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TiAIN-Beschichtungen mittels hoch-
energetischer Kathodenzerstaubung

Eine Studie zur Auswirkung von Eigenspannungen auf die Leistungsfahigkeit von

TiAIN-Diinnschichtsystemen

Wolfgang Tillmann, Dominic Stangier und Diego Grisales

Einleitung

TiAIN-Diinnschichten stellen seit vielen
Jahren einen etablierten Ansatz zum
Schutz von tribologisch beanspruch-
ten Werkzeugoberflachen sowie zur
Steigerung der Leistungsfahigkeit von
Produktionsprozessen dar. Die Viel-
zahl der existierenden Untersuchun-
gen fokussiert dabei den Einsatz der
Diinnschichtsysteme als Schneidstoff
in der Zerspanungstechnik, wobei als
zu beschichtender Substratwerkstoff
primdr Hartmetalle auf WCCo-Basis
eingesetzt werden [1]. Die in diesem
Zusammenhang  durchzufiihrenden
mechanischen oder plasmagestiitzten
Vorbehandlungen sowie die Beschich-
tungsprozesse sind weitestgehend
bekannt und als gdngige industrielle
Praxis einzustufen [2]. Die Nutzung der
Potentiale von TiAIN-Diinnschichten
fir andere fertigungstechnologische
Anwendung im Bereich der Verar-
beitung von Kunststoffen oder der
Umformtechnik erfolgt jedoch bislang
nur eingeschrankt. Aufgrund der stei-
genden Bedeutung der beiden Tech-
nologien durch die Substitution von
metallischen Bauteilen durch neue
Polymerwerkstoffe sowie die Moglich-
keit zur endkonturnahen Fertigung
komplexer Werkstiicke aus hoherfesten
Blechwerkstoffen mittels umformen-
der Verfahren reichen konventionelle
unbeschichtete ~ Werkzeugkonzepte
zum Schutz vor der tribologischen
Beanspruchung nicht mehraus.
Bedingt durch die grof3en Abmes-
sungen sowie aus Kostengriinden
erfolgt eine Fertigung von Werk-
zeugen fir Anwendungen in der
Umformtechnik oder Kunststoffver-
arbeitung nicht aus Vollhartmetall,
sondern primdr aus warmebehandel-
ten Werkzeugstahlen. Aufgrund der
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Rontgenquelle

ABBILDUNG 1: XRD-Messungen zur Bestimmung des Eigenspannungszustands.

unterschiedlichen  Konstitution der
Werkstoffe stellen diese somit fir die
plasmagestiitzten Beschichtungs-
technologien und insbesondere fir
die Haftung der Diinnschichten neue
Herausforderungen dar. Das durch die
Atzbehandlungen erhéhte Rauheits-
profil bei Hartmetallen, welches auf
der selektiven Auflésung der Co-Matrix

ZUSAMMENFASSUNG

Hochenergetische Plasmen stellen
nach aktuellen Erkenntnissen ein viel-
versprechendes tribologisches Eigen-
schaftsprofil fiir nitridische Hartstoff-
schichten und deren Anwendungen
dar.Jedochresultiert aus der gesteiger-
ten lonisationsrate ein hohes Niveau
an Druckeigenspannungen in TiAIN-
Dinnschichten (og,, ~ —6000 MPa),
welches die Haftung zwischen Sub-
strat und Beschichtung negativ beein-
flussen und zu Delamination und
Schadigung fiihren kann. In diesem
Zusammenhang belegen die durch-
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resultiert, bewirkt neben der Reinigung
der Oberflache ebenfalls eine mechani-
sche Verklammerung der Beschichtung
mit der Oberfldche und somit eine ver-
besserte Haftung [3]. Dieser Mechanis-
mus kann fir die PVD-Beschichtung
von Werkzeugstdhlen nicht genutzt
werden, da durch eine Atzbehandlung
ein homogener Abtrag des Stahlgefu-

gefiihrten  Untersuchungen, dass
durch eine hybride Prozessfiihrung,
die aus der synchronen Verwendung
von Gleichstrom (DC)- und Hochleis-
tungs-Impuls-Kathodenzerstaubung
(HiPIMS)  besteht, eine Reduktion
des Eigenspannungszustands in der
Schicht erfolgen kann. Dies ermdoglicht
die Vorteile beider Technologien zu
vereinen und somit TiAIN-Diinnschich-
ten fur ein erweitertes Einsatzspekt-
rum als tribologische Beschichtung fiir
warmebehandelte Werkzeugstahle zu
qualifizieren.
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ges stattfindet. Aus diesem Grund spielt
ein abgestimmter Eigenspannungszu-
stand zwischen PVD-Beschichtung und
dem gewahlten Substratwerkstoff fir
die Gewidbhrleistung einer ausreichen-
den Schichthaftung eine zentrale Rolle.
Dieser Wirkzusammenhang wurde von
den Autoren fir warmebehandelte
Warmarbeitsstahle bereits nachgewie-
sen [4].

Vor diesem Hintergrund stellen
hochenergetischer Kathodenzer-
stdubungsverfahren  (HPPMS), die

in jungster Vergangenheit viel Auf-
merksamkeit erlangt haben, zwar
ein verbessertes mechanisches und
tribologisches Eigenschaftsprofil bei
Dilinnschichten bereit, sind jedoch in
Hinblick auf deren Eigenspannungs-
zustand unter mechanischer Belas-
tung kritisch zu hinterfragen. Bedingt
durch die gesteigerte lonisationsrate
des gesputterten Materials ergeben
sich hohe Druckeigenspannungen
in der PVD-Diinnschicht, welche sich
negativ auf die Haftung wéarmebe-
handelter Werkzeugstédhle auswirken
kdnnen. Darliber hinaus stellen die
geringen Abscheideraten aufgrund
der gepulsten Kondensatorentladung
eine verminderte Wirtschaftlichkeit der
Prozesse dar. Um diesen Herausforde-
rungen zu begegnen, stellen hybride
Beschichtungsverfahren, die aus einer
Uberlagerung von hochenergetischen
Impulsen und Gleichstromkathoden-
zerstdubung bestehen, einen vielver-
sprechenden Losungsansatz dar. Diese
Prozessvariante vereint eine reduzierte
Prozessdauer bei gleichzeitig hoher
lonisationsrate durch die Superposition

SUMMARY

Parameter DC
. 2x9500
Kathodenleistung [W] 1x 2000
2 XxTiAl
60
Targets 1xTi
Frequenz [Hz] -
Pulsdauer [ps] -
Bias-Spannung [V] -100 DC
Beschichtungsdauer [s] 7200
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HiPIMS Hybrid
2x9500
2x5000 2x5000
1x2000
2 xTiAlg,
2 xTiAl,g 2 xTiAl,q
1xTi
1000 1000
100 100
-80 gepulst -70DC
28425 5720

TABELLE 1: Prozessparameter zur Abscheidung der TiAIN-Diinnschichten

der HiPIMS-Impulse mit der konstan-
ten Leistung der Gleichstromquelle.
Die in diesem Zusammenhang noch
ungeklarten Fragestellungen ber die
Wechselwirkungen von resultierendem
Eigenspannungszustand in der PVD-
Schicht und die moglichen Auswirkun-
gen auf die Haftung werden am Beispiel
von TiAIN-Dunnschichten diskutiert.
Die durchgefiihrten Untersuchungen
dienen somit dem Ziel, die Vorteile der
hochenergetischen Kathodenzerstdu-
bung dem erweiterten Einsatzfeld von
warmebehandelten Werkzeugstahlen
auf Basis einer Gegeniiberstellung von
DC-, HiPIMS- und hybrider Beschich-
tungssysteme (DC/HiPIMS) zugdnglich
zu machen.

Experimentelles

Substratwerkstoff

Fir die Untersuchungen wurde der War-
marbeitsstahl X37CrMoV5-1 (AISI H11,

TiAIN-coatings by means of high-energy sputtering

According to current knowledge, high-
energy plasmas represent a promising
tribological property profile for nit-
ride hard material coatings and their
applications. However, the increased
ionization rate results in a high level of
residual compressive stresses in TiAIN
thin films (oy,,, ~ ~6000 MPa), which
can negatively influence the adhesion
between substrate and coating and
thus can lead to delamination and
damage. In this context, the presented
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investigations prove that a hybrid pro-
cess consisting of the synchronous use
of direct current (DC) and high power
pulse sputtering (HiPIMS) can be used
to reduce the residual stress state in
the coating. This allows to combine
the advantages of both technologies
and thus to qualify TiAIN thin films for
an extended range of applications as
tribological coatings for heat treated
tool steels.
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Werkstoffnummer 1.2343), welcher ein
breites Einsatzfeld im Werkzeug- und
Formenbau besitzt, verwendet. Die Pro-
benkoérper weisen einen Durchmesser
von 40 mm mit einer Hohe von 4 mm
auf und wurden in einem Vakuum-
ofen vom Typ EU 80/1H (Fa. Schmetz,
Deutschland) bei einer Temperatur
1050 °C austenitisiert und durch eine
Stickstoffschnellkiihlung auf Raumtem-
peratur gehartet. Im Anschluss wurde
der Werkstoff bei 540 °C zweimal ange-
lassen und abgeschreckt, wodurch eine
Harte von 50 + 1 HRC (H=8,5 + 0,4 GPa)
erzielt wurde. Die mechanische Préa-
paration wurde metallographisch
durchgefiihrt und resultiert in einer
mittleren arithmetischen Hohe von
Sa = 8,5 nm sowie einem isotropen
Druckeigenspannungszustand von

Osubstrat = -1017 £ 19 MPa.

Schichtsynthese

Die Schichtsynthese der TiAIN-Dinn-
schichten erfolgte in einer indust-
riellen  Beschichtungsanlage  vom
Typ CC800/9 Custom (Fa. CemeCon,
Deutschland). Dem Beschichtungspro-
zess wurde eine Sequenz aus Aufheiz-
vorgdngen und Plasmaédtzbehandlung
zur Reinigung der Substratoberflache
und zur Verbesserung der Haftung von
TiAIN-Diinnschichten auf Werkzeug-
stahlen vorgeschaltet [5]. Die Schicht-
synthese fiir alle drei Varianten (DC,
HiPIMS und Hybrid) erfolgte bei einem
stickstoffgeregelten, konstanten Druck
von 580 mPa unter Verwendung von
295 sccm Argon und 200 sccm Kryp-
ton. Es wurde eine konstante Heiz-
leistung von 5000 W gewadhlt, welche

Vol.32 Nr.3 Juni2020

ViP 27



|1 P

28 ViP

Phasen-
Parameter

analyse
Messbereich 20 [°] 50-120
Messinkrement [A26] 0,035
Belichtungsdauer [s] 1
8 -
Vas, -

TiAIN (111) Fe (200)
55,5-58,8 103-108,5
0,075 0,075
5 5
-4,147 - 107 -2,0-10°
2,719-10¢ 8,060- 10

TABELLE 2: Messeinstellungen fiir die rontgenographischen Untersuchungen

einer Substrattemperatur von ca. 400 °C
entspricht. Die individuellen Abschei-
deparameter der Prozessvarianten
und eingesetzten Targets sind der
Tab. 1 gegeniibergestellt. Aufgrund des
durch den HiPIMS-Betrieb induzierten
elementspezifischen  Selfsputtering-
Effekt erfolgt eine Abscheidung der
TiAIN-Schichten mit vergleichbarer
chemischer Komposition durch Ver-
wendung unterschiedlicher Targetma-
terialien und Parametereinstellungen.
Zur Gegenliberstellung der Ergebnisse
wurden die drei Dinnschichtsysteme
mit einer Zielschichtdicke von 3 pum
abgeschieden.

Analytische Methoden

Die rontgenographischen  Untersu-
chungen wurden mit Hilfe eines Labor-
diffraktometers Advance D8 (Fa. Bruker
AXS, Deutschland) durchgefiihrt. In
Ergdnzung zur Bestimmung des kristal-
linen Aufbaus durch Phasenanalysen
wurde zusatzlich der Eigenspannungs-
zustand der beschichteten Probenkor-
per in der Schicht als auch im Substrat
bestimmt. Dies erfolgte durch Verwen-
dung von Cr-Ka Strahlung (5,41 keV und
A =229 pm) in Kombination mit einem
V-Filter bei einer Beschleunigungsspan-
nung von U =40 kV und einem Anoden-
strom von /= 40 mA. Die fiir die Unter-
suchungen gewdhlten Reflexe sowie die
zur Berechnung der Eigenspannungen
verwendeten rontgenelastischen Kons-
tanten sind der Tab. 2 zu entnehmen. Die
Ermittlung der Eigenspannungen wurde
auf Basis der sin*p-Methode vollzogen
[6]. Die Rotation und Drehung der Pro-
ben wurde fiir den Rotationswinkel ¢ um
0und 180° aufgrund des zu erwartenden
isotropen Eigenspannungszustands
sowie die Drehung um ¢ = 0; 7; 18/4;
26,6; 33,2; 39,2; 45 und 60°durchgefihrt.
Das Setup der Messungen ist in Abb. 1
dargestellt.
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Die Untersuchung der Schichtmor-
phologie und Bestimmung der Schicht-
dicke erfolgte an kryogen erzeugten
Bruchflichen  unter  Verwendung
eines Rasterelektronenmikroskops
vom Typ FE-JSEM-7001 (Jeol, Japan).
Dieses wurde ebenfalls fir die Ana-
lyse der Schichtstochiometrie unter
Zuhilfenahme von energie-dispersiver
Rontgenstrahlung (EDX) sowie zur
Charakterisierung der Topographie
und der Bestimmung der Schichthaf-
tung verwendet. Die Rauheiten der
Beschichtungen wurden mittels Weil3-
lichtinterferometer pSurf (NanoFocus,
Deutschland) gemessen und durch
die Software Leica Map Premium aus-
gewertet. Zur Charakterisierung der
Verbundeigenschaften wurden Inden-
tationen mit einer Rockwell C Spitze
mit einem Durchmesser von 200 pm
und einer Prifkraft von 100 kpond an
einem Universalhartepriifgerdt Dia-
Testor 7521 (Fa. Wolpert, Deutschland)
entsprechend den Vorgaben der VDI-
Richtlinie 3198 durchgefihrt. Die Ein-
teilung der Haftklassen erfolgt auf Basis
der vorgeschlagenen Klassifizierung.
Die mechanischen Schichteigenschaf-
ten wurden mit einem Nanoindenter
G200 (Agilent Technologie, USA) unter
Verwendung der Methode von Oliver
und Pharr ausgewertet [7].

Ergebnisse und Diskussion

Strukturelle Eigenschaften

Die durch die unterschiedlichen Pro-
zessvarianten synthetisierten  TiAIN-
Schichten sind in Abb. 2 anhand ihrer
Bruchflichen  und  Topographien
gegeniibergestellt. Die angestrebte
Schichtdicke von 3 um wurde trotz der
unterschiedlichen Abscheideraten der
Prozesse mit geringen Abweichun-
gen erreicht, sodass eine direkte Ver-
gleichbarkeit der Diinnschichtsysteme
gewahrleistet ist. Die in der Schichts-
tochiometrie identifizierten niedrigen
Schwankungen des Ti/Al-Verhdltnisses
resultieren aus dem elementspezifi-
schen Selfsputtering-Effekt bei gepuls-
ter hochenergetischer Kathodenzer-
stdubung und sind trotz angepasster
Prozessparameter und Targetkonfigura-
tion nicht vollstéandig zu vermeiden. Ein
Vergleich der drei Systeme belegt, dass
fiir alle Varianten eine gute Anbindung
zum verglteten Werkzeugstahl am
Interface vorliegt. Die Struktur der mit-
tels DC- und hybriden Prozessfiihrung
abgeschiedenen Beschichtungen weist
ein geringfligig kolumnares Wachstum
auf, wohingegen die HiPIMS-Beschich-
tung eine regellose, glasartige Struktur
besitzt. Diese Unterschiede im Wachs-
tumsverhalten stammen aus der erh6h-
ten lonisationsrate des HiPIMS-Prozes-
ses, wodurch das kristalline Wachstum
der Schichten gehemmt wird und sich
kleinere Kristallite ausbilden. Der durch
den  hochenergetischen  Teilchen-
beschuss induzierte Impulstransfer
bewirkt somit eine Beeinflussung der
kristallinen Struktur der Diinnschicht.
Das unterschiedliche Wachstumsver-
halten spiegelt sich in der Topogra-
phie und folglich im Rauheitsprofil der

ABBILDUNG 2: REM-Aufnahmen der Schichtmorphologie und Topographie der TiAIN-Diinnschichten.
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Beschichtungen wider. Basierend auf
dem Rauheitsprofil der metallogra-
phisch praparierten Oberflachen zeigt
sich, dass fiir alle Beschichtungen eine
Steigerung der mittleren arithmeti-
schen Hoéhe zu beobachten ist, wobei
die Werte aller TiAIN-Beschichtungen
sich auf einem niedrigen Niveau befin-
den. Die geringsten Werte weist die
mittels DC-Kathodenzerstdaubung syn-
thetisierte Beschichtung (Sa = 12,6 nm)
aufgrund ihres gleichméaBigen Wachs-
tums auf. Im Gegensatz dazu belegt
die durch HiPIMS abgeschiedene
Variante ein erhohtes Rauheitsprofil
(Sa = 23,0 nm), was auf den Resputter-
effekt der Beschichtung durch hoch-
kinetische Teilchen zurlickzufiihren
ist. Die dadurch generierten konkaven
Wélbungen auf der Oberflache sind die
Ursache flr die hoheren Rauheitswerte.
Die gestiegene Rauheit der hybriden
Beschichtungsvariante (Sa = 25,4 nm)
ist durch die grober kristalline Struktur
und blumenkohlartige Oberfliche zu
begriinden, welche eine clusterartige
Anordnung besitzt.

Basierend auf diesen Zusammen-
hiangen wurden fiir ein besseres
Verstandnis des strukturellen
Aufbaus der Diinnschichtsysteme
Untersuchungen mittels Rontgenbeu-
gung durchgefiihrt. Die Ergebnisse der
XRD-Messungen sind fiir die drei Sys-
teme in Abb. 3 gegeniibergestellt und
belegen, dass sich die TiAIN-Beschich-
tungen ausschlieBlich in ihrer Orientie-
rung und nicht in ihrer Phasenkomposi-
tion unterscheiden. Die geringfiigigen
prozessbedingten Schwankungen in
der Stéchiometrie der Diinnschichten
besitzen somit nachweislich keinen
Einfluss auf die Phasenausbildung.
Darilber hinaus kann die Prasenz einer
kristallinen hexagonalen AIN-Phase
anhand der Ergebnisse ausgeschlos-
sen werden, sodass die Diinnschichten
ausschliefBlich aus der NaCl-Struktur
der TiAIN-Phase (kubisch-flichenzent-
riert) bestehen. Ein Uberschreiten der
maximalen  Loslichkeitsgrenze  von
Aluminium im Kristallgitter des TiN hat
folglich nicht stattgefunden. Mittels
DC-Kathodenzerstdubung  syntheti-
sierte kubische Phasen wachsen in
der thermodynamisch favorisierten
(111)-Orientierung, was in guter Uber-
einstimmung mit der im Rahmen der
Untersuchungen synthetisierten TiAIN-
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Schichten ist. In Ergdnzung zur primar
ausgeprdgten Kristallorientierung zeigt
sich ein geringer Anteil an (200)-orien-
tierten TiAIN-Kristallen. In Ergénzung
zu den Beobachtungen, welche fiir die
DC-Beschichtungen gemacht wurden,
zeigen die hybriden Beschichtungen
zusatzlich eine Ausbildung der Kristalle
in die (220)-Orientierung. Im Gegen-
satz dazu steht das Diffraktogramm der
HiPIMS-Beschichtung, welches ledig-
lich eine schwache Ausbildung der
(111)-Gitterebene und starker ausgebil-
dete (200)-Wachstumsrichtung belegt.
Auf Basis dieser Beobachtungen lasst
sich eindeutig beweisen, dass durch
diein den Beschichtungsprozess einge-
brachte lonisation und somit die kine-
tische Energie der schichtbildenden
Atome einen starken Einfluss auf die
strukturellen Eigenschaften von TiAIN-
Diinnschichten besitzt. Durch geringe
kinetische Energie wird das thermody-
namisch favorisierte Wachstum in Rich-
tung der (111)-Ebene nur geringfiigig
gestort und ein homogenes Wachs-
tum der Schicht mit einer dominieren-
den Richtung bildet sich aus. Wird das
lonen/Neutralteilchen-Verhdltnis durch
HiPIMS-Prozesse verschoben, werden
Wachstumsrichtungen hoherer Orien-
tierungen ausgebildet. Ein &hnlicher
Effekt zu Ausbildung der Wachstums-
richtungen konnte fiir TiN von Luo et al.
und Paulitsch et al. beobachtet werden
[8,9]. Aufgrund der Eindringtiefe der
Rontgenstrahlung zeigen sich neben
den Bragg-Reflexen der PVD-Beschich-
tung ebenfalls die fiir warmbehandelte
Werkzeugstahle charakteristischen
Reflexpositionen des kubisch-raum-
zentrierten Fe-Gitters in der dominie-
renden (110)-Orientierung sowie in der
(200)-Gitterebene.

In Ergdnzung zu den Ergebnis-
sen aus der Phasenanalyse und der
durch den hohen kinetischen Ener-
gieeintrag gehemmten Ausbildung
der Wachstumsrichtungen spiegeln
sich die Ergebnisse in der Auswer-
tung der Eigenspannungsmessungen
wider. In Abb. 4 sind die mittels sin? ¢
gemessenen isotropen Eigenspan-
nungswerte fir den Substratwerkstoff
sowie die TiAIN-Beschichtungen dar-
gestellt. Basierend auf der gewahl-
ten Prdparationsroute resultieren im
warmebehandelten Werkzeugstahl in
der oberflichennahen Randzone des

published by WILEY-VCH Verlag GmbH & Co. KGaA, Weinheim

DUNNE SCHICHTEN

S = TiAIN (kubisch-flichenzentriert)
-« ® Fe (kubisch-raumzentriert)
El "o HiPIMS
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ABBILDUNG 3: Phasenanalyse der TiAIN-Beschichtungen.
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ABBILDUNG 4: Eigenspannungen im Substrat und der TiAIN-
Beschichtung in Abhangigkeit der Synthesevariante.

Gefliges Druckeigenspannungen von
O bstrat ~ — 1000 MPa im unbeschichte-
ten Ausgangszustand. Diese sind auf
die mechanische Bearbeitung in der
Oberflaiche eingebrachte plastische
Deformationen  zurlickzufiihren  [4].
Nach dem Beschichtungsprozess zeigt
sich fir das Eigenspannungsniveau
im Substratwerkstoff unabhangig von
der jeweiligen Beschichtungsvariante
ein nahezu konstantes Niveau mit Ten-
denzen zu einem geringen Abbau der
Eigenspannungen. Dieser Wirkzusam-
menhang beruht auf der Relaxation
der Eigenspannungen, welche durch
diein den Beschichtungsprozess einge-
brachte thermische Energie hervorge-
rufen wird.

Im Gegensatz dazu belegen die
Ergebnisse, dass sich der Eigenspan-
nungszustand der TiAIN-Diinnschich-
ten stark in Abhdngigkeit der jeweiligen
Synthesevariante unterscheidet. Das
mittels  Gleichstromkathodenzerstau-
bung synthetisierte Dinnschichtsys-

Vol.32 Nr.3 Juni 2020

ViP 29



DC
HiPIMS
Hybrid

Harte E-Modul

[GPa] [GPa] H/E
282+24 3978+21,7 0,0709
33617 3743%16,2 0,0898
299+1,9 4191+263 0,0713

TABELLE 3: Mechanische Eigenschaften der unterschiedlich synthe-
tisierten TiAIN-Schichten

30 ViP

tem besitzt Druckeigenspannungen in
Hohe von oy, ~ 1800 MPa und weist
somit ein charakteristisches Niveau
fur die DC-Kathodenzerstdubung auf.
Ein signifikant hoheres Eigenspan-
nungslevel von oy, ~ 6000 MPa zeigt
die HiPIMS-Beschichtung. Entgegen
der Erwartungen fiihrt eine Uberlage-
rung der beiden Prozessvarianten in
hybriden Beschichtungsprozessen zu
einer Reduktion des Eigenspannungs-
zustands, welcher im neutralen Span-
nungsbereich von o, ~ 600 MPa
liegt. Die aus der jeweiligen Syn-
thesevariante resultierende lonisation
ist die Ursache fur den beobachteten
Eigenspannungszustand. Die zwei- bis
dreifach erhéhten Werte der Eigen-
spannungen bei HiPIMS-Beschich-
tungen stehen in direkter Korrelation
zur hohen lonisation der HiPIMS-Ent-
ladungen. Insbesondere der hohe
Anteil an Ti?*-lonen und die damit ein-
hergehende hohe kinetische Energie
bewirkt Verdichtungseffekte und eine
Verzerrung der kristallinen Struktu-
ren, welche sich in einem erhdhten
Druckeigenspannungsniveau in der
Beschichtung wiederfinden. Die Mog-
lichkeit zur Einstellung eines reduzier-
ten Druckeigenspannungsniveaus im
Bereich von -600 MPa durch hybride
TiAIN-Beschichtungen und somit die
Erzeugung eines nahezu spannungs-
freien Zustands stellt ein vielverspre-
chendes Eigenschaftsprofil dar. Trotz
der prozessseitigen Uberlagerung
aus DC/HiPIMS zeigt sich im Vergleich
zu DC-Beschichtungen niedrigeres
Eigenspannungsniveau. Der fir die
geringen Eigenspannungen verant-
wortliche Mechanismus ist bislang
noch nicht gdnzlich verstanden, belegt
jedoch bereits jetzt das grof3e Potential
zum Einsatz hybrider hochkinetischer
Kathodenzerstaubung. Eine detail-
lierte Analyse zum Einfluss der HiPIMS-
Pulsparameter, der Verschiebung der
Anteile der beiden Prozessvarianten
(DC/HIPIMS) sowie des daraus resultie-
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renden Wachstumsverhaltens von hyb-
riden Beschichtungen sind Gegenstand
aktueller Untersuchungen im Bereich
der Grundlagenforschung.

Mechanische Eigenschaften

In direktem Zusammenhang zum struk-
turellen Aufbau der Beschichtungen
stehen die mit Hilfe von Nanoindenta-
tion ermittelten mechanischen Eigen-
schaften der TIAIN-Diinnschichten, wel-
che in Tab. 3 zusammengefasst wurden.
Dariiber hinaus wurde als Indikator fir
die Zahigkeit und die Widerstandsfa-
higkeit der Diinnschichtsysteme das
H/E gebildet [10], wobei ein héherer
Wert fiir eine gesteigerte elastische
Dehnung und geringe Rissanfallig-
keit der Beschichtungen steht. Die
unterschiedlichen Prozessvarianten
zeigen ein fur TiAIN-Dinnschichten
charakteristisches  Eigenschaftsprofil
in Bezug auf die mechanischen Eigen-
schaften mit einer Harte von 28 bis
34 GPa, was in guter Ubereinstimmung
mit in der Literatur angefiihrten Ergeb-
nissen flr ein dhnliches Al/Ti-Verhdltnis
steht [11]. Im Vergleich zur mittels DC
hergestellten Beschichtung weisen
sowohl die HiPIMS als auch das hyb-
ride Beschichtungssystem eine erh6hte
Harte auf. In diesem Zusammenhang
stellt sich heraus, dass trotz gesteigerter
Harte von 33,6 £ 1,7 GPa das Elastizitats-
modul der HiPIMS-Beschichtung die
niedrigsten Werte besitzt. Daraus resul-
tiert das hdchste H/E-Verhdltnis.

Die Unterschiede in den mechani-
schen Eigenschaften konnen durch
die bereits diskutierten Ergebnisse der
Eigenspannungsmessungen  begriin-
det werden. Konform zu den Erkennt-
nissen von Greczynski et al. sind die
erhéhten Hartewerte der HiPIMS-
Beschichtung auf Verspannungen,
welche aus Gitterverzerrungen als
Folge des hochkinetischen Teilchen-
beschusses stammen, zurlickzufiihren
[12]. Zusatzlich wird dieser Effekt von
der feineren und dichteren Mikrostruk-
tur, welche sich in erhdhten Harte-
werten widerspiegelt, Gberlagert. Die
Ubereinstimmung der Ergebnisse fiir
die mittels DC-Kathodenzerstaubung
synthetisierte Variante ist ebenfalls
gegeben, wobei die niedrigere lonisa-
tion in diesem Zusammenhang neben
einer Reduktion der Harte ebenfalls
zu einer geringfiigigen Erhohung des

Elastizitdtsmoduls resultiert. Im Gegen-
satz dazu stehen die Ergebnisse der
hybriden Beschichtung, welche nicht
als Ergebnis des Eigenspannungszu-
stands erkldrt werden kdnnen. Ferner
ist das bimodale Wachstumsverhalten
der Diinnschichten fiir die Anderun-
gen der mechanischen Eigenschaften
verantwortlich. Grobere Korner wer-
den von feinen umgeben, die aus dem
unterschiedlichen lonisationsgrad der
simultan betriebenen DC- und HiPIMS-
Kathode hervorgehen. Das grébere
kristalline Wachstum und die sdulenfor-
mige Ausbildung der Wachstumsstruk-
turen decken sich mit den Ergebnissen
aus der Bruchflachenanalyse.

Schichthaftung

Neben den mechanischen Eigenschaf-
ten stellt die Haftung der Diinnschich-
ten eine entscheidende GroR3e fiir die
Leistungsfahigkeit von Werkzeugbe-
schichtungen dar. Aus diesem Grund
wurde die Haftung der TiAIN-Schich-
ten mittels Rockwell-Indentationtests
evaluiert. Die Ergebnisse sind in Abb.5
gegenibergestellt. Die durch DC-
Kathodenzerstaubung abgeschiedene
Beschichtung zeigt in Bezug auf die
Haftung das beste Ergebnis mit einem
schwach ausgebildeten Netzwerk aus
konzentrischen Rissen und ist somit
der Haftklasse HF1 zuzuordnen. Eine zu
den Ergebnissen konforme Beobach-
tung der Schichthaftung ist fiir die hyb-
ride Beschichtung festzustellen. Diese
weist geringfligig starkere Rissausbrei-
tung auf, wobei auf der Innenseite des
Indents mit Ubergang zur Kante an
einer Stelle lokal die Schicht abgeplatzt
ist. Basierend auf der intensiveren Ris-
sausbreitung wird eine Zuordnung in
die Haftklasse HF2 vorgenommen. Das
Schadigungsbild der HiPIMS-Beschich-
tung zeigt im Gegensatz dazu ein
starker ausgebildetes Netzwerk an
Rissen mit begrenzter Delamination
der Beschichtung vom Substrat mit
einer spiralen Ausbreitung, wodurch
eine Einordnung in die Haftklasse HF3
erfolgt.

Trotz der Hartedifferenz zwischen
PVD-Diinnschichten und Substrat-
werkstoff weisen die abgeschiedenen
Beschichtungen eine gute Haftung
zum vergUteten Warmarbeitsstahl auf,
woraus sich eine Eignung aller Varian-
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ABBILDUNG 5: REM-Aufnahmen der Indentationtests zur Bestimmung der Schichthaftung

ten fir tribologische Anwendungen
ableiten lasst. Die Systeme mit einem
geringen Druckeigenspannungsni-
veau in Form der DC und hybriden
Variante zeigen im Vergleich zur mit-
tels HiPIMS-Technologie synthetisier-
ten Dunnschichten eine verbesserte
Schichthaftung auf. Die Ausbildung
spiraler Risse mit dem geschilder-
ten Schadigungsmuster weist neben
einem adhdsiven Versagen zwischen
Substrat und Diinnschicht zusatzlich
auf ein kohdsives Versagen innerhalb
der Beschichtung hin. Diese Ergeb-
nisse konnen auf das hohe Druckei-
genspannungsniveau in der HiPIMS-
Beschichtung zuriickgefiihrt werden.
Eine kritische Gegenlberstellung die-
ser Ergebnisse mit den zuvor disku-
tierten mechanischen KenngréBen
sowie dem ermittelten H/E-Verhaltnis
belegt, dass allein auf der Grundlage
der mechanischen Eigenschaften und
abgeleiteter GroBen eine Aussage liber
die Belastungsfdhigkeit von TiAIN-
Diinnschichten nicht moglich ist. Auf
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Basis der ermittelten Werte hatte die
mittels HiPIMS synthetisierte Variante
das beste Eigenschaftsprofil besit-
zen missen, jedoch ist eine Zunahme
der Rissanfalligkeit zu beobachten.
Obwohl in der Literatur von einer ver-
besserten Schichthaftung von HiPIMS-
Diinnschichten im Vergleich zu TiAIN
DC-Varianten auf wdrmebehandelten
Schnellarbeitsstahlen berichtet wird
[13], decken sich diese Ergebnisse nicht
furr die Beschichtung des Warmarbeits-
stahls X37CrMoV5-1. Ferner muss zur
Beurteilung der Leistungsfahigkeit von
PVD-Hartstoffschichten der Eigenspan-
nungszustand sowohl in der Beschich-
tung als auch der oberflachennahen
Randzone des  Substratmaterials
beriicksichtigt werden. Vor diesem Hin-
tergrund erweisen sich insbesondere
mit Hilfe von hybriden PVD-Prozessen
synthetisierte TiAIN-Schichten als viel-
versprechender Ansatz. Diese bieten
durch eine gezielte Beeinflussung
des resultierenden Eigenspannungs-
zustands sowie des bimodalen Korn-
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DUNNE SCHICHTEN

wachstums die Moglichkeit zur geziel-
ten Einstellung und Verbesserung der
Schichteigenschaften.

Zusammenfassung und Ausblick

Vergleichende Untersuchungen zum
strukturellen Aufbau, den mechani-
schen Eigenschaften sowie der resul-
tierenden Schichthaftung von PVD-
Diinnschichten wurden am Beispiel
von drei unterschiedlich synthetisierten
TiAIN-Diinnschichten durchgefiihrt. Als
wichtige, jedoch hdufig unzureichend
betrachtete GroRe konnte der Eigen-
spannungszustand der Hartstoffschich-
ten identifiziert werden. In Abhangig-
keit der jeweiligen Prozessvariante
erfolgt eine direkte Beeinflussung des
Spannungsniveaus, welches sowohl
auf die mechanischen Eigenschaften
als auch auf die Haftung des Schicht-
verbunds direkten Einfluss besitzt. Ins-
besondere fiir die Beschichtung von
warmebehandelten Werkzeugstahlen
konnte gezeigt werden, dass hybride
Prozesse einen vielversprechenden
Ansatz bieten. Dies wird durch das im
Vergleich zu DC-Beschichtungen gerin-
gere Eigenspannungsniveau bei gleich-
zeitig gesteigerter Hartewerte begriin-
det. Aufbauend auf den vorgestellten
Ergebnissen wird Giber eine Anpassung
der Pulsparameter sowie einer Ver-
schiebung der DC/HiPIMS-Anteile
im Beschichtungsprozess das Eigen-
schaftsprofil der TiAIN-Dlnnschicht-
systeme weiter untersucht, um so die
konkreten Wirkzusammenhdnge auf
den Eigenspannungszustand ableiten
zu kdnnen. Darliber hinaus werden auf
dieser Basis die Korrelationen von Span-
nungszustand, dynamischer Belastung
und moglichem Schadigungs- und Ver-
sagensverhalten beleuchtet.
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