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Motivation

Anspruche an die LARGE-Plasmaquelle:

B Behandlung groBer Flachen

M Betrieb bei Atmospharendruck
- keine Schleusensysteme

B Variabler Arbeitsabstand fur die
Bearbeitung von 3-D-Bauteilen

B Integrierbarkeit in die Prozesskette
(z. B. durch Roboterhandling)

B GrofBe Vielfalt an Plasmagasgemischen:

Druckluft, N, und Mischungen aus Ar +
O,, H,, CO,, NH;

® Adaption eines Remotegassystems
- Schichtabscheidung ohne
Kontamination der Plasmaquelle

—
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Borit Wabenplatte
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LARGE-Plasmaquelle

B Gleichspannungsbogenentladung (thermisches Plasma)

B Magnetfeldstabilisierter Lichtbogen
B Kaskadierte ZiUndung

= Skalierbare lineare Plasmaquelle, bisher realisierte Maximallange: 350 mm

Stromquelle

Anode

Kaskadenplatte

~ Bogen Permanentmagnet
Inertgas

Kathode
Plasmajet

Kupferkaskade

VWasser-
kihlung

O Lichtbogen
Gasstramung
Wandstabilisierung

Fermanet-
magnet

—> Magnetfeldstakilisierung
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Stromungssimulation

FLUENT-Berechnungen zur Stromungssimulation
> Zugeschnitten auf den zu untersuchenden PUlvelduse__
Prozess werden Simulationsmodelle zum |
einfachen und sicheren rechentechnischen

Bestimmen der Stromungsvorgange entwickelt.

B Gasstromungen

B Wechselwirkung von Partikeln innerhalb
einer Gasstromung

® Simulation von Gasstromungen und
Schichtabscheidungen (inkl. Modellbildung)
innerhalb von Reaktoren

Warmelbertragun Oben: Simulation der Flugbahn
gung und des Aufschmelzverhaltens
Gasstromungen in Volumenplasmaquellen von 25 pym Partikeln
Unten: Foto mit ca. 25 ym
Partikeln

\

~ Fraunhofer .../ FY

IWS Dresden


mailto:Liliana.Kotte@iws.fraunhofer.de

LARGE - Remotegassystem

B Zugabe von Precursoren und schichtbildenden
Substanzen ohne direkten Kontakt mit der
Plasmaquelle (Langzeitstabilitat)

B Anwendung der Stromungssimulation fur das
Design der Flansches

B Design und Material beeinflussen mafBgeblich

Umsetzung, Auftrag und Verteilung der Substanzen LARGE-150-Plasmaquelle mit
anodisierten AIMgSi;-Flansch

d = distance between plasma source with gas feeding system (FS)

and thermal element
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LARGE-Plasmaquellen Charakterisierung

B Temperaturbestimmung des Afterglow-Plasmas mittels Thermoelement
B Untersuchte Plasmagasmischungen: DL, N,, Ar + N,/ O, / CO, etc.

- Temperatur des Afterglow-Plasma abhangig von der Natur und
Zusammensetzung des Plasmagases:
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f= Gasmenge [sim] | Temperatur [°C]
'g Ar + N, 140 580
2 Druckluft 140 1010
LN

3 N, 140 1290

Gemessen in der Plasmaflamme im Abstand von 8 cm

Temperaturbestimmung mit
S-Typ Thermoelemente (TE)
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LARGE-Plasmaquellen Charakterisierung

B Untersuchte Plasmagasmischungen: DL, N,, Ar + N, / O, / CO, etc.

- Temperatur des Afterglow-Plasma abhangig von der Natur und
Zusammensetzung des Plasmagases:
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Temperaturbestimmung mit
S-Typ Thermoelemente (TE)
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LARGE-Plasmaquellen Charakterisierung

B Untersuchung mit optischer Emissionsspektroskopie (OES)

- freie Radikale, atomare und molekulare Spezies

LEU, OES_14_02_04 large.opj, 01.09.2014 OES, Symgdhony, Triax $50

8700

5800

2000 -5
O PR [ TR TN TR N TR TR TN (NN TN T SN NN SN TN T NN SN SUN S NN T T S SN T
609 638 667 696 725 754 783
Wellenlange 42/ nm
—— Plasmaquellenversuchsstand, Ar-CO2, 0,5s (13), Korrektur nicht moglich, 1200er Gitter
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Plasmabehandlung von CFK

B Entfernung von Trennmittelrickstanden mit einem Ar+O,-Plasma
B Plasmaaktivierung im Abstand von 20, 40 und 70 mm

- besten Ergebnisse beim Abstand von 40 mm

CFK, U-Proffil

- - = = manuelles Schleifen
1400 ' ' o

i 7 LARGE -
I Plasmaquelle
1200 (150 mm)
[ 40° geneigt,
_ 1000 Ar+0,-Plasma
£ gool-
= i
O
— 600
o .
400
200

20 40 60 80
Behandlungsabstand [mm]
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Plasmabehandlung von CFK

B Versagen der Haftung im CFK selbst

B Haftung stark abhangig vom
Behandlungsabstand

® Haftung unabhangig vom CFK-Trennmittel

Plasmabehandlung mit Ar+02, v =10 m/min

Bruchbild: I| Stempel re. CFK
kohasives Versagen des Klebstoffes

24 i
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Plasmabehandlung von CFK

M XPS Analyse der CFK Oberflache nach einer Ar+0O,
Plasmabehandlung

B Umwandlung des Silikons vom Trennmittel in Silikat - Verstarkung
der Haftfestigkeit

48.7 4.3 38.1 6.7 . . .

SRB 4cm [At.-%]

SRB 6cm [At.-%] 61.5 3.3 27.3 6.9 0.9

Tyg 4cm [At.-%] 50.6 5.3 36.3 3.8 2.4 86.5 13.5

Tyg 6¢m [At.-%] 64.7 26.3 - 3.8 0.8 9.5 89.5

Marbocoat

[At.-%] 55.6 5.7 32.9 1.4 1.6 100
4cm

Marbocoat
6cm

[At.-%] 66.9 2.7 26.2 2.7 0.4 52 48

XPS-Analyse von Ar+0, plasmabehandelten CFK, mit 10 m/min im Abstand von 4 und 6 cm
12
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LARGE-Plasmaquelle zur Olentfernung auf Aluminium

B Entfernung eines 0,05 - 0,1 mg/cm? Olfilmes im Plasmafacher
B Bestimmung des Masseverlustes sowie C-H Bande mittels FTIR
Berechnung der Bandenflache zwischen 2700 cm-' — 3000 cm-?

IRspecXL, 73°[p

0,70

0,68

0,66

Reflexion R

90 sim Ar/O,-Plasma, d =1 cm
—— Aluminum-Referenz mit Ol

064 - —— 1 Zyklus
— 2 Zyklen
— 3 Zyklen
0’62 | | | | |
3000 2950 2900 2850 2800 2750 2700
Wellenzahl /cm’
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LARGE-Plasmaquelle zur Olentfernung auf Aluminium

W Effektivitat des Abbaus abhangig vom verwendeten Plasmagas:
Ar+N, > Ar+0O, > Ar+N,+0O, > Ar+CO,-Plasma
B Bei 0,05 - 0,1 mg/cm? Ol reicht 1 Zyklus zur vollstandigen Olentfernung aus

Plasma YGas Ar/xx v [m/min] Zyklen [Massendifferenz nach FTIR Olentfernung
[sIm] Am [g] Plasmabehdl.  (Bandenflache)
[ug/cm?]
Referenz Aluminium mit Olfilm -3,59
Olbeseitung im Ofen bei 200°C, 30 min 0,007 0,11 0,20
Ar/N2 100 1,5 20 1 0,0033 0,05 0,03
Ar/N2 100 15 30 1 0,0055 0,09 0,05
2 0,0079 0,13 0,09
3 0,0086 0,14 0,16
Ar/N2 100 15 50 1 0,0014 0,02 0,17
2 0,0026 0,04 -0,12
3 0,0064 0,10 0,10
Ar/O2 90 3,5 30 1 0,0017 0,03 0,16
2 0,0020 0,03 0,13
3 0,0030 0,05 0,15
Ar/N2/02 100 15 30 1 0,0038 0,06 -0,32 Ol-Spuren
2 0,07 -0,46
3 0,09 -0,04
1 0,02 0,21
2 0,04 -0,09
3 0,06 0,13 14
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Si0,-Beschichtung von Metallen

CHs  CHs
H3C-Si—0-Si—CH CH
3 (I:H3 {I:H3 . Hscvﬂﬁsio_i 3
Plasmagas: 90 — 180 sIm Ar+N, /N, /DL HMDSO —~0 9" CHs
Precursor:
HMDSO = SiO,C, Schicht
TEOS = SiO,

Abscheidegeschwindigkeit bis 15 m/min;
lineares Bewegungssystem

Abstand Quelle — Substrat bis 40 mm
SubstratgroBe beschrankt durch die
Lichtbogenlange (hier 150 mm)

Filmmorphologie ist abhangig vom gewahlten Precursor, Substratmaterial,
Arbeitsabstand, Plasmagasmix und Prozessgeschwindigkeit

15
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Si0,-Beschichtung von Metallen

Precursor bestimmt:

B Schichtzusammensetzung
“ HMDSO = Si0,,C, Schicht, ca. 3-5 at.% C
= TEOS = SiO,

100 T T //II/ T I
8OF ™ —
S O
555 y | Vou. Ve
— Si-O-H
T O
20k — SO, (TEOS)
——SI0C (HVIDSO) 5 —
Xy s Si-CH3 Vsio
O 1 1 /Y. 1 1
4000 3500 3000 1500 1000 500

wave number [cm']

—— 500n0m  EADS ..

I 0005454
Si0, (HMDSO) auf TizAl,V. d = 0,5 mm

Z Fraunhofer
[E459

200 nm
—

SiO, auf Edelstahl 1.4301 (3d), d = 10 mm
16
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Si0,-Beschichtung von Metallen

Precursor bestimmt:
B Benetzbarkeit
HMDSO = hydrophobe Schicht
TEOS = hydrophile Schicht

Tab. 2: Probentabelle mit ausgewahlten Prozessparametern und Schichteigenschaften abgeschieden mit 150 mm
LARGE Plasmaquelle im offenem System; d,, . - Abstand Plasmaquelle - Substrat, T - Starttemperatur des
Substrates, d_, - Dicke der Beschichtung, KW, - Wasserkontaktwinkel, E .- Oberflachenenergie bestimmt nach

H20

Owens und Wendt, E'JO . — polarer Anteil der Oberflachenenergie

Probe Precusor  FTIR d e (mm) T (°C) dSiO_(nm) KW o (°) E, [mN/m] EPM (mN/m)

P332 HMDSO  SiOC 10 RT 302 883 26 )

P331 HMDSO SiOva 20 RT 203 8712 28 S

P333 HMDSO SiOva 20 RT 257 8612 28 6

P334 TEOS Si0, 10 200 172 24+3 70 35

P336 TEOS Si0, 10 200 139 32+£2 65 31

P337 TEOS Si0, 20 200 117 37£2 62 29

Quelle: L. Kotte, Jahrbuch der Oberflachentechnik Bd.68, Leuze Verlag, 2012 17
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Beispiel: Verkleben von Ti Al,V mit SiO,-Schichten
Keiltest (DIN 65448) fiir strukturelle Klebstoffe in der Luft- und Raumfahrt

durchgefuhrt vom Projektpartner Airbus

® Verklebung von TicAl,V-Blechen mit 100 nm SiO,(TEOS)- bzw.

SiOXCy(HMDSO)-Schicht
B Kleber: FM73 (Epoxid basiert )

B Referenz: NaTESi (Anodisierung), Turco 5578 (NaOH basiertes Atzbad)

254 mm 3.3 mm

[

b - il

[}
i

glue line 0.1 rorm

! !
I r-

254 rove 2

50 °C, 95 % relative Feuchte

I

i
19 1o [ !
25 4 rom 4 .I'
1324 mrm __J_ _____ i
|
f1.4)

{ Buiysew

'SUOIEEID] HIRJT}
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Haftfestigkeit von SiO,-Schichten auf Ti Al,V GI‘EEBF,BUS
Keiltest (DIN 65448) fur strukturelle Klebstoffe in der Luft- und Raumfahrt

Vergleich der Haftfestigkeit

zwischen:

B NaTESi - anodisiert

B Turco 5578 - alkalisches Atzen

B WS Plasma-CVD TEOS-Schicht
(Si0,)

® WS Plasma-CVD HMDSO-
Schicht (Si0,C)

100 ' , . . . - . - .
| —=— NaTESi ]
90k —e— Turco 5578 A
| —a— HMDSO (100 nm, 2 cm)
0L HMDSO (100 nm, 2 cm) with BP i
__ | —x—TEOS (100 nm, 2 cm) |
- =S
£ 70 | 1
€ 60 I
5 —
~ 0 ]
(@}
e - ‘ﬂ?.
O 40 —u ]
1
30 | i
20 L : !
800 1000

Time [h]

=» Haftfestigkeit von ,IWS-HMDSO-Schichten” vergleichbar mit NaTESi
Referenz (diese muss ersetzt werden)
> SiO,-Schicht weist notwendige Makro- und Mikrostruktur fur eine gute

Haftvermittlung auf

Ry

\
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LAircraft demonstrator” flir Hybridstrukturen

®m Kleben von U-formigen Komponenten Ti (Innenseite) mit CFK
(AuBenseite)

B Demonstrator fur realitatsnahe Verbundkomponenten mit Titan im
Inneren und CFK als Ummantelung

300 mm

TigAl,V mit 100 nm SiO,

- -Haftvermitler
(Beschichtung in 2 cm
Abstand mit 10 m/min)

CFK vorbehandelt mit

Ar/O,-Plasma
(Aktivierung bei <5 cm
Abstand und 50 m/min)

40

Luftfahrt-Demonstrator © Airbus

N ot
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Mobiler LARGE

Komponenten:

150-mm-LARGE Plasmaquelle

Gleichstromnetzgerat TopCon Quadro
(Firma Regatron)

SPS-Steuerschrank

User Interface Uber Touchscreen

Warmetauscher bei Bedarf

Mobile 150-mm-LARGE-Plasmaquelle

kg NS

© Fraunhofer IWS

Liliana.Kotte@iws.fraunhofer.de, September 2014
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Mobiler LARGE

Einsatzmoglichkeiten:

® Plasmaaktivierung und Reinigung von
Metallen, CFK und Polymeren vor Ort beim
Kunden

B Installation am Roboterarm moglich
B Einfache Integration in Bandanlagen

M Arbeiten an offener Atmosphare

Vom Kunden zu stellen:

B Prozessgas Druckluft u./o. O,, CO,, N,, H, ...

®m Kuhlwasser

B Absaugung abhangig vom Prozess

150-mm-LARGE-Plasmaquelle

22
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Zusammenfassung

B LARGE = skalierbare und linienférmige Plasmaquelle
M Charakterisierung des thermischen Plasmas:

Temp. abhangig von Plasmagasmix und Aufbau

Im Plasma: freie Radikale, atomare und molekulare
Spezies

B Plasmamodifikation von:
CFK = Beseitigung von diversen Trennmitteln
Aluminium = Entfernung von Olfilmen (< 0,1 mg/cm?)

Metallen (Bsp.TigAl,V) = Abscheidung von SiO, und SiO,C, -
Haftvermittlerschichten; Schichtmorphologie, -aufbau und optische
wie mechanische Eigenschaften gezielt einstellbar

B Mobiler LARGE jetzt verfugbar

Teile der prasentierten Ergebnisse entstanden im Rahmen des EU-Forderprojektes Process Line
Implementation for Applied Surface Nanotechnologies (PLIANT), www.pliant.eu 23
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