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« Einleitung und Motivation
« TiN/ZrN-Viellagen-Verschleischutzschichten
« Cr/CrN/B,C-Mehrlagen-Verschleischutzschichten

Einleitung und Motivation:
Konzeption von Viellagenschichten b4

Einstellbare Parameter: Vorteile von Viellagenschichten

* Materialauswahl « Das Interface kann das Kristallwachstum unterbrechen:

+ Gesamtschichtdicke Rissverzwei (+), Zahi (+), Eigenspannung (+)

« Doppellagendicke « Rissablenkenung am Interface,

* Interface-Volumen * Nano-Delaminationen am Interface:
« Interface-Konstitution Eigenspannungen (+), Rissausbreitung (+)
« KristallitgroRe « Verbesserung des VerschleifRverhaltens

« Textur « Integrierte Sensorfunktionalitat

« Periodische

« TiN/FeCoHfN-Viellagen-Verschleischutzschichten Eigenspannungsfelder
mit integrierter Sensorfunktionalitat
+ Zusammenfassung
KIT - Universitat des Landes Baden-Wiirttemberg und 2 1AM — AWP
Raonses Forsshagssanin n der Hompoliz Samsiechat
ﬂ(“' Herstellung von TiN/ZrN-Viellagen- ﬂ(“'
LS VerschleiBschutzschichten A

TiN/ZrN-Viellagen-
VerschleiRschutzschichten

1AM - AWP

+ Reaktives d.c. Magnetronzerstauben
- Ti-Target (6 kW), Zr-Target (4 kW)
+Ar: N, =200 sccm : 56 sccm
+ 200 °C Substrattemperatur
+- 60V Substratbias
+ Substrates: Si,
Hartmetall,
HSS-Sageblatter

1AM - AWP

Konstitution - REM

»
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F multilayer”

Si-substrate
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Oberflachentopologie

REM AFM
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Mechanische Eigenschaften auf der um-Skala M.ﬁ}‘v(le

Mechanische Eigenschaften auf der nm-Skala :S}KIWI
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Borkarbidschichten :ﬁ}‘v(vlyl Borkarbidschichten :ﬁ}‘v(vlyl
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Borkarbid - 3-Lagen-Konzept fiir die Beschichtung von Umformwerkzeugen

a-B,C:  functional layer
hardness

| — b -
151 GPa-0.014 —= VE,,- amorphous B.C-layer (0.5-2um) § optimization of friction
VeV § during forming process
= by, + D, 1 . Exn- \* >/\ avoiding of cold weldings
BT 0014 — VE. . +0.016-0.013{ —— / avoiding of Zn enrichment
Ar VeV E, take up perpendicular forces
due to the forming process
Cr-interface (< 0.5um) N adhesion "
L toughness +
Ar
.35
by + P ’ substrate : adhesion ++
toughness ++
take up perpendicular and
WeB10: P. Pesch, S. Sattel, S. Woestmann, S. Ulrich: I‘ﬁtee;zlnf:i:esii(:é:
New multifunctional PVD-hard coatings for steel sheet 9P
2 1AM - AWP 2 1AM - AWP
Borkarbidschichten }‘SIT }‘v(v“l

Borkarbid - 3-Lagen-Konzept fiir die Beschichtung von Umformwerkzeugen

Adam Opel AG - Umformwerkzeug TiN Referenzschicht

Cr-CrN-B,C-Schicht

1AM - AWP

23

TiN/FeCoHfN-Viellagen-
VerschleiBschutzschichten
mit integrierter
Sensorfunktionalitat

1AM - AWP
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Viellagen-VerschleiBschutzschichten
mit integrierter Sensorfunktionalitat

T

Motivation: VerschleiRschutzschicht mit integrierter Sensorfunktion zur beriihrungslosen
Erfassung von Schichteigenschaftsanderung (mechanische Spannung,
Temperatur, Materialabtrag)

Magnetische
r Eigenschaften ﬂ
Ferromagnetischer * hlei® Verschleillfester
Werkstoff schicht mit Werkstoff (Hartstoff)
integrierter
Sensorfunktion
25 1AM - AWP

Materialanforderungen

T

Magnetiscl
Eigenschaft

AN
Verschleischi v

— -1

Ferromagnetischer VerschleifRbestandiger
Werkstoff schicht mit Werkstoff (Hartstoff)
integrierter
~ Sensorfunktion
Anforderungen: \ Anforderungen:

+  Weichmagnetisch (uyH, < 1,3 mT)
+ Magnetostriktives Verhalten
+ Ausgepragtes Resonanzverhalten

+ Hohe Harte (~ 20 GPa)
+ Hohe thermische Stabilitat
+ Hohe chemische Stabilitét

1AM - AWP

Schichtkonzept und Materialauswahl

Magnetische ‘
Eigenschaften . ﬂ
@. VerschleiRbestandiger

SKIT

b et

—

Ferromagnetischer Verschl
Werkstoff schicht mit Werkstoff (Hartstoff)
integrierter
~ Sensorfunktion
FeCoHfN TiN
+ Nanokomposit mit FeCo und HfN + Einphasig
Phase

+ Harte: 18 - 21 GPa
+  Als Verschleischutzschicht
etabliert

+ HfN hemmt FeCo Kornwachstum
Verringerung des Koerzitivfeldes H,

v

“ ¢

Substrat
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Sensorkonzept

SKIT

Pet e~~~

Kontaktloser
HF-Sensor

W(f, AV, AT, Ao)

Substrat

Quantifizierung von

— T

a) Materialabtrag

b) 6 c) i induzierte
WLVIM, M(T), H,T), £T) Hod®
p
B__& ¢ 4—*—) P reee— .
Substrat Substrat Substrat

| ! |

Permeabiett
Pumsabnt

Froquanz f

Froquont/ Frocuonz T
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Schichtpraparation

T

1. Schichtherstellung mittels 2. Schichtkonditionierung
t i cl 1h bei 400°C oder 600°C im Vakuum und

B =50mT
|‘ h Heizung
TigoNsy Target —
Poc = 700 W
c S N | — JIL

Thermisches Einpragen einer
magnetischen Vorzugsrichtung H,
Turbomolekular-

pumpe ;

Substrat
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Optimierung der Sensorschicht

T

Optimit des Vi
1. Variation der Doppellagenanzahl n =7 - 399
2. Variation des magnetischen Volumenverhaltnisses V;o/Ves =0,4 - 0,7
3. TizpAlyNy, Decklage anstelle TisoNs, Decklage

—

Konstitution und Magnetische
Mikrostruktur: Eigenschaften:

Mechanische

Eigenschaften:
. ::m\/:'it/:riissung . \F/rse’;luenzabhéngige +  Nanoindentierung
+ XRD, XRR « Eigenspannungs-

Permeabilitatsmessung

- REM, TEM messung
Sensorschicht:
Fe35C044Hf 5N/ TiggNsy mit 1= 7, Vioo/ Voes = 0,4
Anzahl an Aracontn A Doppellagendicke A Gesamtdicke d
Doppellagen [nm] [nm] [nm] [nm]
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Mikrostruktur M.ﬁ}‘w(vll

Unbehandelt:
Amorphe FeCo- und HfN-Phase,
nanokristalline kfz TiN-Phase
TiN(200)-Textur
TiN(200)-Reflex zu kleineren Winkeln
1h bei 600°C| verschoben
» TiN-Gitteraufweitung
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L i thbeid00C

LA N U

30 40 50 ) 70 80 %

1h bei 400 °C:
Amorphe FeCo- und HfN-Phase,
nanokristalline kfz TiN-Phase
TiN(200)-Textur
Abnahme der TiN(200)-Reflexverschiebung

1h bei 600 °C:
Polykristalline krz FeCo-, kfz HfN- und
nanokristalline kfz TiN-Phase
Vollstéandige Relaxation der TiN(200)-
Reflexverschiebung
Atome in Gleichgewichtsposition
Abnahme der TiN(200)-Halbwertsbreite
Kornwachstum
Breite FeCo- und HfN-Reflexe
Jeweils geringe Korndurchmesser

T 413

v v

v

o

3 1AM - AWP

Statische magnetische Eigenschaften MA}‘S[I

Anderung des Sattigt i Js g (tm) mit abr \er Schichtdicke t,, bezogen auf das
Referenzvolumen mit der Sattigungspolarisation J; , und der magnetischen Schichtdicke t, :
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Séttigungssignal J,
°
>

normiert auf Ausgangsvolumen
'y
H

°
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o
@

03

375 350 325 300 275 250 225 200 175 150
Gesamtdicke magnetische Lagen ¢_ [nm]

Das auf das Referenzvolumen normierte Sattigungssignal nimmt deutlich um 56 % mit sinkender

magnetischer Gesamtdicke von 57 % ab.
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Temperaturabhéngige HF-Permeabilitat _\}‘(IT

Spannungsabhangige HF-Permeabilitat M_\_}‘Sl!

« Erfolgreiche Kombination von magnetischen und mechanischen Eigenschaften in Fe;,Co,,Hf 5N, /TisgNsy
Viellagenschichten zur beriihrungslosen Detektion von Schichteigenschaftséanderungen

+ Materialabtrag ist (iber eine Abnahme der HF- i intensitat ab t,, = 293 nm

+ Temperaturerhdhung ist iiber die Abnahme von f; mit einer Sensitivitat von mindestens 1,5 MHz/°C
detektierbar
+ Modellhafte ibung der

*  Mechanisch induzierte Spannungen sind iiber die Verschiebung von f; mit einer Sensitivitat von
mindestens 56,8 MHz/MPa detektierbar
+  Modellhafte ibung der

35 1AM - AWP

Realteil Imaginarteil | l
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Hei 25°C auf 300°C:
eizen von au Frequenz f[GHz] Frequenz f[GHz]
+ Kurvenmaximum des Imaginarteils verschiebt sich zu niedrigeren Frequenzen
« Anfangspermeabilitat steigt Verschiebung des Resonanzkur l | des Resonanzkur
« Halbwertsbreite steigt aufgrund thermischer Fluktuationen 2u niedrigeren Frequenzen 2u héheren Frequenzen
33 1AM - AWP 3 1AM - AWP
Zusammenfassung -\X‘(IT .\X‘(IT
e i e i
TiN/ZrN-Viellagt il i Cr/CrN/B4C-Mehrlag Herzlichen Dank
+ Korrelationen: i ign, Beschichtungsp , Mi , Eig und Verhalten im Einsatz . . . .
an meine Mitarbeiterinnen
TiN/FeCoHfN-Viellag il i mit integrierter Sensorfunktionalitat

und Mitarbeiter,
an Herrn Prof. Dr.-Ing. habil. Volker Schulze
fir die Einladung

und lhnen fiir lhre Aufmerksamkeit.
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