche Struk-
tursteifigkeiten (hohere Standardabweichung) auf. Die WB-Strukturen nach
Wirmebehandlungen bei 250 °C (Abbildung 4.11 (f)) weisen einen sehr
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homogenen Verlauf wihrend des gesamten Experiments auf. Ein Anstieg
der maximalen Dehnung von ~8 % auf ~10-11 % Dehnung von OWB-
Strukturen zu WB-Strukturen ist zu beobachten. Vergleichbar zu den kubi-
schen Strukturen ist dies insbesondere auf einen vergroflerten plastischen
Verformungsbereich zuriickzufiihren. Linear-elastisches Verhalten ist bis zu
einer Dehnung von ~3-4 % fiir alle Strukturen zu beobachten.

Eine genauere Untersuchung des Anstiegs der Druckfestigkeit infolge von

Wirmebehandlungen ist anhand von Abbildung 4.12 méglich. Hier sind die
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Abb. 4.12: Druckfestigkeiten der Strukturen nach unterschiedlichen Wéarmebehandlungen als
Funktion der Wirmebehandlungsdauer. Die Fehlerbalken zeigen die Standardab-
weichungen von mindestens vier (kubische Struktur und Tetraederstruktur) bzw.
fiinf Messungen (Honigwabenstruktur).

gemittelten Druckfestigkeiten der Strukturen nach unterschiedlichen Wir-
mebehandlungen als Funktion der Warmebehandlungsdauer dargestellt. Ein
Anstieg der Druckfestigkeit infolge von Wiarmebehandlungen bei 200 °C
und 250°C im Vergleich zu OWB-Strukturen ist fiir alle unterschiedli-
chen Mikroarchitekturen zu erkennen. Die genauen Werte des Druckfes-
tigkeitsanstiegs sind in Tabelle 4.2 aufgelistet. Fiir die Honigwabe wird ein
starkerer Anstieg der Druckfestigkeit nach einer Wirmebehandlung von
200 °C/15 min im Vergleich zu den iibrigen Wiarmebehandlungen beobach-
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Tab. 4.2: Anstieg der Druckfestigkeit und der Struktursteifigkeit infolge der Warmebehand-
lungen fiir Honigwabenstrukturen, kubische Strukturen und Tetraederstrukturen. Es
ist jeweils der Faktor des Anstiegs im Vergleich zu OWB-Strukturen angegeben. Fiir
Honigwabenstrukturen ist der Anstieg der Druckfestigkeit stirker ausgepragt fiir
eine Wirmebehandlung von 200 °C/15 min im Vergleich zu den tibrigen Wérmebe-
handlungen, der Anstieg der Struktursteifigkeit ist vergleichbar fiir alle Wirmebe-
handlungen. Fiir kubische Strukturen und Tetraederstrukturen sind die Faktoren fiir
alle Wirmebehandlungen giiltig.

Mikroarchitektur Wirme- Anstieg Anstieg
behandlung  Druckfestigkeit — Struktursteifigkeit
Honigwabe 200°C/15 min 1,8 12
tibrige 1,5
kubisch alle 2.4 2,0
Tetraeder alle 2,5 2,0

tet, die kubische und die Tetraederstruktur weisen einen homogenen Anstieg
der Druckfestigkeit fiir alle durchgefiihrten Wiarmebehandlungen auf. Der
jeweilige Anstieg ist ausgeprigter fiir die beiden Fachwerksstrukturen im
Vergleich zur Honigwabenstruktur. Zusitzlich zur Druckfestigkeit ist auch
ein Anstieg der jeweiligen Struktursteifigkeit infolge der Warmebehandlun-
gen zu beobachten (vergleiche Tabelle 4.2), wobei auch hier der Anstieg fiir
die beiden untersuchten Fachwerksstrukturen ausgeprégter ist im Vergleich
zur Honigwabenstruktur.

REM-Aufnahmen der Strukturen im Anschluss an die Druckversuche sind
in Abbildung 4.13 dargestellt. Es ist ein deutlicher Ubergang im Versagen
der unterschiedlichen Strukturen (OWB-Strukturen und WB-Strukturen) zu
beobachten. OWB-Strukturen versagen durch Beulen der Strukturwinde
(a) und Knicken der Fachwerksbalken (b), (c), WB-Fachwerksstrukturen
(200°C/15 min) weisen sprodes Versagen insbesondere an den Struktur-
knoten auf (e), (f). Auch bei den OWB-Fachwerksstrukturen sind einzelne
gebrochene Knoten zu beobachten, jedoch deutlich weniger als nach der
Wirmebehandlung (vergleiche Abbildung 4.13 (b), (c) mit (e), (f)). Bei der
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Abb. 4.13: REM-Aufnahmen der Strukturen im Anschluss an die Druckversuche. (a)—(c)
OWB-Strukturen, (d)—(f) WB-Strukturen nach einer Warmebehandlung von
200 °C/15 min. (c), (f) in Anlehnung an [75].

WB-Honigwabenstruktur (Abbildung 4.13 (d)) ist ein sprodes Auseinander-
brechen der Strukturwiinde zu beobachten.

4.1.3 Mechanische Eigenschaften von Glaskohlenstoff

Zur Untersuchung des Materialverhaltens des pyrolysierten Fotolacks IP-
Dip, das heifit des resultierenden Glaskohlenstoffs, wurden Mikrodruckver-
suche an pyrolysierten Sdulen durchgefiihrt (vergleiche Abschnitt 3.4.2).
Auf diese Weise konnen die mechanischen Eigenschaften des Glaskohlen-
stoffs unabhéngig von der 3D Mikroarchitektur untersucht und ein mog-
licher GroBeneffekt ermittelt werden. Polymere Sdulen werden mit 3D-
DLW hergestellt und anschlieBend zu Glaskohlenstoff pyrolysiert, wobei
eine Schrumpfung der Sdulen beobachtet wird. Das Ausmalf} der Schrump-
fung erfolgt hierbei jedoch nicht mit einem konstanten Wert, wie in Abbil-
dung 4.14 zu erkennen ist, sondern in Abhéingigkeit von der Ausgangsgrofie

der polymeren Séulen. Je kleiner die AusgangsgroBe der Sdule, umso stir-
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ker die Schrumpfung wéhrend des Pyrolyseprozesses. Die Hohe der Sdulen
schrumpft auf ~17-27 % ihrer Ausgangshohe, der Durchmesser auf ~21—

29 % des Ausgangsdurchmessers.
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Abb. 4.14: AusmaB der Schrumpfung der Séulen (Durchmesser und Hohe) wihrend des Py-
rolyseprozesses als Funktion des programmierten Sdulendurchmessers fiir den
3D-DLW Prozess. Es handelt sich um Messkurven der Messreihen 1 und 3 (ver-
gleiche Abbildung 4.17), die angegebenen Durchmesser beziehen sich jeweils auf
Durchmesser auf halber Sdulenhche.

In Abbildung 4.15 sind repridsentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von
zwei unterschiedlich groBen Sdulen gezeigt, in (a) fiir rein elastische Be-
lastung, in (b) fiir elastisch-plastische Belastung. Alle Sdulen wurden vor
Eintreten des Versagenszeitpunktes wieder entlastet. Bei rein elastischer Be-
lastung wurden die Sédulen bis zu ~4,5 % Dehnung belastet, wobei fiir beide
Saulen eine vergleichbare Steifigkeit zu beobachten ist. In (b) ist elastisch-
plastisches Materialverhalten fiir beide Séulen zu beobachten, wobei auch
nach Erreichen des maximalen Spannungsniveaus und vor der Entlastung
stabiles Verformungsverhalten auf dem Maximalspannungsniveau zu be-
obachten ist. Dieses Maximalspannungsniveau liegt hoher fiir die kleinere
Saule mit einem Durchmesser von ~0,9 pm.

Werden die Sdulen bis zum Versagen belastet, ergeben sich die in Abbil-
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Reprisentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von Druckversuchen an Siulen aus
Glaskohlenstoff mit Durchmessern von ~0,9 pm und ~1,0 um. Die Sdulen wurden
vor Eintreten des Versagenszeitpunktes wieder entlastet, in (a) sind Spannungs-
Dehnungs-Kurven rein elastisch belasteter Séulen dargestellt, in (b) elastisch-
plastisch belasteter. Es handelt sich um Messkurven der Messreihe 3 (vergleiche
Abbildung 4.17). Die angegebenen Durchmesser beziehen sich auf die Durchmes-
ser auf halber Sdulenhdhe.

6 (a) dargestellten, repriasentativen Spannungs-Dehnungs-Kurven.

Der Versagenszeitpunkt der Séulen ist jeweils an den fehlenden Daten-
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Abb. 4.16: Spannungs-Dehnungs-Kurven von Druckversuchen an Sdulen aus Glaskohlenstoff

mit unterschiedlichen Durchmessern, welche bis zum Eintreten des Versagens ge-
testet wurden. In (a) sind représentative Kurven der Druckversuche dargestellt. In
(b) ist eine Vergroferung des Spannungs-Dehnungs-Bereichs gezeigt, in welchem
das Versagen der Siulen eintritt, es sind alle Messkurven dargestellt. Das Versagen
kann anhand der fehlenden Datenpunkte auf den jeweiligen Messkurven ermittelt
werden. Es handelt sich um Messkurven der Messreihe 3 (vergleiche Abbildung
4.17). Die angegebenen Durchmesser beziehen sich auf die Durchmesser auf hal-
ber Séulenhohe.
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zwischen ~3,3 GPa und ~4,7 GPa, wobei die geringste Festigkeit fiir die
grofite Sdule mit einem Durchmesser von ~11,7 um beobachtet wird, die
hochste Festigkeit fiir die Sdule mit ~0,9 um. Eine Variation der Steifig-
keit ist im Spannungs-Dehnungs-Diagramm nicht zu beobachten. In Ab-
bildung 4.16 (b) ist eine VergoBerung des Spannungs-Dehnungs-Bereichs
dargestellt, in welchem Versagen der Saulen eintritt, wobei in dieser Abbil-
dung alle aufgenommenen Messkurven dargestellt sind. Es ist zu beobach-
ten, dass die groBten Sdulen (Durchmesser ~11,7 um) direkt nach Eintreten
der plastischen Verformung bei ~10 % Dehnung versagen. Mit sinkendem
Saulendurchmesser vergrofert sich der Dehnungsbereich, welcher auf dem
Maximalspannungsniveau durchlaufen wird, das heif3t der Bereich der plas-
tischen Verformung. Die grof3te Bruchdehnung wird fiir die kleinsten Sdulen
(Durchmesser ~0,6 um und ~0,9 um) beobachtet.

Fiir eine genauere Untersuchung der Bruchfestigkeit und des Elastizitéts-
moduls der Sédulen aus Glaskohlenstoff sind in Abbildung 4.17 diese beiden
GroBen als Funktion des Sdulendurchmessers dargestellt. Es wurden insge-
samt drei Messreihen durchgefiihrt, wobei die Séulen in Messreihe 1 mit ei-
ner anderen Charge des Fotolacks IP-Dip hergestellt wurden, als die Séulen
aus den Messreihen 2 und 3. Dariiber hinaus variiert das Verhiltnis aus Hohe
und Durchmesser der einzelnen Messreihen zwischen ~2,3 und ~3,3 (sie-
he Tabelle A.9 im Anhang). Diese unterschiedlichen Hohe/Durchmesser-
Verhiltnisse resultieren aus den unterschiedlich starken Schrumpfungspro-
zessen wihrend der Pyrolyse, wie in Abbildung 4.14 fiir die Messreihen 1
und 3 zu beobachten. Die Sdulen aus Messreihe 1 zeigen eine gleichma-
Bige Schrumpfung der Hohe sowie des Durchmessers, wéihrend die Saulen
aus Messreihe 2 und 3 eine stirker ausgepragte Schrumpfung der Hohe im
Vergleich zum Durchmesser aufweisen. In Bezug zur Druckfestigkeit sind
sowohl hohere Werte fiir die Saulen der Messreihen 2 und 3 im Vergleich
zur Messreihe 1 zu beobachten, als auch hohere Werte fiir die Messreihe 2
im Vergleich zu Messreihe 3. Das heifit sowohl die Charge des Fotolacks
als auch das Hohe/Durchmesser-Verhiltnis beeinflussen die Druckfestig-
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Abb. 4.17: (a) Druckfestigkeit und (b) Elastizitdtsmodul von Sdulen aus Glaskohlenstoff als
Funktion ihres Durchmessers. Die angegebenen Werte des Durchmessers beziehen
sich auf die Durchmesser auf halber Sdulenhohe, die Auswertung des Elastizitéts-
moduls erfolgte jedoch mit dem Durchmesser an der Sdulenoberfliche (vergleiche
Abschnitt 3.4.2). Es sind gemittelte Werte von mindestens 2 (Druckfestigkeit) be-
ziehungsweise 3 (Elastizitdtsmodul) Messungen angegeben, Ausnahmen hiervon
sind die Druckfestigkeiten von Messreihe 1, Durchmesser ~1,1 um und Messrei-
he 2, Durchmesser ~0,9 um, hier wurde jeweils nur eine Messung durchgefiihrt.
Die Fehlerbalken reprisentieren die Standardabweichungen der Mittelwerte. Das
Verhiiltnis aus Hohe und Durchmesser der einzelnen Messreihen betrigt fiir Mess-
reihe 1 ~3,0, Messreihe 2 ~2,3 und Messreihe 3 ~3,3.

keit. Dariiber hinaus ist eine steigende Druckfestigkeit fiir kleinere Séulen-
durchmesser zu beobachten. Die charakteristischen Werte der Messergeb-
nisse sind in Tabelle A.16 im Anhang angegeben. In Messreihe 1 liegen die
Druckfestigkeiten der Sdulen mit Durchmessern von ~2,6 ym bis ~16,1 um
auf einem konstanten Niveau von ~1,3 GPa, Sdulen mit einem Durchmesser
von ~1,1 um zeigen eine Druckfestigkeit von ~4,3 GPa, welche im gleichen
Bereich liegt wie die Festigkeiten aus Messreihe 3 (Durchmesser ~0,6 um
bis ~5,4 um). In Messreihe 3 ist eine geringere Festigkeit von ~3,3 GPa fiir
Sdulen mit einem Durchmesser von ~11,7 um zu beobachten. Die Festig-
keitssteigerung mit sinkendem Sdulendurchmesser ist wiederum zu kleinen
Sdulen verschoben bei Messreihe 2; hier werden hohe Festigkeiten von
~6,6 GPa fiir Sdulen mit Durchmessern von ~0,6 um bis ~2,3 um beob-
achtet. Der gemessene Elastizitdtsmodul in den Messreihen 2 und 3 liegt
auf einem konstanten Niveau fiir alle durchgefiihrten Messungen mit einem
Mittelwert von 42,5 + 3,0 GPa. Bei Messreihe 1 wurde ein steigender Elas-
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tizitditsmodul von ~29,0 GPa auf ~38,5 GPa fiir Sdulen mit Durchmessern
von ~1,1 pm ermittelt.
Ramanuntersuchungen an zwei Séulen aus Messreihe 1 und Messreihe 3

ergeben die in Abbildung 4.18 dargestellten Spektren. Es bilden sich zwei
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Abb. 4.18: Raman Spektren pyrolysierter Sdulen aus Glaskohlenstoff aus Messreihe 1 und
Messreihe 3.

Peaks in den Spektren aus, einer bei ~1350 !/cm sowie einer bei ~1600 1/cm.
Zwischen den Spektren der beiden Messreihen sind keine Unterschiede zu
beobachten: sowohl die Positionen der beiden Peaks (1345 1/cm, 1598 1/cm)
als auch das Verhiltnis der Intensitét beider Peak-Maxima sind unveréndert.
In Abbildung 4.19 sind HIM-Aufnahmen von zwei Sdulen aus Glaskohlen-
stoff mit einem Durchmesser von ~1,0 um dargestellt. In (a) ist eine Sdule
gezeigt, die nicht getestet wurde, in (b) und (c) eine Siule, die elastisch-
plastisch belastet wurde, jedoch vor Eintreten des Versagenszeitpunkts wie-
der entlastet wurde (vergleiche Abbildung 4.15 (b)). Weder in der Gesamt-
ansicht der Sdule nach elastisch-plastischer Belastung (b) noch in der ver-
groerten Ansicht (c) ist ein Unterschied zu der nichtbelasteten Sdule (a)
zu erkennen. Abbildung 4.20 zeigt HIM-Aufnahmen von zwei unterschied-
lich grofen Séulen aus Glaskohlenstoff, welche bis zum Versagen getestet

wurden. Es ist sprodes Versagen beider Sdulen zu beobachten, wobei bei
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(a) (b) ©

Abb. 4.19: HIM-Aufnahmen von zwei unterschiedlichen Séulen aus Glaskohlenstoff mit
Durchmesser ~1,0 um. Die Séule in (a) wurde nicht getestet; die Sdule in (b), (c)
wurde elastisch-plastisch belastet, jedoch vor Eintreten des Versagenszeitpunktes
wieder entlastet. In (b) ist die gesamte elastisch-plastisch belastete Sdule darge-
stellt, in (c) eine vergroBerte Ansicht. Es handelt sich um Séulen aus Messreihe 3.

der kleineren Siule (a) der Sédulenful noch vollstindig vorhanden ist, bei
der grofleren Séule (b) ist dieser nur noch in Teilen vorhanden. Bei Unter-
suchung einer vergroBerten Ansicht der Bruchoberflache ist fiir die beiden
unterschiedlichen Séaulengrofien eine vergleichbare Oberflichenstruktur zu
erkennen ((c), (d)).

Die Ergebnisse der FE Simulationen an Mikrodrucksédulen aus Glaskoh-
lenstoff sind in den Abbildungen 4.21 und 4.22 dargestellt. Bei der in Ab-
bildung 4.21 dargestellten experimentell ermittelten Messkurve handelt es
sich um die direkt im Nanoindenter gemessene Kraft-Verschiebungs-Kurve
ohne Korrektur der Verschiebung anhand des Ansatzes von Sneddon (Glei-
chung 3.3). Folglich beziehen sich die dargestellten Verschiebungen aus den
FE Simulationen ebenfalls auf die Gesamtverschiebung ugesamt (vergleiche
Abbildung 3.16). Beim Vergleich der FE Simulationen mit unterschiedlich
dicken Zwischenschichten aus Glaskohlenstoff zwischen Sdule und Silizi-
umwafer (Abbildung 4.21 (a)) werden vergleichbare Simulationsergebnisse
fiir alle Schichtdicken sowie fiir eine Simulation ohne Zwischenschicht aus
Glaskohlenstoff beobachtet. Die simulierten Kraft-Verschiebungs-Kurven
zeigen jedoch eine hohere Steifigkeit als die experimentell ermittelte Mess-

kurve. Werden mit Gleichung 3.12 die Verschiebungswerte ermittelt, wel-
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Abb. 4.20: HIM-Aufnahmen von Siulen aus Glaskohlenstoff, welche iiber das Eintreten des
Versagenszeitpunktes hinweg getestet wurden. Durchmesser (a), (¢) ~0,9 um und
(b), (d) ~5,4 um. Es handelt sich um Siulen aus Messreihe 3.
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Abb. 4.21: Ergebnisse der FE Simulationen an Séulen aus Glaskohlenstoff und Vergleich zu
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einer reprisentativen, experimentell ermittelten Kraft-Verschiebungs-Kurve, zur

Untersuchung des Einflusses (a) einer Zwischenschicht aus Glaskohlenstoff sowie

(b) der Elastizititsmoduln von Glaskohlenstoff und Silizium. Die Simulationen

wurden fiir eine Sdule mit einem oberen Sdulendurchmesser von 2,3 um durchge-
fiihrt, die dargestellte experimentelle Kurve entspricht der Messkurve einer Séule
mit Durchmesser ~2,4 um (Durchmesser auf halber Séulenhéhe). Es handelt sich
um eine Messkurve aus Messreihe 3.



4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

che der Siliziumwafer bei Belastung der Sédule aufnimmt (vergleiche Ab-
bildung 3.16), ist eine gute Ubereinstimmung zwischen den FE Simulatio-
nen und den Experimenten zu beobachten. Bei einer Gesamtverschiebung
UGesamt VOn 500 nm betrdgt die Waferverschiebung in den FE Simulationen
~6 % der Gesamtverschiebung, bei den Experimenten wurde ein Anteil von
~4 % ermittelt (Gleichungen 3.3 und 3.4). Werden die FE Simulationen
verglichen in welchen unterschiedliche Elastizitdtsmoduln von Glaskohlen-
stoff und Silizium angewendet wurden (Abbildung 4.21 (b)), ist ein geringer
Einfluss des Elastizitdtsmoduls von Silizium zu beobachten, jedoch ein stér-
kerer Einfluss des Elastizitdtsmoduls von Glaskohlenstoff. Bei geringeren
Werten beider Elastizititsmoduln ist jeweils eine geringere Steigung der si-
mulierten Kraft-Verschiebungs-Kurven zu beobachten. Der Wert des Elasti-
zitdtsmoduls von Silizium wurde um 20 % (104 GPa) und 30 % (91 GPa)
reduziert, der Elastizititsmodul von Glaskohlenstoff wurde zu 42,5 GPa
(Mittelwert aller Messungen aus Messreihe 2 und 3) und 39,9 GPa (Mit-
telwert der Mikrodrucksiulen aus Messreihe 3 mit Durchmesser ~2,4 um)
festgesetzt. Zur Untersuchung des Einflusses unterschiedlicher Verhéltnisse
aus Saulenhohe und Sidulendurchmesser sind in Abbildung 4.22 sowohl die
von Mises-Vergleichsspannung (a), (b) als auch der Mehrachsigkeitsfaktor
des Spannungszustands (c), (d) (definiert als das Verhiltnis aus hydrosta-
tischer Spannung und von Mises-Vergleichsspannung) fiir zwei Sdulen mit
unterschiedlichen Aspektverhiltnissen dargestellt. Die Dehnung der Séu-
len betrigt jeweils 12 %. Sowohl die von Mises-Vergleichsspannung als
auch der Faktor fiir die Mehrachsigkeit des Spannungszustands weisen fiir
beide Sdulen vergleichbare Verldufe und Verteilungen auf. Die von Mises-
Vergleichsspannung weist jedoch fiir die hohe Sdule (Abbildung 4.22 (b))
einen um den Faktor ~1,22 hoheren Maximalwert auf im Vergleich zur
niedrigen Sdule (Abbildung 4.22 (a)).
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O in GPa 0 1,822 3,644 5,467 7,289
0,911 2,733 4,556 6,378 8,200
Max. 7,525 Max. 8,134
Min. 0,633 10° Min. 0,772 10°

-1,337 -0,9004 -0,4638 -0,0272 0,4094
-1,1187 -0,6821 -0,2455 0,191 0,6277

Ohyarost | Oises

Max. 0,627643 I Max. 0,627645
Min. -1,29954 Min. -1,33693

- PL P

(d) ;

Ergebnisse der FE Simulationen an Sdulen aus Glaskohlenstoff zur Untersuchung
des Einflusses unterschiedlicher Verhiltnisse aus Sdulenhohe und -durchmesser.
In (a) und (b) ist die von Mises-Vergleichsspannung dargestellt, in (c) und (d) der
Faktor fiir die Mehrachsigkeit des Spannungszustands, definiert als das Verhiltnis
aus hydrostatischer Spannung und von Mises-Vergleichsspannung. Das Verhiltnis
aus Sdulenhohe und Siulendurchmesser betréigt in (a) und (c) ~2,3, in (b) und (d)
~3,3. Die Dehnung der Séulen betrdgt 12%. Die Farbskalen direkt oberhalb der
Einzelabbildungen entsprechen jeweils beiden darunterliegenden Einzelabbildun-
gen, d. h. (a) und (b) gemeinsam sowie (c) und (d) gemeinsam.



4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

4.1.4 Mechanische Eigenschaften der
Glaskohlenstoff-Strukturen

Zusitzlich zur Untersuchung der mechanischen Eigenschaften des Glaskoh-
lenstoffs wurden Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff mit unterschiedli-
chen GroBen in situ im REM auf Druck belastet, wobei die Druckversuche
weggesteuert erfolgten. Die Glaskohlenstoff-Strukturen wurden mit dersel-
ben Charge des Fotolacks IP-Dip hergestellt, wie die Mikrodruckséulen
aus den Messreihen 2 und 3 (Abschnitt 4.1.3). Die resultierenden Span-
nungs-Dehnungs-Kurven sind in Abbildung 4.23 dargestellt. Die einzel-
nen Messungen der jeweiligen Strukturgroflen weisen eine deutliche Streu-
ung des Kurvenverlaufs sowie der Messwerte auf. Zu Beginn der Belas-
tung (nach Durchlaufen des Bereichs der Ausrichtungsungenauigkeiten) ist
linear-elastisches Materialverhalten fiir alle Strukturen zu beobachten, wel-
ches durch eintretendes Versagen beendet wird. Das Versagensverhalten ist
jedoch unterschiedlich stark ausgeprigt; einzelne Strukturen der kleinsten
Tetraederstruktur (Balkenlinge ~800nm) sowie alle Strukturen der mitt-
leren Tetraederstruktur (Balkenldnge ~1250nm) zeigen ein abruptes Ab-
sinken der Druckspannung auf nahezu Null (schwarze und magentafarbene
Kurve in (a), alle Kurven in (b)). Bei den iibrigen Strukturen mit Balken-
lange ~800nm, in (a), ist das Versagen durch einen stufenweisen Prozess
gekennzeichnet, welcher ebenfalls mit einem deutlichen Absinken der ge-
messenen Druckspannung endet. Das Versagensverhalten der grofiten Tetra-
ederstrukturen (Balkenldnge ~1730 nm, in (c)) unterscheidet sich vom Ver-
halten der kleineren Strukturen. Das Absinken der Druckspannung infolge
des Strukturversagens erfolgt stufenweise bis auf sehr kleine Druckspan-
nungen, im Anschluss daran werden erneut zwei weitere deutliche Anstiege
der gemessenen Druckspannung beobachtet, welche jeweils ebenfalls durch
ein stufenweises Absinken beendet werden. Es ist zu beachten, dass die
grofiten Strukturen bis zu einer Maximaldehnung von ~40-50 % belastet

wurden, die kleineren Strukturen nur bis zu einer Maximaldehnung von
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Abb. 4.23: Spannung-Dehnungs-Kurven von Glaskohlenstoff-Tetraederstrukturen unter-
schiedlicher GroBen, Balkenldnge (a) ~800 nm, (b) ~1250 nm, (c¢) ~1730 nm. Die
Balkendurchmesser betragen (a) ~220 nm, (b) ~290 nm, (c) ~300 nm (vergleiche
Tabelle A.10 im Anhang). Es sind Einzelmessungen dargestellt, wobei eine starke
Variation zwischen den einzelnen Messungen zu beobachten ist.
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~30-40 %. Werden die bei einer Strukturgrofe erreichten Maximalspan-
nungen miteinander verglichen, ist fiir die kleinsten Strukturen mit einer
Balkenlidnge von ~800 nm ein Unterschied um einen Faktor von ~2,9 zwi-
schen den einzelnen Messungen zu beobachten, fiir Strukturen mit einer
Balkenldnge von ~1250 nm um einen Faktor von ~2,0 sowie fiir Strukturen
mit einer Balkenldnge von ~1730 nm um einen Faktor von ~1,6.

Die unterschiedlichen Versagensverhalten der Strukturen sind in den Abbil-
dungen 4.24 und 4.25 zu erkennen. In Abbildung 4.24 sind die Spannungs-
Dehnungs-Diagramme von zwei unterschiedlichen Strukturen mit einer
Balkenldnge von ~800 nm dargestellt, jeweils mit in situ Momentaufnah-

men des Tests. In Abbildung 4.24 (a) ist eine Struktur mit geringer Festig-

1N
S
3

Druckspannung in MPa
Druckspannung in MPa

10 10 20 0 10 20 30
(a) Dehnung in % (b) Dehnung in %

Abb. 4.24: Spannung-Dehnungs-Kurven von Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff mit
einer Balkenlénge von ~800 nm. Oberhalb der Diagramme sind in situ Moment-
aufnahmen des Tests dargestellt und die dazugehorigen Dehnungswerte sind durch
Kreise markiert. In (a) ist eine Struktur mit einer geringen Druckfestigkeit darge-
stellt (Omax = 422,8 MPa), in (b) eine Struktur mit einer hohen Druckfestigkeit
(Omax = 942,6 MPa). Zur besseren Sichtbarkeit ist der Maximalwert der Ordina-
tenachse der Diagramme an die jeweilige Druckfestigkeit angepasst.

keit (Omax = 422,8 MPa) dargestellt, in Abbildung 4.24 (b) eine Struktur mit
hoher Festigkeit (Omax = 942,6 MPa). Fortschreitendes Versagen der Struk-

turen ist jeweils anhand von wenig Datenpunkten auf den Spannungs-Deh-
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nungs-Kurven zu beobachten sowie anhand von in situ Momentaufnahmen
des Tests, welche oberhalb der Diagramme dargestellt sind. Die Struktur mit
geringer Festigkeit, in (a), zeigt ein Versagen der oberen Strukturhélfte, wel-
ches sich liber einen zweistufigen Prozess verteilt. Die untere Strukturhilfte
ist zum Zeitpunkt des Entlastens noch vollstindig erhalten. Die Struktur mit
hoher Festigkeit, in (b), zeigt ebenfalls einen zweistufigen Versagenspro-
zess, wobei katastrophaleres Versagen der Struktur beobachtet wird. Nach
der zweiten Versagensstufe (~24 % Dehnung) ist nur noch etwa ein Viertel
der Struktur erhalten, wobei das Versagen iiber die gesamte Strukturho-
he zu beobachten ist. Die wahre Druckspannung zu diesem Zeitpunkt ist
folglich um etwa einen Faktor 4 hoher als die im Diagramm aufgetragene
Ingenieursspannung. Abbildung 4.25 zeigt die Spannungs-Dehnungs-Kurve
einer Tetraederstruktur mit einer Balkenldnge von ~1730 nm mit Moment-
aufnahmen des in situ Tests. Der mehrstufige Versagensprozess ist deutlich
zu erkennen. Nach jedem Spannungsabfall ist weiteres Strukturversagen
zu beobachten, wobei das Versagen iiber den gesamten Strukturquerschnitt
verlduft und einzelne Strukturlagen brechen.
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Abb. 4.25: Spannung-Dehnungs-Kurve einer Tetraederstruktur aus Glaskohlenstoff mit einer
Balkenlidnge von ~1730 nm. Oberhalb des Diagramms sind in situ Momentauf-
nahmen des Tests dargestellt und die dazugehorigen Dehnungswerte sind durch
Kreise markiert.
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

Zur genaueren Analyse der Druckfestigkeiten sowie der Struktursteifigkei-
ten sind in Abbildung 4.26 diese beiden Grofien als Funktion der Struktur-
dichte aufgetragen. Zusitzlich ist die wihrend des Druckversuchs dissipierte

Energie im Diagramm dargestellt. Die Dichte der Tetraederstrukturen steigt

Balkenlénge
~1730 nm ~1250 nm ~800 nm
1500 T i T i T i, 12 418
® Druckfestigkeit
A Struktursteifigkeit
g # Dissipierte Energie 2
= 1000 8 12'E
£ o 3
L~ c { =
ol 1= ]
2 g4
3 [)
8 €| 5
S 500 42 46 3
2 @ 2
(=) i } a
L]
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T T
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Abb. 4.26: Gemittelte Druckfestigkeiten und Struktursteifigkeiten der unterschiedlich groen
Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff als Funktion der Strukturdichte. Zusitz-
lich sind Mittelwerte der wihrend der Druckversuche dissipierten Energie aufge-
tragen, die maximalen Verschiebungswerte betrugen 1 um (~800 nm Balkenlin-
ge), 1,5 um (~1250 nm Balkenldnge) und 3 um (~1730 nm Balkenlidnge). Es sind
gemittelte Werte von mindestens drei Messungen angegeben, die Standardabwei-
chung wird durch die Fehlerbalken représentiert. Die Zuordnung zu den jeweiligen
StrukturgroBen ist oberhalb des Diagramms durch Pfeile markiert.

mit sinkender Balkenlidnge (~1730 nm zu ~800 nm) um einen Faktor ~2,3
an, gleichzeitig steigen jedoch auch die Druckfestigkeit und die Steifigkeit
der Strukturen um einen Faktor von ~5,0 beziehungsweise ~3,2 an. Die
wihrend der Druckversuche dissipierte Energie sinkt gegenldufig dazu um
einen Faktor von ~3,5 ab. Hierbei miissen jedoch die unterschiedlichen ma-
ximalen Dehnungswerte der verschiedenen StrukturgréBen beriicksichtigt
werden (vergleiche Abbildung 4.23).

Die Verformung der Strukturen vor Eintreten des Strukturversagens wurde
genauer untersucht (vergleiche Abschnitt 3.4.5, Abbildung 3.13) und die
Ergebnisse sind in Abbildung 4.27 fiir die kleinste sowie die grofite Tetra-
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Abb. 4.27: Verformung der Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff vor Eintreten des Struk-
turversagens als Funktion der Dehnung (untere Abszissenachse) sowie der Ver-
schiebung (obere Abszissenachse). In (a) und (c) ist die Bewegung der Struktur-
mitte (Gesamtstruktur) und der Mitte der unteren Strukturhilfte dargestellt, in (b)
und (d) der Hohenunterschied der unteren Strukturhilfte und der beiden mittleren
Strukturlagen. Die Balkenlidngen der Strukturen betragen (a), (b) ~800 nm, (c), (d)
~1730nm. Es sind jeweils gemittelte Werte von mindestens 3 Messungen ange-
geben, die Fehlerbalken reprisentieren die Standardabweichungen der einzelnen
Messungen.

ederstruktur dargestellt. Fiir beide Strukturgrofen ist eine stirkere Bewe-

gung der StrukturauBBenpunkte in vertikaler als in horizontaler Richtung zu

beobachten, wobei der Anstieg der Bewegung niherungsweise linear iiber

der Dehnung erfolgt. Dariiber hinaus ist eine homogene Verformung der

Strukturen anhand der vergleichbaren Hohenédnderungen der unteren Struk-

turhilfte und der beiden mittleren Strukturlagen zu beobachten. Dies gilt

insbesondere fiir die kleinen Tetraederstrukturen. Entsprechend der Bewe-

gung der Strukturaulenpunkte, erfolgt die Hoheninderung ndherungsweise

linear iiber der Dehnung. Werden mit der absoluten Hohenénderung und der
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4.1 Einfluss von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften

Bewegung der AuBlenpunkte in horizontaler Richtung Léngs- und Querdeh-
nungen berechnet, konnen Querkontraktionszahlen der Tetraederstrukturen
abgeschiitzt werden (v = &t /efiohe). Diese betragen fiir die Strukturen mit
~800nm Balkenlidnge 0,16 40,01 und fiir die Strukturen mit ~1730nm
Balkenldnge 0,21 +0,08.

Wird die Hohenénderung der Tetraederstrukturen iiber den Zeitpunkt des
teilweisen Strukturversagens hinaus gemessen, wie in Abbildung 4.28 dar-
gestellt, ist eine elastische Riickverformung des verbleibenden Strukturan-
teils zu beobachten. Die Riickverformung der unteren Strukturhilfte kann
anhand der erneut ansteigenden Hohe beobachtet werden (griine Datenkur-
ve in Abbildung 4.28). Die Hohe der mittleren Strukturlagen kann aufgrund
des Versagens der oberen Strukturhilfte zu diesem Zeitpunkt nicht mehr
gemessen werden (vergleiche rote Datenkurve). Die Messung der Hohenén-
derung erfolgte fiir dieselbe Tetraederstruktur wie die in Abbildung 4.24 (a)
gezeigte Struktur. Das Versagen der oberen Strukturhilfte, welches zur elas-
tischen Riickverformung der unteren Strukturhilfte fiihrt, kann in der blau
umrahmten Momentaufnahme des in situ Tests beobachtet werden.

In Abbildung 4.29 sind Bruchbilder getesteter Strukturen mit einer Balken-
lange von ~800 nm dargestellt. In (a) und (b) sind Gesamtansichten der ver-
bleibenden Strukturen dargestellt, jeweils eine Struktur mit geringer Druck-
festigkeit und eine mit hoher Druckfestigkeit. Bei der Struktur mit geringer
Druckfestigkeit ist ausschlieBlich die obere Strukturhilfte gebrochen, die
untere Strukturhélfte ist noch intakt. Zusétzlich sind Bruchstiicke der versa-
genden oberen Hilfte noch vorhanden. Im Gegensatz dazu zeigt die Struktur
mit hoher Festigkeit, in (b), katastrophaleres Versagen, die obere Struktur-
hilfte fehlt vollstindig, die untere Strukturhilfte ist ebenfalls nur noch in
Teilen vorhanden. Werden Nahaufnahmen gebrochener Balken der Struk-
turen mit geringer und hoher Festigkeit betrachtet (dargestellt in (c), (d)),
ist ebenfalls ein Unterschied zu erkennen. Die Struktur mit geringer Fes-
tigkeit zeigt unterschiedliche Bruchflachen (jeweils mit gelben und roten

Ellipsen in Abbildung 4.29 (c) markiert), zum einen zerkliiftete, unregel-
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Abb. 4.28: Hohenédnderung der unteren Strukturhélfte und der beiden mittleren Strukturlagen
einer Tetraederstruktur aus Glaskohlenstoft mit einer Balkenlidnge von ~800 nm
als Funktion der Dehnung, iiber das Eintreten von teilweisem Strukturversagen
hinaus. Die intakte untere Strukturhilfte zeigt eine elastische Riickverformung im
Anschluss an das Versagen der oberen Strukturlage (markiert durch einen schwar-
zen Pfeil). Bei der Tetraederstruktur handelt es sich um die in Abbildung 4.24 (a)
gezeigte Struktur, das teilweise Strukturversagen ist in der blau umrahmten Mo-
mentaufnahme des in situ Tests zu erkennen.

miBige Bruchflichen (rot markiert), zum anderen ebene Bruchflichen mit
geringen Hohenunterschieden (gelb markiert). Die Struktur, welche eine ho-
he Druckfestigkeit im Druckversuch zeigte, besitzt nur ebene Bruchflichen

mit geringen Hohenunterschieden.

4.2 Einfluss von Metallbeschichtungen auf die
mechanischen Eigenschaften

Um die Homogenitit von Metallbeschichtungen auf Tetraederstrukturen
zu untersuchen sowie die Metallschichtdicke zu messen, wurden TEM-
Aufnahmen von Balkenquerschnitten hergestellt. In Abbildung 4.30 sind
zwei TEM-Aufnahmen einzelner Balkenquerschnitte einer Al-beschichteten
Struktur aus stationdrer Konfiguration (vergleiche Abschnitt 3.3.2, Abbil-
dung 3.5 (a)) mit einer nominellen Schichtdicke von 81 nm dargestellt. Die

Metallbeschichtung ist jeweils durch den dunkleren Kontrastes zu erken-
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Abb. 4.29: HIM-Aufnahmen von getesteten Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff mit ei-
ner Balkenldnge von ~800 nm. In (a) und (b) sind Gesamtansichten der versagten
Strukturen dargestellt, in (a) eine Struktur, die eine geringe Druckfestigkeit im
Druckversuch zeigte, in (b) eine Struktur mit einer hohen Druckfestigkeit. In (c)
und (d) sind Nahaufnahmen gebrochener Balken gezeigt, in (c) der Struktur mit
geringer Druckfestigkeit, in (d) der Struktur mit hoher Druckfestigkeit. In (c) sind
die zu beobachtenden unterschiedlichen Bruchflichen mit gelben (ebene Bruchfli-
chen) und roten Ellipsen (zerkliiftete, unregelméBige Bruchflichen) gekennzeich-
net.
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Aluminium
Beschichtung

o o

Abb. 4.30: TEM-Aufnahmen Al-beschichteter Strukturen der stationédren Beschichtungskon-
figuration [81]. Die nominelle Schichtdicke betrégt 81 nm. Es sind Balken aus
unterschiedlichen Lagen der Tetraederstruktur gezeigt: in (a) ein Balken aus der
Strukturmitte, in (b) ein Balken des Strukturbodens, welcher im 3D-DLW Prozess
direkt auf das Glassubstrat geschrieben wurde und somit wihrend des Magne-
tronsputterprozesses nicht beschichtet werden konnte.

nen. Die unterschiedlichen Schichtdicken auf den einzelnen Seiten eines
Balkens aus der Strukturmitte sind deutlich sichtbar (Abbildung 4.30 (a)),
auf der oberen sowie der rechten Balkenseite sind dickere Schichten zu er-
kennen als auf der linken und unteren Balkenseite [81]. Es ist allerdings
auch auf der Unterseite eine diinne Metallschicht anhand eines dunkleren
Kontrastes auszumachen [81]. Diese diinne Metallschicht auf der Balken-
unterseite wird ebenfalls deutlich im Vergleich zu einer Balkenseite ohne
Beschichtung, wie in Abbildung 4.30 (b) zu sehen. Hierbei handelt es sich
um einen Balken, welcher wiahrend des 3D-DLW Prozesses direkt auf das
Glassubstrat geschrieben wurde und somit wihrend des Magnetronsputter-
verfahrens auf der Unterseite nicht beschichtet werden konnte (vergleiche
Abbildung A.5 im Anhang). Nach der Einbettung in das Epoxidharzmateri-
al befindet sich hier nun eine Polymer/Polymer-Grenzfliche aus Epoxidharz
und IP-Dip, welche keine Kontrastunterschiede erkennen ldsst [81].

Abbildung 4.31 zeigt Balkenquerschnitte einer Struktur, welche in der ro-
tierenden Konfiguration (vergleiche Abschnitt 3.3.2, Abbildung 3.5 (b)) mit

Aluminium beschichtet wurde, wobei die nominelle Schichtdicke 205 nm

96



4.2 Einfluss von Metallbeschichtungen auf die mechanischen Eigenschaften

betrigt. Die Querschnitte der Balken sind in Bezug zu ihrer jeweiligen Lage
in der Tetraederstruktur angeordnet, die erste Lage bezieht sich hierbei auf
die am hochsten liegenden Balken (vergleiche rot eingerahmte Balken in
Abbildung A.4 sowie Abbildung A.5 im Anhang), die weiteren Lagen sind
die jeweils tiefer liegenden Horizontalbalken der Struktur von oben nach
unten (vergleiche Abbildung A.5 im Anhang). Es ist sowohl eine Abnahme

Links Mitte  Rechts

Abb. 4.31: TEM-Aufnahmen einer Al-beschichteten Struktur der rotierenden Beschich-
tungskonfiguration mit einer nominellen Schichtdicke von 205 nm (Balkenlidnge
5um) [81]. Die Balkenquerschnitte sind in Bezug zu ihrer jeweiligen Lage in der
Tetraederstruktur angeordnet (vergleiche Abbildung A.5 im Anhang).

der Schichtdicke von Lage eins zu Lage vier zu beobachten (d. h. von oben
nach unten), als auch von auflen nach innen [81]. Die jeweils oben- und
auBenliegenden Flachen der Balken weisen dickere Metallschichten auf, die
dicksten Schichten sind auf den Oberflichen der Balken aus der ersten Lage
abgeschieden. Die Schichtdicken auf den Balkenoberflachen von Tetraeder-
strukturen mit Balkenldngen von 5 pm und 12,5 um sind im Anhang in Ab-
bildung A.6 dargestellt [81]. Die Abnahme der Schichtdicke vom Auferen
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

in das Innere der Struktur ist ausgeprigter fiir die kleinere Struktur (5 pm)
im Vergleich zur groflen (12,5 um) [81]. Ein direkter Vergleich der statio-
ndren und rotierenden Beschichtungskonfiguration zeigt, dass infolge der
rotierenden Beschichtung alle Auenflachen der Struktur eine dickere ab-
geschiedene Metallschicht aufweisen, infolge der stationidren Beschichtung
hauptsichlich die Balkenoberflichen der obenliegenden Balken (vergleiche
Abbildung A.4 im Anhang) [81].

Auch anhand von HIM-Aufnahmen kann die geringere Schichtdicke auf
der Balkenunterseite gezeigt werden, wie in Abbildung 4.32 fiir getestete
und gebrochene Strukturen zu sehen. Die Metallbeschichtung ist durch den
helleren Kontrast zu erkennen, welcher auf den Balkenunterseiten infolge
des dort sichtbaren Polymers deutlich abnimmt. In (a) und (b) sind Te-
traederstrukturen mit jeweils 35 nm Inconel 600 beziehungsweise Ti-6Al-
4V-Beschichtung dargestellt, in (c) mit 81 nm Al-Beschichtung sowie in
(d) mit 205 nm Al-Beschichtung. Mit steigender Schichtdicke scheint die
Schichtkonformitit abzunehmen, die Kontrastunterschiede zwischen den
Balkenoberseiten und -unterseiten erscheinen fiir die 205 nm dicken Al-
Beschichtung am stirksten sowie fiir die 35 nm dicken Beschichtungen am
schwichsten.

Um den Einfluss der unterschiedlichen Metallbeschichtungen auf die me-
chanischen Eigenschaften der Strukturen zu untersuchen, wurden Druck-
versuche im Nanoindenter durchgefiihrt. Im Folgenden beziehen sich ange-
gebene Metallschichtdicken immer auf nominelle Werte. Der Einfluss un-
terschiedlicher Beschichtungsmaterialien sowie unterschiedlicher Schicht-
dicken auf das mechanische Verhalten der Tetraederstrukturen wird deutlich
in Abbildung 4.33 (a). Es sind gemittelte Spannungs-Dehnungs-Kurven bis
zum Versagen der Strukturen mit einer Balkenldnge von 5 um dargestellt;
sowohl fiir reine Polymerstrukturen (OWB-Strukturen) als auch fiir Struktu-
ren mit unterschiedlichen Metallbeschichtungen. Elastisch-plastisches Ma-
terialverhalten wird fiir alle Strukturen beobachtet, wobei ein Anstieg der

Druckfestigkeit [81], der Struktursteifigkeit sowie der maximalen Dehnung
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(d

Abb. 4.32: HIM-Aufnahmen getesteter Tetraederstrukturen mit einer Balkenldnge von 7,5 um

(a)

und unterschiedlichen Metallbeschichtungen. (a) 35 nm Inconel 600, (b) 35 nm Ti-
6Al1-4V, (c) 81 nm Aluminum, (d) 205 nm Aluminium. Die Schichtdickenvariation
erscheint mit zunehmender Schichtdicke stirker ausgeprigt, was anhand des deut-
licheren Kontrastunterschieds von Balkenoberseite und -unterseite zu erkennen
ist. Bereiche in welchen gute Schichtkonformitét beobachtet wird, sind mit griinen
Kreisen und Ellipsen gekennzeichnet, Bereiche mit schlechter Schichtkonformitit
mit roten.
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Abb. 4.33: Gemittelte Spannungs-Dehnungs-Kurven von Tetraederstrukturen mit einer

Balkenldnge von 5 pm mit unterschiedlichen Metallbeschichtungen. In (a) sind
Absolutwerte der Spannungen dargestellt, in (b) ist die Spannung dividiert durch
die Strukturdichte gezeigt. Es sind Mittelwerte von zwei (81 nm Al, 35 nm Inconel
600) beziehungsweise drei Tests (Polymer, 35 nm Ti-6Al-4V, 205 nm Al, 240 nm
Inconel 600) angegeben, die Standardabweichung der Tests ist anhand von farblich
hinterlegten Flidchen gekennzeichnet. In Anlehnung an [81].
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4 Einfluss unterschiedlicher Basismaterialien auf das Strukturverhalten

bis zum Bruch infolge aller Metallbeschichtungen im Vergleich zu OWB-
Polymerstrukturen ermittelt wurde. Die hochste Druckfestigkeit wird bei ei-
ner 240 nm dicken Beschichtung mit Inconel 600 beobachtet (~19,3 MPa),
welches die dickste abgeschiedene Metallschicht ist. Diese Strukturen wei-
sen gleichzeitig jedoch auch die geringsten maximalen Dehnungen der
metallbeschichteten Strukturen von ~6,8 % auf, die iibrigen beschichte-
ten Strukturen zeigen eine maximale Dehnung im Bereich von ~7,9 %
bis ~9,3 %. Auffallend ist der Vergleich zwischen Strukturen mit einer
205 nm dicken Aluminiumbeschichtung sowie einer 35 nm dicken Inconel
600-Beschichtung. Diese Strukturen weisen vergleichbare Druckfestigkei-
ten auf, wobei die Inconel 600-Schichtdicke nur ~17 % der Aluminium-
schichtdicke betrdgt. Werden die Strukturen mit 35 nm dicken Schichten
unterschiedlicher Metalle verglichen (Inconel 600 und Ti-6Al-4V) ist die
hohe Druckfestigkeit infolge der Inconel 600 Beschichtung ebenfalls zu be-
obachten, diese liegt um einen Faktor ~1,5 hoher als die Druckfestigkeit
einer gleich dicken Beschichtung aus Ti-6Al-4V. Werden die Druckfestig-
keiten der Tetraederstrukturen mit gleichem Beschichtungsmaterial und zu-
nehmenden Schichtdicken verglichen (81 nm und 205nm Al; 35nm und
240 nm Inconel 600), ist ein Anstieg der Druckfestigkeit und Strukturstei-
figkeit bei gleichzeitiger Abnahme der Bruchdehnung zu beobachten.

In Abbildung 4.33 (b) sind die Daten derselben Druckversuche dargestellt
wie in Abbildung 4.33 (a), hier ist jedoch die Spannung dividiert durch die
Strukturdichte, d. h. spezifische Festigkeiten, als Funktion der Dehnung auf-
getragen. Die Werte der Strukturdichte wurden mit den nominellen Schicht-
dicken berechnet und sind im Anhang in Tabelle A.13 aufgelistet. Die spe-
zifischen Druckfestigkeiten der verschieden beschichteten Tetraederstruktu-
ren weisen eine deutlich geringere Variation auf als die Absolutwerte [81].
Im Vergleich zu den reinen Polymerstrukturen ist nur die spezifische Fes-
tigkeit der Strukturen mit 35 nm Inconel 600-Beschichtung hoher, die der
Strukturen mit 81 nm Al und 35 nm Ti-6Al-4V liegt im gleichen Bereich,
die spezifischen Festigkeiten mit dickeren Metallschichten (205 nm Al und
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4.2 Einfluss von Metallbeschichtungen auf die mechanischen Eigenschaften

240 nm Inconel 600) liegen niedriger. In Bezug zur spezifischen Steifigkeit
der Strukturen ist ebenfalls ein geringerer Einfluss der Metallbeschichtun-
gen zu beobachten im Vergleich zu den Absolutsteifigkeiten. Die Strukturen
mit 35 nm Ti-6Al-4V weisen eine vergleichbare spezifische Struktursteifig-
keit auf, die tibrigen Metallbeschichtungen verringern die spezifische Stei-
figkeit der Strukturen im Vergleich zu reinen Polymerstrukturen. Bei einem
Vergleich der spezifischen Festigkeiten der Tetraederstrukturen mit glei-
chem Beschichtungsmaterial aber unterschiedlichen Schichtdicken (81 nm
und 205 nm Al; 35 nm und 240 nm Inconel 600) ist ein Absinken der spe-
zifischen Festigkeit mit steigender Schichtdicke zu beobachten. Die spezi-
fische Struktursteifigkeit der Al-beschichteten Strukturen liegt im gleichen
Bereich (~0,59 MPa/(xg/m?)), die spezifische Steifigkeit der Strukturen mit
240 nm Inconel 600 liegt deutlich tiefer als die der 35 nm beschichteten
(~0,31 MPa/(kg/m?) und ~0,67 MPa/(kg/m?)).

Der Einfluss unterschiedlicher Strukturgréfen auf das mechanische Ver-
halten der metallbeschichteten Tetraederstrukturen wird in Abbildung 4.34
deutlich. Abbildung 4.34 (a) zeigt gemittelte Spannungs-Dehnungs-Kurven
von Tetraederstrukturen unterschiedlicher Groen mit einer Aluminumbe-
schichtung von 81 nm, jeweils bis zum Versagenszeitpunkt. Fiir alle Struk-
turen ist elastisch-plastisches Materialverhalten zu beobachten sowie eine
geringe Variation zwischen einzelnen Messungen. Nach dem Erreichen des
Maximalspannungsniveaus ist ebenfalls stabile Verformung fiir alle Struk-
turen zu beobachten, wobei der Dehnungsbereich, welcher auf dem Niveau
der Maximalspannung durchlaufen wird, mit zunehmender Strukturgrofle
abnimmt. Zusitzlich nimmt die maximal erreichbare Dehnung bis zum
Bruch mit zunehmender Strukturgrofe ab. Die Tetraederstruktur mit einer
Balkenldnge von 5 um weist eine Maximaldehnung von ~9,3 % auf, wel-
che bis auf ~3,2 % sinkt bei einer Balkenldnge von 12,5 pm. Steifigkeit und
Druckfestigkeit nehmen ebenfalls mit zunehmender Balkenlidnge ab, wobei
die Druckfestigkeit der kleinsten Struktur (5 pm Balkenlidnge) bei ~8,7 MPa
liegt, die der groBten Struktur (12,5 um Balkenlédnge) bei ~2,4 MPa.
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Abb. 4.34: (a) Gemittelte Spannungs-Dehnungs-Kurven von Tetraederstrukturen unterschied-
licher Groen mit einer Al-Beschichtung von 81 nm. Es sind Mittelwerte von zwei
(Balkenldnge 5 um und 10 um) beziehungsweise drei Tests (Balkenlinge 7,5 um
und 12,5 um) angegeben, die Standardabweichung ist anhand von farblich hinter-
legten Flichen gekennzeichnet. (b) Mittelwerte der maximalen Druckfestigkeit
dividiert durch die Strukturdichte der Tetraederstrukturen mit unterschiedlichen
Metallbeschichtungen als Funktion ihrer Groe. Die Grofe wird hierbei charakte-
risiert durch das Verhéltnis aus Balkenldnge und dquivalentem Balkendurchmesser
der reinen Polymerstrukturen, die Metallbeschichtung wird in dieser Zuordnung
vernachlissigt. Die Balkenldnge der jeweiligen Strukturen ist oberhalb des Dia-
gramms durch Pfeile markiert. Die Fehlerbalken reprisentieren die Standardab-
weichung von mindestens zwei Tests.

In Abbildung 4.34 (b) sind die spezifischen Druckfestigkeiten (Druckfes-
tigkeit dividiert durch die Strukturdichte) als Funktion der StrukturgréBe
dargestellt. Die GroBe wird hierbei charakterisiert durch das Verhiltnis
aus Balkenldnge und &quivalentem Balkendurchmesser der reinen Poly-
merstrukturen, die Metallbeschichtung wird in dieser Zuordnung vernach-
lassigt. Der dquivalente Balkendurchmesser berechnet sich als Durchmesser
eines runden Querschnitts mit der gleichen Querschnittsfliche wie der tat-
sédchliche rechteckige Querschnitt der Strukturbalken (Abmessungen siche
Tabelle A.12 im Anhang). Die Zuordnung zu den jeweiligen Strukturgro-
Ben ist aus Tabelle 4.3 ersichtlich sowie oberhalb des Diagramms in Bezug
auf die Balkenlidnge durch Pfeile markiert. Das Verhéltnis aus Balkenlidn-
ge und dquivalentem Balkendurchmesser sinkt mit zunehmender Struktur-
grofe. Folglich besitzen groBere Strukturen kleinere Balkenquerschnitte in

Bezug zur Balkenlidnge im Vergleich zu kleineren Strukturen. Die spezi-

102



4.2 Einfluss von Metallbeschichtungen auf die mechanischen Eigenschaften

Tab. 4.3: Balkenlidnge, dquivalenter Balkendurchmesser und Verhéltnis der beiden Werte der
polymeren Tetraederstrukturen mit unterschiedlichen Grofen.

Balkenlinge Aquiv. Durchmesser Balkenldnge/
in um in pm dquiv. Durchmesser
5 0,88 5,7
7.5 1,08 6,9
10 1,33 7.5
12,5 1,55 8,1

fische Druckfestigkeit aller Tetraederstrukturen sinkt mit zunehmendem
Balkenlidnge/Balkendurchmesser-Verhiltnis und somit mit zunehmender
Strukturgrofle ab. Die spezifische Festigkeit der Strukturen mit 240 nm Inco-
nel 600-Beschichtung weist fiir alle Strukturen den geringsten Wert auf. Fiir
die beiden kleinen Strukturen (Balkenldnge 5 um und 7,5 um) zeigt die spe-
zifische Festigkeit der Strukturen mit 35 nm Inconel 600-Beschichtung den
hochsten Wert, fiir die beiden groBeren Strukturen (Balkenldnge 10 um und
12,5 um) mit 35 nm Ti-6Al-4V-Beschichtung. Das Verhiltnis aus hochster
und niedrigster Festigkeit bleibt dabei etwa konstant fiir alle Strukturgrofen,
die hochste Festigkeit liegt jeweils um einen Faktor von ~2,3 hoher als die
niedrigste.

In Abbildung 4.35 sind HIM-Aufnahmen getesteter Tetraederstrukturen mit
35nm Inconel 600, 205nm Al sowie 240 nm Inconel 600-Beschichtung
dargestellt, jeweils fiir die Tetraederstrukturen mit einer Balkenlédnge von
Sum und 10 pm. Fiir die Strukturen mit 5 ym Balkenlédnge und 35 nm so-
wie 205 nm Metallbeschichtung wird Strukturversagen durch Briiche an den
Knoten sowie im Verlauf der Balken beobachtet. Bei einer Metallbeschich-
tung von 240 nm Inconel 600 ist ein deutlich ausgeprigteres Strukturver-
sagen zu beobachten, wobei ausschlieBlich Briiche an den Strukturknoten
zu erkennen sind. Bei den groferen Strukturen (10 um) sind bei 35 nm und
205 nm dicken Beschichtungen ebenfalls hauptsichlich an den Strukturkno-
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35 nm Inconel 600 205 nm Aluminium 240 nm Inconel 600

/ wln w—“ !

Balkenlange

10 pm

Abb. 4.35: HIM-Aufnahmen getesteter Tetraederstrukturen mit einer Balkenlédnge von 5 um
((a)—(c)) sowie 10 um ((d)—(f)). Die Metallbeschichtungen der gezeigten Struktu-
ren sind: (a), (d) 35 nm Inconel 600, (b), (¢) 205 nm Aluminium, (¢), (f) 240 nm
Inconel 600. Briiche im Verlauf der Strukturbalken sind durch rote Pfeile gekenn-
zeichnet, Briiche an Strukturknoten sind in (a) und (b) durch gelbe Kreise mar-
kiert, in (c)—(f) wurden die Briiche an Strukturknoten aufgrund der Vielzahl von
Briichen nicht markiert. (a) in Anlehnung an [81].

ten Briiche zu beobachten, nicht im Verlauf der Strukturbalken. Bei einer
240nm dicken Metallbeschichtung wird katastrophales Strukturversagen
beobachtet.

Nahaufnahmen der Strukturknoten mit unterschiedlichen Metallbeschich-
tungen sind in Abbildung 4.36 dargestellt. Bei Metallbeschichtungen mit
Inconel 600 konnen mogliche Kerbausrundungen an den Strukturknoten
der Strukturen mit 5 um Balkenléinge beobachtet werden, bei den grof3e-
ren Strukturen erscheinen die Kerben ebenfalls leicht ausgerundet, jedoch
weniger deutlich. Fiir die anderen Beschichtungsmaterialien (Ti-6Al-4V,
Aluminium) werden keine Kerbausrundungen beobachtet.

Aufgrund der beobachteten Festigkeitssteigerung der Strukturen infolge von
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(d ()

Abb. 4.36: Nahaufnahmen der Strukturknoten getesteter Tetraederstrukturen mit unter-
schiedlichen Metallbeschichtungen und unterschiedlichen Strukturgrofen (HIM-
Aufnahmen). (a), (d) 35 nm Inconel 600, (b), (¢) 240 nm Inconel 600, (c) 205 nm
Aluminium. (a)—(c) Strukturen mit Balkenlénge von 5 um; (d), (e) Strukturen mit
Balkenlidnge von 12,5 um. Mogliche Kerbausrundungen sind mit magentafarbenen
Kreisen markiert. Auch bei den groen Strukturen mit Inconel 600-Beschichtung
((d), (e)) erscheinen die Kerben an den Knoten leicht ausgerundet, jedoch weniger
deutlich, weshalb auf eine Markierung verzichtet wurde. (a) in Anlehnung an [81].

Wirmebehandlungen (vergleiche Abschnitt 4.1.2) sowie einer Kerbformop-
timierung durch Beschichtungen mit Inconel 600 wurden Tetraederstruktu-
ren im Anschluss an eine Warmebehandlung von 200 °C/15 min mit einer
100 nm dicken Inconel 600-Beschichtung versehen und getestet. Es wurden
nur Tetraederstrukturen mit einer Balkenlidnge von 5 um untersucht. In Ab-
bildung 4.37 sind Spannungs-Dehnungs-Kurven dieser Untersuchungen ge-
zeigt, wobei spezifische Festigkeiten dargestellt sind. Elastisch-plastisches
Materialverhalten ist fiir alle Strukturen zu beobachten, wobei die spezifi-
sche Festigkeit der beschichteten Strukturen (100 nm Inconel 600) durch
eine dem Beschichtungsvorgang vorangehende Wirmebehandlung weiter
erhoht werden kann (Faktor ~1,4), die spezifische Festigkeit der polymeren
WB-Strukturen (200 °C/15 min) liegt jedoch um einen zusétzlichen Fak-
tor von ~2,8 hoher. Neben der spezifischen Festigkeit ist auch die spezi-
fische Struktursteifigkeit der polymeren WB-Strukturen hoher als die der

Tetraederstrukturen mit Inconel 600-Beschichtung. Die maximal erreichba-
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Abb. 4.37: Gemittelte Spannung/Dichte-Dehnungs-Kurven von unterschiedlichen Tetraeder-
strukturen (Balkenldnge 5 um): WB-Strukturen (200 °C/15 min), OWB-Strukturen
mit 100 nm Inconel 600-Beschichtung, sowie WB-Strukturen (200 °C/15 min) mit
anschlieBender 100 nm Inconel 600-Beschichtung. Mittelwerte beziehen sich auf
mindestens 3 Tests, die Standardabweichungen der einzelnen Tests sind anhand
von farblich hinterlegten Flichen gekennzeichnet. Die Spannungswerte sind di-
vidiert durch die Strukturdichte aufgetragen, d. h. es sind spezifische Festigkeiten
dargestellt.

re Dehnung liegt fiir die OWB-Strukturen mit Inconel 600-Beschichtung am
hochsten mit ~17,4 %.

HIM-Aufnahmen der getesteten Strukturen mit 100 nm Inconel 600-Be-
schichtung, sowohl ohne als auch mit vorangegangener Wirmebehandlung
sind in Abbildung 4.38 (a) und (b) dargestellt. Fiir die OWB-Struktur mit
100 nm Inconel 600-Beschichtung sind sowohl Briiche an den Struktur-
knoten als auch im Verlauf der Strukturbalken zu beobachten. Fiir die be-
schichtete WB-Struktur (200 °C/15 min) wird ausgeprigtes Strukturversa-
gen hauptsédchlich an den Knoten beobachtet. In Abbildung 4.38 (c) ist ei-
ne Nahaufnahme eines Strukturknotens einer beschichteten WB-Tetraeder-
struktur (200 °C/15min) abgebildet, wobei eine mogliche Kerbformausrun-

dung zu erkennen ist (vergleichbar zu Abbildung 4.36 (a), (b)).
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(b)

Abb. 4.38: HIM-Aufnahmen getesteter Tetraederstrukturen mit 100 nm Inconel 600-
Beschichtung: (a) OWB-Struktur; (b), (¢) WB-Struktur (200 °C/15min). In (a)
und (b) ist das Bruchverhalten der Strukturen zu erkennen, wobei in (a) Briiche
im Verlauf der Strukturbalken mit roten Pfeilen gekennzeichnet sind, ausgewéhl-
te Briiche an Strukturknoten mit gelben Kreisen. In (b) ist sprodes Versagen der
Struktur hauptsédchlich an den Strukturknoten zu beobachten. In (c) ist eine Nah-
aufnahme eines Strukturknotens einer beschichteten WB-Struktur dargestellt,
mogliche Kerbformausrundungen sind mit magentafarbenen Kreisen markiert.
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5 Einfluss unterschiedlicher
Belastungsarten auf das
Verformungsverhalten von
Strukturen

Der Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das mechanische Ver-
halten der Strukturen wurde anhand von in sifu Versuchen im REM unter-
sucht. Der Fokus der Untersuchungen lag hierbei auf dem Verformungs- und
Schidigungsverhalten der Strukturen. Es wurden sowohl unterschiedliche
3D Mikroarchitekturen untersucht, als auch der Einfluss unterschiedlicher
Basismaterialien infolge variierender Herstellungsschritte der Strukturen.
Zunichst wird in Abschnitt 5.1 der Einfluss unterschiedlicher Belastungsge-
schwindigkeiten auf das mechanische Verhalten polymerer Strukturen be-
schrieben. In Abschnitt 5.2 wird anschlieend das Verhalten der Strukturen
unter zyklischer Belastung dargestellt.

5.1 Dehnratenabhangigkeit

Monotone Druckversuche bei drei unterschiedlichen Verschiebungsraten
(20 nm/s, 100 nm/s und 500 nm/s) zu einer maximalen Verschiebung von
5 um wurden an den Strukturen durchgefiihrt; jeweils fiir OWB-Strukturen
und WB-Strukturen nach einer Warmebehandlung von 200 °C/15 min. Span-
nungs-Dehnungs-Kurven dieser Messungen sind fiir die unterschiedlichen
OWB-Strukturen in Abbildung 5.1 dargestellt (in Anlehnung an [105]). Die

entsprechenden Spannungs-Dehnungs-Kurven der WB-Strukturen befinden
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Abb. 5.1: Spannungs-Dehnungs-Kurven unterschiedlicher OWB-Strukturen zur Visualisie-
rung des Einflusses variierender Belastungsgeschwindigkeiten. (a) Honigwaben-
struktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubische Struktur, (d) Tetraederstruktur. In
Anlehnung an [105].

sich im Anhang in Abbildung A.7. Es ist elastisch-plastisches Material-
verhalten bis zum Erreichen der Maximalspannung fiir alle Strukturen und
Verschiebungsraten zu beobachten. Nach Erreichen der Druckfestigkeit ist
ein Absinken der gemessenen Druckspannung zu beobachten, fiir hohe-
re Dehnungswerte steigt die Druckspannung jedoch erneut geringfiigig an.
Das am stidrksten ausgepridgte Absinken der Druckspannung nach Errei-
chen der Druckfestigkeit wird fiir die hexagonalen Strukturen beobachtet
(in Abbildung 5.1 (b)). Die Honigwabenstrukturen (in Abbildung 5.1 (a))
zeigen ein stufenweises Absinken der Spannung in diesem Bereich sowie
einen ausgeprigten verfestigenden Verformungsbereich vor Erreichen der
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5.1 Dehnratenabhéngigkeit

Druckfestigkeit. Die kubische Struktur sowie die Tetraederstruktur zeigen
vergleichbare Verldufe. Eine detailliertere Analyse des Verformungsverhal-
tens der unterschiedlichen Strukturen erfolgt in Abschnitt 5.2.

Fiir die einzelnen Architekturen ist der Verlauf der Spannungs-Dehnungs-
Kurven fiir alle drei untersuchten Verschiebungsraten vergleichbar. Die er-
reichten Druckfestigkeiten der OWB-Strukturen variieren jedoch geringfii-
gig zwischen den einzelnen Verschiebungsraten, wie in Abbildung 5.2 (a)
zu beobachten ist (in Anlehnung an [105]). In Abbildung 5.2 (b) sind die
erreichten Druckfestigkeiten fiir die WB-Strukturen (200°C/15min) ab-
gebildet. Tabelle A.19 im Anhang listet die Unterschiede der Druckfes-
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Abb. 5.2: Druckfestigkeit der unterschiedlichen Strukturen als Funktion der Dehnrate, (a)
OWB-Strukturen und (b) WB-Strukturen (200 °C/15 min). Die untersuchten Ver-
schiebungsraten wihrend des Druckversuchs betragen jeweils 20 nm/s, 100 nm/s
und 500 nm/s, wodurch aufgrund der unterschiedlichen Groen der Strukturen un-
terschiedliche Dehnraten resultieren. Es sind gemittelte Werte von mindestens 2
Tests angegeben, die Fehlerbalken reprisentieren die Standardabweichung. (a) In
Anlehnung an [105].

tigkeiten jeweils in Bezug zur Druckfestigkeit bei 500 nm/s auf. Fiir die
OWB-Strukturen sind nur geringe Unterschiede der Druckfestigkeit fiir die
beiden Verschiebungsraten von 100 nm/s und 500 nm/s zu beobachten; die
Druckfestigkeiten bei 20 nm/s liegen um einen Faktor 0,77-0,85 niedriger
im Vergleich zur Verschiebungsrate von 500 nm/s. Bei den WB-Strukturen
ist kein Trend der Druckfestigkeitsunterschiede bei variierenden Verschie-
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5 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten von Strukturen

bungsraten zu beobachten; diese liegen fiir die einzelnen Strukturen in ei-

nem vergleichbaren Bereich.

5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

Die Strukturen wurden zusitzlich zu monotonen auch zyklischen Druck-
versuchen unterzogen, um die Energiedissipation sowie das Verhalten un-
ter wiederholter Belastung zu untersuchen. Die Beschreibung der einzel-
nen Versuche erfolgte in Abschnitt 3.4.5. Alle Versuche wurden in situ im
REM durchgefiihrt, wodurch das Verformungsverhalten der Strukturen ana-
lysiert werden kann. Im Folgenden (Abschnitt 5.2.1) wird zunidchst das
allgemeine Verhalten der Strukturen anhand der WB-Tetraederstrukturen
(200 °C/15 min) beschrieben. Im Anschluss daran werden die zyklischen
Versuche zu einer fixierten Maximalverschiebung von 5 um iiber 20 durch-
gefiihrte Zyklen zusammengefasst (Abschnitt 5.2.2). In Abschnitt 5.2.3 fol-
gen die Druckversuche unter ansteigender zyklischer Belastung zu einer
maximalen Verschiebung von 5pum. Es wurden sowohl unterschiedliche
Mikroarchitekturen untersucht, als auch der Einfluss unterschiedlicher Ba-
sismaterialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15min), 10 nm
Al>O3-Beschichtung und 100 nm Al,O3z-Beschichtung).

5.2.1 Allgemeines Verhalten

Abbildung 5.3 zeigt repréisentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von WB-
Tetraederstrukturen nach einer Wiarmebehandlung von 200 °C/15 min, so-
wohl die Messkurve eines monotonen Druckversuchs (schwarze, gestrichel-
te Linie) als auch eines Druckversuchs unter ansteigender zyklischer Be-
lastung (rotgefirbte, durchgezogene Linien) (in Anlehnung an [105]). Dar-
iiber hinaus sind in situ Momentaufnahmen der Struktur unter ansteigen-
der zyklischer Belastung oberhalb des Diagramms dargestellt. In Abbil-
dung 5.4 ist ein reprisentatives Spannungs-Dehnungs-Diagramm eines zy-
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

klischen Druckversuchs zu einer fixierten Maximaldehnung gemeinsam mit

in situ Momentaufnahmen des Tests dargestellt (in Anlehnung an [105]).

~2.5 %] | ~11.1 %] &

T T T
Schrittweise ansteigende zyklische Belastung |

— —Monotone Belastung

10 20 30
Dehnung in %

Abb. 5.3: Reprisentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von WB-Tetraederstrukturen
(200 °C/15 min) sowie in situ Momentaufnahmen des Versuchs. Die gestrichelte,
schwarze Linie zeigt das Verhalten einer Struktur unter monotoner Belastung, die
durchgezogenen, roten Linien das Verhalten unter schrittweise ansteigender zykli-
scher Belastung. Es ist eine sehr gute Ubereinstimmung der beiden Messmethoden
zu beobachten. Die Momentaufnahmen zeigen die Struktur wéhrend der ansteigen-
den zyklischen Belastung bei unterschiedlichen Dehnungswerten: ~2,5 %, ~11,1 %
und ~25,8 % (von links nach rechts). Ausgewihlte geknickte Balken sind in den
Momentaufnahmen mit blauen Pfeilen gekennzeichnet. In Anlehnung an [105].

Es ist elastisch-plastisches Materialverhalten bis zum Erreichen des maxi-
malen Spannungswerts bei einer einmaligen Belastung bis zur Maximal-
verschiebung von 5 um zu beobachten (schwarze, gestrichelte Linie in Ab-
bildung 5.3 und 1. Zyklus in Abbildung 5.4). Eine nominelle maximale
Verschiebung von 5 um entspricht bei einer nominellen Strukturhéhe von
17,3 um einer maximalen Dehnung von 28,9 %; dieser Wert gilt jedoch nur
ohne Beriicksichtigung der Ausrichtungsungenauigkeiten zwischen Inden-

ter und Struktur. Im Folgenden beziehen sich angegebene Dehnungswer-
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Abb. 5.4: Reprisentative Spannungs-Dehnungs-Kurve einer WB-Tetraederstruktur
(200 °C/15 min) unter zyklischer Belastung zu einer fixierten Maximaldehnung
sowie in situ Momentaufnahmen des Versuchs. Zur besseren Ubersichtlichkeit sind
nur ausgewihlte Zyklen dargestellt, wobei die ansteigende Zyklenzahl durch einen
grauen Pfeil hervorgehoben wird. Die Momentaufnahmen zeigen die Struktur im
vollstiandig entlasteten Zustand nach bestimmten Zyklen: 1. Zyklus, 10. Zyklus und
20. Zyklus (von links nach rechts). In Anlehnung an [105].

te jeweils auf die Werte nach Beriicksichtigung dieser Ausrichtungsunge-
nauigkeiten. Der maximale Spannungswert, d. h. die Druckfestigkeit, wird
bei ~11 % Dehnung erreicht, wobei im folgenden Verlauf der Spannungs-
Dehnungs-Kurve ein starkes Absinken der gemessenen Spannung beobach-
tet wird. Anhand der Momentaufnahmen in Abbildung 5.3 kann einsetzen-
des Knicken der vertikalen Balken bei Erreichen der Druckfestigkeit beob-
achtet werden (mittlere Aufnahme bei einer Dehnung von ~11 %, aufge-
wihlte geknickte Balken sind durch blaue Pfeile markiert). Auf der rechten
Momentaufnahme ist die Struktur bei einer Dehnung von ~25,8 % darge-
stellt (bei maximaler Dehnung), hier ist deutliches Knicken der Vertikalbal-
ken zu beobachten (ausgewihlte geknickte Balken sind durch blaue Pfei-

le markiert). Im Gegensatz dazu ist bei einer Dehnung von ~2,5 % (linke
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

Momentaufnahme) kein Balkenknicken zu erkennen. Nach Entlastung der
Struktur ist eine deutliche Riickverformung anhand der geringen bleibenden
Dehnung bei 0 MPa Spannung zu erkennen. Diese Riickverformung kann
auch in der linken Momentaufnahme in Abbildung 5.4 beobachtet werden,
welche die Struktur nach Entlastung im Anschluss an den 1. Zyklus der
zyklischen Verformung zeigt. Dariiber hinaus zeigen die Belastungs- und
Entlastungskurven der Versuche eine Hysterese, wodurch Energiedissipati-
on zu erkennen ist. Wird die Spannungs-Dehnungs-Kurve der monotonen
Belastung mit dem Spannungs-Dehnungs-Verhalten unter ansteigender zy-
klischer Belastung verglichen, ist eine gute Ubereinstimmung der beiden
unterschiedlichen Belastungen zu erkennen. Bei zyklischer Belastung der
Struktur bis zur maximalen Verschiebung (Abbildung 5.4) ist eine Verklei-
nerung der Hysteresekurve mit ansteigender Zyklenzahl zu beobachten. Die
ausgeprigteste Reduktion dieser Hysteresekurve ist hierbei vom 1. zum 2.
Zyklus zu erkennen. Bei hoheren Zyklenzahlen stabilisiert sich die Hys-
teresekurve und weist eine konstante Grofle auf (vergleiche insbesondere
15. und 20. Zyklus). Dieses Verhalten spiegelt sich auch in den Moment-
aufnahmen oberhalb des Spannungs-Dehnungs-Diagramms wider, welche
die Struktur nach vollstindiger Entlastung nach dem 1. Zyklus, 10. Zyklus
und 20. Zyklus zeigen. Das Erscheinungsbild der Struktur, und insbesonde-
re ihre Hohe, variiert stirker zwischen 1. und 10. Zyklus (linke und mittlere
Momentaufnahme) als zwischen 10. und 20. Zyklus (mittlere und rechte
Momentaufnahme). Eine starke Riickverformung der Tetraederstruktur ist
jedoch selbst nach 20 Zyklen Belastung zu erkennen.

Die verschiedenen Strukturen weisen vergleichbare Eigenschaften im Span-
nungs-Dehnungs-Verlauf auf, wie bereits in Abschnitt 5.1, Abbildung 5.1
festzustellen ist. Aufgrund der unterschiedlichen Architekturen sind jedoch
auch Unterschiede des Verhaltens zu beobachten, welche in den beiden fol-
genden Abschnitten 5.2.2 und 5.2.3 aufgezeigt werden. Dariiber hinaus wer-
den fiir Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen Basismaterialien die Va-

riationen des Verhaltens ebenfalls in den beiden Abschnitten dargestellt.
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5.2.2 Zyklische Belastung zu fixierter
Maximalverschiebung

Polymere Strukturen ohne Warmebehandlung

Abbildung 5.5 zeigt die Messergebnisse der zyklischen Druckversuche mit
20 durchgefiihrten Zyklen zu einer maximalen Verschiebung von 5 um fiir
unterschiedliche OWB-Strukturen (in Anlehnung an [105]). In (a) ist die
dissipierte Energie dividiert durch die Masse der Strukturen aufgetragen, d.
h. die spezifische dissipierte Energie Ugiss. Werden die akkumulierten Ui
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Abb. 5.5: Messergebnisse der zyklischen Versuche an unterschiedlichen OWB-Strukturen als
Funktion der Zyklenzahl. Die Strukturen wurden 20 Zyklen bis zu 5 um maximaler
Verschiebung belastet. In (a) ist die dissipierte Energie dividiert durch die Masse
der Strukturen dargestellt, die sternformigen Datenpunkte bei 20 Zyklen mit den
entsprechenden Querbalken zeigen die akkumulierte Uy, iiber alle Zyklenzahlen.
In (b) sind die verbleibenden Dehnungen nach Entlastung dividiert durch die ma-
ximale Dehnung wihrend des Druckversuchs dargestellt. Es sind gemittelte Werte
von drei Tests angegeben, die Fehlerbalken représentieren die Standardabweichung
der Einzeltests. In Anlehnung an [105].

der unterschiedlichen Strukturen verglichen (sternformige Datenpunkte mit
entsprechenden Querbalken in Abbildung 5.5 (a)) ist der hochste Wert fiir
die Honigwabenstrukturen zu erkennen, der niedrigste Wert fiir die hexago-
nalen Strukturen. Bei Untersuchung der Uy als Funktion der Zyklenzahl
ist fiir alle Strukturen der hochste Wert wéhrend des ersten Zyklus zu be-
obachten. Mit zunehmender Zyklenzahl sinkt die Usiss, Wobei die stiirkste
Differenz zwischen zwei einzelnen Zyklen jeweils vom ersten zum zweiten

Zyklus zu beobachten ist. Die Honigwabenstruktur weist das stirkste Ab-
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

sinken auf ~16 % des Werts aus Zyklus 1 auf. Fiir grolere Zyklenzahlen
weisen insbesondere die kubische und die Tetraederstruktur ein geringeres
Absinken der Ug;g mit zunehmender Zyklenzahl auf. Werden die Werte aus
1. und 20. Zyklus verglichen, ist ein Absinken auf ~10 % des Anfangswerts
fiir diese Strukturen zu beobachten, wihrend die Honigwabenstruktur nur
noch ~2 % des Werts aus Zyklus 1 dissipiert, die hexagonale Struktur ~5 %.
Werden die Werte aus Zyklus 15 und 20 verglichen, wird ein Absinken um
~15 % fiir die kubische, ~10 % fiir die Tetraederstruktur, ~18 % fiir die
Honigwabenstruktur und ~16 % fiir die hexagonale Struktur ermittelt. Die
charakteristischen Werte der durchgefiihrten Versuche sind in Tabelle A.20
im Anhang aufgelistet.

Parallel zum Absinken der Uy, ist ein Anstieg der verbleibenden Deh-
nung nach Entlastung mit zunehmender Zyklenzahl zu beobachten (Ab-
bildung 5.5 (b)). Die verbleibende Dehnung ist hierbei normiert auf die
maximale Dehnung wihrend des Druckversuchs, da aufgrund der unter-
schiedlichen Strukturgrofen und einer fixierten maximalen Verschiebung
von 5 um unterschiedliche maximale Dehnungswerte resultieren (nominelle
Werte: 50 % fiir die Honigwabenstruktur, 20 % fiir die hexagonale und kubi-
sche Struktur und 28,9 % fiir die Tetraederstruktur). Vom ersten zum zwei-
ten Zyklus ist ein Anstieg der verbleibenden Dehnung um ~24 % fiir die
Honigwaben und die hexagonalen Strukturen und ~13 % fiir die kubischen
und die Tetraederstrukturen zu beobachten. Uber die gesamten 20 Zyklen
ist ebenfalls eine geringere verbleibende Dehnung bezogen auf die Maxi-
maldehnung fiir die kubischen und die Tetraederstrukturen zu beobachten,
mit ~46 % im Vergleich zu ~59 % bzw. ~64 % fiir die Honigwaben- und
die hexagonalen Strukturen.

Globales und lokales Beulen und Knicken der Strukturen sowie der ein-
zelnen Strukturbalken gefolgt von Knotenbrechen kann anhand von in situ
Momentaufnahmen beobachtet werden, wie in Abbildung 5.6 dargestellt (in
Anlehnung an [105]). Bereits nach einem Belastungszyklus ist ein deutli-

ches Schadensbild an den einzelnen Strukturen erkennbar, wie anhand von
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Abb. 5.6: In situ Momentaufnahmen der OWB-Strukturen, (a) Honigwabenstruktur, (b) hexa-
gonale Struktur, (c) kubische Struktur, (d) Tetraederstruktur. Die Aufnahmen zeigen
die Strukturen im maximal belasteten Zustand, d. h. bei einer Verschiebung von
5 um. In Anlehnung an [105].

HIM-Aufnahmen in Abbildung 5.7 (a)—(d) zu beobachten ist (in Anlehnung
an [105]). Gebrochene Knoten in den Strukturen sind hierbei durch Pfei-
le gekennzeichnet. Im Anschluss an 20 Zyklen Belastung ist eine deutliche

Honigwabe Hexagonale Struktur Kubische Struktur Tetraederstruktur

i '57‘:
s

ol

1 Zyklus

20 Zyklen

Abb. 5.7: HIM-Aufnahmen von getesteten OWB-Strukturen. Es sind jeweils Aufnahmen nach
einer einmaligen Belastung zur maximalen Verschiebung von 5 pm dargestellt (a)—
(d), sowie Aufnahmen nach 20 Zyklen Belastung (e)—(h). Briiche in den Strukturen
sind bereits nach einmaliger Belastung zu erkennen (durch rote Pfeile markiert),
nach 20 Zyklen Belastung ist bei allen Strukturen ein stirkeres Schadensbild zu
beobachten (bei den Fachwerksstrukturen durch rote Pfeile und Ellipsen markiert).
In Anlehnung an [105].

Verstiarkung des Schadensbildes fiir alle Strukturen zu beobachten, wie in
Abbildung 5.7 (e)—(h) zu erkennen ist. Insbesondere bei der Honigwaben-
struktur ist die Ausgangsstruktur nicht mehr erkennbar, bei der hexagonalen
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

Struktur sind die Knoten der unteren Strukturlage nahezu vollstindig ge-
brochen. Die Tetraederstruktur erscheint nach 20 Zyklen Belastung die am

besten intakte Struktur zu sein.

Polymere Strukturen nach einer Warmebehandlung von 200 °C/15 min

Wird die Uy als Funktion der Zyklenzahl fiir die unterschiedlichen WB-
Strukturen nach einer Wiarmebehandlung bei 200 °C fiir 15 min analysiert
(Abbildung 5.8 (a)), sind dhnliche Beobachtungen zu machen wie fiir die

OWB-Strukturen. Die hochste akkumulierte Ugiss weist die Honigwaben-
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Abb. 5.8: Messergebnisse der zyklischen Versuche an unterschiedlichen WB-Strukturen
(200 °C/15 min) als Funktion der Zyklenzahl. Die Strukturen wurden 20 Zyklen
bis zu 5 um maximaler Verschiebung belastet. In (a) ist die dissipierte Energie divi-
diert durch die Masse der Strukturen dargestellt, die sternférmigen Datenpunkte bei
20 Zyklen mit den entsprechenden Querbalken zeigen die akkumulierte Uliss iber
alle Zyklenzahlen. In (b) sind die verbleibenden Dehnungen nach Entlastung divi-
diert durch die maximale Dehnung wihrend des Druckversuchs dargestellt. Es sind
gemittelte Werte von drei Tests angegeben (zwei Tests fiir hexagonale Strukturen),
die Fehlerbalken reprisentieren die Standardabweichung der Einzeltests. Aufgrund
der hohen Standardabweichung (1,27 %) von (verbleibende Dehnung)/(maximale
Dehnung) der Tetraederstrukturen im ersten Zyklus ist diese aus Griinden der Uber-
sichtlichkeit nicht vollstéindig dargestellt.

struktur auf, die kubischen Strukturen und die Tetraederstrukturen zeigen
ein sehr dhnliches Verhalten. Alle Strukturen dissipieren die hochste spe-
zifische Energie wihrend des ersten Zyklus und zeigen ein kontinuierli-
ches Absinken der Ugiss mit zunehmender Zyklenzahl. Werden fiir die WB-
Strukturen die Werte aus 1. und 20. Zyklus verglichen, ist ein Absinken
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auf ~10 % des Anfangswerts fiir die kubischen und die Tetraederstrukturen
zu beobachten, auf ~2 % fiir die Honigwabenstrukturen sowie ~5 % fiir
die hexagonale Strukturen, was den gleichen Werten entspricht wie bei den
OWB-Strukturen. Das Absinken der Uy, vom 15. zum 20. Zyklus ist hier
jedoch hoher fiir die kubischen und die Tetraederstrukturen mit ~11 %, im
Vergleich zu ~1 % fiir die Honigwaben und die hexagonalen Strukturen.
Die charakteristischen Werte der Messungen sind in Tabelle A.20 im An-
hang aufgelistet.

Werden die verbleibenden Dehnungen dividiert durch die maximalen Deh-
nungen der WB-Strukturen (200 °C/15 min) als Funktion der Zyklenzahl
analysiert, ist eine Verdnderung im Vergleich zu den OWB-Strukturen zu
beobachten; die verbleibenden Dehnungen der kubischen und Tetraeder-
strukturen liegen deutlich unterhalb der verbleibenden Dehnungen der Ho-
nigwaben und der hexagonalen Strukturen. Die geringsten bleibenden Deh-
nungen weisen hierbei die Tetraederstrukturen auf. Nach 20 Zyklen Belas-
tung zeigen die Tetraederstrukturen und die kubischen Strukturen ~16 %
bzw. ~21 % verbleibende Dehnung bezogen auf die Maximaldehnung, die
Honigwaben und die hexagonalen Strukturen ~70-80 %. Im Vergleich zum
ersten Zyklus entsprechen diese Werte einem Anstieg um einen Faktor
~14 fiir die Tetraederstrukturen, ~5 fiir die kubischen und die hexagonalen
Strukturen und ~2 fiir die Honigwaben.

Anhand von in situ Momentaufnahmen (Abbildung 5.9) sowie HIM-Auf-
nahmen im Anschluss an die Druckversuche (Abbildung 5.10) kann das
Verformungs- und Versagensverhalten der Strukturen beobachtet werden.
Hierbei sind globales und lokales Knicken und Beulen der Strukturen und
der Strukturbalken in Kombination mit Briichen in den Strukturen zu erken-
nen. Bereits im ersten Belastungszyklus ist ein deutliches Strukturversagen
zu beobachten, wie in Abbildung 5.10 (a)—(d) zu sehen. Insbesondere die
Honigwabenstruktur zeigt bereits nach einem Zyklus Belastung stark ge-
brochene Strukturwinde; bei den Fachwerksstrukturen sind Briiche an den

Strukturknoten zu beobachten, welche durch Pfeile markiert sind. Nach 20

120



5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

ADbDb. 5.9: In situ Momentaufnahmen der WB-Strukturen (200 °C/15 min), (a) Honigwaben-
struktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubische Struktur, (d) Tetraederstruktur. Die
Aufnahmen zeigen die Strukturen im maximal belasteten Zustand, d. h. bei einer
Verschiebung von 5 pm.

Honigwabe Hexagonale Struktur Kubische Struktur Tetraederstruktur

!!
!!

Abb. 5.10: HIM-Aufnahmen von getesteten WB-Strukturen (200 °C/15 min). Es sind jeweils
Aufnahmen nach einer einmaligen Belastung zur maximalen Verschiebung von
5 um dargestellt (a)—(d), sowie Aufnahmen nach 20 Zyklen Belastung (e)—(h).
Deutliche Briiche in den Strukturen sind bereits nach einmaliger Belastung zu er-
kennen (bei der kubischen Struktur und der Tetraederstruktur zusitzlich durch rote
Pfeile markiert), nach 20 Zyklen Belastung ist bei allen Strukturen ein stirkeres
Schadensbild zu beobachten.

1 Zyklus
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5 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten von Strukturen

Zyklen Belastung ist fiir alle Strukturen eine Verstirkung des Schadensbilds
zu erkennen (Abbildung 5.10 (e)—(h)); insbesondere die Honigwabenstruk-
tur und die hexagonale Struktur weisen deutliches Versagen auf, jedoch
auch die kubische Struktur und die Tetraederstruktur zeigen eine Vielzahl

an gebrochenen Strukturknoten.

Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen Basismaterialien

Abbildung 5.11 zeigt reprisentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von Te-
traederstrukturen aus unterschiedlichen Basismaterialien, in (a) polymere
OWB-Strukturen sowie WB-Strukturen (200 °C/15 min) und in (b) Struktu-
ren mit 10 nm und 100 nm Al,O3-Beschichtung (in Anlehnung an [105]). Es
ist jeweils die Messkurve des ersten Belastungszyklus und die Kurve des 10.

Belastungszyklus gezeigt. Sowohl die Druckfestigkeit als auch die Struktur-
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Abb. 5.11: Reprisentative Spannungs-Dehnungs-Kurven von Tetraederstrukturen aus unter-
schiedlichen Basismaterialien: (a) rein polymere Strukturen (OWB-Struktur und
WB-Struktur (200 °C/15 min)), (b) polymere Strukturen mit 10 nm und 100 nm
Al,O3-Beschichtung. Es ist jeweils der 1. und der 10. Zyklus der zyklischen Be-
lastung zu einer maximalen Verschiebung von 5 um dargestellt. In Anlehnung
an [105].

steifigkeit wihrend des ersten Belastungszyklus steigen deutlich an infol-
ge der Wirmebehandlung und der Al,O3-Beschichtung. Durch die Al,O3-
Beschichtung steigt zusitzlich die Dichte der Tetraederstrukturen, wodurch

die spezifische Druckfestigkeit um einen Faktor ~1,6 fiir WB-Strukturen
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

(200°C/15 min) ansteigt sowie um ~3 und ~6 fiir 10nm bzw. 100 nm
Al,O3-beschichtete Strukturen. Die spezifische Steifigkeit steigt gleichzei-
tig um ~1,3 fiir WB-Strukturen und um ~3 bzw. ~7 fiir 10 nm und 100 nm
Al,O3-beschichtete Strukturen. Der Spannungsriickgang nach Erreichen der
Druckfestigkeit ist ebenfalls ausgeprégter fiir die wirmebehandelten und die
beschichteten Strukturen, insbesondere die Tetraederstruktur mit 100 nm
Al,O3-Beschichtung zeigt einen Abfall auf ~2 % ihrer Druckfestigkeit. Mit
10nm Al,O3-Beschichtung sinkt die Spannung auf ~9 % der Druckfestig-
keit, bei der WB-Struktur auf ~40 %. Fiir diese Strukturen ist zusitzlich
fiir Dehnungen =20 % ein erneuter Anstieg der Spannung zu beobachten,
fiir die OWB-Strukturen ist dies nicht der Fall. In diesem Bereich des er-
neuten Spannungsanstiegs zeigen die beiden unterschiedlich beschichteten
Strukturen einen tiberlappenden Verlauf der Spannungs-Dehnungs-Kurve.
Die Spannungs-Dehnungs-Kurve des 10. Zyklus weist fiir alle Tetraeder-
strukturen einen deutlich abweichenden Verlauf zum jeweiligen 1. Zyklus
auf; es ist kein ausgeprigter Anstieg der Spannung fiir kleine Dehnungen
zu beobachten. Der Anstieg der Spannung zu Werten iiber Null ist fiir die
WB-Strukturen bei =3 % Dehnung zu beobachten, fiir die OWB-Strukturen
bei 210 % sowie fiir die beschichteten Strukturen bei 223 %.

Abbildung 5.12 (a)—(d) zeigt HIM-Aufnahmen der unterschiedlichen Tetra-
ederstrukturen nach einmaliger Belastung zu 5 um maximaler Verschiebung
(in Anlehnung an [105]). Fiir die OWB-Tetraederstruktur (a) sind gekriimm-
te Balken sowie einzelne gebrochene Strukturknoten zu beobachten, die
WB-Struktur (b) zeigt bereits deutlich mehr gebrochene Strukturknoten. Die
beiden beschichteten Strukturen (c), (d) weisen ein deutliches Schadensbild
bereits nach einem Zyklus Belastung auf, es ist sprodes, katastrophales Ver-
sagen der Strukturen zu beobachten. Dieses Verhalten kann auch anhand
der in situ Momentaufnahmen beobachtet werden, wie in Abbildung 5.13
fiir die Strukturen im maximal belasteten Zustand wihrend eines ersten Be-
lastungszyklus dargestellt (in Anlehnung an [105]). Die beiden polymeren
Strukturen (a), (b) zeigen geknickte Strukturbalken, wihrend bei den be-
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Abb. 5.12: HIM-Aufnahmen von getesteten Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen Basis-
materialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), 10 nm und 100 nm
Al,O3-Beschichtung). Es sind jeweils Aufnahmen nach einer einmaligen Belas-
tung zur maximalen Verschiebung von 5 um dargestellt (a)—(d), sowie Aufnahmen
nach 20 Zyklen Belastung (e)—(h). Briiche an den Strukturknoten der polymeren
Strukturen sind durch rote Pfeile und Ellipsen markiert, geknickte Balken durch
gelbe Pfeile und Ellipsen; nach 20 Zyklen ist ein stirkeres Schadensbild zu er-
kennen als nach einmaliger Belastung. Beschichtete Strukturen zeigen sprodes
Versagen mit geringen Unterschieden im Schadensbild nach einem und nach 20
Zyklen Belastung. In Anlehnung an [105].

Abb. 5.13: In situ Momentaufnahmen von Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen Basis-
materialien, (a) OWB-Struktur, (b) WB-Struktur (200 °C/15 min), (¢) 10 nm, (d)
100 nm Al,O3-Beschichtung. Die Aufnahmen zeigen die Strukturen im maximal
belasteten Zustand, d. h. bei einer Verschiebung von 5 um. In Anlehnung an [105].

schichteten Strukturen (c), (d) bereits ein deutliches Versagen infolge des
Bruchs der Strukturen eingetreten ist.

In Abbildung 5.12 (e)—(h) sind HIM-Aufnahmen der Tetraederstrukturen
nach 20 Zyklen Belastung dargestellt (in Anlehnung an [105]). Fiir die po-

lymeren Strukturen ist ein deutlicher Anstieg des Schadensbilds mit einer
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

hoheren Anzahl deformierter Balken und gebrochener Strukturknoten im
Vergleich zu einmaliger Belastung zu erkennen ((a), (b) und (e), (f)). Die
beiden Al,O3-beschichteten Strukturen zeigen nahezu keine Unterschiede
nach einmaliger Belastung und 20 Zyklen Belastung ((c), (d) und (g), (h)).

In Abbildung 5.14 (a) ist die dissipierte Energie der unterschiedlichen Te-
traederstrukturen dividiert durch ihre Masse als Funktion der Zyklenzahl

wihrend der zyklischen Versuche dargestellt (in Anlehnung an [105]). Wie
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Abb. 5.14: Messergebnisse der zyklischen Versuche an Tetraederstrukturen aus unterschied-
lichen Basismaterialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), mit
10 nm und mit 100 nm Al,O3-Beschichtung) als Funktion der Zyklenzahl. Die
Strukturen wurden 20 Zyklen bis zu 5 um maximaler Verschiebung belastet. In
(a) ist die dissipierte Energie dividiert durch die Masse der Strukturen dargestellt,
die sternformigen Datenpunkte bei 20 Zyklen mit den entsprechenden Querbalken
zeigen die akkumulierte Uy, iiber alle Zyklenzahlen. In (b) sind die verbleibenden
Dehnungen nach Entlastung der einzelnen Zyklen dargestellt. Es sind gemittel-
te Werte von drei Tests (OWB-, WB-Strukturen (200 °C/15 min)) bzw. 2 Tests
(10 nm, 100 nm Al,O3-Beschichtung) angegeben, die Fehlerbalken représentieren
die Standardabweichung der Einzeltests. Aufgrund der hohen Standardabweichung
der verbleiben Dehnung der WB-Tetraederstrukturen im ersten Zyklus (0,32 %) ist
diese aus Griinden der Ubersichtlichkeit nicht vollstindig dargestellt. Die Daten-
punkte der OWB-Strukturen und WB-Strukturen (200 °C/15 min) sind dieselben
wie in Abbildung 5.5 und 5.8 und wurden zur besseren Vergleichbarkeit noch
einmal dargestellt. In Anlehnung an [105].

bereits fiir die Strukturen mit unterschiedlicher 3D Mikroarchitektur zu be-
obachten war, wird der grofite Energiebetrag wihrend des ersten Belas-
tungszyklus dissipiert. Insbesondere die Al,Os-beschichteten Strukturen

zeigen hohe Uy;ss wihrend des ersten Zyklus. Jedoch bereits ab dem zwei-

125



5 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten von Strukturen

ten Belastungszyklus ist eine hohere Ui fiir die beiden polymeren Struk-
turen zu beobachten, wobei die Werte der WB-Strukturen hoher liegen als
die der OWB-Strukturen. Die Struktur mit 100 nm Al,O3-Beschichtung er-
reicht wihrend des zweiten Zyklus nur ~1 % der Usiss des ersten Zyklus,
mit 10nm Al,O3 ~5 %. Die akkumulierte Uy iiber alle 20 Zyklen (stern-
formige Datenpunkte mit entsprechenden Querbalken in Abbildung 5.14
(a)) ist hoher fiir die polymeren Strukturen im Vergleich zu den Al,O3-
beschichteten. Die WB-Strukturen weisen die hochste akkumulierte Uy
auf. Werden die Werte des 15. und des 20. Zyklus verglichen, ist ein ver-
gleichbarer Riickgang der Uy fiir alle Tetraederstrukturen zu beobach-
ten. Dieser betrigt ~10 % und ~11 % fiir die OWB-Strukturen und WB-
Strukturen (200 °C/15 min) sowie ~9 % und ~15 % mit 10 nm und 100 nm
Al;O3-Beschichtung. Die charakteristischen Werte der Messungen sind in
Tabelle A.21 im Anhang aufgelistet.

Die verbleibenden Dehnungen der unterschiedlichen Tetraederstrukturen
wihrend der zyklischen Belastung als Funktion der Zyklenzahl sind in Ab-
bildung 5.14 (b) dargestellt (in Anlehnung an [105]). Die Al,O3-beschich-
teten Strukturen weisen eine hohe und konstante verbleibende Dehnung
withrend der gesamten 20 Zyklen auf (~18-23 %). Die beiden polymeren
Strukturen weisen geringere bleibende Dehnungen auf, mit einem Anstieg
der bleibenden Dehnung mit zunehmender Zyklenzahl. Der Anstieg vom
ersten zum 20. Zyklus erfolgt hierbei mit einem Faktor von ~2 fiir die
OWB-Strukturen und ~14 fiir die WB-Strukturen. Der Absolutwert der
bleibenden Dehnung der WB-Strukturen nach 20 Zyklen Belastung zeigt
jedoch einen sehr geringen Wert mit ~4 %. Die geringeren verbleibenden
Dehnungen der WB-Strukturen im Vergleich zu den OWB-Strukturen wer-
den auch anhand von Abbildung 5.15 deutlich. Hier sind in situ Momentauf-
nahmen zweier Strukturen dargestellt [105], jeweils im entlasteten Zustand
nach dem ersten, dem 10. sowie dem 20. Zyklus. Fiir beide Strukturen ist
eine deutliche Riickverformung und geringe verbleibende Dehnungen zu

beobachten, jedoch zeigen die WB-Strukturen eine stirkere Riickverfor-
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

ohne Warmebehandlung ) 200 °C/15 min

1. Zyklus

20. Zyklus

Abb. 5.15: In situ Momentaufnahmen von polymeren Tetraederstrukturen (OWB-Struktur,
WB-Struktur (200 °C/15 min)) im entlasteten Zustand [105]. OWB-Struktur: (a),
(c), (e); WB-Struktur: (b), (d), (f). Die Aufnahmen zeigen die Strukturen im ent-
lasteten Zustand jeweils nach dem ersten ((a), (b)), 10. ((c), (d)) und 20. ((e), (f))
Belastungszyklus zu einer maximalen Verschiebung von 5 pm.

mung als die OWB-Strukturen.

In Abbildung 5.16 ist die Struktursteifigkeit der Tetraederstrukturen als
Funktion der Zyklenzahl dargestellt (in Anlehnung an [105]). Fiir alle Struk-
turen wird die hochste Steifigkeit wihrend des ersten Zyklus beobachtet. Die
beschichteten Strukturen zeigen einen deutlichen Riickgang der Steifigkeit
im zweiten Belastungszyklus und geringe Variationen wihrend der folgen-
den Zyklen. Die Struktursteifigkeit der polymeren Strukturen nimmt konti-
nuierlich wihrend der gesamten 20 Zyklen ab. Wihrend der ersten beiden
Belastungszyklen liegt die Steifigkeit der WB-Tetraederstrukturen oberhalb
der Steifigkeit der OWB-Strukturen; ab dem 4. Zyklus ist die Strukturstei-
figkeit der OWB-Strukturen hoher als die der WB-Strukturen.
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Abb. 5.16: Entwicklung der Struktursteifigkeit von Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen
Basismaterialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), mit 10 nm
und mit 100 nm Al,O3-Beschichtung) unter zyklischer Belastung als Funktion der
Zyklenzahl. Die Strukturen wurden 20 Zyklen bis zu 5 pm maximaler Verschie-
bung belastet. Es sind gemittelte Werte von drei Tests (OWB-, WB-Strukturen
(200 °C/15 min)) bzw. 2 Tests (10 nm, 100 nm Al,O3-Beschichtung) angegeben,
die Fehlerbalken reprisentieren die Standardabweichung der Einzeltests. In Anleh-
nung an [105].

5.2.3 Schrittweise ansteigende zyklische Belastung

Polymere Strukturen ohne Warmebehandlung

In Abbildung 5.17 sind Spannungs-Dehnungs-Kurven der OWB-Honigwa-
benstruktur und der kubischen OWB-Struktur dargestellt; jeweils eine Kur-
ve unter monotoner Belastung zu einer maximalen Verschiebung von 5 um
und eine Kurve unter ansteigender zyklischer Belastung zu einer maxima-
len Gesamtverschiebung von 5 um in zehn Schritten, d. h. mit jeweils um
500 nm ansteigender maximaler Verschiebung. Die entsprechenden Mess-
kurven der hexagonalen Struktur und der Tetraederstruktur befinden sich
im Anhang in Abbildung A.9. Fiir alle Strukturen ist eine sehr gut Uber-
einstimmung zwischen der monotonen Belastungskurve und der ansteigen-
den zyklischen Belastungskurve zu beobachten. Die einzelnen Zyklen der

ansteigenden zyklischen Belastung weisen Hysteresekurven auf, wobei die
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Abb. 5.17: Spannungs-Dehnungs-Kurven der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung
sowie einer monotonen Belastungsmessung von OWB-Strukturen, (a) Honig-
wabenstruktur, (b) kubische Struktur. Die monotone Belastung erfolgte zu einer
maximalen Verschiebung von 5 um, die ansteigende zyklische Belastung erfolgte
ebenfalls zu einer maximalen Verschiebung von 5 um in ansteigenden Schritten
von 500 nm. Es ist eine sehr gute Ubereinstimmung des Verhaltens der beiden
unterschiedlichen Messverfahren zu beobachten.

einzelnen Werte der dissipierten Energie dividiert durch die Strukturmas-
se in Abbildung 5.18 als Funktion der maximalen Dehnung der einzelnen
Zyklen dargestellt sind. Fiir alle Strukturen ist zunichst ein Anstieg der
L7diss mit zunehmender Zyklenzahl, d. h. mit zunehmender maximaler Deh-
nung, zu beobachten. Fiir die kubische Struktur und die Tetraederstruktur
wird fiir Dehnungen 215 % ein nahezu konstanter Wert der Usiss beobach-
tet. Die hexagonale Struktur dissipiert wihrend der ersten beiden Zyklen
zunichst mehr Energie als die kubische Struktur und die Tetraederstruktur,
fiir Dehnungen =5 % liegt diese jedoch unterhalb dieser Strukturen. Fiir die
Honigwabenstruktur sinkt die Usiss fiir Dehnungen 227 % kontinuierlich
ab. Die akkumulierte Uy iiber alle 10 Zyklen ist jeweils als sternformi-
ge Symbole mit den entsprechenden Querbalken dargestellt. Diese ist fiir
die Honigwabenstruktur am hochsten, die hexagonale Struktur dissipiert die
geringste Energie wihrend der ansteigenden zyklischen Belastung zu 5 um.
Es ist jedoch zusitzlich zu beachten, dass die Honigwabe mit ~47,5 % die
hochste maximale Dehnung erfiahrt. Die charakteristischen Werte der Mes-

sungen sind in Tabelle A.22 im Anhang aufgelistet. Zusétzlich sind in Ab-
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Abb. 5.18: Messergebnisse der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung von unterschied-
lichen OWB-Strukturen. Es ist die dissipierte Energie dividiert durch die Masse
der Strukturen als Funktion der maximalen Dehnung der einzelnen Zyklen darge-
stellt. Die Kreise zeigen die Zyklen an, in welchen die dissipierte Energie erstmals
die elastische Energie iiberschreitet. Die Pfeile markieren die Zyklen, in wel-
chen die maximale Druckspannung wihrend des Druckversuchs erreicht wird.
Die sternformigen Datenpunkte bei der jeweiligen maximalen Dehnung mit den
entsprechenden Querbalken zeigen die akkumulierte Uy, iiber alle 10 Zyklen an.

bildung 5.17 die Zyklen, in welchen die maximale Druckspannung erreicht

wird durch einen Pfeil markiert. Die Kreise zeigen die Zyklen an, in wel-

chen die dissipierte Energie erstmals die elastische Energie iiberschreitet.

Die Uberschreitung der elastischen Energie durch die dissipierte Energie

erfolgt fiir die Honigwabenstruktur und die hexagonale Struktur bereits im

zweiten Zyklus, fiir die kubische Struktur und die Tetraederstruktur im vier-

ten Zyklus. Die Tetraederstruktur und die hexagonale Struktur erreichen die

Druckfestigkeit jeweils im gleichen Zyklus, in welchem die dissipierte die

elastische Energie iiberschreitet. Die Druckfestigkeit der Honigwabe und

der kubischen Struktur wird im 5. Zyklus erreicht, das heift spiter als die

Ubereinstimmung von dissipierter und elastischer Energie.
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

Polymere Strukturen nach einer Warmebehandlung von 200 °C/15 min

Wie bereits fiir die OWB-Strukturen ist eine sehr gut Ubereinstimmung des
generellen Verhaltens zwischen monotoner Belastung und ansteigender zy-
klischer Belastung fiir WB-Strukturen (200 °C/15 min) zu beobachten, wie
in Abbildung A.10 im Anhang dargestellt ist. Die Uy, der einzelnen Zy-
klen ist in Abbildung 5.19 gezeigt. Jeweils mit Kreisen als Markierung der
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Abb. 5.19: Messergebnisse der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung von unterschied-
lichen WB-Strukturen (200 °C/15 min). Es ist die dissipierte Energie dividiert
durch die Masse der Strukturen als Funktion der maximalen Dehnung der einzel-
nen Zyklen dargestellt. Die Kreise zeigen die Zyklen an, in welchen die dissipierte
Energie erstmals die elastische Energie liberschreitet. Die Pfeile markieren die
Zyklen, in welchen die maximale Druckspannung wihrend des Druckversuchs
erreicht wird. Die sternférmigen Datenpunkte bei der jeweiligen maximalen Deh-
nung mit den entsprechenden Querbalken zeigen die akkumulierte Usiss iiber alle
10 Zyklen an.

Zyklen, in welchen die dissipierte Energie erstmal die elastische Energie
iiberschreitet, sowie mit Pfeilen als Markierung der Zyklen, in welchen die
Druckfestigkeit der Strukturen erreicht wird. Die sternférmigen Datenpunk-
te mit den entsprechenden Querbalken zeigen die akkumulierte Usiss iiber
alle 10 Zyklen an, wobei den hochste Wert auch im wéarmebehandelten Zu-
stand die Honigwabenstruktur aufweist, den geringsten Wert die hexagona-
le Struktur. Die charakteristischen Werte sind in Tabelle A.22 im Anhang
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5 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten von Strukturen

aufgelistet. Fiir alle Strukturen ist zunichst ein Anstieg der Ugiss mit zuneh-
mender Zyklenzahl zu beobachten. Die Honigwabe, die kubische Struktur
und die Tetraederstruktur zeigen fiir groBere Dehnungswerte jedoch einen
leichten Riickgang der jeweiligen Usig,. Die hexagonale Struktur zeigt einen
deutlichen Riickgang der Uy fiir Dehnungen >10 %, jedoch einen erneu-
ten Anstieg bei 213 %. Die dissipierte Energie iiberschreitet die elastische
Energie bei allen Strukturen bei hoheren Dehnungswerten im Vergleich zu
den OWB-Strukturen, wobei dieser Zeitpunkt fiir die Honigwabe und die
hexagonale Struktur bei geringeren Zyklenzahlen (3. Zyklus) erfolgt als fiir
die kubische Struktur (5. Zyklus) und die Tetraederstruktur (7. Zyklus). Die
Honigwabe erreicht ihre Druckfestigkeit im Zyklus nachdem die dissipier-
te Energie die elastische Energie iiberschritten hat. Die iibrigen Strukturen
bereits vor der Ubereinstimmung von dissipierter und elastischer Energie.

Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen Basismaterialien

Spannungs-Dehnungs-Kurven der monotonen sowie der ansteigenden zy-
klischen Belastung der Tetraederstrukturen mit 10 nm und 100 nm Al,Os3-
Beschichtung sind in Abbildung A.11 im Anhang dargestellt, wobei eine gu-
te Ubereinstimmung des Verhaltens zwischen monotoner Belastung und an-
steigender zyklischer Belastung beobachtet werden kann. Die enstprechen-
den Spannungs-Dehnungs-Kurven der OWB- und WB-Tetraederstrukturen
sind in den Abbildungen A.9 (b) und A.10 (d) dargestellt. Die Usiss der Te-
traederstrukturen unter ansteigender zyklischer Belastung als Funktion der
maximalen Dehnung der einzelnen Zyklen ist in Abbildung 5.20 gezeigt (in
Anlehnung an [105]). Fiir die Al,O3-beschichteten Strukturen ist wie bereits
fiir die rein polymeren Strukturen zunichst ein Anstieg der Usiss mit zuneh-
mender maximalen Dehnung zu beobachten. Nach Erreichen der Druckfes-
tigkeit sowie der Ubereinstimmung von dissipierter und elastischer Energie
im vierten Zyklus (durch Pfeile bzw. Kreise in Abbildung 5.20 markiert), ist
fiir Dehnungen >13 % ein deutliches Absinken der Uyj fiir die Strukturen
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Abb. 5.20: Messergebnisse der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung der Tetraeder-
strukturen aus unterschiedlichen Basismaterialien (OWB-Struktur, WB-Struktur
(200 °C/15 min), mit 10 nm und 100 nm Al,O3-Beschichtung). Es ist die dissi-
pierte Energie dividiert durch die Masse der Strukturen als Funktion der maxi-
malen Dehnung der einzelnen Zyklen dargestellt. Die Kreise zeigen die Zyklen
an, in welchen die dissipierte Energie erstmals die elastische Energie iiberschrei-
tet. Die Pfeile markieren die Zyklen, in welchen die maximale Druckspannung
wihrend des Druckversuchs erreicht wird. Die sternformigen Datenpunkte bei der
jeweiligen maximalen Dehnung mit den entsprechenden Querbalken zeigen die
akkumulierte Uy; tiber alle 10 Zyklen an. Die Datenpunkte der OWB-Struktur
und WB-Struktur (200 °C/15 min) sind dieselben wie in Abbildung 5.18 und 5.19
und wurden zur besseren Vergleichbarkeit noch einmal dargestellt. In Anlehnung
an [105].

mit Al,O3-Beschichtung zu beobachten und in den folgenden Zyklen gerin-
gere Werte als fiir die polymeren Tetraederstrukturen. Wird die akkumulier-
te Ugiss der unterschiedlichen Tetraederstrukturen verglichen (sternférmige
Datenpunkte mit den entsprechenden Querbalken in Abbildung 5.20), ist zu
beobachten, dass die Struktur mit 100 nm Al,O3-Beschichtung den hochs-
ten Wert aufweist. Die warmebehandelte Struktur dissipiert jedoch mehr
Energie iiber alle 10 Zyklen im Vergleich zur 10 nm Al,Os-beschichteten
Struktur. Die charakteristischen Werte der Messungen sind in Tabelle A.23
im Anhang aufgelistet.
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5 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten von Strukturen

5.2.4 Finite Elemente Simulationen der
warmebehandelten Tetraederstrukturen

Abbildung 5.21 (a), (b) zeigt die Ergebnisse der FE Simulationen einer
WB-Tetraederstruktur (200 °C/15 min) im Vergleich zu experimentell ge-
messenen Daten der zyklischen Versuche zu einer fixierten Maximalver-
schiebung von 5 um (in Anlehnung an [105]). In (a) sind die gemessenen
Kraft-Verschiebungs-Kurven der ersten drei Zyklen eines Druckversuchs
dargestellt sowie zusidtzlich die mit FE Simulationen ermittelten Kraft-
Verschiebungs-Kurven. Es ist eine gute Ubereinstimmung der Experimen-
te und der Simulationen im linear-elastischen Bereich zu beobachten. Die
Abweichung vom linear-elastischen Bereich in den FE Simulationen (Ver-
schiebungen 21350 nm) wird aufgrund des linear-elastisch simulierten Ma-
terialverhaltens ausschlieBlich auf geometrische Nichtlinearititen, wie Bal-
kenknicken (siehe Abbildung 5.22), zuriickgefiihrt, wihrend im Experiment
zusitzliche Anteile materialbedingter Nichtlinearititen moglich sind. Wie
in Abschnitt 3.6 beschrieben, wurde das Modell der Tetraederstruktur mit
> 398.000 Elementen vernetzt. Ein groberes Netz mit 290.000 Elementen
ergab 0,2 % hohere Werte in Bereichen ohne geometrische Nichtlineariti-
ten (Verschiebungen <1350 nm), wodurch eine Netzkonvergenz durch das
feinere Netz bestitigt wurde. In Bereichen, in welchen geometrische Nicht-
linearititen auftreten (Verschiebungen =1350 nm) unterscheiden sich die
Simulationsergebnisse um bis zu 5 %, weshalb das feiner Netz fiir die Si-
mulationen gewéhlt wurde. In Abbildung 5.21 (b) sind die resultierenden
Struktursteifigkeiten der Experimente und der FE Simulationen als Funktion
der Zyklenzahlen dargestellt, wobei eine gute Ubereinstimmung zu beob-
achten ist. Mit zunehmender Zyklenzahl sinkt die Struktursteifigkeit deut-
lich ab, wobei der Steifigkeitsverlust vom ersten zum zweiten Zyklus durch
272 deaktivierte Vertikalbalken im FE Modell angeglichen werden kann. Im
dritten Zyklus miissen 108 zusitzliche Vertikalbalken deaktiviert werden,

um den erneuten Steifigkeitsverlust auszugleichen. 272 deaktivierte Verti-
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Abb. 5.21: Ergebnisse der FE Simulationen von WB-Tetraederstrukturen (200 °C/15 min)

unter (a), (b) zyklischer Belastung und (c), (d) ansteigender zyklischer Belastung
sowie der Vergleich zu experimentell gemessenen Daten. In (a), (c) sind berech-
nete vertikale Reaktionskrifte der FE Simulationen dargestellt sowie die entspre-
chenden experimentell gemessene Kraft-Verschiebungs-Kurven. Die Datenpunkte
der FE Simulationen wurden horizontal verschoben, um an die Verschiebungs-
werte der zugehorigen experimentell gemessenen Kurven zu passen. Die Abwei-
chung des linear-elastischen Verlaufs in den FE Simulationen (Verschiebungswerte
21350 nm) wird ausschlieBlich auf geometrische Nichtlinearititen zuriickge-
fiihrt. In (b), (d) sind jeweils die resultierenden Struktursteifigkeiten der Kraft-
Verschiebungs-Kurven aus (a), (c) dargestellt. Aus Symmetriegriinden wurde nur
eine halbe Tetraederstruktur simuliert, die angegebenen Zahlen der gelschten
Balken beziehen sich jedoch auf eine ganze Tetraederstruktur. Die einzelnen ge-
16schten Balken sind in Abbildung A.8 dargestellt. In Anlehnung an [105].
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5 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten von Strukturen

U

Abb. 5.22: Balkenknicken der Tetraederstrukturen in der FE Simulation. Eine Abweichung
vom linear-elastischen Verlauf der simulierten Kraft-Verschiebungs-Kurven ist aus
diesem Grund zu beobachten. Die Abbildung zeigt einen Ausschnitt der belasteten
Tetraederstruktur bei der simulierten, maximalen Verschiebung von u ~ 2000 nm
(vergleiche Abbildung 5.21 (a)).

kalbalken entsprechen hierbei 37 % der gesamten Anzahl der Vertikalbalken
der Tetraederstruktur, 380 Vertikalbalken entsprechen 52 %. Eine geringe
Anzahl deaktivierter Vertikalbalken (simuliert mit 12 und 24 Vertikalbal-
ken) reduziert die Struktursteifigkeit nur sehr geringfiigig, es werden jedoch
geringere vertikale Reaktionskrifte im Bereich der geometrischen Nichtli-
nearititen ermittelt (siche Abbildung 5.21 (a), Verschiebungen 21350 nm).
Der Vergleich eines ansteigenden zyklischen Belastungsexperiments einer
WB-Tetraederstruktur (200 °C/15 min) mit den entsprechenden FE Simula-
tionen ist in Abbildung 5.21 (c), (d) dargestellt (in Anlehnung an [105]); in
(c) die jeweiligen Kraft-Verschiebungs-Kurven, in (d) die ermittelten Stei-
figkeitswerte der Kurven aus (c). Es ist eine gute Ubereinstimmung der
Experimente und der FE Simulationen zu beobachten, wobei die sinkende
Struktursteifigkeit mit zunehmender Zyklenzahl und somit mit steigender
maximaler Verschiebung durch eine zunehmende Anzahl deaktivierter Ver-
tikalbalken in den Simulationen ausgeglichen werden kann. Bis zur maxi-
malen Verschiebung miissen insgesamt 308 Vertikalbalken der Tetraeder-
struktur im FE Modell deaktiviert werden, um den in den Experimenten
gemessenen Steifigkeitsverlust auzugleichen. Dies entspricht 42 % der ge-
samten Anzahl von Vertikalbalken der Tetraederstruktur und somit einem
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5.2 Verhalten unter zyklischer Belastung

hoheren Anteil als im zweiten Zyklus der zyklischen Belastung (vergleiche
Abbildung 5.21 (b)), wo nur 37 % der Vertikalbalken deaktiviert wurden.
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6 Diskussion

Im folgenden Kapitel werden die dargestellten Ergebnisse aus den Kapi-
teln 4 und 5 diskutiert. Zunichst wird der Einfluss von Wérmebehandlungen
auf das Material- und Strukturverhalten diskutiert, im Anschluss daran der
Einfluss von Metallbeschichtungen. Im weiteren Verlauf werden die Effek-
te unterschiedlicher Belastungsarten auf das Verformungsverhalten und das

Energiedissipationsvermogen der Strukturen analysiert.

6.1 Einfluss von Warmebehandlungen

6.1.1 Polymermaterial IP-Dip

Materialverhalten

Durch Warmebehandlungen kann die maximale Verschiebung bis zum Ver-
sagen des PtP-Zugstabs (Abbildung 4.3), die Zugfestigkeit (Abbildung 4.4)
und die Ingenieurszihigkeit (Abbildung 4.5) von IP-Dip Zugproben im Ver-
gleich zum Herstellungszustand des 3D-DLW ohne Wérmebehandlung er-
hoht werden. Dieses Verhalten konnte durch PtP-Versuche gezeigt werden.
Die maximale Verschiebung kann hierbei um bis zu einem Faktor ~1,7
erhoht werden, die Zugfestigkeit bis zu einem Faktor ~10 und die Inge-
nieurszédhigkeit bis zu einem Faktor ~5,6. Der Anstieg aller genannter Ei-
genschaften gilt jedoch nur fiir bestimmte Temperatur-Zeit-Kombinationen:
nach langen Wirmebehandlungen bei 250 °C ist ein Absinken der maxima-
len Verschiebung und der Ingenieurszdhigkeit zu beobachten. Durch Wir-
mebehandlungen wurde in PtP-Versuchen sogar die Festigkeit der mit 10 nm
Al,O3 beschichteten Proben erreicht [75], wie in Abbildung 6.1 gezeigt.
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6 Diskussion

Die Steifigkeit der rein polymeren Zugproben ist jedoch deutlich geringer
als die der Polymer-Keramik-Verbundproben, was auf die hohere Steifigkeit

von Aluminiumoxid im Vergleich zu IP-Dip zuriickzufiihren ist.
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Abb. 6.1: Vergleich der Spannungs-Verschiebungs-Kurven von PtP-Versuchen an OWB-
Proben und WB-Proben (200 °C/15 min) (dargestellt in Abbildung 4.3) mit der
Kurve eines PtP-Versuchs mit 10 nm Al,O3-Beschichtung. Fiir die Kurve mit 10 nm
Al O3 sind gemittelte Werte von sechs Tests angegeben, die Standardabweichung
der einzelnen Tests ist anhand der farblich hinterlegten Fliche dargestellt. In Anleh-
nung an [75].

Die ermittelten Materialkennwerte der IP-Dip Zugproben stellen obere und
untere Grenzwerte dar, da sie unter der Annahme eines ideal gelenkig ge-
lagerten Hexagonalrahmens der PtP-Struktur bestimmt wurden. Die Be-
rechnung des eingeschlossenen Winkels zwischen Hexagonalrahmen und
Zugstab ¢ (u) erfolgt mit Gleichung 3.8 in Abhingigkeit von der Indenter-
verschiebung u. Die ermittelten maximalen Spannungen, der Elastizitéts-
modul und die Ingenieurszidhigkeit sind damit ebenfalls direkt abhingig
von u. Die Annahme des ideal gelenkig gelagerten Rahmens setzt voraus,
dass die gesamte Indenterverschiebung zu einer Verldngerung des Zugstabs
fiihrt. Mogliche Nachgiebigkeiten in der PtP-Struktur oder eine Durchbie-
gung des Hexagolrahmens werden nicht beriicksichtigt. Diese tragen je-

doch ebenfalls zur Indenterverschiebung u bei ohne eine Verlingerung des
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6.1 Einfluss von Wirmebehandlungen

Zugstabs zu bewirken. Die gemessenen Indenterverschiebungen u sind folg-
lich groBer oder gleich den Verschiebungswerten, welche eine tatsidchliche
Zugstabsverliangerung bewirken. In Abhingigkeit von dieser Differenz sind
die wahren Werte des eingeschlossenen Winkels @yan,(#) gleich oder gro-
Ber als die mit der Indenterverschiebung berechneten Werte und die wahren
Stabkriifte [ wane (Gleichung 3.7) und wahren Lingeninderungen ALyqan,
(Gleichung 3.9) gleich oder kleiner als die berechneten Werte.

Wird der Einfluss der Annahme des ideal gelenkig gelagerten Hexagonal-
rahmens auf die ermittelten Materialkennwerte abgeschitzt, wird die Sen-
sitivitdt der Messmethode deutlich. Eine Unterschitzung des Winkels ¢ (u)
beim Bruch des Zugstabs um 1° (@uerechnet (#) = 53°, Qwane(#) = 54°, d. h.
~?2 % Abweichung) fiihrt bei einer Kraftdifferenz AF ~ 0,1 mN (vergleiche
Abbildung 4.1 sowie Gleichungen 3.6 und 3.7) zu einer Uberschitzung der
Kraft auf den Zugstab F; von ~3 %. Die Langenénderung des Zugstabs AL
wiirde um ~16 % iiberschitzt werden, wodurch der Elastizititsmodul un-
terschitzt wird (Gleichung 3.10). Die hier angenommene Unterschitzung
des Winkels um 1° korreliert mit einer Uberschiitzung der Verschiebung um
~200 nm.

Die Berechnung der Ingenieurszdhigkeit beruht neben der Annahme eines
ideal gelenkig gelagerten Rahmens auf der Annahme, dass die gesamte
plastische Verformung wihrend des Experiments im verjiingten Bereich
des Zugstabs lokalisiert ist. Plastische Verformung in anderen Bereichen
der PtP-Struktur kann jedoch nicht ausgeschlossen werden. Die ermittelten
Werte der Ingenieurszihigkeit sind folglich als Anhaltswerte zu betrachten,
welche im Rahmen dieser Arbeit verglichen werden konnen. Allgemein ist
IP-Dip der Gruppe der sehr sproden Polymermaterialien zuzuordnen, da
unmodifizierte Epoxidharze sowie Polyester- und Polyimid-Fotolacke ver-
gleichbare Zihigkeitswerte aufweisen [106].

Trotz der diskutierten Sensitivitit der PtP-Messmethode, wurde durch FE
Simulationen eine gute Ubereinstimmung zwischen einem ideal gelenkig

gelagerten Hexagonalrahmen und der berechneten Kraftdifferenz AF im

141



6 Diskussion

Bereich der untersuchten Verschiebungswerte ermittelt (vergleiche Abbil-
dung 4.7) [75]. Folglich ist eine Auswertbarkeit der im Rahmen dieser
Arbeit durchgefiihrten PtP-Zugversuche an polymeren, wirmebehandelten
Proben gewihrleistet.

Die hohen Festigkeiten der wiarmebehandelten Zugproben konnen auf meh-
rere Mechanismen zuriickgefiihrt werden [75]. Dazu gehoren (i) eine Aus-
richtung der Polymerketten parallel zur Belastungsrichtung des Zugstabs,
(if) der mechanische Grofleneffekt (vergleiche Abschnitt 2.2) sowie (iii) die
Wirmebehandlung selbst. Der mogliche Einfluss der unterschiedlichen Me-
chanismen wird im Folgenden diskutiert.

Bei einer Ausrichtung der Polymerketten parallel zur Belastungsrichtung
des Zugstabs ist ein Aufbrechen von Polymerketten in den Versagensprozess
des Zugstabs involviert. Das heilit neben schwachen zwischenmolekularen
Kriften (van der Waals Krifte) miissen auch starke kovalente Bindungen
getrennt werden [107]. Fiir einkristalline Polymerfasern wurden hohe Fes-
tigkeiten in Faserrichtung beobachtet, wihrend quer zur Faser nur geringe
Festigkeiten infolge der schwicheren van der Waals Krifte gemessen wur-
den [108].

Sprodes Materialversagen von IP-Dip wurde im Rahmen der PtP-Messungen
beobachtet. Dieses kann bei Polymeren im Allgemeinen auf zwei Mecha-
nismen zuriickgefiihrt werden [107]: die Energie welche fiir das Aufbre-
chen der Bindungen benétigt wird [109] sowie den Einfluss von Fehlern
mit einer ,,charakteristischen Fehlergrofie* [27, 110]. Die kritische Festig-
keit eines sproden Materials kann nach Gleichung 2.10 mit dem kritischen
Spannungsintensitétsfaktor Kic, einem Geometriefaktor ¥ sowie der halben
Fehlergroie a abgeschitzt werden. Fiir Epoxidharze liegt Kic im Bereich
von 0,3-1,8 MPay/m [24,107,111]. Auf diese Weise kann die ,,charakteristi-
sche Fehlergrofle* der WB-PtP-Proben abgeschitzt werden, mit einem kriti-
schen Spannungsintensititsfaktor Kic = 0,6 MPa/m [106],Y = 1[15,111]
und der gemessenen mittleren Festigkeit Omax = 750 MPa. Die ermittelte

Fehlergrofle a liegt im Bereich von ~200nm und somit im Bereich der
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6.1 Einfluss von Wirmebehandlungen

kleinsten Abmessungen des Zugstabs (vergleiche Tabellen A.7 und A.8
im Anhang) [75]. Fiir kleinere beziehungsweise grolere Werte des kriti-
schen Spannungsintensititsfaktors (Kic = 0,4MPa+/m, Kic = 1,8 MPa,/m
[107]) kann die Fehlergrofe bis auf ~90nm sinken beziehungsweise auf
~1800 nm ansteigen. Ausgehend von dieser Abschitzung, dass die Fehler-
grofle im Material im Bereich der Aulenabmessungen des Zugstabs liegt,
konnen die hohen Festigkeiten auf diese geringen Abmessungen zuriickge-
fiihrt werden. Basierend auf der Annahme aus Gleichung 2.11 kann dariiber
hinaus angenommen werden, dass die Festigkeit weiter ansteigt, wenn die
AuBenabmessungen des Zugstabs verkleinert werden. Nach Gao et al. [4]
konnen auf diese Weise Festigkeiten im Bereich der theoretischen Festig-
keit erreicht werden sowie eine Unempfindlichkeit gegeniiber existierenden
Defekten im Material entstehen, wenn die Auflenabmessungen einen Kri-
tischen Wert unterschreiten. Die obere Grenze der theoretischen Festigkeit
eines Materials liegt wie in Abschnitt 2.2.1 aufgezeigt bei oy, = £/ [23,24],
berechnete theoretische Festigkeiten liegen im Bereich von oy, = E/10 [24].
Werden die in den PtP-Versuchen erreichten Festigkeitswerte (WB-Proben:
~470-820 MPa) mit den ermittelten Elastizitdtsmoduln verglichen, resul-
tieren daraus Werte, die die theoretische Festigkeit liberschreiten. Bei Be-
trachtung des Elastizititsmoduls welcher mit den PtP-Versuche ermittelt
wurde (E ~ 1,65 GPa, Abbildung 4.8), ergeben sich E/x ~ 525 MPa sowie
E/10 ~ 165 MPa. Aufgrund der diskutierten moglichen Unterschiitzung des
Elastizitdtsmoduls durch die PtP-Messungen werden die Festigkeiten eben-
falls mit dem gemittelten Elastizititsmodul verglichen, welcher mit Inden-
tationsmessungen ermittelt wurde (E ~ 4,1 GPa, Tabelle 4.1). Hierbei er-
geben sich £/z ~ 1300 MPa sowie £/10 ~ 410 MPa. Folglich iiberschreiten
alle WB-Proben den Wert £/10, liegen jedoch unterhalb der oberen Grenze
E/z. Aufgrund dieser Beobachtungen ist von einer tatséchlichen Unterschit-
zung des Elastizititsmoduls durch die PtP-Messungen auszugehen, jedoch
ebenfalls von einer Uberschitzung der tatsichlichen Festigkeitswerte. Auf

diese Weise werden die Grenzen des PtP-Ansatzes und dessen Annahme
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eines ideal gelenkig gelagerten Hexagonalrahmens deutlich. Die ermittelten
Materialkennwerte sind folglich nicht als Absolutwerte zu betrachten, kon-
nen im Rahmen dieser Arbeit jedoch verglichen werden, um den Einfluss
von Wirmebehandlungen auf die mechanischen Eigenschaften von IP-Dip
zu analysieren.

Die hohen Festigkeiten des wiarmebehandelten Polymermaterials konnen
dariiber hinaus auf die Wiarmebehandlung selbst zuriickgefiihrt werden. Fiir
den epoxidbasierten Fotolack SU-8 wurden ebenfalls steigende Festigkei-
ten im Anschluss an unterschiedliche Warmebehandlungen ermittelt und die
beobachtete Festigkeitssteigerung auf einen Anstieg des Vernetzungsgrads
der Polymerketten untereinander zuriickgefiihrt [34]. Fiir IP-Dip wurde ein
Anstieg des Vernetzungsgrads der Polymerketten durch UV-Belichtung er-
reicht, verbunden mit einem Anstieg der Steifigkeit und der Festigkeit des
Materials [38]. Auch Mayr er al. [112] beobachteten einen Anstieg der
Streckgrenze von Epoxidharzen infolge eines hoheren Vernetzungsgrads der
Polymerketten. Dariiber hinaus wurde eine vergleichbare Veridnderung des
Spannungs-Dehnungs-Diagramms von unvernetzten gegeniiber vernetzten
Polymerzustinden beobachtet [112] wie fiir [P-Dip (vergleiche Abbildun-
gen 4.2 und 4.3). Es ist folglich ebenfalls anzunehmen, dass die spezifischen
Wirmebehandlungen einen Anstieg des Vernetzungsgrads der Polymerket-
ten bewirken, wodurch die Festigkeit und Ingenieurszihigkeit der IP-Dip
Zugproben ansteigt [75]. In den Abbildungen 4.4 und 4.5 ist dies zu erken-
nen. Durch den Anstieg des Vernetzungsgrads zwischen den Polymerketten
nimmt die Anzahl an kovalenten Bindungen im Vergleich zu intermoleku-
laren Kriften zu [107, 113]. Dadurch steigt die Energie, die zum Bruch des
Materials notwendig ist, ebenfalls an [107]. Durch die steigende Anzahl von
kovalenten Bindungen sinkt jedoch die Anzahl der Freiheitsgrade fiir loka-
le Bewegungen der Polymerkettensegmente [107]. Bei einer sehr starken
Vernetzung der Polymerketten wird folglich das Abgleiten der Ketten unter-
einander sowie das Herausldsen von einzelnen Ketten aus Kettenverbunden

erschwert, was zu einer Versprodung des Polymers fiihrt [106]. Entspre-
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6.1 Einfluss von Wirmebehandlungen

chend der Beobachtungen an untersuchten Zugproben aus IP-Dip wird in
der Literatur zunichst ein Anstieg der Festigkeit mit zunehmendem Vernet-
zungsgrad bis zu einem Maximalwert beschrieben und im Anschluss ein
erneutes Absinken der Festigkeiten infolge einer Versprodung des Materi-
als [107,113-115]. Das gleiche Verhalten wurde auch fiir die Zdhigkeit von
epoxidbasierten Duroplasten mit variierenden Vernetzungsgraden beobach-
tet [115]. Die geringeren Ingenieurszihigkeiten von IP-Dip nach einer Wir-
mebehandlung von 200 °C fiir 30 min, wie sie in dieser Arbeit beobachtet
wurden, zeigen jedoch ein anderes Verhalten. Eine mogliche Begriindung
wiren u. a. nicht beobachtete lokale bzw. zeitliche Schwankungen der Ofen-
temperatur.

Gegenldufig zum Anstieg der Materialfestigkeit wird im Allgemeinen ein
Absinken der Bruchdehnung beobachtet [34, 113]. Fiir die Zugproben aus
IP-Dip wurden jedoch zunehmende maximale Verschiebungen bis zum
Bruch des Zugstabs beobachtet und folglich eine stirkere Verformung der
PtP-Strukturen mit hoherem Vernetzungsgrad. Die in Abbildung 4.3 an-
gegebenen Verschiebungen beziehen sich auf die Indenterverschiebung.
Mit in situ Untersuchungen im REM wurde die Dehnung des Zugstabs
abgeschitzt, wie in Abbildung 4.6 dargestellt. Somit wurde eine Verlidnge-
rung des Zugstabs bis zum Bruch ermittelt, welche fiir die OWB-Proben
~11% grofer ist als fiir die WB-Proben (200 °C/15 min). Basierend auf
diesen Abschitzungen sinkt die Bruchdehnung der IP-Dip Zugproben mit
zunehmendem Vernetzungsgrad entsprechend der Beobachtungen aus der
Literatur [34, 113], obwohl die Verformbarkeit der gesamten PtP-Struktur
zunimmt. Eine mogliche Erkldrung fiir diese widerspriichlichen Beobach-
tungen ist die zunehmende Steifigkeit der Zugproben infolge der Warmebe-
handlungen (vergleiche Abbildung 4.8), wodurch die Lingeninderung des
Zugstabs nach Gleichung 3.10 abnimmt. Die in situ Untersuchungen der
verschiedenen Wirmebehandlungszustinde (OWB-Proben und WB-Proben
(200 °C/15 min)) wurden im Rahmen unterschiedlicher Messreihen, in ver-

schiedenen REM und mit unterschiedlichen Nanoindentern (vergleiche Ab-
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schnitt 3.4.5) durchgefiihrt. Eine direkte Vergleichbarkeit der Bruchdeh-
nungen der unterschiedlichen Messreihen ist somit unsicher, da ein Ein-
fluss der unterschiedlichen Messungen nicht vollkommen auszuschlieen
ist. Im Zusammenhang mit der Versprodung des Polymermaterials mit zu-
nehmendem Vernetzungsgrad ist auch das Verhalten der PtP-Strukturen mit
10nm Al,O3-Beschichtung zu erkldren. Diese zeigen eine hohere Stei-
figkeit als die WB-Proben, jedoch keine hoheren Festigkeiten (vergleiche
Abbildung 6.1). Wihrend des ALD-Beschichtungsprozesses kommt es zu-
satzlich zu einer unvermeidbaren Wérmebehandlung des Polymermaterials
bei 250 °C (vergleiche Abschnitt 3.3.1). Bei einer gegebenen Verschiebung
tragt die steife Al,Osz-Beschichtung einen Grofteil der Last, das sprode
Versagen der Schicht bei niedrigen Verschiebungswerten kann jedoch nicht
durch das Polymermaterial abgefangen werden [75]. Rissbildung in der Ke-
ramikschicht und damit verbundene Spannungsspitzen an den Rissenden
sind wihrend der Belastung moglich, wodurch die Festigkeit des Polymer-
materials lokal tiberschritten wird.

Zusammenfassend ist festzustellen, dass die sich dndernden mechanischen
Eigenschaften der IP-Dip Zugproben infolge verschiedener Wéarmebehand-
lungen eine komplexe Kombination mehrerer Mechanismen ist. Es ist je-
doch anzunehmen, dass der thermisch induzierte Anstieg des Vernetzungs-
grads der Polymerketten den stdrksten Einfluss auf die hohen Festigkeiten
und steigenden Ingenieurszihigkeiten der warmebehandelten IP-Dip Zug-
proben besitzt [75]. Aufgrund des ermittelten niedrigen Elastizitdtsmoduls
(vergleiche Abbildung 4.8) ist eine Ausrichtung der Polymerketten parallel
zur Belastungsrichtung des Zugstabs unwahrscheinlich. Eine Ausrichtung
der Polymerketten parallel zur Linge des Zugstabs wire dariiber hinaus
vermutlich eine Folge des linienformigen Schreibprozesses (vergleiche Ab-
schnitt 3.1), welcher in der Belastungsrichtung des Zugstabs stattfindet.
Dementsprechend wiren sowohl die Polymerketten der OWB-Proben als
auch der WB-Proben parallel ausgerichtet. Der Grof3eneffekt der geringen
AuBenabmessungen des Zugstabs spielt ebenfalls bereits bei den OWB-
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Proben eine Rolle [75]. Die Mechanismen der Polymerkettenvernetzung und
der maximalen Fehlergroe und somit der Mechanismus des mechanischen
GroBeneffekts sind jedoch moglicherweise gekoppelt [114, 115]; Broutman
und McGarry [114] beobachteten kleinere intrinsische Fehler fiir stark ver-
netzte Polymere im Vergleich zu unvernetzten. Dies wiirde bedeuten, dass
WB-Proben kleinere maximale Fehler beinhalten als OWB-Proben, womit
nach Gleichung 2.10 die Bruchfestigkeit des Materials ansteigt.

Ein steigender Elastizititsmodul infolge der Warmebehandlungsprozesse
wurde mit PtP-Versuchen ermittelt, wie in Abbildung 4.8 dargestellt. Dieser
ist ebenfalls auf einen hoheren Vernetzungsgrad der Polymerketten zuriick-
zufiithren, wie fiir IP-Dip durch UV-Belichtung [38] und SU-8 durch Wir-
mebehandlungsprozesse [34] beobachtet wurde. Der Anstieg des Elastizi-
tatsmoduls ist jedoch weniger stark ausgeprigt als der Ingenieurszihigkeits-
und Festigkeitsanstieg. Dieses Verhalten ist auf einen geringen Einfluss des
Vernetzungsgrads der Polymerketten auf den Elastizitdtsmodul zuriickzu-
fiihren [107, 113—-115]. Ein vergleichbares Verhalten wurde auch mit den
frequenzabhingigen Messungen des Elastizitdtsmoduls beobachtet, welche
keinen Einfluss unterschiedlicher Wéarmebehandlungen zeigten (vergleiche
Abbildung 4.9). Im Gegensatz dazu wurde ein Einfluss unterschiedlicher
horizontaler Linienabstinde wihrend des Schreibprozesses beobachtet. Fiir
kleine Linienabstinde wurde ein hoherer Elastizitdtsmodul ermittelt als fiir
grole Abstinde. Dieses Verhalten ist ebenfalls auf einen hoheren Vernet-
zungsgrad der Polymerketten zuriickzufiihren. In diesem Fall jedoch nicht
auf eine thermische Initiierung der Vernetzung, sondern auf die mehrfa-
che Vernetzung infolge des Laserstrahls durch iiberlappende nebeneinander
geschriebene Linien. Eine schematische Darstellung zur Erklidrung dieses
Effekts ist in Abbildung 6.2 zu sehen. Im Bereich der Uberlappung ein-
zelner Voxel wird derselbe Fotolack erneut durch den Laser belichtet, wo-
durch eine weitere Vernetzung der Polymerketten initiiert wird. Aufgrund
der deutlich geringeren Uberlappung der einzelnen Linien bei einem gro-

Ben Linienabstand ist folglich mit einem geringeren Vernetzungsgrad zu
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Abb. 6.2: Schematische Darstellung nebeneinander geschriebener horizontaler Linien im 3D-
DLW Prozess mit unterschiedlichen Linienabstinden. Es ist die Vorderansicht der
elliptisch geformten Voxel dargestellt. Bei einem (a) groen horizontalen Abstand
der Linien ist die Uberlappung der einzelnen Linien deutlich geringer als bei einem
(b) kleinen Linienabstand.

rechnen. Der Schreibprozess der Proben, welche im Anschluss wirmebe-
handelt wurden, erfolgte mit dem kleinen Linienabstand. Infolgedessen ist
die Vernetzung der Polymerketten bereits vor der Wiarmebehandlung stark
ausgeprigt, wodurch die Wirmebehandlung keinen weiteren Einfluss auf
den Elastizitatsmodul ausiibt. Ein Einfluss des Linienabstands auf die Ei-
genschaften von Strukturen, welche mit der Zwei-Photonen-Polymerisation
hergestellt wurden ist auch in der Literatur beschrieben [68]. Dariiber hinaus
wurde ein Einfluss der Laserleistung wihrend des 3D-DLW Prozesses auf
den Elastizitdtsmodul von IP-Dip beobachtet [116]. Aufgrund des beobach-
teten niedrigen Verlustfaktors im Rahmen der Elastizititsmodulmessungen
(vergleiche Tabelle 4.1) ist nur mit einem sehr geringen Dimpfungsver-
mogen des Polymermaterials IP-Dip zu rechnen. Dariiber hinaus zeigt sich
eine geringe Abhéngigkeit des Verlustfaktors von der Messfrequenz, was
auf ein linear-elastisches im Gegensatz zu viskoelastischem Materialver-
halten hindeutet [87]. Fiir Strukturen, welche aus IP-Dip hergestellt sind,
wurde ebenfalls ein geringer Einfluss der Belastungsgeschwindigkeiten auf
die mechanischen Eigenschaften beobachtet (vergleiche Abschnitt 5.1); eine
Diskussion dieser Messungen erfolgt in Abschnitt 6.3.1. Die Beobachtun-
gen im Rahmen dieser Arbeit stehen somit im Gegensatz zu Untersuchun-
gen von Lemma et al. [116] und Krodel et al. [117], die einen Einfluss der
Belastungsgeschwindigkeiten auf die Eigenschaften von IP-Dip und Struk-
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turen aus IP-Dip beobachteten.

Die Elastizitdtsmoduln, welche mit den PtP-Messungen ermittelt wurden,
sind deutlich kleiner als die Werte, welche mit den frequenzabhingigen
Nanoindentationsmessungen bestimmt wurden (Faktor ~2,5). Diese Unter-
schiede konnen auf zwei unterschiedliche Ursachen zuriickgefiihrt werden.
Zum einen wird der FElastizitdtsmodul mit den PtP-Untersuchungen, wie
oben diskutiert, voraussichtlich unterschitzt, zum anderen unterscheiden
sich die Groflen der untersuchten Proben bzw. das untersuchte Probenvolu-
men deutlich (kleinste Abmessung des PtP-Zugstabs ~200-250 nm, Durch-
messer der abgeflachten Diamantspitze fiir Indentationsmessungen 20 pum).
Beschrinkungen beziiglich des Volumens konnen die molekulare Mobili-
tit beeinflussen und somit ebenfalls die mechanischen Eigenschaften eines
Polymers [88].

Strukturverhalten

Die Festigkeit und Steifigkeit von Strukturen kann durch spezifische Wir-
mebehandlungen, welche die Materialfestigkeit von IP-Dip optimieren, er-
hoht werden (siehe Abschnitt 4.1.2). Dies ist auf den thermisch induzier-
ten hoheren Vernetzungsgrad der Polymerketten und folglich eine hohere
Festigkeit und Steifigkeit des verwendeten Basismaterials IP-Dip zuriickzu-
fithren. Auf diese Weise konnen, wie bereits fiir PtP-Zugproben beobachtet,
Festigkeiten im Bereich von Strukturen mit 10 nm Al,O3-Beschichtung er-
reicht werden [75]. Die Al,O3-Schicht erhoht jedoch nicht nur die Fes-
tigkeit, sondern zusétzlich auch die Dichte der Strukturen, weshalb die
spezifische Festigkeit einer warmebehandelten Struktur oberhalb der spe-
zifischen Festigkeit der gleichen Struktur mit Al,O3-Beschichtung liegen
wiirde. Der Einfluss der Wirmebehandlungen und der damit verbundene
hohere Vernetzungsgrad der Polymerketten auf die Dichte des Polymerma-
terials ist nicht eindeutig gekldrt. In der Literatur wird sowohl von einer

Erhohung der Polymerdichte infolge des zunehmenden Vernetzungsgrads
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berichtet [68, 113], als auch von einer Verringerung der Dichte durch das
Entfernen von eingelagertem Wasser [118]. Da sich die Aufenabmessun-
gen der Strukturen infolge der Wiarmebehandlungen nicht in einem mess-
baren Bereich verdndern, wird im Rahmen dieser Arbeit angenommen, dass
die Dichte von IP-Dip konstant bleibt. Um die hier ermittelten Festigkei-
ten von OWB-Strukturen sowie WB-Strukturen mit den Festigkeiten von
Strukturen mit 10 nm Al,Os-Beschichtung [37] zu vergleichen, ist in Ab-
bildung 6.3 die Druckfestigkeit der Strukturen als Funktion ihrer Dichte
dargestellt. Die Festigkeiten der WB-Strukturen liegen jeweils oberhalb der
Festigkeiten der OWB-Strukturen und im vergleichbaren Bereich wie mit
10nm Al,O3-Beschichtung. Die Dichte der Al,Osz-beschichteten Struktu-
ren liegt hoher (Honigwabe und kubische Struktur) oder in einem vergleich-
baren Bereich (Tetraederstruktur), wobei ein vergleichbarer Dichtebereich
trotz Al;O3-Beschichtung aus unterschiedlichen Messreihen und folglich
unterschiedlichen Polymerstrukturdichten resultiert. Fiir die Strukturfestig-
keit ist eine diinne Aluminiumoxidschicht folglich unnétig. Sie kann die
spezifische Festigkeit der Strukturen im Vergleich zu WB-Strukturen sogar
reduzieren.

Die Festigkeit von IP-Dip Zugproben kann durch spezifische Wirmebe-
handlungen um bis zu einen Faktor ~10 erhcht werden, wie mit PtP-
Versuchen gezeigt wurde. Fiir die Strukturen ist jedoch nur ein Anstieg
der Festigkeiten um einen Faktor ~1,5-2,5 zu beobachten (vergleiche Ta-
belle 4.2), das heifit die Festigkeitsoptimierung des verwendeten Vollmate-
rials kann nicht vollstidndig ausgeschopft werden. Diese Differenz kann mit
den unterschiedlichen Versagensmechanismen der Strukturen erklirt wer-
den [75]. Wie in Abbildung 4.12 zu beobachten, versagen OWB-Strukturen
durch Beulen der Strukturwinde (Honigwaben) oder Knicken der Struktur-
balken (kubische Strukturen und Tetraederstrukturen) mit vereinzelten Brii-
chen in der Struktur, wihrend WB-Strukturen sprodes Versagen aufweisen.
Bei den Fachwerksstrukturen ist deutlich zu erkennen, dass das Versagen

an den Strukturknoten eintritt, das heifit in Bereichen mit Spannungsiiber-

150



6.1 Einfluss von Wirmebehandlungen

10 o (>~ piamant
Technlsch/m
enze  Keramiken
&0 ¢ eichpar® GY
tis
E Theo'® Honigwaben
L kubische
2 | Strukturen
M 10!
g "’ Tetraed
S CHECEE Kunststoffe
g 0 strukturen Metalle
Holz (longitudinal)
10" Honigwaben Schiaume
10° 10° 0

Dichte in kg/m’
@ ohne Warmebehandlung
® warmebehandelt bei 200°C oder 250°C

m Polymer-Al,O, Kompositstrukturen mit 10nm AlO,
(J. Bauer, Diss. KIT, 2015 [37])

Abb. 6.3: Druckfestigkeit als Funktion der Materialdichte: Vergleich der erreichten Festigkei-
ten der OWB-Strukturen und WB-Strukturen (200 °C oder 250 °C) mit Festigkeiten
von Polymer-Al, O3 Kompositstrukturen mit 10 nm Al,O3 [37]. Der Datenpunkt
der Tetraederstrukturen mit 10 nm Al,O3-Beschichtung befindet sich hinter dem
Datenpunkt der WB-Strukturen. Die theoretisch erreichbare Obergrenze ist durch
Diamant gegeben, das stirkste bekannte Vollmaterial. Diagrammerstellung mit CES
EduPack [59].

hohungen durch Kerbwirkung. Auch bei den Honigwabenstrukturen sind
Bereiche mit Kerbwirkung zu finden im Ubergang zwischen einzelnen Zel-
len oder bei Unebenheiten der Zellwinde. Lokal wird folglich die Materi-
alfestigkeit von IP-Dip bereits bei geringeren Druckfestigkeiten iiberschrit-
ten, wodurch fiir das globale Strukturverhalten die volle Festigkeitserho-
hung von IP-Dip nicht ausgenutzt werden kann [75]. Eine Formoptimierung
der Strukturknoten, beispielsweise mit der Methode der Zugdreiecke [119]
konnte Spannungsspitzen reduzieren, womit moglicherweise das Potential
der Festigkeitsoptimierung fiir die WB-Strukturen besser ausgeschopft wer-
den kann.

Fiir die Festigkeit der IP-Dip Zugproben wurde zunichst ein Anstieg nach

151



6 Diskussion

Wirmebehandlungen bei 200 °C und kurzen Wirmebehandlungsdauern bei
250 °C beobachtet, jedoch ein erneutes Absinken nach lingeren Wirmebe-
handlungen bei 250 °C. Dieses erneute Absinken der Festigkeit fiir lange
Wirmebehandlungen bei 250 °C ist fiir die Strukturen nicht zu beobachten
(vergleiche Abbildung 4.12). Der Grund fiir dieses Verhalten ist ebenfalls
anhand des Versagens der Strukturen zu erkldren. Das sprode Material-
verhalten von IP-Dip durch einen zu hohen Vernetzungsgrad nach langen
Wirmebehandlungen bei 250 °C wird durch das sprode Strukturversagen
an den Strukturknoten iiberlagert. Die Spannungsspitzen an den Struk-
turknoten dominieren das Versagensverhalten der Strukturen bereits nach
kurzen Wirmebehandlungen. Die einzige Abweichung dieses Verhaltens
zeigt die Honigwabenstruktur nach einer Warmebehandlung bei 200°C
fiir 15 min. Hier ist eine hohere Festigkeit im Vergleich zu den iibrigen
WB-Honigwabenstrukturen zu beobachten (vergleiche Abbildung 4.12 und
Tabelle 4.2). Das gesamte Material ist in Belastungsrichtung ausgerichtet,
wodurch das Materialverhalten eine grofere Rolle spielen kann als bei den
Fachwerksstrukturen. Infolgedessen konnen optimierte Materialfestigkeiten
nach kurzen Wirmebehandlungen (200 °C/15 min) bei Honigwaben eine
hohere Festigkeit erzielen.

Der Festigkeits- und Steifigkeitsanstieg durch die Wiarmebehandlungen ist
fiir die kubischen Strukturen sowie die Tetraederstrukturen stirker ausge-
prégt als bei den Honigwabenstrukturen (vergleiche Tabelle 4.2). Dies liegt
moglicherweise an dem unterschiedlichen Schreibprozess der Strukturen,
welcher in Abbildung 6.4 dargestellt ist. Die Honigwabenstrukturen wer-
den lagenweise mit jeweils drei horizontal nebeneinander liegenden Lini-
en geschrieben (Abbildung 6.4 (a)), das heiflit sowohl horizontale als auch
vertikale Linien iiberlappen einander und erzielen eine Erhohung des Ver-
netzungsgrads bereits wihrend des 3D-DLW Prozesses. Dieses Verhalten
wurde auch bei der Bestimmung des Elastizititsmoduls von IP-Dip beob-
achtet (Abbildung 6.2). Im Gegensatz dazu werden die Fachwerksstrukturen
entlang ihrer Fachwerksbalken geschrieben (Abbildung 6.4 (b)), wodurch
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Abb. 6.4: Visualisierung der unterschiedlichen Schreibprozesse der Honigwabenstruktur und
der Fachwerkstrukturen (kubische Struktur und Tetraederstruktur). In (a) ist die
horizontale und vertikale Uberlappung der einzelnen Linien im Schreibprozess
der Honigwabenstruktur zu erkennen. In (b) ist ein Ausschnitt der Bodenlage der
kubischen Struktur dargestellt; in den Fachwerkstrukturen werden einzelne Linien
nur lateral versetzt, nicht {ibereinander geschrieben.

nur horizontal nebeneinander geschriebene Linien tiberlappen, jedoch keine
vertikalen. Es ist also anzunehmen, dass der Vernetzungsgrad von IP-Dip in
den Honigwabenstrukturen bereits im Anschluss an den 3D-DLW Prozess
hoher ist als der Vernetzungsgrad in den Fachwerksstrukturen. Die Wirme-
behandlungen haben somit einen geringeren Einfluss auf die Festigkeiten
und Steifigkeiten. Die stirkere Vernetzung der Polymerketten bereits wih-
rend des Schreibprozesses kann dariiber hinaus die grolere maximale Deh-
nung der OWB-Honigwaben im Vergleich zu den WB-Honigwaben erklédren
(vergleiche Abbildung 4.11 (a), (b)). Durch die Wirmebehandlung und die
damit verbundene weitere Vernetzung findet bereits eine Versprodung des
Materials statt, wodurch die maximalen Dehnungen der Honigwaben sin-
ken. Im Gegensatz dazu weisen die WB-Fachwerksstrukturen eine hohere
maximale Dehnung auf im Vergleich zu den jeweiligen OWB-Strukturen
(vergleiche Abbildungen 4.11 (¢)—(f)). Hier fiihrt eine Wiarmebehandlung
zu einer weiteren Vernetzung der Polymerketten. Dadurch kann wie bei den

PtP-Strukturen eine bessere Verformbarkeit beobachtet werden.
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6.1.2 Glaskohlenstoff

Materialverhalten

Die in Abschnitt 3.4.2 beschriebene Auswertung der Verschiebung der Mi-
krodrucksdulen umfasst zwei moglich Probleme (siche Abbildung 3.4):
(i) zwischen Siliziumwafer und Mikrodrucksidule befindet sich eine diin-
ne Schicht aus Glaskohlenstoff und (ii) der Siliziumwafer weist eine hohe
Porositit im Anschluss an die Pyrolyse auf. Um die Giiltigkeit der durch-
gefiihrten Auswertung der Mikrodruckversuche zu bestitigen, wurden FE
Simulationen durchgefiihrt. Die FE Simulationen zeigen keinen Einfluss der
Glaskohlenstoff-Zwischenschicht auf die simulierten Kraft-Verschiebungs-
Kurven (Abbildung 4.21 (a)), was die durchgefiihrte Auswertung mit den
elastischen Konstanten von Silizium und eine Vernachlédssigung der Zwi-
schenschicht aus Glaskohlenstoff bestétigt. Auch der Wert des Elastizitits-
moduls von Silizium weist nur einen sehr geringen Effekt auf die simulier-
ten Kraft-Verschiebungs-Kurven auf (Abbildung 4.21 (b)). Dies bestétigt
die Auswertung der experimentellen Messungen mit Esijizium = 130 GPa.
Die hohere Steifigkeit der Mikrodrucksdulen aus den FE Simulationen im
Vergleich zu einer experimentell ermittelten Kraft-Verschiebungs-Kurve
(Abbildung 4.21 (a)) ist auf zwei unterschiedliche Mechanismen zuriick-
zufithren: zum einen wurde in den FE Simulationen der gemittelte Elastizi-
tdtsmodul aller Mikrodrucksdulenexperimente aus Messreihe 2 und Mess-
reihe 3 angewendet (E = 42,5 GPa), zum anderen handelt es sich bei den
FE Simulationen um eine starke Vereinfachung der Mikrodruckexperimen-
te, welche das reale Verhalten nur bedingt abbilden. Wird in den FE Si-
mulationen der Elastizititsmodul der Mikrodrucksiule angewendet, welche
die zu vergleichende Kraft-Verschiebungs-Kurve erzielte (E = 39,9 GPa),
ist bereits eine bessere Ubereinstimmung zwischen Simulation und Experi-
ment zu beobachten (Abbildung 4.21 (b)).

Die wihrend der Pyrolyse stattfindende Schrumpfung der Mikrodrucksau-
len ist sowohl abhidngig von der Ausgangsgro3e der polymeren Séulen als
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auch von der jeweiligen Charge des Fotolacks IP-Dip (Abbildung 4.14).
Dies konnte zu unterschiedlichen Endprodukten des jeweiligen Glaskohlen-
stoffs der Séulen fithren. Der verwendete Fotolack von Messreihe 1 ergab
eine gleichmifBige Schrumpfung der Hohe sowie des Durchmessers, wih-
rend der Fotolack der Messreihen 2 und 3 in einer stirkeren Schrumpfung
der Hohe als des Durchmessers resultierte. Generell gilt, je kleiner die Aus-
gangsgrofe der polymeren Séule, umso stirker die Schrumpfung wéhrend
des Pyrolyseprozesses. Dieses Verhalten wurde auch fiir pyrolysierte Na-
nostrukturen, welche aus SU-8 hergestellt wurden, beobachtet [57]. Die
Abhingigkeit des Endprodukts von der jeweiligen Charge des Fotolacks
ist ebenfalls anhand des Elastizititsmoduls der Siulen zu erkennen (Abbil-
dung 4.17 (b)). Messreihe 1 zeigt variierende Elastizitatsmoduln in Abhén-
gigkeit von der Sdulengrofe; der Elastizititsmodul von Messreihe 2 und
3 zeigt einen hoheren Wert und ist unabhingig von der Séaulengrofie. Die
ermittelten Werte des Elastizitdtsmoduls sind hoch im Vergleich zu Litera-
turwerten von Glaskohlenstoff (15-30 GPa [53-56]), jedoch wurden auch
hohere Werte von 45 GPa [118] und 62 GPa [120] ver6ffentlicht sowie Wer-
te bis zu ~60 GPa in Abhingigkeit von der Pyrolysetemperatur [121]. Im
Gegensatz zu variierenden Schrumpfungen und Elastizitditsmoduln weisen
Raman Spektren von pyrolysierten Sdulen, welche aus verschiedenen Foto-
lackchargen hergestellt wurden (Messreihe 1 und Messreihe 3) keine Un-
terschiede auf (Abbildung 4.18). Die Struktur eines Raman Spektrums von
Glaskohlenstoff kann anhand der beiden iiberlappenden sp? und sp® Hoch-
punkten erkannt werden [57, 102]. Von den beschriebenen Beobachtungen
wird eine deutliche Abhingigkeit des Pyrolyseprozesses und des daraus re-
sultierenden Glaskohlenstoffs vom jeweiligen polymeren Ausgangmaterial
abgeleitet, trotz der iibereinstimmenden Raman Spektren. Eine solche Ab-
hingigkeit des Endprodukts vom jeweiligen Ausgangsmaterial wird auch in
der Literatur beschrieben [52, 122]. Abhéngig vom polymeren Ausgangs-
produkt ist mit einem variierenden Gehalt an Kohlenstoff im Endprodukt zu

rechnen [52, 122] sowie mit unterschiedlichen mechanischen Eigenschaf-

155



6 Diskussion

ten [123]. Es wird vermutet, dass die Auflosung der Raman Spektroskopie
zu grob ist, um tatsidchliche Unterschiede der unterschiedlichen Glaskoh-
lenstoffe aufzulosen; der untersuchte Probenbereich lag hierbei bei 3 pm x
3 um und somit im Bereich von ~1/6 des Sdulendurchmessers (groBte Siule
aus den Messreihen 1 und 3, vergleiche Tabelle A.9). Mit der Fokussierten-
Ionenstrahl-Tomografie wurden in polymeren Strukturen ortsabhéngig deut-
liche Unterschiede des Vernetzungsgrads ermittelt [124], das heifit bereits
das Ausgangsprodukt fiir die Pyrolyse weist deutliche Materialvariationen
auf, was zu einer Variation des Endprodukts fiihren sollte.

Fiir geringe aufgebrachte Dehnungen ist linear-elastisches Materialverhal-
ten der Sédulen zu beobachten (Abbildung 4.15 (a)), welches bei grofien
Sdulen mit Durchmesser 25,4 um direkt in sprodem Versagen der Sdulen re-
sultiert (Abbildung 4.16 (b)). Fiir Sdulen mit kleineren Durchmessern kann
jedoch plastisches Verhalten anhand der Spannungs-Dehnungs-Kurven er-
mittelt werden (Abbildungen 4.15 (b) und 4.16 (b)), mit Bruchdehnungen
bis zu ~22 %. Dieses Verhalten ist auergewohnlich, da fiir Glaskohlen-
stoff im Allgemeinen geringe Bruchdehnungen von <5 % [120, 123] und
sprodes Versagen beobachtet wurden [53]. Die plastisch verformten Mikro-
druckséulen (Abbildung 4.15 (b)) zeigen jedoch optisch anhand von HIM-
Aufnahmen keine Anzeichen plastischer Verformung (Abbildung 4.19 (b),
(c)). Diese Beobachtung ist auf die geringe plastische Verformung von <1 %
(vergleiche Abbildung 4.15 (b)) zuriickzufiihren, was bei einer Sdulenh6he
von ~3,5 um (Durchmesser ~1,0 um, vergleiche Tabelle A.9) einer absolu-
ten plastischen Verformung von <35 nm entspricht und im HIM nicht aufge-
16st wurde. Auch fiir amorphe Metalle wurde zunehmende Verformbarkeit
mit sinkendem Durchmesser von Mikrodrucksdulen beobachtet [125]. Dies
ist auf einen hoheren Widerstand zur Ausbildung von Scherbidndern zuriick-
zufithren [125]. Nach Erreichen der Bruchdehnung ist fiir alle Mikrodruck-
sdulen aus Glaskohlenstoff sprodes Versagen zu erkennen, unabhingig von
ihrer Grofle (Abbildung 4.20). Obwohl das makroskopische Schadensbild
hierbei einen Einfluss der Sdulengrofe auf das Versagensverhalten sugge-
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riert (Abbildung 4.20 (a), (b)), zeigen vergroferte Ansichten der Bruchober-
flachen eine vergleichbare Oberflachenstruktur (Abbildung 4.20 (c), (d)).
Dies deutet ebenfalls auf einen vergleichbaren Versagensmechanismus hin.
Da die Druckversuche ex situ im Nanoindenter ausgefiihrt wurden, ist keine
genauere Analyse des Verformungs- und Versagensverhaltens moglich. Um
mogliche Ursachen fiir die zunehmende plastische Verformung der Mikro-
drucksiulen mit sinkendem Siulendurchmesser zu ermitteln, wiren in situ
Druckversuche, beispielsweise im REM notwendig.

Neben der Duktilitdt der Mikrodrucksdulen ist ebenfalls die Druckfestig-
keit groBenabhingig (Abbildung 4.17 (a)). Dies ist auf den mechanischen
GroBeneffekt zuriickzufithren, wie er auch fiir Al,O3-Diinnschichten be-
obachtet wurde [21]. Die kritische Festigkeit oyj; eines Materials ist nach
Gleichung 2.10 abhingig von der Grofle des kritischen Fehlers im Material.
Mit sinkender Probengrofe ist mit kleineren Fehlern im Material zu rechnen
und folglich mit einer hoheren kritischen Festigkeit, welche proportional zur
Probengrofe ¢ angenommen werden kann (Gleichung 2.11). Gao et al. [4]
deuten die Moglichkeit des Erreichens der theoretischen Materialfestigkeit
bei Unterschreitung einer kritischen Probengrofle an. Fiir die Mikrodruck-
sdulen aus den Messreihen 2 und 3 wurden fiir Durchmesser <2,3 pm bzw.
<5,4um ebenfalls relativ konstante Werte der Druckfestigkeit beobachtet
(Abbildung 4.17 (a) und Tabelle A.16). In Bezug zum ermittelten Elastizi-
tatsmodul liegen die Druckfestigkeiten von ~6,6 GPa bzw. ~4,3 GPa (Mit-
telwerte der unterschiedlichen SdulengréBen, Tabelle A.16) bei ~E/6 bzw.
~E/10. Dies liegt im Bereich des oberen Limits der theoretischen Festig-
keit (vergleiche Abschnitt 2.2.1). Auch fiir Al,O3-Diinnschichten wurden
steigende Festigkeiten mit sinkender Schichtdicke ermittelt sowie das Errei-
chen eines Plateauwerts im Bereich von E/30 fiir Schichtdicken <50 nm [21].
Wie bereits fiir die PtP-Zugstibe (Abschnitt 6.1.1) kann fiir die pyrolysier-
ten Sdulen eine ,,charakteristische Fehlergrofie* anhand von Gleichung 2.10
abgeschitzt werden. Unter Verwendung eines kritischen Spannungsintensi-
titsfaktors von Kic = 1,1 MPay/m [56], Y = 1[15,111] und der gemessenen
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mittleren Druckfestigkeiten von Oy, = 6,6 GPa bzw. Gnax = 4,3 GPa wird
die Fehlergrofe zu ~9 nm bzw. ~21 nm abgeschitzt. Diese Abschitzung re-
sultiert folglich in sehr kleinen Defekten, welche deutlich kleiner sind als die
Mikrodrucksédulen mit einem minimalen Durchmesser von ~0,6 ym. Auf-
grund der bereits diskutierten Abhingigkeit des jeweiligen Glaskohlenstoffs
vom zugehorigen Ausgangsprodukt ist jedoch die Anwendbarkeit von Li-
teraturwerten fiir den kritischen Spannungsintensitétsfaktor Kic in Frage zu
stellen. Entsprechend der ermittelten steigenden Festigkeiten mit sinkendem
Saulendurchmesser wird auch in der Literatur eine Abhiingigkeit der Festig-
keit von Glaskohlenstoff von der Probengrofle beschrieben [121, 123, 126].
Dieses Verhalten wurde auf die Konzentration von Fehlern im Material
zuriickgefiihrt [121, 123] sowie auf die Grofle der Fehler [121, 126]. Eine
Variation des Bruchmechanismus mit sinkender Probengrofe wird hierbei
nicht vermutet [123], wie auch im Rahmen dieser Messungen anhand der
vergleichbaren Bruchoberflachen anzunehmen ist (Abbildung 4.20 (c), (d)).
Mit sinkendem Sédulendurchmesser steigt das Verhiltnis aus Oberfliche und
Volumen an. Infolge der groBeren Oberflache ist anzunehmen, dass Gase
wihrend des Pyrolyseprozesses leichter entweichen konnen, was zu einer
geringeren Anzahl an Fehlern im Material fiihrt [121, 123]. In gréBeren
Proben kann der interne Gasdruck wéhrend der Pyrolyse ansteigen [123].
Dies wiederum kann zur Bildung von Rissen und Hohlrdumen fiihren [123].
Kleinere Proben konnen dariiber hinaus eine geringere Konzentration an
Oberflichenfehlern besitzen, da sie dem internen Gasdruck aufgrund einer
hoheren Oberflichenspannung besser standhalten kénnen [121]. Eine deut-
liche Abhéngigkeit des Elastizitdtsmoduls von der Probengrofle wird fiir
Glaskohlenstoff ebenfalls berichtet und auf eine stirkere molekularen Ori-
entierung in den Proben zuriickgefiihrt [121,123]. Im Rahmen dieser Arbeit
wurde fiir Messreihe 1 ein hoherer Elastizitatsmodul fiir die Sdule mit dem
kleinsten Durchmesser (~1,1 um) beobachtet, fiir die Messreihen 2 und 3
jedoch ein konstanter Elastizititsmodul fiir unterschiedliche Probengréf3en
(Abbildung 4.17 (b)). Da alle Mikrodrucksédulen auf die gleiche Art und
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Weise hergestellt wurden, ist nicht mit einer Variation der molekularen Ori-
entierung in Sdulen unterschiedlicher Grofen zu rechnen und folglich nicht
mit einer Variation des Elastizititsmoduls. Der Grund fiir den hoheren Elas-
tizitdtsmodul der kleinsten Sdule aus Messreihe 1 ist somit unklar.

Neben einer Abhingigkeit der Druckfestigkeit von der Probengrofle der
Mikrodruckséulen ist eine Abhéngigkeit von der jeweiligen Messreihe zu
beobachten (Abbildung 4.17 (a)). Die geringeren Festigkeiten von Mess-
reihe 1 im Vergleich zu Messreihe 2 und 3 sind auf die unterschiedlichen
Fotolackchargen und folglich auf die unterschiedlichen Endprodukte des
Glaskohlenstoffs zuriickzufiihren. Dieses Verhalten wird, wie bereits disku-
tiert, zusétzlich in den unterschiedlichen Elastizititsmoduln deutlich (Ab-
bildung 4.17 (b)). Die Mikrodrucksdulen der Messreihen 2 und 3 wurden
jedoch aus derselben Fotolackcharge hergestellt und weisen einen vergleich-
baren Elastizitdtsmodul auf; daher ist auch mit einem vergleichbaren End-
produkt des Glaskohlenstoffs zu rechnen. Die Mikrodrucksédulen aus Mess-
reihe 2 und 3 unterscheiden sich lediglich in den Verhiltnissen aus Sdulen-
hohe und Sédulendurchmesser (vergleiche Tabelle A.9). Basierend auf dem
Prinzip von St. Venant [127] wire es moglich, dass die Spannungszustiande
in den Mikrodrucksiulen aufgrund der unterschiedlichen Sdulenhthen nicht
vergleichbar sind. Dies konnte zu den unterschiedlichen Festigkeiten fiihren.
FE Simulationen von Mikrodrucksdulen der unterschiedlichen Messreihen
zeigen jedoch anhand des Mehrachsigkeitsfaktors des Spannungszustands
keine Unterschiede (Abbildung 4.22 (c), (d)). Dies macht die variierenden
Festigkeiten aufgrund des Spannungszustands unwahrscheinlich. Die Ver-
teilung der von Mises-Vergleichsspannung (Abbildung 4.22 (a), (b)) zeigt
ebenfalls einen sehr vergleichbaren Verlauf. Die Maximalspannung weist
jedoch in der simulierten Siule aus Messreihe 3 (hohe Séule) einen hoheren
Wert auf. Basierend auf dieser htheren Maximalspannung ist es moglich,
dass die Festigkeit der Séule lokal frither {iberschritten wird. Dies konnte
zu einer makroskopisch gemessenen geringeren Druckfestigkeit der Siu-

le fithren. Dariiber hinaus ist ein Einfluss des mechanischen Gro3eneffekts
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auf die hoheren Festigkeiten in Messreihe 2 (niedrige Séulen) wahrschein-
lich. Das Volumen der Mikrodrucksédulen aus Messreihe 3 ist um einen
Faktor ~1,4 groBer als das Volumen der Siulen aus Messreihe 2. Folglich
ist mit einer hoheren Anzahl an Fehlern im Material zu rechnen. Dadurch
wird die Existenz eines kritischen Fehlers, welcher das Versagen initiiert
wahrscheinlicher. Wie mit Gleichung 2.10 abgeschitzt wurde ist dariiber
hinaus mit einer kleineren ,,charakteristischen Fehlergrole* in den Séulen
aus Messreihe 2 im Vergleich zu Messreihe 3 zu rechnen. Fiir die Sdulen
aus Messreihe 2 ist bei geringerem Volumen das Verhéltnis aus Oberfliche
zu Volumen groBer, sowohl vor der Pyrolyse (4 %) als auch nach der Py-
rolyse (~6 %). Daher ist, wie bereits beschrieben, mit weniger Fehlern im
Material zu rechnen. Aufgrund der geringen Absolutvolumina der Mikro-
drucksiulen ist es moglich, dass auch geringe Unterschiede zwischen den
Sédulen (4 % Unterschied des Verhiltnisses aus Oberfliche und Volumen)
einen Einfluss auf die Festigkeiten haben konnen. Folglich ist anzunehmen,
dass eine Kombination aus lokal geringeren Maximalspannungen und dem
mechanischen Grofeneffekt durch kleinere Mikrodrucksdulen fiir die hohe-
ren Festigkeiten der Sdulen aus Messreihe 2 im Vergleich zu Messreihe 3

verantwortlich ist.

Strukturverhalten

Stark variierende Festigkeiten zwischen einzelnen Strukturen wurden fiir
Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff beobachtet (Abbildung 4.23). Fiir
die Messungen wurden drei individuelle Proben hergestellt, wobei eine Pro-
be jeweils mehrere Tetraederstrukturen beinhaltet. Es wurde beobachtet,
dass sich alle Tetraederstrukturen mit sehr geringen Festigkeiten auf genau
einer Probe befanden, was auf ein anderes Endprodukt des Glaskohlens hin-
deutet. Im kontrollierbaren Rahmen des Herstellungsprozesses (3D-DLW,
Entwicklung und tiberkritische Trocknung der Strukturen, Pyrolyseprozess)

sind jedoch keine Variationen zwischen den einzelnen Proben zu ermit-
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teln. Wie bereits angesprochen, wurden mit der Fokussierten-Ionenstrahl-
Tomografie in 3D-DLW hergestellten Strukturen lokal unterschiedlich stark
ausgeprigte Polymerkettenvernetzungen ermittelt [124]. Eine nicht kontrol-
lierbare Variation des 3D-DLW Prozesses (z. B. schwankende Laserleistun-
gen) wire folglich moglich. Dies kann zu Variationen im Vernetzungsgrad
der einzelnen Tetraederstrukturen fithren und somit zu einem anderen End-
produkt des Glaskohlenstoffs. Zusétzlich konnten schwankende Laserleis-
tungen zu variierenden VoxelgréBen (vergleiche Abschnitt 3.1) und somit zu
variierenden Strukturabmessungen fiithren, was wiederum variierende Fes-
tigkeiten zur Folge hitte. Eine weitere Moglichkeit ist eine ebenfalls nicht
kontrollierbare Variation des Pyrolyseprozesses. Mikrostrukturen aus Glas-
kohlenstoff [52] zeigten unter Druckbelastung ebenfalls stark variierende
Festigkeiten, die auf eine ungleichformige Belastung sowie mogliche De-
fekte in den Strukturen zuriickgefiihrt wurden. Da im Rahmen dieser Arbeit
jedoch niedrige Festigkeiten fiir eine individuelle Probe mit mehreren Te-
traederstrukturen beobachtet wurden, ist ein Einfluss des Endprodukts des
Glaskohlenstoffs wahrscheinlich.

Neben der Variation der Festigkeit der Tetraederstrukturen konnte eben-
falls gezeigt werden, dass das Versagensverhalten deutlich in Abhiingigkeit
von den unterschiedlichen Festigkeiten sowie den Strukturgréfen variiert
(Abbildungen 4.24 und 4.25). Generell ist mit jedem Bruchvorgang in den
Strukturen ein Absinken der gemessenen Druckspannung zu beobachten,
gefolgt von einem erneuten Anstieg der Spannung bei Belastung des zu-
riickbleibenden Strukturrests. Strukturen mit geringeren Festigkeiten zeigen
jedoch ein weniger stark ausgeprigtes katastrophales Versagen als Struktu-
ren mit hohen Festigkeiten (vergleiche Abbildung 4.24 (a) und (b)). Bei
Untersuchung der Tetraederstrukturen im HIM im Anschluss an die Druck-
versuche werden ebenfalls deutlich variierende Bruchbilder beobachtet, je
nach Druckfestigkeit der jeweiligen Tetraederstruktur (Abbildung 4.29). Die
Beobachtungen der unterschiedlichen Versagensverhalten und Bruchbilder

unterstiitzen erneut die These eines anderen Endprodukts des Glaskohlen-
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stoffs. Fiir die groen Tetraederstrukturen (Balkenldnge ~1730nm) wur-
de ein ausgeprigtes schichtweises Versagen der Strukturen beobachtet und
ein weniger katastrophales Versagensverhalten im Vergleich zu den klei-
neren Strukturen (Balkenlidnge ~800 nm). Dieses Verhalten konnte mit ei-
nem unterschiedlichen Verhiltnis aus Balkenldnge und -durchmesser er-
klart werden, welches mit zunehmender Balkenldnge von ~3,6 (Balken-
lange ~800 nm) auf ~5,9 (Balkenlidnge ~1730 nm) ansteigt. Infolgedessen
ist mit einer geringeren Knickstabilitit der groeren Strukturen zu rechnen.
Elastisches Knicken einzelner Strukturlagen wird ermoglicht und kann so-
mit zu schichtweisem Versagen fithren. Auch fiir metallbeschichtete Tetra-
ederstrukturen wurde variierendes Versagensverhalten bei unterschiedlichen
StrukturgréBen beobachtet (Abschnitt 4.2), welches in Abschnitt 6.2 disku-
tiert wird.

Werden die Spannungs-Dehnungs-Kurven der Tetraederstrukturen (Abbil-
dung 4.23) in Bezug auf mogliche plastische Prozesse betrachtet, ist im
Allgemeinen sprodes Versagen im Anschluss an linear-elastische Verfor-
mung zu beobachten. Einzelne Spannungs-Dehnungs-Kurven, insbesondere
der kleinsten Strukturen (Balkenlidnge ~800 nm), zeigen eine Abweichung
vom linear-elastischen Verhalten vor einsetzendem sproden Versagen. Im
Vergleich zu den Mikrodruckexperimenten an Siulen aus Glaskohlenstoff
(Abbildung 4.16) ist zu beobachten, dass sich die Tetraederstrukturen in
Bezug zu ihren Balkendurchmessern bereits im Bereich der beobachteten
Plastizitdt der Mikrodrucksdulen befinden. Es ist jedoch anzunehmen, dass
aufgrund der Spannungsiiberhhungen an den Strukturknoten sprodes Ver-
sagen der Strukturen initiiert wird und somit die in kleinen Sadulen beobach-
teten plastischen Prozesse weitestgehend unterdriickt werden.

Die mit sinkender StrukturgroBe steigenden spezifischen Festigkeiten und
Steifigkeiten der Strukturen (Abbildung 4.26) sind auf den mechanischen
GroBeneffekt zuriickzufiihren, der bereits fiir Tetraederstrukturen aus Glas-
kohlenstoff beobachtet wurde [53]. Hierbei konnen zwei unterschiedliche

Mechanismen zu den hoheren Festigkeiten beitragen: (i) andere Materialfes-
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tigkeiten infolge der groBeren Balkendurchmesser bei groferen Strukturen
und (if) ein groferes Verhiltnis aus Balkenldnge und Balkendurchmesser.
Fiir Mikrodrucksédulen wurden ebenfalls steigende Festigkeiten mit sinken-
der Probengrofe beobachtet, wobei die hierfiir ausschlaggebenden Mecha-
nismen auf die Festigkeiten von Tetraederstrukturen iibertragen werden kon-
nen. Kleinere Proben weisen kleinere Defekte im Material auf und kleinere
Absolutvolumina besitzen eine geringere Anzahl von Defekten. Durch gro-
Bere Oberfliche/Volumen-Verhiltnisse konnen wihrend der Pyrolyse Ga-
se leichter entweichen, wodurch weniger Risse und Hohlrdume im verblei-
benden Glaskohlenstoff vorhanden sind [121, 123]. Der Balkendurchmesser
und das Absolutvolumen der Strukturen sinken mit der GroBe der Tetra-
ederstrukturen, wobei das Verhiltnis aus Balkenmantelfliche und -volumen
mit sinkender Strukturgrofle ansteigt. Folglich ist mit kleineren Defektgro-
Ben und einer geringeren Anzahl von Defekten in kleineren Tetraederstruk-
turen zu rechnen, was zu den hoheren Festigkeiten der kleineren Struktu-
ren beitrdgt. Die im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Tetraederstrukturen
aus Glaskohlenstoff zeigen sehr hohe spezifische Festigkeiten, wie in Ab-
bildung 6.5 zu erkennen ist. Im Vergleich zu Tetraederstrukturen aus Glas-
kohlenstoff einer anderen Versuchsreihe [53] sind trotz eines vergleichbaren
Ausgangszustands und Herstellungsprozesses der Strukturen hohere Festig-
keiten sowie hohere Dichtewerte zu erkennen. Dies ist, wie bereits fiir die
Mikrodrucksédulen beobachtet, auf unterschiedliche Chargen des Fotolacks
mit variierenden Schrumpfungsprozessen und daraus resultierenden variie-
renden Materialeigenschaften zuriickzufiihren.

Gegenlaufig zu steigenden Festigkeiten mit sinkender Strukturgrofle dissi-
pieren kleinere Tetraederstrukturen weniger Energie wihrend der Druckbe-
lastung (Abbildung 4.26). Dieser Umstand ist auf die unterschiedlichen Ver-
sagensverhalten der Tetraederstrukturen zuriickzufiihren. Die kleinen Tetra-
ederstrukturen zeigen sprodes, katastrophales Versagen verbunden mit ei-
nem Wegbrechen groler Strukturbereiche (Abbildung 4.24). Die gro3en Te-
traederstrukturen zeigen stufenformiges Versagen von gesamten Struktur-
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Abb. 6.5: Druckfestigkeit als Funktion der Materialdichte: Vergleich der erreichten Festig-
keiten der Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff mit Literaturwerten von Tetra-
ederstrukturen aus Glaskohlenstoff und Glaskohlenstoff-Al, O3 Kompositstruktu-
ren [53]. Die theoretisch erreichbare Obergrenze ist durch Diamant gegeben, das
stirkste bekannte Vollmaterial. Diagrammerstellung mit CES EduPack [59].

lagen, wobei die gemessenen Druckfestigkeiten der folgenden Belastungs-
peaks vergleichbare Maximalspannungen zeigen (Abbildung 4.25). Infolge
dieses Verhaltens kann mit jedem weiteren Bruchvorgang Energie dissipiert
werden, wodurch bis zur Maximalverschiebung des Druckexperiments mehr
Energie dissipiert wird. Es ist davon auszugehen, dass nahezu die gesamte
Energie durch Bruchvorginge dissipiert wird, da Glaskohlenstoff aus po-
lymeren Ausgangsmaterialien nur eine sehr geringe intrinsische Didmpfung
aufweist [123].

Vor einsetzendem Strukturversagen weisen die Tetraederstrukturen lineares
Verformungsverhalten auf (Abbildung 4.27). Zusitzlich verformen sich die
Strukturen stdrker in vertikaler Richtung als in horizontaler. Dies ist mit
der Einschridnkung der Strukturen durch die horizontalen Strukturbalken zu

erkldren und auch anhand der abgeschitzten Querkontraktionszahlen zu be-
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obachten. Die Werte der Querkontraktionszahlen (~0,16 und ~0,21) zei-
gen, dass das Strukturvolumen unter Belastung geringer wird. Die gerin-
gere Bewegung der unteren Strukturhilfte im Vergleich zur Strukturmitte
fiir kleine Tetraederstrukturen (Abbildung 4.27 (a)) konnte auf eine stirkere
Einschriankung der unteren Strukturhilfte durch die darunterliegende Siule
sowie die Spiralfiifie (vergleiche Abbildung 3.3) zuriickzufiihren sein. Es ist
jedoch anzumerken, dass die Fehlerbalken der beiden Messungen tiberlap-
pen und folglich nur ein sehr geringer tatsichlicher Unterschied zu erwar-
ten ist. Die Hohenédnderung der Strukturen mit zunehmender Dehnung ist
vergleichbar fiir die unterschiedlichen Strukturgréfen; bei einer Dehnung
von ~9 % liegt die Hohe der unterschiedlichen Strukturen bei ~97 % der
Originalhthe (Abbildung 4.27 (b), (d)). Bis zum Bruch zeigen Tetraeder-
strukturen aus Glaskohlenstoff iiberwiegend elastische Verformung, was an-
hand der Riickverformung von verbleibenden intakten Strukturbereichen
nach einsetzendem Strukturversagen ermittelt wurde (Abbildung 4.28).

Generell sind mit den in sifu Untersuchungen im REM nur 2D Informa-
tionen der Strukturen zu ermitteln. Um eine genauere Analyse des Verfor-
mungsverhaltens der Tetraederstrukturen durchzufiihren, insbesondere im
Inneren der Strukturen, ist eine dreidimensionale Untersuchung beispiels-
weise mit der 3D Rontgentomografie notwendig. Jedoch konnte auch mit
den hier ermittelten 2D Informationen eine Querkontraktionszahl der Tetra-
ederstrukturen abgeschitzt sowie eine gleichformige Verformung der ein-

zelnen Strukturbereiche aufgezeigt werden.

6.2 Einfluss von Metallbeschichtungen

Eine metallische Beschichtung von polymeren Strukturen hat das Potential
die Anwendungsmoglichkeiten dieser Metamaterialien zu erweitern, bei-
spielsweise aufgrund der guten thermischen und elektrischen Leitfahigkeit
von Metallen sowie der guten Verformbarkeit und Zdhigkeit bei gleichzeitig

hoher Steifigkeit und Festigkeit [1]. Durch stromlose, chemische Beschich-
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tung wurden homogene Metallbeschichtungen auf Strukturen abgeschie-
den [7,42-44,46,48], dieses Verfahren ist jedoch beschrinkt auf einzelne
Elemente und ausgewihlte Legierungssysteme [81, 128]. Im Gegensatz da-
zu kann kann durch das Magnetronsputtern eine Vielzahl von Materialien
abgeschieden werden [79,80]. Wegen des gerichteten Beschichtungsprozes-
ses [80] wurde jedoch eine ungleichférmige Beschichtung von Strukturen
beobachtet [47,81,129]. Eine variierende Schichtdicke auf den unterschied-
lichen Seiten der rechteckformigen Strukturbalken wurde auch im Rahmen
dieser Arbeit beobachtet (Abbildung 4.30). Eine mogliche Losung dieser
Schicht-Nonkonformitit wire eine Rotation der Objekte. Bei der Beschich-
tung der Tetraederstrukturen wurde ein Einfluss einer Rotation auf die Me-
tallschichtdicke beobachtet [81] (Abbildung A.4 (a) und (b)). Die Strukturen
beider Beschichtungskonfigurationen (stationér und rotierend) zeigen eine
dickere Beschichtung auf der Oberseite der Strukturen, da diese direkt in
der Richtung des Sputtertargets ausgerichtet sind. Zusitzlich sind bei der
rotierenden Beschichtungskonfiguration (Abbildungen 4.31 und A.4 (b))
die StrukturauBenseiten dicker beschichtet, da diese wihrend der Rotation
ebenfalls in der Richtung des Sputtertargets ausgerichtet sind. Bei der hier
durchgefiihrten Rotation handelt es sich um eine Rotation um eine Achse
(vergleiche Abbildung 3.5 (b)). Eine mogliche weitere Verbesserung der
Schichtkonformitit durch Rotation wire hierbei eine Drehung um mehrere
Achsen [81]. Bei der Beschichtung von Strukturen mit elliptischen Balken
mit einer HEA wurde eine gute Schichtkonformitét durch hohe Rotations-
geschwindigkeiten, geringe Abscheideraten und eine spezielle Anordnung
der Targets in Bezug zu den Strukturen erreicht [49]. Um die Schichtkonfor-
mitidt zu verbessern wurden dariiber hinaus zylindrische Sputtertargets un-
tersucht [130] sowie die Erzeugung eines gerichteten Gasflusses [131]. Hier
kann der Druck fiir die Geschwindigkeit des Gasflusses zusitzlich optimiert
werden [132]. Fiir makrozelluldare Polymerschdaume wurde eine homogene
Beschichtung durch die Manipulation des Metalldampfflusses erzielt [128].
Die Tetraederstrukturen sind mit einer diinnen Metallschicht auf allen Bal-
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kenseiten und somit vollstindig beschichtet (Abbildung 4.30) [81]. Ein Bal-
ken aus dem Inneren der Struktur (Abbildung 4.30 (a)) weist auf allen Bal-
kenseiten einen Kontrastunterschied auf, auch auf der Unterseite, was auf
eine Metallbeschichung aller Balkenseiten hindeutet. Ein Strukturbalken,
welcher direkt auf das Substrat geschrieben wurde (5. Strukturlage, verglei-
che Abbildung A.5) und folglich auf der Balkenunterseite nicht beschichtet
werden konnte, zeigt hier keinen Kontrastunterschied. Allerdings wurde ei-
ne deutliche Variation der Schichtdicke abhingig von der Lage der Balken
in den Strukturen beobachtet (Abbildung 4.31). Mit zunehmender ,,Tie-
fe** der Struktur (vergleiche Abbildung A.5) sowie im Inneren der Struktur
sind geringere Schichtdicken auszumachen als auf den StrukturauB3enseiten.
Fiir kleinere Strukturen (5 um Balkenlédnge) ist diese Variation der Schicht-
dicke ausgeprégter als fiir grofe (12,5 um Balkenldnge) (vergleiche auch
Abbildung A.6). Folglich spielt die ,,Offenheit”, das heiflt die Grofle der
Einheitszellen der Strukturen, eine Rolle bei der Beschichtung mit dem Ma-
gnetronsputterverfahren [81]. Durch die ungleichférmige Beschichtung der
Strukturen (Abbildungen 4.30, 4.31 und A.4) wird dariiber hinaus deut-
lich, dass die Abscheiderate auf den Ober- und Aufenseiten der Strukturen
grofler ist und bei lingeren Beschichtungsdauern mit stirkeren Schichtdi-
ckenunterschieden zu rechnen ist [81] (vergleiche auch Abbildung 4.32).

In Abbildung 6.6 ist der Einfluss einer Abweichung von der nominellen
Schichtdicke auf die Strukturdichte (a) und somit auf die spezifische Druck-
festigkeit der Strukturen (b) dargestellt. Allgemein gilt, je dicker die nomi-
nelle Metallbeschichtung, umso deutlicher ausgeprigt sind die Abweichun-
gen der jeweiligen Werte bei variierenden Schichtdicken. Fiir Tetraeder-
strukturen mit einer Balkenldnge von 5 um und einer nominellen Alumini-
umschichtdicke von 205 nm wurde auf der Balkenoberseite eine Schichtdi-
cke von ~100nm gemessen (vergleiche Abbildung A.6). Bei einer realen
Schichtdicke von 100 nm handelt es sich um eine Uberschiitzung der no-
minellen Schichtdicke (205 nm) von 51 %; die reale Dichte wird somit um
33,7 % uiberschitzt, die spezifische Festigkeit um 50,8 % unterschitzt. Auf-
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Abb. 6.6: Sensitivititsanalyse zur Untersuchung des Einflusses der realen Schichtdicke auf (a)
die Strukturdichte sowie (b) die spezifischen Druckfestigkeiten der metallbeschich-
teten Tetraederstrukturen. Die Metallschichtdicken wurden hierbei um 5 % bis 30 %
reduziert und die Auswirkungen auf die ermittelten Strukturdichten und spezifi-
schen Druckfestigkeiten in Bezug zu den mit nominellen Schichtdicken berechneten
‘Werten dargestellt.

grund der Schichtdickenmessung auf der Balkenoberseite ist allerdings mit
einem noch stiarkeren Einfluss auf die reale Strukturdichte zu rechnen, da
die Balkenoberseiten deutlich dicker beschichtet sind als die -unterseiten.
Die mit nominellen Schichtdicken berechneten Strukturdichten und spezi-
fischen Festigkeitswerte sind somit Anhaltspunkte, um den Einfluss von
Metallbeschichtungen auf das Strukturverhalten im Rahmen dieser Arbeit
zu ermitteln.

Druckfestigkeit und Steifigkeit der metallbeschichteten Tetraederstrukturen
steigen im Vergleich zu den polymeren OWB-Strukturen fiir alle untersuch-
ten Beschichtungsmaterialien an (Abbildung 4.33 (a) und Tabelle A.18), wie
auch fiir Al,O3- [30,37,39], NiB- [48] und HEA-beschichtete [49] Struktu-
ren beobachtet. Dieser Anstieg ist auf die hoheren Festigkeiten und Steifig-
keiten der Metallbeschichtungen im Vergleich zur Polymerstruktur zuriick-
zufiihren. Fiir Strukturen mit einer Balkenldnge von 5pum wird aufgrund
des guten Verhiltnisses aus Bruchzihigkeit und Festigkeit von Metallen [1]
dariiber hinaus ein Anstieg der maximalen Dehnung bis zum Bruch beob-
achtet, insbesondere fiir diinne Metallbeschichtungen (Abbildung 4.33 (a)).

Epoxidbasierte Polymere weisen im Allgemeinen ein schlechteres Verhlt-
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6.2 Einfluss von Metallbeschichtungen

nis aus Bruchzihigkeit und Festigkeit auf [1]. Die Struktur mit der dicksten
Metallbeschichtung (240 nm Inconel 600) zeigt jedoch eine vergleichbare
maximale Dehnung wie die OWB-Struktur und sprodes Materialversagen
(Abbildung 4.35 (c)); auch fiir metallische Hohlstrukturen wurde ein Uber-
gang von sprodem zu duktilem Materialversagen mit sinkender Schichtdi-
cke beobachtet [46,47].

Aufgrund der hohen Dichtewerte der Metalle erhohen die Metallbeschich-
tungen die Dichte der Tetraederstrukturen (Tabelle A.13). Die spezifischen
Festigkeiten und Steifigkeiten der Polymer-Metall Kompositstrukturen wei-
sen deshalb deutlich geringere Unterschiede auf als die Absolutwerte [81]
(Abbildung 4.33 (b)). Eine diinne Beschichtung mit Inconel 600 (35 nm) er-
hoht die spezifische Festigkeit im Vergleich zur OWB-Struktur, eine dicke
Beschichtung (240 nm) verringert sie deutlich. Fiir eine nominelle Schicht-
dicke von 240nm Inconel 600 ist bei einer Tetraederstruktur mit 5um
Balkenlidnge der nominelle Metallanteil (51,3 %) hoher als der Polymer-
anteil (vergleiche Tabelle A.13). Dies fiihrt zu einer Erhohung der Struktur-
dichte um einen Faktor ~8, was wiederum in der geringeren spezifischen
Festigkeit (Faktor ~2) resultiert. Fiir die spezifische Struktursteifigkeit sind
die Metallbeschichtungen der Strukturen nachteilig [81] (vergleiche Tabel-
le A.18); nur mit einer 35 nm dicken Ti-6Al-4V-Beschichtung ist eine ver-
gleichbare spezifische Steifigkeit zu erreichen wie fiir die OWB-Struktur.
Die berechneten Dichtewerte der metallbeschichteten Tetraederstrukturen
sind hierbei als oberes Limit zu betrachten, da die nominellen Schichtdicken
zur Ermittlung der Strukturdichten verwendet wurden (vergleiche auch Ab-
bildung 6.6). Zusitzlich wird das Metallvolumen durch eine Multiplikation
der Oberfliche der Polymerstruktur mit der nominellen Metallschichtdi-
cke ermittelt (vergleiche Abschnitt 3.5). Insbesondere in den Bereichen der
Strukturknoten wird das reale Metallvolumen iiberschitzt, was ebenfalls
zur Uberschiitzung der Strukturdichte beitriigt. Die spezifischen Druckfes-
tigkeiten und Steifigkeiten der metallbeschichteten Strukturen werden somit

unterschitzt [81], wodurch insbesondere der Vergleich mit den spezifischen
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Werten der polymeren OWB-Strukturen beeinflusst wird.

Werden bei gleicher Schichtdicke unterschiedliche Polymer-Metall Kom-
positstrukturen verglichen (35 nm Ti-6Al-4V und Inconel 600) wird der
Einfluss des Beschichtungsmaterials deutlich (Abbildung 4.33 (b)) [81].
35 nm Inconel 600 erhoht die spezifische Festigkeit der Strukturen trotz der
hohen Dichte der Nickellegierung [99] im Vergleich zu OWB-Strukturen,
35 nm Ti-6Al-4V zeigt keinen Effekt. Werden bei gleichem Beschichtungs-
material unterschiedliche Schichtdicken verglichen, wird ein Anstieg der
absoluten Druckfestigkeit, jedoch ein Absinken der spezifischen Festigkeit
mit zunehmender Schichtdicke ermittelt. Ein entsprechendes Verhalten ist
fiir HEA-beschichtete Strukturen zu beobachten [49]. Dieses Verhalten kann
auf einen mechanischen GroBeneffekt der Metallbeschichtungen zuriickge-
fithrt werden, wie auch fiir HEA-Schichten [49] und Al,O3-Schichten [21]
beobachtet wurde. Al,Os-beschichtete Strukturen zeigen ebenfalls einen
Anstieg der spezifischen Festigkeit mit zunehmender Schichtdicke, wie in
Abschnitt 5.2.2 dargestellt ist. Der Anstieg der spezifischen Festigkeit ist
jedoch weniger stark ausgeprigt, je dicker die Al,O3-Beschichtung wird
[30, 37, 39]. Fiir Al-beschichtete Strukturen mit unterschiedlichen Schicht-
dicken (81 nm und 205 nm) sind die spezifischen Steifigkeiten vergleichbar,
was die Messungen und Berechnungen bestitigte [81]. Bei Strukturen mit
unterschiedlich dicken Inconel 600-Beschichtungen (35nm und 240 nm)
werden jedoch deutliche Unterschiede der spezifischen Steifigkeit ermit-
telt (Tabelle A.18), was moglicherweise an der Abschitzung der Dichte-
werte liegt. Aufgrund hoherer Abscheideraten auf den Ober- und AuBlen-
seiten der Strukturen ist bei lingeren Beschichtungsdauern (d. h. dickeren
Metallbeschichtungen) mit stidrkeren Schichtdickenunterschieden zu rech-
nen als bei kurzen. Somit werden dicke Metallbeschichtungen prozentual
mehr iiberschitzt als diinne, woraufthin die Strukturdichte bei dicken Be-
schichtungen ebenfalls deutlich stirker tiberschétzt wird als bei diinneren.
Der Unterschied der beiden Aluminiumschichtdicken betrigt ~2,5, wih-
rend der Unterschied der Inconel 600-Schichtdicken bei ~6,9 liegt. Fiir
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6.2 Einfluss von Metallbeschichtungen

die Inconel 600-beschichteten Strukturen wird folglich der Unterschied in
der Genauigkeit der Dichteberechnung deutlich stirker ausgeprigt sein als
fiir die Al-beschichteten Strukturen. In Abbildung 6.7 sind die Spannungs-
Dehnungs-Kurven von Tetraederstrukturen mit unterschiedlich dicken In-
conel 600- und Aluminiumbeschichtungen dargestellt, wobei spezifische
Spannungswerte dargestellt sind. In Bezug zur oben diskutierten Uberschiit-
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Abb. 6.7: Spannungs-Dehnungs-Kurven der Tetraederstrukturen mit unterschiedlichen
Schichtdicken aus Aluminium und Inconel 600. Es sind spezifische Festigkeiten
dargestellt, um den Einfluss der Strukturdichte auf die spezifischen Festigkeiten und
Steifigkeiten deutlich zu machen. Die Strukturdichten wurden teilweise mit gerin-
geren Schichtdicken berechnet als die nominellen Schichtdicken (siehe Legende des
Diagramms).

zung der Schichtdicke bei unterschiedlichen nominellen Schichtdicken wur-
den die Dichtewerte der Strukturen hier sowohl mit nominellen Schichtdi-
cken berechnet, als auch mit diinneren Schichten. Fiir die diinne Inconel
600-Beschichtung (35 nm) wurde mit der nominellen Schichtdicke gerech-
net, fiir die 81 nm Al-Beschichtung mit einer 20 % geringeren Schichtdi-
cke (65 nm) sowie mit 50 % geringeren Schichtdicken fiir die 205 nm Al-
(103 nm) und 240 nm Inconel 600-Beschichtungen (120 nm). Wie oben dis-
kutiert wurde fiir Strukturen mit einer nominellen Al-Beschichtung von

205nm eine um ~50 % geringere reale Schichtdicke gemessen. Fiir die
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diinneren Schichten (35 nm Inconel 600 und 81 nm Al) ist mit einer gerin-
geren Abweichung zu rechnen, weshalb die Strukturdichten mit der nomi-
nellen Schichtdicke bzw. einer um 20 % diinneren Beschichtung berechnet
wurden. Werden die auf diese Weise berechneten spezifischen Steifigkeiten
der Tetraederstrukturen ermittelt, weisen die Strukturen mit unterschiedlich
dicken Inconel 600-Beschichtungen eine Differenz von einem Faktor ~1,2
auf, bei unterschiedlich dicken Al-Beschichtungen von ~1,4. Fiir die Inco-
nel 600-beschichteten Strukturen ist somit eine bessere Ubereinstimmung
der spezifischen Steifigkeiten zu beobachten als bei einer Strukturdichte-
bestimmung mit den nominellen Schichtdicken (vergleiche Abbildung 4.33
(b) und 6.7). Dieses Verhalten zeigt die Sensitivitit der Dichteberechnung
bei unterschiedlich dicken Metallbeschichtungen.

Fiir eine Tetraederstruktur mit 81 nm Al-Beschichtung wird mit kleiner wer-
dender Strukturgrofe eine zunehmende Verformbarkeit und Druckfestig-
keit der Strukturen beobachtet (Abbildung 4.34 (a)). Wihrend die relati-
ve Dichte der Strukturen um einen Faktor ~2 ansteigt, steigt die spezi-
fische Druckfestigkeit der Strukturen um einen Faktor ~3,6 an. Ein ent-
sprechendes Verhalten wurde fiir alle metallbeschichteten Strukturen sowie
fiir die OWB-Strukturen ermittelt (Abbildung 4.34 (b)). Auch fiir Al,O3-
beschichtete Strukturen [39], Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff (Ab-
schnitt 4.1.4 und [53]) und HEA-beschichtete Strukturen [49] wurde die-
ses Verhalten festgestellt. Entsprechend der Beobachtungen fiir Al,O3-
beschichtete Strukturen [39], ist dies auf eine Kombination des mecha-
nischen GroBeneffekts, des Verhiltnisses von Polymer und Metall in den
Strukturen sowie des Versagensverhaltens zuriickzufiihren. In den gréB3eren
Strukturen ist prozentual mehr Polymermaterial vorhanden als Metall (ver-
gleiche Tabelle A.13), was aufgrund der geringeren Festigkeiten des Po-
lymers nachteilig fiir die Festigkeiten der Tetraederstrukturen ist. Dariiber
hinaus besitzen die kleineren Strukturen aufgrund des kleineren Verhiltnis-
ses aus Balkenldnge und dquivalentem Balkendurchmesser (vergleiche Ta-

belle 4.3) eine hohere Knickstabilitdt im Vergleich zu den groferen Struk-
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turen. Die spezifischen Druckfestigkeiten der grofen Strukturen (7,5 um
und 12,5 ym Balkenlédnge) variieren weniger als die der kleineren Struk-
turen (5 um und 7,5 um Balkenldnge) (vergleiche Abbildung 4.34 (b) und
Tabelle A.18). Das heifit die spezifische Druckfestigkeit sinkt fiir groere
Strukturen langsamer mit zunehmender Strukturgroe, obwohl gleichzeitig
das Verhiltnis aus Balkenldnge zu dquivalentem Balkendurchmesser weni-
ger stark ansteigt (Vergleich 7,5 um und 12,5 uym: Faktor ~1,17, Vergleich
5um und 7,5 pm: Faktor ~1,21). Der Metallanteil der Strukturen sinkt bei
den groflen Strukturen (7,5 um und 12,5 um Balkenldnge) stirker als bei
den kleinen (5 um und 7,5 um Balkenlidnge) (vergleiche Tabelle A.13). Aus
diesem Grund ist fiir die spezifischen Festigkeiten der Tetraederstrukturen
mit einem stdrkeren Einfluss des abnehmenden Metallanteils zu rechnen
als mit einem Einfluss der geringeren Knickstabilitit. Die niedrigen spezifi-
schen Festigkeiten der Tetraederstrukturen mit Balkenldngen von 10 um und
12,5 ym und einer Beschichtung mit 35 nm Inconel 600 (Abbildung 4.34
(b)) sind in diesem Zusammenhang nicht eindeutig zu erkldren. Eine Mog-
lichkeit wéren prozessbedingte Variationen, wie ebenfalls bereits bei den
geringen Ingenieurszihigkeiten von PtP-Zugstiben nach einer Warmebe-
handlung von 200 °C/30 min (Abbildung 4.5) sowie bei den variierenden
Festigkeiten von Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff (Abbildung 4.23)
vermutet wurde.

Das Versagensverhalten der Strukturen kann ebenfalls eine Rolle bei der
Festigkeit der unterschiedlichen StrukturgroBen spielen (vergleiche Abbil-
dung 4.35 (a)—(c) mit (d)—(f)). Strukturen mit einer Balkenldnge von 5 um
zeigen Briiche im Verlauf der Strukturbalken und an den Strukturknoten
(35 nm Inconel 600 und 205 nm Aluminium, Abbildung 4.35 (a), (b)) wih-
rend die Strukturen mit einer Balkenldange von 10 um Briiche an den Knoten,
jedoch nicht im Verlauf der Strukturbalken zeigen (Abbildung 4.35 (d), (e)).
Mit 240 nm Inconel 600-beschichtete Strukturen zeigen sprodes Versagen
insbesondere an den Strukturknoten (Abbildung 4.35 (c), (f)); bei der grofe-
ren Struktur ist ein katastrophaleres Versagen beobachtbar als bei der kleine-
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ren. Das Versagensverhalten der Strukturen mit einer Balkenldnge von 5 um
ist hierbei bemerkenswert. Fiir Strukturen wird im Allgemeinen Versagen
an den Knoten beobachtet, nicht im Verlauf der Balken (Abschnitte 4.1.2
und 5.2 sowie [17,21,30,37,39,43,75,105]). Der Ubergang von ausschlief3-
lichem Knotenversagen der Strukturen mit einer Balkenlédnge von 5 um zu
einer Kombination aus Balken- und Knotenversagen konnte auf einer mogli-
chen Formoptimierung der Knoten basieren [81]. Wie in Abbildung 4.36 (a),
(b) zu erkennen, zeigen die Strukturen mit Inconel 600-Beschichtung eine
Ausrundung der Knotenform durch die Metallbeschichtung, wodurch Span-
nungsspitzen reduziert werden konnten. Diese Ausrundung ist bei Struktu-
ren mit 205 nm Aluminiumbeschichtung jedoch nicht zu beobachten, ob-
wohl diese Strukturen ebenfalls Versagen im Verlauf der Strukturbalken
aufweisen (Abbildung 4.35 (b)). Folglich werden die Strukturknoten offen-
bar durch die reine Metallbeschichtung bereits stabilisiert. Dies kann zu
einem kombinierten Balken-Knoten-Versagensmechanismus fithren. Durch
FE Simulationen wurde von Valdevit et al. [133] gezeigt, dass die Festigkeit
von Hohlstrukturen verbessert werden kann, indem das Materialvolumen im
Knotenbereich vergrofert wird. Bei dicken Metallbeschichtungen (240 nm
Inconel 600) zeigt die Kerbformoptimierung jedoch keinen Einfluss auf
das Versagensverhalten, hier wird sprodes Versagen hauptsiachlich an den
Strukturknoten beobachtet (Abbildung 4.35 (c)). Ein solcher Ubergang von
duktilem zu sprédem Versagen wurde ebenfalls fiir metallische und kerami-
sche Hohlstrukturen mit zunehmender Wandstirke beobachtet [41,46,47].

Eine weitere Vernetzung der Polymerketten durch geeignete Warmebehand-
lungen kann die spezifischen Festigkeiten von Strukturen erhthen (siche
Abschnitt 6.1.1). In Abbildung 4.37 ist zu erkennen, dass die spezifische
Festigkeit von Inconel 600-beschichteten Strukturen durch eine vorange-
gangene Wirmebehandlung und eine daraus resultierende Festigkeitser-
hohung der polymeren Grundstruktur ebenfalls erhoht werden kann. Die
spezifische Festigkeit einer polymeren WB-Struktur (200 °C/15 min) kann

jedoch nicht erreicht werden, was auf die hohere Strukturdichte infolge
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der Metallbeschichtung sowie auf eine Verdnderung des Versagensverhal-
tens im Vergleich zur metallbeschichteten OWB-Struktur zuriickzufiihren
ist. Wihrend die Inconel 600-beschichtete OWB-Struktur eine Kombinati-
on aus Knoten- und Balkenversagen zeigt (Abbildung 4.38 (a)), weist die
Inconel 600-beschichtete WB-Struktur (200 °C/15 min) sprodes Versagen
hauptsichlich an den Strukturknoten auf (Abbildung 4.38 (b)). Trotz einer
Kerbformausrundung infolge der Metallbeschichtung (Abbildung 4.38 (c))
iiberwiegt das fiir polymere WB-Tetraederstrukturen beobachtete Versagen
an den Strukturknoten (vergleiche Abschnitt 4.1.2, Abbildung 4.13 (f)).

Durch Metallbeschichtungen konnen die spezifischen Festigkeiten von Te-
traederstrukturen folglich nur geringfiigig erhoht werden. Die Stabilisierung
und die beobachtete mogliche Kerbformoptimierung der Strukturknoten
konnte jedoch eine Erhohung der mechanischen Effizienz der Strukturen zur
Folge haben, verbunden mit einer Verbesserung des Strukturverhaltens unter
mehrmaliger Belastung sowie in Bezug auf die Energiedissipation [81]. Fiir
HEA-beschichtete Strukturen wurde ein verbessertes Energiedissipations-
vermogen beobachtet im Vergleich zu polymeren Strukturen [49]. Eine Er-
hohung der Knotenfestigkeit durch die Metallbeschichtung spielt hierbei ei-
ne Rolle, eine mogliche Kerbformausrundung durch die HEA-Beschichtung

wird jedoch nicht erwihnt [49].

6.3 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten

6.3.1 Dehnrateneffekte

Die OWB-Strukturen und WB-Strukturen (200 °C/15 min) zeigten eine ge-
ringe Dehnratenabhingigkeit (Abbildungen 5.1, A.7 und 5.2 sowie Tabel-
le A.19). Folglich dominiert das Strukturverhalten iiber das Materialver-
halten, da im Allgemeinen die mechanischen Eigenschaften von Polyme-
ren stark von der Belastungsgeschwindigkeit beeinflusst werden [134]. Ei-

ne frequenzabhingige Messung des FElastizitdtsmoduls von IP-Dip (Abbil-
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dung 4.9) ergab allerdings konstante Werte fiir unterschiedliche Messfre-
quenzen, insbesondere im Zustand mit stirkerer Polymerkettenvernetzung
(vergleiche Abschnitt 6.1.1). Gegensitzlich dazu wurde fiir epoxidbasier-
te Duroplaste eine Abhingigkeit der mechanischen Eigenschaften von der
Belastungsgeschwindigkeit beobachtet, wobei diese Abhingigkeit auch bei
unterschiedlichen Polymerkettenvernetzungen beobachtbar war [112]. Auch
fir den im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Fotolack IP-Dip wurde ein
Einfluss der Belastungsgeschwindigkeit auf das Materialverhalten [116]
sowie auf das Verhalten von zug- und biegedominierten Strukturen [117]
beobachtet. Die Belastungsgeschwindigkeiten der erwéahnten Untersuchun-
gen variieren jedoch sehr stark, weshalb ein direkter Vergleich nur bedingt
moglich ist. Lemma et al. [116] ermittelten ein geschwindigkeitsabhingi-
ges Materialverhalten von IP-Dip bei 416 nm/s und 832 nm/s, womit folglich
nur die geringe Belastungsrate mit den hier durchgefiihrten Messungen ver-
gleichbar ist.

Die Unabhingigkeit von der Belastungsgeschwindigkeit der aus IP-Dip her-
gestellten Strukturen kann auf die Dominanz des Strukturverhaltens zu-
riickgefiihrt werden. Sowohl das Spannungs-Dehnungs-Verhalten als auch
der Wert der Druckfestigkeit werden durch die 3D Mikroarchitektur be-
stimmt, nicht durch das Materialverhalten. Diese Beobachtung wurde auch
fir OWB- und WB-Strukturen gemacht, wobei ein geringerer Anstieg der
Festigkeit aufgrund von Wérmebehandlungen beobachtet wurde als fiir Zug-
proben aus IP-Dip (vergleiche Abschnitt 6.1.1). Spannungsspitzen, welche
in den Knotenbereichen der Strukturen auftreten, limitieren die Strukturfes-
tigkeit. Fiir WB-Strukturen ist die Geschwindigkeitsabhingigkeit noch we-
niger ausgeprigt als fiir OWB-Strukturen (vergleiche Abbildung 5.2), was
ebenfalls auf diesen Effekt zuriickzufiihren ist. Fiir OWB-Strukturen ist bei
niedrigen Belastungsgeschwindigkeiten (vergleiche 20nm/s und 100 nm/s)
ein geringer Unterschied der Druckfestigkeit zu beobachten. Hier spielt
folglich das Materialverhalten eine bedeutendere Rolle als bei hoheren Ge-

schwindigkeiten (vergleiche 100 nm/s und 500 nm/s) bzw. bei stirkerer Poly-
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merkettenvernetzung (WB-Strukturen).

Druckversuche unter zyklischer Belastung wurden im Rahmen dieser Ar-
beit bei 500 nm/s durchgefiihrt (Abschnitt 5.2), was fiir die unterschiedlichen
Strukturen zu unterschiedlichen Dehnraten fiihrt. Aufgrund des geringen
Einflusses der Belastungsgeschwindigkeit auf die mechanischen Eigen-
schaften der Strukturen, insbesondere zwischen 100nm/s und 500 nm/s, ist

ein Vergleich der unterschiedlichen Messungen jedoch unproblematisch.

6.3.2 Zyklische Belastung

Allgemeines Verhalten

Fiir WB-Tetraederstrukturen (200 °C/15 min) wird in einem ersten Belas-
tungszyklus elastisch-plastisches Verhalten bis zum Erreichen sowie einset-
zendes Balkenknicken nach Erreichen der Druckfestigkeit beobachtet. Das
einsetzende Balkenknicken ist deutlich in in situ Momentaufnahmen zu se-
hen (Abbildung 5.3). Eine starke Entfestigung zugdominierter Strukturen
nach Erreichen der maximalen Druckfestigkeit aufgrund von Briichen oder
einsetzender plastischer Verformung durch Knicken wird auch von Ash-
by [10] beschrieben. Der erneute Druckspannungsanstieg fiir hohere Deh-
nungen (= 22 %) ist auf eine lokale Komprimierung der Struktur zuriick-
zufithren. Die lokale Komprimierung ist hierbei nicht zu verwechseln mit
der Verdichtung der Struktur [105], welche erst bei hoheren Dehnungen er-
folgt (wie ebenfalls in [43] beschrieben). Eine lokale Komprimierung tritt
aufgrund von lokal begrenzten, stirkeren Deformationen einzelner Struktur-
bereiche auf. In diesen Einzelbereichen kommen Strukturbalken in Kontakt
zueinander, was zur lokalen Komprimierung und somit zu einem erneuten
Anstieg der gemessenen Druckspannung fiihrt [105]. Wihrend der Entlas-
tung zeigen die Tetraederstrukturen eine deutliche elastische Riickverfor-
mung. Dieses Verhalten kann ebenfalls in in situ Momentaufnahmen sowie
an Spannungs-Dehnungs-Kurven beobachtet werden (Abbildungen 5.3 und

5.4). Durch viskoelastische Riickverformung polymerer Strukturen kann es

177



6 Diskussion

Zu einer Uberschiitzung der verbleibenden Dehnungen kommen, wenn diese
wie in Abschnitt 3.4.5 beschrieben anhand des Dehnungswerts bei Span-
nungsfreiheit nach Entlastung ermittelt werden [105]. Die in sifu durch-
gefiihrten Druckversuche zeigten jedoch keine ausgeprigte viskoelastische
Riickverformung [105]; das gering ausgeprigte viskoelastische Verhalten
von IP-Dip und daraus hergestellten Strukturen kann auch durch die geringe
Dehnratenabhingigkeit bestitigt werden (vergleiche Abschnitte 6.1.1 und
6.3.1). Idealerweise wiirde die abgeflachte Indenterspitze wihrend der zykli-
schen Druckversuche den Kontakt mit der Struktur nicht verlieren, sondern
die Bewegungsrichtung sofort umgekehren, wenn die Spannung den Wert
Null erreicht. Viskoelastische Riickverformung der Strukturen wiirde somit
keine Rolle bei der Ermittlung der verbleibenden Dehnung spielen, weshalb
die verbleibenden Dehnungen auf die beschriebene Weise bestimmt wurden.
Eine tatsédchliche Durchfithrung der Experimente mit anhaltendem Kontakt
zwischen Indenterspitze und Struktur war jedoch nicht méglich.

Die beschriebenen Beobachtungen konnen nur aufgrund der weggesteuert
durchgefiihrten Druckversuche gemacht werden [105]. Unter Lastkontrolle
wiirden eventuelle Instabilitdten in der Struktur zu einem frithzeitigen Ver-
sagen fiihren (vergleiche Abschnitt 4.1.2, Abbildung 4.10). Durch die Weg-
steuerung kann das Strukturverhalten auch nach dem Einsetzen von Nach-
giebigkeiten in der Struktur analysiert werden. Dariiber hinaus ist mit der in
situ Durchfithrung der Experimente im REM eine Untersuchung des Defor-
mationsverhaltens der Strukturen moglich.

Die Belastungs- und Entlastungskurven der Druckversuche zeigen deutliche
Hysteresekurven (Abbildungen 5.3 und 5.4), ein Zeichen fiir Energiedissi-
pation. Bereits bei geringen Dehnungswerten wird Energie dissipiert, was
anhand der ersten Belastungszyklen unter ansteigender zyklischer Belastung
beobachtet werden kann (durchgezogene, rote Linien in Abbildung 5.3). Ir-
reversible Prozesse und hierbei insbesondere Briiche in der Struktur fithren
zur deutlichen Verkleinerung der Hysteresekurve bei mehrmaliger Belas-

tung zur maximalen Dehnung von ~25 % (Abbildung 5.4) [105]. Die stérks-
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te Verkleinerung der Hysteresekurve ist vom ersten zum zweiten Zyklus zu
beobachten, was darauf hindeutet, dass die meisten Briiche in der Struk-
tur im ersten Belastungszyklus erfolgen [105]. Dieses Verhalten wurde mit
FE Simulationen bestitigt (Abbildung 5.21 (a), (b)). Fiir hohere Zyklen-
zahlen stabilisiert sich die Hysteresekurve, das heifit in jedem Zyklus wird
eine vergleichbare Energiemenge dissipiert. Dieses Verhalten wurde auch
fiir andere Strukturen beobachtet [43, 44,60, 61]. Eine stirkere Verformung
der Struktur wihrend der ersten zehn Belastungszyklen im Vergleich zu den
Zyklen 11-20 ist in in situ Momentaufnahmen zu sehen (Abbildung 5.4).
Dies ist ebenfalls auf ein stirkeres Bruchverhalten wéhrend der ersten Zy-
klen im Vergleich zu spiteren Zyklen zuriickzufiihren. Dennoch zeigt die
WB-Tetraederstruktur eine sehr starke elastische Riickverformung nach 20
Belastungszyklen (Abbildung 5.4).

Wie in Abschnitt 2.3.2 beschrieben tragen unterschiedliche Mechanismen
zur Energiedissipation in zelluldren Materialien bei [8, 61]. Fiir die im Rah-
men dieser Arbeit untersuchten Strukturen wird erwartet, dass Deformati-
onsmechanismen mit Briichen, plastischer Verformung sowie elastischem
Knicken eine Rolle fiir die Energiedissipation spielen. Dartiber hinaus kon-
nen reibungsinduzierte Effekte beteiligt sein; zum einen zwischen Struk-
turbalken, welche bei hohen Dehnungswerten in Kontakt treten, zum an-
deren zwischen den Bruchoberflichen von Mikrorissen in den Strukturen.
Diese beiden Effekte werden im Rahmen dieser Arbeit mit ,,makroskopi-
scher Reibung® (Reibung zwischen Strukturbalken) und ,,mikroskopischer
Reibung* (Reibung in Mikrorissen) bezeichnet. Intrinsische Materialdamp-
fung der verwendeten Vollmaterialien kann ebenfalls zur Energiedissipation
beitragen. Eine viskose Dampfung der umgebenden Luft kann im Rahmen
dieser Arbeit ausgeschlossen werden, da alle Versuche im REM und folg-
lich im Vakuum durchgefiihrt wurden. Auch geddmpfte Vibrationen hoher
Frequenzen treten fiir die hier untersuchten Strukturen nicht auf; hierfiir ist

ein spezielles Design der zelluldren Materialien notwendig, beispielswei-
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se durch spezielle Knickelemente [62] oder durch Strukturen mit mehreren

stabilen Konfigurationen [63].

Einfluss der 3D Mikroarchitektur

Fiir OWB-Strukturen und WB-Strukturen wurde eine sinkende spezifische
dissipierte Energie Ugiss mit zunehmender Zyklenzahl fiir alle Strukturen
beobachtet (Abbildungen 5.5 (a) und 5.8 (a)). Die Abnahme der Uiss mit
zunehmender Zyklenzahl kann auf irreversible Effekte in den Strukturen
zuriickgefiithrt werden, das heiflt auf plastische Verformung sowie insbeson-
dere auf Bruchvorgiénge, die bereits wéhrend eines ersten Belastungszyklus
auftreten [105]. Dieses Verhalten kann auf HIM-Aufnahmen der Struktu-
ren nach einem und nach 20 Belastungszyklen erkannt werden (Abbildun-
gen 5.7 und 5.10). Fiir alle Strukturen ist die Ugiss im ersten Belastungs-
zyklus am grofiten und zeigt den stirksten Riickgang zum zweiten Belas-
tungszyklus. Folglich findet der Hauptanteil irreversibler Prozesse wéhrend
des ersten Belastungszyklus statt, wie auch mit FE Simulationen bestétigt
wurde (Abbildung 5.21 (a), (b)). Die bei der Honigwabe zu beobachten-
de hochste Ugigs im Vergleich zu den anderen Strukturen ist eine Folge der
hochsten Druckfestigkeit aufgrund des in Belastungsrichtung ausgerichte-
ten Materials; die niedrigsten Werte der Uiss zeigen die hexagonalen Struk-
turen, welche die geringsten Festigkeiten aufweisen [105] (Abbildung 5.1
und [30, 37]).

Gegenliufig zum Absinken der Ugig, mit zunehmender Zyklenzahl steigt die
bleibende Dehnung nach Entlastung der Strukturen an (Abbildungen 5.5 (b)
und 5.8 (b)), wobei auch dieses Verhalten auf irreversiblen Vorgingen in den
Strukturen mit plastischer Verformung sowie Bruchvorgingen beruht. Die
dominierenden Versagensmechanismen der OWB- und WB-Strukturen sind
lokales und globales Knicken oder Beulen von Strukturbalken oder -winden
sowie Briiche, insbesondere an Strukturknoten [105] (Abbildungen 5.6 und

5.9), was ein iibereinstimmendes Verhalten mit den Beobachtungen in Ab-
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schnitt 6.1.1 und in [30, 37] zeigt. Die WB-Strukturen zeigen hierbei mehr
gebrochene Strukturknoten und ein stirkeres Schadensbild als die OWB-
Strukturen (vergleiche Abbildung 5.7 mit Abbildung 5.10), wie auch in Ab-
bildung 4.13 fiir OWB- und WB-Strukturen zu beobachten ist.

Die effektive Festigkeit 6 einer Tetraederstruktur kann mit der Festigkeit

des verwendeten Vollmaterials og berechnet werden zu [135]

ol = ospsin’ (). (6.1)
o ist hierbei der eingeschlossene Winkel zwischen der Horizontalen und ei-
nem Strukturbalken des Tetraeders. Im Falle von gleich langen Strukturbal-
ken gilt sin(w) = \/% (wie fiir die untersuchten Tetraederstukturen) [53].
Wird o nicht durch die Materialfestigkeit des Vollmaterials begrenzt, son-
dern versagt die Struktur aufgrund von elastischem Knicken der Strukturbal-
ken, muss og durch die Knickfestigkeit eines Strukturbalkens ersetzt wer-

den, was zu
. Kn?
Geff,knicken =5 A
8v/3
fithrt [136]. Der Faktor k beschreibt die Steifigkeit der Strukturbalken in

Bezug zur Rotation, wobei k = 1 gelenkig verbundene Strukturbalken be-

Esp?sin’ () cos? (o) (6.2)

schreibt und k = 2 fest verbundene. Es ist der Elastizitdtsmodul des ver-
wendeten Vollmaterials, p die relative Dichte der Struktur und cos(®) be-
tragt \/1/73 bei gleichlangen Strukturbalken [53]. Unter Verwendung von
Gleichung 6.2 kann die effektive, elastische Knickfestigkeit der OWB-
Tetraederstruktur abgeschitzt werden. Der Elastizitdtsmodul der OWB-PtP-
Zugstibe wurde zu ~0,65 GPa ermittelt (Abbildung 4.8), was als unteres
Limit des Werts des Elastizititsmoduls zu betrachten ist, wihrend der Elas-
tizititsmodul der frequenzabhingigen Messungen ~4,1 GPa betrigt (Ta-
belle 4.1). Die relative Dichte der Tetraederstruktur liegt bei 15,8 % (Ta-
belle A.3). Im Allgemeinen ist davon auszugehen, dass die Strukturbal-

ken fest miteinander verbunden sind, d. h. k = 2. Globales Knicken ist in

181



6 Diskussion

Gleichung 6.2 allerdings nicht beriicksichtigt, wodurch jedoch die Defor-
mation einzelner Strukturbalken moglich ist [53]. Aus diesem Grund kann
k=1 ebenfalls als realistisch betrachtet werden. Unter Anwendung von
fest verbundenen Strukturbalken (k = 2) liegen somit die Knickfestigkeiten
bei O iongen = 8,4 MPa fiir Eg = 0,65 GPa bzw. 0.0 = 52,9 MPa
fir Es = 4,1 GPa. Werden hingegen gelenkig verbundene Strukturbalken
angenommen (k = 1), liegen die entsprechenden Knickfestigkeiten niedri-
ger bei G;ff(_) llisichE: =2,1MPa bzw. G:f;é ]’(Li(g:zn = 13,2 MPa. Beim Vergleich
der einzelnén Werte der elastischen Knickfestigkeit wird deutlich, dass
nur die Knickfestigkeiten unter Annahme des niedrigen Elastizitdtsmoduls
Es = 0,65 GPa erreicht bzw. iiberschritten werden, nicht jedoch unter An-
nahme des hoheren Elastizitdtsmoduls Es = 4, 1 GPa (vergleiche Abbildun-
gen 5.3 und 5.4). Da die mit den PtP-Experimenten ermittelten Elastizi-
tatsmoduln voraussichtlich unterschitzt sind (vergleiche Abschnitt 6.1.1),
wird somit nicht klar, ob die analytisch ermittelte Knickfestigkeit der OWB-
Tetraederstrukturen tatsdchlich erreicht wird. Aufgrund der in situ Beobach-
tungen der Druckversuche sowie der HIM-Aufnahmen, ist Knicken jedoch
ein Versagensmechanismus der Strukturen [105]. Dariiber hinaus zeigen
die ausgeprigten Riickverformungen, dass elastische Verformungsmecha-
nismen an der Deformation der Strukturen beteiligt sein miissen.

Die 3D Mikroarchitektur zeigt einen dominierenden Einfluss auf das Dis-
sipiationsverhalten der Strukturen [105], da fiir hohere Zyklenzahlen, das
heiflt fiir langfristige, zyklische Belastung, Strukturen mit optimierter Ar-
chitektur (kubische Struktur, Tetraederstruktur) ein iiberlegenes Verhalten
aufweisen. Die kubischen Strukturen und die Tetraederstrukturen zeigen ei-
ne geringere Abnahme der Uy iiber alle 20 Zyklen als die hexagonalen
Strukturen und die Honigwabenstrukturen (Tabelle A.20). Der dominieren-
de Einfluss der 3D Mikroarchitektur auf das Dissipiationsverhalten steht im
Gegensatz zum Verhalten der Strukturfestigkeit und -steifigkeit. Ein iiber-
geordneter Einfluss der relativen Dichte gegeniiber den Details einer biege-

oder zugdominierten Architektur wurde fiir die Festigkeit und -steifigkeit
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von Strukturen ermittelt [66]. Krodel er al. [117] zeigten fiir biege- und
zugdominierte Strukturen aus IP-Dip eine geringe Skalierung des Verlust-
faktors mit der Strukturdichte, jedoch einen starken Einfluss der maximalen
Dehnung. Die Honigwaben werden zur hochsten maximalen Dehnung be-
lastet und weisen die hochste akkumulierte Uy auf, jedoch zeigen sie ein
schlechteres Verhalten fiir langfristige, zyklische Belastung. Diese Beob-
achtungen zeigen erneut die Dominanz der spezifischen Architektur auf das
Dissipationsverhalten der Strukturen. Auch fiir die verbleibende Dehnung
und folglich die elastische Riickverformung der Strukturen spielt die 3D
Mikroarchitektur eine Rolle [105] (Abbildungen 5.5 (b) und 5.8 (b)). Ins-
besondere bei den WB-Strukturen werden fiir die Honigwabenstruktur und
die hexagonale Struktur deutlich hohere verbleibende Dehnungen normiert
auf die maximale Dehnung beobachtet als bei der kubischen Struktur und
der Tetraederstruktur. Dieses Verhalten ist auf ein ausgeprigteres Bruchver-
halten der Honigwabe und der hexagonalen Struktur insbesondere wihrend
des ersten Belastungszyklus im Vergleich zu der kubischen Struktur und
der Tetraederstruktur zuriickzufiihren (Abbildungen 5.7 (a)-(d) und 5.10
(a)—(d)). Auch im maximal belasteten Zustand (Abbildungen 5.6 und 5.9)
kann ein stirkeres Versagen der Honigwabe und der hexagonalen Struktur
beobachtet werden. Beim Vergleich der beiden optimierten Architekturen
der OWB-Strukturen zeigt die Tetraederstruktur ein iiberlegenes Verhalten
unter zyklischer Belastung gegeniiber der kubischen Struktur. Diese Uber-
legenheit zeigt sich durch den hoheren Verlustkoeffizienten, die hthere nor-
mierte Ugiss sowie die geringste normierte bleibende Dehnung (vergleiche
Tabelle A.20). Dariiber hinaus ist die kubische Struktur nach 20 Zyklen stér-
ker beschidigt als die Tetraederstruktur (vergleiche Abbildung 5.7 (g) mit
(h)) [105].

Die Beteiligung elastischer Prozesse an der Energiedissipation sowie das
Riickverformungsvermogen der Strukturen nach Uberschreiten der Druck-
festigkeit kann anhand der Druckversuche unter ansteigender zyklischer
Belastung beobachtet werden (Abbildungen 5.18 und 5.19). Bevor die dis-
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sipierte Energie die elastische Energie iiberschreitet, ist davon auszugehen,
dass auch elastische Prozesse an der Energiedissipation beteiligt sind. In be-
reits verformten oder gebrochenen Strukturen ist nur eine geringe elastische
Riickverformung moglich, falls die dissipierte Energie zeitgleich mit Er-
reichen der Druckfestigkeit die elastische Energie iiberschreitet [105] oder
sogar bereits in einem fritheren Belastungszyklus (OWB-Strukturen, WB-
Honigwaben). Im Gegensatz dazu weist ein Uberschreiten der elastischen
durch die dissipierte Energie in hoheren Zyklen nach Erreichen der Druck-
festigkeit darauf hin, dass elastische Riickverformung auch nach Einsetzen
des Strukturversagens noch moglich ist [105] (WB-Strukturen: hexagonal,
kubisch, Tetraeder). Die Honigwabenstruktur zeigt einen iibergeordneten
Einfluss irreversibler Prozesse an der Energiedissipation, da die elastische
Energie nur geringe Werte aufweist und die dissipierte Energie die elas-
tische Energie bereits vor dem Erreichen der Druckfestigkeit iiberschrei-
tet (Abbildungen 5.18 und 5.19). Dariiber hinaus sinkt die Ugiss nach dem
Uberschreiten der Druckfestigkeit und somit nach einsetzender Entfesti-
gung durch Beulen und Auseinanderbrechen der Strukturwénde. Auch die
hexagonale Struktur zeigt einen hohen Anteil irreversibler Prozesse an der
Energiedissipation, da die elastische Energie bereits bei geringen Dehnungs-
werten durch die dissipierte Energie iiberschritten wird. Energiedissipation
durch makroskopische Reibung kann hier durch die erneut ansteigenden
Udiss fiir hohere Dehnungswerte (212—17 %) erkannt werden. Aufgrund des
ausgeprigten globalen und lokalen Knickens der hexagonalen Strukturen
wird eine starke lokale Komprimierung der Strukturen beobachtet (Abbil-
dungen A.9 (a) und A.10 (b)), d. h. Strukturbalken kommen in Kontakt und
konnen durch Reibung Energie dissipieren.

Verglichen mit der Literatur [62, 137, 138] erreichen die Strukturen so-
wohl hohere als auch geringere Werte der Ugiss. Fiir epoxidbasierter Na-
nostrukturen wurde die Energiedissipation auf plastische Scherung zurtick-
gefiihrt [137, 138], wodurch hohere Ugiss von 310-370 kI/kg erreicht wur-
den [138]. Infolge einer hohen Dehnung wihrend der Druckversuche ist je-
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doch eine Riickverformung und somit eine erneute Energiedissipation nicht
moglich [138]. Dariiber hinaus weisen die Nanostrukturen eine geringere
Porositit als die hier untersuchten Strukturen auf (30—40 %) [138]. Struktu-
ren mit speziell entworfenen Knickelementen zeigen pro Belastungszyklus
geringere Werte der Ui (0,15 ki/kg) [62]. Aufgrund des Dissipationsmecha-
nismus einer gedampften Vibration der Knickelemente ist jedoch eine wie-

derholte und konstante Energiedissipation in weiteren Zyklen moglich [62].

Einfluss der Basismaterialien

Hohere spezifische Festigkeiten und Steifigkeiten im Vergleich zu OWB-
Strukturen werden sowohl durch eine Wiarmebehandlung als auch durch
eine Al,O3-Beschichtung im Anschluss an den 3D-DLW Prozess erzielt
(Abschnitt 5.2.2). Die Relevanz der Parameter des zusitzlichen Prozess-
schrittes, in diesem Fall des ALD-Prozesses, wird hierbei deutlich [105],
da der Anstieg der spezifischen Festigkeit und Steifigkeit durch die Al,O3-
Beschichtung stirker ausgeprigt ist als in fritheren Untersuchungen [37,39]
(vergleiche auch Abbildung 6.3). Die untersuchten Tetraederstrukturen wur-
den im Rahmen dieser Arbeit bei 130°C mit Al,O3z beschichtet, in vor-
herigen Untersuchungen erfolgte die Beschichtung bei 90 °C oder 250 °C
(vergleiche Tabelle 3.1). Zusitzlich konnen auch die mechanischen Ei-
genschaften des Polymers je nach verwendeter Charge des Fotolacks va-
riieren [105] (vergleiche auch Abschnitt 6.1.2). Nach einsetzendem Struk-
turversagen spielt die spezifische Dicke der Al,O3-Beschichtung nur ei-
ne untergeordnete Rolle fiir die Strukturfestigkeit, wie anhand der iiber-
lappenden Spannungs-Dehnungs-Kurven des ersten Belastungszyklus bei
Dehnungen =18 % sowie des 10. Belastungszyklus zu erkennen ist (Abbil-
dung 5.11 (b)).

Das Deformations- und Schidigungsverhalten wird wesentlich durch die
mechanischen Eigenschaften der Basismaterialien beeinflusst [105], wie in
den Abbildungen 5.12 (a)—(d) und 5.13 zu erkennen ist. WB-Strukturen
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zeigen nach einem Belastungszyklus deutlich mehr gebrochene Struktur-
knoten als OWB-Strukturen, die Al,Os-beschichteten Strukturen zeigen
sprodes, katastrophales Versagen. Das deutlich ausgeprigtere Bruchverhal-
ten der WB-Strukturen und Al,Os-beschichteten Strukturen fiihrt zu dem
stirker entfestigenden Verhalten der Strukturen im ersten Belastungszyklus
im Vergleich zu den OWB-Strukturen [105] (Abbildung 5.11). Handelt es
sich beim Hauptverformungsmechanismus der Struktur um Balkenknicken,
wie fiir die OWB-Struktur zu beobachten, wird eine sehr gleichférmige De-
formation der gesamten Struktur beobachtet [105] (Abbildung 5.13 (a)).
Im Gegensatz dazu weisen Bereiche mit bereits gebrochenen Strukturan-
teilen eine stirkere Verformung auf als noch intakte Bereiche, d. h. die
Verformung begrenzt sich auf bereits zerstorte Strukturanteile [105]. In-
folgedessen kommen Strukturbalken bereits bei geringeren Dehnungen in
Kontakt, was zu einer lokalen Komprimierung der Strukturen fiihrt und so-
mit zu einem erneuten Druckspannungsanstieg. Dieses Verhalten wird fiir
WB-Tetraederstrukturen und Al,O3-beschichtete Tetraederstrukturen beob-
achtet (Abbildungen 5.11 und 5.13 (b)—(d)).

Die unterschiedliche Entwicklung der Ugiss der Tetraederstrukturen aus
unterschiedlichen Basismaterialien bei zunehmender Zyklenzahl (Abbil-
dung 5.14 (a)) spiegelt ebenfalls die unterschiedlichen Festigkeiten so-
wie Deformations- und Schéadigungsverhalten wider [105]. Zusétzlich kon-
nen basierend auf diesen Beobachtungen die dominierenden Dissipations-
mechanismen bei der Belastung ermittelt werden. Die hochste Ugiss im
ersten Belastungszyklus wird aufgrund der hohen Festigkeiten von den
Al,O3-beschichteten Strukturen erreicht und durch die zahlreichen Bruch-
vorgénge dissipiert. Wegen dieses katastrophalen Strukturversagens (Abbil-
dung 5.12 (¢), (d)) werden in weiteren Zyklen jedoch geringere Energiewer-
te dissipiert als von polymeren Strukturen und eine geringere akkumulierte
Ugiss erreicht. Nach 20 Belastungszyklen ist keine deutliche Verstirkung
des Schadensbilds Al;Os-beschichteter Strukturen zu beobachten (Abbil-
dung 5.12 (g), (h)), das heiit der Einfluss weiterer Bruchvorginge zur Ener-
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giedissipation ist nach dem ersten Zyklus sehr gering [105]. Auch plastische
Verformung spielt fiir die Energiedissipation eine untergeordnete Rolle, auf-
grund des sproden Versagens. Im Anschluss an den ersten Belastungszy-
klus ist von einer iibergeordneten Rolle makroskopischer Reibung, d. h.
Reibung zwischen gebrochenen Strukturbalken, an der Energiedissipation
von Al,O3-beschichteten Strukturen auszugehen. Wegen des katastrophalen
Versagens wihrend des ersten Belastungszyklus ist die Energiedissipation
in folgenden Zyklen jedoch nicht mehr auf das tatsichliche Strukturverhal-
ten zuriickzufithren [105]. Al,O3-beschichtete Strukturen konnen folglich
nicht zu héheren Dehnungen als ihrer Bruchdehnung (210 %) zyklisch be-
lastet werden [105]. Aufgrund des sukzessiven Strukturversagens polymerer
Strukturen wird ein gleichmiBigerer Riickgang der Ugis, mit zunehmender
Zyklenzahl beobachtet. Die Wiarmebehandlung beeinflusst die gemessenen
Werte nur geringfiigig, wobei diese geringe Differenz auf der hoheren Fes-
tigkeit der WB-Strukturen (Abbildung 5.11) bei gleichzeitig ausgeprigterer
elastischer Riickverformung (Abbildung 5.14 (b)) beruht, d. h. die elastisch
gespeicherte Energie leistet bei WB-Strukturen einen hoheren Beitrag zur
Energiedissipation [105]. Das Schadensbild der polymeren Strukturen zeigt
nach 20 Belastungszyklen eine stirkere Auspriagung als nach einem Zyklus
(Abbildung 5.12 (a), (b), (e), (f)). Folglich wird Energie im ersten sowie
in weiteren Belastungszyklen neben elastischen durch irreversible Prozesse
dissipiert [105]. Aufgrund der beobachteten lokalen Verdichtung der WB-
Strukturen bereits im ersten Belastungszyklus ist fiir diese Strukturen eben-
falls von einer Dissipation durch makroskopische Reibung auszugehen.

WB-Tetraederstrukturen zeigen einen spezifischen Deformationsmechanis-
mus, welcher durch einen Vergleich der bleibenden Dehnungen (Abbil-
dung 5.14 (b)) mit den Struktursteifigkeiten (Abbildung 5.16) analysiert
werden kann. Die bessere elastische Riickverformung der WB-Strukturen
im Vergleich zu den OWB-Strukturen (Abbildung 5.15) steht in einem
scheinbaren Widerspruch zum ausgeprigteren Steifigkeitsverlust der WB-

Strukturen unter zyklischer Belastung. Konkurrierende Einfliisse des Basis-
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materials sowie der Struktur sind hierfiir verantwortlich [105]. Der Elas-
tizitdtsmodul des Basismaterials der WB-Tetraederstruktur ist infolge der
thermisch induzierten stiarkeren Polymerkettenvernetzung hoher als der des
OWB-Basismaterials (vergleiche Abschnitt 6.1.1), wodurch ebenfalls die
Struktursteifigkeit im ungetesteten Zustand hoher ist [105]. Knicken wur-
de fiir die OWB-Strukturen als Hauptversagensmechanismus identifiziert,
wobei auch nach 20 Belastungszyklen deutlich geknickte Strukturbalken
und wenig gebrochene Knoten zu erkennen sind (Abbildung 6.8 (a)). WB-
Strukturen weisen bereits nach einem Belastungszyklus (Abbildung 5.12
(b)), jedoch insbesondere nach 20 Belastungszyklen eine Vielzahl gebro-
chener Strukturknoten auf (Abbildung 6.8 (b)). Wegen des vorherrschenden
Mechanismus der Knotenbriiche im Vergleich zu Balkenknicken sinkt die
Struktursteifigkeit der WB-Strukturen deutlich schneller ab und liegt so-
mit nach drei Belastungszyklen unterhalb der der OWB-Strukturen (Abbil-
dung 5.16). Plastisch verformte Strukturbalken leisten keinen Beitrag zur
elastischen Riickverformung der Strukturen, dariiber hinaus ist die elasti-
sche Riickverformung geknickter Strukturbalken ein zeitabhidngiger Pro-
zess. Aus diesem Grund weisen die bleibenden Dehungen der OWB-Struk-
turen bei zyklischer Belastung hohe Werte auf [105]. Die ausgeprigte und
schnelle elastische Riickverformung der WB-Strukturen ist auf eine Rotati-
on einseitig gebrochener Strukturbalken um intakte Strukturknoten zuriick-
zufiihren [105]. Eine schematische Darstellung dieses Deformationsprozes-
ses, basierend auf in situ Momentaufnahmen ist in Abbildung 6.8 (c) zu
sehen. Die Riickstellkraft einer Feder FR kann mit der Federsteifigkeit k

sowie der Verschiebung u zu
FR=—-k-u (6.3)

berechnet werden [139]. Folglich fiihrt der hohere Elastizitdtsmodul des
WB-Basismaterials (vergleichbar zur Federsteifigkeit k) zu einer htheren
Riickstellkraft des Materials im Vergleich zum OWB-Basismaterial [105].
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Abb. 6.8: Unterschiedliche Deformationsprozesse der polymeren Tetraederstrukturen. HIM-
Aufnahmen nach 20 Belastungszyklen sind in (a) fiir eine OWB-Tetraederstruktur
sowie in (b) fiir eine WB-Tetraederstruktur (200 °C/15 min) dargestellt. Die OWB-
Struktur zeigt geknickte Strukturbalken sowie wenig gebrochene Strukturknoten,
wihrend eine Vielzahl gebrochener Strukturknoten in der WB-Struktur zu erkennen
sind. (¢) In situ Momentaufnahmen einer WB-Tetraederstruktur sowie schematische
Darstellungen eines Strukturausschnitts zur Visualisierung der Balkenrotation um
intakte Strukturknoten. Rotierende Strukturbalken sind in griin dargestellt, gebro-
chene Knoten sind durch weile Kreise markiert. In Anlehnung an [105].

Aus diesem Grund ist von einer ausgeprigteren Riickverformung elastisch
verformter Balken in WB-Strukturen im Vergleich zu OWB-Strukturen aus-
zugehen [105], was wiederum zu den geringeren bleibenden Dehnungen
der WB-Strukturen beitrdgt. Bei den Al,Os3-beschichteten Strukturen ist
aufgrund des sproden Versagens von einem Deformations- sowie Riickver-
formungsprozess basierend auf der beschriebenen Balkenrotation um intak-
te Strukturknoten nicht auszugehen [105]. Das konstante und relativ hohe
Niveau der Struktursteifigkeit der Al,O3-beschichteten Strukturen ab dem
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zweiten Belastungszyklus (Abbildung 5.16) basiert auf der Belastung in-
takter Teile der steifen Struktur [105]. Diese zeigen nur wenig Anderungen
wihrend des Be- und Entlastens, da die Deformation und das Versagen in
den bereits zerstorten Strukturbereichen lokalisiert bleibt (vergleiche auch
Abbildung 5.12 (c), (d) mit (g), (h)).

In der Literatur wurde eine exzellente Riickverformung mit sehr kleinen
bleibenden Dehnungen fiir keramische und metallische Hohlstrukturen nach
einer Belastung zu <50 % Dehnung beschrieben [41-44, 60, 61]. Dieses
Verhalten wurde auf ein geringes Verhiltnis aus Wandstirke und Balken-
durchmesser der hohlen Strukturbalken zuriickgefiihren, welches spezielle
Deformationsmechanismen ermoglicht. Diese Deformationsmechanismen
sind jedoch nur bei einer sehr geringen Dichte moglich und basieren auf
einem kritischen Verhiltnis (*/d)isir aus Schichtdicke ¢ und Balkendurch-
messer bzw. Hauptachsenldnge eines elliptischen Balkens d [41, 42, 44].
Hierarchische, polymere Strukturen aus IP-Dip weisen bleibende Dehnun-
gen von ~10-25 % nach einer Druckbelastung zu <50 % Dehnung auf;
der Grund sind bleibende plastische Verformungen geknickter Strukturbal-
ken [60]. Diese Untersuchungen sind in guter Ubereinstimmung mit den
ermittelten bleibenden Dehnungen der OWB-Tetraederstrukturen unter zy-
klischer Belastung [105] und den beobachteten geknickten Strukturbalken
(Abbildung 6.8 (a)). Al,Os-beschichtete Tetraederstrukturen zeigen ver-
gleichbare bleibende Dehnungen unabhingig von der Schichtdicke (Abbil-
dung 5.14 (b)). Im Gegensatz dazu zeigten die untersuchten metallbeschich-
teten Tetraederstrukturen einen Einfluss der Metallschichtdicke auf die ma-
ximale Dehnung bis zum Bruch sowie auf das Bruchverhalten der Struktu-
ren (Abschnitt 4.2, Abbildungen 4.33 (a) und 4.35). Auch fiir keramische
und metallische Hohlstrukturen [41, 46, 47] sowie fiir HEA-beschichtete
Strukturen [49] wurde ein Einfluss der Wandstéirke auf das Versagensver-
halten und die Riickverformung beobachtet. Diinne Wandstirken bzw. Me-
tallbeschichtungen ermdoglichen elastische Verformungsprozesse und ausge-

pragte Riickverformung, wihrend Bruchvorginge die Riickverformung bei
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dickeren Schichten verringern bzw. unterdriicken [41, 46,47, 49]. Polymer-
Al,O3 Kompositstrukturen mit 10 nm Al,O3-Beschichtung versagen jedoch
ebenso sprode wie mit 100 nm (Abbildung 5.13 (c), (d)). Spannungsspitzen
an den Strukturknoten induzieren Bruchvorginge, welche vom Polymer-
material nicht aufgenommen werden konnen (vergleiche Abbildung 6.1).
Zusitzlich wird durch die ALD-Beschichtung bei 130 °C eine unvermeidba-
re Wirmebehandlung des Polymers erzeugt, wodurch bereits ein sproderes
Versagen an Strukturknoten der Polymerstrukturen induziert wird (verglei-
che Abschnitt 6.1.1).

Die ermittelten Verlustkoeffizienten der Tetraederstrukturen zeigen ver-
gleichbare Werte wie die von Nickel-Hohlstrukturen [43,44,61] und HEA-
beschichteten Strukturen [49], wie in Abbildung 6.9 zu erkennen ist. Diese
Beobachtung ist bemerkenswert, da ein gutes Energiedissipationsvermo-
gen bislang fiir metallische Hohlstrukturen mit sehr geringer Dichte beob-
achtet wurde, wobei die Strukturen gleichzeitig nur geringe Festigkeiten
erzielten [16, 17,43,44,61]. Auch HEA-beschichtete Strukturen erreichen
geringere Festigkeiten [49] als die untersuchten Tetraederstrukturen. Die
Verlustkoeffizienten der Tetraederstrukturen liegen nach 20 Belastungszy-
klen immer noch bei 20,4. Die relative Dichte der Strukturen (~10-28 %)
ist deutlich hoher als die der metallischen Hohlstrukturen und vergleichbar
zu den HEA-beschichteten. Dies fiihrt jedoch ebenfalls zu hohen Maximal-
spannungen (siche Abbildungen 5.11 und 6.3). Die hoheren Verlustkoeffi-
zienten der Ni-Hohlstrukturen in den ersten Belastungszyklen wurden auf
Bruchvorgidnge zuriickgefiihrt [43, 61], was die sehr hohen Verlustkoeffi-
zienten der Al,O3-beschichteten Tetraederstrukturen im ersten Belastungs-
zyklus bestitigt. In weiteren Belastungszyklen werden die Verlustkoeffizi-
enten von Ni-Hohlstrukturen hauptsichlich auf elastische und riickverfor-
mende Prozesse zuriickgefiihrt [44]. Fiir polymere Tetraederstrukturen ist
mit Bruchvorgéngen in allen 20 Zyklen zu rechnen, wodurch die hoheren
Verlustkoeffizienten erreicht werden konnen [105].

Der stirkste Steifigkeitsriickgang der WB-Tetraederstrukturen erfolgt vom
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Abb. 6.9: Verlustkoeffizienten der Tetraederstrukturen aus unterschiedlichen Basismateriali-
en (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), mit 10 nm und mit 100 nm
Al,O3-Beschichtung) als Funktion der Zyklenzahl (20 Zyklen bis zu 5 um Ver-
schiebung) sowie vergleichend dazu Literaturwerte von Nickel-Hohlstrukturen
[43,44,61] und Polymer-HEA Kompositstrukturen [49]. Es sind gemittelte Werte
von drei Tests (OWB-, WB-Strukturen) bzw. zwei Tests (10 nm, 100 nm Al,O3-

Beschichtung) angegeben, die Fehlerbalken reprisentieren die Standardabweichung
der Einzeltests. In Anlehnung an [105].

ersten zum zweiten Belastungszyklus (Abbildung 5.16) und ist verbunden
mit ausgepriagtem Knotenbrechen, wie mit FE Simulationen gezeigt wurde
(Abbildung 5.21 (a), (b)). Eine exakte Bestimmung der Anzahl gebrochener
Strukturbalken bzw. Strukturknoten ist mit den durchgefiihrten einfachen
FE Simulationen nicht moglich. Es wurden keine plastischen Effekte be-
riicksichtigt und horizontale Balken der Struktur sowie alle Strukturknoten
waren weiterhin intakt. Das Ausmaf} des Strukturversagens kann jedoch ab-
geschitzt und dessen Verdanderung von Zyklus zu Zyklus analysiert werden.
Die simulativ nachgewiesene Vielzahl von energiedissipierenden Bruch-
vorgédngen in der Struktur fithrt zur hochsten Usgiss im ersten Belastungs-
zyklus (Abbildung 5.16 (a)) [105]. In weiteren Zyklen miissen in der FE
Simulation weniger Balken geloscht werden, um den experimentell ermit-

telten Steifigkeitsriickgang abzubilden und es wird sukzessive weniger En-
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ergie dissipiert, wodurch die Bedeutung der Bruchvorgénge an der Menge
der dissipierten Energie hervorgehoben wird. Die Struktursteifigkeit wird
durch eine geringe Anzahl gebrochener Strukturknoten nicht beeinflusst.
Geometrische Nichtlinearititen wie Balkenknicken treten jedoch bereits bei
geringeren Belastungen auf, wodurch die Festigkeit der Strukturen beein-
flusst wird. Unter ansteigender zyklischer Belastung ist mit einem stérkeren
Strukturversagen zu rechnen als unter monotoner Belastung zu 5 um Ver-
schiebung (Abbildung 5.21 (c), (d)). In der FE Simulation miissen mehr
Balken geloscht werden als im zweiten Belastungszyklus unter zyklischer
Belastung. Dariiber hinaus werden unter ansteigender zyklischer Belastung
hohere akkumulierte Energiewerte dissipiert als unter einmaliger monotoner
Belastung (Abbildungen 5.20 und 5.14 (a)). Diese Beobachtungen zeigen,
dass unter ansteigender zyklischer Belastung voraussichtlich mehr Energie
bei geringen Dehnungswerten durch reversible Prozesse dissipiert werden
kann [105] und gleichzeitig mehr Energie durch Bruchvorgiinge bei hoheren
Dehnungen, insbesondere in den WB-Strukturen, dissipiert wird.

WB-Tetraederstrukturen weisen ein iiberlegenes Energiedissipationsvermo-
gen gegeniiber den Tetraederstrukturen mit anderen Basismaterialien auf,
was auf mehrere Mechanismen zuriickgefiihrt wird. (i) Die WB-Tetraeder-
strukturen zeigen eine hohere Bruchdehnung als die iibrigen Tetraeder-
strukturen sowie gleichzeitig eine hohere Struktursteifigkeit und Festigkeit
im Vergleich zur OWB-Struktur bei einmaliger Belastung zu 5 um (Abbil-
dung 5.11). (ii) Die elastische Energie ist auch nach Erreichen der Druck-
festigkeit zundchst groBer als die dissipierte Energie (Abbildung 5.20) als
Folge der ausgeprigten elastischen Riickverformung der Strukturen (Ab-
bildung 5.14 (b)). (iii) Die WB-Tetraederstrukturen weisen fiir groe Deh-
nungswerte hohere Ugiss auf als die iibrigen Tetraederstrukturen (Abbil-
dung 5.20) und erreichen die hichsten akkumulierten Uy unter zyklischer
Belastung (Abbildung 5.14 (a)). Foglich sind auch nach einsetzender Entfes-
tigung und einsetzendem Strukturversagen noch Dissipationsmechanismen

aktiv.
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Dissipationsmechanismen

Fiir alle untersuchten Strukturen, sowohl mit unterschiedlicher 3D Mikroar-
chitektur als auch aus unterschiedlichen Basismaterialien wurde die hochste
dissipierte Energie wihrend des ersten Belastungszyklus beobachtet mit
einem starken Riickgang zum zweiten Zyklus. Der Anteil irreversibler Ef-
fekte an der Energiedissipation, das heifit der Anteil plastischer Deformatio-
nen und Bruchvorgéngen in den Strukturen, kann anhand des Unterschieds
zwischen der Energiedissipation des ersten Belastungszyklus sowie eines
konstanten Plateauwerts ermittelt werden [61]. Folglich ist fiir alle unter-
suchten Strukturen der Anteil irreversibler Effekte an der Energiedissipa-
tion groB, insbesondere wihrend des ersten Belastungszyklus. Dies ist auf
die gewihlte maximale Dehnung der Druckexperimente zuriickzufiihren,
die die Dehnung, bei welcher Knicken und Bruchvorgénge auftreten fiir al-
le untersuchten Strukturen iiberschreitet (Abschnitt 5.2.2). Insbesondere fiir
die OWB-Honigwabenstrukturen wird kein Plateauwert erreicht, was darauf
hindeutet, dass Briiche und plastische Deformationen in allen 20 Zyklen an
der Energiedissipation beteiligt sind [105]. Die iibrigen OWB-Strukturen,
alle WB-Strukturen sowie die Al,O3-beschichteten Tetraederstrukturen zei-
gen einen konstanteren Verlauf der dissipierten Energie fiir hohere Belas-
tungszyklen, in Folge einer stirkeren Beteiligung anderer Dissipationsme-
chanismen [105].

Weitere beteiligte Mechanismen an der Energiedissipation der untersuchten
Strukturen sind elastisches Knicken, makroskopische Reibung, mikrosko-
pische Reibung sowie intrinsische Materialdimpfung. Zu einem gewissen
Anteil kann elastisches Knicken fiir alle Strukturen und Materialkombina-
tionen an der Energiedissipation beteiligt sein [105]. Fiir die polymeren
Strukturen ist jedoch von einem stirkeren Beitrag auszugehen, da eine stir-
kere Riickverformung erreicht wird (Abbildung 5.14 (b)) und globales und
lokales Knicken ein beteiligter Deformationsmechanismus ist (Abbildun-
gen 5.6 und 5.9).
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Makroskopische Reibung spielt bei Strukturen, welche bereits im ersten
Belastungszyklus lokale Komprimierung aufweisen eine bedeutendere Rol-
le fiir die Energiedissipation als bei Strukturen ohne ausgeprigte lokale
Komprimierung. In polymeren Strukturen tritt die makroskopische Reibung
zwischen geknickten Strukturbalken und zwischen Balken in Bereichen mit
gebrochenen Strukturknoten auf [105]. Fiir die Al,O3-beschichteten Tetra-
ederstrukturen ist die makroskopische Reibung ab dem zweiten Belastungs-
zyklus voraussichtlich der hauptséichliche Dissipationsmechanismus [105],
da ab diesem Zyklus keine weiteren ausgeprigten Bruchvorginge beob-
achtet werden (vergleiche Abbildung 5.12 (c), (d) mit (g), (h)). Die Ener-
giedissipation ab diesem Zyklus kann jedoch aufgrund des katastrophalen
Versagens der Strukturen nicht mehr als tatsdchliches Strukturverhalten ge-
wertet werden, da nur noch bereits zerbrochene Strukturanteile belastet wer-
den [105].

Mikroskopische Reibung tritt zwischen den Bruchoberflachen von Mikro-
rissen auf. Es ist davon auszugehen, dass Mikrorisse in den untersuchten
Strukturen vorhanden sind, wodurch mikroskopische Reibung an der En-
ergidissipation beteiligt ist [105]. Fir Al,O3z-beschichtete Strukturen ist
jedoch als Folge des katastrophalen Versagens der Anteil dieses Dissipa-
tionsmechanismus als vernachlidssigbar zu betrachten [105]. In den poly-
meren Strukturen ist ein Auftreten von Mikrorissen in geknickten Balken
und in partiell gebrochenen Knoten wahrscheinlich [105]. Eine genauere
Untersuchung dieses Dissipationsmechanismus erfolgte im Rahmen dieser
Arbeit nicht. Um Mikrorisse in den Strukturen untersuchen zu konnen, ist
eine hohere Auflosung der in situ Untersuchungen notwendig. Mit der 3D
Rontgentomografie konnten beispielsweise Mikroporen im Knotenbereich
von polymeren Tetraederstrukturen abgebildet werden [140].

Polymere, insbesondere Elastomere, haben im Allgemeinen eine gute in-
trinsische Materialddmpfung [1]. Da IP-Dip jedoch ein epoxidbasiertes Po-
lymer ist, ist die intrinsische Ddmpfung bereits deutlich geringer [1]. Die

intrinsische Ddmpfung in Polymeren basiert auf einem gegenseitigen Ab-
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gleiten von Polymerkettensegmenten [1]. Da angenommen wird, dass die
Wirmebehandlung den Vernetzungsgrad der Polymerketten in IP-Dip er-
hoht (Abschnitt 6.1.1), wird das Abgleiten von Kettensegmenten erschwert,
wodurch sich die Didmpfungseigenschaften weiter verschlechtern [105].
Aufgrund der angenommenen geringeren Polymerkettenvernetzung in den
OWB-Strukturen ist hier mit einem stirkeren Anteil der intrinsischen Ma-
terialdimpfung zu rechnen. Keramische Materialien und somit auch Alu-
miniumoxid, besitzen im Allgemeinen eine schlechte intrinsische Material-
dampfung [1]. Fiir die Al,O3-beschichteten Tetraederstrukturen ist folglich
nur mit einem sehr geringen Anteil der intrinsischen Materialdampfung zu
rechnen [105], da zusétzlich wihrend der ALD-Beschichtung eine unver-
meidbare Wiarmebehandlung der Tetraederstrukturen erfolgt [105].

Die Anteile der unterschiedlichen Dissipationsmechanismen an der Gesamt-
energiedissipation wurden anhand der Tetraederstrukturen aus unterschied-
lichen Basismaterialien abgeschitzt. In Abbildung 6.10 sind Spannungs-
Dehnungs-Kurven der individuellen Zyklen der Tetraederstrukturen aus un-
terschiedlichen Basismaterialien dargestellt, wobei die einzelnen Zyklen
farblich markiert sind. Die Belastungszyklen vor Erreichen der Druckfes-
tigkeit der Struktur (Bereich 1), sind mit roten, durchgezogenen Linien dar-
gestellt. Belastungszyklen in welchen lokale Komprimierung der Struktu-
ren zu beobachten ist (Bereich 3), sind mit griine Strich-Punkt-Linien dar-
gestellt. Der dazwischenliegende Bereich 2 wird durch gestrichelte, blaue
Linien markiert. Die Zuordnung der einzelnen Zyklen zu diesen drei Be-
reichen variiert zwischen den einzelnen Strukturen. Die polymeren Struk-
turen weisen eine Zuordnung von mehr Zyklen zu Bereich 2 auf als die
Al,O3-beschichteten Strukturen. Diese zeigen wiederum eine stirkere Be-
teiligung individueller Zyklen zu Bereich 3, da die Druckfestigkeit bei ge-
ringeren Dehnungswerten erreicht wird und ausgeprigte lokale Kompri-
mierung nach sprodem Versagen beobachtet wird. In Bereich 1 weist die
WB-Tetraederstruktur die meisten Zyklen auf (vier zugeordnete Zyklen).
Die charakteristischen Werte der individuellen Zyklen der Tetraederstruktu-
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Abb. 6.10: Individuelle Spannungs-Dehnungs-Kurven von Tetraederstrukturen aus unter-

schiedlichen Basismaterialien mit der Zuordnung zu unterschiedlichen Defor-
mationsbereichen [105]. (a) OWB-Struktur, (b) WB-Struktur, (¢) 10nm Al,O3-,
(d) 100 nm Al,O3-Beschichtung. Die Zyklen vor Erreichen der Druckfestigkeit
(Bereich 1), sind mit roten, durchgezogenen Linien markiert. Die Zyklen nach
Erreichen der Druckfestigkeit bis zum Einsetzen von lokaler Komprimierung der
Strukturen (Bereich 2) sind mit blauen, gestrichelten Linien dargestellt. Zyklen mit
lokaler Komprimierung (Bereich 3) werden als griine Strich-Punkt-Linien gezeigt.

ren aus unterschiedlichen Basismaterialien sind in Tabelle A.24 im Anhang

aufgelis

tet.

Die Energiedissipation ist abhingig von der definierten Dehnung und Be-

lastungsart unter Druckbelastung, wie aufgrund des Unterschieds der akku-

mulierten Uy unter ansteigender zyklischer Belastung und der Uggs un-

ter einmaliger monotoner Belastung bereits diskutiert wurde. Aus diesem

Grund konnen sich auch die einzelnen Anteile der Dissipationsmechanis-

men an der Energiedissipation unterscheiden [105], eine grobe Abschitzung

ist dennoch moglich.
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6 Diskussion

Es wird angenommen, dass mikroskopische Reibung sowie intrinsische Ma-
terialdimpfung in Verformungsbereichen mit sehr geringen Dehnungswer-
ten dominieren, in welchen Knicken, Plastizitit sowie Bruchvorginge in den
Strukturen weitestgehend ausgeschlossen sind [61]. Dementsprechend leis-
ten diese beiden Mechanismen den Hauptbeitrag zur Energiedissipation in
Bereich 1 [105]. Zu einem gewissen Anteil kann auch elastisches Knicken
an der Energiedissipation in diesem Bereich beitragen [105]; ausgeprigtes
elastisches Knicken in den Strukturen wurde jedoch erst nach Erreichen der
Druckfestigkeit beobachtet (Abbildung 5.3). In Bereich 2 wird die Energie-
dissipation hauptsichlich durch elastisches Knicken, plastische Verformung
sowie Bruchvorginge in den Strukturen ermdglicht [105]. Der Haupttriger
der Energiedissipation in Bereich 3 wird aufgrund der lokalen Komprimie-
rung der Strukturen der makroskopischen Reibung zugeordnet [105]. Plas-
tische Verformung und Bruchvorginge konnen jedoch auch diesem Bereich
noch an der Energiedissipation beteiligt sein, wobei dies insbesondere fiir
die polymeren Strukturen zu erwarten ist [105]. Fiir die WB-Struktur wur-
de mit FE Simulationen gezeigt, dass bis zum Erreichen des letzten Zyklus
Strukturbalken brechen.

Der ausgeprigteste Anteil der Energiedissipation der Tetraederstrukturen ist
dem elastischen Knicken sowie den irreversiblen Effekten von plastischer
Verformung und Bruchvorgéngen zuzuordnen [105]. Dieser Anteil sum-
miert sich zu 67-80 % der gesamten Ugiss (Tabelle A.24). Die geringsten
Energiewerte werden in Bereich 1 bei geringen Dehnungswerten dissipiert.
In Bereich 3 ist nicht nur fiir die Al,O3-beschichteten Strukturen mit vier
bis fiinf zugeordneten Belastungsyzklen ein deutlicher Anteil der Energie-
dissipation zu beobachten, sondern auch fiir die polymeren Strukturen, wel-
che nur einen zugeordneten Belastungszyklus in Bereich 3 aufweisen. Die-
ses Verhalten kann durch die unterschiedlichen Deformationsmechanismen
und den daraus resultierenden Energiedissipationsmechanismen der Struk-
turen erklirt werden [105]; die polymeren Strukturen zeigen eine deutlich

ausgeprigtere elastische Riickverformung, sodass auch in Bereich 3 elasti-

198



6.3 Einfluss unterschiedlicher Belastungsarten

sche und plastische Deformationen sowie weitere Bruchvorgéinge neben der
makroskopischen Reibung zur Energiedissipation beitragen konnen. Fiir
Al,O3-beschichtete Strukturen ist in Bereich 3 makroskopische Reibung
der Hauptdissipationsmechanismus. Dieses Verhalten wird auch anhand der
unterschiedlichen Verldufe der Spannungs-Dehnungs-Kurven der zugeord-
neten Belastungszyklen deutlich (Abbildung 6.10) [105]: die Spannungs-
Dehnungs-Kurven des 10. Belastungszyklus der polymeren Strukturen zei-
gen eine Dehnungsverfestigung, wihrend die Spannungs-Dehnungs-Kurven
der Al,O3-beschichteten Strukturen ausschlieBlich lokale Komprimierung
fiir Dehnungen 210 % aufweisen. Im Vergleich zu Nickel-Hohlstrukturen
[61], wird ein geringerer Anteil der mikroskopischen Reibung sowie der
intrinsischen Materialdimpfung an der Gesamtdissipation beobachtet. Fiir
Nickel-Hohlstrukturen wurde ein Anteil von 17 % durch mikroskopische
Reibung und intrinsische Materialdimpfung an der Energiedissipation er-
mittelt [61]. Im Gegensatz dazu ist mit einem stirkeren Anteil an der Ge-
samtenergiedissipation durch plastische Verformung und Bruchvorginge
in den Tetraederstrukturen zu rechnen, im Vergleich zu 19 % fiir Nickel-
Hohlstrukturen [61].

Die durchgefiihrten Experimente zeigen eine erste quantitative Abschitzung
der Beitrige der unterschiedlichen Dissipationsmechanismen zur Gesamt-
energiedissipation. Da die individuellen Zyklen wahrscheinlich zu mehre-
ren Deformationsbereichen beitragen, ist eine Quantifizierung der einzelnen
Mechanismen, z.B. eine Trennung der Anteile aus elastischem Knicken,

plastischer Verformung und Bruchvorgéngen in Bereich 2, nicht moglich.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Hochfeste und leichte Strukturen wurden im Rahmen dieser Arbeit mecha-
nisch charakterisiert, wobei insbesondere das Zusammenspiel aus unter-
schiedlichen Basismaterialien und dem Strukturverhalten unterschiedlicher
3D Mikroarchitekturen untersucht wurde. Zusitzlich wurde das Deforma-
tions- und Schéadigungsverhalten der Strukturen sowie das damit verbunde-
ne Energiedissipationsvermogen durch weggesteuerte Druckversuche, wel-
che in situ im REM durchgefiihrt wurden, im Detail analysiert. Die Struk-
turherstellung erfolgte mit 3D direktem Laserschreiben, wodurch Strukturen
mit geringen Abmessungen in Kombination mit einer hohen Prizision her-
gestellt werden konnten.

Durch geeignete Wirmebehandlungen konnte die Festigkeit, die Steifig-
keit und die Ingenieurszidhigkeit von polymeren Zugproben deutlich erhoht
werden [75]. Auf diese Weise konnten sogar Festigkeiten im Bereich von
Proben mit 10 nm Aluminiumoxidbeschichtung erreicht werden [75]. Die
Materialoptimierung infolge der Warmebehandlungen wurde zuriickgefiihrt
auf eine Kombination einer thermisch induzierten, weiteren Vernetzung der
Polymerketten untereinander sowie den mechanischen Grofeneffekt auf-
grund der geringen Abmessungen der Zugproben [75]. Die Wirmebehand-
lungen wurden bei 200 °C sowie 250 °C durchgefiihrt, wobei eine erneute
Verschlechterung der mechanischen Eigenschaften, insbesondere eine Ver-
sprodung des Materials, nach langen Wirmebehandlungen bei 250 °C be-
obachtet wurde. In diesem Zusammenhang wire die Untersuchung des Ein-
flusses von Wirmebehandlungen bei geringeren Temperaturen (beispiels-

weise bei 150 °C) interessant, um eine weitere Optimierung, insbesondere
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7 Zusammenfassung und Ausblick

der Ingenieurszihigkeit zu erreichen.

Bei einer Anwendung derselben Warmebehandlungen bei Strukturen wurde
ebenfalls eine Erhohung der Struktursteifigkeit und -druckfestigkeit beob-
achtet [75]. Allerdings ist der Anstieg der Druckfestigkeiten weniger stark
ausgeprigt als bei den entsprechenden Zugproben, das heif3it das volle Po-
tential der Materialoptimierung kann bei den Strukturen nicht ausgeschopft
werden. Die thermisch induzierte Polymerkettenvernetzung erhoht zwar die
Druckfestigkeit der Strukturen, aufgrund der Spannungsiiberh6hungen an
den Strukturknoten wird Strukturversagen jedoch bei geringeren nominel-
len Druckspannungen initiiert [75]. Aus diesem Grund wire eine Form-
optimierung der Strukturknoten erstrebenswert, um Spannungsspitzen zu
reduzieren.

Werden polymere Proben einem Pyrolyseprozess in Vakuum unterzogen,
kommt es zu einer thermischen Zersetzung des Polymermaterials zu Glas-
kohlenstoff [53]. Wie in dieser Arbeit gezeigt wurde, hingen die Eigen-
schaften des resultierenden Glaskohlenstoffs stark vom polymeren Aus-
gangsmaterial ab sowie von moglichen Schwankungen im Herstellung-
prozess. Um mogliche Unterschiede des Glaskohlenstoffs nachzuweisen,
konnte eine Materialuntersuchung im TEM hilfreich sein. Sowohl fiir Mi-
krodrucksdulen als auch fiir Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff konn-
te der mechanische GroBeneffekt durch steigende Materialfestigkeiten bei
sinkenden Probenabmessungen gezeigt werden. Diese Beobachtung wurde
zum einen auf geringere Absolutvolumina der Proben zuriickgefiihrt, wo-
durch mit einer geringeren Fehlerkonzentration im Material zu rechnen ist;
zum anderen auf ein groferes Verhiltnis aus Oberfliche und Volumen, wo-
durch wihrend des Pyrolyseprozesses Gase besser entweichen kénnen und
weniger Risse und Poren entstehen. In sifu Druckversuche im REM zeigten
eine elastische und gleichmifige Verformung der Tetraederstrukturen aus
Glaskohlenstoff bis zum Eintreten des Versagens. Kleine Strukturen versag-
ten darauthin katastrophal, wihrend groere Strukturen ein schrittweises

Versagen einzelner Strukturlagen aufwiesen. Das Design chiraler Struktu-
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ren [141] konnte die Verformbarkeit von Strukturen aus Glaskohlenstoff
verbessern, wie in Simulationen an chiralen Strukturen aus amorphen Me-
tallen angedeutet wurde [142].

Durch das Magnetronsputterverfahren ist eine Metallbeschichtung von Struk-
turen mit technisch relevanten Metallen moglich. Untersuchungen im Rah-
men dieser Arbeit deuten auf eine liickenlose Metallbeschichtung der Struk-
turen hin [81], um eine homogene Beschichtung bis ins Innere der Struktu-
ren zu erreichen, ist jedoch eine weitere Optimierung des Prozesses not-
wendig. Infolge der Metallbeschichtungen ist eine Festigkeitssteigerung
von Tetraederstrukturen moglich [81]. Die spezifischen Festigkeiten zei-
gen aufgrund der hohen Metalldichten jedoch nur geringfiigige Anderun-
gen, die spezifische Festigkeit von wirmebehandelten Tetraederstrukturen
kann nicht erreicht werden. In Bezug zur Verformbarkeit zeigen metallbe-
schichtete Strukturen eine hohere Bruchdehnung im Vergleich zu polyme-
ren Strukturen sowie eine Verdnderung des Versagensmechanismus. Diinne
Metallbeschichtungen konnen zu einer Kombination aus Knoten- und Bal-
kenversagen der Strukturen fithren, was auf eine Stabilisierung sowie eine
mogliche Formoptimierung der Knoten zuriickgefiihrt wurde [81]. Infolge
dieser Verdnderung des Versagensverhaltens wire eine Effizienzsteigerung
sowie eine verbesserte Energiedissipation metallbeschichteter Strukturen im
Vergleich zu polymeren Strukturen moglich, insbesondere unter mehrmali-
ger Belastung [81]. Um diese These zu verifizieren, sind jedoch weitere
Untersuchungen notwendig.

Weggesteuerte Druckexperimente, welche in situ im REM durchgefiihrt
wurden, ermdglichten die genaue Analyse des Deformations- und Sché-
digungsverhaltens von Strukturen sowie die damit verbundenen Mechanis-
men zur Energiedissipation. Die Beeinflussung dieser beiden Charakteristi-
ka durch (i) die spezifische 3D Mikroarchitektur und (ii) die verwendeten
Basismaterialien wurde im Rahmen dieser Arbeit untersucht. Fiir polymere
Strukturen wurde nach Erreichen der Druckfestigkeit globales und lokales

Knicken beziehungsweise Beulen der Strukturen beobachtet, in Verbindung
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mit Bruchvorgingen an Strukturknoten sowie eine ausgeprigte Riickver-
formung bei Entlastung. Unter mehrmaliger Belastung wurde hierbei die
Relevanz einer optimierten Mikroarchitektur deutlich, um eine konstante
Energiedissipation sowie eine ausgeprigte Riickverformung der Strukturen
zu erreichen [105]. Al,O3-beschichtete Strukturen zeigten eine hohe Festig-
keit und Steifigkeit unter einmaliger Belastung; aufgrund des katastrophalen
und sproden Versagens ist jedoch keine Riickverformung der Strukturen und
infolgedessen keine mehrmalige Belastung der Strukturen moglich. Wir-
mebehandelte Tetraederstrukturen wiesen das beste Verhalten in Bezug zur
Deformation und Energiedissipation auf. Es werden hohere Bruchdehnun-
gen, Struktursteifigkeiten und Druckfestigkeiten beobachtet im Vergleich
zur entsprechenden Struktur ohne weitere Warmebehandlung [105]. Hohe
Verlustkoeffizienten, insbesondere bei mehrmaliger Belastung, sowie eine
ausgeprigte elastische Riickverformung tragen zu den iiberlegenen Struk-
tureigenschaften ebenso bei, wie die hochsten spezifischen dissipierten En-
ergiewerte bei hoheren Dehnungen [105]. Dieses Verhalten wurde auf eine
Kombination mehrerer Einfliisse zuriickgefiihrt: die zugoptimierte Architek-
tur der Tetraederstrukturen zusammen mit den hoheren Materialfestigkeiten,
-steifigkeiten sowie -zdhigkeiten infolge der Wiarmebehandlung sowie einen
Verformungsmechanismus welcher die Rotation von Strukturbalken um in-
takte Strukturknoten ermdglicht [105]. Fiir Al,O3-beschichtete Strukturen
konnte gezeigt werden, dass hohe Energiewerte wihrend eines ersten Belas-
tungszyklus durch katastrophales Versagen der Strukturen, das heifit durch
Bruchvorgénge dissipiert werden [105]. Bei weiterer Belastung spielt Rei-
bung zwischen gebrochenen Strukturbalken eine iibergeordnete Rolle zur
Energiedissipation. Polymere Strukturen dissipieren den Hauptanteil der
Energie durch elastisches Knicken, plastische Verformung sowie Bruchvor-
ginge in den Strukturen wodurch ein gleichformigeres Absinken der dissi-
pierten Energie sowie ein besseres Verhalten unter mehrmaliger Belastung
erreicht wird [105]. Mit FE Simulationen konnte zum einen gezeigt werden,

dass wirmebehandelte Tetraederstrukturen trotz der ausgeprigten Riickver-
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formung bereits nach einem Belastungszyklus eine hohe Anzahl gebroche-
ner Strukturbalken beinhalten; zum anderen konnte angedeutet werden, dass
eine Einstellung der Struktursteifigkeit durch die Anzahl der Balken in den
Strukturen méglich sein sollte [105]. Um dariiber hinaus die Effizienz und
die Energiedissipation der Strukturen unter mehrmaliger Belastung zu opti-
mieren, wire eine Formoptimierung der Strukturknoten denkbar, wie bereits
fiir metallbeschichtete Strukturen beobachtet, sowie das Einfiigen von spe-
ziellen Reibungselementen in die Strukturen. Auf diese Weise konnte der
Anteil der makroskopischen Reibung zur Energiedissipation im Vergleich
zu irreversiblen Prozessen wie plastischer Verformung und Bruch erhoht
werden. In situ Experimente im REM zeigten somit das Verformungsver-
halten der Strukturen, wobei jedoch mit dieser Methode nur Informationen
iber die StrukturauBenbereiche erfasst werden konnen. Um insbesondere
die Deformation im Inneren der Strukturen unter Druckbelastung zu analy-
sieren, ist die Durchfithrung von in situ Experimenten in einem 3D Ront-
gentomografen notwendig.

Um die guten mechanischen Eigenschaften der Strukturen in realen Bautei-
len nutzen zu konnen, ist eine weitere Skalierbarkeit der Herstellungspro-
zesse notwendig. Insbesondere die prizise Herstellung der 3D Architektur
mit Abmessungen im Mikrometerbereich ist hierbei herausfordernd. Mit
der Methode der ,,Self-Propagating Photopolymer Waveguide* [6] sowie
der groBflachigen Projektionsmikrostereolithografie [143] ist die schnelle-
re Herstellung von grofleren Strukturen bereits moglich. Wird beim 3D-
DLW der Laserstrahl durch Spiegelbewegungen mit Galvanometern durch
den Fotolack geleitet, im Vergleich zu einer Bewegung des Substrats re-
lativ zu einem fixierten Laserstrahl, ist ebenfalls eine deutliche Erhhung
der Schreibgeschwindigkeit moglich [32]. Ob auf diese Weise die sehr gu-
ten mechanischen Eigenschaften der Strukturen erhalten bleiben oder ob
aufgrund der hoheren Schreibgeschwindigkeit eine hohe Anzahl von Fehl-
stellen in die 3D Mikroarchitektur eingebracht werden, bleibt jedoch Ge-
genstand weiterer Untersuchungen.
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A Anhang

A.1 Strukturabmessungen

&
(SIS

Abb. A.1: REM-Aufnahmen zur Visualisierung der Aulenabmessungen der unterschiedlichen
Strukturen, (a) Honigwabenstruktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubische Struktur,
(d) Tetraederstruktur. Diese wurden verwendet, um die Schrumpfung wihrend der
Trocknung der Strukturen abzuschitzen (vergleiche Tabelle A.1).

207



A Anhang

Tab. A.1: Vergleich der nominellen, programmierten Abmessungen fiir den 3D-DLW Prozess
mit den im REM ermittelten AuBenabmessungen der unterschiedlichen Strukturen.
Es ist jeweils die Schrumpfung der Gesamththe sowie der Auienabmessung in
horizontaler Richtung angegeben. Fiir die Honigwabe und die hexagonale Struktur
beziehen sich die Auflenabmessungen in horizontaler Richtung auf die Diagonale,
fiir die kubische Struktur und die Tetraederstruktur auf die Gesamtkantenlénge
(siehe Abbildung A.1). Fiir die im REM ermittelten Abmessungen sind jeweils
gemittelte Werte mit Standardabweichung angegeben.

Mikro- Nominelle Abmessung ~ Im REM gemessene Schrumpfung
architektur in pm Abmessung in um in %

Hohe Horizontal Hohe Horizontal Hohe Horizontal
Honigwabe | 10,0 15,6 9,7+£0,7  15,5£0,2 3,0 0,6
Hexagonal | 20,0 21,7 18,0+04  20,5+0,3 10,0 5,5
Kubisch 20,0 20,0 18,3+1,1 18,8425 8,5 6,0
Tetraeder 17,3 20,0 16,4+0,7 19,1+0,4 52 4,5

Mitte
b ver

bobenlunten
ver

h

hor

Abb. A.2: Visualisierung der einzelnen Abmessungen der Strukturen anhand eines CAD-
Modells einer kubischen Struktur. Die einzelnen Abmessungen gelten entsprechend
auch fiir die anderen 3D Mikroarchitekturen (Honigwabe, hexagonale Struktur

und Tetraederstruktur), soweit diese in den Strukturen vorhanden sind. Fiir die
Honigwabenstruktur gilt oy = Agesame. Die Abmessungen bSEf n/unten | nd pMite

beziehen sich auf Durchmesser runder Querschnitte, die iibrigen Abmessungen
sind Kantenlédngen nahezu rechteckiger Querschnitte.
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Tab. A.2: Im REM gemessene Abmessungen der Strukturen (vergleiche Abbildung A.2) zur
Analyse des Einflusses von Wirmebehandlungen (Abschnitt 4.1.2), von unter-
schiedlichen Belastungsgeschwindigkeiten (Abschnitt 5.1) und unter zyklischer Be-
lastung (Abschnitt 5.2). Es sind jeweils gemittelte Werte mit Standardabweichung

angegeben.
Abmessung | Honigwabe  Hexagonal Kubisch Tetraeder
in nm
Bhor 569,5+2,1 789,0+£48,3  869,0+78,5
bhor 664,8+24,1  592,74+22 699,0+2,1 699,44+ 3,2
hyer 750,64+21,6  749,0+78.7
Dyer 665,2+1,1  783,0+16,8
poser/ e 70374178 78244250
pMitie 975,5+5,5  1050,4410,6

Tab. A.3: Relative Dichte und absolute Dichte der Strukturen zur Analyse des Einflusses
von Wirmebehandlungen (Abschnitt 4.1.2), von unterschiedlichen Belastungsge-
schwindigkeiten (Abschnitt 5.1) und unter zyklischer Belastung (Abschnitt 5.2). Die
Dichtewerte resultieren aus den Abmessungen, welche in Tabelle A.2 angegeben
sind. Fiir die Berechnung der absoluten Dichte der Strukturen wurde eine Dichte
des Vollmaterials IP-Dip von 1280 kg/m? angenommen [30].

‘Honigwabe Hexagonal Kubisch Tetraeder

Relative Dichte

in %

Dichte in kg/m?

323

25,2 9,6

123

13,4

172

15,8
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Tab. A.4: Im REM gemessene Abmessungen der Strukturen (vergleiche Abbildung A.2)

fiir schrittweise ansteigende zyklische Belastung (Abschnitt 5.2) sowie fiir poly-
mere OWB-Tetraederstrukturen mit anschlieBender 10 nm und 100 nm Al,O3-
Beschichtung (Abschnitt 5.2). Die in dieser Tabelle angegebenen Strukturen wurden
im Rahmen einer erneuten Messreihe hergestellt und sind somit unabhingig von
den Abmessungen in Tabelle A.2. Es wurden alle Architekturen unter schrittwei-
ser zyklischer Belastung untersucht, jeweils OWB-Strukturen und WB-Strukturen
(200°C/15 min); die hier nicht aufgefiihrten Kombinationen weisen jeweils die
Abmessungen aus Tabelle A.2 auf. Es sind jeweils gemittelte Werte mit Standardab-
weichung angegeben.

Abmessung Honigwabe Hexagonal Tetraeder

in nm OWB-Struktur  200°C/15min  OWB-Struktur
Phor 712,7£42,6 968,1+40,4
bhor 562,3+19,5 662,2+10,1 805,2+82,1
Pyer 933,0+108,6
byer 875,0£10,3
popen/umien 734,7432,3

pMitee 1000,0+13,5

Tab. A.5: Relative Dichte und absolute Dichte der Strukturen fiir schrittweise ansteigende
zyklische Belastung (Abschnitt 5.2) sowie fiir polymere OWB-Tetraederstrukturen
mit anschlieBender 10 nm und 100 nm Al,O3-Beschichtung (Abschnitt 5.2). Die
Dichtewerte resultieren aus den Abmessungen, welche in Tabelle A.4 angegeben
sind. Fiir die Berechnung der absoluten Dichte der Strukturen wurde eine Dichte
des Vollmaterials IP-Dip von 1280 kg/m? angenommen [30].
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‘Honigwabe Hexagonal Tetraeder

Relative Dichte 21,5 10,9 20,5
in %
Dichte in kg/m? 275 140 262




A.1 Strukturabmessungen

Tab. A.6: Relative Dichte, Anteil von Polymer und Al;O3 am Vollmaterial und absolute Dich-

te der Tetraederstrukturen mit 10 nm und 100 nm Al,O3-Beschichtung, welche
unter zyklischer und schrittweise ansteigender zyklischer Belastung getestet wur-
den (Abschnitt 5.2). Die Dichtewerte resultieren aus den Abmessungen, welche in
Tabelle A.4 angegeben sind und aus den Al,O3-Schichtdicken. Fiir die Berechnung
der absoluten Dichte der Strukturen wurde eine Dichte des Vollmaterials IP-Dip
von 1280kg/m? [30] angenommen sowie von Al,O3 abgeschieden bei 130 °C von
2900 kg/m? [97].

Relative  Polymeranteil Al,O3-Anteil Dichte
Dichte  an Vollmaterial an Vollmaterial

in % in % in % in kg/m?
10nm Al,O3 21,3 96,4 3,6 285
100 nm Al,O3 28,3 72,6 274 488
(a) (b)

Abb. A.3: REM-Aufnahmen zur Visualisierung der Abmessungen der PtP-Struktur. In (a) ist

die Kantenldnge des Hexagonalrahmens k gekennzeichnet. In (b) sind eine Sei-
tenansicht (oben) und eine Draufsicht (unten) des Zugstabs zu sehen. Der Zugstab
besitzt eine Symmetrielinie, welche durch eine gestrichelte Linie eingezeichnet ist.
Dariiber hinaus ist die Hilfte des Zugstabs jeweils in drei Bereiche aufgeteilt mit
den Lingen /1, /; und /5. Die Bereiche (1) und (3) besitzen die Hohen /; und h3
sowie die Breiten | und b3.
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Tab. A.7: Im REM ermittelte Abmessungen der PtP-Strukturen fiir OWB-Proben, WB-Proben

nach Wirmebehandlungen bei 200 °C und mit einer Al,O3-Beschichtung von

10 nm (Abschnitt 4.1.1) [75]. Fiir die Breiten b; und Hohen /; der einzelnen Be-
reiche des Zugstabs sind jeweils gemittelte Werte mehrerer Messungen im REM
angegeben, wobei die Abmessungen des Bereichs (2) die gemittelten Werte der Be-
reiche (1) und (3) sind. Die Lingen /; der einzelnen Bereiche i und die Kantenlidnge
des Rahmens k werden als konstant angenommen und sind die programmierten
Werte fiir den 3D-DLW Prozess.

Abmessung | OWB- 200°C, 10nm
in nm Proben 15min 30min 45min 75min 150min Al,O3
by 239 211 201 214 244 244 250
by 358 342 337 337 352 355 383
b3 476 473 473 460 461 466 516
hy 544 511 468 475 563 540 520
hy 1111 1069 1050 960 1131 1120 1140
hs 1678 1627 1631 1446 1698 1700 1750
I 500

I 2435

I3 5670

k 10000
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A.1 Strukturabmessungen

Tab. A.8: Im REM ermittelte Abmessungen der PtP-Strukturen fiir WB-Proben nach Wirme-
behandlungen bei 250 C (Abschnitt 4.1.1) [75]. Fiir die Breiten b; und Hohen A; der
einzelnen Bereiche des Zugstabs sind jeweils gemittelte Werte mehrerer Messun-
gen im REM angegeben, wobei die Abmessungen des Bereichs (2) die gemittelten
Werte der Bereiche (1) und (3) sind. Die Lingen /; der einzelnen Bereiche i und

die Kantenldnge des Rahmens k werden als konstant angenommen und sind die
programmierten Werte fiir den 3D-DLW Prozess.

Abmessung 250°C,

in nm Omin 8min 15min 30min 45min 75min 150 min
by 219 211 214 203 208 205 197
by 343 342 358 346 340 351 339
b3 468 473 502 489 473 498 482
hy 536 502 484 473 470 455 471
h 1089 1069 988 1051 1105 1082 1082
h3 1642 1636 1493 1629 1740 1708 1693
I 500

I 2435

I3 5670

k 10000
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Tab. A.9: Abmessungen der Siaulen zur Durchfithrung von Mikrodruckversuchen (Ab-
schnitt 4.1.3). Es sind jeweils die Abmessungen der Sdulen vor und nach der Py-
rolyse angegeben sowie das Verhiltnis aus Sdulenhche und Sdulendurchmesser
nach der Pyrolyse. Die Werte vor der Pyrolyse beziehen sich auf programmierte
Abmessungen fiir den 3D-DLW Prozess; die Abmessungen nach der Pyrolyse sind
gemittelte Werte mit Standardabweichung, welche anhand von REM-Aufnahmen
ermittelt wurden. Die Sdulendurchmesser nach der Pyrolyse beziehen sich auf
Durchmesser auf halber Sdulenhohe.

Messreihe 1 Messreihe 2 Messreihe 3
Durchmesser Hohe Durchmesser Hohe Durchmesser Hohe
: 3 9 3 12
z 4 12 4 16
‘s 5 15 5 15 5 20
= 10 30 10 30 10 40
& 20 60 20 60 20 80
‘<>s 40 120 40 160
60 180 60 240
. 0,654+0,01  1,43+0,03 0,654+0,01  2,05+0,03
= 0,89£0,02  1,9640,04 0,914+0,01  2,80+0,03
é 1,14+0,00  3,50+£0,03 1,034+0,01 2,54+0,03 1,024+0,00 3,54-+0,03
'S | 2,584+0,00 7,55+0,01 2,28+0,00 5,46+0,06 2,43+0,00 8,18+0,07
E 5,48+0,03 16,164+0,17 5,434+0,02 12,734+0,13 5,37+0,09 18,06-:0,32
3 | 10,75+0,05 32,10+0,12 11,69+0,09 40,48+0,46
“ 16,11+£0,15 48,47+1,04 17,58 +0,11 59,2740,39
5 221 3,17
Z 2,20 3,09
£ 3,06 2,46 3,46
£ 2,93 2,40 3,36
S 2,95 2,34 3,36
S 2,99 346
3,01 3,37
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A.1 Strukturabmessungen

Tab. A.10: Im REM ermittelte Abmessungen der pyrolysierten Tetraederstrukturen aus Glas-
kohlenstoff (Abschnitt 4.1.4) sowie programmierte Abmessungen fiir den 3D-
DLW Prozess der Tetraederstrukturen vor der Pyrolyse. Der rechteckige Quer-
schnitt der Strukturbalken der polymeren Strukturen verdndert sich wihrend des
Pyrolyseprozesses zu einem runden Balkenquerschnitt bei den pyrolysierten Struk-
turen. Aus diesem Grund sind fiir die Strukturbalken Durchmesser dpajken ange-
geben statt Hohe und Breite. Fiir die im REM ermittelten Werte nach der Pyrolyse
sind jeweils gemittelte Werte mit Standardabweichung angegeben, die Hohe ist die
berechnete Strukturhdhe unter Verwendung der mittleren Balkenlénge.

Abmessung Kleinste Mittlere GrofBite
in um Struktur Struktur Struktur
dBalken 0,221+£0,021 0,289+£0,026 0,295+0,027
Nach Pyrolyse | Balkenlidnge | 0,803+0,011 1,253+0,043 1,7334+0,013
Hohe 2,782 4,341 6,003
Balkenla 7 1
Vor Pyrolyse alkenldnge 5 ,5 0
Hohe 17,3 26,0 34,6

Tab. A.11: Relative Dichte und absolute Dichte der Tetraederstrukturen aus Glaskohlenstoff
(Abschnitt 4.1.4). Die Dichtewerte resultieren aus den Abmessungen, welche
in Tabelle A.10 angegeben sind. Fiir die Berechnung der absoluten Dichte der
Strukturen wurde eine Dichte des Vollmaterials Glaskohlenstoff von 1400 kg/m?
angenommen [54,55].

Kleinste Struktur ~ Mittlere Struktur ~ GroBte Struktur
Balkenlédnge ~800 nm ~1250 nm ~1730 nm
Relative Dichte 35,1 26,2 15,4
in %
Dichte in kg/m? 491 367 216
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Tab. A.12: Im REM gemessene Abmessungen der polymeren Tetraederstrukturen zur Unter-
suchung des Einflusses von Metallbeschichtungen (Abschnitt 4.2). Die Abmes-
sungen Ayer und byer der OWB-Strukturen weisen die gleichen Werte auf, da sie
gemeinsam ermittelt wurden. Es sind jeweils gemittelte Werte mit Standardabwei-

chung angegeben.

Struktur Abmessung Balkenlénge
in um 5um 7,5 um 10 um 12,5 um
Ihor 0,9114+0,06 1,049+0,04 1,225+0,05 1,31040,06

OWB-Strukturen | by, 0,686+0,03 0,909+0,03 1,1254+0,03 1,367+0,04
hyers byer 0,757+0,05 0,934+0,07 1,188+0,04 1,41140,06
Bhor 0,94140,09

WB-Strukturen bhor 0,715+0,03

(200°C/15min) | ., 1,022+0,03
byer 0,79540,04
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A.1 Strukturabmessungen

Tab. A.13: Relative Dichte, Anteil von Polymer und Metall am Vollmaterial und absolute
Dichte der metallbeschichteten Tetracderstrukturen (Abschnitt 4.2). Die Dichte-
werte resultieren aus den Abmessungen, welche in Tabelle A.12 angegeben sind
sowie den nominellen Metallschichtdicken. Fiir die Berechnung der absoluten
Dichte der Strukturen wurde eine Dichte des Vollmaterials IP-Dip von 1280 kg/m?
[30] angenommen sowie von pa1=2700kg/m> [98], Prnconels00=8420 kg/m> [99]

und pri_sa1_4v=4430kg/m3 [100].

mit 100 nm Inconel 600

Relative ~ Polymeranteil Metallanteil Dichte
Dichte  an Vollmaterial —an Vollmaterial
in % in % in % in kg/m3
g | Polymer (OWB-Struktur) 15,5 100,0 0,0 198
@ | 81nm Al 21,0 73,7 26,3 347
E‘J 205 nm Al 29,5 52,6 474 576
% 35 nm Inconel 600 17,9 86,7 13,3 400
= | 240 nm Inconel 600 31,9 48,7 51,3 1578
| 350m Ti-6A1-4V 17,9 86,7 13,3 304
g_ Polymer (OWB-Struktur) 11,0 100,0 0,0 141
2| 81nm Al 14,3 77,1 22,9 229
Eﬂ 205 nm Al 19,3 57,1 42,9 364
%‘ 35 nm Inconel 600 12,4 88,6 11,4 260
£ | 240 nm Inconel 600 20,7 53,2 46,8 955
2 35nm Ti-6Al-4V 12,4 88,6 114 203
i Polymer (OWB-Struktur) 9,7 100,0 0,0 124
S | 81nm Al 12,0 80,5 19,5 187
“o:’n 205 nm Al 15,6 62,0 38,0 284
5‘—; 35 nm Inconel 600 10,7 90,5 9,5 209
% 240 nm Inconel 600 16,6 58,3 41,7 708
A | 35nm Ti-6Al-4V 10,7 90,5 9,5 169
i Polymer (OWB-Struktur) 8,5 100,0 0,0 109
& | 81nm Al 10,3 82,6 174 157
5, | 2050m Al 13,0 65,2 34,8 230
§ 35 nm Inconel 600 9,2 91,7 8.3 173
E 240 nm Inconel 600 13,8 61,6 384 554
S 35nm Ti-6Al1-4V 9,2 91,7 8,3 143
§_ Polymer (WB-Struktur) 19,2 100,0 0,0 246
‘| Polymer (WB-Struktur) 26,8 71,7 28,3 885
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A.2 Spannungsdefinitionen

Die von Mises-Vergleichsspannung basiert auf der Gestaltdnderungsener-

giehypothese und wird berechnet zu [144]

OMises = \/G)% + 07 + 07 — (0x0y + 0y0, + 0x0,) +3- (T, + 73, + T2,).

(A.1)
Diese Berechnung basiert auf dem Spannungstensor
Ox Txy Txz
o=| tx oy Ty, (A.2)

Tix Tzy O

sowie der Beriicksichtigung der Momentengleichgewichtsbedingungen, d. h.
Ty = Tyx> Txz = Tzx»> Tyz = Ty [144].

Die hydrostatische Spannung wird unter Beriicksichtigung des Spannungs-
tensors & berechnet zu

1
Ohydrost = 3 (ox+o0y+0,) (A.3)

und charakterisiert eine gleichseitige Belastung von allen Seiten [145].
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A.3 Wirmebehandelte und pyrolysierte Strukturen

A.3 Warmebehandelte und pyrolysierte
Strukturen

Tab. A.14: Messergebnisse der PtP-Versuche an OWB-Proben sowie an WB-Proben nach

Wirmebehandlungen bei 200 °C und bei 250 °C (Abschnitt 4.1.1) [75]. Angege-
ben sind die Bruchspannung im Zugstab 62", die Verschiebung bei Eintreten
des Bruchs «P"P, die Ingenieurszihigkeit, die Bruchkraft im Zugstab FB™! so-
wie die Anzahl der Messungen. Die Ergebnisse sind jeweils als Mittelwerte mit
zugehoriger Standardabweichung angegeben.

Wirmebehandlung .GtB“'Ch 1.4B'“°h lr.lgen.ie.urszéi— IfﬂBmCh Testanzahl
in MPa in nm higkeit in J/m2 in uN
OWB-Proben 73+7 978469 2942 8,6+£0,9 6
15 min 785+15  1483+38 143+18 77,2414 6
30 min 672428  1113+60 50+11 574424 6
200°C 45 min 820+44 1325+110 101+30 75,3+4,0 6
75 min 718438 1697+164 166+44 89,6+4,7 6
150min | 728+17 1641461 157421 86,5+2,1 6
0 min 738433 1424495 105+28 78,8+3,5 7
8 min 69018 1259451 75+13 66,4+1,8 6
15 min 797458 12414101 80+29 74,7454 6
250°C 30 min 570£19 875468 21+14 49,7+1,6 6
45 min 471458 855458 15+9 41,6+5,1 7
75 min 5314£33  868+51 18+9 44.8+2.8 6
150min | 587435  900+36 2349 49,6+3,0 6
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Tab. A.15: Messergebnisse der Druckversuche an unterschiedlichen Strukturen fiir OWB-
Strukturen und WB-Strukturen nach Wirmebehandlungen bei 200 °C und bei
250 °C (Abschnitt 4.1.2). Die Ergebnisse der Tetraederstrukturen (auler WB-
Strukturen (250 °C/150 min)) sind in [75] zu finden. Angegeben sind die Druckfes-
tigkeit oB", die maximale Dehnung bei eintretendem Strukturversagen 37,
die Steifigkeit sowie die Anzahl der Messungen. Die Ergebnisse sind jeweils als
Mittelwerte mit zugehoriger Standardabweichung angegeben.

Mikro- Bruch Bruch ifickei Tes hl
i To Wiirmebehandlung .G 8 SFel gkeit estanzal
architektur in MPa in % in MPa
OWB-Strukturen 78,9+8,4 29,3+2.2 1335446 5
200°C 15 min 142,7+14,8 21,5404 1662+77 5
. 75 min 120,0£10,1 17,6+1,0 1764+£51 6
Honigwabe - - - - - - — - D T
15 min 119,945,2  209+1,0 1387439 5
250°C 75 min 117,6£9,0  20,1+£0,5 1607439 5
150 min | 115,8+14,1 19,4+1,5 1363+34 5
OWB-Strukturen 4,540,2 6,01+0,3 136+4 6
200°C 15 min 11,0+0,4 8,2+0,6 272+16 6
. 75 min 11,0+0,3 8,1+0,4 280+9 5
Kubisch - -----—- - O T il
15 min 11,240,2 8,2+0,2 268+7 4
250°C 75 min 11,0+0,3 8,1+0,3 294422 5
150 min 10,7+0,2 8,2+0,3 266+£22 5
OWB-Strukturen 5,040,1 10,1+0,6 115£10 6
200°C 15 min 12,44+0,2 12,5+0,6 244+7 6
75 min 12,3+0,3 12,9+0,7  230+19 5
Tetraeder +------— - e e T i b e bt
15 min 12,440,2 13,8404  217+10 5
250°C 75 min 12,74+0,4 12,5+0,7 243+8 5
150 min 12,3+0,3 11,3+0,8 228+3 4
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Tab. A.16: Messergebnisse der Mikrodruckversuche an Saulen aus Glaskohlenstoff (Ab-

schnitt 4.1.3). Die angegebenen Sédulendurchmesser sind die gemittelten Werte auf
halber Saulenhohe (vergleiche Tabelle A.9). Falls moglich sind die Messergebnisse
(Maximalspannung und Elastizititsmodul) als Mittelwerte mit zugehoriger Stan-
dardabweichung angegeben. Fiir die folgenden Mikrodruckversuche wurde nur ein
Test bis zum Bruch durchgefiihrt, das heifit die Druckfestigkeit bezieht sich auf
einen Einzelwert: Messreihe 1, Durchmesser ~1,1 um; Messreihe 2, Durchmesser
~0,9 um. In Messreihe 3 wurde fiir die Séulen mit Sdulendurchmesser ~17,6 um
kein Test bis zum Bruch durchgefiihrt.

Durchmesser nach ~ Druckfestigkeit  Elastizititsmodul
Pyrolyse in um in GPa in GPa
_ ~1,1 4,33 38,5+2,1
2 ~2,6 1,03+0,31 29,6+6,0
.g ~5,5 1,394+0,05 29,44+7,7
é ~10,7 1,444+0,57 30,1+1,1
~16,1 1,204+0,41 26,94+4,7
~ ~0,6 6,44 4+0,63 40,3+4,2
2 ~0,9 6,80 42,4428
2 ~1,0 6,33+0,01 43,5+2,0
g ~23 6,9540,06 47,440,7
~5,4 4,62+0,04 41,9+2,3
~0,6 4,35+0,05 42,0+1,9
- ~0,9 4,63+0,15 40,7+3,0
2 ~1,0 4,19+0,26 42,1+0,8
.g ~2,4 4,07+0,04 39,94+1,8
ks ~5.4 4,2040,13 41,2425
~11,7 3,294+0,10 42,4+3,1
~17,6 44,9+1,2
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Tab. A.17: Messergebnisse der Druckversuchen an pyrolysierten Tetraederstrukturen aus
Glaskohlenstoff (Abschnitt 4.1.4). Es sind jeweils gemittelte Werte mit Standard-
abweichung angegeben.

Kleinste Struktur ~ Mittlere Struktur ~ Grofite Struktur
Balkenlidnge ~800 nm ~1250 nm ~1730 nm
Druckfestigkeit in MPa 965,8 +301,7 521,24+130,3 192,94+32,2
Steifigkeit in GPa 7,4+1,8 4,6+0,5 2,3+0,3
Dissipierte Energie in nJ 3,94+1,3 7,8+3.4 13,4+3,3
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A.4 Metallbeschichtete Strukturen
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Abb. A.4:

Abb. A.5:

Querschnitte Al-beschichteter Tetraederstrukturen mit einer Balkenlidnge von

12,5 um, welche in Epoxidharz eingebettet sind und mit einem Mikrotom geschnit-
ten wurden [81]. Die nominellen Schichtdicken betragen (a) 81 nm und (b) 205 nm.
Die Gemeinsamkeit sowie der Unterschied zwischen der stationdren Beschich-
tungskonfiguration in (a) und der rotierenden in (b) werden deutlich. In beiden
Konfigurationen sind groere Schichtdicken auf den Balkenoberflichen der oberen
Balken zu beobachten (mit roten Rechtecken und Pfeilen markiert), in der rotie-
renden Konfiguration sind zusitzlich auf den duBeren Seiten der aulenliegenden
Balken dickere Schichten zu erkennen (mit griinen Rechtecken und Pfeilen mar-
kiert).

1. Lage —p
2. Lage —p
3. Lage —p
4. Lage —p
5. Lage — P

/AKX
AN OSSO I
4777%W7w<M7M/KVXVu
AT OSSOSO g

Glassubstrat

Seitenansicht eines Tetraedermodells zur Zuordnung der einzelnen Lagen der
Struktur. Das Glassubstrat auf der Unterseite ist durch eine blaue Linie gekenn-
zeichnet, die 5. Lage wird wihrend des 3D-DLW Prozesses direkt auf das Glassub-
strat geschrieben. In Anlehnung an [81].

223



A Anhang

Tab. A.18: Messergebnisse der Druckversuche an Tetraederstrukturen mit unterschiedlichen
StrukturgroBen (Balkenldngen 5 um, 7,5 um, 10 um, 12,5 um) sowie unterschiedli-
chen Metallbeschichtungen (Abschnitt 4.2). Die angegebenen Metallschichtdicken
beziehen sich auf nominelle Werte. Angegeben sind die Druckfestigkeit und die
Struktursteifigkeit jeweils als Absolutwerte sowie bezogen auf die Dichte (verglei-
che Tabelle A.13). Es sind gemittelte Werte mit Standardabweichung angegeben.
Die Messergebnisse der Strukturen mit einer Balkenlidnge von 5 um und Metallbe-
schichtungen von 81 nm Al, 205 nm Al, 35 nm Inconel 600 und 35 nm Ti-6Al-4V
sowie die der polymeren OWB-Strukturen sind in [81] zu finden.

Inconel 600

Material Druckfestigkeit Steifigkeit Spez. Druckfestigkeit ~ Spez. Steifigkeit
in MPa in MPa in MPa/(kg/m?) in MPa/(kg/m3)

g | Polymer (OWB-Struktur) 4,7140,29 138,57+5,59 0,024 0,001 0,700+0,028
@ | 81nm Al 8,68 +£0,32 202,51 438,45 0,025 0,001 0,584 +0,024
g;“ 205 nm Al 11,93+£1,26  339,034+25,19 0,021 +0,002 0,589+0,044
é 35nm Inconel 600 11,54+£0,50 266,30+ 15,86 0,029£0,001 0,666 + 0,040
= | 240 nm Inconel 600 19,31+0,57  489,17+28,78 0,0123 40,0003 0,311+0,018
| 35nm Ti-6A1-4V 600 7,61+0,76  213,67+30,05 0,025 +0,003 0,703 +0,099
E | Polymer (OWB-Struktur) | 2,68+0,04 99,86+1,61 0,01900,0003 0,708 0,011
:, 81nm Al 5,13+0,07 135,03 +10,96 0,0224 40,0003 0,590+0,048
ﬂéu 205 nm Al 6,95+0,35 214,504+29,35 0,01940,001 0,58940,081
% 35 nm Inconel 600 6,52+0,27 184,254+15,25 0,025+0,001 0,709+0,059
£ | 240 nm Inconel 600 10,95+0,32 306,58 +13,17 0,011540,0003 0,321+£0,014
@ | 350m Ti-6AL-4V 600 4,83+0,10 150,99+ 18,48 0,024+0,001 0,744 40,091
E | Polymer (OWB-Struktur) 1,6740,07 49,08 £6,72 0,013+£0,001 0,396 +0,054
S | 81nm Al 3,54+0,09 102,06 +9,88 0,0189 40,0005 0,546 +£0,053
‘é’o 205nm Al 4,40+0,17 92,47+11,27 0,016£0,001 0,326 +0,040
= | 35nm Inconel 600 3,26+0,52 63,87+1,16 0,016+£0,003 0,306 +0,006
% 240 nm Inconel 600 6,42+0,61 144,29 +37,33 0,009 0,001 0,204 +0,053
& | 35nm Ti-6Al-4V 600 3,33+£0,05 106,05 +21,37 0,0197 40,0003 0,628 +0,126
E | Polymer (OWB-Struktur) 1,2740,01 40,90+1,22 0,0118 40,0001 0,379+0,011
& | 81nm Al 2,39+0,07 94,65+3,14 0,0152 40,0004 0,603 +0,020
go 205nm Al 2,35+0,06 68,21+10,19 0,0102 40,0002 0,297 +0,044
& | 35nm Inconel 600 2,20+0,08 43,36+1,82 0,0127£0,0005 0,251+£0,011
E 240 nm Inconel 600 4,10+0,62 118,61+34,67 0,0074 40,0011 0,2144+0,063
2 | 35nm Ti-6A1-4V 600 2,41+£0,02 87,92+1,27 0,0169 40,0001 0,615 40,009
g | Polymer, WB-Struktur 22,31+1,50 367,45+2,81 0,091 40,006 1,494 £0,011
= | (200°C/15 min)
E" OWB-Struktur mit 20,59+2,97 464,68 +41,21 0,023 +0,003 0,525+0,047
% 100 nm Inconel 600
% WB-Struktur mit 100 nm 28,11+0,79  443,16+8,96 0,032£0,001 0,501+0,010
)
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Abb. A.6: Messung der Aluminiumschichtdicke auf den Balkenoberseiten fiir Tetraederstruk-
turen mit rotierender Beschichtungskonfiguration [81]. Die nominelle Schichtdicke
betriagt 205 nm, es sind Messungen fiir Strukturen mit einer Balkenlidnge von 5 um
und 12,5 um angegeben.
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A.5 Dehnratenabhangigkeit
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Spannungs-Dehnungs-Kurven der WB-Strukturen (200 °C/15 min) zur Visua-
lisierung des Einflusses unterschiedlicher Belastungsgeschwindigkeiten (Ab-
schnitt 5.1), (a) Honigwabenstruktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubische Struk-

tur, (d) Tetraederstruktur.



A.5 Dehnratenabhingigkeit

Tab. A.19: Variation der Druckfestigkeiten der unterschiedlichen Strukturen (OWB-
Strukturen und WB-Strukturen (200 °C/15 min)) bei variierenden Verschiebungs-
bzw. Dehnraten (Abschnitt 5.1). Die Unterschiede sind jeweils bezogen auf die
Druckfestigkeit bei der hochsten durchgefiihrten Verschiebungsrate von 500 nm/s

angegeben (Chax/cooa™/*).

Verschiebungs-  Dehnrate i/ _s00nm/s
. . Gmﬂx/o'max
rate in nm/s in 1/8
Struktur
OWB- WB-Strukturen
Strukturen (200 °C/15 min)
20 0,002 0,83 0,92
Honigwabe 100 0,01 0,98 1,06
500 0,05 1 1
H ) 20 0,001 0,77 0,83
cxagonaie 100 0,005 0,87 0,93
Struktur
500 0,025 1 1
Kubisch 20 0,001 0,85 0,96
ubische
Struktur 100 0,005 0,94 0,89
500 0,025 1 1
T d 20 0,001 0,85 0,99
etracder- 100 0,006 0,96 0,94
struktur
500 0,029 1 1
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A.6 Verhalten unter zyklischer Belastung

Tab. A.20: Messergebnisse der Druckversuche an OWB-Strukturen und WB-Strukturen
(200 °C/15 min) unter zyklischer Belastung zu einer fixierten Maximalverschie-
bung von 5 um (Abschnitt 5.2.2). Die Uliss und die verbleibende Dehnung dividiert
durch die maximale Dehnung sind als normierte Werte angegeben, um das Absin-
ken bzw. den Anstieg der Werte mit zunehmender Zyklenzahl deutlich zu machen;
zum einen ist der zweite und der 20. Zyklus bezogen auf den ersten Zyklus ange-
geben, zum anderen der 20. Zyklus bezogen auf den 15. Zyklus. Die Verlustkoeffi-
zienten der Zyklen 1, 2 und 20 sind ebenfalls angegeben. In Anlehnung an [105].

‘ ‘ Honigwabe Hexagonal Kubisch Tetraeder

Odiss 2/ Ugis. 0,16 0.25 0.33 0.36

Normierte Ugig Utiss, 20/ Ui 0,02 0,05 0,08 0,11

8 Daiss 20/ O 15 0,82 0,84 0,85 0,90

2 [ Normierte /e 122 1.26 1,14 111

g verbl./max. £0/ey 1,87 2,54 1,75 1,64

§ Dehnung en/es 1,09 1,01 1,03 1,02
S 1. Zyklus 0,93+0,01  0,85+0,04 0,820,001 0,82+0,01
:z;lt‘gsztlem v 2.Zyklus | 0,75140,002 0,61£0,02 0,63+0,01 0,66-0,02
20.Zyklus | 0,5440,02  0,40£0,01 0,42+0,01 0,4740,02

Daiss 2/ Ogiss 0,10 0,18 0,31 0,37

Normierte Ogig Daiss 20/ Ui 0,02 0,05 0,09 0,10

5 Daiss 20/ O 15 0,98 0,94 0,89 0,89

2 | Normierte /e 1,40 1,69 1.55 277

g verbl./max. €0/ey 1,87 5,05 5,10 14,16

o | Dehnung e0/ers 0,97 0,98 1,06 1,43
= 1. Zyklus 0,954+0,01  0,92+0,04 0,80+£0,03 0,77+0,06
:s;‘glem v 2. Zyklus 0,7240,05 0,73+0,16 0,61+£0,01 0,62+0,03
20.Zyklus | 0,5140,03 0,50+0,11 0,45+0,02 0,47+0,01
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Obere Ebene Untere Ebene

V.V, V.V, AAANAA
AAAANAAN AAAAALAA
AAAAAAA AAAAANAA
AAAAAANAA AAAAANAAA
NAAAAANAAN/ NAAAANAANNAN/L
NAAAAAASL NAAAAAAS
NAAAAA/L NAAAAAN/S
NAAAA/L

S

(@) | 12Balken |24 Balken [272Balken 380 Balken |

Obere Ebene Untere Ebene

AAAAAN AANAAAN
AAAAALNA AAAAALAA
AAAANAAA AAAAAAA
AAAAAANAN AAAAAAAAN
NAAAAAANN/L NAAAAANANNL
NAAAAANAN/L NAAAAANAN/L
NAAAAA/L NAAAAAN/L
NAAAANL NAAAAN/Z

U

(b) | 124Balken [52Balken |76 Balken 154 Balken | 308 Balken |

Abb. A.8: Visualisierung der geloschten Balken in den FE Simulationen einer Tetraederstruk-
tur unter (a) zyklischer Belastung zu 5 um mit 20 einzelnen Zyklen (siehe Abbil-
dung 5.21 (a), (b)) sowie unter (b) schrittweise ansteigender zyklischer Belastung
zu 5 um in Schritten von 500 nm (siehe Abbildung 5.21 (c), (d)). Die geloschten
Balken sind farblich markiert. Die geloschten Balken der einzelnen Loschvorgéinge
summieren sich jeweils auf, das heifit z. B. die geloschten Balken aus Loschvor-
gang 1 (in (a): 12 Balken) bleiben im zweiten Loschvorgang (in (a): 24 Balken)
weiterhin geloscht. Die angegeben Balken der oberen Ebene (das heifit der oberen
simulierten Hilfte) sind jeweils die gespiegelten Balken zu den hier markierten
Balken (vergleiche auch Abbildung 3.15). Aus Symmetriegriinden wurde nur die
halbe Tetraederstruktur simuliert, die angegebene Anzahl geloschter Balken bezieht
sich jedoch auf die gesamte Tetraederstruktur.
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Tab. A.21

: Messergebnisse der Druckversuche an Tetraederstrukturen aus unterschiedli-

chen Basismaterialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), 10 nm
Al,O3-Beschichtung und 100 nm Al,O3-Beschichtung) unter zyklischer Belastung
zu einer fixierten Maximalverschiebung von 5 um (Abschnitt 5.2.2). Die Uy und
die verbleibende Dehnung sind als normierte Werte angegeben, um das Absinken
bzw. den Anstieg der Werte mit zunehmender Zyklenzahl deutlich zu machen;
zum einen ist der zweite und der 20. Zyklus bezogen auf den ersten Zyklus ange-
geben, zum anderen der 20. Zyklus bezogen auf den 15. Zyklus. Die Verlustkoeffi-
zienten der Zyklen 1, 2 und 20 sind ebenfalls angegeben. In Anlehnung an [105].

ohne Wirme- 200°C/15 min 10nm 100 nm
behandlung Al O3 Al O3
[ 0,36 0,37 0,05 0,01
Normierte Ugiss | aiss20/ i1 0,11 0,10 0,02 0,003
Usiss20/Ogigs 15 0,90 0,89 0,91 0,85
Normierte e/e, 111 2,75 1,03 111
verbleibende enfe, 1,64 14,06 1,15 1,20
Dehnung ex/es 1,02 1,41 1,03 1,01
1. Zyklus 0,82+0,01  0,77+£0,06  0,9594+0,002 0,99+0,01
kviffiit.em v 2. ZyKlus 0,66+40,02  0,6240,03  0,60+0,02  0,4740,05
20.Zyklus | 0,474£0,02  0,474£0,01  0,403+£0,002 0,36-0,05

—— Zyklisch, schrittweise —— Zyklisch, schrittweise ansteigend
3 ansteigend L 104 Monoton [
© ©
o o
= = g4 L
£ £
22 L 26 |
2 2
§ | L) g,
2. S I 2
[5] " o
= 2 % >
L / — i [
W /e I oL 4 I
0 10 20 0 10 20 30
(@) Dehnung in % (b) Dehnung in %
Abb. A.9: Spannungs-Dehnungs-Kurven der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung
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sowie einer monotonen Belastungsmessung von OWB-Strukturen, (a) hexagonale
Struktur, (b) Tetraederstruktur. Die monotone Belastung erfolgte zu einer maxima-
len Verschiebung von 5 pm, die ansteigende zyklische Belastung erfolgte ebenfalls
zu einer maximalen Verschiebung von 5 um in ansteigenden Schritten von 500 nm.
Es ist eine sehr gute Ubereinstimmung des Verhaltens der beiden unterschiedlichen
Messverfahren zu beobachten.
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Tab. A.22: Messergebnisse der Druckversuche an OWB-Strukturen und WB-Strukturen
(200 °C/15 min) unter ansteigender zyklischer Belastung (Abschnitt 5.2.3). Es
ist die akkumulierte (akk.) Uy iiber alle Zyklen angegeben. Dariiber hinaus sind
Messwerte des Zyklus in welchem die Druckfestigkeit der Strukturen erreicht
wird angeben: die Ugis,, die Zyklenzahl sowie die wihrend des Zyklus erreichte
maximale Dehnung.

Zyklus bei Erreichen der Druckfestigkeit
Akk. Ugigs Uliss Zyklenzahl ~ Max. Dehnung
in K/kg in k/kg in %
Honigwabe 123,5 19,95 5 21,6
OWB- Hexagonal 5,1 0,34 2 3,4
Strukturen | Kubisch 15,5 1,67 5 10,5
Tetraeder 12,3 0,95 4 8,6
Honigwabe 137,0 16,44 4 16,1
WB- Hexagonal 11,1 0,40 2 2,4
Strukturen | Kubisch 15,2 1,34 4 8.1
Tetraeder 15,5 1,45 5 11,0

Tab. A.23: Messergebnisse der Druckversuche an Tetraederstrukturen aus unterschiedli-
chen Basismaterialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), 10 nm
Al,O3-Beschichtung und 100 nm Al,O3-Beschichtung) unter ansteigender zykli-
scher Belastung (Abschnitt 5.2.3). Es ist die akkumulierte (akk.) Ui iiber alle
Zyklen angegeben. Dariiber hinaus sind Messwerte des Zyklus in welchem die
Druckfestigkeit der Strukturen erreicht wird angeben: die Usgigs, die Zyklenzahl
sowie die wihrend des Zyklus erreichte maximale Dehnung.

Zyklus bei Erreichen der Druckfestigkeit
AKkk. Udiss Udiss Zyklenzahl ~ Max. Dehnung
in K/kg in K/kg in %
Ohne Wirmebehandlung 12,3 0,95 4 8,6
200 °C/15 min 15,5 1,45 5 11,0
10nm Al,O3 15,1 2,73 4 8,5
100 nm Al,O3 17,0 6,80 4 7,6
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Abb. A.10: Spannungs-Dehnungs-Kurven der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung
sowie einer monotonen Belastungsmessung von WB-Strukturen (200 °C/15 min),
(a) Honigwabenstruktur, (b) hexagonale Struktur, (c) kubische Struktur, (d) Tetra-
ederstruktur. Die monotone Belastung erfolgte zu einer maximalen Verschiebung
von 5 um, die ansteigende zyklische Belastung erfolgte ebenfalls zu einer maxi-
malen Verschiebung von 5 um in ansteigenden Schritten von 500 nm. Es ist eine
sehr gute Ubereinstimmung des Verhaltens der beiden unterschiedlichen Messver-
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: Spannungs-Dehnungs-Kurven der ansteigenden zyklischen Belastungsmessung

sowie einer monotonen Belastungsmessung von Tetraederstrukturen mit (a) 10 nm
und (b) 100 nm Al,O3-Beschichtung. Die monotone Belastung erfolgte zu einer
maximalen Verschiebung von 5 um, die ansteigende zyklische Belastung erfolgte
ebenfalls zu einer maximalen Verschiebung von 5 um in ansteigenden Schritten
von 500 nm. Es ist eine sehr gute Ubereinstimmung des Verhaltens der beiden
unterschiedlichen Messverfahren zu beobachten.

Individuelle Zyklen der ansteigenden zyklischen Belastung (Abschnitt 6.3.2):
Messergebnisse der Druckversuche an Tetraederstrukturen aus unterschiedli-
chen Basismaterialien (OWB-Strukturen, WB-Strukturen (200 °C/15 min), 10 nm
Al,O3-Beschichtung und 100 nm Al, O3-Beschichtung) [105]. Es sind drei un-
terschiedliche Bereiche definiert; Bereich 1 — vor Erreichen der Druckfestigkeit,
Bereich 2 — ab Erreichen der Druckfestigkeit bis zum Einsetzen der lokalen Kom-
primierung, Bereich 3 — Zyklen mit lokaler Komprimierung. Es sind jeweils die
Zyklenzahlen N der einzelnen Bereiche angegeben, die Summe der Ugg, dieser
Zyklen sowie der Anteil an der akkumulierten Ugiss iiber alle durchgefiihrten Zy-
klen (siehe Tabelle A.23).

Bereich 1 Bereich 2 Bereich 3

N N N Anteil

in %

Anteil
in %

Anteil
in %

Summe Dy
in kJ/kg

Summe Ugigs
in kj/kg

Summe Ui
in kj/kg

OWB
WB
10nm
100 nm

10
10
7-10
6-10

1-3
14
1-3
1-3

0,5
1,2
1,6
1,6

43
7.8
10,3
9,2

49
59
4-6
4-5

9.8
11,8
10,1
13,4

79,7
76,3
67,1
79,1

2,0
2,5
3.4
2,0

16,0
15,9
22,6
11,8
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