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1 Durchgefiihrte Arbeiten und Ergebnisse

Durch die am 12.06.2024 bewilligte zuwendungsneutrale Verlangerung des Forschungsvorhabens Inline-

Sense bis zum 31.08.2025 wurde der Projektverlaufsplan im Vergleich zu dem in der Projektbeantragung

vorgestellten angepasst und der Bearbeitungszeitraum einiger Arbeitspakete verschoben. Dieser angepasste

Projektverlaufsplan wurde bereits im letzten Zwischenbericht vorgestellt und soll hier der Vollstandigkeit
halber noch einmal aufgefiihrt werden (vgl. Abbildung 1).
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Abbildung 1: Mit der zuwendungsneutralen Projektverldngerung angepasster Projektverlaufsplan

Ein GroRteil der in diesem Abschlussbericht prasentierten Inhalte wurde bereits in den beiden vorherigen

Zwischenberichten prasentiert. Um dennoch ein vollumfangliches Bild der durchgefiihrten Arbeiten und er-

zielten Ergebnisse zu prasentieren, werden Passagen aus den vorherigen Zwischenberichten Gibernommen.
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1.1 Arbeitspaket 1: HeiRkanalanforderungen und Konstruktion

Zu Beginn des Forschungsvorhabens InlineSense wurden zunachst die Anforderung an das zu entwickelnde
Hotend formuliert. Die Anfertigung der Anforderungsliste erfolgte dabei in engem Austausch mit den Mit-
gliedern des projektbegleitenden Ausschusses, um praxisnahe Anforderungen und reale Belastungsszenarien
in den Entwicklungsprozess einflieRen zu lassen. Es wurde festgelegt, ein Hotend fiir einen Filamentdurch-
messer von 2,85 mm zu realisieren. Diese Entscheidung wurde damit begriindet, dass das Hotend auch fir
High-Flow-Anwendungen einsetzbar sein soll. Um neben Standardthermoplasten wie PLA und PET-G auch
Werkstoffe mit hoheren technischen Eigenschaften wie PEEK oder PA12 verarbeiten zu kénnen, soll die Tem-
peraturfestigkeit des Hotends bei mindestens 300°C liegen. Ebenso wurde entschieden, das Hotend mit
marktiiblichen Disen und Heatbreaks auszustatten, um glinstige und gut verfligbare Standardkomponenten

zu verwenden.

Als weitere geometrische Anforderungen an das Hotend ergeben sich grundsatzlich, dass funktionale Kon-
taktierungsmoglichkeiten fir die zu entwickelnden Dinnschicht-Sensoren und —Aktoren vorgesehen werden
missen und das Bauteil moglichst kompakt und leicht konstruiert werden soll. Aus dem Ziel, den HeiRkanal
mittels PVD-Verfahren geometrisch bestimmt zu beschichten, ergibt sich zudem, dass das Hotend in einer
geteilten Ausfliihrung zu konstruieren ist. Die applizierten Diinnschichten missen dabei elektrisch unterei-
nander und zum Rest des Hotends elektrisch isoliert sein, um eine korrekte Ansteuerung und ein Auslesen
der Messsignale zu ermoglichen. Fiir die notwendige Betriebssicherheit ist es auRerdem unabdingbar, dass
das Hotend dicht ist. Aufgrund der geteilten Ausfiihrung ist dieser Aspekt von besonderer Bedeutung, da sich
im Gegensatz zu konventionellen Hotends weitere Spalte ergeben, durch die schmelzflissiger Kunststoff ent-
weichen kann.

Eine Gesamtiibersicht der fiir die Entwicklung des Hotends aufgestellten Anforderungsliste ist nachfolgend
dargestellt.

Tabelle 1: Anforderungsliste an das zu konstruierenden Hotend

1. Geometrie

1.1 | HeiBkanal fir 2,85mm Filament ausgelegt F
1.2 | Anschlussmoglichkeit fiir Dise und Heatbreak vorgesehen F
1.3 | Geteiltes Design fuir Zuganglichkeit beim Beschichten F
1.4 | Kontaktierungsmoglichkeiten fiir Sensoren/Aktoren vorhanden F
1.5 | Abmessungen moglichst gering W
1.6 | Geringes Gewicht "
2. | Energie/Signale

2.1 | Funktionsschichten untereinander elektrisch isoliert F
2.2 | Funktionsschichten zum Substrat elektrisch isoliert F
2.3 | Heizwendelbetrieb im Niedervoltbereich <50 V F
2.4 | Temperaturmessung mit Thermoelement Typ J oder Typ K F
2.5 | Druckmessung im Hotend ermoglichen w
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3. | Stoff

3.1 | Substratwerkstoff im PVD-Verfahren beschichtbar F
3.2 | Geringe Unterschiede bei Warmeausdehnungskoeffizienten von Substrat und Beschichtungsstoffen | W
3.3 | Hohe Warmeleitfahigkeit des Substrats "
3.4 | Elektrische nicht-Leitfahigkeit des Substrats w
3.5 | Verarbeitung von Hochleistungsthermoplasten moglich w
4. Fertigung

4.1 | Normteile/Zukaufteile verwenden F
4.2 | Einfache Fertigung mit konventionellen Anlagen maoglich w
4.3 | Eindeutige Montage W
4.4 | Einfache/guinstige Maskierungen verwenden "
5. | Gebrauch

5.1 | Dichtigkeit des geteilten Hotends im Betrieb F
5.2 | Hohe Arbeitssicherheit F
5.3 | Temperaturfestigkeit bis 300°C F
5.2 | Einfache (De-)Montage w
5.3 | Geringer Verschleil3 "
5.4 | Wartungsarm w
5.6 | Hohe Funktionssicherheit w
5.7 | Temperaturfestigkeit bis ca. 450°C w

W: Wunsch; F: Forderung

Aus den durchgefiihrten Voruntersuchungen fiir das vorliegende Projekte lasst sich ableiten, dass das Sub-
stratmaterial einen erheblichen Einfluss auf die Schichtqualitat besitzt. Von Relevanz ist beispielsweise die
Warmedehnung des Substratmaterials. Beim Aufheizen des Hotends im Betrieb, aber auch beim Beschich-
tungsvorgang selbst, kommt es zu einer hohen Warmeentwicklung und somit -ausdehnung. Wenn Diinn-
schicht und Substratmaterial eine zu groRRe Differenz hinsichtlich ihrer Warmeausdehnung aufweisen, kann
es zu Rissen und Abplatzungen der Beschichtung kommen. Weiter muss das Hotend-Material flir den gege-
benen Anwendungsfall eine ausreichend hohe thermische Leitfahigkeit besitzen. So kann eine homogene
Warmeverteilung im Hotend erzielt sowie ein schnelles Ansprechverhalten der Regelstrecke gewahrleistet
werden. Aus diesem Grund wurden fir das Forschungsvorhaben mehrere Substratmaterialien auf Grundlage
ihres spezifischen mittleren Warmeausdehnungskoeffizienten und der Warmeleitfahigkeit ausgewahlt. Da-
bei wurden zwei vergleichbare austenitische Stahle 1.4404 (AISI 316L) und 1.4301 (AlSI 304), Messing, eine
Aluminium-Legierung AlMg4,5Mn (AW5083, 3.3547) sowie Aluminiumnitrid (AIN) vorausgewahlt. Das AIN ist
vor allem aufgrund der geringen Warmeausdehnung sowie zusatzlich geringen elektrischen Leitfahigkeit in-
teressant. Hierdurch kann theoretisch die elektrisch isolierende PVD-Schicht zwischen den Funktionsschich-
ten und dem Substrat entfallen.
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Wie bereits im vorangegangenen Abschnitt angemerkt, ist zur Aufbringung der Funktionsschichten eine Tei-
lung des Heillkanals notwendig. Das PVD-Verfahren arbeitet nach einem Sichtlinien-Prinzip, laut dem zu be-
schichtende Flachen direkt zugédnglich sein missen (siehe Abbildung 2). Deutlich wird hier links, dass die
Strukturen im Innern eines Kanals bzw. einer Bohrung nicht wie gewlinscht beschichtet werden (violett). Bei
der geteilten Ausfliihrung, bei der die Heillkanalkontur radial zugédnglich ist, kann dagegen eine Beschichtung
der gewinschten Flachen (griin) erfolgen. Dennoch treten hier durch die Materialstarke der verwendeten
Maskierung (dunkelgrau) Abschattungseffekte auf, die einer optimalen Beschichtung entgegenstehen. Um
diesem Effekt entgegen zu wirken, wird das Bauteil (hellgrau) in der Beschichtungskammer vor dem Target,
der Quelle des Beschichtungsstoffs, (Kreis) rotiert. Zusatzlich soll eine moglichst diinne Maskierung verwen-
det werden, um die Abschattungseffekt so weit wie moglich zu reduzieren.

Abbildung 2: Prinzip der Sichtlinien im PVD-Prozess (Hellgrau: Substrat, Dunkelgrau: Maskierung, violett: nicht beschichtete Berei-
che, griin: beschichtete Bereiche)

In der Beantragung des Projektes wurde bereits die Skizzierung eines geteilten Heillkanals vorgenommen.
(Abbildung 3) Hierbei wurde allerdings noch keine Anbringung von Diise und Heatbreak und auch kein Dich-
tungskonzept beriicksichtigt, sodass die Skizzierung keine umsetzbare Losung darstellt. Im Laufe des Projekts
musste daher fiir die angesprochenen Aspekte Lésungen erarbeitet und erprobt werden. Im Folgenden wer-
den die im Entwicklungsprozess zu beriicksichtigenden Hauptaspekte fiir eine bessere Lesbarkeit in Unterka-
pitel unterteilt. Dennoch bedingen sich unterschiedliche Gestaltungsaspekte gegenseitig, sodass oftmals

Querverweise auf andere Untersuchungen und Ergebnisse verwendet werden.
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Abbildung 3: Erstkonzeptionierung eines geteilten Hotends aus der Projektbeantragung

HeiBkanalaufbau und Dichtungskonzept

Durch die formulierten Anforderungen in Tabelle 1 wird deutlich, dass die zu verwendende Dichtung einer-
seits bei hohen Temperaturen stabil sein muss, andererseits resistent gegen chemische Einwirkungen durch
die Kunststoffschmelze. Auch darf der auftretende Innendruck im HeiBkanal nicht zu einer Beschadigung der
Dichtung fiihren. Insbesondere durch die hohen Temperaturen in der HeiRBkanaldiise, wird die Verwendung
einer Weichmetall-Dichtung (Kupfer oder Aluminium) angestrebt. Ubliche polymere Dichtungsmaterialien
wie NBR, Papier, PTFE oder Silikon, sind nicht in der Lage Uber eine langere Zeit die auftretenden Belastungen
auszuhalten. Auch andere, bei thermischer Belastung bestdndigere Dichtungsmaterialien wie eine Gra-
phitschnur, Glimmer oder Flissigdichtmittel wurden aufgrund geringer Bestandigkeit oder einer nicht-scha-
digungsfreien Demontagemoglichkeit zunachst ausgeschlossen. Als vielversprechendste Losung zeigte sich
zu Projektbeginn der Einsatz von Weichmetalldichtungen aus Aluminium oder Kupfer. Bei der Verwendung
dieser Materialien ist allerdings die Korrosion der Dichtungen und eine eventuelle Abgabe von Cu-lonen in
den im Prozess aufgeschmolzenen Kunststoff zu beriicksichtigen.

In einer ersten Iteration des Hotends wurde der Schmelzekanal analog dem Konzept aus dem Projektantrag
entlang seiner Achse geteilt. Entlang dieser Achse wurden parallel zum Schmelzekanal verlaufende Kupfer-
Dichtschniire in passend daflir ausgelegte Nuten eingelegt. Die Ansicht einer entsprechend konzipierten
Hotendhalfte mit eingelegter Kupferdichtschnur nach erfolgter Montage und erneuter Demontage ist in der
Abbildung 4 zu sehen.
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Abbildung 4: Entlang des Schmelzekanals geteiltes Hotend mit in Nut eingelegter Kupfer-Dichtschnur nach erfolgter Demontage

Durch den Wunsch, zukaufbare Standardprodukte fiir die Diise und Heatbreak der Firma E3D zu verwenden,
muss an beiden Enden des HeilRkanals ein Anschraubpunkt fiir die genannten Bauteile vorgesehen werden.
Da eine Schraubverbindung nur geringe Toleranzen hinsichtlich axialem und radialem Versatz zwischen bei-
den Partnern erlaubt, ist eine Ausrichtung von in diesem Fall drei Partnern, Dise bzw. Heatbreak und den
zwei Heillkanal-Halften, zueinander mit keinem sinnvollem Fertigungsaufwand erzielbar. Eine Verklemmung
der Anbauteile zwischen den beiden Hélften bei gleichzeitiger Abdichtung der Verbindungsstelle ist in der
Handhabung ebenfalls nicht oder nur schwer moglich. Eine Losung fiir dieses Problem stellt die Nutzung von
zusatzlichen Flanschen auf beiden Seiten des HeiBkanals dar. Diese Flansche kénnen durch Verschraubungs-
punkte, die jeweils nur in einer der beiden Halften liegen, mit einer ausreichenden Anpresskraft an die
Hotendhalften gebracht werden. Positioniertoleranzen der Halften zueinander kénnen durch Durchgangs-
bohrungen im Flansch ausgeglichen werden. In diesen Flansch kann, fluchtend zum HeiRkanal, (iber ein pas-
sendes Gewinde die Diise oder die Heatbreak befestigt werden. Die Abdichtung zwischen Flansch und HeiR-
kanal wird durch einen konzentrisch zum Schmelzekanal eingebrachten metallischen Dichtring realisiert. Das
entsprechende Verbindungs- und Dichtungskonzept fiir diese erste Hotend-Iteration ist in einem Dreiviertel-
schnitt in der folgenden Abbildung 5 sichtbar.
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Abbildung 5: Erstes Hotendkonzept mit Dichtschniiren entlang des Schmelzekanals und Dichtringen unter den Flanschen

Versuche zur Untersuchung der Dichtigkeit der ersten Iteration und des entwickelten Dichtungskonzepts
wurden erfolgreich durchgefiihrt und sind in AP 5 ndher beschrieben.

Im Projektverlauf zeigte sich, dass die Beschichtung eines Halbzylinders bzw. einer Halbschale, wie es im vor-
liegenden Konzept notwendig ist (siehe erste Hotend-Variante in Abbildungen 4 und 5), nicht zufriedenstel-
lend méglich ist (vgl. hierzu AP 3) und auch die Schichthaftung im Ubergangsbereich zwischen der Halbschale
und dem flachen Bereich der Hotend-Halfte unzufriedenstellend ist. Aus diesem Grund wurde in einer zwei-
ten Iteration ein abgewandeltes Konzept erarbeitet, bei dem keine konturierte Oberflache von zu beschich-
tenden Teilen vorliegt. In dieser zweiten Iteration ist nun noch ein flaches Substratbauteil zu beschichten,
wie es auch in den anderen grundlegenden, erfolgreich durchgefiihrten Beschichtungsversuchen vorlag (vgl.
AP 3). Um weiterhin einen Schmelzekanal zur Férderung von Kunststoff zu bilden, werden zwischen den Ho-
tend-Halften so bezeichnete Dichtleisten eingesetzt, die gemeinsam mit den beiden HeilRkanal-Halften den
nun rechteckigen Schmelzekanal bilden. Das bereits vorhandene Dichtungskonzept kann hierfiir Gbernom-
men werden. Durch die neuen, sich ergebenden Spalte zwischen den Bauteilen, sind nun allerdings vier Be-
reiche abzudichten. Dies wurde zunachst mit vier Dichtschnliren umgesetzt, die in Nuten in den Dichtleisten
eingesetzt werden. Spater wurden auch an den AulRenkanten der Dichtleisten vier weitere Dichtungen ein-
gesetzt, um ein Verkippen der Dichtleisten bei der Montage zu vermeiden. Auch mit diesem adaptierten
Dichtkonzept wurden analog zur vorherigen Hotend-Iteration Dichtigkeitsuntersuchungen durchgefiihrt, die
in AP 5 beschrieben sind. Grundsétzlich zeigte sich auch diese entwickelte Iteration als Ol-dicht, sodass auch
von einer Dichtigkeit bei Kunststoffschmelzen ausgegangen wird. Das gesamte angepasste Hotend in der Ite-
ration 2 mit zwei Dichtleisten und vier Dichtschniren ist in der Abbildung 6 zu sehen.
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Abbildung 6: Iteration 2 des Hotends mit 4 Dichtschniiren in den Dichtleisten in einer Explosionsansicht

Da sich im weiteren Projektverlauf unterschiedliche Herausforderungen in der Haltbarkeit des entwickelten
Schichtaufbaus und auch bei der Kontaktierung (vgl. AP 4) zeigten, wurde eine dritte Hotend-Iteration konzi-
piert, die die weiteren aufgetretenen Herausforderungen adressiert. Hauptgrund fiir die Entscheidung zu
einem ganzlichen neuen Konzept war, dass eine Beschichtung von Keramikbauteilen statt metallischer Sub-
strate weiterverfolgt werden solle. Da ein von den Mitgliedern des projektbegleitenden Ausschusses formu-
liertes Ziel des Projektes die méglichst giinstige Umsetzung des Hotends ist, sollte zunichst auf die Ubertra-
gung des vorhandenen Konzepts mit gleichen Hotend-Halften aus Keramik verzichtet werden. Eine
Preisrecherche bei Herstellern ergab geschéatzte Kosten von etwa 800 € fir die Rohfertigung von zwei Ho-
tend-Halften. Es wurde daher ein Konzept erarbeitet, das ein kleineres, deutlich giinstigeres, beschichtbares
Keramikteil einsetzt, ohne an Funktionalitat einzubliBen. Bei diesem dritten Konzept wird ein zu beschich-
tendes Keramik-T-Stiick in einen geteilten Hotend-Korper eingesetzt (vgl. Abbildung 7). Neben der Kostener-
sparnis (T-Stlck ca. 60 €, Hotend-Komponenten in-house fertigbar) ergibt sich bei dieser Konzeptionierung
zusatzlich der Vorteil, dass mit dem mittig in der Schmelze liegenden T-Stlick eine Messung der Schmelze-
temperatur im Kern der Schmelze (dem kaltesten Teil) [9] mdglich ist. Auch kann durch ein mittig in der
Schmelze hineinragendes Heizelement eine bessere und homogenere Erwarmung des Kunststoffs erfolgen,
dhnlich dem Konzept von E3D’s CHT-Technologie. Die Abdichtung bei dieser Variante kann nicht mehr wie in
den vorherigen Iterationen umgesetzt werden. Hier wird nun hochtemperaturbestdndiges Dichtpapier (laut
Hersteller hitzebestandig bis 250 °C) zwischen die beiden Hotend-Komponenten und das T-Stiick eingelegt.
Durch die diagonale Verschraubung werden die Komponenten gleichmaRig in beiden Trennebenen aneinan-
dergepresst, um so die Dichtigkeit herbeizufiihren. Die Diise kann, da im unteren Teil keine Teilung vorliegt,
einfach in die groRere Hotend-Komponente eingeschraubt werden, die Anbringung der Heatbreak erfolgt
wie bisher lber eine Flanschverbindung.
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Abbildung 7: Drittes Heifskanal-Design mit eingelegtem keramischen T-Stiick

Bei der praktischen Erprobung der dritten Hotend-Iteration zeigte sich, dass das keramische T-Stlick fur die
im Prozess auftretenden Krafte keine ausreichende Festigkeit aufweist. Mehrere Versuche mit einem mon-
tierten Hotend flihrten im Montageprozess oder bereits nach kurzer Betriebszeit zu einem Bruch des T-Stlicks
im Ubergangsbereich von den Schenkeln zum Steg. Auch war die Dichtigkeit bei dieser dritten Iteration nicht
vollstandig gegeben, sodass dieses dritte Konzept wieder verworfen wurde. Ein dauerhafter Einsatz des
Dichtpapiers bei 250 °C flihrte zu einer Verkohlung und einer Anhaftung des Papiers am T-Stlick. Es zeigte
sich, dass diese dritte Variante zur Losung des Problems schlechter geeignet ist, als die bisherigen Iterationen.
Verkohltes, angehaftetes Dichtpapier an einem gebrochenen T-Stlick mit Heizwendel ist in der Abbildung 8
zu sehen. Ebenso ist hier ein gebrochenes keramisches T-Stlick mit beschichtetem Thermoelement zu sehen.

Abbildung 8: Gebrochenes T-Stlick mit angehaftetem Kunststoff (PLA) entlang des Heifskanals und verkohltem Dichtungspapier auf
der rechten Schulter (links) und mehrfach gebrochenes T-Stiick mit beschichtetem Thermoelement
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Da sich das dritte Konzept als nicht praxistauglich erwiesen hat, wurde final das zweite Konzept mit kerami-
schen Halften, trotz der hohen Kosten hierfiir, weiterverfolgt. Hierflir wurden die metallischen Hotend-Half-
ten der zweiten Iteration konstruktiv angepasst. Gewinde in den Hotend-Halften wurden durch Durchgangs-
l6cher ersetzt, um einerseits die Kosten in der externen Herstellung deutlich zu senken und auch, da
Untersuchungen zur Kontaktierung (vgl. nachfolgender Abschnitt Kontaktierung) zeigten, dass keramische
Gewinde keinen hohen Anzugsmomente standhalten, wie sie zur Gewahrleistung der Dichtigkeit benétigt
werden. Das so angepasste Hotend ist in der Abbildung 9 dargestellt.

Abbildung 9: Zusammengebaute Iteration 4 des Hotends aus Keramik mit beschichteter Heizwendel und Thermoelement

Mit dem angepassten Hotend aus keramischen Halften konnte auf die elektrische Isolierschicht zwischen
Substrat und Funktionsschichten verzichtet werden. Da Untersuchungen zur Schichthaltbarkeit und auch der
Austausch mit KUZ Leipzig zu den Ergebnissen des Projektes Thermo-KonSens (Projektunterlagen durch Auf-
|6sung der KUZ Leipzig nicht mehr verfligbar) zu der Erkenntnis fihrten, dass auch die Verschleischutz-
schicht oberhalb der Funktionsschichten zu einer schlechten Haltbarkeit der Schichten fihrte, sollte auf diese
auch ganzlich verzichtet werden. Um eine elektrische Kontaktierung zwischen Funktionsschicht und den Kup-
ferdichtungen dennoch zu vermeiden, wurden zunachst die oben bereits genannten Hochtemperatur-Pa-
pierdichtungen eingesetzt. Die Verkohlung der Dichtungen bei einem Einsatz bei 250 °C sollte dabei zunachst
unbeachtet bleiben.

Ein mit den Papierdichtungen in Betrieb genommenes Hotend zeigte sich allerdings als nicht dicht, sodass
eine Alternativlosung gefunden werden musste. Als verbleibende Option wurde daher eine hochtemperatur-
bestdndige Silikondichtmasse beschafft, die eine Temperaturfestigkeit bis 305 °C verspricht und dauerelas-
tisch aushartet. Einsatz findet diese Dichtmasse oftmals im Ofenbau. Nachteilig ist hierbei die erschwerte
und ggf. nicht schadigungsfrei durchfiihrbare Demontage des Hotends, wie auch die ebenfalls nur einge-
schrankte Temperaturfestigkeit im Vergleich zur Anforderungsliste. Aus Mangel an verbleibenden Alterna-
tivmoglichkeiten sollten diese Nachteile in Kauf genommen werden.
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Kontaktierung
Neben der grundsatzlichen Entwicklung eines in einem PVD-Prozess beschichtbaren und zusatzlich dichten

Schmelzekanalkonzepts, lag eine weitere konstruktive sowie gestalterische Herausforderung dieses Projekts
in der Kontaktierung der Funktionsschichten. Zur Kontaktierung der abgeschiedenen Funktionsschichten auf
den eingesetzten Edelstahlsubstraten wurden verschiedene Méglichkeiten erprobt. Alle Varianten zeigten
jedoch unterschiedliche Hemmnisse, sodass keine der genannten Varianten eine in der Praxis vollumfanglich
sinnvoll einsetzbare Losung darstellt.

Verschrauben

Eine einfache Verschraubung von marktiblichen Kabelschuhen oder vergleichbaren, marktiiblichen Kontak-
ten auf dem beschichteten Edelstahl-Substratkorper ist nicht umsetzbar. Durch die Verschraubung und den
dabei entstehenden elektrischen Kontakt zwischen der Funktionsschicht iber den Kabelschuh und die
Schraube mit dem Hotend-Koérper werden die Diinnschichtsysteme unbrauchbar. Eine Abhilfe kann hier die
Nutzung von nicht leitfahigen Schrauben schaffen. Dabei sind Kunststoffschrauben fiir den vorliegenden An-
wendungsfalls nicht einsatzbar, da ihre Einsatztemperatur weit unter der angestrebten Temperatur des
Hotends liegt. Andere nicht leitfdhige aber temperaturbestdandigen Schrauben sind solche aus Keramik (Ab-
bildung 10).

Abbildung 10: Verschraubung von Kontakten auf einem Edelstahl-Hotend mit Keramikschrauben

Keramikschrauben sind allerdings in ihrer Anschaffung teuer und gehen damit kontrar zum Ziel eines mog-
lichst glinstigen Produkts. Zusatzlich konnen die Keramikschrauben auch nur mit einem geringen Anzugsmo-
ment festgezogen werden. Hierbei sitzt der Kabelschuh noch nicht fest auf dem Hotend auf. Dabei kénnen
Relativbewegungen zwischen Kabelschuh und Funktionsschicht entstehen, die zweitere beschadigen. Wird
zusatzlich die Isolationsschicht zwischen Funktionsschicht und Substrat angekratzt, entsteht hierbei wieder
eine leitfahige Verbindung zum Substrat, die zum Defekt des Schichtsystems flihrt. Wird die Keramikschraube
wiederum zu fest angezogen, bricht diese schnell.

Seite 13 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE \7 r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

!!

‘ I|
‘ I

Abbildung 11: Gebrochene Keramikschraube neben einer intakten Schraube

Loten

Lotverbindungen sind etablierte Moglichkeiten zur dauerhaften Verbindung von Leitungen an Kontaktpunk-
ten. Eingesetzt werden sie auch in diversen Anwendungen mit Diinnschichtsensoren etwa von Konopka et
al. und Cheng et al. [3, 6]. Problematisch ist im vorliegenden Anwendungsfall die nur geringe Temperaturfes-
tigkeit von weich geloteten Kontaktstellen. Bei Einsatztemperaturen ab etwa 200 °C, wie sie im vorliegenden
Fall erreicht werden sollen, erweichen und I6sen sich die gel6teten Kontakte, sodass ein Einsatz von Weichlot

keine geeignete Losung darstellt.

Abbildung 12: Létstelle auf einem Edelstahlrundsubstrat, deutlich wird, dass durch den Létversuch die Funktionsschicht angegriffen
wird und das Kabel nicht auf der Kontaktflciche haftet

Eine hohere Einsatztemperatur erlauben dahingegen hartgelotete Verbindungen. Hier sind Einsatztempera-
turen von Uber 400°C moglich, ohne dass die Kontaktstellen erweichen. Als schwierig zeigte sich aber die
Erzeugung einer haltbaren Hartl6tverbindung auf den Diinnschichten. Die Nutzung eines Gasbrenners zur
Erzeugung einer hart geloteten Kontaktstelle filhrte wiederholt zu einer Zerstérung des Diinnschichtsystems.
Grund hierfur ist augenscheinlich die lokal zu starke Warmeeinbringung in das diinne und empfindliche
Schichtsystem. Auch griffen verschiedene, beim Loten verwendete Flussmittel die Kontaktstelle chemisch an
(siehe Abbildung 12) was zur Korrosion und einem Ablésen der Diinnschichten fihrte.

Zur Reduzierung des hohen Temperaturgradienten zwischen Lotstelle und dem restlichen Bauteil wurde al-
ternativ die Herstellung einer Hartl6tverbindung durch ein gleichméRiges, langsameres Erwdarmen des Sub-
strats in einem Brennofen untersucht (siehe Abbildung 13). Die hierbei hergestellten Lotverbindungen zeig-
ten sich als sehr sprode und brachen bei kleinsten Bewegungen des Kabels. Beim Ablosen bzw. Abbrechen
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der Lotstelle wurde zudem das Diinnschichtsystem beschadigt. Lotverbindungen sind auf Grund der experi-
mentell gewonnenen Ergebnisse fiir die Kontaktierung von PVD-beschichteten Sensoren im vorliegenden An-
wendungsfall nicht einsetzbar und daher als Losungsoption auszuschlieRen.

Abbildung 13: In einem Ofen hergestellte, spréde Hartl6tverbindung zwischen einem Kabel und einem beschichteten Rundsubstrat.

Schweilen

Ahnlich dem Hartléten zeigte sich auch ein (Mikro-)SchweiRen von Kabelverbindungen auf dem Schichtsys-
tem als nicht umsetzbar. Der SchweiBprozess zerstort die diinnen Funktionsschichten und auch die darun-
terliegende Isolierschicht aus Aluminiumoxid (siehe Abbildung 14). Dadurch findet ein VerschweiRen des Ka-
bels mit dem Substratmaterial statt mit der Funktionsschicht statt. Die hergestellte Kontaktierung ist dadurch
unbrauchbar. Ein Verschweillen von Kabelverbindungen auf den Diinnschichten ist als Losung ebenfalls aus-
zuschlielRen.

Abbildung 14: Kontaktstellen zum Mikroschweif3en auf einem Rundsubstrat, deutlich wird hier die Schéddigung an mehreren Stellen
der Diinnschicht, insbesondere an der grofien kraterférmigen Kontaktstelle in der Mitte
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Bonding

Ebenfalls erprobt wurde das sogenannte Drahtbonden. Dieses oft in der Mikroelektronik verwendete Kon-
taktierverfahren [4, 8] verbindet diinnste Drahte (wenige pum im Durchmesser) mit empfindlichen elektroni-
schen Bauteilen, z.B. Leiterplatten oder Microchips. Hierzu wird der Bondingdraht auf die zu kontaktierende
Flache gedriickt und durch kurzzeitig eingebrachte Ultraschallschwingungen mit dem Substrat verschweil3t.
Die bei solchen diinnen Drahten libertragbaren Strome liegen allerdings nur im Milli-Ampere-Bereich, sodass
eine ausreichende Bestromung der Heizwendel nicht méglich ist. Eine Kontaktierung mittels Dickdrahtbon-
den, wobei ein wesentlich dickerer Draht Anwendung findet, konnte im Rahmen des Projekts nicht erprobt
werden, da die Einsatzfahigkeit eines an der TU Dortmund vorhandenen Dickdraht-Bonding-Gerats nicht ge-
geben war. Auch fir die Kontaktierung der Thermoelemente ist das Drahtbonden mit den vorhandenen Ge-
gebenheiten nicht sinnvoll. Ohne eine Kaltstellenkompensation ist die Kontaktierung von Thermoelementen
und das Auslesen der Daten mit den verwendeten Gold-Kabeln nicht moglich. Dass eine Kontaktierung der
PVD-Dinnschichten mittels Drahtbonden grundsatzlich moglich ist, konnte im Rahmen des Projektes aller-
dings nachgewiesen werden. Deutlich wird dies exemplarisch in der nachstehenden Abbildung 15.

Abbildung 15: Hergestellte Bonding-Verbindung mit Gold-Dréhten auf einer PVD-Kupferschicht

Kleben

Das Kleben von Kabelleitungen zur Kontaktierung von Dinnschichtsensoren wurde beispielsweise von Bartz
et al. erfolgreich eingesetzt [1]. Die bei der Untersuchung von Walzlagerringen auftretenden Temperaturen
sind allerdings deutlich geringer als die angestrebte Einsatztemperatur im vorliegenden Projekt, weshalb ein
hochtemperaturfester Klebstoff eingesetzt werden muss. Zur Erprobung einer Klebverbindung wurde daher
der hochtemperaturfeste Keramikkleber (Omegabond® - CC High Temp) erprobt. Dieser sollte beim Auflegen
eines Kabelkontakts auf der beschichteten Flache als Vergussmasse genutzt werden, die fiir eine feste Ver-
bindung zwischen beiden Bauteilen sorgt. Mehrere Kontaktierversuche mit der keramischen Vergussmasse
flhrten jedoch zu keiner leitfahigen Verbindung, was darauf schlieRen ldsst, dass die Vergussmasse beim
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Ausharten zwischen den Kontakt und die PVD-Schicht flieRt und dort eine isolierende Schicht zwischen bei-
den Komponenten bildet oder den zu verbindenden Kontakt minimal von der Diinnschicht abhebt. Zusatzlich
ist die hierbei hergestellte Verbindung nicht schadigungsfrei I6sbar. Ein Verkleben der Kontakte mit einem
flir hohe Anwendungstemperaturen geeigneten Kleber ist daher ebenfalls keine Option fiir die zu entwi-
ckelnde HeiRkanaldise. Ein Kontaktierversuch mit der keramischen Vergussmasse auf einem Keramiksub-
strat mit beschichteter NiCr-Wendel ist in der Abbildung 16 zu sehen.

Abbildung 16: Mit keramischer Vergussmasse hergestellte, feste, nicht-leitfdhige Verbindung von Kabeln auf einem PVD-beschichte-
ten Bauteil

Klemmen

Analog zu den Kontaktierungsansatzen des Kunststoffzentrums Leipzig aus dem Projekt Thermo-KonSens
(Geférdert durch Bundesministerium fiir Wirtschaft und Energie aufgrund eines Beschlusses des deutschen
Bundestages Reg.-Nr.: MF150033) ist die Klemmung von Kontakten auf dem Diinnschichtsystem eine weite-
rer Losungsansatz. In dem genannten Projekt, das sich mit der Temperierung von Werkzeugwanden beschaf-
tigt hat, wurden zur Kontaktierung Kunststoffklemmen mit dem Werkzeug verschraubt, mit denen Kupfer-
stabchen auf die Kontaktflaichen gedriickt wurden. [7] Da die Einsatztemperatur im vorliegenden Projekt
InlineSense deutlich Gber denen des Werkzeugs aus dem Projekt Thermo-KonSens liegen, ist eine Verwen-
dung der gleichen Kunststoffklemmen nicht moglich. Alternativ bietet sich als temperaturbestandiges und
nicht leitfahiges Material eine Keramik an. Um die hohen Kosten fiir extern gefertigte, angepasste Keramik-
Klemmen zu vermeiden, wurden vergleichbare Klemmen aus Ton in-house gebrannt. Diese Klemmen kdénnen
nur mit groben Toleranzen gefertigt werden und sind etwas spréder als Keramikkomponenten von anderen
Anbietern. Mit Ihnen kann das Diinnschichtsystem allerdings zuverlassig kontaktiert werden (vgl. Abbildung
17).
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Abbildung 17: Kontaktierung eines beschichteten Hotends mit Ton-Klemme und Kupferkontakten.

Dennoch sind auch mit diesen Klemmen kleinste Relativbewegungen zwischen dem Kupferkontakt und der
Dinnschicht moglich, sodass bei der Handhabung dullerst vorsichtig vorgegangen werden muss. Die Losung
mit den Ton-Klemmen ist daher als Behelfslosung geeignet, flir einen dauerhaften Einsatz oder haufiges Mon-
tieren und Demontieren allerdings aufgrund des vorhandenen Fehlerpotentials nicht empfehlenswert.

Dasich alle bisher erprobten Kontaktierungsmoglichkeiten als nicht oder nur mit Einschrankungen umsetzbar
herausgestellt haben, ist die bereits angesprochene Nutzung von einem elektrisch nicht-leitfahigen Substrat-
material fir die Hotend-Variante 4 in hochstem Male interessant. Mit einem solchen Substratmaterial kann
eine feste Verschraubung von Kontakten ermoglicht werden. Auch ist eine minimale Schadigung der Funkti-
onsschichten unter dem Kabelschuh weniger problematisch, da keine Schadigung der Isolationsschicht zwi-
schen Funktionsschicht und Substrat und somit kein Durchkontaktieren moglich ist. Neben der Haltbarkeit
des Schichtsystems ist daher die Kontaktierung der Diinnschichtsensoren und -aktoren ein weiterer Aspekt,
der die Entscheidung fiir ein Keramiksubstrat bestarkt hat.

Kiihlung des Systems

Fiir einen robusten Prozess ist die Erzeugung eines definierten Ubergangs zwischen HeiRR- und Kaltteil eines
3D-Druck-Verarbeitungssystems wichtig. Erst durch den definierten Warmeilbergang wird ein sauberes
Extrudieren und Retracten des Filaments gewihrleistet. Ist die Ubergangszone zwischen HeiR- und Kaltteil
nicht ausreichend definiert, besteht die Gefahr, dass Kunststoff an der zu kalten HeiRkanalwand wieder er-
starrt und zu einem Verstopfen, dem sogenannten Clogging, fihrt oder bereits zu weich wird und nicht mehr
vorgeschoben werden kann. Um diesen definierten Warmeiibergang oberhalb des Eintritts in den HeiBkanal
zu positionieren, ist einerseits eine homogene Temperaturverteilung im Hotend notwendig. Die Temperatur
an der Eintrittsstelle des Filaments darf nicht zu gering werden. Andererseits muss die entstehende Warme
abgefiihrt werden, um zu gewahrleisten, dass das Filament in der Férdereinheit noch nicht erweicht. Dieser
definierte Warmeuibergang wird durch die Heat-Break erreicht. Dieses Bauteil, zumeist aus dinnwandigem
Titan oder Edelstahl, soll moglichst wenig der entstehenden Warme im Hotend weiterleiten und das heiRRe

Hotend von der kalten Kiithleinheit trennen.
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Die Verwendung einer Standard-3D-Druck-Luftkiihlung zeigte sich in Praxisversuchen als nicht anwendbar.
Durch die im Vergleich zu anderen 3D-Druck-Hotends deutlich groRere thermische Masse des Hotends ist
eine leistungsstarke Warmequelle zum Aufschmelzen des Kunststoffs notig. Eine Standardkiihlung schafft es
nicht mehr, die entstehende, aufsteigende Warme abzufiihren, sodass samtliche Férderversuche mit den
Prototypen beim Einsatz einer konventionellen Kiihlung mit Lifter zu einem Aufschmelzen von Kunststoff in
der Heatbreak und so zu einem Verstopfen des Extrusionssystems fiihrten.

Um diesem Problem entgegen zu wirken, wurde eine einfache Wasserkihlung fiir das Hot-End konzipiert, die
eine deutlich groRere Kihlleistung aufweist. Durch die gesteigerte Kihlleistung trat nun erneut ein Verstop-
fen des Systems ein, nun allerdings durch Materialanhaftung im Heatbreak-Flansch. Um das Erkalten von
Material in diesem zu vermeiden, wurde in den Flansch, analog zum Flansch der Dise, in diesen eine Heiz-
patrone eingesetzt, um hier zusitzlich Warme einzubringen und den Ubergangspunkt von warm zu kalt aus
dem Flanschbereich herauszuheben. Mit dieser neuen Kiihlung konnte mit den Hot-End-Prototypen erfolg-
reich Material ohne ein Verstopfen des Systems geférdert werden.

Abbildung 18: Wasserkiihlblock oberhalb des Hotends der 3. Iteration

Das entwickelte Hotend wurde im Rahmen des Projekts auf einer bestehenden 3D-Druck-Anlage erprobt, die
eigens fir diesen Zweck umgebaut wurde. Hier konnte der Druckkopf (iber eine Portal-Kinematik in der x-
und y-Richtung verfahren werden und das Druckbett in z-Richtung. Der Versuchsstand wurde lGber eine Twin-
CAT-Steuerung mit Steuerkarten der Firma Beckhoff Automation betrieben. Hierdurch konnten unterschied-
liche Konfigurationen hinsichtlich Sensorik und Aktorik eingesetzt und unterschiedliche Temperatur-Regel-
kreise gesteuert werden. Die Karten der Firma Beckhoff erlaubten dabei eine gezielte Ansteuerung der
beschichteten Heizwendel sowie ein Auslesen der Daten von Thermoelement und ggf. einer Drucksensorik
in Echtzeit.
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1.2 Arbeitspaket 2: Auswahl der Beschichtungswerkstoffe

Fiir die ersten Maskierungs- und grundlegenden Schichtuntersuchungen wird hauptsachlich 1.4404 verwen-
det. Der Einfachheit halber finden diese Untersuchungen zudem auf Rundsubstraten statt. Grund hierfir ist
die schnelle Verfligbarkeit sowie Handhabbarkeit dieser Probengeometrie. Die Standard-Rundsubstrate ha-
ben einen Durchmesser von @340 mm und @20 mm sowie eine Dicke von 5 mm. In einem ersten Versuch
wurden die Substratmaterialien mit einem kompletten Multilagenaufbau (siehe Abbildung 19) beschichtet,
um in erster Linie ihre Beschichtbarkeit sowie Haftung zu testen.

Cu-Heizwendel

AlLO,
Cu
ALO,

Cr

Substrat

Abbildung 19: Schichtaufbau der Cu-Heizwendel

In Abbildung 20 sind die verschiedenen @20 mm Substrate mit dem beschichteten Multilagenaufbau abge-
bildet. Bereits augenscheinlich ist zu erkennen, dass die Beschichtung auf allen Substratvarianten haftet.
Lediglich die Al-Legierung AW5083 zeigt deutliche Abplatzungen. Als Ursache wird der relativ hohe War-
meausdehnungskoeffizient vermutet. Bereits im Beschichtungsprozess ist das Material erhéhten Tempera-
turen ausgesetzt. Durch die anschlieRende Abkihlung kann es zu einer groRen Differenz in der Ausdehnung
zwischen Substrat und Beschichtung kommen und folgend zu Schichtabplatzungen fiihren. Somit scheidet
die Al-Legierung AW 5083 fiir weitere Untersuchung aus.

AW 5083 1.4301 Messing AIN

l l 2

Abbildung 20: Cu-Schichtsystem auf den verschiedenen Substraten

mm

Bei der Auswahl der Beschichtungsmaterialien werden die jeweilige Funktion und die benétigten Eigenschaf-
ten der jeweiligen Schicht betrachtet. Vorgesehen ist eine elektrisch-isolierende Schicht, ein Kraftsensor, eine
Heizschlange sowie eine chemisch bestandige und tribologisch-schiitzende Deckschicht (siehe Abbildung 21).
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Cu-Heizwendel Thermoelement Typ K
AICrON AICrON
ALO, ALO,
Cu *
ALO, ALO,
Cr Cr
Substrat Substrat

Abbildung 21: Schematischer Aufbau der PVD-Schichten fiir die Heizwendel (links) und das Thermoelement (rechts)

Die elektrisch-isolierenden Schichten sollen einen Kurzschluss zwischen den Leiterbahnen verhindern. Fir
die geforderten Eigenschaften eignet sich Aluminiumoxid (Al,Os). Fir eine verbesserte Haftung wird zunachst
eine 200 nm dicke Chrom (Cr) Diinnschicht appliziert. Um eine ausreichende Durchschlagsfestigkeit bei ge-
ringer Schichtdicke zu erreichen, wurde die Schichtdicke von Al,0s; zwischen 1,0 um, 2,5 um und 5,0 um
variiert und getestet. Die Durchschlagfestigkeit wurde mittels eines stufenlos regelbaren Netzteils im DC-
Modus ermittelt. Da die Sensorschicht im Niederspanungsbereich von <50 V betrieben wird, muss die Isolier-
schicht diesem Wert mindestens standhalten. Die Schichtuntersuchung wurde hier auf dem 1.4404 Stahl

durchgefihrt.

Ein bewahrtes Material fir Heizelemente ist Kupfer (Cu), welches auch hier fir die Abscheidung der Heiz-
wendel verwendet werden soll. Dabei wird zunachst eine Cu-Schicht von 1 um Dicke abgeschieden und ge-
prift.

Bei den Thermoelementen wurde sich auf Typ K (Nickel - Nickel-Chrom — Ni-NiCr) und den in der Kunststoff-
industrie gangigen Typ J (Eisen - Kupfer-Nickel — Fe-CuNi) geeinigt (siehe Tabelle 2). Der Typ K wurde bereits
erfolgreich in der vorangegangenen Forschungsarbeit umgesetzt, sodass die Prozessparameter hier (iber-
nommen werden kdnnen. Bei Typ J muss getestet werden, ob das Abscheiden von Fe moglich ist. Da fiir die
PVD-Schichtabscheidung die Magnetron Kathodenzerstaubung, welche mithilfe von Permanentmagneten
agiert, genutzt wird, kann das magnetische Verhalten des Fe-Targets den Prozess beeinflussen. Die Schichten
werden zunichst mit einer Starke von 1 um auf der ausgewdahlten Al,Os-Schicht auf 1.4404 (340 mm) abge-
schieden und auf ihre Haftung Giberprift. AnschlieRend werden die Leiterbahnen mittels Maskierung auf die
15%15 mm? AIN, Messing und 1.4301 beschichtet.

Tabelle 2: Ausgewdhlte Thermoelementpaarungen

Typ Materialpaarung Temperaturbereich [°C] Fehler [°C]
J Fe-CuNi 20-700 +1,7
K Ni-NiCr 0-1100 2,2

Als Deckschicht wird Aluminium-Chrom-Oxinitrid (AICrON) verwendet, da es sich dabei um eine chemisch
inerte Zusammensetzung mit vielversprechenden tribo-mechanischen Eigenschaften handelt. Diese Deck-
schicht wird Uber die zweite Isolationsschicht beschichtet und schiitzt das unterliegende Schichtsystem vor
Verschleilf und chemischer Reaktion mit der Kunststoffschmelze.
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Die PVD-Schichten wurden anschlieRend mittels Rasterelektronenmikroskop (REM) in ihren morphologi-
schen und topographischen Strukturen analysiert sowie hinsichtlich ihrer Hafteigenschaften zum Substrat
mit der Rockwell-Eindringpriifung und dem Scratch-Test gepriift und bewertet.

Diinnschicht-Drucksensoren sind in ihrer Realisierung technisch anspruchsvoll. Die Messung mechanischer
Belastungen erfordert entweder einen komplexen strukturellen Aufbau oder eine aufwendige elektrische
Verschaltung. Da im vorliegenden Projekt zunachst das Ziel verfolgt wird, liberhaupt eine messbare Druck-
anderung zu detektieren, wurde nach alternativen Konzepten gesucht, die sich einfacher umsetzen lassen.
In mehreren Studien zeigte sich, dass insbesondere Cr-Schichten neben ihrer Temperaturabhangigkeit auch
auf mechanische Belastungen reagieren kénnen [2, 5]. Dieses Verhalten legt nahe, dass bestimmte metalli-
sche Dinnschichten zur qualitativen Erfassung von Druckdnderungen geeignet sein konnten. Daflir sollen
metallische Werkstoffe in Form von Maanderstrukturen auf das Substrat aufgebracht und deren Widerstand-
sdanderung unter mechanischer Belastung zu untersucht werden. Als Materialien wurden Ni, NiCr, Cr sowie
CuNi ausgewshlt. Die Strukturierung erfolgt auch hier mittels lithographischem Atzen. Da Ni- und NiCr-
Schichten bereits als Temperatursensorelemente auf den Hotends eingesetzt werden, bietet sich die Mog-
lichkeit, ihre potenzielle Druckempfindlichkeit zuséatzlich zu priifen. Gleichzeitig konnte dies den Fertigungs-
prozess vereinfachen und ggf. ein zusatzlicher Beschichtungsschritt entfallen. Am Ende hatte sich die NiCr
Schicht als vielversprechend erwiesen.

Seite 22 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE \7 I_

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

1.3 Arbeitspaket 3: Synthese der Diinnschichten / Sensoren (aus ZB1)

Hinsichtlich der Beschichtungsvorbereitung zeigt sich insbesondere fiir die zweite Hotend-Variante eine be-
reits angesprochene Schwierigkeit: Die Problematik einer konturfolgenden Maskierung zur Abscheidung ge-
ometrisch bestimmter Sensoren und Aktoren insbesondere im Nutbereich.

Nach der Praparation durch Polieren mit einer 3um-Diamantsuspension verrunden sich die Nutibergange.
Ein erster Versuch, die isolierende Al,0s-Schicht auf die Hotend-Halften abzuscheiden, resultierte zudem in
Abplatzungen in der Nut sowie um die Bohrungen. Es ist anzunehmen, dass durch die Bearbeitung und Pra-
paration die Materialspannungen in diesen Probenbereichen erhéht sind sowie die geometriebedingten Ma-
terialstarken eine unterschiedliche Abkihlung beglinstigen und durch die verschiedenen Warmeausdehnun-
gen die Schichthaftung verschlechtert wird.

Verrundung nach
Polieren

G g T S

Abbildung 22: Problematiken des HotEnd-Designs mit Nut

Als mogliche Alternative zur Beschichtung im Inneren der Nut bietet sich fiir einige Beschichtungsmaterialien
das Fotolithographie-Verfahren an. Hierbei wird das gesamte Bauteil mittels PVD-Verfahren mit Kupfer be-
schichtet. Im Anschluss erfolgt das selektive Atzen dieser Beschichtung. Hierzu wird die Wendelkontur als
Negativ auf einer Fotomaske aufgebracht und diese auf das mit Fotolack versehene Bauteil gelegt. Unter der
Einwirkung von UV-Licht hartet der nicht von der Fotomaske verdeckte Lack aus. Der nicht entwickelte Lack
kann in der Folge abgel6st werden. Die nun ungeschiitzten Bereiche kdnnen weiterbearbeitet werden. Im
vorliegenden Fall wird die (iberflissige Kupferschicht in einem Atzbad abgeldst. Zuriick bleibt die ge-
winschte Cu-Wendelkontur.
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Abbildung 23: Schematischer Ablauf beim Lithographie-Verfahren

Das Beschichten der Thermoelemente in der Halbschale stellt im Gegensatz zur feinen Struktur der Wendel
ein geringeres Problem dar. Obwohl auch hier aus genannten Griinden weiter Abschattungseffekte auftre-
ten, reicht es, eine einfache Kontaktstelle der beiden Metalle herzustellen. Der zur Messung von Temperatu-
ren genutzte Seebeck-Effekt tritt auch dann auf und kann genutzt werden.

Fiir die grundlegenden Untersuchungen wird zunachst 1.4404 als Substratmaterial verwendet, da sich dieser
Werkstoff durch gute Beschichtbarkeit und thermische Stabilitdt auszeichnet. Vor der Abscheidung der Sen-
sorschichten werden die Substrate mit einer 2,5 um dicken Al,0s3-Schicht beschichtet. Fiir die Beschichtung
der Thermoelement-Schenkel auf die quadratischen Flachsubstrate (15x15 mm?) werden bestehenden Pro-
benhalter und Maskierungen verwendet. Fir die jeweiligen Leiterbahnen wird eine eigene Maske zur Ab-
scheidung genutzt, welche auf dem Probenhalter fixiert wird. Zunachst wird der Fe- bzw. Ni-Schenkel mittels
der Maske A synthetisiert und anschliefend die Maske gegen den Typ B gewechselt und der CuNi bzw. NiCr-
Schenkel abgeschieden (siehe Abbildung 24).

Maske Typ a Maske Typ b Vorgehen Entstehender Messpunkt

® Verbindungsstelle il ]
Leiterbahn 1.5 mm
- .

Abbildung 24: Maskierung zur Abscheidung der Thermoelement-Leiterbahnen

Fur die Applikation der Wendelgeometrie werden 1.4404 Stahlproben (@40 mm) verwendet. Da Abschat-
tungseffekte mit zunehmender Blechdicke der Maskierung verstarkt werden und gleichzeitig eine ausrei-
chende Steifigkeit der Maskierung erreicht werden muss, damit diese plan auf der Probenoberflache aufliegt,
wird diese auf 0,2 mm reduziert. Da weiterhin Abschattungen erwartet werden, werden unterschiedlich feine
Wendelgeometrien getestet (siehe Abbildung 25). Um einen kompletten Schichtaufbau, wie er auf dem Ho-
tend abgeschieden werden soll, nachzustellen, wird eine zusatzliche Abschattungs-Maske eingesetzt, um
eine Beschichtung der Kontaktierungsflachen durch die Isolier- und Schutzschicht zu verhindern. Die vorab
mit Al,O3 beschichteten Substrate werden in den Probenhalter einsetzt, die Maskierung aufgelegt und fixiert.
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Die Maskierung wird mithilfe von speziell gefertigten Aufsatzringen, die als eine Art Niederhalter fungieren,
geklemmt und damit befestigt.

Ill

,fein” ,mitte

3,00

Probenhalter mit Maskierung

0,20
0,80

24,00
0,40
1,60
24,00

>

Abschattung der Kontaktierungs-
flachen

24,00

0,60
|
2,40
24,00

Q
(bp{\,‘c) 6-,°
8

Abbildung 25: Technische Zeichnungen der Wendelmaskierung mit verschiedenen Mdandergeometrien sowie der Abschattungs-
maskierung der Kontaktierungsfldchen und maskierte Rundsubstrate im Probehalter
Fiir die Cu-Heizwendel ist von besonderer Wichtigkeit, dass die Diinnschicht zusammenhangend appliziert
wird und die Wendel eine ausreichend scharfe Geometrie aufweist. Fiir den ersten Versuch wird eine Cu-
Wendel mit einer Schichtdicke von 1 um abgeschieden und anschlieBend auf ihre Heizleistung getestet.

In Abbildung 26 sind die beschichteten Substratmaterialien mit den Leiterbahnen sowie REM- und Energie-
dispersive Rontgenspektroskopie (EDX) Aufnahmen der Uberlappungs- bzw. Messstelle des Thermoelements
Typ K dargestellt. Mithilfe der Maskierungen gelingt die Uberlappung der Leiterbahnen. Allerdings ist die
Maskierung des NiCr-Schenkels auf dem AIN-Substrat oder aber das Substrat selbst wahrend des Prozesses
wahrscheinlich infolge von Warmeausdehnung verrutscht und die Leiterbahngeometrie unscharf. Demnach
ist das Optimieren der Probenhalter erforderlich.
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Abbildung 26: Beschichtete Thermoelemente Typ K auf verschiedenen Substraten mit 2,5 um Al,O3-Beschichtung sowie REM- und
EDX-Aufnahmen der Messstelle
Die Beschichtung der Cu-Wendel mit dem entwickelten Maskierungssystem hat im Allgemeinen funktioniert.
Ahnlich wie bei der Abscheidung der Thermoelement-Leiterbahnen zeigt sich auch hier ein Verrutschen der
Maskierung wahrend des Prozesses. Demnach wird auch hier die Probenhalterung angepasst. An den REM-
und EDX-Aufnahmen in Abbildung 27 werden die Abschattungseffekte deutlich. Je feiner die Wendelgeomet-
rie, desto unscharfer werden die Konturen. Dies kann damit begriindet werden, dass die Maskierung weiter-
hin nicht plan genug auffliegt sowie diese durch Verschiebung infolge des Warmeeintrages im Prozess be-
wegt wird. Dadurch entsteht eine unscharfe Kontur. Dies fihrt dazu, dass anstatt von der gewiinschten
Maanderform eine teilweise zusammenhingende Flache entsteht, die die gewlinschten Heizeigenschaften
andern und beeintrdchtigen kann. Dies ist besonders gut bei der feinen Maskierung zu erkennen. Die grobe
Wendel hingegen besitzt ausreichend groRe Abstdande zwischen den Bahnen, sodass hier keine Beeintrachti-

gungen erwartet werden.
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Maskierung ,fein” Maskierung ,mittel” Maskierung ,grob“

HLHL

Abbildung 27: REM- und EDX-Aufnahmen der Cu-Wendel auf Al,Os-Isolierschicht auf 1.4404-Substrat ohne AICrON-Deckschicht

-100um

Ein Vergleich mit einer Cu-Wendel, welche mit dem Lithographie-Verfahren hergestellt wurde, zeigt, dass
diese definiertere Konturen besitzen (siehe Abbildung 28). Der Vergleich zwischen Maskierung und Lithogra-
phie wird deshalb weiterverfolgt.

PVD Lithographie
Maskierung ,grob® Maskierung ,grob®

s

Abbildung 28: REM- und EDX-Aufnahmen der Cu-Wendel ,,grob” auf AI203-Isolierschicht auf 1.4404-Substrat ohne Al-CrON-Deck-

schicht hergestellt mittels Maskierung (links) und Lithographie (rechts)
Der Beschichtungsprozess der planaren Hotend-Halfte ist in Abbildung 29 dargestellt. Im Allgemeinen hat der
Maskierungsprozess funktioniert und die Leiterbahnen wurden auf die gewiinschten Stellen abgeschieden.
Allerdings bedarf es einer weiteren Optimierung der Schichthaftung. Vor allem in den Rand- und Bohrungs-
bereichen finden sich vermehrt Abplatzungen, die das Substrat freilegen, vermutlich infolge der Warmeaus-
dehnung im Beschichtungsprozess. Hier wird versucht, dem Problem in der Anpassung mit geeigneten Heiz-
parametern zu begegnen.
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Cu-Wendel und Ni-Schenkel Cu-Wendel und
auf AL,O,-Isolierschicht Ni-NiCr-Thermoelement
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Abbildung 29: Beschichtungsprozess der Sensordiinnschichten auf Al,Os-Isolierschicht auf einer planaren Hotend-Hiilfte

Generell sind die Abplatzungen der ersten Al203-Isolierschicht ein Hauptproblem im Beschichtungsprozess.
Nach Betrachtung der Ergebnisse sind Materialspannungen zwischen Schicht und Substrat, aber auch zwi-
schen den Schichten, die zum einen durch die Substratpraparation sowie zum anderen durch thermische
Ausdehnungsdifferenzen entstehen kdnnen, als Ursache anzunehmen. Demnach sind weitere Versuche not-
wendig, um die Schichthaftung weiter anzupassen, damit funktionsfiahige Sensorschichten hergestellt wer-
den kénnen.

Neben der Beschichtung der Hotend-Hélften wurde auch der Ansatz der keramischen T-Stlicke aus AIN ver-
folgt. Der Vorteil fiir den Beschichtungsprozess besteht darin, dass die elektrisch-isolierenden Al,03-Schich-
ten wegfallen. Fir die Heizwendel wurde die keramische Oberflache vollstdandig mit einer 5 um dicken Cu-
Schicht beschichtet. Anschlieffend wurde die Heizwendelgeometrie lithographisch herausgearbeitet. Zur Her-
stellung des Thermoelements wurden fiir die ersten Versuche Maskierungen aus 0,5 mm dicken Blechen ge-
fertigt (siehe Abbildung 30). Diese Masken ermoglichten die gezielte Abscheidung der Schenkel aus Ni bzw.
NiCr mit je einer Schichtdicke von 1 um. Fiir den Drucksensor aus NiCr wurde ein AIN Substrat vollstandig mit
einer 1 um dicken NiCr-Schicht beschichtet und anschlieend geatzt.

45,00

39,50

0,70

[——

4,70

Abbildung 30: Maskierung fiir die Thermoelement-Schenkel auf dem Keramikeinsatz
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In Abbildung 31 sind die erfolgreich beschichteten AIN-Substrate mit den Leiterbahnen sowie REM- und EDX-
Aufnahmen der Messstelle des Thermoelements Typ K dargestellt.

Thermoelement Typ K
auf Keramikeinsatz
aus AIN

Geatzte NiCr-Wendel
auf AIN-Substrat

Abbildung 31: REM- und EDX-Aufnahme der Sensordiinnschichten auf AIN-Substrat

Das Maskieren von groben Geometrien bietet eine schnelle Moglichkeit, Sensorschichten zu applizieren. Je-
doch fiihren Abschattungseffekte und das Verrutschen oder Verziehen der Maskierung infolge des Tempera-
tureinflusses wahrend des Beschichtungsprozesses zu unscharfen bis iberlappenden Geometrierandern, die
die Sensorfunktion beeintrachtigen kénnen. Das lithographische Atzen der Sensoren aus den Diinnschichten
wird als potentieller Ansatz weiterverfolgt. Die unterschiedlichen metallischen Beschichtungswerkstoffe wer-
den mit entsprechenen Atzmittel bearbeitet. Jedoch wurde dies stets aus separaten Proben durchgefiihrt.
Da sich die Sensorschichten auf einer Hotend-Halfte befinden, muss geprift werden, ob und wie die spezifi-
schen Atzmittel sich gegeniiber den anderen metallischen Schichten verhalten und diese ggf. auch angreifen.
Daflir wurde ein Rundsubstrat aus AIN auf einer Halfte mit Cu und auf der anderen Halfte mit NiCr beschichtet
und geatzt. Da sich die Sensorschichten auf einer Hotend-Halfte befinden und aus unterschiedlichen Materi-
alien bestehen, war es erforderlich zu priifen, ob und wie die spezifischen Atzmittel sich gegeniiber den an-
deren metallischen Schichten verhalten und diese ggf. auch angreifen. Zu diesem Zweck wurde ein Rundsub-
strat aus AIN auf einer Halfte mit Cu und auf der anderen Halfte mit NiCr beschichtet. Die Proben wurden
anschlieRend getrennt mit zwei verschiedenen Atzmitteln behandelt. Dabei zeigte sich, dass die NiCr-Atzl6-
sung beide Metalle innerhalb von wenigen Minuten vollstandig aufldst, wahrend die Eisen(lll)-chlorid-Lésung
ausschlieBlich Cu angreift. Die NiCr-Beschichtung blieb in Eisen(lll)-chlorid intakt. Diese Ergebnisse bestatigen
die Selektivitit des Eisen(lll)-chlorid-Atzmittels fiir Cu gegeniiber NiCr-Schichten und erméglichen die litho-
graphische Strukturierung der Sensorschichten. In diesem Fall muss erst die NiCr- und anschlieRend die Cu-
Schicht abgeschieden werden.

Seite 29 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE \7 r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

1.4 Arbeitspaket 4: Kalibrierung und Funktionstest der Sensoren

Heizwendel

Vor der allgemeinen Funktionspriifung von PVD-beschichteten Heizwendeln wurde in einem ersten Schritt
die elektrische Leitfahigkeit und, bei den leitfahigen Edelstahlsubstraten, die Isolierung zwischen Diinnschicht
und Substrat durch die Al;0s-Schicht sichergestellt.

Erste Funktionstests mit auf Edelstahl-Rundsubstraten abgeschiedenen Heizwendeln zeigten, dass mit diesen
ein gezieltes Aufheizen moglich ist. Je nach Wendelgeometrie (fein, mittel, grob) konnten Leistungen bis etwa
80 W kurzzeitig realisiert werden. Dabei wurden innerhalb von 90 s Temperaturen von tber 275 °C (Mess-

grenze der vorhandenen Warmebildkamera) erzielt (siehe Abbildung 32).

t 255,6°C

Area 1

Abbildung 32: Aufgezeichnetes Wdrmebild beim Betrieb einer Heizwendel auf einem Edelstahl-Rundsubstrat

Eine abgeschiedene Heizwendel mit mittlerer Auflosung auf einer Hotend-Halfte der zweiten Iteration
konnte kurzzeitig mit etwa 40 W betrieben werden. Eine dauerhafte Bestromung mit 28,8 W der Wendel auf
der Hotend-Halfte konnte ebenfalls Temperaturen von lber 275 °C herbeifihren, fiihrte nach 4 min aber zu
einem Durchbrennen der Wendel. Die Versuchsaufbau zum Test der Wendel auf der Hotend-Halfte ist in der
Abbildung 33 dargestellt.
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Abbildung 33: Versuchsaufbau zum Aufheizen der Wendel auf einer Edelstahl-Hotend-Hiilfte; eine Detailansicht einer kontaktierten
Heizwendel auf einer Edelstahl-Hotend-Hdlfte ist in der Abbildung 15 zu sehen

Von den drei erprobten Wendelgeometrien (grob, mittel, fein) zeigte sich die grobe Kontur als die vielver-

sprechendste. Insbesondere bei der feinen Wendel traten oft Abschattungseffekte und damit Inkonsistenzen

in der Kontur auf, die die hergestellte Wendel unbrauchbar machten.

Auch auf den keramischen T-Stilicken fiir die Hotend-Iteration 3 konnte eine Heizwendel abgeschieden und
erfolgreich erprobt werden. Ein Betrieb konnte mit etwa 1,5 W (3,5 V bei 0,42 A) dauerhaft gewahrleistet
werden. Hierbei konnten Temperaturen von ca. 200 °C erreicht und gehalten werden. Um ein Durchbrennen
der Wendel auf dem teuren und empfindlichen Substrat zu vermeiden, wurde eine starkere Erwarmung des
T-Stlicks ohne ein warmeabfiihrendes Medium nicht durchgefihrt.

Bereich 1

!

Abbildung 34: Aufheizen einer Heizwendel auf einem keramischen T-Stiick (3. Hotend-Iteration)

Seite 31 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE O r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

Heizversuche mit der Heizwendel auf den Keramikhalften der vierten Hotend-Iteration konnten mit etwa
100 W Leistung durchgefiihrt werden. Mit der eingestellten Leistung war ein Temperaturhub von 20 °C auf
200 °C in 87 s realisierbar. Auch die Maximaltemperatur der Warmebildkamera von 275 °C konnte mit der
abgeschiedenen Wendel erreicht werden.

t 236,5°C
4§

Abbildung 35: Betrieb der Heizwendel auf einer Keramikhdlfte (Hotend-Variante 4)

Grundsatzlich zeigten die durchgefiihrten Untersuchungen, dass fiir jede hergestellte Heizwendel die Ansteu-
erung individuell angepasst werden muss. Durch minimale Anderung der Wendelkontur aufgrund von Ab-
schattungen im Beschichtungsprozess, durch unterschiedliche Positionierungen der Maske oder durch mini-
mal unterschiedliche Beschichtungszeiten, variieren die Geometrie und Schichtdicke der Wendeln
untereinander. Durch die geringe Schichtdicke verandern sich hierbei die elektrischen Eigenschaften der
Wendeln deutlich. Ebenso hat die Wahl des Substratmaterials und die sich daraus ergebende Warmemenge,
die zum Erwarmen des Hotends notwendig ist, einen Einfluss auf das Verhalten der Diinnschichtheizung.
Grundsatzlich sind alle hergestellten Heizwendeln in der Lage, das Substratmaterial stark zu erwarmen und
den dafiur bendétigte elektrischen und thermischen Belastungen auch wiederholt standzuhalten. Eine zu
starke Erwdarmung ohne geeignete Regelung und ein warmeabfiihrendes Medium kdnnen nach einiger Zeit

aber zu einem Durchbrennen der Heizwendel fihren.

Thermoelement

Grundlegende Untersuchungen mit abgeschiedenen Temperatursensoren wurden zunachst auf kleinen
Flachsubstraten unterschiedlicher Materialien durchgefiihrt. Hierzu wurden Thermoelemente vom Typ K auf
Substraten aus Messing, Edelstahl (1.4404) und Keramik (Aluminiumnitrid) aufgebracht. Im Fall von Messing
und Edelstahl wurde zur elektrischen Isolierung der Sensoren vom Substrat-Material zusatzlich eine Alumini-
umoxid-Schicht (Al,0s3) unterhalb der Funktionsschicht vorgesehen. Die so hergestellten Temperatursenso-
ren wurden auf eine regelbar beheizte Platte gelegt und das von Ilhnen abgegebene Signal ausgelesen (vgl.
Abbildung 36).
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Abbildung 36: Aufzeichnen der Temperatur mit Thermoelementen auf drei verschiedenen Substratmaterialien

Hierbei zeigte sich, dass alle abgeschiedenen Thermoelemente in der Lage sind, die Temperaturen in einem
gewissen Toleranzbereich genau zu messen. Die geringste Messabweichung zwischen der Ist- und der ge-
messenen Temperatur tritt beim Aluminiumnitrid-Substrat auf, die groBte beim Edelstahl. Es zeigt sich, dass
mit zunehmender Warmeleitfahigkeit die Genauigkeit des Sensors zunimmt.

Weiterfiihrende Untersuchungen zu abgeschiedenen Thermoelementen auf Keramik wurde mit den T-Sti-
cken der dritten Hotend-Variante durchgefiihrt. Analog zur DIN EN 60751 wurden Thermoschockversuche
durchgefiihrt, um einerseits die Ansprechzeit des Diinnschicht-Thermoelements mit dem von anderen Ther-
moelementen zu vergleichen, und andererseits die Haltbarkeit der Schichten bei schnellen Temperaturwech-
seln zu beobachten.

Zur Bewertung der Geschwindigkeit und der Genauigkeit der Diinnschichtthermoelemente wurden zwei ver-
schiedene Referenz-Thermoelemente eingesetzt. Bei dem ersten handelt es sich um ein Standard-Thermo-
element mit Edelstahl-Schutzhilse (I = 24 mm, d = 4 mm) aus dem Katalog der Firma Sensorshop24. Das
zweite Referenzthermoelement ist ein einfaches Thermoelementkabel vom Typ K, dessen Enden abisoliert
und durch ein MikroschweilRgerat miteinander verbunden wurden (Abbildung 37). Im Rahmen eines anderen
Forschungsprojektes wurden solche Thermoelemente vom LKP bereits erfolgreich fiir Anwendungen mit klei-
nem Bauraum erfolgreich eingesetzt.

Abbildung 37: VerschweifStes Kabel-Thermoelement
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Um die Sensoren miteinander vergleichen zu kénnen, wurden alle im selben Versuchsaufbau abwechselnd
in ein HeiBbad und ein Kaltbad eingetaucht und ihr Messsignal dabei kontinuierlich aufgezeichnet. Das mit
Silikonol gefiillte HeiRbecken ist im vorliegenden Fall mit einem Labor-Magnetriihrer der Firma Heidolph auf
215 °C temperiert worden. Das Kaltbecken wurde derart dimensioniert, dass das Silikondl beim Eintauchen
der erhitzten Sensoren keinen signifikanten Temperaturhub von der Umgebungstemperatur von 21 °C er-
fahrt.

Ubliche ermittelbare Kennwerte zum Vergleich der Sprungantwort von Temperatursensoren sind hierbei die
Werte Ts3 Und Too. Ts3 gibt dabei die Zeitspanne an, die ein Temperaturfiihler benétigt, um 63 % der zu mes-
senden Temperaturdifferenz auszugeben, tg9 entsprechend fiir 90 % des Temperaturhubs.
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Abbildung 38: Boxplot-Diagramme fiir die ermittelten Te3- und T 9o-Zeiten der drei Sensoren fiir Aufheiz-(oben) und Abktihlvorgdnge
(unten)
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Die Versuche wurden mit allen Varianten der verwendeten Temperatursensoren finfmal wiederholt und die
ermittelten Zeiten fiir 163 und t9o gemittelt. Unterschieden wurde dabei auch zwischen den Zeiten beim Wech-
sel von kalt in hei und von heils zu kalt. Die ermittelten Zeiten sowie die gemittelten Werte und die Stan-
dardabweichung kénnen der Abbildung 38 entnommen werden.

Deutlich wird aus diesen Daten, dass der beschichtete Sensor auf dem T-Stiick hinsichtlich seiner Geschwin-
digkeit vergleichbar schnell misst, wie der Sensor aus dem verschweilSten Kabel. Der Mantelfiihler ist deutlich
langsamer als die beiden anderen Sensorvarianten. Hinsichtlich der Standardabweichung lassen sich keine
Unterschiede bei der Widerholgenauigkeit aller eingesetzter Sensoren erkennen. Erklarbar ist das beobach-
tete Verhalten damit, dass sowohl der T-Stlick-Sensor als auch das geschweifSte Kabel deutlich weniger ther-
mische Masse besitzen als der Mantelfiihler. Sie bendtigen daher deutlich weniger Energie, um die ge-
wiinschte Temperatur zu erreichen. Es ist daher davon auszugehen, dass auch in einem Druckprozess der
Dinnschichtsensor deutlich schneller ansprechbar ist, als ein in den Heizblock eingesetztes, konventionelles
Mantel-Thermoelement.

Das beschichtete Thermoelement auf dem keramischen T-Stlick wurde im Anschluss an die Messungen noch
mehrfach abwechselnd in das HeiR- und das Kaltbad eingetaucht, um die Thermoschockbestdndigkeit zu be-
stimmen. Nach 50 solcher schnellen Temperaturwechsel von 21 °C auf 215 °C konnte keine optische Bescha-
digung der Sensorschicht beobachtet werden. Auch ist nach den mehrfachen Temperaturwechseln keine sig-
nifikante Anderung in der Ansprechzeit des Sensors erkennbar. Ableiten l4sst sich hieraus, dass die
Bestandigkeit des Temperatursensors auf keramischem Substrat deutlich besser ist, als bei bisherigen Be-
schichtungsversuchen auf Edelstahlsubstraten, bei denen sich einige Schichten schon bei geringen Belastun-
gen abgel6st haben.

Exemplarisch ist in der Abbildung 39 eine gemessene Aufheiz- und Abkihlkurve des beschichteten Sensors
(blau) zu sehen. In grau und rot sind die Referenztemperaturen des HeilR- und Kaltbeckens eingezeichnet.
Deutlich wird hier auch eine Messschwankung in der Abkuhlkurve. Diese lasst sich auf eine unzureichende
Kontaktierung des Sensors zuriickflihren. Das diinne T-Stlick wurde mit Thermoelement-Kabelschuhen ver-
schraubt. Aus den Erfahrungen der Montage der dritten Hotend-Variante (siehe AP 1) wurden die Schrauben
hierflr nur leicht angezogen, um ein Brechen des Substrats zu vermeiden. Die so realisierte Kontaktierung
flhrte in unregelmafRigen Abstdnden bei kleinesten Relativbewegungen zwischen beiden Partner zu kurzen
Messfehlern in der Datenaufzeichnung.
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Abbildung 39: Beispielhafte Aufheiz- und Abkiihlkurve fiir das PVD-beschichtete Diinnschicht-Thermoelement mit Messfehler in der
Abkiihlkurve

Drucksensorik

Bezliglich der Applikation sensorischer Schichten zur Messung des Innendruckes hat eine umfangreiche Lite-
raturrecherche zu Projektbeginn ergeben, dass die im Forschungsvorhaben skizzierte Ausfiihrung piezoe-
lektrischer und piezoresistiver Elemente wenig erfolgversprechend sind. Auch der Austausch mit Experten
der TU Dortmund aus dem Bereich der Mess- und Regelungstechnik sowie Mitgliedern des projektbegleiten-
den Ausschusses fiihrte zu der Erkenntnis, dass die entstehenden Ladungsverschiebungen bei einem Dinn-
schicht-Piezo trotz Ladungsverstarker fir die Aufnahme von Messdaten deutlich zu gering sind. Es wurde
entschieden, stattdessen eine Applikation von Diinnschicht Dehnungsmessstreifen aus NiCr oder Konstantan
als zielfiihrenderen Ansatz zu forcieren und liber eine Verformung des Hotends auf eine mégliche Anderung

des Innendrucks zu schlieRen.

Um zunachst die aufwandige Auslegung und Gestaltung von DMS-Anordnungen und ihre Kontaktierung auf
dem Hotend zu vermeiden und die grundsatzliche Idee zu validieren, wurden herkdmmliche DMS auf einem
Hotend der zweiten Iteration angebracht (siehe Abbildung 40), das Hotend mit einem Blindflansch statt ei-
nem Flansch mit Diise auf einer Seite verschlossen und tiber den Flansch fiir die Heatbreak ein Hydraulikag-

gregat angeschlossen.
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Abbildung 40: Hotend-Hdlfte aus Messing mit aufgeklebten DMS in einer Wheatstone’schen Briickenschaltung

Um die messbare Dehnung des Hotends deutlicher zu machen wurden zusatzlich unterschiedliche abgewan-
delte Varianten des Hotends gefertigt und auf gleich Weise erprobt. So wurde etwa die Wandstarke des
Hotends an den Messstellen deutlich verkleinert und das Hotend aus dem im Gegensatz zu Edelstahl deutlich
weicheren Messing gefrast, um die zu messende Dehnung weiter zu erhéhen. Die dabei aufgezeichneten
Werte des Innendrucks und der gemessenen Dehnung zeigten sich zunachst vielversprechend und ein Zu-
sammenhang zwischen beiden Werten konnte identifiziert werden (siehe Abbildung 41).

Seite 37 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE O r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

03
04
05
05
o7
08
08

-11

-13

14

-1.5

-1.6

-1.8

ar
@
=]

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Zeitin Sekunden (rel.)

Abbildung 41: Gemessene Dehnung (oben) und aufgeprégter Druck (unten)

In den aufgezeichneten Daten war ein Drift des Messsignals erkennbar, wobei nicht eindeutig bestimmt wer-
den konnte, ob ein Abgleiten des aufgeklebten Sensors auf dem Hotend ursachlich hierfiir war oder der Drift
innerhalb der Messtechnik entstand.

Bei der Hinzunahme von Temperatureinfliissen bei diesem Versuchsaufbau zeigte sich, dass die gemessene
Dehnung infolge von Temperaturdanderungen deutlich groer ist, als die bei einem veranderten Innendruck.
Zusatzlich konnte nachgewiesen werden, dass die Anderung des Messsignals auch bei Luftzirkulationen tiber
den DMS deutlicher ausgepragt ist, als diese bei der Variation des Drucks. Die Differenzierung zwischen den
vielen Einflussfaktoren auf das gemessene Signal ist dadurch zusatzlich erschwert und daher in der Gesamt-
betrachtung auch nur schwer auswertbar. Stattdessen zeigte sich, dass flach auf den DMS wirkende Krafte
eine deutlich starkere Reaktion des Messsignals hervorrufen. Es sollte daher in einem Versuchsaufbau er-
probt werden, ob sich DMS als klassische Drucksensoren im Innern des Schmelzekanals eignen und so eine
Anderung des Drucks im Hotend aufgezeichnet werden kann.

Zur Erprobung der Fahigkeit von Diinnschichtwendeln zur Detektion von Druckbelastungen wurden auf ke-
ramischen Rundsubstraten Wendeln aus den vier Materialien Nickel, Nickel-Chrom, Chrom und Kupfer-Nickel
abgeschieden. Dabei wurden je Material drei Wendeln mit Maskierungen direkt in der PVD-Anlage herge-
stellt und drei weitere mittels Nassatzverfahren. Um einen moglichst hydrostatischen Druckzustand tber der
Wendel zu erzeugen, wurde angestrebt, die Druckaufpragung wie in anderen Versuchen bisher auch tber
eine Hydraulik aufzupragen. Hierfiir wurde eine Vorrichtung konstruiert und gebaut, die die Aufnahme und
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Kontaktierung der Probenkdrper ermoglicht. Die entwickelte Vorrichtung zeigte sich in Versuchen als dicht
und grundsatzlich einsatzfahig (siehe Abbildung 42).
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Abbildung 42: Vorrichtung zur hydraulischen Priifung der Widerstandsénderung von unterschiedlichen Wendeln.

Durch Leckagen und Riickstromungen innerhalb des Hydraulikzylinders konnte mit diesem Versuchsaufbau
allerdings kein konstanter Druck aufgepragt werden. Eine Untersuchung und Auswertung eines moglichen
Drifts des Messsignals war auf diese Weise daher nicht moglich. Geeignete Hydraulikaggregate, die eine kon-
stante, weitestgehend pulsationsfreie Druckaufbringung ermdéglichen, standen nicht zur Verflgung.

Der Versuchsaufbau wurde deshalb dahingehend verdndert, dass die gewlinschte Last auf die Wendel mit
einem Stempel aufgepragt wird (siehe Abbildung 43). Um einen Belastungszustand zu erzeugen, der dem
angestrebten hydrostatischen Druck im Fall einer Hydraulik oder einem mit Kunststoffschmelze gefiillten Ho-
tend nahekommt, wurde auf dem Priifstempel ein weiches Silikonpad aufgeklebt, um eine moglichst gleich-
malige, flachige Belastung auf dem Rundsubstrat hervorzurufen.
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Abbildung 43: Versuchsaufbau zur mechanischen Druckpriifung auf beschichteten Wendeln

Die mit dem vorgestellten Versuchsaufbau gewonnenen Daten erlaubten es nicht, einen eindeutigen Zusam-
menhang zwischen dem aufgepragten Druck und dem gemessenen Signal der Wendel zu erkennen. Eine
zentrale Einschrdankung dieses Versuchsaufbaus, wie auch der Alternativiésung mit der Hydraulik, war die Art
der Kontaktierung der Diinnschichtwendel. Das Keramik-Rundsubstrat konnte nicht mechanisch nachbear-
beitet werden, wodurch die Wunschlosung einer festen Verschraubung nicht umsetzbar war. Die elektrische
Kontaktierung konnte daher nur tiber eine Klemmung der Kontakte erfolgen.

Die Art der Kontaktierung erwies sich im Zusammenhang mit der dynamischen, mechanischen Belastung im
Versuchsaufbau als kritisch. Wahrend des Druckaufbaus und wahrend Belastungsanderungen kam es zu ge-
ringfligigen Relativbewegungen zwischen beiden Partnern. Diese Bewegungen fiihrten zu variablen Kontakt-
widerstanden und kurzzeitigen Kontaktinstabilitdten, die sich unmittelbar im aufgezeichneten Signal wider-
spiegelten. Die einander Uberlagerten Artefakte der Kontaktierung sowie das eigentlich zu bestimmende
Messsignal Gberlagerten sich und verhinderten so eine verldssliche Interpretation der Messergebnisse. Zu-
klinftige Untersuchungen lber die Projektlaufzeit hinaus sollten daher eine konstruktive Anpassung der Kon-
taktierung vorsehen, die ein zuverlassiges Auswerten von Messsignalen sicherstellt.
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Anhaftung von Kunststoff

Zur Uberpriifung der Anhaftung von Kunststoff an der verwendeten VerschleiRschutzschicht AICrON wurde
zunachst versucht, eine beschichtete Edelstahlprobe mittels einer Heizpatrone und einem angeschlossenen
Temperaturregler gezielt zu erwdarmen und anschliefend ein Kunststoffreservoir aufzusetzen, das mit einer
vorgegebenen Kraft aufgedriickt wird. Nach dem kontrollierten Abkiihlen der Probe und des Kunststoffs
sollte dieser in einer Universalpriifmaschine abgezogen werden. Die hierbei ermittelte Kraft soll Auskunft
Uber die Anhaftung von Kunststoff auf der VerschleiRschutzschicht geben. Problematisch war hierbei, dass
fir eine aussagekraftige Messung die Kontaktflaiche zwischen Kunststoff und Substrat genau definiert sein
muss und ein zufalliges Verlaufen des Kunststoffs auf dem Substrat unzuldssig ist. Der zur Gewahrleistung
dieser Bedingung eingesetzt Versuchsaufbau fiihrte jedoch nicht zum gewiinschten Ziel. Das Abldsen des
formgebenden Réhrchens fiir die Stempelgeometrie |6ste in den meisten Fallen auch den Kunststoffstempel
vom Substrat, sodass keine Messung moglich war. Um diesem Problem entgegenzuwirken, wurde ein alter-
nativer Versuchsaufbau konzeptioniert. Hierflir wurde mit einem konventionellen 3D-Drucker auf einer be-
festigten Substratplatte ein geometrisch definierter Kérper mit immer gleichen Druckbedingungen (Disen-
temperatur, Materialfluss, Diisenabstand zum Substrat) geschaffen. Durch die Eigenheiten des 3D-Drucks
war es so zusatzlich moglich, den gedruckten Kérper so zu gestalten, dass ein Formschluss des Stempels mit
der Einspannvorrichtung der Zugprifmaschine erzielt werden konnte. Der Uberarbeitete Versuchsaufbau
kann der Abbildung 44 entnommen werden.

S5

Abbildung 44: Probenherstellung fiir die Abzugspriifungen mittels additiver Fertigung auf halbierten Rundsubstraten

Die hierbei gewonnenen Erkenntnisse lassen bei allerdings gleichzeitig hoher Zahl von ungiiltigen Proben
wegen vorzeitigem Abldsen der Stempel, Druckfehlern oder falschem Einspannen in der Anlage darauf schlie-
Ren, dass grundsatzlich nur eine geringere Kraft notwendig ist, um eine PET-G-Probe von einer AICrON-
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Schicht abzulésen. Dabei nimmt die benétigte Abzugskraft mit zunehmendem Sauerstoffanteil wahrend des
Beschichtungsvorgangs der Schicht ab. Die groBte Kraft ist bei einer polierten rohen Edelstahloberflache not-
wendig, wobei der Unterschied nur gering ausfallt (vgl. Abbildung 45).
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Broh 0 AICrON (10) = AICrON (20) = AICrON (30)

Abbildung 45: Visualisierung der benétigten Abzugskréfte von PET-G-Proben auf unterschiedlichen Oberfldchen

Durch die bereits angesprochenen Erkenntnisse (vgl. AP 1), dass die VerschleiRschutzschicht zu einer schlech-

teren Haftung des Schichtsystems fiihrt, soll auf diese in den letzten Beschichtungsversuchen verzichtet wer-
den.

Seite 42 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE \7 r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

1.5 Arbeitspaket 5: Evaluation und Praxisversuche

Zur Bewertung, ob ein Einbringen eines statischen Mischelements in den HeiBkanal einen signifikanten Mehr-
wert zur Homogenisierung liefert, wurden einfache Simulationen mit der Software Ansys durchgefiihrt. Be-
sondere Herausforderungen lagen hier neben der Etablierung eines geeigneten Materialmodells fiir den ther-
moplastischen Kunststoff insbesondere in der Reduzierung der Modelldetails. Grundsatzlich war die
Simulation der in den Schmelzekanal eingebrachten Diinnschichten dahingehend schwierig, dass einerseits
Angaben zum Warmelibergangskoeffizienten zwischen den einzelnen Schichtmaterialien nicht vorlagen und
andererseits die Auflésung der Simulation bei Schichten im um-Bereich schnell zu groR wurde. Um diesen
Problemen entgegen zu wirken, wurden einige Annahmen fiir die durchgefiihrten Simulationen getroffen,
die eine Durchfiihrung erleichtern und das Ergebnis der Simulationen auf die wesentlichen auszuwertenden
Aspekte beschrankt. So wurde etwa angenommen, dass die komplette Innenkontur des Heiflkanals als War-
mequelle von wenigen Watt dient und die Konturen der eingesetzten Heizpatronen die Zieltemperatur des
Hotends erhalten. Ebenso wurden Details wie die Dichtungen, Luftspalte und die Isolationsschichten ver-
nachlassigt, wodurch als zu simulierendes Objekt lediglich die beiden Hotend-Halften und der Schmelzekanal
verblieben.

Als EingangsgroRe fur den Kunststoffstrom wurde PP mit einem geeigneten Materialmodell (Viskositatsmo-
dell nach dem Cross-WLF-Ansatz) mit einer Temperatur von 298,15 K bei einer FlieRgeschwindigkeit von
0,003 m/s angenommen. Fir das Outlet wurde als Gegendruck eine Extrusion in die freue Umgebung ange-
nommen.

B [e s of Static Temperature [K]
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4.38e+02 Static Temperature
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3.69e+02
3.46e+02

3.23e+02
3.00e+02
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Abbildung 46: Einfache Simulation des Temperaturfeldes einer Kunststoffschmelze im Hotend der ersten Iteration ohne Verwendung
eines Statikmischers

In der vereinfachten Simulation zeigte sich, dass sich der Kunststoff mit zunehmendem FlieBweg im Hotend
immer weiter erwdrmt, wobei die Temperatur an der HeilRkanalwand nahezu mit der des Hotend-Korpers
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Ubereinstimmt (siehe Abbildung 46). Dieses Bild ist bereits aus anderen Untersuchungen zur Temperaturver-
teilung in einem HeilRkanal bekannt. Bis zum Austritt bleibt die Temperatur des Kerns der Kunststoffschmelze
unter der der Randschicht. Beim Austritt liegt eine Temperaturdifferenz von etwa 20 K vor.

Eine gleiche Simulation wurde nachfolgend fiir das gleiche Hotend mit eingesetztem statischem Mischele-
ment durchgefiihrt. Die Ergebnisse der Simulationen zeigten dabei, dass die Verwendung eines statischen
Mischelements zu einer schnelleren Erwarmung des Kunststoffstrangs im Schmelzekanal fihrt (siehe Abbil-
dung 47). Nicht eindeutig konnte ausdifferenziert werden, ob diese verbesserte Erwarmung durch die reine
Vermischung und das Umschichten des Kunststoffs geschieht oder die Warmeleitung in den Kern des Kunst-
stoffs durch den Metall-Mischer einen grofReren Einfluss hat.

Grundsatzlich lasst sich feststellen, dass mit einem statischen Mischelement eine Homogenisierung der
Schmelzetemperatur iber den Querschnitt moglich ist und somit die Verwendung eines Mischers grundsatz-
lich zu bevorzugen ist. Insbesondere kann so mit einem deutlich kiirzeren HeilRkanal eine gewiinschte
Schmelzetemperatur Gber dem gesamten Querschnitt erzielt werden.

Durch die Wahl eines rechteckigen Kanalquerschnitts ab der zweiten Hotend-Iteration im Laufe des Projektes
konnte mit den vom projektbegleitenden Ausschuss bereitgestellten Statikmischern kein Praxisversuch
durchgefiihrt werden. Eine Integration von Mischelementen in konventionelle HeiBkanale und die konstruk-
tive Entwicklung eines geeigneten Mischers fiir einen rechteckigen Kanalquerschnitt bieten in jedem Fall das
Potential, eine homogenere Erwarmung des Kunststoffs zu erzielen.
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Abbildung 47: Simulation des Temperaturfeldes in einem Hotend der ersten Iteration mit Statikmischer
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Praxisversuche seitens der Partner aus dem projektbegleitenden Ausschuss konnten im Rahmen des Projek-
tes nicht durchgefiihrt werden. Da bis zum Projektende kein vollumfanglich funktionsfahiger Prototyp entwi-
ckelt werden konnte (vgl. AP 7), konnten fiir Standzeituntersuchungen und reale Einsatzbedingungen keine
Daten gewonnen werden. Geplant ist, bei entsprechendem Interesse seitens der Industrie die zu Projektende
beschichteten Keramikhotends in den Forschungseinrichtungen zu montieren und im Anschluss den Partnern
zur Verfligung zu stellen.
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1.6 Arbeitspaket 6: Evaluierung der Schichteigenschaften

Die REM-Aufnahmen der Morphologie (im Rickstreuelektronenmodus - BE) und der Topographie (im Sekun-
darelektronenmodus - SE) der isolierenden Al,0s-Schichten und ihrer Ist-Schichtdicke sind in Abbildung 48
dargestellt. Es zeigt sich eine dichte, amorphe Schichtstruktur mit einer homogenen und defektfreien Ober-
flache mit blumenkohlartiger Anordnung. Untersuchungen mittels Rontgendiffraktometrie (XRD) bestatigen
das Aufwachsen von reinem, amorphen Al,Os.

1.0 pm ALO, 2.5 um ALO, 5.0 ym ALO,
t = 0,93£0,01 ym t = 2,30£0,01 pm t = 4,86£0,03 um

Abbildung 48: morphologische und topographische REM-Aufnahmen der AlI203-Schichtdickenvariation mit Angabe der Ist-Schichtdi-
cke

In Abbildung 49 sind die REM-Aufnahmen der Rockwell-Eindriicke der Al,03-Schichten dargestellt. Es zeigen
sich flachige Schichtabplatzungen, was den Haftfestigkeitsklassen von HF5-HF6 zuzuordnen ist. Die 2,5 um
dicke Al,Os-Schicht zeigt hier die besseren Eigenschaften.

1.0 um AlLQO, 2.5 umALQ, 5.0 um ALO,

Abbildung 49: REM-Aufnahmen der Rockwell-Eindriicke (HRA60) der AI203-Schichten

Seite 46 Schlussbericht zu dem IGF-Vorhaben 011F22632N



INDUSTRIELLE \7 r

GEMEINSCHAFTSFORSCHUNG

Dies lasst sich mit den Ergebnissen des Scratch-Testes unterstreichen (siehe Tabelle 3). Hier zeigt die 2,5 um
dicke Schicht den héchsten Widerstand gegen Schichtablésung sowie Abplatzungen.

Tabelle 3: Kritische Lasten Lc2 und Lc3 der verschiedenen Al203-Schichtdicken
— Les [N] Lea [N]
Al,03-Schichtdick ¢
2M3m5ehic icke [um] (Schichtablésung) (Abplatzungen am Spurrand)
1,0 8,7+0,8 -
2,5 38,8+1,8 8,3+0,6
5,0 26,5+6,8 6,223

Die Tests zur Durchschlagfestigkeit zeigen, dass diese mit steigender Schichtdicke zunimmt. So halt die
1,0 um Schicht 26-32 V, die 2,5 um Schicht 73 V und die 5,0 um Schicht 340 V stand. Somit zeigt eine Schicht-
dicke von Al,03 2,5 um bereits eine ausreichend hohe Durchschlagfestigkeit, sodass in weiteren Untersu-
chungen mit dieser Schichtdicke gearbeitet wird.

Die Haftung der Cu-Schicht auf der Al,03-Schicht bzw. des Schichtsystems (Al,Os-Cu) auf dem Substrat wird
als sehr gut bewertet. Der Rockwell-Eindruck kann mit HF1 bewertet werden und im Scartch-Test werden
kritische Lastenvon L;; = 17,1+ 2,2 N sowie L3 =51,1 + 7,4 N erreicht. Dabei 16st sich lediglich die Cu-Schicht
von der Al,Os-Schicht.

Die Ni- und NiCr-Schicht erreichen eine Schichtdicke von 1,14 + 0,01 um bzw. 1,07 + 0,02 um. Die Haftungs-
untersuchung der beiden Schichten auf einer 2,5 um Al,Os-Schicht zeigt Haftfestigkeitsklassen von HF4-5 flr
Ni und HF6 fiir NiCr (siehe Abbildung 50)

Ni auf AlO, NiCr auf AlLO,

Abbildung 50: REM-Aufnahmen der Rockwell-Eindriicke (HRA60) von Ni (links) und NiCr (rechts) aus 2,5 um dicker Al203-Isolier-
schicht

Die Scratchtest hingegen zeigen im Allgemeinen gute Schichthaftung und sind der Tabelle 4 zu entnehmen.
Demnach werden diese Schichten fiir die Beschichtung der Thermoelementleiterbahnen vorerst eingesetzt.

Tabelle 4: Kritische Lasten Lc2 und Lc3 der Ni- und NiCr-Schicht auf 2,5 um dicker AI203-Isolierschicht

Leiterbahnmaterial La [N] Lez [N]
(Schichtablésung) (Abplatzungen am Spurrand)
Ni 49,6 £5,2 -
NiCr 53,9%4,2 46,57 £ 4,0

Das Abscheiden von Fe hat nicht funktioniert, da die magnetischen Eigenschaften des Fe-Targets das Mag-
netfeld der Permanentmagneten im PVD-Prozess storen. Demnach wird die Synthese von Typ K (Ni-NiCr)
Thermoelementen weiterverfolgt.
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Zur Evaluierung der Schichteigenschaften der schiitzenden AICrON-Deckschicht wurden die tribo-mechani-
schen und elektrischen Eigenschaften untersucht. Die Ergebnisse der durchgefiihrten Untersuchungen wur-
den in der Veroffentlichung Characterization of protective AICrON thin films for application on sensor thin
films in fused layer modeling processes detailiert beschrieben [10]. Insbesondere der Sauerstoffgehalt (O3)
besitzt einen Einfluss auf die Struktur und Funktionalitat der Schichten. Mit zunehmender O,-Gasflussrate
steigt der O,-Anteil innerhalb der Schicht von etwa 12 at.-% bis lber 55 at.-%, wodurch eine Umwandlung
von einer polykrystallinen nitridebasierten Struktur hin zu einer amorphen oxynitridischen bzw. oxidischen
Phase erfolgt. Diese strukturelle Verdnderung wirkt sich auf die Harte-, Haft- und Reibeigenschaften aus. Die
hochste Harte mit rund 38 GPa sowie das maximale Verhéltnis von elastischer Dehnung zu Versagen (H/E)
wird bei einem Sauerstoffgehalt um 22 At.-% erreicht (siehe Abbildung 51).
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Abbildung 51: Hérte H, E-Modul E, H/E und H3/E? der AICrN und AICrON Diinnschichten abgeschieden bei verschiedenen 02-Gasfliis-
sen/mit unterschiedlichen O2-Gehalten

Gleichzeitig zeigt sich hier das glinstigste tribologische Verhalten mit einem niedrigen Reibkoeffizienten ge-
gen Polypropylen (PP) und Polyamid (PA), was mit der Polaritdt der AICrON und den Kunststoffen begriindet
werden kann (siehe Abbildung 52). Ein hoherer O,-Anteil fiihrt zu einer stirkeren Hydrophobisierung der
Oberflache und damit zu groReren Kontaktwinkeln gegeniiber Wasser. Dies bewirkt eine geringere Benetz-
barkeit durch geschmolzene Kunststoffe und reduziert ihre Adhasion an der Beschichtung. Gleichzeitig spielt
die Polaritdt des Kunststoffs eine Rolle. Unpolares PP zeigt aufgrund seiner geringen Wechselwirkung mit
polareren Oxidoberflachen niedrigere Reibwerte als polares PA.
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Abbildung 52: Reibkoeffizient u und Benetzbarkeit der AICrN und AICrON Diinnschichten abgeschieden bei verschiedenen 02-Gas-
fliissen/mit unterschiedlichen O2-Gehalten
Mit weiter steigendem O,-Anteil nimmt die Kristallinitdt ab, was zu einer erhéhten Sprodigkeit und reduzier-
ter Haftfestigkeit fiihrt. Die Rockwell- und Scratchtests bestatigen jedoch fiir alle untersuchten Proben eine
ausreichende Adhasion fir den industriellen Einsatzbereich. Neben den mechanischen Eigenschaften wur-
den auch die elektrischen Isoliereigenschaften bewertet. Hier zeigt sich eine deutliche Zunahme des spezifi-
schen Widerstands mit steigender Oxidbildung infolge eines Ubergangs zu stirker ionischer Bindung.
Dadurch weisen die Schichten bei hoherem O,-Gehalt ausgepragte Isolationscharakteristika auf. Diese Eigen-
schaft tragt dazu bei, dass die zweite Al,Os-Isolationsschicht wegfallen kann. Insgesamt besitzt die Schicht
abgeschieden bei 15 min die vielversprechendsten Eigenschaften und wird fiir das Schichtsystem ausge-

wahlt.
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1.7 Arbeitspaket 7: Labortest und Festigkeitsversuche

Dichtigkeit

Zur Uberpriifung der Dichtigkeit der erarbeiteten Hotend-Konzepte wurden alle Varianten mit einer Hydrau-
likpumpe unter Druck gesetzt und das Hotend auf etwaige Leckagen untersucht. Hierzu wurden die Hotends
auf der Heatbreak-Seite liber eine geeignete Kupplung an eine Enerpac Hydraulik-Handpumpe angeschlossen
und auf der Disenseite mit einem Blindflansch verschlossen (siehe Abbildung 53). Dabei zeigten sich sowohl
die erste Iteration ohne Dichtleisten, als auch die zweite flache Variante mit den Dichtleisten als dauerhaft
oldicht bis zu einem angelegten Druck von etwa 150 bar. Innere Leckagen im Hydraulik-Zylinder flihrten dazu,
dass der angelegte Druck nicht konstant gehalten werden konnte, sondern immer wieder wechselnd ein
Druck zwischen 140 bar und 160 bar aufgebracht wurde.

Abbildung 53: Versuchsaufbau zum Testen der Dichtigkeit eines geteilten Hotends

Zur Herstellung der Dichtheit bei den ersten beiden Iterationen des Hotends war ein Zerspanungsschritt im
Montageprozess notwendig. Hierdurch wurde gewahrleistet, dass die Anschlussflichen zu den Flanschen
eben sind und kleinste Fertigungs- und Montagetoleranzen bei den einzelnen Komponenten nicht zu einer
strukturierten Oberflache fiihren. Auch konnte so die exakte Lange fir die eingesetzten Kupferdichtungen
erreicht werden. Eine Einbringung von Zylinderstiften, um nach erfolgter Demontage die Bauteile wieder
genau zueinander ausrichten zu kénnen, konnte bei einer erneuten Montage keine Dichtigkeit herbeiflihren,
weshalb auf das aufwandige Einbringen der Zylinderstifte im weiteren Projektverlauf verzichtet wurde.
Exemplarisch ist ein solcher Zerspanungsprozess in der Montage in der folgenden Abbildung 54 zu sehen.
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Abbildung 54: Uberspanen der Dichtflichen eines Hotends, hierbei wird eine ebene Dichtfléche fiir den Flansch hergestellt und die
Dichtschniire werden passend eingekdirzt
Die dritte Iteration des Hotends mit dem eingelegten T-Stlick zeigte sich in den durchgefiihrten Dichtigkeits-
untersuchungen als nicht leckagefrei. Neben anderen im AP 1 beschriebenen Schwierigkeiten, fihrte auch
dies zu einem Verwerfen des entwickelten Designs.

Die vierte Iteration des Hotends aus Keramik stellte in dieser Reihe eine Besonderheit dar, da die fremdge-
fertigten Keramikhalften nicht wie bisher nachbearbeitet werden konnten. Da aus diesem Grund nicht wie
bei der ersten und zweiten Variante eine spangebene Bearbeitung der Dichtflichen moglich ist, musste fir
diese Variante eine Alternativlésung zur Gewahrleistung der Dichtigkeit gefunden werden. Eine erprobte L6-
sung hierflir war der Einsatz von flissiger Ofen-Dichtmasse, die bis etwa 300 °C temperaturbestandig ist und
dauerelastisch aushéartet. Der Nachteil dieser Dichtmasse im Gegensatz zum bewé&hrten Konzept der Kupfer-
dichtungen war die reduzierte Temperaturbestdndigkeit, sodass mit dieser Dichtung keine Hochtemperatur-
kunststoffe verarbeitet werden kénnen. Auch war die hiermit hergestellte Dichtung theoretisch nicht scha-
digungsfrei I6sbar, sodass eine Demontage etwa zur Untersuchung der Schichten oder zur Behebung einer
Verstopfung nicht oder nur erschwert moglich war.

Diese wurde auf allen Dichtflachen aufgebracht, das Hotend verschraubt und anschliefend in Betrieb genom-
men. Es zeigte sich dabei, dass die diinne Schicht der Dichtmasse zwischen allen Teilen zu einer Dichtigkeit
des Hotend fuhrt, allerdings die aufgebrachte Schicht zwischen den metallischen Dichtleisten und den Funk-
tionsschichten auf dem Keramikhotend zu diinn ist, um eine vollstandige elektrische Isolierung der Schichten

zu angrenzenden Teilen zu gewahrleisten.
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Extrusionsversuche

Die Erstinbetriebnahme der ersten Hotend-Iteration noch ohne beschichtete Sensoren und Aktoren ist in der
Abbildung 55 (links) zu sehen. Hierbei zeigte sich, dass das Hotend, wie bereits die vorab angestellten Versu-
che zeigten, dicht ist und erfolgreich Kunststoff, hier PET-G, aufschmelzen und férdern kann. Eine Demontage
des Hotends zeigte, dass der Kunststoff in der Trennebene des Hotends nur bis an die Dichtschnur vordringt
(Abbildung 55 rechts). Ein analoges Bild zeigte sich auch an den Flanschen mit den Dichtringen. Um den in
den Dichtspalt eindringenden Kunststoff weiter zu reduzieren, wurden als Erkenntnis dieser ersten Versuche

die Nuten zur Fiihrung der Dichtschniire konstruktiv noch ndher an den Schmelzekanal gebracht.

Abbildung 55: Extrusions- und Dichtigkeitsversuche mit einem Hotend der ersten Iteration, links laufender Extrusionsprozess, rechts
demontierte Hdlfte mit Kunststoffresten und Dichtschnur

Ebenso konnten analoge Extrusionsversuche mit der zweiten Hotend-Variante durchgefiihrt werden, wo sich

zeigte, dass das entwickelte Dichtkonzept flir Kunststoffschmelzen dicht ist.

Auffallig war bei beiden Varianten, dass aufgrund der grofen Masse der Hotends die Aufheizzeit im Vergleich
zu marktiiblichen Produkten deutlich langer ist. Eine Isolierung des Hotends zur Umgebungsluft mit Damm-
wolle und alternativ mit einem Silikonliberzug konnte die bendtigte Aufheizzeit reduzieren und sorgte zu-
satzlich fir eine geringere Schwankung der Temperaturen des Hotends.

Weiter zeigten die Versuche, dass ein Einbringen einer Heizpatrone in den Flansch der Dise bei hoheren
Extrusionstemperaturen notwendig ist, um die angestrebte Disentemperatur halten zu kénnen. Auch
musste in einigen Versuchen der Flansch der Heatbreak zusatzlich beheizt werden, um den gewiinschten,
scharfen Temperaturiibergang erst in der Heatbreak zu erzeugen (vgl. AP 1). Ursachlich fir beide Phanomene
ist die nur schwache Warmeleitung zwischen den Heillkanal-Halften und den Flanschen tber die Kupferdicht-
scheibe.

Extrusionsversuche mit einem beschichteten Hotend der zweiten Iteration konnten nur kurz durchgefiihrt
werden, da sich bereits nach einmaligem Férdern von Kunststoffschmelze die Funktionsschichten im Hotend
|6sten und so keine Aufzeichnung von Temperaturen mit dem Thermoelement mehr moglich war. Auch das
Bestromen der Heizwendel war infolge der Schichtablésung nicht mehr moglich.
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Wie bereits in AP1 beschrieben, konnten aufgrund der nicht herstellbaren Dichtigkeit und der mechanischen
Instabilitat der keramischen T-Stlicke keine umfangreichen Extrusionsversuche mit der dritten Hotend-Vari-
ante durchgefiihrt werden. Grundsatzlich zeigte sich diese dritte Iteration aber durch ihre geringere Masse
als besser und schneller erhitzbar, als die beiden vorherigen Versionen. Da die Diise bei dieser Version direkt
in den Hotend-Grundkdrper eingeschraubt werden konnte, war hier kein zuséatzlicher Disenflansch und so-
mit auch keine weitere Heizpatrone notwendig. Lediglich im Flansch der Heatbreak wurde das bisherige Kon-
zept weiter angewendet. Ein an der Versuchsanlage montiertes Hotend mit Wasserkiihlung und einem iso-
lierenden Dammwoll-Paket ist in der Abbildung 56 zu sehen.

Abbildung 56: Extrusionsversuche mit einem Hotend der dritten Iteration, das keramische T-Stlick ist mit einer Heizwendel beschich-
tet (Bild identisch mit Abbildung 18)

AbschlieBende Extrusionsversuche wurden mit der vierten Hotend-Variante durchgefiihrt. Wie bereits bei
den Dichtigkeitsversuchen und der konstruktiven Entwicklung des Hotends vorgestellt, war dieses Hotend
mit den eingesetzten Papierdichtung nicht dicht (siehe Abbildung 57).
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TILLLLALLL

Abbildung 57: Hotend der vierten Iteration mit aufgrund von Undichtigkeiten ausgetretenem Kunststoff

Die Versuche wurden daher bereits nach kurzer Extrusionszeit unterbrochen und das Hotend im Anschluss
demontiert. Hierbei zeigte sich, dass sich die aufgebrachten Schichten stellenweise mit dem abgekihlten
Kunststoff 16sten und die beschichtete Hélfte in der Folge fiir weitere Versuche unbrauchbar war (siehe Ab-
bildung 58). Auch wurde bei der Demontage deutlich, dass der Kunststoff in die Dichtflachen eingedrungen

war und sich die Papierdichtungen durch die hohen Temperaturen versprodeten und teilweise verkohlt wa-
ren (Abbildung 59).

Abbildung 58: Demontierte Hotend-Hdlfte mit entnommenem Kunststoffrest aus dem Schmelzekanal. An diesem haften Teile der
aufgebrachten Funktionsschicht
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Abbildung 59: Demontiertes Hotend mit verbrannten Papierdichtungen

In der Folge wurde ein weiteres Hotend der vierten Iteration zusammengebaut und die eingesetzte Papier-
dichtung durch die bereits vorgestellten Silikon-Dichtmasse ersetzt. Dieses Hotend zeigte sich in der Folge als
dicht, die aufgebrachten Funktionsschichten konnten allerdings nicht verwendet werden, da der diinne Film
der Dichtmasse zwischen den Halften und den Dichtleisten keine ausreichende elektrische Isolierung herbei-
fihren konnte. Damit konnte kein vollumfanglich funktionsfahiges Hotend im Rahmen des Projektes herge-
stellt werden.

In der Einzelbetrachtung konnte ein Dichtkonzept fiir ein geteiltes Hotend entwickelt werden, wobei die Va-
riante mit den Kupferdichtungen gegeniber der Silikondichtmasse sowohl in der Handhabung als auch in der
Dichtheit und der Temperaturbestandigkeit zu bevorzugen ist. Ebenso konnten fir sich funktionsfahige
Schichten appliziert werden, die Uber eine geeignete Klemmung kontaktierbar sind. Die hergestellten Ther-
moelemente und Heizwendeln kénnen entsprechend ihrer Zweckbestimmung eingesetzt werden. In der
Kombination ist die praktische Umsetzung von Dichtkonzept und Sensorschichten bei den gegebenen Ein-
satzbedingungen nicht oder nur eingeschrankt moglich. Fiir Anwendungsfalle mit weniger anspruchsvollen
Randbedingungen ist eine Umsetzung des entwickelten Konzepts grundsatzlich denkbar.
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2 Verwendung der Zuwendung

Wissenschaftlich-technisches Personal (Einzelansatz A.1 des Finanzierungsplans)
e LKP (FGME): Innerhalb des Berichtszeitraums wurden 23,5 PM von wissenschaftlichem Perso-
nal fiir das Projekt aufgewendet. Zuséatzlich wurden die Mitarbeiter im Gesamtumfang von
389,5 h (ca. 2,25 PM) von wissenschaftlichen und studentischen Hilfskrdften unterstiitzt.
e LWT: Innerhalb des Berichtszeitraums wurden 20,69 PM von wissenschaftlichem Personal fir
das Projekt aufgewendet. Zusdtzlich wurden die Mitarbeiter im Gesamtumfang von

22.149,94 Euro von wissenschaftlichen und studentischen Hilfskraften unterstiitzt.

Geréte (Einzelansatz B des Finanzierungsplans)
e LKP (FGME): Flr Gerate wurden keine nachzuweisenden Kosten aufgewendet.

e LWT: Fiir Geradte wurden keine nachzuweisenden Kosten aufgewendet.

Leistungen Dritter (Einzelansatz C des Finanzierungsplans)
e LKP (FGME): Fir Leistungen Dritter wurden keine nachzuweisenden Kosten aufgewendet.

e LWT: Fir Leistungen Dritter wurden keine nachzuweisenden Kosten aufgewendet.
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3 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Arbeit

Die im Forderantrag vorgesehenen Arbeitsinhalte und -aufwande konnten nach einer kurzen Anlaufphase
vollstandig umgesetzt werden. Aufgrund der kurzfristigen Bewilligung des Vorhabens war eine vorzeitige Per-
sonalrekrutierung nicht moglich, sodass der Projektstart zunachst verzogert erfolgte. Nach erfolgreicher Be-
setzung der Positionen konnte jedoch zligig mit der systematischen Bearbeitung begonnen werden.

Im Verlauf des Projektes traten einzelne Verzogerungen auf, die insbesondere durch temporare Ausfalle so-
wie hohe Auslastung der PVD-Anlagen beim LWT bedingt waren. Dadurch konnte die Herstellung von Proben
und Demonstratoren nur eingeschrankt erfolgen. Auch bei den Versuchsaufbauten kam es infolge von Eng-
passen in der hauseigenen Fertigung des LKP zu zeitlichen Verschiebungen. Diese Herausforderungen wur-
den im Projektverlauf erfolgreich aufgefangen, sodass alle wesentlichen Untersuchungen planmaRig abge-
schlossen werden konnten.

Zur Sicherstellung einer vollstandigen Bearbeitung wurde das Forschungsvorhaben um 10 Monate zuwen-
dungsneutral verlangert. In diesem Zeitraum konnten zusatzliche Untersuchungen zur Schichtapplizierung
sowie zur Charakterisierung durchgefiihrt werden, wodurch ein vertieftes Verstandnis fiir die Materialeigen-
schaften gewonnen wurde. Besonders hervorzuheben ist die Entwicklung und Erprobung einer Hotend-Vari-
ante mit Keramikhalften, die sich im Rahmen der abschlieRenden Tests als technisch vielversprechend er-

wies.

Die erzielten Ergebnisse liefern wertvolle Erkenntnisse hinsichtlich der Grenzen einer wirtschaftlich sinnvol-
len Umsetzung beschichteter Hotends unter realistischen Randbedingungen. Es zeigte sich, dass insbeson-
dere die Kosten fiir keramische Substrate sowie deren begrenzte Einsatztemperaturen bis etwa 250 °C der-
zeit eine breite Anwendung erschweren. Dennoch konnte demonstriert werden, dass durch prazise
Temperaturmessung des Extrudats und eine schnelle Regelung (iber die Heizwendel deutliche technische
Verbesserungen erreichbar sind.

Die enge Zusammenarbeit mit dem projektbegleitenden Ausschuss fiihrte zu einem intensiven fachlichen
Austausch und zu innovativen Lésungsansatzen fiir verschiedene technische Herausforderungen. Auch wenn
das entwickelte System in seiner aktuellen Form noch nicht alle angestrebten Anforderungen erfiillt, haben
die gewonnenen Erkenntnisse wesentlich zum Verstandnis zentraler Prozessparameter beigetragen und bil-
den eine solide Basis fir weiterfihrende Entwicklungen.
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4 Darstellung des wissenschaftlich-technischen und wirtschaftlichen
Nutzens der erzielten Ergebnisse insbesondere fiir KMU sowie ihres
innovativen Beitrags und ihrer industriellen Anwendungs-
moglichkeiten

Im Rahmen des Forschungsvorhabens InlineSense konnten umfangreiche wissenschaftlich-technische Er-
kenntnisse zur Entwicklung, Beschichtung und Funktionsprifung von Hotend-Komponenten fir die additive
Fertigung gewonnen werden. Die durchgefiihrten Arbeiten haben wesentlich zum Verstdandnis der Wechsel-
wirkungen zwischen Substratmaterial, Schichtaufbau und Funktionalitat sensorisch aktiver Diinnschichten
beigetragen. Insbesondere die systematische Untersuchung verschiedener PVD-Schichtsysteme, deren Haft-
festigkeit, elektrische Eigenschaften sowie thermische Belastbarkeit unter realen Prozessbedingungen liefern
wertvolle Grundlagen fir zukiinftige Forschungs- und Entwicklungsarbeiten im Bereich funktionaler Be-
schichtungen.

Die im Projekt entwickelten Verfahren zur Abscheidung von Heizwendeln und Thermoelementen auf metal-
lischen und keramischen Substraten stellen einen innovativen Ansatz dar, um Sensorik direkt in thermisch
belastete Komponenten zu integrieren. Durch die Umsetzung funktionsfahiger Diinnschicht-Heizsysteme
wurde eine prazise Temperaturregelung im Hotend ermoglicht. Ebenso wurde nachgewiesen, dass Dinn-
schicht-Thermoelemente auf keramischem Substrat eine hohe Messgenauigkeit sowie schnelle Ansprechzei-
ten besitzen. Im Projektverlauf zeigte sich jedoch, dass das urspriinglich geplante Konzept eines vollstandig
geteilten Hotends aufgrund der komplexen Geometrie hohe Anforderungen an Beschichtung, Dichtung und
Kontaktierung stellte. Diese Herausforderungen fiihrten zur Entwicklung eines alternativen Ansatzes mit ei-
nem keramischen T-Stlick als zentralem Heillkanalelement. Das neue Konzept war im urspriinglichen Antrag
nicht vorgesehen und stellt eine Erweiterung des Vorhabens dar. Es ermoglichte eine bessere Zuganglichkeit
fiir die PVD-Beschichtung sowie eine prazise Platzierung der Sensorik direkt im Kern der Kunststoffschmelze.
Damit eroffnen sich neue Moglichkeiten zur miniaturisierten Temperaturmessung in der Kunststoffverarbei-
tung und additiven Fertigung. Das T-Stiick-Konzept erwies sich zudem als wirtschaftlich vorteilhaft durch sei-
nen modularen Aufbau und den reduzierten Keramikeinsatz gegenliber dem urspriinglichen Design mit zwei
groRflachigen Hotend-Halften. Fiir komplexe Hochtemperaturkomponenten ergibt sich so eine einfachere
Fertigung als auch Montage sowie Austauschbarkeit und Wartung. Gleichzeitig bleibt das geteilte Hotend als
Forschungsansatz bestehen. Es liefert Erkenntnisse Gber die Grenzen aktueller PVD-Verfahren bei komplexen
Innenkonturen und bildet damit eine Grundlage fiir zukiinftige Arbeiten zur Erweiterung dieser Technologie.
Ein besonderes Augenmerk lag auf der Realisierung einer direkten Druckmessung innerhalb des Schmelzeka-
nals. Trotz der Komplexitat der Druckmessung konnten erste vielversprechende Ansatze zur Detektion von
Druckanderungen identifiziert werden. Die dabei gewonnenen Erkenntnisse liefern einen Ausgangspunkt fiir
klinftige Untersuchungen zur Integration robuster Diinnschichtsensoren.

Obwohl das entwickelte System aufgrund relativ hoher Materialkosten derzeit noch nicht unmittelbar indust-
riell einsetzbar ist, bilden die erzielten Ergebnisse eine Grundlage fiir zukiinftige Optimierungen hin zu kos-
tenglinstigeren Hotends-Designs, aber auch anderen Werkzeugkomponenten. Die Untersuchungen zeigen,
welche technologischen Anpassungen notwendig sind, um die Beschichtung komplexer Mehrschichtsysteme
auf verschiedenen Substratmaterialien zu verbessern.
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Langfristig tragen die gewonnenen Erkenntnisse dazu bei, neue Produktlésungen im Bereich temperatur-
geregelter Extrusionssysteme zu entwickeln und damit Energieeffizienz sowie Prozessstabilitat in der additi-

ven Fertigung weiter auszubauen.
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5 Wissenstransfer in die Wirtschaft

Der im Forschungsvorhaben InlineSense erzielte Erkenntnisgewinn wurde fortlaufend mit den Mitgliedern
des projektbegleitenden Ausschusses diskutiert und bewertet. Durch diesen intensiven Austausch konnte
sichergestellt werden, dass die entwickelten Konzepte und Versuchsergebnisse anwendungsorientiert aus-
gelegt sind und den Bedarf der industriellen Praxis widerspiegen. Dabei konnten sowohl das keramische
T-Stlick-Konzept als auch die Variante des geteilten Hotends hinsichtlich ihrer technischen Machbarkeit und
potenziellen Anwendungsperspektive diskutiert werden.

Die im Projekt erarbeiteten Daten zur Haftfestigkeit, Durchschlagfestigkeit und Warmeausdehnung verschie-
dener Schichtsysteme bilden eine belastbare Grundlage fiir zukiinftige Entwicklungsarbeiten in der Industrie.
Sie ermoglichen eine fundierte Auswahl geeigneter Materialkombinationen fir beschichtete Komponenten
sowie eine bessere Abschatzung ihrer Einsatzgrenzen unter thermischer Belastung. Dariber hinaus wurden
die gewonnenen Erkenntnisse zu Maskierungsstrategien, Kontaktierungskonzepten und Dichtungslosungen
so dokumentiert, dass sie von externen Partnern nachvollziehbar angewendet werden kénnen.

Zur Forderung des Transfers wurden zentrale Projektergebnisse liber Fachvortrage und Publikationen kom-
muniziert. Die erzielten Ergebnisse dienten zusétzliche als Grundlage fiir studentische Forschungsarbeiten
sowie Lehrinhalte im Bereich additive Fertigungstechnik.

Einzelne Aspekte, wie der Drucksensor, sollen in Folgeprojekten weiter vertieft werden. Aufgrund ihrer Viel-
seitigkeit finden die erforschten Sensoren Potenzial fir Anwendungen auBerhalb des 3D-Drucks, beispiels-
weise bei der Uberwachung thermisch belasteter SpritzgieBwerkzeuge oder Temperiersysteme. So trigt das
Forschungsvorhaben dazu bei, innovative Technologien aus der universitaren Forschung in industrielle An-

wendungen zu Uberfihren.
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6 Durchgefiihrte TransfermafBnahmen

zeitschriften

nistransfers durch Ver-
breitung der Ergebnisse
Uber nationale / interna-
tionale Fachzeitschriften

,Surface and Coatings
Technology”

MaRnahme Ziel Ort/Rahmen Zeitraum/Datum
Information Uber das Pro- | Information (iber For- | Maschinenbaugebdude 1 | Seit August 2023
jekt mit Kurzbeschreibung | schungsarbeiten, Gewin- | TU Dortmund
als Flurplakat nung zusatzlicher PA Mit-
glieder
Information Uber das Pro- | Information liber die For- | Internetauftritt des LWT | Seit 2023
jekt mit Kurzbeschreibung | schungsarbeiten, Gewin- | und des LKP
im Internetauftritt der | nung zusatzlicher PA Mit-
Forschungsstellen glieder
Sitzungen des PA Die Forschungsergebnisse | Hybride Meetings fir | 09.12.2022
sollen laufend im PA aus- | Kick-Off, Vorstellung und | 29.11.2023
fahrlich diskutiert wer- | Diskussion von Zwischen- | 07.03.2025
den. ergebnissen sowie zum
Projektabschluss
Akademische Lehre Vermittlung der Ergeb- | Betreuung diverser stu- | 2023-2025
nisse aus erster Hand an | dentischer Arbeiten
die Studierenden durch
die enge Verzahnung von
Forschung und Lehre
Erweiterung des PA Erweiterung des Feed- | Gewinnung weiterer PA- | 2024
backs aus der Wirtschaft | Mitglieder durch Kontakt-
sowie Ubertragung auf | pflege zu ehemaligen Mit-
andere Industriezweige arbeitern
Transfer der Ergebnisse Vorstellung vor einem CMCTF2024, San Diego 05.2024
in die Industrie Giber nati- | breiten Fachpublikum
Postervortrag
onale/internationale
Fachveranstaltungen
Veroffentlichung in Fach- | Intensivierung des Ergeb- | Veroffentlichung in 2024
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7 Geplante spezifische TransfermaBnahmen nach der Projektlaufzeit

MaRnahme Ziel Ort/Rahmen Zeitraum/Datum
Austausch mit PA Uber die | MalRgeschneiderter AbschlieRende PA-Sitzung | Q1 2026
Projektlaufzeit hinaus Transfer der Forschungs-

ergebnisse in die Praxis
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