\

M Leibniz-Institut fur
Oberflachenmodifizierung e.V.

Abschlulbericht zum Vorhaben

“Herstellungstechnologie und Charakterisierung von nitrierten

Metallgittersystemen fiir Breitstrahlionenquellen”

FKZ: 50 TK 0010

Zuwendungsempfinger: Institut fiir Oberflichenmodifizierung e.V. Leipzig

Laufzeit des Vorhabens: 01. 04. 2001 bis 31. 03. 2004

AbschlufSbericht IOM FKZ 50 TK 0010



I. Randbedingungen zur Durchfiihrung des Vorhabens..........cccceecueercccscnnnnees 4

AUTEADENSTEIIUNG c.cceeierivnriiiiisnriiiiisnricsssssnrecssssssiessssssssssssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssse 4
VOrAUSSCIZUNZEN . c.uuueiereriessrrissrresssrnessssnessssecssssesssssesssssesssssessssssssssesssssesssssessssssssssssssssssssssssssnes 4
Planung und Ablauf der Bearbeitung 5
Wissenschaftlich-technische Stand bei Beginn des Vorhabens.........coccevceiccverccisercscercnnns 6
LiteraturverZeiChmiS ... eeeeineeiiieiiiiniininiinineecsinnecsnnessssnecssneecsssesssseessssesssssesssssesssssnsssssssssses 7
Bewertung der Zusammenarbeit mit Partnern bzw. Unterauftragnehmern..................... 8

IL. EXZeDIISSE ceecerrunnrrrecsscnnrnccsssnsnnccssssnsnnccssssssncssssssssnscsssssssssssssssssnssssssssssssssssss 1)

1. Oberflichenmodifizierung durch niederenergetische Ionen zur Reduktion der
OberflichenzerstAubUuNg ........ciiceiivniiciisnnnicnsssnnicssssnsrecsssssesssssssssssssssssesssssssssssnssns 10
ZerStAUDUNGSADLIAG c.uceeeueeeiiisniiiisnrinisnnicisniicisnnicssstecsssnesssssessssnesssssessssnessssssssssssssssssssssssssssasses 10
Thermochemische OberflichenmodifiZIErUNG .........ccovverieivericscnrinssnnisssnresssnressnresssnncsssenenes 11
Resultate fiir verschiedene MaterialSySteme ........coceeervercisnicssanisssnresssnressasssssssssssssssssssses 15
SIMS — Untersuchungen zu den zwei verschiedenen Nitrierverfahren beim Ti.............. 16
2. Bestimmung der Zerstaubungsraten metallischer Gittermaterialien................. 20
Experimenteller AufDau .....iiiiinniiiiiiiiniiiiisiinsiiinsinninnsnicsssnesssseessssnessssnessssnesssssssssseses 20
MEBTCRICT «...uueeireeiiiiiriiintinntentintenneestesseecsesssnssssessssesssessssssssessssssssnssssssssassssssssasssessaans 22
Zerstiubungsrate MOLYyDAAN .......ueicivveiciieicisnnicisnisssancsssanessssnsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssses 22
Zerstiubungsrate des nitrierten MolyDdANS ........eeeieeivvnricniisnricssssnniicssssnssecsssnssecssssssscsnns 24
Zerstiubungsrate VON Titan ......iioiiiiniiiiiniiiisneniseiensinnensssncssssncssssesssseesssssesssssessssssssssscses 24
Zerstiubungsrate von nitriertem Titan 26
3. Resultate der Evaluierung der Gitterlochherstellungstechnologie ..................... 27
LaserstrukturierUNG.. ... i ccceeiiccicsniicssssnniicssssssnessssssssessssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 28
Vorstellung des wasserstrahlgefilhrten Lasers.......iiinveicisiicsserciiseeccssencssnncssnencsssenenns 29
Einbringung der Locher durch die Stanz-Technologie .........c.cccceevericvnresscnrcsssnrcssnrescnnnenes 33
R YD I 3 70Y 11 To 11110 L0y N 36
Entwicklung eines mechanischen 3D Messverfahrens 41
Bewertung der absoluten BohrgenauigKeit..........ccoueeeeeeicivriiisnniissnnesssnncssnncssnncssnnncsssenenes 42
Chemische Atztechnologie mit beidseitiger Photolithographie ............cceeereverrenereeesersenes 42
4. Beschreibung und Bewertung der Tiefziehverfahren............cccoveiencercscercscnnnenes 48
Konzeption des TestpragewerKzZeUZes......cccuvereeescrnricsssssnrecsssssssecssssssssssssssssessssssssssssssssssssans 48

Abschlufibericht IOM FKZ 50 TK 0010 2



BearbeitungsempfeRIUNGen .........ucicveiieiviinivninisninssnninssnnissssnessssnesssnessssesssssesssssesssssssssscses 50

Ergebnisse der TeStPragum@......cccccceeecsssercssnicsssnessssnesssssesssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsssssssssses 52
HydrauliSChe Tiefun@......ccocvueiiiiiirniicnissnnicnsisnricssssnnecsssssssesssssssssssssssssssssssssesssssssssssssssssssssss 54
5. Bewertung der neuen Gitteraufhingung .........coeeveevveesuencnenne 56
6 Einsatz in einer ECR-Quelle mit 200mm Ionenstrahldurchmesser ...........cccceue.. 59
7. Nutzen und Verwertbarkeit der Ergebnisse.......ccccccevvereccnrcsinrcssnrcssercssnercssnenenes 61
8 Bewertung der Ergebnisse an Hand des derzeitigen internationalen Standes bei
der GItterfertiGUNG.... .. ueiierivrericciisnrecssssnniessssnsecsssssssesssssssssssssassssssssssssssssssssssssssses 61
III ErfolgskontrollberiCht........ueiieiieeiiisniiissnninssnnicssnnesssnsnesssnsncssnsscssnssecees 62
Ergebnisse, Synergien und wesentliche neue Erfahrungen..........ceeneecnennecnsnecsnccnnens 62
Patente und Erfindungen 62
Wirtschaftliche Erfolgsaussichten, Transferstrategien und deren Zeithorizont ............. 63
Wissenschaftliche Ergebnisse und deren weitere NUtZUNG .......ccoeeecveeecserccsnncssnencssnenenes 64

Wirtschaftliche und wissenschaftliche Anschlu3fihigkeit, Vorschlag fiir nachste

INNOVALOriSChe SCRIItte . ..uuciueiieiiiiiiiiistiiiintintnsnecneecteceesaesseessessssessesssenens 64
Arbeiten , die zu keiner nutzbaren Losung gefithrt haben ............iicivveericnicnnnccscsnnnennns 64
PrasentationSVOrSCRIAZE .....cueiiiveiiiiiiiiiiiiiiinissincssenicssnnicsssnisssstesssnesssseesssssesssssssssssssssscses 65
Bemerkungen zur Einhaltung von Kosten- und Zeitplanung...........cccoveeeruenseecseecsnecnnees 65

Abschlufibericht IOM FKZ 50 TK 0010 3



I. Randbedingungen zur Durchfiihrung des Vorhabens

Aufgabenstellung

Breitstrahlionenquellen, die auf eine Triebwerksentwicklung der NASA (H.R. Kaufman, P.D.
Reader) zu Beginn der 60er Jahre zurlickgehen, werden heute in vielen Hochtechnologien als
Werkzeug genutzt. Die Multiaperturionenoptiken sind ein wesentlicher und technologisch
bedeutsamer Teil dieser lonenquellentypen. In den letzten Jahren wurden im Rahmen der
europdischen Forderung (GSTP) und in Weiterfilhrung in einem von der DLR betreuten
Vorhaben (Optimierung von Gittersystemen fiir elektrostatische Triebwerke) im IOM Leipzig
Voraussetzungen fiir eine validierte Modellierung der Strahlgeometrie geschaffen, die eine
anwendungsorientierte Gittersystemgestaltung ermdglicht. Wichtige, offene Probleme waren
Gittermaterialien — speziell metallische wie Invar, Mo und Ti und Herstellungstechnologien
(Einbringung der Viellochanordnung, Formgebung zur Stabilisierung und fiir die
Vorzugsrichtung bei der thermischen Stressrelaxation), die den Anforderungen des Einsatzes
der Breitstrahlionenquellen in verschiedenen, technologischen Bereichen (Optik, IT,
Architekturglasbeschichtung, Werkstoffmodifizierung, Raumfahrt u.a.) geeignet Rechnung

tragen.

Voraussetzungen

Die  Breitstrahl-lonenquellenentwicklung  unter ~ Nutzung  der  verschiedensten
Plasmaanregungsprinzipien (Hot Filament, ECR, RF) hat im IOM eine langjihrige Tradition.
Damit einher ging die Entwicklung entsprechender Technologien fiir die Mikroelektronik, die
Hochleistungsoptik und die Informationstechnologien. In den letzten Jahren wurden nun im
IOM im Rahmen der europdischen Raumfahrtforderung die Voraussetzungen fiir eine
validierte Modellierung der Strahlgeometrie geschaffen, die nun ein anwendungsorientiertes
Gittersystemdesign filir den industriellen Einsatz ermdglicht. Unter Verwendung verfiigbarer
Spezialsoftware [9] wurden die in einer Ionenquelle in komplexer Weise gleichzeitig
ablaufenden Elementarprozesse in konsekutive fraktionelle Schritte gebrochen [10]. Fiir
Breitstrahlionenquellen als Ionentriebwerke flir die Raumfahrt konnten Sekundérprozesse
beriicksichtigt werden, die mit der Gittererosion durch Umladungsionen wesentlich die
Lebensdauer dieser Thruster bestimmen. Kurzzeit-Erosionsmessungen zeigten ebenfalls eine

gute Ubereinstimmung mit den Resultaten der Simulation [11].
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Die Einbeziehung der inhomogenen Plasmadichteverteilung in den Plasmardumen der
Breitstrahlquellen brachte einen weiteren, wesentlichen Fortschritt bei der Beschreibung
realer Konfigurationen [12]. Gittersystemgestaltungen zur Formung eines wesentlich
breiteren, homogenen Bereiches der Strahlstromdichteverteilung konnten berechnet werden.
Die Fertigung dieser Gittersysteme mit variierenden Lochdurchmessern bzw. Gitterdicken ist
anspruchsvoll. Sie wird fiir Graphit als Gittermaterial beherrscht und sollte im Rahmen dieses
Vorhabens auf Metallgittersysteme iibertragen werden.

Zur Unterstiitzung der Simulation mit Zerstdubungsdaten, die fiir die relevanten Material-lon-
Kombinationen bisher in der Literatur nicht vorlagen, wurden die energie- und
winkelabhéngigen Sputterraten und die rdumliche Verteilung des zerstdubten Materials
experimentell bestimmt [13]. Eine geeignete apparative Ausriistung wurde im IOM aufgebaut
und genutzt. Mit Hilfe dieser Zerstdubungsrate- und Verteilungsmessungen konnte der Effekt
der Riickbeschichtung von Gittermaterial im Einzelloch der Anordnung in die Simulation
einbezogen und damit die Gittersystemlebensdauerberechnung besser mit dem Experiment
korreliert werden.

Gemeinsam mit einem mittelstdindigen Unternehmen (Fa. Ziegler Feinwerktechnik GmbH,
Bermatingen) erfolgte die FErarbeitung der Technologie zur Herstellung sphérischer
Graphitgitter. Diese Gitter kommen derzeit in allen im Institut und bei Partnern entwickelten
Ionenstrahlanwendungen zum Einsatz.

Erfahrungen zum ionenstrahlgestiitzten Nitrierprozess wurden im Institut bei der Hartung von
austenitischem Edelstahl mit dem Ziel der Beibehaltung seiner ausgezeichneten
antikorrosiven Eigenschaften gesammelt [14]. Entsprechende Technologieerarbeitungen sind
abgeschlossen und gemeinsam mit lokalen mittelstdndigen Unternehmen erfolgt der Aufbau
einer Versuchsanlage fiir groBere Werkstiicke bzw. eine Batch-Bearbeitung bis zu 2 m Linge.
Entsprechende Apparaturen und das erarbeitete Know How sind fiir die geplante Nitrierung
an den metallischen Gittermaterialien sehr hilfreich und sowohl im IOM als auch bei

Partnerfirmen verfligbar.

Planung und Ablauf der Bearbeitung

Drei Schwerpunkte waren im Rahmen des Vorhabens zu untersuchen: Die
Formgebungsverfahren flir die Metallgitter, die Art der Einbringung der Locher und die
Moglichkeiten zur Modifizierung der Metalle mit dem Ziel der Verldngerung der Lebensdauer

des Gittersystems.
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» Mechanische Formgebung der Metallrohlinge durch hydrostatisches Driicken.
Konstruktion der Gittersysteme erfolgt im IOM (Anpassung an Breitstrahlionenquellen
des Institutes), Erarbeitung der Verformungstechnologie im Unterauftrag, Evaluierung der
erzielten Ergebnisse - Vergleich mit Resultaten durch Tiefziehen von Molybdén und Titan
(ebenfalls im UA). Erwartet wurde eine wesentliche Qualitdtsverbesserung durch das
hydrostatische Verfahren.

Zur Losung dieser Aufgaben erfolgte im Vorhaben die Suche nach geeigneten
Unterauftragnehmern, die sowohl entsprechendes Umform - Know How als auch die
Umformanlagentechnik zur Verfligung stellen konnten.

» Untersuchungen zur Prizision der 3D — Bohrtechnologie fiir Mo und Ti, Optimierung von
Bohrergeometrien und Materialien bzw. Beschichtungen im Unterauftrag bei der Fa.
Ziegler Feinwerktechnik GmbH. Aufbau von Testgittersdtzen zur Erprobung in einer
Breitstrahlquelle des IOM. Elektrische Messungen des Strahlprofils zu dieser
Systemgeometrie.

» Untersuchungen zum Laserbohren mit geringem thermischen Eintrag und
photolithographisch-chemisches Atzen werden durchgefiihrt. Mit diesen Methoden
hergestellte Gittersysteme werden mit mechanisch gebohrten Systemen verglichen
(mechanische Vermessung der Prizision). Diese Aufgabenstellung konnte nicht
vollstdndig im Institut selbst bearbeitet werden. Geeignete Unterauftragnehmer waren zu
evaluieren.

» Untersuchungen zur Nitrierung von Mo und Ti mit Hilfe von Stickstoffionenimplantation
und anschlieBender Diffusion. Zerstdubungsratebestimmung an den Materialien nach
Tiefenprofilanalytik.

» Aufbau von 2 nitrierten Gittersystemen (Mo, Ti) nach Nachweis der Absenkung der
Sputterrate und Lebensdaueruntersuchungen mit der fiir die Graphitgittersysteme im IOM

erarbeiteten Methode.

Wissenschaftlich-technische Stand bei Beginn des Vorhabens

Breitstrahlionenquellen, die auf eine Triebwerksentwicklung der NASA zuriickgehen [1],
stellen heute ein wichtiges Werkzeug zur Materialbearbeitung und Oberflichenmodifizierung
dar [2-4]. Auch als elektrische Antriebe und Steuertriebwerke fiir Raumfahrzeuge finden sie
mit der stindigen Verbesserung ihres Technologieniveaus zunehmenden Einsatz fiir

wissenschaftliche und kommerzielle Missionen [5,6].
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Die perfekte Beherrschung der Ionenquellentechnologie ist eine wesentliche Grundlage fiir
viele wirtschaftlich relevante Hochtechnologien. Dabei stehen derzeit Probleme wie lange
Wartungsintervalle, Reproduzierbarkeit, Stabilitdt, Genauigkeit, aber auch die dem Problem
angepasste Formung des Ionenstrahles im Zentrum der Entwicklung. Die Multiapertur-
Extraktionsoptiken sind neben der Plasmaerzeugung der wesentliche und technologisch
bedeutsame Teil dieser lonenquellen. Mit ithnen wird zum einen die Form des Ionenstrahles
selbst bestimmt, zum anderen sind aufgrund der Wechselwirkungen mit Bestandteilen des
Ionenstrahles bestimmte Anforderungen an die chemische und die Sputterresistenz
entsprechend dem Einsatzziel zu stellen. So muss z.B. bei Betrieb der Breitstrahlquelle mit
reaktiven Gasen wie Sauerstoff das Gittermaterial chemisch gegen diesen resistent sein, die
mechanische Stabilitdt spielt bei extremen Belastungen durch eine Beschleunigung beim Start
von Satelliten eine Rolle und die Sputterresistenz des Gittermaterials bestimmt letztlich die
Lebensdauer der gesamten Anordnung

Weitgehend beherrscht wird die Herstellung der Gittersysteme mit unterschiedlichen
Geometrien aus hochdichtem Graphit. Jedoch ist es fiir vor allen reaktive Prozesstechnologien
existenziell, metallische Materialien wie Molybdén, Invar oder Titan zu verwenden. Sie sind
widerstandsfahiger gegen die eingesetzten Prozessgase und besitzen bessere mechanische
Eigenschaften. Allerdings haben Metalle einen wesentlich groBBeren thermischen
Ausdehnungskoeffizienten als Graphit. Deshalb miissen die Gitter schiisselformig gefertigt
werden, um eine geometrische Formstabilitit wahrend des Betriebes zu gewéhrleisten. Die
Fertigungsanforderungen fiir die Metallgitter (geringe Toleranzen, Reproduzierbarkeit fiir die
Passfahigkeit des Systems, schlechtere mechanische Bearbeitbarkeit der verwendbaren
Metalle im Vergleich zu Graphit, Bohrungen in sphérischer Geometrie) sind extrem hoch und
werden derzeit nur ungeniigend beherrscht. Erste Versuche mit Titan-Extraktionsgittern [7]
zeigten gute Resultate, aber auch Probleme durch die hohe thermische Ausdehnung.
SchlieBlich ist die volumetrische Erosionsrate der erwidhnten Metalle bekanntermaflen hoher
als die von Graphit. Zur Verringerung dieser Zerstdubungsrate wird eine Nitrierung des
Gittermaterials vorgeschlagen; erste vorgetragene Ergebnisse der Gruppe um Prof. Wilbur
(Colorado State University)[8] versprechen eine um etwa 40% niedrigere Zerstaubungsrate
des nitrierten Materials gegeniiber dem reinen Metall und somit eine LoOsung des

Standzeitproblems.
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Bewertung der Zusammenarbeit mit Partnern bzw. Unterauftragnehmern

In der Planung waren drei Unterauftragnehmer — die Firma Ziegler Feinwerktechnik fiir die
konventionellen =~ Bohrtechnologien = und  mechanische = Kontrollmessungen  der
Reproduzierbarkeit, die Firma IOT GmbH fiir die Laserbohrungen und die chemische
Strukturierung und die Firma Formtech GmbH fiir die hydrostatische Formgebung der Gitter.
Die Zusammenarbeit muss nun differenziert betrachtet werden.
e mit der Firma Formtech GmbH kam kein Vertrag zustande, da das aus Budgetgriinden
limitierte Volumen fiir die Firma nicht attraktiv war. Die geplanten Arbeiten
verzogerten sich dadurch erheblich, da entsprechend qualifizierter Ersatz rechergiert
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werden musste. So konnte mit dem IFUM der Universitdt Hannover eine Einrichtung
mit Expertisen auf dem Gebiet der hydrostatischen Formgebung fiir die
Untersuchungen gewonnen werden. Um einen Vergleich zu deutlich preiswerteren,
herkommlichen Tiefziehverfahren vornehmen zu konnen, wurde die lokal anséssige
Firma Rolf Lude zur Mitarbeit an der Erarbeitung einer Tiefziehtechnologie
gewonnen. Bei der Zusammenarbeit mit beiden Unterauftragnehmern war ein
erheblicher organisatorischer Aufwand durch die Projektbearbeiter im IOM
erforderlich. Terminverschiebungen waren aber auch dadurch nicht zu vermeiden.

e Die mechanischen Bohrtechnologien wurden bei der Fa. Ziegler Feinwerktechnik
untersucht. Die Zusammenarbeit ist als gut einzuschitzen, wenngleich der Aufwand
fiir die Erarbeitung der Kontrollmessverfahren von den dortigen Bearbeitern
unterschdtzt wurde, was zu einer erheblichen Verzogerung im Rahmen des
Unterauftrages gefilhrt hat. Die chemische Strukturiibertragung und die
Laserbohrverfahren sollten von der IOT GmbH im Unterauftrag untersucht werden.
Die fast bis zum Ende der regulidren Vorhabenslaufzeit nach massiver Mahnung
vorgelegten Ergebnisse entsprachen etwa 25% der im Pflichtenheft geforderten
Aktivitdten, so dass die Projektleitung zur Kiindigung des UA entschloss, um mit den
verbleibenden Mitteln in einer Verldngerungsphase durch Mitarbeiter des IOM die
restlichen Fragestellungen des Pflichtenheftes flir diesen wichtigen Teil des
Vorhabens bearbeiten und liber Auftragsvergaben organisieren zu konnen.

Zusammenfassend bleibt zu bemerken, dass bedingt durch die doch relativ begrenzten
Volumina der Unterauftrige und die dadurch natiirlich auch bei der Schwerpunktsetzungen
bei den Partnern resultierende ,,Rangfolge* derselben die Zusammenarbeit mit den Firmen fiir
die Bearbeiter am IOM selbst sehr aufwendig war. Verzogerungen in der

Vorhabensbearbeitung waren die unabdingbare Folge.
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I1. Ergebnisse

1. Oberflichenmodifizierung durch niederenergetische Ionen zur Reduktion der
Oberflichenzerstiubung

Zerstiubungsabtrag

Der Zerstaubungsabtrag von Oberflichen beim Ionenbeschuss hidngt sowohl von den
einfallenden Ionen als von der Oberflichenbeschaffenheit ab. Im Energiebereich unterhalb
100 keV wird der GroBteil der Ionenenergie iiber nukleare Stofkaskaden an Targetatome
iibertragen. Wegen der Stochastik der StoBprozesse kommt es auch zu Kaskaden bei denen
ruhende Atome unter sehr groBen Winkeln bis zu 90° relativ zum Impulsvektor des bewegten
Teilchens ausgelenkt werden. Bei wiederholter GroBwinkelablenkung innerhalb einer
Kaskade konnen Atome sich entgegengesetzt zum einfallendem Ion bewegen. Bei ein
Lokalisation der Kaskade nahe der Oberfliche wiirde so ein Teilchen den Festkdrper

verlassen, d.h. es findet Zerstaubungsabtrag statt.

Ausgehend von dieser atomistischen Beschreibung des Prozesses konnen sofort die
entscheidenden Parameter identifiziert werden: Mit fallender Ionenenergie wird die
Energiedeposition zur Oberfliche verschoben, so dass der Zerstiubungsabtrag ansteigt. Es
existiert jedoch eine Schwellenergie, verbunden mit der Verlagerungsenergie im Festkorper,
so dass der Zerstdubungsabtrag ein Maximum bei etwa 1 — 10 keV Ionenenergie besitzt und
bei der Schwellenergie auf Null abfillt. Mit Variation des Einfallswinkels von der Normalen
hin zu flacherem FEinfall steigt ebenfalls die Zerstdubung an, da zum Verlassen des
Festkorpers der Impuls nicht mehr um 180° sondern um kleinere Werte gedreht werden muf3.
Fiir sehr flache Winkel werden alle Ionen an der Oberfliche reflektiert bevor sie in den
Festkorper eindringen konnen. Damit ergibt sich ein Maximum der Zerstdubung bei

Einfallswinkeln von etwa 50 — 70° von der Normalen.

Zusétzlich sind auch die Festkorpereigenschaften von Bedeutung. Der Energielibertrag
zwischen den Atomen héngt von der relativen Masse ab, so dass durch die Verwendung von
bindren (oder ternidren) Systemen die Zerstaubungsausbeute deutlich reduziert werden kann.
Hier finden im Extremfall abwechselnd Kollisionen von A mit B und B mit A statt, wodurch
bei unterschiedlichen Massen der Impulsiibertrag im Vergleich zu reinen A-A-StéBen
reduziert wird. Parallel dazu erniedrigt eine hohe Kohidsionsenergie und eine hohe
Verlagerungsenergie die Ausbeute, da hier ein Grofteil der kinetischen Energie zur Anregung
tiber die Potentialbarriere verbraucht wird. Als ungefdhrer Anhaltspunkt kann ein hoher

Elastizitdtsmodul mit einem niedrigen Zerstaubungsabtrag korreliert werden.
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Thermochemische Oberflichenmodifizierung

Die Komplementaritdt von Oberfldchen- und Volumeneigenschaften wird immer hiufiger von
der Industrie ausgenutzt um durch gezielte Modifizierung Oberflicheneigenschaften
einzustellen, die unabhingig vom Elastizitdtsmodul, Festigkeit oder FlieBgrenze des
eigentlichen Bauteils sind. Die Ionenimplantation ist hier ein modernes und immer hiufiger
eingesetztes Verfahren. Es sind sehr vielseitig da alle Elemente in oder unter die Oberflache
implantiert werden konnen. Gleichzeitig wird die lokale Mobilitdt der Atome wéahrend der
StoBkaskaden durch nicht-thermische Effekte erhoht. Die effektive Temperatur der
Oberfldche liegt sehr kurzzeitig deutlich tiber der tatsdchlichen Temperatur. Dadurch kann mit
energetischen lonen die Effektivitdt von konventionellen thermochemischen Behandlungen

wie Gas- oder Plasmanitrieren deutlich verstarkt werden.

Zusétzlich treten bei der lonenimplantation keine Probleme mit mangelhafter Schichtadhésion
aufgrund von Eigenspannungen oder unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten auf. Das Ausbilden neuer oder metastabiler Phasen unter dem
Ionenbeschuss erdffnet gleichzeitig neue Wege in der traditionellen Materialwissenschaft.
Durch innovative Technologien wie der Plasma-Immersions-lonenimplantation (PIII), wo
dreidimensionale Wertstiicke simultan von allen Seiten schnell und kosteneffektiv implantiert
werden, wird die, sonst der Halbleiterindustrie vorbehaltenen, Ionenimplantation auch fiir

Metallurgen zugénglich.

Typische Prozessparameter bei den thermochemischen Ionenimplantationen sind eine
Beschleunigungsspannung von 1 — 50 kV und Dosisraten von 10> — 10'7 Tonen/cm’s. Dabei
wird die einsetzbare Stromdichte primér von der Prozesstemperatur bestimmt, wie in Abb. 1
fiir ein gepulstes Regime gezeigt wird. Die Parameter Stromdichte und Ionenenergien sind
aufler flr die Temperatur auch noch fiir die erreichbare Schichtdicke verantwortlich. Primér
bestimmt die Temperatur die Diffusionsgeschwindigkeit iiber die Aktivierungsenergie.
Abhidngig vom betrachteten System variiert sie zwischen 0.2 und 1.5 eV, was sich in der

unterschiedlichen Steigung der Kurven in Abb. 2 ausdriickt.

Bei konstanter Temperatur bedingt eine Verdoppelung der Ionenenergie eine Halbierung der
Stromdichte, was nicht unbedingt zu einer Reduktion der Schichtdicke bei gleicher

Implantationszeit fiihren muss. Die Schichtdicke ist im allgemeinen nur eine Funktion der

1/2

Zeit ¢ und nicht der Stromdichte und steigt mit '~ an, d.h. eine Vervierfachung der Zeit fiihrt

zu einer Verdoppelung der Schichtdicke. Jedoch findet bei der Ionenimplantation immer auch
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ein Abtrag aufgrund von Oberflachenzerstiubung statt. Wie in Abb. 3 zu sehen ist, konnen
Werte von 0.4 nm/s bei Stromdichten von 1 mA/cm® auftreten. Dieser lineare Abtrag fiihrt
zusammen mit der nichtlinearen Diffusionsgeschwindigkeit zu einer Séttigung der maximalen

Schichtdicke bei endlicher Stromdichte.
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Abb. 1:  GleichgewichtssprozefStemperatur  bei  verschiedenen  Spannungen  und
Tastverhdiltnissen.
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Abb. 2: Diffusionskonstante als Funktion der Temperatur.

Eine Reduktion der Ionenenergie um den Faktor 10 fiihrt daher bei gleichzeitiger Erh6hung

der Stromdichte um den gleichen Faktor bei konstanter Probentemperatur daher immer zu

einer Verringerung der Schichtdicke (Abb. 4). Gleichzeitig reduziert sich die sinnvolle

Prozesszeit in der noch ein Anwachsen der Schichtdicke festzustellen ist. In dem Beispiel von

Abb. 4 ist fiir 0.1 mA das Gleichgewicht nach {iber 200 Stunden noch nicht erreicht wéhrend
Abschlufibericht IOM FKZ 50 TK 0010 12



bei 1 mA nach 20 Stunden kein Schichtwachstum mehr festzustellen ist. Zerstdubungsabtrag

und Diffusion sind hier schon im Gleichgewicht.

0.5

Surface recession velocity (nm/s)

Steel Al Ti

Abb. 3: Oberflichenabtragsgeschwindigkeit bei einer Stromdichte von 1 mA/cm’ bei Beschuss
mit Stickstoffionen.

80 AL L L A LA L AL DL I B

7 _ (D = const.) ]
0 mA

—0.1mA

—0.33 mA

—1mA

Thickness (um)

0 20 40 60 80 100 120 140
Time (h)

Abb. 4: Entwicklung der Schichtdicke mit der Zeit bei konstanter Diffusivitdt und variabler
Stromdichte.

Die maximale Schichtdicke ist umgekehrt proportional zur Stromdichte, d.h. Faktor in der
Stromdichte entspricht einem Faktor 0.1 in der Schichtdicke. Jedoch unterscheiden sich die
absoluten Werte zwischen verschiedenen Materialsystemen. Ein Vergleich von Abb. 2 und
Abb. 5 zeigt den erwarteten Verlauf: Eine hohe Diffusivitit erlaubt eine entsprechend hohere

Stromdichte bei einer gleichzeitig dickeren modifizierten Randschicht im Material.
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Abb. 5: Maximale Schichtdicke fiir verschiedene Materialsysteme als Funktion der
Stromdichte.

Neben der grofleren Schichtdicke ergibt sich bei einer schnelleren Diffusion auch ein kiirzerer
Prozess. Aus dieser Sicht sind Edelstéhle fiir die hier betrachteten thermochemischen Ionen-
implantationsexperimente vorteilhafter, Aluminium hat eine Zwischenstellung wéhrend Titan
schwieriger zu behandeln ist. Die Diffusivitit von Stickstoff in Molybdén liegt nochmals um
1 — 2 GroBenordnungen unterhalb der von Stickstoff in Titan, so dass hier noch geringere

Schichtdicken erzielt werden.
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Resultate fiir verschiedene Materialsysteme
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Abb. 6. Oberflichenverschleifs und —hdrte von Edelstahl nach Stickstoffimplantation.

Rostfreier Edelstahl ldsst sich im Temperaturbereich von 350 bis 400 °C durch
Stickstoffionenimplantation mit einer sehr harten und sehr verschleifSresistenten
Oberflachenschicht versehen, welche die Korrosionsresistenz von Edelstahl beibehilt. Fir
den in Abb. 6 als Beispiel gezeigten Stahl AISI 316Ti (DIN 1.4571 / X5CrNiTiMo17.12.2)
wird die Harte wird von weniger als 300 Vickers auf tiber 1000 Vickers erhoht. Gleichzeitig
reduziert sich der spezifische Verschlei3 im ungeschmierten Versuch gegen eine
Wolframkarbidkugel um etwa 3 GroBenordnungen, was an der unterschiedlichen Steigung der

Kurven zu sehen ist.

Titan

Ein anderen Leichtbauwerkstoff, Titan, zeigt nach Stickstoffimplantation ein deutlich
besseres Verhalten. Sauerstoffverunreinigungen sind unkritisch, die Prozesstemperatur kann
bei Reintitan und vielen Legierungen auch 700 - 800 °C betragen. Nach
Kurzzeitimplantationen die Schichtdicken von weniger als 0.4 um, der maximalen
Informationstiefe der verwendeten MeBmethode fiir die Tiefenprofile in Abb. 7, ergeben sich
Profile die bis zu 5 — 10 pm Tiefe extrapoliert werden konnen. Entsprechend liangere Zeiten
ergeben auch noch dickere Schichten da hier durch eine geeignete Wahl der Spannung und

Stromdichte noch weit unterhalb der Sittigung operiert wurde.
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Ein genauerer Blick auf die erzeugten Phasen zeigt aber zwei unterschiedliche Prozesse.
Unterhalb 500 °C findet man die Bildung von TiN mit einer Stickstoffkonzentration von etwa
45 — 50% mit der bekannten goldgelben Farbe. Oberhalb dieser Temperatur findet man nur
eine geringe Reduktion des Stickstoffgehalt, aber kein TiN sondern nur eine Gitteraufweitung
im Titan. Gleichzeitig dndert sich die Farbe zu einem fahlen weil3-gelb, was auf profunde
Anderungen in der Elektronenstruktur hindeutet die sich vermutlich auch in der

Zerstaubungsausbeute dullern.
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Abb. 7: Stickstofftiefenprofile in Titan bei verschiedenen Temperaturen.

SIMS — Untersuchungen zu den zwei verschiedenen Nitrierverfahren beim Ti

Zusitzlich wurden von ausgewidhlten Proben SIMS-Tiefenprofile aufgenommen. Die
folgende Abbildung zeigt den Vergleich von Stickstofftiefenprofilen einer Probe, die bei 900
°C fiir sechs Stunden plasmanitriert wurde mit einer Probe, in der bei 700 °C fiir 30 Minuten
durch PIIT Stickstoff implantiert wurde. Unterschiedliche Zerstdubungsausbeuten des reinen
Titans und des TiN beeinflussen hier nicht die Tiefenkalibrierung, da mit einer Kombination
von Sauerstoff- und Galiumbeschufl gearbeitet wurde und eine starke Oxidbildung an der
Oberfldche vorliegt, die zu einer einheitlichen Zerstdubungsausbeute fiihrt, die hier ungeféhr

0.8 nm/s betrégt.
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Die Bestimmung der Stickstoffkonzentration erfolgte durch Vergleich mit Spektren, die aus
Schwerionenriickstreuexperimenten (ERDA) gewonnen wurden. Diese erlauben zwar eine
absolute Aussage, jedoch nur {iber eine begrenzte maximale Informationstiefe von 200 bis
400 nm. Fiir die beiden hier betrachteten Proben konnte kein Unterschied mit ERDA
festgestellt werden, es lag jeweils eine leicht abfallende Stickstoffkonzentration von 50 — 40
at.% vor.

In tieferen Bereichen ist jedoch sehr wohl eine unterschiedliche Anreicherung mit Stickstoff
zu sehen. Die PIII-Probe bei 700 °C zeigt einen exponentiellen Abfall bis in einer Tiefe von
etwa 1.0 um das Rauschniveau (~ 0.7 at.%) erreicht wird. Hingegen ist bei der Probe, die bei
hoherer Temperatur behandelt wurde, auBler einem deutlich langsameren Abfall der
Stickstoffkonzentration — entsprechend einer um den Faktor 10 — 12 erhohten Diffusivitat —
ein Plateau bei 30 — 35 at.% iiber eine Tiefe von 0.5 bis 1.2 um zu sehen. Zusédtzliche
Experimente und Untersuchungen mit Rontgenbeugung lassen den Schluf3 zu, daB hier die
Bildung einer geschlossen Ti;N-Schicht zu sehen ist. Mit steigender Temperatur ist es sowohl
von der Energetik (Aufbringen der Aktivierungsenergie mit steigender thermischer
Bewegung) als auch von der Kinetik (erh6hte Prozegeschwindigkeit) her moglich, daf3 sich
in fester Losung auf Zwischengitterpldtzen im Titangitter befindliche Stickstoff zu einer

Phasenneubildung mit einer zusétzlichen Umordnung der Titanatome fiihrt. Insbesondere
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kann davon ausgegangen werden, daBl diese Mikrostruktur einen EinfluB auf die

Zerstaubungsausbeute hat.

Molybdin

Fiir Molybdén findet man eine sehr geringe Diffusivitidt mit Schichtdicken unterhalb 200 nm
(Abb. 8), im Vergleich weniger als 10% der Werte fiir Titan. Die Oberflichenkonzentration
liegt bei 30 — 35 at.% wobei die Dicke dieser Oberflichenschicht im wesentlichen durch die
Ionenenergie bestimmt wird. Unterhalb von 580 °C findet man keine nennenswerte
Verbreiterung der Implantationsprofile durch Diffusion. Jedoch findet man oberhalb dieser
Temperatur sowohl eine Diffusionszone mit abnehmendem Stickstoffgehalt in das Material
hinein als auch eine Verbreiterung der Oberflichenschicht mit konstanter
Stickstoffkonzentration. Die Aktivierungsenergie fiir den Volumenprozess wurde zu 1.3 eV
bestimmt. Das Wachstum der Oberflachenschicht zeigt eine kleinere Aktivierungsenergie was
auf einen anderen Diffusionsmechanismus hindeutet. Die mobilen Spezies konnen allerdings

hier nicht identifiziert werden.

Gleichzeitig findet man bei 580 °C eine Umwandlung des kubischen Mo,N zu einem
tetragonal verzerrtem Gitter (Abb. 9). Die Umwandlung einer texturierten Schicht in eine mit
zufdlliger Kristallitorientierung kann aus den Daten ausgeschlossen werden. Die
Ubereinstimmung der Einsatztemperaturen bei der Diffusion und bei der Gitterumwandlung
muss als zufillig interpretiert werden, da eine Korrelation der mikroskopischen Umordnung
im Gitter mit der mikroskopischen Diffusion iiber mehrere 100 Gitterabstinde nicht zu

erwarten ist.
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Abb. 9: Stickstofftiefenprofile in Molybdiin bei verschiedenen Temperaturen.
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2. Bestimmung der Zerstiubungsraten metallischer Gittermaterialien

Experimenteller Aufbau

Zur Bestimmung der Zerstiubungsraten wurde eine spezielle UHV-Anlage aufgebaut
(Abbildung 10). Die Kammer wird durch eine Turbopumpe (2000 I/s) auf einen Basisdruck
von besser 10® mbar evakuiert. Wihrend des Betriebes der Ionenquelle stieg der Druck
aufgrund des Gasflusses durch die Quelle in den 10~ mbar-Bereich. Die Zusammensetzung
des Restgases wurde regelméfBig mit einem Quadrupol-Massenspektrometer kontrolliert, da
einige Gase wie z.B. Sauerstoff einen zusétzlichen chemischen Beitrag zum
Zerstdubungsprozess liefern konnen. Elementare Sauerstoffpeaks waren im Massenspektrum

nicht auszumachen, als einzige Sauerstoffquelle verbleibt Wasser (vgl. Abbildungll). Der

Sauerstoffpartialdruck wurde um 7 Groflenordnungen kleiner abgeschétzt als der des
Arbeitsgases Xenon, damit kann zusitzliches chemisches Atzen ausgeschlossen werden. Um
dieses sehr saubere Vakuum zu erhalten, wurde die Anlage nach jedem Offnen (Wartung,
Reparaturen) ldngere Zeit ausgeheizt und kontinuierlich betrieben. Die Proben werden durch
eine Schleuse eingebracht. Um den Eintrag an Restgasen durch die Schleuse gering zu halten,
wurde die Probe in der Vorkammer vor dem Einschleusen mindestens 20 min gepumpt.

Weiterhin wurde die Schleuse zum Probenwechsel mit trockenem Stickstoff oder Argon
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Abbildung 11: Restgasspektrum bei Quellenbetrieb.

geflutet, um Wechselwirkungen mit der noch heiflen Probenoberfliche auszuschlieBen und

den Eintrag von Wasser in die Hauptkammer zu minimieren.

Der Ionenstrahl wird von einer 4 cm HF Tonenquelle ISQ40RF (Abbildung 12) generiert. Der

Abbildung 12: lonenquelle ISQ40RF.

anfiangliche Strahldurchmesser betrigt 4
cm. Die Ionenquelle ist mit einem 2-
Gittersystem  ausgeriistet, das einen
Ionenstrahl mit niedriger Strahldivergenz
extrahiert. Die Stromdichte auf dem
Target in 12 cm Abstand betrdgt bis zu
3 mA/cm?® (bei 1400 V Ionenenergie). Die
Ionenquelle kann bei Energien ab 50 eV
bis liber 2000 eV betricben werden, die
verwendete Stromversorgung begrenzt
den nutzbaren Energiebereich auf 1500 V.
Die Proben werden auf einem Targethalter

festgeklemmt unter verschiedenen

Winkeln zum Ionenstrahl. Eine Blende vor dem Target begrenzt den Strahl. Der Strom auf

das Target wird direkt gemessen.
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Die Zerstdaubungsrate wird aus dem Massenverlust der Probe bestimmt. Dazu wird die Probe
vor und nach der Behandlung mit eine Prézisionswaage Sartorius MCI1 gewogen. Der
Targetstrom muss um den Anteil der am Restgas umgeladenen Ionen korrigiert werden, da
diese Ionen nach der Umladung als ungeladene Atome weiterhin am Zerstdubungsprozess
teilnehmen, aber von der Strommessung nicht mehr erfasst werden. Die Zerstdubungszeit
wurde immer so gewihlt, dass ein ausreichend grof8er Massenverlust auftrat (s.u.).

Alle relevanten Parameter werden von einem PC kontinuierlich protokolliert, dies ermdglicht

einen 24 h Betrieb des Experimentes.

Meffehler

Die Genauigkeit der Waage wird mit 20 pg angegeben. Um den Wigefehler gering zu halten,
sollte der Massenverlust der Probe mindestens 1000 pg betragen. Bei niedrigen lonenenergien
erfordert dies eine recht lange Bestrahlungszeit.

Der absolute Fehler der Strommessung des 12-bit AD-Wandlers betrigt bei den niedrigsten
Targetstromen (ca. 20 uA) 2%, bei hoheren entsprechend weniger. Hinzu kommt ein
systematischer Fehler aus der vernachlissigten Sekundérelektronenemission auf dem Target.
Hierfiir liegen jedoch keine Emissionskoeffizienten vor, der resultierende Messfehler sollte
nur wenige Prozent betragen.

Die Strahldivergenz verfilscht insbesondere bei niedrigen lonenenergien das Ergebnis, da sie
den eingestellten FEinfallswinkel in einen Winkelbereich verdndert. Die GrofBle dieses
Bereiches hingt von der Ionenergie ab und kann durch die Beschleunigungsgitterspannung
beeinflusst werden, typische simulierte Werte fiir das verwendete Gittersystem liegen
zwischen <2° bei 1400 V und 12° bei 200 V (Halbwinkeldivergenz der zentralen Beamlets
bei 75% Ipeam). Der entsprechende experimentelle Fehler wird in den Abbildungen als

Fehlerbalken fiir den Einfallswinkel vermerkt.

Zerstiubungsrate Molybdén

Abbildung 13 zeigt die energie- und winkelabhingige Zerstiubungsrate von Molybdén unter
Xenon-lonenbeschuss. Die energieabhingige Zerstiubungsrate stimmt gut mit anderen
verdffentlichten experimentellen Daten iiberein. Fiir die Winkelabhéngigkeit liegen nur fiir
1 keV Ionenenergie Daten vor [Williams 03]", deren Werte liegen aber alle um 35% unterhalb

der hier gemessenen und der sonstigen Daten.

[Bhattacharjee 97] : Bhattacharjee et al., Nucl. Instrum. Methods Phys. Res. B 129 (1997) 123.
[Blandino 96] : J. J. Blandino, D. G. Goodwin, C. E. Garner, AIAA 96-3203, 32. JPC, 1996.
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Abbildung 13: Zerstdubungsrate von Molybddin unter Xenon-lonenbeschuss. Die
durchgezogenen Linien (blau) sind simulierte Raten.

Die Zerstdubungsrate wurde simuliert mit der Bohdansky-Formel fiir die Energieabhingigkeit
und der Yamamura-Formel fiir die Winkelabhédngigkeit. Mit den Literaturwerten wurde eine
hervorragende Ubereinstimmung mit den gemessenen Werten erzielt (vgl. Abbildung 13),
insbesondere wird auch die Lage des optimalen Einfallswinkels gut wiedergegeben. Zu

Details tliber die Simulation der Zerstdubungsrate siche [Tartz 04]*.

[Doerner 03]: R. Doener, D. Goebel, ATAA-2003-4561.
[Rosenberg 62]: D. Rosenberg, G. K. Wehner., J. Appl. Phys. 33 (1962) 1842.
[Weijsenfeld 67]: C H. Weijsenfeld, Philips Research Reports Suppl. Nr.2 (1967).
[Williams 03]: J. Williams, M. Gardner, P. Wilbur, IEPC-2003-130.
[Yamamura 96]: Y. Yamamura, Y. Itikawa, N. Itoh, Report IPPJ-AM-26, Nagoya University.
[Zalm 83] : P. C. Zalm, L. J. Beckers, F. H. M. Sanders, Nucl. Instrum. Meth. 209 (1983) 561
* M. Tartz, B. Fritsche, H. Neumann, H. J. Leiter, J. Esch, AIAA-2004-4114.
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Der sehr flache Abfall der gemessenen Raten bei sehr groBen Winkeln verglichen mit der

simulierten Kurve ist auf den Einfluss der Strahldivergenz zuriickzufiihren.

Zerstiubungsrate des nitrierten Molybd:ins
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Abbildung 14: Zerstiubungsrate von nitriertem Molybddn als Funktion der Erosionstiefe.

Um die Tiefe der implantierten Schichten zu iiberpriifen, wurde die Zerstdubungsrate in
kurzen, aufeinanderfolgenden Messungen bestimmt. Es wurden 4 Proben vermessen, die sich
durch die Behandlungszeit (1 h, 2 h) unterschieden. Abbildung 14 zeigt die Raten als
Funktion der FErosionstiefe (auf reines Molybdidn bezogen). Eine Reduzierung der
Zerstaubungsrate um 10% konnte nachgewiesen werden, was vergleichbar ist zu den Werten
von [Wilbur 01]”. Die Implantationstiefe betrdgt nur etwa 4 um, was fiir eine Anwendung als
Gittermaterial flir lonentriebwerke unzureichend ist. Es wurde kein Unterschied zwischen den

verschiedenen Proben festgestellt.

Zerstiubungsrate von Titan

Abbildung 15 zeigt die energie- und winkelabhingige Zerstaubungsrate von Titan unter
Xenon-lonenbeschuss. Fiir diese Ion-Target-Kombination liegen nur sehr wenige
Literaturdaten vor. Es ergibt sich eine sehr gute Ubereinstimmung mit den Daten von
Rosenberg et. al., wihrend die Werte von Williams et. al. um 25% niedriger liegen. Da diese
Autoren auch fiir Molybddn sehr niedrige Zerstdubungsraten erhalten haben, ist hier ein

systematischer Fehler in der Messung zu vermuten.
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Abbildung 15: Zerstiubungsrate von Titan unter Xenon-lonenbeschuss. Die durchgezogenen
Linien (blau) sind simulierte Raten.

Auch fiir dieses Material stimmen die simulierten Zerstdubungsraten gut mit den
experimentellen Daten iiberein, das Maximum in der Winkelverteilung wird jedoch um etwa

30% niedriger berechnet.

* P. Wilbur, J. Miller, D. Williamson, IEPC 2001-117.
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Zerstiubungsrate von nitriertem Titan

Um den prognostizierten Effekt der Verringerung der Zerstdubungsrate durch eine Nitrierung
des Titans nachzuweisen und die von den beiden eingesetzten Verfahren PIII im
Stickstoffplasma und Plasmanitrieren generierten Unterschiede diesbeziiglich quantitativ am
Ausgangsmaterial zu fassen, wurden Zerstdubungsexperimente durchgefiihrt. Abb. 16 zeigt
die Ergebnisse dieser Zerstdubungsratemessungen in der oben beschriebenen Apparatur mit

Xe-Tonen und Energien von 1000 eV. Die applizierten Stromdichten lagen bei 2,5 mAcm™.
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Abb. 16: Zerstidubungsratemessungen an nitrierten Ti-Proben in Abhdngigkeit von der
Zerstdaubungszeit

Es ist zu erkennen, dass die mit PIII nitrierte Ti-Probe an der Oberfliche bis zu 1,5 pm eine
deutlich abgesenkte Zerstdubungsrate aufweist, die dann zu gréferen Tiefen ansteigt und bei
6-8 um den Ausgangswert flir das unbehandelte Ti erreicht. Die Untersuchungen an zwei
unabhingigen Proben liefern dhnliche Resultate, so daB3 von einer Reproduzierbarkeit der
Daten auszugehen ist. Diese Aussage ist auch fiir die beiden bei 900 °C durch einen
konventionellen  Plasmanitrierprozess  hergestellten Proben nach  Vergleich der
Zerstaubungsrateentwicklung {iber die Tiefe zu treffen. Interessant ist bei diesen Proben, dass
die Absenkung der Zerstiubungsrate {liber die Tiefe zwar nicht so stark ist (Effekt liegt
zwischen 10 und 20%) aber dafiir bestidndiger scheint, d.h. selbst nach 15 pum ist kein

signifikanter Anstieg in der Zerstdubungsrate zu beobachten.
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Diese Untersuchungen zeigen, dass die Aufstickung bei Ti und bei Mo eine Erniedrigung
zwischen 10 und 20% in der Zerstdubungsrate bewirken konnen. Das Problem des Einflusses
dieses Effekts auf die Lebensdauer besteht darin, das dieser Effekt nur im Falle der
plasmanitrierten Probe {iber eine fiir die Gesamtlebensdauer relevante, groBere Tiefe erzielt
werden kann. Neben diesen Zerstiubungsexperimenten wurden deshalb Untersuchungen an
Testgittersystemen vorgenommen, die Mdoglichkeiten der Betriebsparameterwahl fiir die
Ionenquelle aufgezeigt haben, wie dieser Effekt lebensdauerrelevant erzielt werden kann.
Unter Standardtestbedingungen fiir die subscale-Tests am IOM und Standardgeometrien
(bezogen auf ein RIT Evo Testgittersystem) betrug die Abtragsrate flir ein reines Ti -
Acceleratorgitter 0,65 mg/h. Durch Anwendung von aus patentrechtliche Griinden an dieser
Stelle nicht ndher erlduterten Methoden ist es gelungen, diese Abtragsrate auf ca. 0,13 mg/h
zu senken und damit einen deutlichen lebensdauerverldngernden Effekt fiir ein Ti-

Gittersystem nachzuweisen.

3. Resultate der Evaluierung der Gitterlochherstellungstechnologie

Obwohl die Herstellungstechnologien fiir Multiaperturgitter aus Graphit in groB3er Giite und
Genauigkeit und insbesondere in hoher Reproduzierbarkeit von den Gitterfertigern
angearbeitet wurden und beherrscht werden, gelten fiir die Umsetzung dieser Erfahrungen in
die Fertigung metallischer Gitter wesentlich andere Bedingungen. So war zu erwarten, dass
auf Grund der Materialeigenschaften bei der Fertigung auftretende mechanische und
thermische Spannungen zu starken Verdnderungen der geprdgten Kalottenform fithren und
ebenfalls von diesen Eigenschaften das Gitterdesign diktiert wird, d.h. die Stegbreiten
konnen bei der Bemusterung nur soweit minimiert werden, wie es der Gefiigeverband zulésst.
Um alle EinflussgroBen hinreichend zu studieren und um letztendlich ein optimiertes
Arbeitsergebnis zu  erreichen, wurden  drei  Herstellungstechnologien  der

Gitterlocheinbringung im Einzelnen untersucht:

e Laserstrukturierung bei 1060nm Wellenldnge (Nd:YAG) und wasserstrahlgefiihrter
Laser bei gleicher Wellenlénge

e Mechanisches Bohren  zur 3-D-Fertigung auf Mehrachsen-Bohrwerken unter
Verwendung von  Werkzeugen mit spezieller Schneidengeometrie und
Bohrerbeschichtung

e Chemische Atztechnologie mit beidseitiger Photolithographie
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Neben den jeder Technologie immanenten Problemen zeichnet sich als wesentliches
Hindernis fiir alle drei Verfahren die Lochmusterdarstellung auf der spharischen Geometrie
der geprigten Kalotte ab.

Aus dem Ergebnis des Vergleiches der vorgenannten Verfahren und mittels Kosten — Nutzen-
Analyse sollte die Aussage getroffen werden, ob die Bemusterung unbedingt nach der
Pragung stattfinden sollte oder die Pragung einer bereits bemusterten planen Ronde zeit- und
kostengiinstiger bei ausreichender Genauigkeit ist.

Zur Evaluierung wurden entsprechende Testgittersdtze beim Unterauftragnehmer hergestellt.
Die Erarbeitung von Messtechnologien fiir die Qualitdtskontrolle nach der Einbringung der
Locher erfolgte sowohl bei den Unterauftragnehmern als auch am Institut selbst — hier aber
speziell zur Charakterisierung der Verdnderung der Lochgeometrien beim Einsatz der

Gittersysteme in Abhéngigkeit von der Einsatzzeit und den Einsatzbedingungen.
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Abb. 17: Darstellung der Testkalotte mit vollstindiger Gitterstruktur

Laserstrukturierung

Aus einem Spektrum applizierter Laserverfahren, der Grof3teil wurde aus Kosten- ; Zeit- oder
qualitativen Griinden des Arbeitsergebnisses verworfen, qualifizierten sich 2 Verfahren fiir

die Gitterfertigung. Das war zum Einen der Einsatz eines gepulsten Nd:YAG Lasers, der sich
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schon lange als konventionelles Fertigungsmittel etabliert hat und zum Zweiten der Laser-
Mikro-Jet. Wie Verfahren 1 entstand auch der Laser-Mikro-Jet (LMJ) auf Basis des
gepulsten Nd:YAG Lasers, jedoch birgt diese Hybridtechnologie eine Reihe von

Moglichkeiten der effizienten Losung der bei der Gittergenerierung anstehenden Probleme.

Vorstellung des wasserstrahlgefiihrten Lasers

Der an der Eidgendssischen Technischen Hochschule in Lausanne entwickelte wasserstrahl-

gefiihrte Laser wurde wie bereits genannt, als Laser-Mikro-Jet bekannt. Dieses Verfahren

Laser

Fakussierlinse u

Fenster

Crrucklamrmer d h-'—=u... Wasser

Dise

Workstlick

Abb.18: Prinzip des wasserstrahlgefiihrten Lasers
wird auch als Hybridverfahren des Schneidens mit Laser und Wasser bezeichnet. Der
Laserstrahl wird durch eine wassergefiillte Druckkammer hindurch in die Diise fokussiert.
Der von dort ausgehende Wasserstrahl leitet den Laserstrahl durch Totalreflexion an der
Wasser-Luft-Grenzflache, in genau der gleichen Weise wie ein Glasfaserkabel. Man kann
deshalb den Wasserstrahl als fliissigen optischen Wellenleiter verdnderlicher Lénge
bezeichnen. Da Wasser praktisch transparent fiir den verwendeten Laserstrahl ist, kommt es
erst beim Auftreffen auf einen Korper zur Absorption und Erhitzung der Auftreffstelle bis zur
Plasmabildung. Das Plasma trennt Wasser und Werkstiick und bringt die Laserenergie
punktgenau in das zu bearbeitende Material ein. Dies jedoch nur fiir die Dauer des Pulses, in

der anderen Zeit kiihlt der kontinuierlich flieBende Wasserstrahl den Schnittspalt und
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verringert so den Wérmeeintrag entscheidend. Der Hauptvorteil dieses Systems ist eine

exzellente Schnittqualitt.
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Abb.19: Vergleich des wasserstrahlgefiihrten Verfahrens mit dem ,, konventionellen
Laserschneiden
Wie aus der Skizze (Abb. 19) hervorgeht, entstehen wegen der zylindrischen Form des
Wasserstrahles parallele scharfe Schnittkanten, ganz im Gegensatz zum konventionellen
Laserschneidverfahren. Beim bisherigen Laserschneiden entstechen doppelkegelige
Bohrungen, vorausgesetzt der Fokus-Punkt wird in der Werkstiickmitte gehalten. Wegen der
schwierigen Fiihrung der Fokalebene ist die beim LMJ gegebene Moglichkeit der 3D-
Bearbeitung beim konventionellen Laser-Schneiden nicht realisierbar. Die Kiithlwirkung des
Wassers vermeidet thermisch induzierte Schédigungen, man spricht auch vom ,kalten
Laserschneiden®, und mechanische Belastungen der zu strukturierenden Werkstiicke. Durch
die bessere Ausspiilung der Ablationsprodukte wird auch die Gratbildung entscheidend
verringert.
Bei einem Wasserdruck von 20-500 bar, das entspricht einer Wasserstrahlgeschwindigkeit
von 300 m/s und einem Wasserstrahldurchmesser von 40 bis 100 Mikrometer dauert die
Bearbeitung einer Bohrung 5 s , d.h., fiir das Bemustern eines Gitters mit 1500 Lochern
werden 2 Stunden bendtigt.
Bei gut justierter Fokuslage lassen sich auch mit konventionellem gepulsten Nd:YAG Laser
ansprechende Bearbeitungsergebnisse erreichen. Die Bilder zeigen Strahleintritts- und —

austrittsseite im Molybdéngitter.
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Deutlich sichtbar ist der Unterschied in der Randschérfe des geschnittenen Loches, bedingt
durch die Fokussierung des Lasers an der Oberfliche des planen Gitters. Die im
Messmikroskop festgestellte Konizitét liegt bei einer Durchmesservergréf3erung von 30 bis 70
Mikrometer.Bei Verschiebung der Fokalebene um wenige Mikrometer, oft durch
Nichtparallelitit des Werkstlickes hervorgerufen, kann die Qualitdt des Schnittes sehr stark
absinken. Nachfolgende Bilder zeigen das Arbeitsergebnis bei solcher Verschiebung.
Besonders beim Strahlaustritt aus dem Werkstlick ist ein ungleichmifBiger Abbrand

festzustellen. Die Qualitét solcher Gitter ist stark herabgesetzt.
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Mit dem wasserstrahlgefiihrtem Nd:YAG — Laser geschnittene Locher — Oberseite (oben) und
Unterseite (unten)
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Einbringung der Locher durch die Stanz-Technologie

Neben dem Laserschneiden gibt es ein anderes sehr effizientes Verfahren, Blech zu
schneiden: das Stanzen oder Nibbeln ("Knabberschneiden"). Uber einen gleitend gelagerten
Tisch wird die Blechtafel unter einem Schneidkopf bewegt. Dieser schneidet mit kurzen,
schnell aufeinander folgenden Schnitten die Locher in das Blech. Das Blech kann dabei mit
hohen Geschwindigkeiten (bis zu 60 m/min) bewegt werden. Anders als beim Stanzen sollte
dabei deutlich weniger Grat entstehen und somit weniger Nacharbeit erforderlich sein. Das
Stanzen/Nibbel wurde als effizientes Verfahren fiir die Einbringung der Locher in die Mo-
und Ti- Gitter ebenfalls getestet. Die folgende Abbildung zeigt den Ablauf des Verfahrens.

Phase 1: Verformung des Bleches

Phase 2: Schnitt

Phase 3: Bruch

Phase 4: Ausstof} des Stanzbutzens

Abb. 20: Prozessablauf beim Stanzen/Nibbeln

Abschlufibericht IOM FKZ 50 TK 0010 33



Die Breite des Schneidspaltes beeinflusst wesentlich
die Qualitdt der Stanzung, d.h. die Matrizenwahl
beeinflusst das Schnitt-Bruch-Verhéltnis (Phase 1

Stempel

und 3) beim Stanzen. Bei einem Schneidspalt von

' = 0,1xMaterialdicke betrdgt das Verhiltnis Schnitt- zu
j_mmm Bruchanteil 1/3 zu 2/3. Ist der Schneidspalt kleiner,

$$ erhoht sich der Schnittanteil auf 2/3. Im folgenden

Abb. 20 Schneidspaltdarstellung  Bild ist ein Beispiel fiir solch einen 2/3-Schnittanteil
gezeigt.

Abb.21: Schnitt durch
ein gestanztes Loch mit
Gradbildung

Die Abbildung 21 zeigt die Gefahr bei dieser Technologie — es kann abhéngig von den
Werkzeugen und vom Material ein Grad auftreten, der beim Einsatz der Gitter zu
Uberschligen und damit zum instabilen Betrieb des Gittersystems fiihrt. Im folgenden sind

Bilder der Ergebnisse erster Tests bei Molybdén-Blechen von 0,5 mm Dicke dargestellt.
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Die VergroBerung der Locher zeigt das am Austritt des Stempels verbliebene Material noch
deutlicher .

Auf der Eintrittsseite des Stempels betrdgt der Lochdurchmesser 1.71 mm bei 1,6 mm

Solldurchmesser, die Locher sind zwar rund, der Rand ist aber eingedriickt.
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Nach diesen ersten Untersuchungen wurde die Technologie nicht weiter verfolgt, zumal auch
noch eine undefinierte Verformung der gesamten bearbeiteten Kalotte auftrat. Das Verfahren
ist zwar aufgrund der moglichen hohen Arbeitsgeschwindigkeit und der damit reduzierten
Kosten reizvoll, die Erarbeitung einer die Anforderungen erfiillenden Technologie konnte

aber im Rahmen des Vorhabens vor allen aus Budgetgriinden nicht fortgefiihrt werden.

3D-Bohrtechnologie

Trotz Erfahrung der Gitterfertigung mit exotischen Materialien musste fiir die Fertigung in
Mo und Ti eine neue Strategie entwickelt werden. Folgende Bearbeitungsparameter

verdienten besondere Beachtung:
- Schnittgeschwindigkeit
- Bohrerwerkstoff
- Schneidengeometrie

- Arbeitsschrittfolge und Werkstiickplatzierung

Bei folgenden Parameter-Kombinationen wurden in dieser Hinsicht die besten Ergebnisse

erzielt:

Parameter

Mo Gitter

MoN Gitter

Ti Gitter

TiN Gitter

Schnittgeschwindigkeit 2-3 m/min 2-3 m/min 10-15 m/min | 10-15 m/min
Schneidstoffe VHM K10 VHM K10 VHM K10 VHM K10
Schneidengeometrie VA/Al VA/Al VA/Al VA/Al
Kiihlschmierstoffe Schneidol Schneidol Schneidol Schneidol
Opta 2000 Opta 2000 Opta 2000 Opta 2000

Tabelle 1: Parameter der ermittelten, giinstigsten , mechanischen Bohrtechnologie

Zusammenfassend lédsst sich erkennen, dass sich Titan leichter als Molybdén bearbeiten lésst
und dass bei den nitrierten Varianten offensichtlich nur ein marginaler Unterschied zu den
metallischen Versionen besteht. Es war z.B. kein hoherer Bohrerverschleil3 feststellbar. Nach
Riicksprache mit dem AG stellte sich heraus, dass dieses Ergebnis auf Grund der geringen

Schichtdicken zu erwarten war.
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Insgesamt musste mit vergleichsweise geringen Schnittgeschwindigkeiten gefahren werden.
Als Schneidstoff haben sich Vollhartmetallbohrer K10 bewidhrt. Die optimale
Schneidengeometrie entspricht der von VA/Alu und als Schmiermittel ist ein
Gewindeschneiddl am Besten.
Eindeutig erkennbar war auch, dass Molybddn eher zur Bildung von unrunden Lochern neigt
als Titan. Dies hat zur Konsequenz, dass bei Molybdidn ein hoherer Aufwand betrieben
werden muss um gleich gute Ergebnisse wie bei Titan zu erreichen
Als Ergebnis der durchgefiihrten Versuche kann zur mechanischen 3D- Bearbeitung folgende
Aussage getroffen werden:
e FEine Fertigung von schiisselféormigen Gittern aus Vollmaterial ist nicht realisierbar
e Kalottenformige Gitter miissen immer in Normalenrichtung gebohrt werden um eine
ausreichende Abbildungsgenauigkeit zu erzielen
e Die Fertigung muss in mehreren Einzelschritten ( Vorbohren/ Nennmall bohren/
entgraten ) erfolgen
Einschitzend muss gesagt werden, dass die mechanische Fertigung sehr zeit -und

kostenintensiv ist und bei nicht gleichbleibenden Werkzeugvoraussetzungen qualitative

Unterschiede zu erwarten sind.

Unrundes Loch durch Verlaufen auf den Materialnarben beim Anbohren in Mo
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Gratbildung auf der bohrerabgewandten Seite des Mo-Gitters
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Das Ubersichtsbild zeigt, dass unbedingt eine Nachbearbeitung durch Reiben oder Entgraten

erforderlich ist, um zu einem befriedigenden Ergebnis zu gelangen.

Das Gléttungsergebnis ist in den nichsten Bildern sichtbar.

Titan Accelgitter

vorher

’}ﬂ?
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nach dem Reiben

Riickseite vorher

40
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nach dem Reiben

Wie aus den Aufnahmen ersichtlich ist, zeigen sowohl Vorder- als auch Riickseite nach der

mechanischen Bearbeitung eine hinreichend gute Lochqualitét.

Entwicklung eines mechanischen 3D Messverfahrens

Wie bereits erwdhnt war hier ein betridchtlicher Teil an Entwicklungs- und Erprobungsarbeit
zu leisten.

Ausgehend von der Ausstattung und Erfahrung mit der optischen Vermessung von planaren
Graphitgittern versuchte der Unterauftragnehmer anfangs die Lochpositionen bei
schiisselformigen Gittern ebenso zu kontrollieren.

Dabei war zundchst die rdumliche Verzerrung der von oben betrachteten Lochpositionen zu
kompensieren. Man versuchte dies mit Wertetabellen und deren Umrechnung in
Exceltabellen. Nach ersten Versuchen wurde festgestellt , dass zum einen die Umrechnung
fehlerbehaftet zu sein schien und zum anderen Fokussierungsschwierigkeiten bei der exakten
Bestimmung der im Verhiltnis zur Lichtrichtung rdumlich gekippten Lochrinder genauere
Messungen auf diese Art und mit dem vorhandenen optischen Messgerdt aufgrund von
Schattenbildungen nicht moglich waren.

Darauthin wurde folgende Strategie ausgewdhlt, die dann auch zu Erfolg fiihrte:

Aus den Zeichnungsdaten wurde mit einer sich bereits im Einsatz befindlichen Software ein
3D- Volumenmodell (Solid) der Gitter erzeugt. Die Erstellung von 3D-Modellen der Gitter ist

entsprechend komplex und zeitaufwindig. Fiir die Erstellung eines Modells wurden ca. acht
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Stunden bendtigt. Im Vorfeld stand dabei aber eine Vielzahl von Fehlversuchen, bis ein
brauchbares Ergebnis erzielt wurde. Deshalb sollte in diesem Zusammenhang bei zukiinftigen
Auftrigen bewertet werden, inwieweit Stichproben fiir eine laufende Qualititskontrolle
ausreichend sind.

Die Solids konnten anschlieend als IGS- Dateien exportiert und in dieser Form in die
Software der Messmaschine iibernommen werden. An dieser Stelle muss erwahnt werden,
dass bei der Entwicklung dieser Messmethode die groen Dateien von iiber 40MB und die
langen Prozesszeiten (>1h) fiir den Import in die Messmaschinensoftware nicht
unproblematisch waren. Sie bedingten ldngere Wartezeiten und verzogerten die Entwicklung
der Technologie doch sehr.

Nach dem Import konnte an der Messmaschine bei beliebigen, stichprobenartig gewidhlten
Punkten auf der Oberfliche oder in Bohrungen ein Soll/Ist Vergleich erfolgen.

Bemerkenswert war die damit erreichte grofe Flexibilitdt bei der Vermessung der Gitter.

Bewertung der absoluten Bohrgenauigkeit

Wie bereits beschrieben war bei planen Gittern die Bewertung der absoluten Bohrgenauigkeit
sofort mdglich. Die Ergebnisse lagen im Bereich von ca. 0,05mm bei Positionsfehlern und bei
ca. 0,02mm bei der Formgenauigkeit der Bohrungen.

Bei spharischen Gittern wurden im Mittel Positionsfehler von ca. 0,10mm und Formfehler

von ebenfalls 0,02mm erreicht.

Chemische Atztechnologie mit beidseitiger Photolithographie

Als stressdrmste Strukturierungsverfahren , hierbei entfillt der Eintrag zusitzlicher
thermischer oder mechanischer Spannungen, zeichnen sich photochemische und
elektrochemische Atztechnologien aus. Als besonders vorteilhaft erweisen sich bei
Beherrschung der Prazisionsbearbeitung exotischer Materialien die hohe Plotgenauigkeit fiir
die erzeugten Film- und Glasplots. So konnen bei Filmplots bei einer Plotgenauigkeit von
grofler 32000 dpi  Toleranzen von kleiner 5 Mikron erreicht werden, bei Glasplots sogar
kleiner 1 Mikron. Der zu erbringende Programmieraufwand ist vergleichsweise gering, da die
direkte Verwendung von AUTOCAD DXF -files moglich ist. Bei geringen Werkzeugkosten
erhdlt man also bei absoluter Formtreue und Gratfreiheit Werkstlicke hoher Prizision. Mit

dem Unterauftragnehmer wurden Versuche zur Direktbelichtung von Kalottenformen.
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Prigen metallmaskierter Ronden bei anschlieBender Atzung doppelseitig
photolithographisch erzeugter Strukturen auf planen Ronden durchgefiihrt. Wiahrend die
beiden erstgenannten Versuchsformen zu keinem nennenswerten Erfolg fiihrten, konnten
mithilfe der auf planen Ronden erzeugten Strukturen und dem nachfolgenden Tiefziehprozess
Gitter ansprechender Qualitdt erzeugt werden. Die Direktbelichtung von Kalotten war durch
den sich vom Mittelpunkt aus stéindig vergroernden Fokalabstand und die damit verbundene
Unschirfe der Abbildung nicht realisierbar. Im zweiten Fall war die auf einer
Vermittlerschicht aus Cr/Ni aufgebrachte strukturierte Au-Schicht nicht duktil genug, um die
Verformung beim anschlieBenden Prégen riss- und abriebfrei zu iiberstehen. Die entstandenen
Fehler und Leckstellen in der Goldschicht manifestierten sich in irreparablen Atzschiden. Die
Qualitdt der gedtzten Strukturen auf planen Ronden gleicht denen der nachgearbeiteten
Strukturen nach mechanischer Bearbeitung , wie aus der nachfolgenden 2-D und 3-D-

Darstellung ersichtlich ist.
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Beide Darstellungen zeigen die in Molybdin eingebrachten Gitterlocher von 1,6 mm
Durchmesser gemal3 der vorgestellten Teststruktur. In der dreidimensionalen Aufnahme ist
besonders gut die Nadelbildung durch einen wesentlich aggressiveren Atzangriff an den
Korngrenzen des Sintermaterials Molybdédn zu beobachten. Die Metallart, wobei schon
wenige Hunderstel Prozent Legierungsbeimengungen zu signifikanten Atzrateninderungen
fiihren konnen, und die Dicke des Materials bestimmen im Wesentlichen die Atztoleranzen
des Endproduktes. Schon die Fehllieferung Titan Grade 2 statt Grade 1 fiihrte bei der Atzung

zum Unterédtzen und Ablosen der Maske, wobei der Zieldurchmesser nicht erreicht wurde.
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Eine strenge Kontrolle der Chargenreinheit des eingesetzten Werkstoffes und eine stindige
Uberwachung der Prozessfiihrung sind fiir eine Zero — Defects — Produktion bei so material-
und fertigungskostenintensiven Verfahren zwingend notwendig. Die beiden nachfolgenden
Messprotokolle ( jeweils fiir die Atzung von Titan und Molybdin von 0,5 mm Dicke )
dokumentieren die Ergebnisse der optischen Nachkontrolle. Im Vergleich der erreichten

Lochdurchmesser ( jeweils 16 Messwerte ) fiir die ZielgroBen A /B /und C kann

die vom Unterauftragnehmer gemachte Aussage:* Toleranz gleich plus / minus 10% der
gedtzten Materialdicke® , bestitigt werden. Die erreichte Atzgenauigkeit entspricht also den

Erwartungen und geniigt den Anforderungen.
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MEET RAPPORT Blad van

l bladen : 1/1
W § document D-KWA-02.0 QA

Precision etching & electrolorming
Klant JOMEV. Tekeningnr. ANC G1G3305
Ordemr. Klant :2004-10228 Materiaal : Titaan
Ordemr. Etchform _5-2004-21 Plaat afmetingen  :0,5x2685x265mm
Produkt :Titaan gitter Aantal platen =8
Tekening spec. Metingen
Maatnr. Tol. (pm)
A 4.2 +/-50 4,148 4 266 4182 4 211 4 252
B 3 +/-50 2,928 3,053 2,968 3,008 3,038
D 16 +1-50 1549 | 1568 | 1564 | 1,564
1,852 1,649 1,655 1,673
1,582 1,568 1,586 1,571
1,618 1,819 1,611 1,615
1,667 1,663 1,655 1,656
Opmerkingen/Kistnr.15/10
Controleur: |. van der Stelt Q.C. :E.Kemperman
Datum  :16-09-2004 Datum :16-09-2004

Tabelle 2: Messprotokoll nach der Titandtzung
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(VA MEET RAPPORT | Blad van
NRARY bladen - 111
AR R document D-KWA-02.0 QA.
Precision ewching & slecirodorming
Klant  IOM Tekeningnr. AANC G1G305
Ordemnr. Klant 200410228 Materiaal Molybdeer

Ordemr. Etchform 5-2004-22

Plaat afmetingen - 265x265x0.5mm

Produkt MO Gitter Aantal stuks 4
Tekening spec. Metingen
Maatnr. Tol. (pm)
A 42 +{- 50 4292 4 334 4203 4275 4283 4264
4241 2237 | 4239 | 4222 4 165 4297
4270 4225 42532 4242
B 3 +/- 50 3,068 2.9 3.071 3.004 3,081 3,070
3,057 3.047 302 3.023 2,853 2942
3,055 3.047 3,001 3ama
D 1.8 +/- 50 1,643 1,661 1,616 1,589 1,620 1,670
1.638 1,619 1,554 1.581 1,548 1.603
1577 1,56 1.602 1.635
Opmerkingen/Kistnr.415/11

Controleur :E, Rovers
Datum  :03-05-2004

QC. :E Kemperman
Datum :03-05-2004

Tabelle 3: Messprotokoll nach der Molybddnditzung
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4. Beschreibung und Bewertung der Tiefziehverfahren

Der Umformungsprozess kann vergleichsweise iiber einen konventionellen Tiefziehprozess
und einen hydrostatischen Tiefziehprozess erfolgen. Die Vorversuche mit beiden Verfahren
lieferten verwertbare Ergebnisse beim Einsatz von bereits strukturierten Scheiben unter der
Randbedingung der begrenzten Transparenz. Wichtig ist dabei die Untersuchung des
verwendeten Materials hinsichtlich seiner Duktilitdt, der erreichten mechanischen Stabilitét
nach der Formgebung und der Sputterrate, da diese lebensdauerbestimmend fiir das
Extraktionsgittersystem ist. Die wachsende mechanische Festigkeit bei Substitution der
Graphitgitter durch Gitter aus metallischen Werkstoffen ist mit einer Erhéhung der
thermischen bedingten Ausdehnung verbunden. Durch die gezielte spanlose Verformung wird
der thermischen Dehnung eine Richtungsabhingigkeit erteilt und somit geometrische
UnregelmiBigkeiten, die verbunden sind mit einer Verdnderung der Parameter des
Gittersystems selbst bis hin zur kompletten Funktionsstérung durch Kurzschliisse zwischen
den einzelnen Gittern des Gittersystems eingeschrinkt. Im Gegensatz zu bekannten
Gitterformen wird bei der neuen Gittertiefungstechnologie eine Schutzsicke gegen die
Beschichtung der Isolatorkugeln beim Umformen selbst eingebracht, die eine
selbstjustierende Montage der Gitterelemente und einen wahlweisen Einsatz von 2 bzw.3
Gittern ermdglicht. Das so entstehende, stapelfdhige Gittersystem ist dariiber hinaus noch
verwindungssteifer.

Die fiir beide Umformverfahren zu konzipierenden Werkzeuge miissen Prigungen
ermdglichen, die die geforderten Anspriiche an Formtreue und Wiederholgenauigkeit in
hohem Mafle erfiillen. Dabei bereitet die Konstruktion auch eines Standardwerkzeuges
Probleme, da durch das unterschiedliche elastische Verhalten der eingesetzten Werkstoffe am
Werkstiick eine Riickfederung hervorgerufen wird, die aufgrund der groBen Anzahl von
Einflussgroflen eine endgiiltige Beschreibung des Prozesses unmdglich macht. Die Auslegung
des Werkzeuges muss also sowohl durch Erfahrung als auch durch aufwendige empirische

Untersuchungen erfolgen.

Konzeption des Testprigewerkzeuges

Um die Duktilitit, die erreichbare Reproduzierbarkeit und die MaBhaltigkeit der
Gitterkalotten aus verschiedenen Materialien zu testen, wurde ein Single- action- Werkzeug ,
bestehend aus Stempel, Matrize und Niederhalter gefertigt. Der Prigevorgang wird als
Tiefziechen im Erstzug bezeichnet, d.h. , die angestrebte Hohlkorperform wird in einem

Pressendurchgang aus einem ebenen Zuschnitt geformt.
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Die Werkstiickgeometrie orientiert sich an den Abmessungen der bereits fiir die lonenquelle
ECR ISQ 76 gefertigten Graphitgitter, d.h. eine Adaption der geprigten und strukturierten
Metallgitter fiir eine anschlieBende Erprobung im Labor des IOM ist realisierbar.

Fir die Werkstiickgeometrie sind sowohl der Rondendurchmesser als auch die zu
verarbeitende Blechstirke des Materials bestimmend. Sie entscheiden Ziehringradius und

Matrizendurchmesser des Werkzeuges.

i s
sl i

Abb. 23: zu den Geometrien des Tiefziehwerkzeuges

Im vorliegenden Fall wurde der Matrizendurchmesser d; = 600 mm gleich dem geforderten
Kalottendurchmesser gewahlt und bei der geringen zu erreichenden Tiefung von 7,4 mm ein
Ziehringradius von 0,3 mm willkiirlich festgelegt. GemaBl Zeichnung ANC 76in- 26 R300 roh

"0l mm und fixiert die Ronde vor der Priagung

betrdgt der Zentrierringdurchmesser D = 145,0
so genau, dass beim Stapeln der einzelnen geprigten Gitterelemente zu einem Gittersystem
ein ausreichender Strukturiiberdeckungsgrad entsteht. Ein federnder Niederhalter hilt das
Werkstiick in seiner Lage und verhindert die Faltenbildung.

Der notwendige Niederhalterdruck wird iber am Umfang verteilte Druckfedern eingestellt.

Material Molybdin Invar Titan
Dichte g/cm? 10,2 8,13 4,54

Schmelzp. °C 2625 1450 1800

El.-Mod.  Mpa 336300 145000 105200
Wirmeltf. W/mK 138 12,5 21,9
Th.Dehng. x10/K 5 0,9 10,8
bei 20 °C

Tabelle 4: Daten der ausgewdhlten Materialien
Abschlufibericht IOM FKZ 50 TK 0010 49



Bearbeitungsempfehlungen

Molybdin

Molybdin gilt unter Beachtung gewisser Randbedingungen als gut bearbeitbar. Wichtig ist
die Beachtung der ,, Ubergangstemperatur ,die die Temperaturschwelle kennzeichnet,
unterhalb der die Metalle mit kubisch-raumzentrierten Gittern infolge Sprodigkeit und Hérte
kaum spanlos verformbar sind. Oberhalb dieser Grenze geht dieses Material zur Duktilitéit
iiber. Die Hohe der Ubergangstemperatur ist abhingig vom Verformungsgrad und der
chemischen Zusammensetzung des Werkstoffes.

Bei der Warmbearbeitung, wie auch beim Einsatz von Molybdidn bei hoheren Temperaturen
erfordert eine zweite Temperaturschwelle Aufmerksamkeit, die Rekristallisationstemperatur.
Oberhalb dieser erfolgt eine Kornneubildung, die mit einer Verminderung der Festigkeit und
Hérte und einer Erhdhung der Bruchneigung verbunden ist. Bei Verwendung von dotiertem
Molybdidn wird diese Grenze wesentlich erhoht und das Material bleibt auch nach der
Rekristallisation duktil.

Zwischen beiden genannten Grenzen liegt der Arbeitsbereich der vor und nach dem spanlosen
Formgeben eingehalten werden sollte.

Diinne, starkverformte Bleche besitzen eine ausgeprigte Verformung in Langsrichtung.
Deshalb sollten Bleche und Bénder stets quer zur Walzrichtung gebogen werden ,oder aber
wenn die Abmessung der Fertigteile die Halbzeuggrofle nicht {iberschreitet ist der Einsatz

kreuzgewalzten Molybdins vorzusehen.

Invar ( FeNi36)

Die Eisen — Nickel — Legierung Invar (FeNi36) gehort neben Reineisen, Fe-Si-, Fe-Co-
Legierungen und den Ferriten zu den weichmagnetischen Werkstoffen.

Das magnetische Verhalten wird auch dazu genutzt, Legierungen mit einem bestimmten
Ausdehnungskoeffizienten, mit temperaturabhidngigem Elastizititsmodul und guter
Dampfungsfahigkeit herzustellen. Dies gelingt aber stets nur fiir ein bestimmtes
Temperaturband, in dem die normale Warmedehnung (durch thermische Gitterschwingungen)
durch die Magnetostriktion ( meist positiv ) kompensiert wird. Mit steigenden Nickelgehalten
nimmt der Magnetostriktionseffekt ab und die Curie- Temperatur zu. Dieses Temperaturband

liegt bei Invar im Bereich 0 — 200 °C . Dariiber steigt der Warmeausdehnungskoeffizient
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iiberproportional an und erreicht bei 450 °C bereits gleiche Werte wie in der Vakuumtechnik

verwendete Edelstihle.
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Abb.  24:  Wirmeausdehnungskoeffizienten  fiir = Eisen-Nickellegierungen  mit
unterschiedlichen Nickelanteilen im Vergleich zu Stahl

Die Bearbeitungseigenschaften der FeNi-Legierungen sind vergleichbar mit denen
austenitischer Stdhle. Die Neigung zum ,,Schmieren® beim Trennen ist ausgeprdgt. Um einen
groBen Werkzeugverschleil zu verhindern, sollte die Schnittgeschwindigkeit 50% geringer
als bei ferritischen oder martensitischen Edelstdhlen sein. Aufgrund der geringen
Wairmeleitfahigkeit der Legierung und der grofen Reibung zwischen Werkstliick und
Werkzeug sollte bei spanender Bearbeitung am besten eine Uberflutungskiihlung vorgesehen
werden.

Bei der spanlosen Bearbeitung ist die Verwendung der Werkstoffe im weichgegliihten
Zustand zu empfehlen. Nach der Wiarmebehandlung befinden sich Bénder der FeNi-
Legierung in einem isotropen Zustand der bei hoher Duktilitdt beim Tiefziehvorgang einer
»Zipfelbildung® vorbeugt. Die kontrollierte KorngroBe — minimiert die Gefahr des
,Orangenhaut-Effektes.

Bei schwierigen Ziehvorgédngen kann es notig werden, eine Zwischenglithung mit 800°C bis

900°C unter Inertgas oder im Vakuum einzuschalten.
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Titan

Titan ist ein dimorphes Ubergangsmetall und tritt unterhalb von 855°C als hexagonales
Alpha-Titan und oberhalb als kubisch-raumzentriertes  Beta-Titan auf. Die
Umwandlungstemperatur muss beim Spannungsfrei- und Rekristallisationsglithen beachtet
werden und soll wegen der hohen Affinitit zu verschiedenen Elementen nur im Vakuum
stattfinden. Bemerkenswert ist die hohe Festigkeit bei geringer Dichte, die aber bei hoheren
Temperaturen ( 400°C )an Luft durch eine durch die Aufnahme von Sauerstoft, Stickstoff und
Wasserstoff initiierte Versprodung schnell zuriickgeht. Duktilitdt ist nur beim reinen,
weichen, unlegierten Titan der Giite 3.7025 ( Grade 1 ) gegeben , welches sich als einziges
zum Kalttiefziehen eignet. Die hérteren Giiten erfordern bei der gesamten Palette der
spanlosen Umformverfahren z.B. Biegen, Abkanten, Driicken, Bordeln, Falzen usw. groBBere
Ziehradien und hohere Umformkréfte und es tritt eine stirkere Riickfederung auf. Eine Kalt-
Warmumformung bei 250-400 °C ist also dhnlich dem Molybdin vorzuziehen.

Die zum Invar gegebenen Hinweise zur spanenden Bearbeitung treffen vollinhaltlich auch auf
das Titan zu. Auch hier soll mit verringerter Schnittgeschwindigkeit bei maximaler

Kiihlmittelzufuhr gearbeitet werden.

Ergebnisse der Testprigung

Das erreichte Ergebnis kann positiv bewertet werden. Die gefertigten Kalotten sind von guter
Mabhaltigkeit und weichen innerhalb der fiir jedes Material gefertigten Serie weniger als 50
Mikrometer in der Tiefung und im AuBendurchmesser voneinander ab. Der mittlere
verringerte Aulendurchmesser betrug 144,7 mm. Die Tiefung der Kalotten war durch die
elastische Riickfederung des Materials wesentlich geringer als geometrisch ermittelt. Die

Riickrechnung ergab folgende Kalottenradien:

Titan 470 mm
Invar 430 mm

Molybdidn 440 mm

bei der Verwendung einer Matrize des Radius 300 mm.
Die Erzeugung definierter Radien zwecks Einstellung eines Fokuspunktes bediirfen der
empirischen Anpassung der Matrize, wobei noch die thermische Dehnung des Materials bei

Einsatztemperatur beachtet werden muss. Die erhohte FlieBfahigkeit strukturierten Materials
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lasst eine Anndherung von Kalotten- und Matrizenradius durch geringere Riickfederung
erwarten.

Die als positiv bewerteten Ziehergebnisse wurden erst nach einer Prozessoptimierung
erreicht. Dabei mussten der Niederhalterdruck und der Ziehradius mehrfach verdndert
werden, weil es in den Scheitelpunkten des Ziehradius, also dem Grenzbereich zwischen den
eingetragenen Zug —und Druckspannungen zu Rissbildungen kam. Ebenso verdiente der
Niederhalterdruck wesentliche Aufmerksamkeit, da dieser so eingestellt werden musste, dass
aus dem Randbereich beim Durchzug zwar ausreichend Material nachflieBen konnte, aber ein
Faltenwurf am Rand unterblieb. Die Verwendung von tiefziehfdhigem kreuzgewalzten
Molybdin hétte sicher auch die Anzahl von Optimierungsversuchen verringert. Da dieses
Material aber als Halbzeug nur bis zu einer gewissen Breite angeboten wird, musste die
Fertigung groBformatiger Gitter mit dem in einer Richtung gewalzten Standardmaterial
erfolgen.

Die Warmverformungsversuche gestalteten sich aufgrund der eingeschrinkten technischen
Méglichkeiten schwierig. Eine Verformung der Ronde im Ubergangstemperaturbereich wiire
sicher wiinschenswert, ist aber wegen der hohen Werkzeugkosten fiir ein heizbares Werkzeug
bei der geringen zu fertigenden Werkstiickzahl nicht realisierbar. Die externe Erwdrmung bis
kurz unter die Rekristallisationstemperatur war zwar moglich, brachte aber nicht den
gewiinschten Erfolg. Gerade die kritischen Spannungsbereiche kamen als erste in
Werkzeugkontakt und kiihlten wegen der geringen Warmekapazitit des Werkstiickes deshalb
auch als erste wieder in den unerwiinschten Ausgangszustand ab.

Die Erhitzung der Ronde bis in den besagten Bereich fiihrte zur Verwerfung des Materials in
Walzrichtung. Da die gewdhlte Materialgiite in ihrer Zusammensetzung der Tiefziehqualitét
am nichsten kam und eine nur geringfiligige Tiefung erzielt werden musste ( Fliefahigkeit
bis dicht an den Bereich der Erichsen - Tiefung war nicht erforderlich ) wurde fiir die
gewihlte Materialdicke von 0,5 mm der Kaltzug favorisiert.

Um ein Prageergebnis zu erreichen, dass den Anforderungen sowohl an Formtreue als auch an
Mabhaltigkeit entsprach, musste eine zusitzliche Modifizierung des Werkzeuges erfolgen.
Der Niederhalter musste dahingehend verdndert werden, dass bei der Kalottenpragung auch
das unter dem Niederhalter befindliche plane Rondenmaterial ausreichend und ohne
Faltenbildung flieen konnte. Erst nach abgeschlossenem Erstzug und danach erfolgter Riick-
federung wurde als zweiter Schritt die Sicke ausgeformt. Die Ermittlung des optimalen

Niederhalterdruckes erfolgte empirisch unter Zuhilfenahme von Gummifederelementen.
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Hydraulische Tiefung

Zweites untersuchtes Verfahren der Formgebung war das der hydraulischen Tiefung. Dieses
Tiefziehen mittels eines Wirkmediums basiert auf der Moglichkeit, mithilfe eines Fluides
(Wirkmedium) eine Ronde , einen Zuschnitt oder einen Hohlkoérper in eine starre Matrize
hineinzuziehen oder aber derartige Werkstiicke an einen starren Stempel anzulegen. Dabei
kann das Medium das Werkstiick berithren oder von diesem durch eine Dichtung (Membran,

Beutel) getrennt sein.

Niederhalterzylinder
(8 auf Flanschumfang)

| 1IE-EiII [} siene”

Werkzeug-
fiihrung

Niederhalter
(elastisch)

Ziehring

Wasserkasten (p,,, = 1000 bar)

Abb. 25: Prinzip der hydrostatischen Tiefung

Das Verfahren wird auch als Tiefziehen mit Wirkmedien mit kraftgebundener Wirkung
bezeichnet und besitzt den Vorteil, dass der Eintrag der statischen Kraftwirkung nicht
gerichtet erfolgt. Dadurch wurde ein besseres Fliessverhalten erwartet.

Die Grundversuche mit den bereits genannten Materialien, der dargestellten Geometrie und
unterschiedlichen Materialdicken, ergaben vergleichbare Ergebnisse zum anfangs

beschriebenen Tiefzichen.
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Werkstoff: Molybdan
Blechdicke: s,= 0,3 mm
Werkzeugdurchm.: 150 mm

Bauteil mit Sicke, Molybdan, s; = 0,3 mm

Ein weiterer Fokus lag auf der Ausbildung der Sicke , die im vorgesehenen realen Bauteil
sowohl der Erhohung der Stabilitdt, als auch als Bedampfungsschutz der Isolatoren dienen

soll.

Werkstoff: Molybdan
Blechdicke: s,= 0.5 mm
Werkzeugdurchm.: 150 mm

Bauteil mit Sicke, Molybdén, s; = 0,5 mm

In beiden Blechdicken ( siehe Bilder ) war das Ausformen einer Sicke ausreichender
Stabilitdt moglich, eine Aussage die ihren Niederschlag bei der Konstruktion des realen

Werkzeuges finden musste . Um die zu erwartende, unterschiedliche Fliessfiahigkeit
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unbemusterter und bemusterter Kalotten bewerten zu kénnen, wurden im Testpragewerkzeug
gedtzte plane Ronden verformt. Die MaBhaltigkeit nach der Verformung entsprach den
Erwartungswerten. Bei den bei der Atzung vermessenen ZielgroBen A , B und C kam es
aufgrund des Fliessverhaltens in Walz- und quer zur Walzrichtung zu einer
Zentrumsabweichung von 4 Mikrometer. Das folgende Bild stellt das Testgitterdesign dar, an
dem nach der Verformung, AuBendurchmesser; Tiefung ; Lochdurchmesser und

Lochkreisdurchmesserverdnderung gemessen wurden.

Abb.26: Testgitter fiir lonenstrahldurchmesser von
100 mm fiir eine ECR-Ionenstrahlquelle

Mithilfe des realen Werkzeuges ( Werkzeug 2 ) wurden stapelfahige Gitter erzeugt deren
Deckungsgleichheit von so hoher Giite war, dass die Zwangsjustierung liber Aluminiumoxid-
Kugeln erfolgen konnte. Es muss allerdings darauf verwiesen werden, dass bei
unterschiedlichem Material (  Elastizititsmodul ) oder aber unterschiedlichen
Lochdurchmessern ( Fliessverhalten ) stets ein neues Werkzeug erforderlich ist.

Dabei wird fiir die im Stapel befindlichen Gitter die gleiche Tiefung gefordert, d. h. nach der
Prigung und Riickfederung miissen die zu kombinierenden Gitter gleiche Radien besitzen.
Die empirisch zu findenden Formen werden vor ihrem endgiiltigen Einsatz gehirtet um

Kaltaufschweilungen vorzubeugen.

5. Bewertung der neuen Gitteraufhiingung

Die neue Gitterauthdngung erweist sich als sehr praktikabel , obwohl zur betriebsfdhigen

Endlosung an der Gitterstruktur noch einige Modifizierungen notwendig sind.
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Abb. 27: 2-Gittersystem aus Molybddn mit selbstjustierender Montage komplett verschraubt
fiir den Einsatz in einer ECR- lonenstrahlquelle mit 200 mm lonenstrahldurchmesser

Die zwolf Gitterverschraubungen befinden sich jeweils zwischen 2 um 5° versetzten
Aufnahmebohrungen, die der Fixierung und Lagejustierung der Gitter mithilfe
Keramikkugeln aus Aluminiumoxid dienen. Dabei ist der Gitterabstand {iber den
Kugeldurchmesser variierbar. Sollte das Gittersystem als Dreigittervariante ausgefiihrt
werden, werden zusitzlich die auflenliegenden Bohrungen mit diesen Isolierkugeln besetzt,
um dort Gitter 3 zu lagern und zu justieren. Um eine groflere Variabilitit zu erreichen ,
sollten beim Neuentwurf eines Gittersystems und bei der Erzeugung eines neuen Filmplots
die Kugelaufnahmebohrungen einen Durchmesser von 2,5 mm erhalten und die 12
Gitterverschraubungsbohrungen zu zum AuBlendurchmesser gedffneten Langlochern gestaltet

werden.

Damit ist es moglich den Abstand zwischen den Gittern in feineren Stufungen zu veridndern

und fertigungsbedingte Toleranzen der Keramikkdrper bei der Gitterbefestigung abzufangen.
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Messungen nach der Pragung ergaben, dass der Materialfluss zur Kalottenform ausschlieBlich
vom Material innerhalb der geprigten Sicke bestimmt ist, so dass eine Zwangsjustage auch

zwischen Gittern unterschiedlicher Stegbreiten, bzw. Lochdurchmesser, moglich ist.

Abb.28:Keramikisolatorkugeln und
Selbstjustierung der Gitter

Das entstandene Gittersystem weist eine hohe mechanische Stabilitit und Verwindungs-
steifigkeit auf. Eine Justage der Gitter zueinander ist nicht erforderlich, da die Kugeln iiber
die mit den Gitterbohrungen gleichzeitig eingebrachten Lochern eine Selbstjustage bedingen.
Die Lagebestimmung erfolgt durch die konstruktive Ausbildung einer Zwangsjustierung
Gitter — Kugel - Gitter und erreicht dadurch einen ausgezeichneten
Strukturiiberdeckungsgrad, wie in Abb. 29 ( Blick auf einen Gitterausschnitt mit Bohrungen
von 1,2 mm Durchmesser durch einen Ausschnitt mit Bohrungen 1,6 mm Durchmesser )zu

sehen ist.
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Abb.29: Uberdeckung der Gitter mit unterschiedlichen
Lochdurchmessern

6. Einsatz in einer ECR-Quelle mit 200mm Ionenstrahldurchmesser

Die nach dem Atzen gedriickten Mo-Gitter wurden in einer ECR- Ionenstrahlquelle des IOM
eingesetzt und somit erste Erfahrungen beim Betrieb dieses Gittersystems aus Molybddn
gewonnen. Bei der Benutzung der fiir den geplanten Gitterabstand eingesetzten
Keramikkugeln trat innerhalb der Betriebszeit von ca. 30 Stunden keine Beschichtung der
Keramikkugeln auf, d.h. die Wirksamkeit der beim Driicken eingebrachten Sicke als
Bedampfungsschutz konnte nachgewiesen werden. Der Ionenquellenbetrieb war nicht durch
Probleme der thermischen Ausdehnung der Gitter gestort, Das Profil nach einer Einlaufzeit
von einer halben Stunde stabil.. Die Messungen wurden in einem Testpumpstand von 2,5 m’
mittels einer Faradaysonde, die auf einem 3-Achsentischsystem montiert ist durchgefiihrt.

Die folgende Abbildung zeigt die Ergebnisse der Abstandsvariation der Messung des Profils.
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Abb.30: lonenstromdichteverteilung bei verschiedenen Abstinden, 2 Gittersystem aus Molybddin
MW —Leistung = 300W, gleiche Lochdurchmesser (1,2 mm), Raster 2, Imm; Transparenz 30%;
Argon- Fluf3 17 sccm; Strahlspannung/Gesamtstrom 800 V/ 230 mA; Acceleratorspannung/-
strom -300V /5 mA

Die Messzeit betrdgt flir einen Schnitt ca. eine halbe Stunde, d.h. in dieser Zeit ist die
Konstanz des lonenstromes auch ein Mal} fiir die Qualitdt des Gittersystems (thermische
Verformung). Die gemessenen lonenstromdichteverteilungen entsprechen denen mit einem
Graphitgittersystem gemessenen, wenn man die unterschiedlichen Transparenzen in die
Bewertung einbezieht.

Probleme traten auf, wenn Gitter mit unterschiedlichen Lochdurchmessern in einem System
kombiniert werden sollen. Die durch den Tiefziehprozess eingebrachte Tiefung variiert mit
den Dicken der verbleibenden Stege — ein wesentlicher Nachteil davon, dass die
Strukturierung am ebenen Substrate erfolgen muss. Dieser Effekt ist speziell ein Problem,
wenn die Gitter nach auflen gewolbt eingebaut werden — ein Kurzschluss durch die
Erwédrmung des aufgrund der gréoBeren Lochdurchmesser stirker gewolbten Schirmgitters mit
dem Acceleratorgitter nach kurzer Betriebszeit ist die Folge . Bei der Wolbung nach innen
erfolgt aber eine z.T. unerwiinschte Fokussierung des Ionenstrahls, so dass diese
»Problemlosung® nur bedingt eingesetzt werden kann.

Bei der Verwendung Gittersystemen mit unterschiedlichen

von angepassten

Lochdurchmessern ist also eine Anpassung des Driickwerkzeuges an die Transparenz des
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Gitters zwingend notwendig, um Gitterradien fiir beide Gitter nach der Erwdrmung im

anndhernd gleichen Bereich zu erhalten.

7. Nutzen und Verwertbarkeit der Ergebnisse

Das im Rahmen des Vorhabens erarbeitete Know How wird sowohl fiir die technologische
Nutzung der Ionenstrahltechnik im Institut selbst als auch in Verbindung mit neuen
Entwicklungen des IOM auf der Ionenquellenstrecke bei den industriellen Partnern
Roth&Rau AG, Ostec GmbH Meiflen und SenVac GmbH genutzt werden. Da im Vorhaben
doch eher die Evaluierung von Fertigungs- und Behandlungstechnologien im Vordergrund
standen, ist im Verwertungsfall immer eine Anpassung der Ergebnisse erforderlich. Die

Nutzung wird mittelfristig in den nichsten 3-5 Jahren erfolgen.

8. Bewertung der Ergebnisse an Hand des derzeitigen internationalen Standes bei der
Gitterfertigung

Die erzielten Ergebnisse zu den Gitterfertigungstechnologien wiederspiegeln den modernsten,
technologischen Stand bei der Fertigung von Metallgittersystemen, wie er z.B. partiell durch
die NASA beim NSTAR- Triebwerk von der Mission Deep Space 1 eingesetzt wurde. Die
Methoden zur Herstellung von Metallgittern fiir ionenstrahltechnologische Arbeiten bei der
US-amerikanischen Firma Veeco sind nicht 6ffentlich, es ist aber zu vermuten, dass hier auch
Gittertechnologien aus den Entwicklungen der NASA zum Einsatz kommen. Durch die
Ergebnisse dieses Vorhabens kann fiir die im Verwertungsplan genannten deutschen Firmen
eine addquate Technologie zur Verfiigung gestellt werden. Die Gittersystemauthdangung und
die Stabilisierungssicke, die gleichzeitig einen Bedampfungsschutz fiir die Gitterisolatoren
darstellt, sind so aus der Literatur nicht bekannt. Die in diesem Bericht aus patenrechtlichen
Griinden nicht nédher erlduterte Methode der Lebensdauerverlangerung durch Variation der
Betriebsparameter ist bisher in der Literatur nicht vorgestellt worden. Eine Patentanmeldung

dazu ist im IOM in Vorbereitung.
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III Erfolgskontrollbericht

Ergebnisse, Synergien und wesentliche neue Erfahrungen

Im Rahmen des Vorhabens ist es gelungen, die verschiedenen Verfahren der Gitterformung,
der Einbringung des Lochmusters und der Modifizierung des Materials zur Erh6hung der
Zerstdubungsresistenz miteinander zu vergleichen und ihre Eignung zur Herstellung von
Gittersystemen fiir Breitstrahlionenquellen und elektrostatische Raumantriebe zu bewerten.
Auf Grund des hohen Aufwandes bei der Organisation der Unterauftrige mit Unternehmen
und Einrichtungen und der daraus resultierenden Zeitverzogerungen sind die Ergebnisse
dieser Bewertung noch nicht in vollem Unfang bestdtigt. Die Mdglichkeiten zur Erprobung
und weiterfithrenden Tests zur Warmeausdehnung und dem damit verbundenen Verhalten der
Gittersysteme im Einsatz auf den Ionenstrahlquellen waren im Zeitrahmen des Vorhabens nur
eingeschriankt durchzufiihren. Es ist aber aus den ersten Untersuchungen abzuschitzen, dass
die Metallgittersysteme in der vorgeschlagenen Form unter Einsatz der Atztechnologie und
des Tiefziehverfahrens erfolgversprechend und kostengiinstig hergestellt werden kdnnen und
auf den zirkularen Breitstrahlionenquellen einsetzbar sind. Entsprechende konstruktive
Losungen fiir Linearquellen sollen auf der Basis dieser technologischen Erfahrungen
aufgebaut und erprobt werden. Die Nitrierung von Ti-Gittersystemen ist weiter zu
untersuchen, um gesicherte Aussagen zum Nutzen und zum Einsatz dieser
Materialmodifizierung zur Lebensdauerverldangerung von lonenstrahlgittersystemen machen

zu konnen.

Patente und Erfindungen

Zwei Experimente zur Absenkung der Sputterrate durch Parameterdnderung bei den
Zerstdubungsexperimenten am Ti-Gittersystem wurden durchgefiihrt. Ein relativ groBer
Effekt (Faktor > 4!) konnte gemessen werden, wenn Parameter im Prozess auf eine definierte
Weise gedndert wurden. Dieser Effekt iibersteigt die in den Zerstdubungsratemessungen
gewonnenen Ergebnisse doch erheblich (sieche Abschnitt zum Ti in diesem Bericht). Eine
Schutzrechtsanmeldung durch das IOM wird zeitnah in 2005 erfolgen. Naheliegende

Auslandsanmeldungen werden mit EADS Space Transportation abgestimmt.
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Wirtschaftliche Erfolgsaussichten, Transferstrategien und deren Zeithorizont

AuBerhalb der Raumfahrtanwendungen, fiir die Metallgitter mit hohen Standzeiten und
exzellenten mechanischen Eigenschaften von groBer Bedeutung sind, werden auch bei allen
derzeitigen terrestrischen Anwendungen von Breitstrahlionenquellen Metallgittersysteme
aufgrund ihrer Robustheit und ihrer Resistenz vor allen bei Sauerstoffprozessen und im
harten, industriellen  Einsatz = bevorzugt. Die im  Vorhaben  untersuchten
Gitterherstellungstechnologien sind in ihrer Komplexitéit nicht allgemein patentrechtlich zu
schiitzen. Sie werden in den néchsten 3-5 Jahren partiell nach entsprechenden Anpassungen
an die jeweiligen lonenquellentypen Anwendung bei den Partnern des Instituts fiir die
Vermarktung der Ionenquellenentwicklung (Roth&Rau AG, Ostec Meiflen GmbH, SenVac
GmbH) finden.

Der Einsatz von Metallgittersystemen als Ersatz flir die derzeit ausschlieBlich verwendeten
Graphitgittersysteme in den verschiedenen Breitstrahlionenquellentypenentwicklungen des
IOM ist durch entsprechende Tests und Anpassungen vorbereitet. Speziell bei Applikationen,
bei denen es um eine partikelfreie lonenstrahlerzeugung geht (z.B. Maskblank - Beschichtung
fiir die EUVL), ist eine zeitnahe Priifung der Performance der neuen Gitter geplant. Auch bei
anderen, industriellen Applikationen der Ionenstrahltechnologien, wie z.B. einer speziellen
Edelstahlaufstickungstechnologie, Reinigungs- und Beschichtungsanwendungen im
groltechnischen Malstab sind Metallgittersysteme auf Grund ihrer Robustheit den
Graphitsystemen  vorzuziehen.  Die im  Vorhaben  erarbeiteten,  speziellen
Herstellungstechnologien  (konstruktive  Gestaltung, Locheinbringung, Formgebung,
Materialmodifizierung) sind die Basis fiir den Einsatz der Metall- bzw. Hybridgittersysteme.
Weltweit werden Gittersysteme zwar in dhnlicher Form (aber ohne die im Vorhaben
untersuchten Materialmodifikationen) nur im Raumfahrtbereich (NASA, Boeing) angeboten.
Die Industriepartner Roth&Rau AG, Ostec Oberflichentechnik GmbH und SenVac GmbH
werden in den terrestrischen Anwendungen der Ionenbreitstrahltechnologien entsprechende
Ionenquellen mit Metallgittersystemen ausriisten und dabei auf die Erfahrungen aus dem
Vorhaben zuriickgreifen konnen. Fiir die Anwendungen in der Gestaltung von
elektrostatischen Raumantrieben ergeben sich vor allem im Bereich groerer Schiibe (>150
mN) neue Mdglichkeiten fiir den Einsatz von Metallgittern in den Triebwerken der RIT —
Familie von EADS - Space Transportation. Ein Wissenstransfer ist durch enge
Kooperationsbeziehungen zu den genannten Partnern und dariiber hinaus bei den

terrestrischen und Raufahrt - Anwendungen gewéhrleistet.
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Wissenschaftliche Ergebnisse und deren weitere Nutzung

Die Nutzung der im Vorhaben gewonnenen Erfahrung fiir Anwendungen der
Ionenstrahltechnik im weiten Bereich von Forschungs- und Entwicklungsaufgaben (z. B.
Abscheidung von MO/Si- Multilayern fiir die EUV- Lithographie, Oberflachenhirtung von
austenitischen Edelstahl ohne Verlust seiner Korrosionsbestindigkeit) ist durch die
Technologieentwicklungen am IOM selbst und seine guten Kooperationsbeziehungen zu
anderen Forschungseinrichtungen in Deutschland (z.B. enge Zusammenarbeit mit dem INP in
Greifswald) gegeben. Auch fiir Raumfahrtanwendungen (elektrostatische Antriebe) sind,
sollten sich die Ergebnisse der Untersuchungen an den Modellgittersystemen bestdtigen,
Ergebnisse aus dem Vorhaben von Interesse. Weiterfilhrende Untersuchungen wie z.B.
Lebensdauertests sind aber zur abschlieBenden Bewertung der Ergebnisse erforderlich und
werden in Abhdngigkeit von Finanzierungsmoglichkeiten mit dem Partner EADS Space

Transportation geplant.

Wirtschaftliche und wissenschaftliche Anschlu3fihigkeit, Vorschlag fiir nichste
innovatorische Schritte

Die Ergebnisse der Werkstoffuntersuchungen sind auch fiir das Verstéindnis der Grundlagen
der Stickstoffdiffusion in den Werkstoffen Mo und Ti von grofem Interesse. Die
Untersuchungen dazu und das tiefere Verstidndnis der Auswirkung der Materialmodifizierung
auf den Zerstdubungsprozess konnen eine Reihe anderer Grundlagenuntersuchungen und
Anwendungen erschlie3en helfen..

Die Ergebnisse zur Aufstickung von Mo und Ti werden im Rahmen anderer Untersuchungen
z.B. zu biokompatibelen Schichten im Institut selbst genutzt.

Zur Verwertung der Vorhabensergebnisse werden weiterfilhrende MaBnahmen zur Anpassung
der Gitter an die entsprechende Ionenquellentechnik gemeinsam mit den bereits genannten

Industriepartnern diskutiert und Strategien zu deren Finanzierung erarbeitet.

Arbeiten , die zu keiner nutzbaren Losung gefithrt haben

Die Nitrierung von Mo gelingt aufgrund des kleinen Diffusionskoeffizienten von Stickstoff
bisher nur bis in Tiefen von ca. 3-5 um, die fiir die betrachteten Gittersysteme nur zu
kurzfristigen Standzeiterhohungen fiihren und den Aufwand fiir die Nitrierung nicht

rechtfertigen.
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Die Tiefung von Gittern mit hoher Transparenz (>65%) und geringer Dicke (< 0,5 mm)
konnte mit beiden untersuchten Verfahren nicht erfolgreich (ohne Rissbildung) durchgefiihrt
werden.

Die mechanische Einbringung der Gitterbohrungen in die Mo- und Ti- Gitter ist das mit
Abstand aufwendigste Verfahren und wird aus diesem Grund in der Praxis nur bei extremen

Anforderungen Anwendung finden kdnnen.

Prisentationsvorschlige

Die Ergebnisse zum Aufsticken und zur Erhohung der Zerstiubungsresistenz von Metall-
Gittersystemen sollen auf Konferenzen wie Joint Propulsion Conference und International

Electric Propulsion Conference 2005 im Rahmen von Vortrigen vorgestellt werden.

Bemerkungen zur Einhaltung von Kosten- und Zeitplanung

Die Kostenplanung konnte in vollem Umfang eingehalten werden. Die durch die Kiindigung
eines UA freigesetzten Mittel wurden im wesentlichen fiir die Personalfinanzierung zur
Organisation und Bewertung der ,,Restarbeiten* aus diesem UA im Institut selbst eingesetzt.

Ein groBeres Problem stellte die Zeitplanung dar. Dies wird auch in den zur Erreichung der
Vorhabensziele notwendig gewordenen Vorhabensverldngerungsantrigen ersichtlich.
Wesentliche Faktoren fiir diese Zeitverschiebungen waren die schwierige Organisation der
Zusammenarbeit mit den Unterauftragnehmern (Vergabe von UA, Termintreue bei der
Ubernahme und Ausfithrung der Aufgaben) und die unerwarteten Misserfolge bei der 3D-

Strukturierung durch chemische Atztechnologien.
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