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Charakterisierung passiver Dampfungsschichten

Untersuchung der Dampfungseigenschaften von HiPIMS Nano-Kompositschichten

R. Neuhaus, Q. Fu, G. Lorite, M. Rashid, |. Kolaric, T. Bauernhansl

Dipl.-Ing. Raphael Neuhaus, Prof. Dr.-Ing. Thomas Bauernhansl
Institut fir Industrielle Fertigung und Fabrikbetrieb IFF

Nobelstr. 12, D-70569 Stuttgart

Tel. +49 (0)711 / 970-3627, Fax +49 (0)711 / 970-3995

E-Mail: raphael.neuhaus@iff.uni-stuttgart.de (R. Neuhaus)
Internet: www.iff.uni-stuttgart.de

Dipl.-Ing. (FH) lvica Kolaric

Fraunhofer-Institut fur Produktionstechnik und Automatisierung IPA
Nobelstr. 12, D-70569 Stuttgart

Tel. +49 (0)711 / 970-3729

E-Mail: ivica.kolaric@ipa.fraunhofer.de (I. Kolaric)

Internet: www.ipa.fraunhofer.de

Qilin Fu (Tech. Lic), Masud Ur-Rashid
PlasmatrixMaterials AB

Apoteksvagen 16 A,

741 42 Knivsta, Uppsala lan, Sweden

Tel.: +46 73 275 0415

E-Mail: gilin@kth.se

Internet: http://www.plasmatrix-materials.com

Dr. Gabriela Lorite

Microelectronics and Materials Physics Laboratories
P.O. Box 4500, FI-90014

University of Oulu, Finland

Tel.: +358 29 4487973

E-Mail: galorite@ee.oulu.fi

Internet: http://www.oulu.fi/feeng/miklab
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Die in diesem Artikel vorgestellten Ergebnisse wurden im Rahmen des von der Europaischen Union (EU) geforderten
Projekts ,High-power Impulse Plasma Process Operations for Nano-Composite Advanced Metals and Polymers -
HIPPOCAMP* ermittelt.

In vielen technischen Anwendungen entstehen Bauteil- und Strukturschdden durch maschineninduzierte
Vibrationen. Derzeit wird an einem Prozess zur Herstellung spezieller Dampfungsschichten aus Nano-
Kompositen geforscht, bei welchem die Schicht direkt auf das zu dampfende Bauteil aufgetragen wird. Im
vorliegenden Artikel wird eine Reihe von Messmethoden beschrieben, mit denen die Beschichtungen cha-
rakterisiert und schlief3lich in ihrer Leistung und Herstellbarkeit optimiert werden sollen.

New production methods and measurement techniques for passive damping coatings. Optimization of the
damping performance of HiPIMS composites

Many technical applications are subject to intense self-induced vibrations which can result in structural
damage and loss of functionality. Currently, a new process for manufacturing special anti-vibration coatings
made of nano-composites is being investigated, where the coating is applied directly onto the relevant
parts. In this paper a series of testing methods is described which are used for accurate characterization of
the coatings, eventually leading to optimized manufacturability and performance.

1 Einleitung

Zur Vermeidung von Material-, Bauteil- und Werkzeugschaden an Maschinen durch induzierte Vibratio-
nen ist es notwendig, die erzeugten Vibrationen mit geeigneten Mitteln zu dampfen. Jeder Mechanismus,
der Energie in Form von Wéarme aus einem vibrierenden System dissipiert, wird (Vibrations-) Dampfung
genannt. Wenn die Dampfung durch interne Energiedissipation in einem Material erfolgt (Materialdamp-
fung), und wenn die Dampfung von ingenieurstechnischer Relevanz ist, dann wird das Material als Damp-
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fungsmaterial bezeichnet. Heute werden tiberwiegend visko-elastische Polymere und Keramiken als Damp-
fungsmaterialien eingesetzt. In diesen Materialien ist das Potential zur Umwandlung von Verformungsener-
gie in Warmeenergie besonders grol3, weil sie lange und miteinander verzahnte Molekulketten aufweisen.
Die Bindungen zwischen diesen Ketten kénnen sich bei zyklischer Verformung abwechselnd lockern und
wieder verspannen, was zu interner Reibung und somit zu Erzeugung von Warme fuhrt, welche an die Um-
gebung dissipiert wird. Der Grad der Dampfung hangt dabei auch von der Amplitude und der Frequenz der
Vibrationen, der Systemtemperatur und von vielen weiteren Faktoren ab.

In vielen Anwendungsféallen der Industrie — beispielsweise im Werkzeugmaschinenbau — sind visko-
elastische Dampfungsmaterialien den Anforderungen nicht gewachsen. Sie sind empfindlich gegentber
hohen Temperaturen, weisen hohe Verschleiraten auf und sind empfindlich gegen mechanische Schlag-
und Dauerlasten. Derzeit gibt es keine kosteneffizienten Materialien, die eine hohe Steifigkeit (E-Modul),
hohe Dampfungsvermodgen (Loss Faktor), geringes Gewicht und eine hohe Toleranz fur breite Temperatur-
bereiche vereinen. Deshalb wurde ein Projektkonsortium zusammengestellt mit dem Ziel, innovative Damp-
fungsmaterialien zu entwickeln und zu evaluieren. Im Fokus steht dabei ein neuer Herstellungsprozess zur
Abscheidung von DiUnnschichten, in dem ein spezielles Dampfungsmaterial mittels Plasma-Sputtering direkt
auf unterschiedliche Werkstiicke und Substrate aufgetragen werden kann (HiPIMS = High Power Impulse
Magnetron Sputtering). Wegen der nanostrukturierten Materialzusammensetzung aus Metall- und Kohlen-
stoffnitrid-Partikeln wird erwartet, dass sich die erzeugten Schichten durch eine hohe Steifigkeit, hohe inter-
ne Reibungskrafte und dadurch auch durch eine gute Dampfung auszeichnen. Gleichzeitig sollen die Struk-
turen auch temperaturunempfindlicher, hérter, steifer und kratzfester als visko-elastische Dampfungsmate-
rialien sein. Dies zu Uberpriufen ist das primare Ziel des Projekts. Mit unterschiedlichen Messmethoden, die
hier beschrieben werden, sollen die passiven Dampfungsschichten charakterisiert und auf ihre Anwendbar-
keit in Industriemaschinen Gberprift werden.

2 Stand der Technik

Es gibt vielfaltige Methoden zur Beurteilung der Dampfungseigenschaften visko-elastischer Dampfungs-
materialien. Visko-elastische Methoden wurden in der Literatur haufig beschrieben und es gibt sogar stan-
dardisierte Messverfahren. Die Norm DIN 53440 (heute ISO 6721-3A) beschreibt den deutschen Standard
zur Ermittlung des Loss Faktors von polymeren Dampfungsschichten basierend auf der Oberst-Methode
(Siehe Kapitel 3.1). Es gibt jedoch keine standardisierten Methoden fiir die Bestimmung der Dampfungsei-
genschaften von hochsteifen Dampfungsmaterialien aus Metallkompositen. Im Zuge des Projekts sollen
Praktiken aus der visko-elastischen Dampfungsbestimmung auf Materialien mit nichtlinearer, interner
Dampfung Ubertragen werden.

3 Beschichtungsprozess

Der HiPIMS-Prozess ist eine relativ junge Technologie und geht auf Kouznetsov [1] zurtick. Sie wird fir
die Abscheidung von hochdichten teil-metallischen Dunnschichten verwendet. Dabei werden sehr hohe
Target-Leistungsdichten in kurzen Pulsen von einigen zehn Mikrosekunden dazu verwendet, einen hohen
lonisationsgrad des metallischen Spendermaterials (Target) und eine hohe Rate der molekularen Gasdis-
soziation in der Plasmakammer zu erzeugen, was zu erhéhten Abscheidungsraten auf dem zu beschich-
tenden Substrat fuhrt.

Vorteile von HiPIMS-Schichten sind insbesondere eine dichtere Schichtmorphologie sowie ein erhthtes
Verhéltnis von Harte zum E-Modul der Schicht im Vergleich zu herkémmlichen PVD-Schichten. Im vorlie-
genden Projekt wurde Kupfer als Target und Acetylen als Precursor Gas verwendet. Die entstehenden
Schichten kénnen in ihrer Materialzusammensetzung variiert werden und bestehen aus aufeinanderliegen-
den Sub-Schichten, zum Beispiel abwechselnd Kupfer und Kupfer-Kohlenstoffnitrat (CuCNX, siehe Bild 1).
Diese Multilayer Anordnung ist besonders fir Dampfungsschichten geeignet, da die einzelnen Sub-
Schichten bei mechanischer Verformung zu einer erh6hten Energiedissipation an den Interfaces fuhren.
Bild 2 zeigt den gegenwartigen Prototypen der Plasma-Beschichtungsanlage.

4 Methoden der Schichtcharakterisierung

4.1 Die ,free decay“-Methode

Bei dieser Methode wird allgemein ein beschichtetes Substrat in Form eines langlichen Metallbalkens auf
einer Seite fest eingespannt und durch mechanisches Anschlagen zum Schwingen angeregt. Bild 3a zeigt
einen eingespannten Probekorper, der beidseitig mit einer HiPIMS-Dampfungsschicht beschichtet ist. Das
Abklingverhalten der Schwingung wird mit einem optischen Wegaufnehmer aufgezeichnet und mit dem



Verhalten eines gleichen, unbeschichteten Substrats verglichen. Aus der Einhillenden der Amplituden-
schwindung nach der Anregung, den Resonanzfrequenzen und den geometrischen Abmessungen von
Substrat und Schicht werden mit analytischen Berechnungsmethoden die dampfungsrelevanten Kennwerte
berechnet. Dabei gilt der sogenannte Verlustfaktor (Loss Faktor) als weithin anerkanntes MalR der Damp-
fungsfahigkeit eines Materials. Er berechnet sich wie folgt [2]:

Einhlllende der Schwingung: (Formel 1) (siehe Bild 4a)

Systemverlustfaktor: (Formel 2)

Materialverlustfaktor: (Formel 3)

Dabei ist 6§ die Abklingkonstante, w, die Resonanzfrequenz des Schichtsystems (Substrat mit Schicht),
w, die Resonanzfrequenz des Balkens (unbeschichtet). E, und E; sind die Elastizitatsmoduln von Schicht
bzw. Balken. h, ist das Dickenverhéltnis (Schicht zu Balken), p, das Dichteverhaltnis (Schicht zu Balken)
and n, der Loss Faktor des Gesamtsystems (Balken mit Schicht). Die Resonanzfrequenzen wurden durch
einen Frequenz-Sweep mit einem Vibrationserzeuger (Shaker) gemessen (siehe Bild 4b). Die recht schwa-
che Amplitude der Resonanzfrequenz der zweiten transversalen Eigenschwingungsform von 343 Hz lasst
darauf schlieRen, dass eine Untersuchung héherer Frequenzmoden zu anderen Verlustfaktoren flhren
konnte. Aufgrund der untergeordneten Bedeutung dieser Schwingungsformen fiir Beschadigungen an Ma-
schinenbauteilen wurde dies jedoch nicht bericksichtigt.

Die_,free-decay“se--Methode wurde fir unterschiedliche Schichtzusammensetzungen durchgefiihrt. Die
Ergebnisse fur den LessFaktorVerlustfaktor der Schicht lagen zwischen 0,01 und 0,023. Typische Werte
fir viskoelastische Polymerdampfungsschichten liegen zwischen 0,05 und 0,3. Spezielle Metalllegierungen
mit_hoher intrinsischer Dampfung wie Proteus, Gentalloy, Sonoston und Nitinol (sogenannte HiDaMets —
high damping metals) erreichen Verlustfaktoren von 0,03 bis 0,07 [6], allerdings nur bei hohen Temperatu-
ren und groRBen Schwingungsamplituden. Dampfungswerte von anderen als den in HIPPOCAMP erforsch-
ten HiPIMS-Kompositen sind den Autoren zum gegenwartigen Zeitpunkt nicht bekannt. Semitliegen-dDie
erreichten Dampfungseigenschaften der HiPIMS-Schichten liegen nach Zugrundelegung der Messwerte
aus dieser Methode zunachst weit hinter den Erwartungen zurick.

4.2 Dynamic Mechanical Analysis (DMA)

Mit der DMA-Methode werden bevorzugt dinne Polymerstrukturen auf ihre frequenzabhangigen,
viskoelastischen Materialeigenschaften untersucht [4]. Dazu z&hlen die dynamische Steifigkeit in Abhéngig-
keit von Temperatur und Feuchtigkeit. Als Ergebnis liefert die DMA-Methode den komplexen Modul der
Probe. Der komplexe Modul E* setzt sich aus einem Realteil, dem Speichermodul (E’) und einem Imaginar-
teil, dem Verlustmodul (E”) zusammen. Der Speichermodul beschreibt die gespeicherte Energie und repra-
sentiert den elastischen Anteil der Verformung. Der Verlustmodul misst die dissipierte Energie und steht fir
die plastische beziehungsweise viskose Verformung in der Schicht. Der Quotient aus Verlust- und Spei-
chermodul ergibt den Verlustfaktor (Loss Faktor), der sich bei Verwendung der komplexen Schreibweise
aus dem Tangens der Phasenverschiebung zwischen Verformungs- und Kraftamplitude ergibt [3].

Speichermodul: (Formel 4)
Verlustmodul: (Formel 5)
Verlustfaktor: (Formel 6)

Nun besitzen weder das Schichtmaterial aus Cu-CNx noch das Substrat ausgepragte viskoelastische Ei-
genschaften, weshalb diese Methode eventuell nicht zur Messung der Dampfungseigenschaften der Kom-
positschichten geeignet ist. Es wurden dennoch diinne Aluminiumstreifen mit dem HiPIMS Prozess be-
schichtet (Bild 5a). Die Schichtdicken betrugen zwischen 15 und 100 pum. Fir die Messung wurde das Ver-
fahren der 3-Punkt-Biegung angewandt, bei der die Probekdrper an zwei Punkten fest eingespannt werden
und an einem dritten, zwischenliegenden Punkt kiinstlich oszilliert werden. Dabei werden Verformung und
Kraft bei verschiedenen Oszillationsfrequenzen gemessen und daraus die jeweilige Phasenverschiebung
ermittelt.

Als Ergebnis wurde ein Verlustfaktor von etwa 0,01 fur die beschichteten Testkorper ermittelt. Das reine
Substrat ohne Schicht wurde mit 0,005 gemessen. Eine Erklarung fur die zeitlich recht instabilen Messda-
ten (siehe Bild 5c) liegt in der Messgenauigkeit der DMA-Priifmaschine (Bild 5b). Bei derart geringen Ver-
lustfaktoren beziehungsweise kleinen Phasenverschiebungen wird die Messgrenze des Gerats beinahe
erreicht, so dass die Werte hdchstens qualitativ zu beurteilen sind. Die Temperatur wurde zunachst bei
allen Messungen konstant gehalten und nicht variiert.

4.3 Mikro-, Nano- & Ultranano-Indentierung

Bei Indentierungsmessungen wird ein ultraharter Prifkopf (meist Diamant) mit einem bestimmten Spit-



zenprofil (Pyramide, Flachschlag, ,Berkovich tip“, siehe Bild 8a) in den Prifkdrper beziehungsweise die
Prufschicht eingedrickt. Je nach Schichtdicke und Material werden die Maximalkraft und die mittlere Ein-
dringtiefe vorher eingestellt. Bei allen Indentierungsvorgdngen werden die Eindringtiefe und die Kraft Uber
die Zeit erfasst. Bei dynamischer Ausfiihrung dieser Messung kann die Eindringung des Prifkopfs mit ver-
schiedenen Frequenzen und Amplituden dynamisch variiert werden. Dadurch kann — ahnlich wie bei der
DMA-Methode — die Phasenverschiebung zwischen Verformungs- und Kraftamplitude bestimmt werden und
der Loss Faktor der Dampfungsschicht ermittelt werden [4, 5].

Durch die winzigen Abmessungen der Prifképfe hat die Oberflachenrauigkeit der Prifkérper (Bild 6) ei-
nen groRen Einfluss auf die Messgenauigkeit. Es ist erforderlich, die Proben vor der Messung zu polieren
(Bild 7). Danach kann mit statischer Mikro-Indentierung zunéchst die Harte der Diinnschichten ermittelt
werden. Je nach Schichtzusammensetzung ergab sich eine Harte von 100 bis 120 HV. Mit UNHT (Ultra-
Nano Hardness_Test) kobnnen dann die dynamischen Parameter aus der Eindring-Schwingung errechnet
werden und daraus Ruckschliisse auf den Verlustfaktor des Schichtmaterials gezogen werden (Bild 8).

Die UNHT-Messungen mit der Referenzprobe aus PMMA (Plexiglas) lieferten korrekte Ergebnisse fir
Harte (0.2 GPa), Steifigkeit (2.7 — 3.0 GPa) und Verlustfaktor (0.01 bei 10 Hz) des Materials. Die Prufme-
thode ist also zumindest fur die Charakterisierung visko-elastischer Substrate geeignet. Die Ergebnisse fir
die HiPIMS Prufkorper zeigten eine starke Abhangigkeit des Verlustfaktors von der Frequenz, die Werte
variierten stark Uber mehrere Testlaufe (Bild 9). Dies deutet auf eine unzureichende Genauigkeit dieser
Methode bei der Untersuchung hochdichter Metall-Komposite hin. Es konnte bislang nicht abschliel3end
geklart werden, wodurch die starke Variation zustande kommt. Es wird jedoch vermutet, dass zum einen die
Oberflachenbehandlung der Prifkérper zu einer noch nicht ausreichend homogenen Rauigkeit fihrt und
zum anderen die Kompensationsberechnungen fiur die gerateinternem Steifigkeiten einen negativen Ein-
fluss auf die Messgenauigkeit haben.

5 Zusammenfassung

Im vorliegenden Artikel werden unterschiedliche Verfahren zur Charakterisierung gesputterter Damp-
fungsschichten beschrieben. Im Vordergrund steht die Abschatzung des Dampfungsverhaltens mittels Er-
mittlung des sogenannten Verlustfaktors, der das Verhaltnis von dissipierter Energie zu gespeicherter
Energie pro Schwingzyklus beschreibt. Grundsatzlich gilt, dass die relevante Kenngré3e des Verlustfaktors
von vielen Parametern abhéngt, beispielsweise von der Temperatur, der Schwingungsfrequenz, der
Amplitude und von material- und geometriespezifischen Gréfien. Durch die Vielzahl von Parametern mit
Einfluss auf das Dampfungsverhalten und durch die bislang unerforschte Mikrostruktur der HiPIMS-
Schichten gestaltet sich die Ermittlung der Dampfungseigenschaften mit den hier beschriebenen, herkd6mm-
lichen Messmethoden als schwierig und auf3erst komplex. Keine Messmethode vermag alle Einflusspara-
meter gleichzeitig zu beriicksichtigen. Die grundsatzliche Ubertragung der fiir visko-elastische Materialien
gultigen Messmethoden auf hochdichte CuCNx-Schichten ist somit fraglich.

Fur die Zukunft sind weitere Messungen unter Beriicksichtigung héherer Frequenzen und unterschiedli-
cher Temperaturbereiche geplant.
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Bild 1. Querschnittsansicht einer HIPIMS Schichtstruktur mit Sub-Schichten aus Cu / CuCNXx
Bild 2. Prototyp HiPIMS Beschichtungsanlage

Bild 4a. Abklingkurve mit Einhiillenden.

Bild 4b. Frequenzspektrum des Schwingungsbalkens durch Eigenschwingungsanalyse.

Bild 5a. Reine und HiPIMS-beschichtete Probekdrper aus AL7075 Substrat;

Bild 5b. DMA Messgerét;

Bild 5c. DMA Auswertungskurven fiir Speichermodul und Verlustfaktor

Bild 6. Runde Probekérper fur UNHT-Messung, inklusive visko-elastische Referenzprobe aus PMMA (Plexiglas)
Bild 7a. Poliergeréat Struers Tegrapol-31, single spindle benchtop polisher.

Bild 7b. Polierte Rundprobe mit einer Oberflachenrauigkeit von < 1pm

Bild 8a. Mikroskopaufnahme eines UNHT-Priifkopfs mit Berkovich-Spitze

Bild 8b. Priifgerat Nano Indenter XP von MTS (heute Agilent) im Abschirmungsgehause

Bild 9. Frequenz-abhéngige Verlustfaktoren der HiPIMS Schichten, gemessen mit UNHT.
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