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Kurzfassung

Die Oberflachentechnologie hat sich als einer der wichtigsten Bereiche in der Werkstoff-
technologie etabliert. Funktionelle Oberflachen kénnen abhangig von den Bauteilanforderun-
gen eine Vielzahl von Aufgaben Ubernehmen. In dieser Hinsicht bietet die Dinnschichttech-
nologie (Physical Vapor Deposition-Verfahren) ein grofles Potential durch die Abscheidung
von Schichten mit mal3geschneiderten Eigenschaften. Bauteile mit komplexer Geometrie,
wie z.B. Rotoren in Schraubenkompressoren, kénnen auf diese Weise mit einer definierten
gleichmaBigen Schichtdicke beschichtet werden.

Mittels PVD-Verfahren lassen sich diinne, verschleiBbestédndige Schichten aus dem System
Ti-Al-N-Cr erfolgreich auf mechanisch hochbelasteten Stahloberflachen abscheiden. Durch
die gezielte Veranderung von Prozessparametern bei der Beschichtung werden unterschied-
liche Modifikationen des genannten Schichtsystems erzeugt und mittels Oberflachen-
charakterisierungsverfahren eingehend untersucht. Ziel ist die Entwicklung innovativer Ver-
schleilRschutzschichten mit angepassten Schichteigenschaften, die die komplexen Anfor-
derungen eines Schraubenrotors erfiillen. Insbesondere die mechanischen Eigenschaften
der PVD-Schichten, wie Mikroharte und kritische Versagenslasten werden in Korrelation mit

der jeweiligen Mikrostruktur detailliert erfasst und optimiert.

Abstract

Surface engineering is one of the most important areas in material technology. Based on
component requirements a large number of demands can be fulfilled by surface technolo-
gies. In this regard thin film technologies (for example Physical Vapor Deposition Tech-
niques) offer a large potential with respect to tailor-made layers with a defined uniform thick-
ness even on components with complicated geometry such as screw rotors.

The aim of this research work is the development of innovative wear resistant coatings with

adapted layer qualities, which fulfill the complex demands of a screw rotor. By means of PVD
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technique wear resistant thin layers in the system Ti-Al-N-Cr have been successfully depos-
ited on mechanically highly loaded steel surfaces. Different layer properties have been gen-
erated by changing the process parameters during coating. The properties have been exam-
ined by means of surfaces characterisation procedures. In particular the mechanical proper-
ties of the PVD layers, such as microhardness and critical failure loads have been measured

and optimised with respect to the corresponding microstructure.

1. Einleitung

Die relativ junge Kompressorbauart auf Basis der Schraubenmaschine weisen aufgrund ih-
res einfachen Aufbaus und ihres hohen Energieumwandlungsgrades eine grof3e wirtschaft-
liche Bedeutung auf. Sie wird weltweit eingesetzt und besitzt ein Marktpotential von etwa
zwei Drittel aller Kompressoren. Hierzu zahlen vor allem Anwendungen in der chemischen
Industrie, der petrochemischen Industrie und der Lebensmittelindustrie zur Prozessgas-
verdichtung sowie auch zur Kélte- und Klimatechnik [1].

Die Schraubenrotoren sind hohen mechanischen und thermischen Beanspruchungen aus-
gesetzt [2]. Sowohl bei synchronisierten (Hybridbeschichtungen) als auch bei unsynchroni-
sierten Schraubenrotoren entstehen Walz- und/oder GleitverschleiRbeanspruchungen in den
BerlUihrungsbereichen der Rotoren, die mehr oder weniger punktférmiger Natur sind [3].
Demzufolge werden verschiedene Bereiche der Rotoren ungleichmé&Rig belastet, wobei lokal
thermische Beanspruchungen durch so genannte Blitztemperaturen bis zu 800 °C auftreten
kénnen. Die hohen und ungleichmaRigen Flachenpressungen (Mikrokontakt-Pressungen bis
zu 10 kN/mm?) sind fiir betréachtliche abrasive und adhasive Beanspruchungen kombiniert
mit einer Tribooxidation verantwortlich [4]. Dabei kann es zu Verschwei3ungen im Bereich
der Mikrokontakte kommen, die wahrend der Rotation wieder aufgetrennt werden. Abhangig
von der Festigkeit der verschweillenden Stellen wird entweder die Oberflache adhasiv (ver-
schweiliende Stelle besitzt niedrigere bzw. gleiche Festigkeit als die im Kontakt befindlichen
Korper), oder abrasiv beansprucht (verschwei3ende Stellen sind hérter als die im Kontakt
befindlichen Kérper). Durch die Anwendung gehérteter Stéhle lassen sich die tribologischen
Eigenschaften verbessern. Die Verschlei’rate ist jedoch mit 1 um/h aus anwendungstechni-
scher Sicht zu hoch [5].

Die Optimierung der beanspruchten Stellen hinsichtlich der tribologischen und korrosiven
Beanspruchungen ist daher von besonderem Interesse. Da in den meisten Fallen die Ober-
flachen- bzw. Grenzfldcheneigenschaften die Funktionalitdt eines Bauteils bzw. Werkzeugs
definieren [6], dienen verschleill-, temperatur- und korrosionsbestandige Schichten als L6-

sungsansatz fur diese Problematik.
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Oberflachen- und Dunnschichttechnologien werden in vielen industriellen Anwendungen als
eine SchllUsseltechnologie betrachtet, da sie aufgrund ihrer vielfaltigen Vorteile im Hinblick
auf neuartige, maflgeschneiderte Eigenschaftsprofile und ihre grolte, mdgliche Werkstoffpa-
lette im Vergleich zu anderen Beschichtungsverfahren ein hohes technisches Anwendungs-
potential zeigen [7], [8]. Die PVD-Technik (Physival Vapor Deposition) bietet hier umfangrei-
che Mobglichkeiten zur Oberflachenfunktionalisierung und zur Anpassung entsprechender
Eigenschaften an eine definierte Anwendung [9], [10], [11].

Die Auswahl der Schichtsysteme hangt stark von den zur Anwendung kommenden Mate-
rialien und Prozessbedingungen, wie Temperatur, Druck, Geschwindigkeit, usw., ab [12].
Systeme auf Basis von Ti, Cr und N haben sich zur Verbesserung der Oberflachenbeschaf-
fenheit von Schraubenrotoren bereits bewahrt [13], [14]. Mit einer hohen Hérte und hervorra-
gender Haftfestigkeit bieten derartige Schichten einen sehr guten Schutz gegen adhéasiven
und abrasiven Verschlei. Die gro3en auftretenden Spannungen infolge unterschiedlicher
Warmedehnungskoeffizienten zwischen Schicht und Substrat begrenzen jedoch deren Appli-
kation. Es wurde festgestellt, dass die Zahnflanken der mit CrN beschichteten Schraubenro-
toren nach 130 Stunden Dauerbetrieb deutliche VerschleiRspuren zeigen [14], Bild 1. Durch
eine Zulegierung der bindren Schichtsysteme mit Metallen, wie Al, Zr, V oder Metalloiden B,
C, N, lassen sich die VerschleiReigenschaften und die Temperaturbesténdigkeit der diinnen
Schichten verbessern [15]. Beim Betrieb in trockenen Medien kommen auch die weichen
Festschmierstoffschichten, wie MoS,, zum Einsatz. Dabei ist eine ausreichende Schmierwir-
kung bis zu Temperaturwerten von 620 °C gewahrleistet.

Diamantahnliche Schichten (DLC) sind in den letzten Jahren aufgrund der hervorragenden
mechanischen Eigenschaften Gegenstand der Forschung [16]. Obwohl durch einen Einbau
metallischer oder nichtmetallischer Elemente in die DLC-Schichten Spannungszustande,
Gleiteigenschaften und Verschleilbestandigkeit an unterschiedlichen Bauteilanforderungen
angepasst werden kénnen, darf eine Einsatztemperatur von 500 °C nicht Gberschritten wer-
den [17].
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Bild 1: REM Aufnahmen einer a) beanspruchten Stahloberfldche und b) beanspruchten CrN-
Schicht

Aufgrund der steigenden, hochkomplexen und bauteilspezifischen Anforderungen an techni-
schen Oberflachen geht die Tendenz zu innovativen Materialien oder Schichtsystemen mit
malfigeschneiderten Eigenschaften [18]. Heutzutage spielt das Konzept von Mehrschicht-
Systemen mit ihren multifunktionellen Eigenschaften innerhalb von Tribologie und Werkstoff-
technik eine wichtige Rolle [19]. Derartige Systeme kombinieren verschiedene Eigenschaften
der einzelnen Schichten in einem System, um eine spezifische Leistung zu erzielen, die
durch eine monolagige Schicht nicht erreicht werden kann. Zum Beispiel besitzen Schicht-
systeme, wie TiN/AIN, TiN/CrN, TiN/ZrN usw., aufgrund einer hohen Harte von mehr als 40
GPa in Kombination mit einer hohen Zahigkeit ein hohes technologisches Potenzial [20].

Diese Systeme lassen sich nutzen, um bei den zueinander bewegten Maschinenkomponen-
ten eine hohe VerschleiBbesténdigkeit sowohl in trockenen Medien als auch unter Schmier-
mitteleinsatz zu erzielen. Es werden nachfolgend Wege aufgezeigt, funktionsangepasste
Verschleildschutzschichten, die die komplexen Anforderungen eines Schraubenrotors erfil-
len kdnnten, bereit zu stellen. Die mechanischen Eigenschaften dieser multilagigen PVD-
Schichtsystemen werden detailliert analysiert und mit den jeweiligen monolagigen Schichten

in Korrelation gesetzt.

2. Experiment

Um die Eigenschaften der mehrlagigen Schichtsystemen zu untersuchen und den Einfluss
der Einzelschichtarten, -dicken und Schichtperiodizitat auf die tribologischen und mechani-
schen Eigenschaften festzustellen, wurden verschiedene Schichten aus dem System Ti-Al-
Cr-N abgeschieden. Die Schichtperiodizitat wurde zwischen 10 und 30 variiert, wdhrend die

Gesamtschichtdicke konstant gehalten wurde.
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Die in dieser Arbeit untersuchten mehrlagigen Schichtsysteme wurden mittels einer Be-
schichtungsanlage vom Typ PVD20 der Firma Metaplas basierend auf dem Arc-PVD-
Prozess abgeschieden. Versuche wurden an Schnellarbeitsstédhlen mit zwei verschiedenen
Geometrien: rechteckige Proben (30 x 10 x4 mm) und Rundproben (40 x 6 mm) durchge-
fuhrt, wobei die rechteckigen Proben zur Hartemessungen und die Rundproben zur Bestim-
mung der Verschleillbesténdigkeit dienten. Vor dem Abscheidungsprozess wurden die Pro-
ben mithilfe einer Diamantpaste (1 ym) poliert und anschlie3end in einem mit Aceton gefill-
ten Ultraschallbad etwa 30 min gereinigt. Um eine gute Haftung zwischen Substrat und
Schicht zu gewahrleisten, erfolgten die letzte Stufe der Stahlprobenreinigung und ihre Ober-
flachenaktivierung in der PVD-Anlage durch Argonionenétzen.

Titan-, Chrom- und Titanaluminium-Kathoden wurden in Argon- bzw. Stickstoff-Atmosphére
zerstdubt, um entsprechende reine metallische bzw. nitridische Schichten zu erzeugen. Als
Abscheideparameter dienten die in einer frilheren Forschungsarbeit optimierten Parameter
[21]. Eine Ubersicht Gber den abgeschiedenen Schichtsystemen und den applizierten Para-

metern sind der Tabelle 1 zu entnehmen.

Tabelle 1: Beschichtungsparameter

Parameter Werte

Biasspannung [V] 30 Ti-, TiN-, TiAl-, TiAIN-, Cr-Schichten
80 (CrN-Schichten)

Druck [mbar] <10” Ti-, Cr- und TiAl-Schichten
510 TiN- und CrN-Schichten
1.102 TiAIN-Schichten

Atmosphére Argon, Stickstoff

Stromstérke [A] 100

Abscheidetemperatur [°C] | 310-340 Ti- und TiN-Schichten
320-350 Cr- und CrN-Schichten
350-400 TiAl- und TiAIN-Schichten

Zur Charakterisierung der Schichtsysteme kamen Scratch-Test, Vickers-Harte HV0,05 und
Pin-on-Disc-Test zum Einsatz. Dabei wurden die Haftfestigkeit, die Mikroharte sowie die
VerschleilRbestandigkeit ermittelt. Begleitende mikroskopische Untersuchungen dienten zur
Analyse der Versagensmechanismen und des Versagensverhaltens multilagiger Schichtsys-

teme sowie auch zur Korrelierung des Verschleiverhaltens mit der Schichtperiodizitat.
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3. Ergebnisse und Diskussion

Die multilagigen Schichtsysteme, abgeschieden mittels verschiedener Abscheideparameter,
wurden hinsichtlich ihrer Harte und VerschleiRbestandigkeit charakterisiert (Tab. 2). Bild 2
zeigt die ermittelten Hartemessungen am Beispiel von Cr/CrN Schichten. Zum Vergleich ist

die Harte einer monolagigen CrN-Schicht ebenfalls dargestellt.
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Bild 2: Ermittelte Hartewerte der multilagigen Cr/CrN-Schichten in Abh&ngigkeit von Einla-

genzahl.

Eine erkennbare Steigerung der Schichtharte mit der Periodizitdtszunahme bzw. mit der Ein-
zellagendickenabnahme wird beobachtet. Die héchsten Hartewerte zeigen die Schichten mit
den dunnsten Einzellagen, die ca. 2-mal hérter als die monolagigen CrN-Schichten
(875 HV0,05) und 4.5-mal héarter als die monolagigen Cr-Schichten (360 HV0,05) sind.

Bild 3 stellt den Verschleil3koeffizientenverlauf der mit verschiedenen Schichtsystemen und
-periodizitaten beschichteten Proben dar. Dabei zeigt sich, dass die Schichtharte mit dem
Schichtverschleild korrelierte. Es ist deutlich zu erkennen, dass die VerschleilRbestandigkeit

mit der Erhéhung der Schichtlagenzahl steigt.
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Bild 3: VerschleilRbestandigkeit multilagiger PVD-Schichten bei verschiedenen Schichtperio-

dizitaten

Die Entstehung und Ausbreitung von Rissen wird durch die Schichtfestigkeit bestimmt. Zum
einen wird mit der Abnahme der Schichtdicke die Bruchzahigkeit erhéht und zum anderen
werden durch den mehrphasigen Schichtaufbau die Risse an den Grenzflachen abgelenkt.
Bei harten Schichten entsteht ein Mikroriss vor einer plastischen Schichtverformung auf-
grund einer zu niedrigen Bruchzahigkeit. Je kiirzer allerdings die Risse sind desto schwieri-
ger ist es, einen Riss zum Wachsen zu bringen [22]. Da die Anfangsrisslédnge bei den kristal-
linen Schichten dem Durchmesser eines Korns entspricht, wird mit der Aufnahme der Einzel-
lagendicke die Ausgangsrisslange reduziert [22]. Dadurch wird mehr Energie verbraucht, um
derartige Schichten abzulésen. Basierend auf den Beobachtungen von Ducros et al. [23]
kann eine grofRe Anzahl von Grenzflachen in mehrlagigen Schichtsystemen als Rissablen-
kung fungieren. So werden aufgrund des zweiphasigen Schichtaufbaus (hart-hart oder
weich-hart) die Risse an den Grenzflachen durch unterschiedlichen Materialbruchzéhigkeiten
abgelenkt. Aus diesen Griinden zeigen Schichten mit 30 Lagen eine erhéhte Verschleil¥fes-
tigkeit im Vergleich zu Schichtsystemen mit nur 10 oder 20 Lagen.

Um die Rissbildung bei Schichten mit verschiedenen Lagen aber mit gleichen Gesamt-
schichtdicken zu untersuchen, wurden die Harteeindriicke im Rasteelektronenmikroskop
analysiert. Die Ergebnisse sind Bild 4 zu entnehmen. Bei den 10-lagigen Schichtsystemen
wurden kreisformige Risse festgestellt, die sich mit der Erhéhung der Lagenzahl zu geraden
und feineren Rissen umbilden. Zusétzlich platzten die 10-lagigen Schichtsysteme stellenwei-

se ab, was fur eine niedrige Schichtbruchzahigkeit spricht. Bei den mehrlagigen Schichtsys-
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temen zeigen die Harteeindriicke einen deutlichen Ubergang zwischen einem spréden zu
einem zdhen Material. Hervorzuheben ist vor allem, dass mit der Schichtdickenreduzierung
bzw. mit der Korngréfienabnahme eine Hértesteigerung und zugleich eine Duktilitdtserh6-
hung einhergeht [24], [25].

(Cr/CrN), - Schicht (Cr/CrN),, - Schicht (Cr/CrN),, - Schicht

Bild 4: REM-Aufnahme der Harteeindriicke multilagiger Cr/CrN-Schichten mit a) 10; b) 20
und c) 30 Lagen

Ebenso zeigte es sich, dass die Verschleilbestandigkeit stark von den Einzelschichten
selbst abhéngt (Bild 3). Dabei spielen die Einzelschichtharte, -dicke und —morphologie eine
entscheidende Rolle [26]. Generell besitzen die CrN/TiN — Schichtsysteme unabhangig von

der Periodizitat die hdchste Verschleilbestandigkeit.

4. Zusammenfassung

Multilagige, dinne Schichten zeigen eine erkennbare Verbesserung der Schichtharte durch
eine Reduzierung der Einzellagendicke. Die multilagige Schichtstruktur ermdglicht zudem
eine hohe Schichthdrte neben einer hohen Bruchzéhigkeit durch eine grolle Grenzflachen-
anzahl und eine feinkérnige Struktur. Je nach Schichtkombinationen (hart-hart, weich-hart)
kénnen das Rissausbreitungsverhalten und die Schichteigenschaften an die Bauteilanforde-
rungen angepasst werden. Auf Basis der dargestellten Ergebnisse werden entsprechende
Beschichtungen auf Schraubenrotoren erfolgen, so dass die Vorteile mehrlagiger Schichtsys-

teme genutzt werden kénnen.
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