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Das DLR
Deutsches Zentrum fur Luft- und Raumfahrt

» Forschungseinrichtung
« Raumfahrt-Agentur
* Projekttrager

i DLR




www.DLR.de ¢ Chart 3

Forschung fur das Flugzeug von morgen

 Der Flugverkehr wird sich innerhalb der nachsten 20 Jahre verdoppeln.

« Okologischer
« Okonomischer

} Druck wird steigen.

i DLR
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Was bewirkt eine hdhere Turbineneintritts-
temperatur?

— Hoéherer Wirkungsgrad Thoch — Thiedrig
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« Geringerer Kerosinverbrauch Thiedrig
» Geringere Kosten
» Geringere Umweltbelastung
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— Hohere Temperatur der Turbinenschaufeln

* Neue Turbinenwerkstoffe
* Angepasste Schutzschichten
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Beschichtung mit Magnetronsputtern

Schichten sind...
* rein,
« dicht, festhaftend
e 2-10 pm ddnn,
 und fast jede Zusammensetzung
ist moglich.

Anwendungen:
» Dekorschichten, Hartstoffschichten
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Ausgangslage fur die Arbeiten an der GD-OES

» GDA 650 mit CCD-Detektor (Spectruma Analytik GmbH)

» Bestehende Methode fiir Ni-Basislegierungen

* Rekalibration mit einer MoSiB-Probe
» Angepasste Methode flir MoSiB-Legierungen

HF-Anregungsbedingungen
2,5 mm Anodendurchmesser
U= 750V, p=3,5 hPa
Rekalibrationsprobe MoSiB
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Tiefenprofile: Qualitativer Befund

Mo-46Si-24B
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»Kein konstantes Signal Gber homogene Schichten.
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Tiefenprofile: Quantitativer Befund

» Die Abweichungen zwischen EDX und GD-OES Messungen an
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Methode | Mo [at.-%] | Al [at.-%]|| Si [at.-%] | | B [at.-%]
GD-OES 35 27 38 0
EDX 29 24 47 0

Schichten ohne Bor sind gréf3er als 10 %.

i DLR




www.DLR.de « Folie 9

Anregungen aus dem letzten Vortrag (Nov. 2011)

1) Auswabhl der Linien

» Si255 zeigt einen ausgepragten Wasserstoffeffekt, dies beeinflusst
besonders die Messung dunner Schichten an der Oberflache.

~, Si 288 g

—_

2) Anpassung der Anregungsparameter an das Material
» Mildere Anregungsbedingungen fur dinne Schichten

e « Anpassen durch Kraterformmessungen ___ Kooperation
mit IFW
=21 3) Fehler in Gehalten durch Rekalibration Dresden

 Kalibration mit den Anregungsbedingungen aus (2)
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2) Kriterien zur Verbesserung der
Anregungsparameter

» Flacher Boden des Sputterkraters ftr ein gleichmafiges Tiefenprofil
* Messungen des Kraters mit chromatischem Weil3lichtsensor

» Geringe Sputterrate, da die Analyse an einem Gerat mit verhaltnismalig
tragem CCD-Detektor durchgefuhrt wird.

» Gepulster Modus

» Hohe Intensitat der zu analysierenden Elemente
(hauptsachlich Mo, Si, Al, B)

» Messung auch von oxidierten, nicht leitfahigen Proben
* HF-Bedingungen

i DLR
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Gepulste HF-Anregung
(spannungskonstant, druckgesteuert)

= Proben
» Stahl-Substrate mit MoSiB- oder MoAIl-Schichten

= Variation der Parameter:

* Spannung
e Druck Messung des Sputterkraters
* Pulsdauer
- Tastgrad Messung des Tiefenprofils
* Integrationszeit } und des Spektrums
» Ergebnis

* HF 650V, 2,5 hPa, 40 %, 0,5 kHz, 200 ms
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Ergebnis
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Tiefenprofil und Spektrum mit Sauerstoff O130
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» Unter den ausgewahlten Anregungsbedingungen
verschwindet das 0130 Signal im Untergrund.
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Wartung des Gerates und Reinigung der Linse

» Das Geréat funktioniert einwandfrei.
» Auch die Reinigung der Linse verbessert die Intensitat von O130 nicht.

» Messungen an einer CE650 Probe zeigen, dass bei einem Druck von
2,5 hPa 1200 V nétig sind um ein deutliches Sauerstoffsignal zu erhalten.

» Fur die Analyse von Sauerstoff ist die Spannung zu gering.

» Eine Spannung von 1200 V ist zu hoch fur Tiefenprofile an diinnen
MoSiAl-Schichten. Daher ist eine Verdopplung der Anregungsspannung
keine Option.

» Messungen an einem Gerat mit einem empfindlicheren Detektor.

i DLR
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Messungen an der GDA750
mit Photomultiplier

» Die Empfindlichkeit des Detektors ist ca. 10.000 mal hoher.

« Mit den gewahlten Anregungsparametern kann erfolgreich gemessen
werden.
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» A) Vergleichsmessung an der GDA650 (CCD-Detektor) in Dresden
»  B) Kalibration
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5 15%5"}3"“%3W‘Q&
A) Vergleich der Spektren von zwei GDA650
DLR IFW
* Intervallpumpe * Vorpumpe
» Untergrund verandert sich » Konstanter Untergrund
wahrend langer Messungen.  « Speziell fur den ersten Chip
 Urspringliches Linsensystem angepasstes Linsensystem.
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» Die Messungen der oxidierten MoSiB-Proben kdnnen auch an
weiterentwickelten GDA650 Geraten durchgefihrt werden.

i DLR
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B) Kalibration mit DC-Bedingungen

* QDP-Methode mit Abbauratenkorrektur
* Verwendung der angepassten Anregungsbedingungen

1) Ubertragung der HF in DC Bedingungen
» Durch Vergleich der Ar- und Si-Intensitaten

2) 25 Kalibrations-Proben eingemessen

* Vorglimmzeit 30 s
* Messzeit 10 s

3) Korrektur der Plasmaeffekte

 Verlauf der Mo-Linien quadratisch
e Keine Interferenzen zwischen Mo, Si, B und O

i DLR
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Unregelmafigkeiten bei der Messungen der
MoSiB-Substratproben (Rekalibrationsprobe)
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» MoSiB liegt nicht auf der Kalibrationsgeraden ftr Si288.
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Ursache im Tiefenprofil
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» Die Proben lieferen erst nach 200 s ein konstantes Signal im Tiefenprofil.
» Die Vorsputterzeit in der Kalibration war zu gering fur die MoSiB-Probe.
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Ergebnisse

1) Bei der Linienauswahl sollte auf mdgliche Interferenzen und
Wasserstoffeffekte geachtet werden.

. 2) Eine Anpassung der Anregungsparameter an das jeweilige Material
! | verbessert das Tiefenprofil deutlich. Die gepulste Methode ist daflr
e geeignet.

Die Legierungen auf Ni-Basis und MoSiB sind zu unterschiedlich, um die
Methoden durch Rekalibration ineinander zu Uberfuhren.

Um Vorpumpe und verandertes Linsensystem erweiterte GDA650
zeigen im Vergleich zu denen der ersten Generation eine deutliche
Erhohung in der Intensitat der O130 Linien.




