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Kurzinhalt

Das in der vorliegenden Arbeit entwickelte Verfahren zur Bestimmung der Partikelfreisetzung und
—ausbreitung aus Tribosystemen im Hochvakuum unterstutzt die Auslegung und Optimierung tribo-
technischer Systeme zur Erfullung partikul&rer Reinheitsanforderungen in Hochvakuumanlagen.

Im Hochvakuum unterscheiden sich die Bedingungen fir tribologische Prozesse, Verschleil3, Wech-
selwirkungen zwischen Gasteilchen und Partikeln gegeniber solchen bei Vorliegen von atmospha-
rischen Bedingungen. Die Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln an Tribosystemen im Hoch-
vakuum sind bisher wenig erforscht.

Die Verfahrensentwicklung beinhaltet ein neues Hochvakuumtribometer mit raumbezogener Detek-
tion freigesetzter Partikel und deren messtechnischen Erfassung sowie eine Methodik zur Bewer-
tung der Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln und des Verschleiles. Das Hochvakuumtribo-
meter ermoglicht die definierte Beanspruchung unterschiedlicher Modelltribosysteme und realer
Tribosysteme beim Gleiten, StolRen, deren Kombination und Wélzen. AulRerdem lassen sich die
Temperatur des Gegenkdrpers, der Vakuumdruck und elektrostatische Felder einstellen. Mit Hilfe
eines Richtungsfilters kann die Verteilung der Partikelfreisetzungsgeschwindigkeit ermittelt wer-
den. Die Methodik beinhaltet die effektive Planung und Durchfiuihrung von Versuchen unter Einbe-
ziehung der statistischen Versuchsplanung (DOE) zur Ermittlung komplexer Zusammenhénge zwi-
schen den einzustellenden EinflussgroRen am Vakuumtribometer und neu eingefiihrten reinheits-
technischen ZielgroRen (BewertungsgrofRen). ZielgroRen fir die Freisetzung sind Gesamtanzahl,
GroRe, GroRenverteilung, Gesamtvolumen und Freisetzungsrate der Partikel. Zielgrofien der Aus-
breitung sind insbesondere Freisetzungsgeschwindigkeit, Freisetzungsrichtung, grofienabhangige
und raumliche Verteilung der Partikel, abstandsbezogen zum Tribosystem.

Es konnte gezeigt werden, dass sich Bewegungsarten, Werkstoffe der Tribosysteme, Beanspru-
chung, Fremderwarmung und Vakuumdruck erheblich auf die ZielgroRen auswirken. Die Partikel-
groflen verteilen sich sehr unterschiedlich tber den verfligbaren Messbereich von 100 nm bis
63 um. Die Gesamtanzahl der in einem Versuch bei Gleitreibung freigesetzten Partikel variiert ins-
besondere werkstoffabhéngig zwischen ca. 30 bis 30.000 und beanspruchungsabhéngig im Verhalt-
nis bis 1:20. Hervorzuheben sind die Erhéhung der Partikelanzahl bis auf das 16-fache bei Drucker-
héhung von 5 x 10°° auf 5 x 10 mbar und bis auf das Achtfache bei Fremderwarmung des Gegen-
korpers von 22 auf 80 °C. Partikel breiten sich nahezu unabhéngig von der Bewegungsrichtung in
alle Richtungen vor der Reibebene aus. Die Freisetzungsgeschwindigkeiten der Partikel betragen
bis zu 7 m/s und damit bis zum 60-fachen der Gleitgeschwindigkeit. Die partikelgréRenabhangige
Geschwindigkeitsverteilung ist maligeblich von den Werkstoffen abhangig. Ein besonderer Effekt
ist die schaumartige Auspragung von Partikeln der Gleitpaarung Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe bei Fremderwarmung. Eine Korrelation zwischen Verschleil3 (Reibspurbreite) und Parti-
kelgesamtvolumen wurde festgestellt. Als wirksame Malinahmen gegen eine Partikelausbreitung
wurden Partikelfallen und Partikelblenden nachgewiesen. Abstandsbezogene Kontaminationsver-
meidung ist unter den beengten Verhéltnissen eines Rezipienten nur bedingt moglich.

Es werden erstmals Modellgleichungen zur Berechnung der Partikelfreisetzung und Partikelausbrei-
tung an Tribosystemen in Abh&ngigkeit von Beanspruchungs- und SystemgréRRen ermittelt. Mit dem
Verfahren und Versuchsergebnissen werden sowohl Kontaminierungsrisiken als auch Optimie-
rungspotentiale und Empfehlungen zur Gestaltung und zum Betrieb von Tribosystemen aufgezeigt.



Short Summary

The method developed in this thesis determines the emission and dispersion of particles from tribo-
logical systems in a high vacuum. The method can be implemented to improve the design and opti-
mization of tribosystems in order to meet particulate cleanliness requirements in high vacuum sys-
tems.

In a high vacuum, the conditions for tribological processes, wear and interrelationships between gas
molecules and particles are different to those taking place in a normal atmosphere.

In the past, very little research has been conducted on the emission and dispersion of particles from
tribosystems in a high vacuum.

The development of the method involves a new high-vacuum tribometer with the spatial detection
and quantification of emitted particles, as well as a technique for evaluating wear and the emission
and dispersion of particles. The high vacuum tribometer is used to apply defined loads to various
model and real tribosystems in the form of sliding movements and shocks, the combination thereof,
and also rotational movements. The temperature of the counter-body, the pressure of the vacuum
and electrostatic fields are also adjustable. With the aid of a directional filter, the speed at which
particles are emitted can also be determined. With the method, statistical design of experiments
(DOE) is used to effectively plan and conduct experiments. These allow complex interrelationships
to be determined between influencing factors that can be set on the vacuum tribometer and newly-
introduced cleanliness target figures (evaluation criteria). Target figures for particle emission are
total quantity, size, size distribution, total volume and the rate of particle emission. The main target
figures for dispersion are emission velocity, direction of emission, as well as the size-dependent and
spatial distribution of particles in relation to their distance away from the tribosystem.

It was demonstrated that movements, materials used in the construction of the tribosystem, loads,
applied heat and vacuum pressure all have a major influence on the target figures. Particle sizes
vary significantly over the available measuring range of 100 nm to 63 um. The total quantity of
particles emitted due to friction in an experiment fluctuates strongly between approx. 30 and 30,000
in dependence on materials as well as on loads in a ratio of 1:20. It is notable that the quantity of
particles rises 16-fold when pressure is increased from 5 x 10 to 5 x 10 mbars and 8-fold when
the counter-body is heated from 22 to 80 °C. The dispersion of particles in all directions is almost
independent of the direction friction is applied. Particles are emitted at velocities of up to 7 m/s,
which is up to 60 times faster than the speed of friction. Particle size distribution in dependence on
velocity varies according to the materials concerned. A particular effect is the foam-like characteris-
tic of particles from the frictional pairing of silicon nitride ball/stainless steel disk when heated. A
correlation was ascertained between wear (frictional track width) and total particle volume. It was
proven that particle traps and particle deflectors are effective against the dispersion of particles. The
avoidance of contamination in relation to distance is limited due to the cramped conditions of a re-
cipient.

For the first time, model equations are developed to calculate the emission and dispersion of parti-
cles from tribosystems in dependence on loads and system parameters. The method and results ob-
tained identify not only contamination risks and optimization potentials, but also recommendations
for designing and operating tribosystems.
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1 Einleitung

1.1  Problemstellung

Die Beherrschung partikulérer Kontaminationen in Hochvakuumsystemen, verursacht durch tribo-
technische Systeme (Tribosysteme), ist fiir wesentliche Hochtechnologiebereiche von zunehmender
Bedeutung (Asbach et al. 2008), (Christof et al. 2007), (Dedrick et al. 2005a), (Eisenkramer et al.
2013), (Fissan et al. 2012), (O’Hanlon et al. 1992), (Kim et al. 2006b), (Kohli et al. 2008), (Lin-
denberg et al. 2012) und (Mitrach et al. 2012). Das Schadenspotenzial durch partikulédre Kontami-
nation ist betréchtlich (Brinkmann et al. 2013), (Eisenkramer et al. 2013), (Hensel et al. 2013),
(Kasperczyk et al. 2015), (Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Michalke et al. 2014),
(Mitrach et al. 2012), (Mdller et al. 2014), (Rohr et al. 2013), (Schleifenbaum et al. 2013), (Schnei-
der et al. 2013), (Schober et al. 2013) und (Zeugin et al. 2014). Demgegenuber sind die komplexen
Zusammenhange zwischen tribologischen Bedingungen, tribologischer Beanspruchung, Verschleif,
Partikelgenerierung (Fissan et al. 2012), Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung im Hochvaku-
um, die in dieser Abfolge zu Schadwirkungen flhren kénnen, bisher wenig erforscht. Die wesentli-
chen Unterschiede im Vergleich zu atmosphérischen Bedingungen sind fehlende Feuchtigkeitsfilme
auf Oberflachen, keine Neubildung von Oxidschichten und die geringe Anzahl von Restgasteilchen.
Aufgrund dieser Unterschiede kdnnen bestehende Erkenntnisse und Optimierungsansatze, die fur
atmospharische Bedingungen gelten, nicht auf das Hochvakuum tbertragen werden.

Die Anzahl tribotechnischer Systeme innerhalb der Hochvakuumanlagen steigt mit der Anzahl der
mechatronischen Systeme aufgrund der zunehmenden Verkettung und Komplexitat der Hochvaku-
umsysteme. Den idealen reinheitstechnischen Bedingungen im Hochvakuum steht somit eine Viel-
zahl potenzieller Partikelquellen gegentiber, die durch die tribologischen Systeme der hochvakuum-
technischen Ausrlstung verursacht werden (Bergrath et al. 2012), (Brinkmann et al. 2013), (Eisen-
kramer et al. 2013), (Fissan et al. 2012), (Hensel et al. 2013), (Kasperczyk et al. 2015), (Kemps et
al. 2013), (Michalke et al. 2014), (Mitrach et al. 2012), (Pollak et al. 2013), (Rohr et al. 2013),
(Schleifenbaum et al. 2013), (Schneider et al. 2013), (Schober et al. 2013), (Schulze et al. 2012),
(Summer et al. 2012), (Vollinger et al. 2014) und (Zeugin et al. 2014). AulRerdem interagieren End-
effektoren mechatronischer Systeme mit Produkten (Wafer, Fotomasken, Glassubstrate), wobei
ebenfalls Reibvorgange mit Partikelfreisetzung auftreten (Frank et al. 2014), (Gaglin et al. 2014),
(Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Mitrach et al. 2012), (Schneider et al. 2013) und
(Walter et al. 2012).

Die Beherrschung der Partikelquellen ist die Voraussetzung fur die Effizienz (geringe Ausschussra-
ten) und die Betriebssicherheit von Hochtechnologien, insbesondere in den Bereichen Chipherstel-
lung (Crean et al. 2012), (Barth 2015), (May et al. 2006) und (Potter 2015), Displayfertigung, (Ou-
ellette 1997), (Lindenberg et al. 2012) und (Schneider et al. 2013), Photovoltaik (Blrger et al.
2011a), (Kasperczyk et al. 2015), (Schneider et al. 2013) und (Summer et al. 2012), Optik (Eisen-
kramer et al. 2013) und (Ouellette 1997), Elementarteilchenforschung (Brinkmann et al. 2010),
(Brinkmann et al. 2004), (Brinkmann et al. 2008), (Brinkmann et al. 2013), (Reschke 2005), (Ste-
phan et al. 2008), (Isev 2012), (Reschke 2004) und (Reschke et al. 2007) und Raumfahrt (Hensel et
al. 2013), (Maller et al. 2014), (Rohr et al. 2013) und (Schleifenbaum et al. 2013).



Kapitel 1 Einleitung

Ohne die Beherrschung der Partikelquellen lassen sich beispielsweise angestrebte Integrationsdich-
ten von Schaltkreisen und hochauflésenden Funktionsdisplays (Mobiltelefone, ,, Tablets*) nicht rea-
lisieren.

Die Entwicklung und Optimierung tribotechnischer Systeme fiir hochreine Vakuumanwendungen
setzen die Kenntnis der Zusammenhange zwischen tribologischen Bedingungen, tribologischer Be-
anspruchung, Verschleil3, Partikelgenerierung, Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung voraus.
Die zur Ermittlung und Bewertung dieser Zusammenhénge notwendigen Technik, Verfahren und
Methoden stehen dafiir jedoch nicht in integrierter Form zur Verfugung.

1.2 Verfugbare Forschungsergebnisse

Die Partikelproblematik in Hochtechnologien mit Vakuumtechnik hat trotz ihrer hohen Bedeutung
noch nicht zu einer eigenstandigen Fachdisziplin geflhrt. In Fachbiichern der Reinigungstechnolo-
gien (Kohli et al. 2008), Reinraumtechnik (Gail et al. 2012), Vakuumtechnik (Jousten 2010), Tribo-
logie (Czichos et al. 2010) wird auf die Problematik und das Schadenspotenzial durch Partikel unter
unterschiedlichen Aspekten hingewiesen.

Literatur mit einer systematischen Darstellung der Zusammenhange zwischen Vakuumtribologie,
Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung liel} sich nicht ermitteln. Die Notwendigkeit einer zu-
sammenhangenden Darstellung kommt in der Arbeit von Gommel (Gommel 2005) flir atmosphéri-
sche Bedingungen zum Ausdruck. In diesen Untersuchungen wird der Zusammenhang zwischen
Tribologie und Partikelfreisetzung unter Reinraumbedingungen untersucht. Mit dieser Arbeit wur-
den die Grundlagen fiir die Richtlinie VDI 2083 Blatt 17 geschaffen. Auf diese und die Richtlinie
VDI 2083 Blatt 9.1 sowie die Norm DIN EN ISO 14644-14-Draft kann fur Vakuumbedingungen
nur bedingt zurlickgegriffen werden. Fiir Vakuumbedingungen besteht der Bedarf, ein vergleichba-
res Regelwerk zu erstellen.

Untersuchungen zu Partikelfreisetzung und Erfassung im Vakuum sind in (Dowson et al. 1992) und
(Kohli et al. 2008) enthalten. In (Kato 2008), (Mizumoto et al. 1990) und (Mizumoto et al. 1992)
sind Untersuchungen zur Erzeugung von Partikeln im Vakuum beschrieben. Durch Kratzen mit
extrem harten Nadeln (Diamant, Saphir, Siliziumcarbit, Wolframcarbit) auf Edelstahloberflachen
mit erfassten Eindringtiefen werden Partikel erzeugt, auf einer Siliziumscheibe abgeschieden und
mit einem Streulichtpartikelzahler untersucht. Die Ergebnisse der mit dem Streulichtpartikelzéhler
erfassten Partikel werden hinsichtlich Anzahl und GroRenverteilung bewertet. Der Bezug zu ubli-
chen tribologischen Beanspruchungen wird nicht hergestellt. VVoraussetzungen und Betrachtungen
zur Untersuchung der Partikelausbreitung sind nicht enthalten. Die Untersuchungen enthalten An-
haltspunkte zur Entwicklung eines Prifstands gemall Themenstellung der vorliegenden Arbeit.

(Maeba et al. 1990) und (Minamigawa et al. 1989) enthalten eine ahnliche Versuchsanordnung wie
(Kato 2008) und (Mizumoto et al. 1992). Beansprucht werden Kugellager unterschiedlicher Werk-
stoffe unter Vakuumbedingungen bei vertikaler Drehachse. Freigesetzte Partikel werden ausschliel3-
lich mit Wafern unterhalb der Drehachse aufgefangen und hinsichtlich ihrer Anzahl unter Bezug zu
Druck (Vakuum) und Drehzahl ausgewertet.



1.2 Verfiigbare Forschungsergebnisse

In (Meunier et al. 2005), (Watanabe et al. 2004) und (Xing-Dong Yuana et al. 2010) sind unter-
schiedliche Vakuumtribometer beschrieben. In (Gradt 2010) werden Ultrahochvakuumtribometer
(BAM Bundesanstalt fir Materialforschung und —prifung, Berlin; Eeole Centrale de Lyon, Martin
et al, 1999) fur Gleitreibung vorgestellt. Diese Tribometer zeichnen sich durch integrierte Systeme
bei nicht unterbrochenen Vakuumbedingungen zur Probenpréaparation (z. B. Oberflachenreinigung
durch Ar-Sputtern) und Probenanalyse (z. B. mittels Elektronenstreuung und Rasterkraftmikroskop)
aus.

Das im Vorfeld vom Verfasser der vorliegenden Arbeit entwickelte Vakuumtribometer (Burger et
al. 2011c) und (Weihnacht et al. 2009 bis 2011) eignet sich zur Untersuchung des Partikelabgabe-
verhaltens von Werkstoffpaarungen bei Gleitreibung (Kugel/Scheibe). Die Erfassung freigesetzter
Partikel erfolgte mit einem Detektorwafer unterhalb der Reibstelle. Die Funktionstiichtigkeit wurde
anhand von Testversuchen bei definierten tribologischen Bedingungen nachgewiesen.

Zahlreiche Veroffentlichungen enthalten tribologische Untersuchungen unter Vakuumbedingungen
ohne Berlcksichtigung des partikuldren Verhaltens, z. B. (Goto et al. 2002), (Miyoshi 1999),
(Watanabe et al. 2004), (Tu et al. 2005) und (Xing-Dong Yuana et al. 2010). Beschrieben werden
Untersuchungen an speziellen Werkstoffpaarungen ohne und mit Einsatz von Festschmierstoffen,
unterschiedliche Art der Einlagerung von Festschmierstoffen sowie verschleiRoptimierte Beschich-
tungen. Die Untersuchungen erfolgen in der Regel bei Gleitreibung am Modellreibsystem Ku-
gel/Scheibe. Die Analysen beziehen sich auf Reibparameter und Verschleilgrofien. Fir andere Be-
wegungsarten, wie Stol3, Schwingung und Kombinationen in Verbindung mit Gleiten, konnten kei-
ne Veroffentlichungen fur Vakuumbedingungen gefunden werden.

Umfassende tribologische Untersuchungen wurden von der NASA durchgefihrt (Buckley 1971).
Dabei werden physikalischen Zusammenhénge und Werkstoffgrundlagen untersucht.

In (Czichos et al. 2010) werden nanotribologische Modelle beschrieben. Es ist davon auszugehen,
dass deren Gultigkeit eher fiir Vakuumbedingungen zutrifft als fir atmosphéarische Bedingungen, da
mehr Randbedingungen wie beispielsweise Feuchtigkeitsfilme auf Oberflachen und sich neubilden-
de Oxidschichten zu berticksichtigen sind.

Die Ausbreitung von Partikeln im Vakuum wird in (Asbach et al. 2007a), (Asbach et al. 2006),
(Asbach et al. 2008), (Asbach et al. 2007b), (Asbach et al. 2005), (Christof et al. 2007), (Dedrick et
al. 2005a), (Fissan et al. 2012), (Fissan et al. 2005), (Kim et al. 2005), (Kim et al. 2006b), (Kim et
al. 2006a) und (Schmidt et al. 1996) untersucht und beschrieben. Extern erzeugte Partikel mit defi-
nierten GroRRen werden gesteuert in Vakuumsysteme eingetragen.

Als Fazit aus den verfugbaren Forschungsergebnissen kann festgestellt werden, dass die Zusam-
menhénge zwischen der tribologischen Partikelentstehung und der Partikelausbreitung unter VVaku-
umbedingungen bisher nicht untersucht wurden. Demgegentber besteht in einschlégigen Industrien
und Forschungseinrichtungen das Interesse an systematischen Untersuchungen und Erkenntnissen
(Bergrath et al. 2012), (Muller et al. 2014), (Summer et al. 2012) und (Walter et al. 2012).
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Die konkreten Anforderungen und Randbedingungen der einzelnen Branchen wurden im Rahmen
der vorliegenden Arbeit durch Expertenbefragungen ermittelt (Bergrath et al. 2012), (Brinkmann et
al. 2013), (Eisenkramer et al. 2013), (Esser H. et al. 2013), (Frank et al. 2014), (Gaglin et al. 2014),
(Hensel et al. 2013), (Kasperczyk et al. 2015), (Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Mi-
chalke et al. 2014), (Mitrach et al. 2012), (Mdiller et al. 2014), (Pollak et al. 2013), (Rohr et al.
2013), (Schleifenbaum et al. 2013), (Schneider et al. 2013), (Schober et al. 2013), (Schulze et al.
2012), (Summer et al. 2012), (Trabert et al. 2012), (Vollinger et al. 2014), (Walter et al. 2012) und
(Zeugin et al. 2014). Dabei wurde Wert darauf gelegt, Experten aus Unternehmen/Institutionen mit
typischen Anwendungsbereichen einzubeziehen (Abbildung 1.1). Insbesondere wurden Partikelgro-
Ren, die mit einer hohen Wahrscheinlichkeit zu Schadwirkungen fiihren, Druckbereiche (Vakuum),
Temperaturbereiche und typische Werkstoffe der Tribosysteme abgefragt. Die Auswertung erfolgte
branchenspezifisch. Eine systematische Analyse nach einheitlichen Kriterien konnte aufgrund un-
terschiedlicher Geheimhaltungsbedingungen nur eingeschréankt erfolgen. Reinheitsrelevante Anga-
ben charakterisieren das Technologieniveau, dessen Preisgabe zu Wettbewerbsnachteilen flihren
kann. Die Ergebnisse der Expertenbefragungen werden fir die Ermittlung der Randbedingungen
verwendet (Kapitel 3).
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Abbildung 1.1:  Expertenbefragungen zur Partikelproblematik in Vakuumanwendungen

1.3 Zielstellung und Vorgehensweise

Das Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Entwicklung eines Verfahrens zur Untersuchung der Parti-
kelfreisetzung in Zusammenhang mit der Partikelgenerierung in und der Partikelausbreitung aus
Tribosystemen im Hochvakuum. Die grundsatzliche Vorgehensweise dieser Arbeit geht aus Abbil-
dung 1.2 hervor. In &hnlicher Form hat sich diese Vorgehensweise in unterschiedlichen Arbeiten
(Gommel 2006), (Konrad 2012) und (Rochowiccz 2010) bewéhrt.



1.3 Zielstellung und VVorgehensweise

Zunéchst ist die Ausgangssituation in den Hochtechnologiebereichen geméall Abbildung 1.1 durch
Voruntersuchungen zu ermitteln. Die Voruntersuchungen schlieRen relevante Definitionen, Exper-
tengesprache, eigene Untersuchungen (Blrger et al. 2011c) und (Weihnacht et al. 2009 bis 2011)
und betreute Arbeiten (Engelsberger 2010), (Engelsberger 2011), (Hirt 2012) und (Tanzer 2013)
ein. Ausgehend von den Ergebnissen der VVoruntersuchungen, wird die konkrete Aufgabenstellung
abgeleitet. Durch die Bewertung verfugbarer technischer Losungen sollen Priftechnik, VVorgehens-
weisen zur Untersuchung von Partikelgenerierung in und Partikeltransport aus Tribosystemen im
Hochvakuum fir das zu entwickelnde Verfahren ausgewahlt werden. Es ist ein Prifstand zu entwi-
ckeln, der es gestattet, unterschiedliche tribologische Bedingungen nachzubilden und die erzeugten
Partikel zu erfassen. Die Funktionseigenschaften des Prifstandes sind zu verifizieren. Durch geeig-
nete Messtechnik, Erfassung und Verarbeitung der Messdaten sowie Bewertungsmodelle ist eine in
sich geschlossene Untersuchungs- und Bewertungsmethodik zu schaffen. Zur Bewertung von kom-
plexen Effekten sind Tribosysteme bei unterschiedlicher Beanspruchung zu untersuchen. Das Ver-
fahren ist hinsichtlich seiner Leistungsféhigkeit zu erproben und zu bewerten.

Auf diese Weise soll ein Beitrag zur Erforschung der Partikelgenerierung, Partikelfreisetzung und
Partikelausbreitung in Verbindung mit Hochvakuumtechnologie als VVoraussetzung zur Optimierung
von Tribosystemen geleistet werden.

Ausgangssituation und Ableitung der Aufgabenstellung
Analyse der Randbedingmrungen an das Verfahren
Verfiigbare technische Losungen fiir das Verfahren
Konzeptiomiﬂtmgdesl’rﬁfstands
F unktionseigensclmmrﬁfstands
Methodik zur Bewertung der Ausbreitung von Partikeln

Durchfithrung und Auswertung der Versuche
S

Bewertung des Verfahrens

\ 4

Zielsetzung: Verfahren zur Bestimmung der Partikelgenerierung in Tribosystemen, der
Partikelfreisetzung aus Tribosystemen und der Partikelausbreitung im Hochvakuum

Abbildung 1.2:  Schritte zur Entwicklung eines Verfahrens zur Bestimmung der Partikelfreiset-
zung aus Tribosystemen und der Partikelausbreitung im Hochvakuum



2 Ausgangssituation und Aufgabenstellung
2.1  Fachspezifische Definitionen

2.1.1 Zusammenhéange

Die vorliegende Arbeit vereinigt die Fachgebiete Vakuumtribologie und Reinheitstechnik. Soweit
wie maglich soll auf etablierte Definitionen aus Regelwerken und Standardwerken zuriickgegriffen
werden. Das Fachgebiet Tribologie ist hinsichtlich der Definitionen umfangreich erschlossen (Czi-
chos et al. 2010), (Deters et al. 2012) und (Habig 2013). Im Fachgebiet der Reinheitstechnik exis-
tieren umfangreiche Definitionen fir atmosphérische Bedingungen (Burger 2012,), (Biirger et al.
2011b), (Gommel et al. 2011), (Gommel et al. 2012) und (VDI-Gesellschaft Bauen und Gebaude-
technik: 2011). Fur Vakuumbedingungen existieren keine reinheitsspezifischen Definitionen, diese
werden in der vorliegenden Arbeit neu eingefiihrt (Kennzeichnung mit *) und zum Teil aus Defini-
tionen fiir atmospharische Bedingungen abgeleitet.

2.1.2 Vakuumspezifische Definitionen

Vakuum: ,,Als Vakuum bezeichnet man {iblicherweise ein verdiinntes Gas oder den entsprechen-
den Zustand, bei dem der Druck oder die Dichte kleiner ist als bei der umgebenden Atmosphére
(1SO 3529-1:1981), (DIN 28400-1: 1990) und (Jousten 2010).

Vakuumtechnik: ,,Nach Jousten (Jousten 2010) lassen sich Anlagen, in denen sich Gase deutlich
unterhalb des Umgebungsdrucks befinden, der Vakuumtechnik zuordnen®.

Vakuumqualitat: In der Vakuumtechnik werden aneinander anschlieBende Druckbereiche jeweils
einer Vakuumqualitat zugeordnet (Abbildung 2.1). Die Abnahme des Druckes bedeutet Erhéhung
der Vakuumqualitat. Sehr kleine Dricke werden als Hochvakuum bezeichnet. Als héchste Vaku-
umqualitét gilt als Ultrahochvakuum. Im Extremfall liegen nahezu keine Gasteilchen mehr vor. Va-
kuum kann im atmosphérischen Bereich der Erde nur in einem entsprechend abgeschlossenen Raum
(Rezipient) mit Pumptechnik (d.h. mit Vakuumtechnik) realisiert werden. Vakuum liegt mit zuneh-
mender Entfernung zur Erde aufRerhalb der Atmosphére im Weltraum vor.

Stromungsarten im Vakuum: Je nach Vakuumqualitét verbleiben Restanteile von Gasteilchen im
Rezipienten. Fur diese restlichen Gasteilchen liegen nach Justen (Jousten 2010) unterschiedliche
Stromungsarten vor. AuBBerdem sind in Abbildung 2.1 den verschiedenen Vakuumqualitaten die
damit verbundenen Eigenschaften Teilchenanzahldichte, mittlere freie Wegléange und Knudsenzahl
aufgefuhrt. Die Knudsenzahl beschreibt die druckabhangige mittlere freie Weglange von Gasmole-
kilen.



2.1 Fachspezifische Definitionen

Grobvakuum | Feinvakuum Hochvakuum | Ultrahochvakuum
(GV) (EV) (HV) (UHV)
Druck [mbar] < 107 —10° 10%— 10 107 -107 <107
Teilchenanzahldichte [em’] [ 10" — 10" 197 10" 10" - 10° <10’
Mittlere freie Weglinge [m]| 107 — 10™ 107*—0.1 0119 >10°
Knudsenzahl <0,01 0,01 -0,5 >0,5 >> 0,5
Stromungsar acee | Tame | Mool | Mol

Abbildung 2.1:  Definition Vakuumqualitaten und Zustande, Quelle (Jousten 2010)

2.1.3 Reinheitsspezifische Definitionen

Betriebsmittel im Vakuum (in Anlehnung an VDI 2083 Blatt 9.1 (VDI-Gesellschaft Bauen und
Gebaudetechnik: 2006)) sind alle Komponenten, Baugruppen und Systeme, die sich zeitweise oder
permanent im Vakuum befinden und Tribosysteme aufweisen. Beispiele dafur sind Vakuumventile,
Vakuumtiiren, Manipulatoren, Roboter, Positioniersysteme Endeffektoren, Transportsysteme,
Transportbehélter, Ablagesysteme fir Wafer und Glassubstrate.

Reinheit ist ,,der Zustand eines Produktes, Oberflache, Gerat, Gas, Flissigkeit auf einem definier-
ten Niveaus der Kontamination (DIN EN ISO 14644-4:2003). Die vorliegende Arbeit bezieht sich
ausschlieBlich auf partikulare Kontaminationen, die von beanspruchten Tribosystemen ausgehen.

Kontaminante ist ,,eine partikuldre, molekulare, nicht partikulére und biologische Einheit, die sich
nachteilig auf ein Produkt oder einen Prozess auswirken kann“ (DIN EN I1SO 14644-4) (DIN EN
ISO 14644-4:2003). VDI 2083 Blatt 17 (VDI-Gesellschaft Bauen und Gebaudetechnik 2013) be-
schreibt in Anlehnung an DIN EN ISO 14644-4 Verunreinigungen als ,,partikelformige oder nicht
partikelférmige, chemische, physikalische oder biologische Einheit, die sich auf das Produkt oder
den Prozess nachteilig auswirken kann*. Bei Gleichheit der Definitionen nach DIN EN 1SO 14644-
4 und VDI 2083 Blatt 17 wird Kontaminante als Verunreinigung tbersetzt. In der vorliegenden Ar-
beit werden insbesondere tribologisch generierte Partikel als Kontaminante betrachtet. Eine Konta-
minante kann sich vor oder im Zustand der Kontamination befinden.

Kontamination ist eine Verunreinigung durch eine Kontaminante (DIN EN 1SO 14644-4:2003).

Partikel sind ,,feste oder flussige Teilchen, welche sich fiir Klassifizierungszwecke der Partikel-
reinheit der Luft in einer Summenhaufigkeitsverteilung zwischen den kritischen PartikelgroRen (un-
tere Grenze) 0,1 um und 5 pum bewegen®, (DIN EN 1SO 14644-1:2014). Als Merkmal wird auch
ihre Schwebeféhigkeit in Flissigkeiten oder Gasen angeftuhrt. In der Tribologie sind Partikel feste
Teilchen und ein Verschleil3produkt. Entsprechend der unterschiedlichen Mechanismen von
Reibvorgangen kann sich deren GroRRe vom Nano- bis zum Makrobereich erstrecken.

Partikelquellen™* sind Tribosysteme. Partikel werden durch einen stetigen oder unstetigen Reibpro-
zess erzeugt und freigesetzt.

Partikelgenerierung™ beschreibt den Prozess der Partikelerzeugung, hervorgerufen durch mecha-
nischen Verschleil.
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Partikelfreisetzung* ist das Abldsen der Partikel von Reibkorpern/Tribosystemen.

Partikelausbreitung* ist die rdumliche Ausbreitung der Partikel nach dem Moment der Freiset-
zung. Die Ausbreitung eines Partikels endet mit dem Niederschlag und Anhaftung an einem Korper.

Partikeldepot* ist die Anlagerung von Partikeln an Oberflachen z. B. Reibkorpern, Partikellaby-
rinthen/ -fallen.

Partikelgrofe beschreibt den ,,Durchmesser einer Kugel, welcher mit Hilfe einer Vorrichtung zur
Bestimmung der PartikelgréRe gemessen werden kann, dessen MessgrofRe in vergleichbarem Zu-
sammenhang mit der MessgroRe des Partikels steht (Aquivalentdurchmesser), (DIN EN ISO
14644-1:2014).

Reinheitstauglichkeit* beurteilt die Tauglichkeit von Betriebsmitteln (VDI 2083 Blatt 9.1) und
Werkstoffen (VDI 2083 Blatt 17) fur reine Produktionsbereiche hinsichtlich aller relevanten Kon-
taminationskriterien (VDI-Gesellschaft Bauen und Gebédudetechnik: 2006) und (VDI-Gesellschaft
Bauen und Geb&udetechnik 2013). Werkstoffe, die unter atmosphérischen Bedingungen reinheits-
tauglich sind, sind aufgrund der Unterschiede im Hochvakuum nicht zwangslaufig unter Hochvaku-
umbedingungen reinheitstauglich. Dem entsprechend wird eine eigene Kategorie ,,unter Hochvaku-
umbedingungen reinheitstauglich“ gebildet.

Vakuumtauglichkeit wird in unterschiedlichen Zusammenhangen in der Fachliteratur bzw. in Pro-
duktspezifikationen aufgefiihrt. Vakuumtauglichkeit driickt zunédchst die Eignung von Werkstoffen
bzw. Komponenten im Vakuum aus. Jousten (Jousten 2010) fuhrt folgende Kriterien fiir Werkstoffe
auf:

e mechanische Festigkeit

e Korrosionshestandigkeit

e Gasdichtheit

e Eigendampfdruck

e Gehalt an Fremdgasen

e Entgasbarkeit

e Schmelz- und Siedetemperatur
e Oberflachensauberkeit

e Ausdehnungsverhalten

e Temperaturwechselbestandigkeit
e chemische Resistenz

e Ausgasung

Aufgrund von Reinheitsanforderungen im Hochvakuum erfolgt in der vorliegenden Arbeit eine Er-
weiterung des Begriffs Vakuumtauglichkeit mit den Kriterien Oberflachenqualitat, Reinigbarkeit,
Verschlei- sowie Partikelgenerierungs- bzw. Partikelabgabeverhalten. Die Vakuumtauglichkeit
von Werkstoffen in Tribosystemen héngt von der zuléssigen Partikelkontamination eines Vakuum-
prozesses ab. Die Kriterien Partikelgenerierung/-freisetzung bzw. das Abgabeverhalten von Parti-
keln werden nachfolgend unter ,,Reinheitstauglich im Vakuum* beriicksichtigt.
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Tauglichkeit hinsichtlich Partikelabgabe* beurteilt das Abgabeverhalten von Partikeln an Tribo-
systemen bzw. Betriebsmitteln unter Vakuumbedingungen. Dabei ist auer der Anzahl auch die
GroRenverteilung abgegebener Partikel zu berlcksichtigen.

Vakuumgeeignete kontaminationsarme Tribosysteme* konnen als solche eingestuft werden,
wenn sie ohne die Verwendung von fllssigen oder pastdsen Schmierstoffen eingesetzt werden kon-
nen. Auf feste Schmierstoffe sollte zur Beherrschung der Kontamination verzichtet werden. Im
Hochvakuum fehlen Feuchtigkeitsfilme auf Oberflachen und sich nachbildende Oxidschichten. So-
mit verhalt sich ein Tribosystem im Hochvakuum deutlich anders als unter atmosphérischen Bedin-
gungen.

2.1.4 Tribologische Grundbegriffe

Reibung ,,ist ein Bewegungswiderstand. Er duflert sich als Widerstandskraft sich beriihrender Kor-
per gegen die Einleitung einer Relativbewegung (Ruhereibung, statische Reibung) oder deren Auf-
rechterhaltung (Bewegungsreibung, dynamische Reibung).

Die Reibung eines tribologischen Systems wird durch Reibungsbegriffe beschrieben, die mittels der
Stribeckkurve eingeteilt verwendet werden (Czichos et al. 2010).

,,Reibung ist eine Wechselwirkung zwischen sich bertihrenden Stoffbereichen von Kdrpern. Sie
wirkt einer Relativbewegung entgegen. Bei duBerer Reibung sind die sich beriihrenden Stoffberei-
che verschiedenen Kdérpern, bei innerer Reibung ein und demselben Korper zugehorig® (Deters et
al. 2012).

Beide Definitionen heben unterschiedliche Aspekte hervor. Aufgrund der Randbedingungen hoch-
reiner Vakuumsysteme wird in der vorliegenden Arbeit ausschlieBlich Festkdrperreibung betrachtet.

Ein Tribologisches System (Tribosystem) ist ein System, dessen technische Funktion mit tribolo-
gischer Beanspruchung verbunden ist (Czichos et al. 2010). Die Definition ist aus verschiedenen
Beschreibungen und Abbildungen abgeleitet.

,,Das tribologische System beinhaltet alle an einer tribologischen Beanspruchung beteiligten stoffli-
chen Komponenten und ihre Eigenschaften mit den sich bei ihnen ergebenden Veranderungen so-
wie die fur die Beanspruchung charakteristischen Vorgange und GrofRen. Anmerkung: Die stoffli-
chen Komponenten werden als Systemstruktur, die BeanspruchungsgréRen (Bewegung, Belastung,
Temperatur usw.) als Beanspruchungskollektiv bezeichnet (Deters et al. 2012). Diese Definition
fasst die Komplexitat des tribologischen Systems konzentriert zusammen.

Tribologische Beanspruchung ,.kennzeichnet die Beanspruchung der Oberflache eines festen
Korpers durch Kontakt- und Relativbewegung eines festen, flissigen oder gasformigen Gegenkor-
pers* (Czichos et al. 2010).

,Die tribologische Beanspruchung ist durch Relativbewegung und Wechselwirkungen zwischen
Oberflachen unter Einfluss von Kraften gekennzeichnet* (Deters et al. 2012).

Verschleil3 st der fortschreitende Materialverlust aus der Oberflache eines festen Korpers
(Grundkorper), hervorgerufen durch tribologische Beanspruchungen, d. h. Kontakt- und Relativbe-
wegung eines festen, fllissigen oder gasformigen Gegenkorpers™ (Czichos et al. 2010) und (Deters
etal. 2012).
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Beanspruchungskollektiv fasst die auf ein Reibsystem wirkenden Bewegungsarten (Gleiten, Wal-
zen, StoRen. Stromen mit Art, Dimension, Zeitverlauf) und operative GroRen (Normalkraft, Ge-
schwindigkeit, Temperatur, Dauer) zusammen (Czichos et al. 2010). Nach Deters (Deters et al.
2012) ist es Bestandteil des tribologischen Systems und fasst die BeanspruchungsgroRen (Bewe-
gung, Belastung, Temperatur usw.) zusammen.

2.1.5 Zusammenfassung Definitionen

Zusammenfassend lasst sich feststellen, dass in den Bereichen Vakuum, Reinheit und Tribologie
umfangreiche Definitionen vorhanden sind. Diese haben zum grof3en Teil Standardcharakter und
sind in verschiedenen Regelwerken (1ISO, DIN, VDI) enthalten. Mit Fortschreiten von Technologien
und reinheitstechnischen Anforderungen sind Anpassungen von Definitionen vorzunehmen. Ver-
fugbare Definitionen wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit im Kontext der Hochvakuumitri-
bologie angepasst und ergénzt. Diese beziehen sich insbesondere auf die Reinheitstauglichkeit unter
dem Aspekt der Partikelabgabe im Vakuum. Die dargestellten Definitionen sind das Grundgerst
fur die nachfolgenden Beschreibungen. Im Fachgebiet der Tribologie existiert eine Vielzahl von
Fachbegriffen und Definitionen, von denen in dieser Arbeit die Wesentlichen Gbernommen wurden.

2.2  Berucksichtigung der Partikelemission bei der Auslegung von Betriebsmitteln

Tribosysteme an Betriebsmitteln sind Lager unterschiedlichster Art und Beriihrungsstellen der Be-
triebsmittel mit den zu prozessierenden und handzuhabenden Werkstlcken (Burger 2008), (Burger
2011), (Burger et al. 2010), (Blrger et al. 2008), (Burger et al. 2009), (Gail et al. 2009), (Gommel
et al. 2010), (Gommel et al. 2008), (Gommel. U. et al. 2010) und (Rochowicz et al. 2012). Von
diesen Tribosystemen werden bei der Betatigung der Betriebsmittel Partikel emittiert.

Gelangen Partikel an produkt- oder prozesskritische Stellen, verursachen sie Schaden. Mit steigen-
dem technologischem Niveau steigt das Risiko von Schadwirkungen. Dies trifft sowohl in atmo-
sphérischen Bereichen als auch im Vakuum zu. Allerdings unterscheiden sich die Emissionen, Aus-
breitungsmechanismen sowie das Anhaften an Oberflachen erheblich voneinander. Die Entwick-
lungen und Losungsansétze zur Gestaltung reiner Anlagen fiir atmospharische Bedingungen sind
fir Vakuumanlagen nicht oder nur begrenzt Ubertragbar. Unter Reinraumbedingungen wird durch
gerichtete Luftflihrung erreicht, dass Partikel gezielt von kritischen Stellen weggefuhrt werden.
Dieses Grundprinzip ist im Vakuum nicht anwendbar.

Schmierung zur Reduzierung der Reibung und der damit verbundenen Partikelgenerierung ist zur
Kontaminationsvermeidung unter Vakuumbedingungen nur begrenzt mdglich. Hochvakuumtaugli-
che Schmierstoffe kénnen zu zusatzlichen Kontaminationen fiihren (Mathia 2010) und (Mattox
2010). Unter Vakuumbedingungen sind vorzugsweise Tribosysteme mit guten Trockenlaufeigen-
schaften einzusetzen.
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2.3 Anwendungen partikelarmer Vakuumtechnik

Die Entwicklung und Auslegung vakuumtauglicher Betriebsmittel mit moéglichst geringer Parti-
kelemission fiihrt zu folgenden generellen Fragestellungen:

e Welche Werkstoffe sind geeignet?

e Welche Beanspruchungen dirfen auftreten?

e Welche Reibgeometrien sind geeignet?

e Wie sind Reibstellen zu dimensionieren?

e Wie breiten sich Partikel, ausgehend von Reibstellen, aus?
e Wie kann die Partikelausbreitung beeinflusst werden?

Zur Beantwortung dieser Fragestellungen soll in der vorliegenden Arbeit ein Verfahren entwickelt
werden, es setzt sowohl physikalisch-analytische als auch experimentelle Analysen voraus. Insbe-
sondere ist die fachiibergreifende Verknupfung von Tribologie, Vakuumtechnik, Werkstofftechnik
und Mechatronik zu bericksichtigen.

2.3 Anwendungen partikelarmer Vakuumtechnik

2.3.1 Schadwirkungen partikularer Kontaminationen

Vakuumtechnik mit hohen Reinheitsanforderungen kommt vorzugsweise in Hochtechnologiein-
dustrie, Forschung, und Raumfahrt zum Einsatz. Wesentliche Branchen, die mit Schadwirkungen
durch partikulare Kontaminationen konfrontiert sind, sind in Abbildung 2.2 dargestellt. Die techni-
schen Schéden bzw. Schadwirkungen sind branchenspezifisch. Die Schadwirkungen fuhren in der
Industrie zu Fertigungsausschuss, in der Elementarteilchenphysik zur Fehlinterpretationen von Ex-
perimenten und in der Raumfahrt zur Einschrankung der Funktionsfahigkeit von Antriebskompo-
nenten und optischen Systemen. Mit zunehmender Nutzungsdauer einer Anlage kann sich die Kon-
taminationsproblematik verscharfen.
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Branchen

Schiden/Schadwirkungen durch partikulire Kontaminationen

Halbleiter/
Mikroelektronik

Defekte Halbleiterprodukte durch: unterbrochene Leiterbahnen, Kurzschliisse
von Leiterbahnen, undefinierte, elektrische Eigenschaften von Schichten,
Transmissionsverluste an optischen Bauteilen, Fotolithografie: Vervielféltigung
von Fehlern auf Masken

Flachbildschirm/
Display

Defekte Bildschirme durch: "Shunts" = kleine Kurzschliisse in Schichten, die
zu ,,Pixelfehlern* fiihren

Optik

Defekte Optiken durch: Beschichtungsfehler

Photovoltaik

Defekte Photovoltaikmodule durch: "Shunts"= kleine Kurzschliisse, geringere
Lebensdauer und Wirkungsgrad

Prizisionswerkzeuge

Defekte Werkzeuge durch: undichte Schichten, Abplatzen von Schichten,
Abbrechen von feinen Bohrern (Anwendung in Uhrenindustrie, Durchmesser
0,2 mm)

Raumfahrt

Allgemein: Storung des wartungsfreien Betriebs, Elektronikversagen durch
Kurzschlisse, Blockieren von Mechaniken

Satelliten: ungewollte Anderung der Umlaufbahn durch Blockieren und
Undichtheit von Triebwerken, undichte Triebwerkventile fithren zu
Treibstoffverlust, Fehlausrichtung durch blockierte Minitriebwerke (15 N
Schub)

Payload®: Beeinflussung des Lichteinfalls an Optiken von Wettersatelliten,
Spektroskopie — Streuung und Absorption an Lasersystemen

Expedition "ExoMars": Kunststoffpartikel verfalschen GC/MS-Ergebnisse

Elementarteilchen-
physik

"Dunkelstrome" = unerwiinschte Elektronenfreisetzung in
Beschleunigerelementen, Ablenkung Photonen

Extreme Wiarmeentwicklung: an Partikeln, die nicht aus Niob bestehen und
damit Vakuumverschlechterung durch verdampfende Partikel

brancheniibergreifend

Undichtheit von Vakuumventilen und Vakuumtiiren

Abbildung 2.2:  branchenspezifische Schéden/Schadwirkungen durch partikuldre Kontaminatio-
nen, Quelle: (Bergrath et al. 2012), (Brinkmann et al. 2013), (Eisenkrdmer et al.
2013), (Esser H. et al. 2013), (Frank et al. 2014), (Gaglin et al. 2014), (Hensel et
al. 2013), (Kasperczyk et al. 2015), (Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012),
(Michalke et al. 2014), (Mitrach et al. 2012), (Muller et al. 2014), (Pollak et al.
2013), (Rohr et al. 2013), (Schleifenbaum et al. 2013), (Schneider et al. 2013),
(Schober et al. 2013), (Schulze et al. 2012), (Summer et al. 2012), (Trabert et al.
2012), (\Vollinger et al. 2014), (Walter et al. 2012) und (Zeugin et al. 2014)

Schadwirkungen gehen in die wirtschaftlichen Betrachtungen der Branchen ein. Die Schadwirkun-
gen stehen in Relation zu wirtschaftlichen Umsétzen (z. B.: Chipindustrie $334.6 Mrd. in 2014
(Turner et al. 2015), Satellitenindustrie $195,2 Mrd. in 2013 (The Tauri Group 2014)). Es ist zu
erwarten, dass auch in weiteren Bereichen Vakuumtechnologien eingesetzt werden. Dort kdnnen
sich neue Fragestellungen hinsichtlich der Partikelproblematik ergeben (z. B. in der Medizintech-

nik).
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2.4 Partikulare Kontaminationen

2.3.2 Reinheitsanforderungen in Industrie und Forschung

Die Reinheitsanforderungen sind branchenspezifisch und vom Technologieniveau abhéngig. Im
Vergleich zu anderen Kontaminationen ist Partikelkontamination eine der kritischen Kontaminatio-
nen bzw. die kritischste Kontamination (Asbach et al. 2008), (Asbach et al. 2007b), (Brinkmann et
al. 2013), (Biirger et al. 2013), (Dedrick et al. 2005a), (Eisenkramer et al. 2013), (Fissan et al.
2012), (Gail et al. 2012), (Gommel et al. 2010; Gail et al. 2012), (Gail et al. 2012; Gommel et al.
2012), (Hensel et al. 2013), (Kasperczyk et al. 2015), (Kemps et al. 2013), (Kielbaso 2012), (Kohli
et al. 2008), (Lindenberg et al. 2012), (Mitrach et al. 2012), (Muller et al. 2014), (Rohr et al. 2013),
(Schleifenbaum et al. 2013), (Schober et al. 2013), (Summer et al. 2012), (Vollinger et al. 2014),
(Walter et al. 2012) und (Zeugin et al. 2014). Die kontaminationskritischen Partikelgrofien unter-
scheiden sich und variieren innerhalb der Branchen. Sie resultieren aus den Fertigungs- und Tech-
nologieniveaus.

In der Halbleiterindustrie existieren die hochsten Anforderungen hinsichtlich geringer partikul&rer
Kontaminationen, gefolgt von der Herstellung von Flachbildschirmen, Photovoltaikmodulen und
optischen Bauteilen. Neben der Grof3e der Partikel ist deren Anzahl pro Flacheneinheit entschei-
dend. In der Raumfahrt besteht ein Zusammenhang zwischen PartikelgréRen und Funktionsmalien
von mechanischen Ausristungskomponenten sowie der Aufldsung optischer Systeme (Hensel et al.
2013), (Mdller et al. 2014), (Schleifenbaum et al. 2013) und (Rohr et al. 2013). In Teilchenbe-
schleunigern konnen Partikel ab einer GréBe von 5 pum zu unerwinschter Feldemission flhren
(Reschke 2005), (Reschke 2004) und (Summer et al. 2012).

Genaue reinheitsspezifische Spezifikationen der Industrie und Forschung unterliegen zumeist der
Geheimhaltung und werden nicht verdffentlicht. Eine Ausnahme ist die ,,International Technology
Roadmap for Semiconductors® (ITRS) (Semiconductor Industry Association 2015) fur die Halblei-
terindustrie. Die ITRS veroffentlicht in nicht regelméiigen Abstanden aktuelle und zukiinftige An-
forderungen zu Strukturbreiten (Abbildung 3.1 in Kapitel 3.1).

Es ist festzustellen, dass die Minimierung der Partikelkontamination einen hohen Stellenwert be-
sitzt.

2.4 Partikuldare Kontaminationen

2.4.1 Auspragung partikularer Kontaminationen

Im Hochvakuum schlagen sich emittierte Partikel, aufgrund der geringen Anzahl von Gasteilchen,
nahezu zwangslaufig auf Oberflachen nieder und flihren dort zur Kontamination. Je nach Lage der
Oberflachen zu den Partikelquellen sind Oberflachen unterschiedlich stark betroffen. Bei groRer
Anzahl von Partikeln kann die Partikeldichte, d. h. die Anzahl der Partikel auf einer Fl&cheneinheit,
als Mal? fiir die Kontamination betrachtet werden. Auf3er der Anzahl ist auch die PartikelgroRe von
Bedeutung. Die Kontamination innerhalb eines Systems, beispielsweise an der Innenwand eines
Rezipienten oder anderen Anlagenteilen, fihrt nicht unmittelbar zu einem Schaden. Kontaminatio-
nen dieser Anlagenteile stellen jedoch ein Potenzial fur Partikelverschleppung dar. Gelangen Parti-
kel auf kritische Produkte (Wafer, Fotomasken) fiihren sie zu einer unmittelbaren Schadwirkung
(Fissan et al. 2012), (Fissan et al. 2005) und (Kim et al. 2006b).
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Kapitel 2 Ausgangssituation und Aufgabenstellung

2.4.2 Ursachen unerwinschter Partikel in Vakuumanlagen
Ursachen flr Partikel in Vakuumanlagen konnen wie folgt unterschieden und bewertet werden:

Verfahrensbedingte Partikel (z. B. durch Beschichtungsprozesse: CVD, PVD): Neben dem
erwinschten Niederschlag ist Niederschlag auf anderen Flachen mit Schadwirkung nicht
auszuschlief3en (Logan et al. 1992), (Mitrach et al. 2012) und (Schneider et al. 2013).
Partikel, generiert durch VerschleiRvorgange an Tribosystemen (Kemps et al. 2013), (Lin-
denberg et al. 2012), (Rohr et al. 2013), (Schneider et al. 2013) und (Walter et al. 2012):
hohe Partikelrate (Die Beherrschung der Partikelfreisetzung aus Tribosystemen fihrt zur
Losung vieler Probleme in Hochvakuumsystemen.)

Partikeleintrag durch Produkte/Transportbehalter (O’Hanlon 1989): geringe Partikelrate
Verschleppung von Kontaminationen an Wafern und Greifelementen: geringe Partikelrate
Partikeleintrag durch Beltftungsvorgénge (Strasser et al. 1990), (Schmidt et al. 1996) und
(Strasser et al. 1990; Summer et al. 2012): geringe Partikelrate

Anfangskontamination von Anlagenteilen (Brinkmann et al. 2013), (Mdller et al. 2014) und
(Schleifenbaum et al. 2013): Kontamination unbestimmt, Minimierung durch Reinigung vor
und nach Montage im Vakuumsystem

Hauptursache fur Partikelentstehung ist der Verschleill an mechanisch beanspruchten Komponenten
(Eisenkramer et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Mller et al. 2014), (Summer et al. 2012) und
(Walter et al. 2012). Die tribologisch generieren Partikel werden entweder unmittelbar oder zeitlich
verzogert freigesetzt. Gemal? Definition in Kapitel 2.1 sind Tribosysteme Partikelquellen. In der
Displayfertigung sind verfahrensbedingte Partikelquellen deutlich reduziert worden und in Relation
zu anderen Quellen geringer einzustufen (Schneider et al. 2013).

Die Partikelgenerierung und -freisetzung durch VerschleiBvorgénge in Ausriistungen I&sst sich nur
eingeschrankt vermeiden. Somit kommt es darauf an, die Ausbreitung freigesetzter Partikel zu be-
herrschen. Die in einem Vakuumsystem befindlichen Partikel werden durch Partikelgenerierung
innerhalb des Systems, Partikeleintrag und Partikelaustrag bestimmt (O’Hanlon 1989) (Abbildung
2.3).

Partikeleintrag 'Partlkelerzeugung Partikelaustrag
im Vakuumsystem
Beliiftungsvorgidnge Prozess s Evakuierung
Transportsysteme Transportsysteme
Produkte mechanischer - Produkte
Medien Verschleil3 - R 1NIgUNG

Abbildung 2.3:  Partikelbilanz in Vakuumsystem
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2.5 Zusammenfassung der Ausgangssituation und Aufgabenstellung

2.5  Zusammenfassung der Ausgangssituation und Aufgabenstellung

2.5.1 Zusammenfassung der Ausgangssituation

Zur eindeutigen Beschreibung der komplexen Zusammenhénge zwischen Druck (Vakuum), Rei-
bung und partikularer Kontamination wurden im Kapitel 2.1 umfangreiche Definitionen aufge-
nommen und neue reinheitsspezifische Definitionen eingefihrt.

Zusammenfassend l&sst sich feststellen, dass reinheitstechnische Defizite in Anlagen der Hochtech-
nologien zu verschiedenen technischen Schadwirkungen flhren. Anlagen mdissen ,,partikelarm®
gestaltet und betrieben werden, um wirtschaftliche Schaden abzuwenden. Tribosysteme sind eine
der Hauptursachen fir partikuldre Kontaminationen und somit fir reinheitstechnische Defizite.

Die Entwicklung und Optimierung reinheitstauglicher Anlagen wird in der vorliegenden Arbeit in
die Schritte der Abbildung 2.4 gegliedert. Die Entwicklung reinheitstauglicher Tribosysteme liegt
einen Schritt vor der Entwicklung vakuumtauglicher mechatronischer Betriebsmittel und zwei
Schritte vor der Entwicklung von Anlagen fir Hochtechnologien. Die Entwicklungsstufen sind mit-
einander verknipft. Werden reinheitstechnische Defizite erst beim Betrieb der Anlagen festgestellt,
kann dies zu erheblichen Kosten fiihren. Der Erfolg der vorangegangen Entwicklungsschritte kann
in Frage gestellt sein.

1. Schritt: Entwicklung reinheitstauglicher Tribosysteme
S

2. Schritt: Entwicklung reinheitstauglicher mechatronischer Betriebsmittel
—

3. Schritt: Entwicklung reinheitstauglicher Anlagen

Abbildung 2.4:  Schritte der Entwicklung und Optimierung reinheitstauglicher Anlagen

Bei der Entwicklung von Tribosystemen und Betriebsmitteln stehen zunédchst funktionale und me-
chanische Eigenschaften im Vordergrund. Konkrete Partikelgrenzwerte bestehen fir vollstandige
Anlagen. Betriebsmittel werden oft erst im Zusammenwirken untereinander in vollstdndigen Anla-
gen hinsichtlich Partikelfreisetzung untersucht. Beispielsweise werden in der Chipindustrie daftr
sogenannte ,,Monitoring-Wafer* eingesetzt. Es ist davon auszugehen, dass in anderen Hochtechno-
logiebranchen ebenfalls Testobjekte zur Untersuchung der Schadwirkung eingesetzt werden, um die
Einhaltung geforderter Sauberkeitsniveaus zu Uberprufen. Ein Beispiel dafiir sind hochauflésende
Kamerasysteme zur Defektanalyse von Glasssubstraten der Photovoltaikindustrie (Kasperczyk et al.
2015).

Hersteller von Tribosystemen/Betriebsmitteln sind im Allgemeinen mit ungenligend konkreten An-
forderungen zur Partikelfreisetzung konfrontiert (Bergrath et al. 2012), (Summer et al. 2012) und
(Trabert et al. 2012). Einige Hersteller von hochvakuumtauglichen Betriebsmitteln verfligen Gber
einen Technologievorsprung, der aus der Riickkopplung mit Anlagenbetreibern resultiert. Uber ei-
gene Untersuchungsmoglichkeiten verftigen sie in der Regel nicht.

Es besteht somit der Bedarf, moglichst in friihen Phasen einer Anlagenentwicklung die Reinheits-
tauglichkeit von Tribosystemen beurteilen zu kénnen. Ein geeignetes Verfahren ist nicht verftigbar.
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Kapitel 2 Ausgangssituation und Aufgabenstellung

Zukinftige Technologieniveaus filhren zu steigenden Reinheitsanforderungen. Mit jeder Einfiih-
rung neuer Technologieschritte in Hochvakuumfertigungsumgebung werden neue Anforderungen
an technologische Ausriistungen im Vakuumsystem gestellt. Damit besteht auch ein standiger Op-
timierungsbedarf hinsichtlich minimaler Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln.

2.5.2 Aufgabenstellung

Zur Beherrschung der Partikelproblematik in Hochvakuumsystemen ist ein Verfahren zu entwi-
ckeln, das bereits in frihen Phasen der Entwicklung die gezielte Untersuchung und Optimierung
von Tribosystemen gewahrleistet. Das Verfahren muss den folgenden Anspriichen gerecht werden:

e Anwendbarkeit fur verschiedene reinheitskritische Industrie- und Forschungsbereiche

e Nachbildung und Untersuchung typischer Tribosysteme und Beanspruchungen

e Nachbildung typischer Bedingungen in Vakuumsystemen

e Bericksichtigung unterschiedlicher Werkstoffe

e Bericksichtigung der in Industrie und Forschung relevanten Partikelgrofien

e Bericksichtigung des Massencharakters von Partikeln durch statistische Verfahren

e Schaffung von Voraussetzungen zur Optimierung von Tribosystemen hinsichtlich minimaler
Partikelfreisetzung

e Schaffung von Voraussetzungen zur Vermeidung der Ausbreitung von Partikeln, die aus
Tribosystemen freigesetzt werden, damit diese nicht an kontaminationskritische Stellen ge-
langen

Diese Anspriche sind praxisbezogen und erfordern experimentelle Untersuchungen. Hierzu ist ein
Vakuumtribometer zu entwickeln, dass neben den tribologischen Untersuchungen insbesondere
Untersuchungen zur Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung im Vakuum ermdglicht. Fr die
Beurteilung der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung sind BewertungsgroéRen zu entwickeln.
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3 Analyse der Randbedingungen und Ableitung der Anforderungen an
das Verfahren

3.1 Kontaminationskritische Partikelgrofen

Die kontaminationskritische Partikelgrofie ist die geometrische GroRe von Partikeln, ab der eine
Schadwirkung an Produkten, Prozessen und Funktionen wahrscheinlich ist. Diese kritische Parti-
kelgrole leitet sich in der Regel aus der halben Strukturbreite bzw. Schichtdicke oder anderen
Funktionsabmalien ab. Ab dieser GroRe fuihren Partikel mit einer hohen Wahrscheinlichkeit zu De-
fekten der Halbleiterstrukturen (Walter et al. 2012) (Kemps et al. 2013), Pixelfehlern an Flachbild-
schirmen (Lindenberg et al. 2012) und (Schneider et al. 2013), Verringerung von Wirkungsgraden
und Lebensdauer von Photovoltaikmodulen (Kasperczyk et al. 2015) und (Schneider et al. 2013)
sowie Fehlern in optischen Schichten (Eisenkramer et al. 2013) und (Ouellette 1997).

Die in der ,,ITRS* (,,International Technology Roadmap for Semiconductors®) verdffentlichten
Prognosen représentieren aktuelle und zukunftige halbe Strukturbreiten der Halbleiterindustrie
(Abbildung 3.1). Die kleinste halbe Strukturbreite wird fiir das Jahr 2015 fiir ,,Flash“-Speicher mit
15 nm angegeben. Die halben Strukturbreiten bilden eine Grundlage zur Festlegung kontaminati-
onskritischer Partikelgrofen.

Jahr der Produktion 2015 | 2017 | 2019 | 2021 | 2023 | 2025 | 2028
Strukturen Halbe Strukturbreite
Flash % Pitch 2D (nm) 15 13 11 9 8 8 8
DRAM Y Pitch 2D (nm) 24 20 17 14 12 10 v
FinFET Fin Half-pitch new (nm) 24 19 15 12 9,5 75 5,3
MPU High-Perform. Printed Gate Length (nm) 22 18 14 11 9 7 5
MPU High-Perform. Physical Gate Lenght (nm) | 17 14 12 10 8 7 5

Abbildung 3.1:  Prognosen der Entwicklung von Halbleiterstrukturbreiten, Auszug aus (ITRS
2013)

Die Fahigkeit der Messtechnik zur Detektion von Partikeln auf Oberflachen ist begrenzt. Im Falle
der Halbleiterindustrie betrégt die detektierbare Partikelgrofle auf Wafern ca. 30 nm (Sullivan
2008).

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden reale kritische PartikelgroRen fur die Mikroelektronik
und andere Branchen auf der Basis von aktuellen Expertenbefragungen ermittelt (Abbildung 3.2).
Fur die Mikroelektronik besteht Ubereinstimmung zwischen den Prognosen der ITRS (ITRS 2013)
und den Ergebnissen der Expertenbefragungen. Aufgrund der Ubereinstimmung der Ergebnisse
innerhalb der einzelnen Branchen sind die Angaben als reprasentativ einzuschétzen.
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Kapitel 3 Analyse der Randbedingungen und Ableitung der Anforderungen an das Verfahren
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Abbildung 3.2:  Branchenspezifische kritische Partikelgrofien, Quellen: (Bergrath et al. 2012),
(Brinkmann et al. 2013), (Eisenkramer et al. 2013), (Esser H. et al. 2013), (Frank
et al. 2014), (Gaglin et al. 2014), (Hensel et al. 2013), (Kasperczyk et al. 2015),
(Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Michalke et al. 2014), (Mitrach et
al. 2012), (Muller et al. 2014), (Pollak et al. 2013), (Rohr et al. 2013), (Schleifen-
baum et al. 2013), (Schneider et al. 2013), (Schober et al. 2013), (Schulze et al.
2012), (Summer et al. 2012), (Trabert et al. 2012), (\Vollinger et al. 2014) und
(Zeugin et al. 2014)

3.2 Analyse relevanter Vakuumsysteme

3.2.1 Typische Vakuumsysteme und Komponenten

Der prinzipielle Aufbau industrieller Vakuumfertigungsanlagen der Branchen Mikrochip, Photovol-
taik und Display &hnelt sich stark. Basisausristung fur Vakuumsysteme sind Vakuumkam-
mern/Rezipienten mit Ventilen, Vakuumpumpen und Durchfihrungen. Rezipienten kdnnen zu Be-
lade-, Transfer- und Prozesskammern ausgerustet werden. Pumptechnik erzeugt reduzierte Driicke
(Vakuum). Der Ubergangsbereich zur Atmosphare befindet sich in Reinraumsystemen. Vaku-
umsysteme der Elementarteilchenforschung bestehen ebenfalls aus Vakuumkammern, Ventilen und
Pumpen. Die Vakuumkammern und Ventile sind an die physikalischen Bedingungen angepasst und
unterscheiden sich deutlich von Systemen der Fertigung. In der Raumfahrt befinden sich AulRenein-
heiten von Raumkorpern grundsétzlich im Vakuum. Inneneinheiten der bemannten Raumfahrt ha-
ben eine Atmosphare. Zur Uberbriickung dieser Bereiche kommen Schleusen zum Einsatz. Die
Halbleiterindustrie ist mit ca. 40 % mengenmaliig der groite Abnehmer von Vakuumsystemen (The
Working Group of the International Statistics on Vacuum Technology (ISVT) 2004) und (Jousten
2010) und hat zugleich die hochsten Anforderungen an die Kontaminationskontrolle. Daher erfolgt
die Analyse der Vakuumsysteme an reprasentativen Beispielen der Halbleiterindustrie.

3.2.2 Druck in Vakuumsystemen

Die Dricke (Vakuum) in den verschiedenen Industrie- und Forschungsbereichen resultieren aus den
spezifischen Technologieanforderungen. Hierbei gibt es deutliche Unterschiede. In Abbildung 3.3
sind Druckbereiche fur unterschiedliche Branchen zusammengestellt.
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Abbildung 3.3:  Druckbereiche unterschiedlicher Branchen (Bergrath et al. 2012), (Brinkmann et
al. 2013), (Eisenkramer et al. 2013), (Esser H. et al. 2013), (Frank et al. 2014),
(Gaglin et al. 2014), (Hensel et al. 2013), (Jousten 2010), (Kasperczyk et al.
2015), (Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Michalke et al. 2014),
(Mitrach et al. 2012), (Mdller et al. 2014), (Pollak et al. 2013), (Rohr et al. 2013),
(Schleifenbaum et al. 2013), (Schneider et al. 2013), (Schober et al. 2013),
(Schulze et al. 2012), (Summer et al. 2012), (Trabert et al. 2012), (Vollinger et al.
2014), (Walter et al. 2012) und (Zeugin et al. 2014)

Zur Erreichung eines konstanten Drucks ist der Pumpvorgang stetig fortzusetzen und gleichzeitig
durch Gegenbellften, z. B. mittels Stickstoff, die Druckregelung vorzunehmen. In vielen Fallen
wird auf die Druckregelung verzichtet und mit durchschnittlich geringerem Driick als notwendig
gearbeitet. Innerhalb der Vakuumsysteme erfolgt in Ausnahmeféllen eine Spilung mit Wasserstoff
(Kemps et al. 2013). In der Weltraummission ,,ExoMars* erfolgt die Befiillung mit einem Stick-
stoff-/Xenon Gemisch zur Gewaéhrleistung des Reinheitszustands nach der Landung (Hensel et al.

2013) und (Rohr et al. 2013).

3.2.3 Temperaturen in Vakuumsystemen

Die Temperaturen in Vakuumsystemen sind branchenspezifisch verschieden. Unterschieden werden
kann zwischen Transferbereichen, in denen Raumtemperatur herrscht, und Prozessbereichen, in
denen zum Teil deutlich héheren Temperaturen auftreten. In der Raumfahrt bestehen groRe Tempe-
raturschwankungen durch Sonnenwirkung (Miller et al. 2014). Deshalb werden Innenbereiche von
Satelliten teilweise beheizt (Muller et al. 2014). In Abbildung 3.4 sind Ubliche Temperaturbereiche
branchenspezifisch zusammengefasst.

< | E
= = —
Branchen = = = @
= E 2 G s 9 |- = =
g2 | 2 3 B c 2 =
23 23 A 3 2 § E g E
Temperatur- = = S = I E Sz s £
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Abbildung 3.4:  Temperaturbereiche in Branchen, Quellen: (Eisenkramer et al. 2013), (Kemps et
al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Michalke et al. 2014), (Mitrach et al. 2012),
(Schneider et al. 2013), (Summer et al. 2012) und (Zeugin et al. 2014)
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3.2.4 Grundprinzip von automatisierten Vakuumanlagen

Zur effizienten Produktion soll die Folge von Teilprozessen nicht durch Zwischenbelliften unter-
brochen werden. Damit werden Reinheitsaspekte bertcksichtigt und es entfallen Zeitverluste durch
Beluften und Evakuieren. Deshalb erfolgt in modernen Fertigungsanlagen zunehmend die Verket-
tung der Prozessschritte durch Transport- und Bestiickungseinheiten im Vakuum.

Das Vakuumniveau zwischen Transport- und Verteilungssystem (Beladekammer, Transferkammer)
und den Prozesskammern wird in der Regel nicht gleich sein (Summer et al. 2012). Somit finden
Ausgleichsprozesse (Restgasteilchen) innerhalb des Vakuumsystems (Abbildung 3.5) beim Offnen
der Vakuumturen/-ventile statt. Grundsatzlich verfugt jede Prozesskammer ber eigene Vakuum-
pumptechnik. Die Verbindung zur Atmosphédre im Reinraum erfolgt Uber die Beladekammern
(,,Loadlock*). Diese Kammern fungieren als Schleusen und verfugen ebenfalls (iber eigene Pump-
technik. Diese Kammern sind die einzigen, in denen sowohl Vakuum als auch Atmosphére herr-
schen kann. Bevor der Transferroboter ein Produkt (Wafer, Glassubstrate) entnimmt, wird zunéchst
diese Kammer evakuiert. Restgasverschleppung zwischen den Kammern findet aufgrund von
Druckunterschieden statt und beinhaltet ein Risiko zur Partikelverschleppung. Restgasverschlep-
pung kann jedoch auch gezielt zur Abfihrung von Partikeln aus kritischen Bereichen genutzt wer-
den (Kemps et al. 2013) und (Summer et al. 2012).

Mit dem Grad der Verkettung steigt die Anzahl von Ventilen, Tiren, Transportkomponenten sowie
Positionierungseinrichtungen und damit die Anzahl tribologischer Systeme, die Partikel freisetzen
kénnen. Die Vorteile der Verkettung von Prozessen im Vakuum dirfen nicht zu einer Verschlechte-
rung hinsichtlich des Kontaminationszuwachses mit Partikel fihren. In Abbildung 3.5 ist die
Grundstruktur eines Fertigungssystems mit verketteten Vakuumkammern und Ubergang zum Rein-
raumsystem im Schnitt am Beispiel einer Halbleiterprozessanlage dargestellt. Die Risiken der Parti-
kelgenerierung und Partikelausbreitung innerhalb der Vakuumsysteme sind in Relation des Parti-
keleintrags durch Beliiften zu bewerten.

Ein weiterer Aspekt ist das Auftreten elektrostatischer Felder in Prozessanlagen (SEMI E78-0309
2009).
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Reinraum mit | fr————————————— : | ---}-Ia-u:(;}:a-b---“-d ----- Beliiftungskammer
turbulenter Handhabungsbereich 1 o aDing mit Wafer auf
Mischliiftung in hochreiner Luft 1 I ESaTGRItInE 1 Y AKI Ablageposition
(Klasse 6 nach [ : : :
ISO 14644-1) N : : : Vakuum-
- - 1 transferkammer
Lokaler Reinraum | . H
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Luftfiltrationseinheit | } : i Bearbeitungssystem
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1 / 1| Vakuumprozess-
Transportbehalter E ! kammer mit
fiir Wafer P ] Wafer auf
1 1l Positioniertisch
Transportweg I 1 : :
der Wafer : :
- ‘% Vakuumpumpen
Beladeroboter fiir - i
Waferbehilter - ﬂ"
: 1 Vakuumtiiren,
Roboter zum Trans- ! ] -ventile,
port von Wafern _— I' .:J -sperrschieber

Abbildung 3.5: Schematische Darstellung einer Fertigungsanlage der Mikrochipindustrie im
Schnitt

3.2.5 Partikelquellen in Vakuumsystemen

Aufgrund ihrer starken Verkettung weisen Vakuumsysteme eine Vielzahl mechanischer Systeme
mit Reibstellen und damit Partikelquellen auf. Abbildung 3.6 zeigt das Schema eines verketten Va-
kuumsystems, Reibstellen sind mit roten Punkten markiert. Reibvorgénge finden permanent oder
zyklisch im Vakuum statt. Typische Reibstellen befinden sich an Robotern, VVakuumtiren, Sperr-
schiebern, Ventilen, Positioniereinrichtungen und Transportsystemen. Diese Baugruppen beinhalten
geschlossene und offene Strukturen der tribologischen Systeme:

e Geschlossene Tribosysteme: Antriebe, Fihrungen, Lager, Anschlége, Dichtungen
e Offene Tribosysteme: Greifelemente und Ablagesysteme in Verbindung mit Wafern und
Glassubstraten

Die Bewegungsarten an diesen Tribosystemen sind verschieden und fiihren zu unterschiedlichen
Reibmechanismen. Tribosysteme unterliegen insbesondere den Bewegungsarten Gleiten, Stol3 und
Walzen sowie deren Kombinationen.
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Reinraum mit ® Reibstellen
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I
1
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(II\</111 sch1u6ftungh Handhabung und Bearbeitung | }[ Transportweg
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1SO 14644-1) im Vakuum i der Wafer
1
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Luftfiltrationseinheit
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ISO 14644-1)

Vakuum-
transferkammer

Roboter fiir
Wafertransport im

Transportbehélter
fiir Wafer

Vakuum
Roboter zum Trans-
port von Wafern Vakuumprozess-
kammer mit Wafer
Beliiftungskammer
mit Wafer auf Vakuumventil
Ablageposition geoffnet

Abbildung 3.6:  Schematische Darstellung einer Fertigungsanlage der Mikrochipindustrie mit
Markierung von typischen Reibstellen als Draufsicht

Die Vielfalt der Tribosysteme und deren Betétigung fiihren zu unterschiedlichen Beanspruchungen
mit einem breiten Spektrum von Geschwindigkeiten und Kréften bzw. Pressungen.

Durch Integration mehrerer reinheitstauglicher tribologischer Systeme, die einzeln reinheitstauglich
sind, kdnnen in ihrer Gesamtheit reinheitstechnische Anforderungen verletzt werden. Viele gute
,,Einzelquellen* fihren nicht zum Erfolg, wenn eine ,,schlechte* Partikelquelle das Gesamtsystem
in Frage stellt.

3.2.6 Vakuumtaugliche Werkstoffe fur tribologische Beanspruchung

Die Auswahl an Werkstoffen fiir den Einsatz in Vakuumsystemen ist aufgrund der Anforderungen
an die Vakuumtauglichkeit (Kapitel 2.1) begrenzt. Die flr Tribosysteme geeigneten Werkstoffe
sind eine Teilmenge der vakuumtauglichen Werkstoffe. Befinden sich Tribosysteme ausschlieRlich
innerhalb des Vakuumsystems, kann zugunsten einer groReren Auswahl an Werkstoffen auf das
Kriterium der Gasdichtheit verzichtet werden. Die Werkstoffauswahl erfolgt in der Regel bilateral
zwischen Endanwender und Anlagenhersteller. In Abbildung 3.7 sind vakuumtaugliche Werkstoffe
aus unterschiedlichen Quellen zusammengestellt.
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Branchen Verwendete Werkstoffe

Metalle:

* Edelstihle in verschiedenen V2A/V4A-Qualitdten
(tragende Elemente, Lagerwerkstoff, Dichtungen, Bénder zur
Ubertragung von Momenten in Robotern, Faltenbilge)

* Aluminiumlegierungen
ohne Kupferanteil, ohne Oberflichenbehandlung oder hartanodisiert nach
Bearbeitung (tragende Elemente, Ventile, Tiiren, Kammern)

Keramiken:
Halbleiter/ * Siliziumnitrid, Zirkonoxid und verschiedene Spezialkeramiken
Mikroelektronik (Lagerwerkstoff, Kontaktelemente an Endeffektoren, Spezialteller zur
Ablage von Wafern)
Kunststoffe:

* PEEK, PTFE (Kontaktelemente an Endeffektoren)

* Fluorelastomere, verschiedene Hochleistungspolymere, (Dichtungen)
Sonstige:

* Monokristallines Silizium (Wafer) — Reibpaarungen mit Kontaktelementen
* Quarzglas (Fotolithografiemasken) — Reibpaarungen mit Kontaktelementen
* Ferrofluide (Durchfiihrungen)

Metalle:
Flachbildschirm/ » Metall/Metall (Substratkalotte), Viton-Metall
Disol Kunststoffe:
splay * Hochwertige Kunststoffe, PEEK, Perfluorelastomere,
Perfluorkautschuk (Kontakt mit Glassubstraten bis zu 3 m x 4 m)
Optik Metallkugellager (Einsatz trocken ohne Schmierung nach Waschen)
Photovoltaik Aluminium, Edelstdhle, Fluorelastomere als Dichtungen
Prisisionsworkzeuse Edelstihle, Aluminium, Fluorelastomere (Dichtungen),
ug (z. B. fiir die Herstellung von Bohrern mit @ 0,8 mm)
Elementarteilchen- Supraleiter Niob in Baugruppen zur Teilchenbeschleunigung, Metalldichtungen
physik mit extrem glatten Oberfldchen fiir hochste Dichtheit von Ventilen
Metalle (Edelstdhle, Titan, Aluminium eloxiert), Keramikgewebe, Kunststoffe:
Raumfahrt

PTFE, Polyimide

Abbildung 3.7:  Typische Werkstoffe der Halbleiterindustrie und Besonderheiten in ausgewéhlten
Branchen mit Beispielen fur deren Einsatz, Quellen: (Bergrath et al. 2012),
(Brinkmann et al. 2013), (Eisenkramer et al. 2013), (Esser H. et al. 2013), (Frank
et al. 2014), (Gaglin et al. 2014), (Hensel et al. 2013), (Kasperczyk et al. 2015),
(Kemps et al. 2013), (Lindenberg et al. 2012), (Michalke et al. 2014), (Mitrach et
al. 2012), (Mdiller et al. 2014), (Pollak et al. 2013), (Rohr et al. 2013), (Schleifen-
baum et al. 2013), (Schneider et al. 2013), (Schober et al. 2013), (Schulze et al.
2012), (Summer et al. 2012), (Trabert et al. 2012), (\Vollinger et al. 2014), (Walter
et al. 2012) und (Zeugin et al. 2014)

In offenen Tribosystemen (Kontakt zwischen Werkstiick und mechatronischen Systemen) ist der
Werkstoff des Werkstticks generell festgelegt, z. B. Wafer, Glassubstrate. Fir geschlossene Tribo-
systeme sind die Werkstoffe beider Reibpartner prinzipiell auswahlbar (Abbildung 3.7). Die Werk-
stoffauswahl ist sowohl fir offene als auch flr geschlossene Tribosysteme unter Beriicksichtigung
minimaler Partikelfreisetzung zu treffen.
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3.2.7 Charakterisierung technischer Tribosysteme

Tribosysteme lassen sich durch Bewegungsarten, Kréfte, Geometrien der Reibkorper und Pressun-
gen charakterisieren. In Abbildung 3.8 sind typische und besonders reinheitskritische technische
Systeme (Betriebsmittel) abgebildet, die tribologischer Beanspruchung unterliegen. Dazu sind die
typischen Funktionen und die Bewegungsarten mit wirkenden Kréften schematisch dargestellt.

Systeme Funktion Bewegungsart

Vakuumventil Offnen, SchlieBen Gleiten, Stof3

Hub, Drehung Gleiten, Wilzen
= ¢ .=
Sx LI—_—_I_
I l
: »
Ly
EUV-Masken-,,POD* Entnahme - Maske StoB3, StoB-Gleiten
=4 Sl Sy2 = bis 2 mm
= Sy1 I Sz2
i Sy2
r— Sz1>> Syl Sz2 >> Sy2 F F F F
Endeffektor mit Wafer Greifen - Wafer StoB3, StoB3-Gleiten
Sy = bis 2 mm
Sy

A

v

Abbildung 3.8:  Typische Tribosysteme der Mikrochipindustrie mit Bewegungsformen und wir-
kenden Kréften, Quellen der Fotos linke Seite (von oben nach unten): VAT AG,
Brooks Automation Jena GmbH, Entegris AG, Brooks Automation Jena GmbH
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Die in Abbildung 3.8 zusammengestellten Systeme weisen geschlossene und offene Tribosysteme
auf. Geschlossene Tribosysteme sind beispielsweise Fiihrungen und Lager an Robotern sowie Ven-
tilen. Offene Tribosysteme bestehen aus Substraten, wie Wafern, Fotolithografiemasken und Endef-
fektoren oder Ablagepositionen in Transportbehéltern. Aufgrund der erzeugten Relativbewegungen
in typischen Vakuumsystemen kénnen Ablagepositionen als Grundkorper und Wafer, Fotolithogra-
fiemasken sowie Endeffektoren sowohl als Grundkoérper als auch als Gegenkorper auftreten.

Die Geschwindigkeiten der Relativbewegungen variieren an den Tribosystemen und betragen hau-
fig bis zu 0,5 m/s.

Die SchlieRkréafte von Vakuumventilen sind sehr grof3, die Pressung bei Elastomeren (Wulst) ist
gering gegenuber den Pressungen bei Schneiden von Metalldichtungen. Roboter unterliegen hohen
statischen und dynamischen Kréaften. Die resultierenden Pressungen konnen ebenfalls sehr hoch
sein.

In Abbildung 3.9 sind wirksame statische Kréfte, maximale Pressungen und Kontaktbreiten die bei
der Ablage von Substraten der Halbleiterindustrie auf typischen Kugelkontakten zusammengefasst.
Die Berechnungen erfolgten auf Grundlage industrieliblicher Spezifikationen ((SEMI E152-0709 -
2009) und (SEMI P37-1101 2001)).

Typische Substrate | Gewichtskraft Maximale Przessung Durchmesser der
in der [N] [N/mm°| Kontaktfiche [mm]
Chipindustrie PEEK *) Si;N, ¥) PEEK *) SizNy ¥)
300 mm Wafer 1,25 46,2 250,9 0,114 0,049
450 mm Wafer 3,37 63,3 348,7 0,158 0,068
Fotolithografiemaske 3,17 63,6 3949 0,154 0,062
*) Maximale Pressung bei gleichverteilter Ablage auf vier Punkten (r = 3 mm)

Abbildung 3.9: Kraftwirkungen und Pressungen an Ablageelementen von Wafern und Fotolitho-
grafiemasken

Die berechneten Kréfte und Pressungen kénnen als die geringsten auftretenden Kréfte und Pressun-
gen eingeschéatzt werden. Es ist davon auszugehen, dass in Vakuumsystemen (z. B. Ventildichtun-
gen) deutlich héhere Pressungen auftreten. An Radialrillenkugellager treten Pressungen bis zu 1500
N/mmz2 auf (Bergrath et al. 2012).

In Abbildung 3.10 wird fur zwei reale Kantenprofile [Quelle: Kantenprofile von KoCoS Automati-
on GmbH] die Aufnahme eines Wafers beim passiven Kantengreifen mit Endeffektor verdeutlicht.
Die wirksamen Krafte ergeben sich aus der Gewichtskraft und Beschleunigungskraften. In Abhén-
gigkeit der Kantenform ergeben sich unterschiedliche Kontaktflachen am Greifelement und bei
gleicher Gewichtskraft unterschiedliche Pressungen.

Die Schraglage der schematisch dargestellten Greifelemente bewirkt die Zentrierung durch An-
schlag an der gegeniberliegenden Seite des Wafers (Passivgreifer). Die typische Beanspruchung
besteht somit aus Stol3 und Gleiten. Die kurzen Gleitwege resultieren aus den Positioniergenauig-
keiten von Robotern, die zum Wafertransport eingesetzt werden, und den mechanischen Anschla-
gen der Wafer an den Endeffektoren (siehe Abbildung 3.8, unten).
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Kantenprofil Wafer, Kantenprofil Wafer,

o T OW O SRR T TR et 8

g
=
o
S
&
g
3

Greifelement

= Gleich:  Geometrie Greifelemente, StoBwinkel: o, = oo, Gewichtskraft Wafer Fg; = Fg»

= Ungleich: Kantenprofil; # Kantenprofil,, Pressung; < Pressung;

Abbildung 3.10: Pressung an unterschiedlichen Kantenprofilen bei der Ablage und Justierung von
Wafern in der Halbleiterindustrie

In Zusammenhang mit partikelkritischen Vakuumanlagen ist die Wirkung elektrostatischer Felder
zu berticksichtigen (Fissan et al. 2012) (Summer et al. 2012).

3.2.8 Zusammenfassung der technischen Randbedingungen
Die Analyse der technischen Randbedingungen fiihrt zu folgenden Ergebnissen:

e Die aktuellen kritischen PartikelgrofRen sind branchenspezifisch und erstrecken sich von
15 nm bis 500 um. Zukinftig kdnnen kleinere Partikel relevant sein.

e Der Druck in Vakuumsystemen erstreckt sich von 10 bis < 10™** mbar.

e Die Temperaturen betragen 22°C (Raumtemperatur) bis mehrere einhundert Grad Celsius
(Ausnahmen — Raumfahrt und Elementarteilchenphysik, dort teilweise deutlich geringere
Temperaturen).

e Vakuumsysteme kdnnen viele unterschiedliche Tribosysteme (Partikelquellen) aufweisen.

e Als Bewegungsarten (Wirkbewegungen) treten iberwiegend Gleiten, Sto8 und Walzen auf.
Sie kdnnen Uberlagert bzw. kombiniert auftreten.

e Tribosysteme werden stetig und intermittierend beansprucht.

e Unterschiedliche Krafte und Kontaktgeometrien fuihren von geringen bis zu hohen Pressun-
gen.

¢ Bei offenen Tribosystemen ist ein Reibpartner festgelegt, der andere Reibpartner kann unter
Berticksichtigung tribologischer und reinheitstechnischer Aspekte freigewéhlt werden. Bei
geschlossenen Tribosystemen sind beide Reibpartner frei wahlbar.

e Vakuumsysteme existieren im terrestrischen Raum und im Weltraum, d.h. mit und ohne
Wirkung der Schwerkraft.

¢ Reinheitstauglichkeit von vakuumtauglichen Werkstoffen in Verbindung mit tribologischer
Beanspruchung gewinnt als zusatzliches Kriterium zunehmende Bedeutung.
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3.3  Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln im Vakuum

3.3.1 Grundbedingungen

Reibung zwischen zwei Korpern flhrt bei Festkorperreibung zu Verschleill. Das dabei zerstorte
Material der Korper, d. h. das VerschleiRvolumen, liegt dann in Form von freien und an Reibkor-
pern gebundenen Partikeln vor. Vakuumtribologie ist ein Spezialgebiet der Tribologie. Gegenuber
atmospharischen Bedingungen bestehen bedeutende Unterschiede:

e geringer Anteil von Restgasteilchen

¢ Nichtvorhandensein von Sauerstoff

e keine sich neu bildenden Oxidschichten
e keine Feuchtigkeit auf Oberflachen

e kein Zwischenmedium

e keine viskosen/flissigen Schmierstoffe

Diese Grundbedingungen wirken sich auf Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln
im Vakuum aus. Demzufolge ist davon auszugehen, dass sich die Generierung von Partikeln in
Tribosystemen, die Freisetzung von Partikeln aus Tribosystemen und die Ausbreitung von
Partikeln im Vakuum gegentber von Tribosystemen, die bei Atmosphéarenbedingungen be-
trieben werden, deutlich unterscheiden.

Reibvorgéange unter atmosphérischen Bedingungen sind in der Fachliteratur umfangreich beschrie-
ben (Czichos et al. 2010) (Habig 2013). Nachfolgend wird auf die Besonderheiten der Vakuumtri-
bologie eingegangen.

3.3.2 Mechanismen der Partikelgenerierung

Als Partikelgenerierung wird die Erzeugung von Partikeln durch tribologische Beanspruchung an
Reibflachen von Tribosystemen bezeichnet (geméaR Kapitel 2.1). Partikel sind ein Verschleil3pro-
dukt. ,,Verschleil} ist der fortschreitende Materialverlust aus der Oberfliache eines festen Korpers
(Grundkorper), hervorgerufen durch tribologische Beanspruchungen, d. h. Kontakt- und Relativbe-
wegung eines festen Gegenkorpers® geméR (Czichos et al. 2010) und (Deters et al. 2012). Ver-
schleil findet an beiden Reibpartnern statt. Dabei wird fortschreitend Material aus dem festen kom-
pakten Zustand in den partikularen Zustand Uberfuhrt. Die Partikel kénnen an den Reibkdrpern an-
haften, untereinander verbunden oder auch einzeln frei sein. ,,Als VerschleiBmechanismen werden
die im Kontaktbereich eines tribologischen Systems ablaufenden physikalischen und chemischen
Wechselwirkungen bezeichnet. Diese 16sen Elementarprozesse aus und fiihren schliellich zu Stoff-
und Formveranderungen der Kontaktpartner. Sie gehen von den im Kontaktbereich ortlich und zeit-
lich stochastisch verteilten Mikrokontakten aus und ihr Beitrag zum Verschleil ist sowohl von der
Struktur des tribologischen Systems als auch von Beanspruchungskollektiv abhingig® (Czichos et
al. 2010).
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Die Mechanismen wirken entsprechend der Systemstrukturen und Bewegungsarten unterschiedlich.
,Die wesentlichen Mechanismen des Festkorperverschleifies sind Oberfldchenzerriittung, Abrasion,
Adhision und tribochemische Reaktion* (Czichos et al. 2010). Der Verschlei und damit die Parti-
kelgenerierung hangen hinsichtlich ihrer Generierungsrate vom Beanspruchungskollektiv und der
Struktur des tribologischen Systems ab (in Anlehnung an Czichos (Czichos et al. 2010)).

AuBerdem konnen sogenannte ,,Blitztemperaturen® auftreten, die zur Erwdrmung von Partikeln
fihren (Archard 1959), (Czichos et al. 2010) und (Kuhlmann-Wilsdorf 1986). Durch triboelektri-
sche Aufladung (Czichos et al. 2010) kdnnen Partikel elektrostatische Potenziale erhalten (Booth et
al. 2006), (Erdemir 2004), (Powrie, H. R. T. L. S. et al. 2002) und (Sun et al. 2005).

Die Formen der generierten Partikel sind beanspruchungs- und werkstoffabhangig und reichen von
schuppig bis faserartig und spanférmig (Czichos et al. 2010). Generierte Partikel kénnen sich in-
nerhalb des Reibkontakts befinden, aufRerhalb der Reibkontakts Depots bilden oder freigesetzt wer-
den. In Abbildung 3.11 werden die wesentlichen Verschleiimechanismen (Ursache der Partikelge-
nerierung) nach (Czichos et al. 2010) fir Gleitreibung und Stol? zusammengestellt.

makroskopisch mikroskopisch wesentliche wirkende Mechanismen

= Adhésion: Bildung und Zerstérung von Adhédsions-
Fn verbindungen im Kontaktbereich in der wahren
Kontaktfliche, nimmt mit steigender Pressung durch
hohere Anzahl von Mikrokontakten zu

= plastische Deformation: durch tangentiale Relativ-
bewegung, Abnahme der Deformation wéhrend der
Bewegung durch ,,Einebnen* der urspriinglichen
Rauheitshiigel

= Furchung: Harte Rauheitsspitzen eines Korpers dringen
in den weicheren Korper ein (Kombination von
Reibkorpern mit unterschiedlicher Harte).

= plastische Deformation durch Hertzsche Pressung,
Tangentialverschiebung von Material, Entstehung von
Haft- und Gleitbereichen

= clastische Hysterese, Ddmpfung: Formanderung durch
Hertzsche Pressung bis zur Gleichgewichtslage,
Riickkehr zur Ausgangsform nach Ende der
Krafteinwirkung ggf. mit Verzogerung

= Impulswirkung bei harten Werkstoffen und hoher
Auftreffgeschwindigkeit

Gleiten

Stof}

Abbildung 3.11: Mechanismen der Partikelgenerierung bei Gleitreibung und StoR an Ku-
gel/Scheibe
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In Abbildung 3.12 werden die Bereiche der Generierung und Ausbreitung von Partikeln am Beispiel
eines Lineargleitlagers schematisch herausgearbeitet.

Bereich-der Bereich der Bereich der Partikelenerierung:
Partikelgenerierung Partikelausbreitung " Erzeugung, Umwandlung,
A g X Depotbildung von Partikeln

= Partikeldichte nimmt nach
aufen hin ab

r
I
I
|
|
!

)

L}

i
Hub g Bereich der Partikelausbreitung:
= Ausbreitung der Partikel
3 = Partikelsaum wirkt als Partikel-

/!
3
2
3

|
|
|
!

Partikel- o depot, in dem keine weitere
freisetzune  Partikel- [ Umwandlung stattfindet.
i Mechanismen der Depotentleerung:
= Axialspiel, Vibration, Bruch
Partikel = Agglomeration und Haftkréfte
prinzipielle Verteilung Partikeldichte wirken der Depotentleerung entgegen.

Abbildung 3.12: Schematische Darstellung, Bereiche der Generierung, Umwandlung und Depot-
bildung von Partikeln an Lineargleitlagern

3.3.3 Mechanismen der Partikelfreisetzung

Partikelfreisetzung ist der Ablosevorgang der Partikel von den Reibkdrpern und damit der Uber-
gang zwischen tribologischer Beanspruchung und Partikelausbreitung. Bei der Freisetzung geht die
Verbindung des Partikels mit dem Tribosystem verloren. Freisetzung erfolgt dann, wenn die auf die
Partikel wirkenden Haftkréfte im Nahbereich des Reibsystems durch andere Kraftwirkungen aufge-
hoben werden. Zur Wirkung von Haftkraften existiert umfangreiche Literatur (Derjaguin et al.
1954), (Derjaguin B. 1934), (Fissan et al. 2012), (Free 2008), (Haas U. 2002), (Heinrich 2011),
(Hoffmann et al. 2003), (Tomas 2007a), (Tomas 2007b), (Johnson 1998), (Preining 2008), (Quesnel
et al. 2008) und (Wang, Z. et al. 2008). Die Haftkréafte konnen durch Schwerkraft oder andere Kraf-
te, die durch Beschleunigungen (Radialbeschleunigung, Schwingungen, Beschleunigung durch Par-
tikelbruch) hervorgerufen werden, tberwunden werden. Fir das Modell Kugel-Platte dominiert ab
einer PartikelgrofRe von ca. 1 mm die Gewichtskraft gegeniiber der Van-der-Waals-Kraft (Zimmer-
mann 1998). AulRerdem konnen Formschluss (Schubert 1979) und MikroverschweiBungen der Frei-

setzung entgegenwirken. In Abbildung 3.13 sind die wesentlichen Haftmechanismen und Haftkrafte
zusammengestellt.
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Dominierende Haftmechanismen und Haftkrafte

= Chemiesorption (chemische Adsorption),

. hervorgerufen durch chemische Bindungen:
Partikel z. B.: Ionenbindung (Na+Cl-), kovalente Bindung,
Elektronenpaarbindungen (O, oder SiO,),
Metallbindungen Metallgitter, Legierungen)

= Physisorption (physikalische Adsorption) verursacht
durch Van-der-Waals-Wechselwirkungen (Fypw: Van-
der-Waals-Kréfte): Wirkungen zwischenmolekularer
Krafte aufgrund von Dipolwechselwirkungen,
beschreibbar durch Hamaker-Beziehung

= Fg: Gewichtskraft, Fi: elektrostatische Kraft,
Fy: magnetische Kraft

Abbildung 3.13: Haftwirkungen an Partikeln auf Oberflachen nach (Haas U. 2002), (Kreck. G. et
al. 2008) und (Mortimer et al. 2003)

Die durch die Beschleunigungen erzeugten Anfangsgeschwindigkeiten und Anfangsbewegungsrich-
tungen sind entscheidend flr die Ausbreitung der Partikel im Hochvakuum. Die Partikelfreisetzung
kann in unterschiedlichen Phasen des Reibprozesses erfolgen:

e unmittelbar nach Erzeugung (,,Ursprungspartikel®)
e nach mehrfachem Passieren der Reibstelle, verbunden mit Partikelumwandlung
e nach Herausldsen aus einem reibstellennahen Depot

Die Freisetzung kann bei harten, sproden Werkstoffen impulsartig unmittelbar nach der Erzeugung
erfolgen. Hierbei werden verzahnte Rauhigkeitsspitzen bei Relativbewegung von Grund- und Ge-
genkorper bis zu ihrer Elastizitatsgrenze gespannt, bis sie mit hoher Geschwindigkeit brechen.

Bei weichen, duktilen Werkstoffen erfolgt die Partikelfreisetzung nach einer plastischen Verfor-
mung mit einer geringeren Freisetzungsgeschwindigkeit.

Partikel kdnnen einzeln oder in Form von Agglomeraten freigesetzt werden. Agglomeration fiihren
zu einer verzogerten Freisetzung.
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3.3 Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln im Vakuum

3.3.4 Mechanismen der Partikelausbreitung
Partikelausbreitung kann folgendermalien stattfinden:

e freie Bewegung im Raum

e Verschleppung durch Weitergabe beim Kontakt mechanischer Komponenten (offene Tribo-
systeme)

e Transport durch Wechselwirkungen mit Restgasteilchen

Die freie Bewegung im Raum setzt die Freisetzung der Partikel voraus. Die Partikel, die durch
Reibprozesse im Vakuum freigesetzt sind, bewegen sich so lange im freien Raum, bis deren Bewe-
gung durch einen Kdrper beendet wird. Die Wege der Partikel hdngen einerseits von Freisetzungs-
geschwindigkeit und Freisetzungsrichtung ab, andererseits erfolgt eine Beeinflussung durch Kraft-
wirkungen (Schwerkraft, elektrische Felder, magnetische Felder) wéhrend der Bewegung. Die Be-
einflussung durch Auftriebskraft, Thermophorese, Photonenstrom sind im Hochvakuum als gering
einzuschatzen (Fissan et al. 2012). Verglichen mit dem geringen Wirkbereich von Haftkréften
(Van-der-Waals-Kraft < 1 pum) (Zimmermann 1998) koénnen elektrostatische Felder eine erhebliche
Fernwirkung aufweisen (Kohli et al. 2008).

Verschleppung bedeutet Aufnahme von Partikeln durch mechanischen Kontakt an einem bewegten
Kdorper an einer Stelle und Abgabe an einer anderen Stelle (Klumpp 2013) und (Schmauz 2010).
Insbesondere Greifer und Transporteinrichtungen fur Produkte fihren zur Verschleppung. Mit zu-
nehmender Automatisierung und Verkettung von Vakuumsystemen steigt das Verschleppungspo-
tenzial.

Transport durch Gasteilchen kann beim Beluften bzw. bei Druckausgleich zwischen Schleusen
erfolgen. Partikel, die vom Gas getragen werden, bewegen sich im Wesentlichen mit der Gasbhewe-
gung. Luftgetragene Partikel sind nicht Gegenstand der Untersuchungen, sie sind jedoch als mdgli-
che StorgroRe bei den Experimenten im Rahmen dieser Arbeit zu beachten. Abbildung 3.14 veran-
schaulicht Unterschiede der Partikelausbreitung in Atmosphare und Vakuum.
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Kapitel 3 Analyse der Randbedingungen und Ableitung der Anforderungen an das Verfahren

Partikelausbreitung in Atmosphire Partikelausbreitung im Hochvakuum
(Partikelquelle (Q) iiber Siliziumwafer) (Partikelquelle (Q) iiber Siliziumwafer)

= turbulenzarme Verdrangungsstromung * Molekularstromung: Wechselwirkungen
(hochreine Fertigungsanlagen): zwischen Partikeln und Restgasteilchen
Wechselwirkungen zwischen Partikeln gering

e Gl it ot - = Partikel folgen zundchst dem Vektor der

= Partikel im Submikrometerbereich folgen Startgeschwindigkeit an Reibstellen.
vornehmlich der Luftstromung.

= Externe Krifte (z. B. Gravitation, Elektrostatik)
beeinflussen Partikelbewegung geringer
als im Vakuum.

» Uberlagerung externer Kraftwirkungen
(insbesondere Gravitation) auf Partikel
fiihrt zu parabelformigen Flugbahnen.

= geringer Einfluss von Startrichtung und * hoher Einfluss von Startrichtung und

Startgeschwindigkeit (vor, Vo2, Vos) der Partikel Staﬁgeschwindigkeit dqr Partikel ol
auf die Partikelausbreitung Partikelquellen auf Partikelausbreitung

Abbildung 3.14: Schematische Darstellung der Partikelausbreitung in atmospharischer Verdran-
gungsstromung (links) und im Hochvakuum (rechts)

3.3.5 Ausbreitung tribologisch generierter Partikel im Vakuum

Die Geschwindigkeit und die Richtung der Partikel unmittelbar nach deren Freisetzung sind die
Startbedingungen fir die Partikelbewegung. Im Verlauf der Bewegung im freien Raum wirken
Krafte, die zur Beschleunigung oder Verzdgerung fuhren und die Richtung der Partikel &ndern. Die
Trajektorien einzelner Partikel unterscheiden sich, bedingt durch die Anfangsbedingungen und die
Kraftiiberlagerungen, im Verlauf der Bewegung. Je nach Position von festen Kdrpern gegenuber der
Partikelquelle enden die Trajektorien. Die Endgeschwindigkeit beim Auftreffen auf einen festen
Korper hangt von den Startbedingungen, vektoriellen Kraftwirkungen und der Position des Auf-
treffkorpers ab. Die Ausbreitung tribologisch generierter Partikel im Vakuum ergibt sich somit
durch die Trajektorien, die beim Auftreffen auf festen Korper enden. In Abbildung 3.15 sind die
wesentlichen Krafte nach Fissan (Fissan et al. 2012) zusammengefasst.
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3.3 Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln im Vakuum

= vo: Anfangsgeschwindigkeit der Partikel
durch Energiefreisetzung an Reibstelle

Qi = Fg: Bremskraft

durch St6Be mit Gasteilchen entgegen

des aktuellen Geschwindigkeitsvektors, im
B Py Hochvakuum gering

Vo = Fg: Gewichtskraft
omniprasent

Fr * Fr: Kraft durch Thermophorese
T, T, bei Temperaturgradient (T1 < T2)

P

Q = Fg: Kraft des elektrischen Felds

/ auf geladene Partikel, Anziehung und
Fu AbstoBen durch Ladungen Q; und Q,

Partikel \/
Fe = Fm: Kraft des magnetischen Felds
+ auf ferromagnetische Partikel

Q, - 5, = F.: Auftriebskraft
im Hochvakuum nahe ,,0%

= (Bewegung der Partikel Braunsche Bew.)

Abbildung 3.15: Kraftwirkungen auf freigesetzte Partikel im Vakuum

Die Schwerkraft wirkt auf alle Partikel in gleichem MaRe. Die Wirksamkeit elektrostatischer Felder
hangt von der Ladung der Partikel ab. Kleine Partikel kdnnen in Relation zur Masse grofRere La-
dungen aufweisen als groRere Partikel. Magnetische Felder wirken nur auf ferromagnetische Parti-
kel. Thermophorese bedeutet Kraftwirkung auf Partikel, bedingt durch Temperaturunterschiede in
der Umgebung. Thermophorese setzt die Anwesenheit von Gasteilchen bzw. einen Mindestdruck
voraus. Die Wirksamkeit wurde von Dedrick (Dedrick et al. 2005b) fiir 6,7 Pa nachgewiesen. Fur
geringere Driicke kann sie vernachl&ssigt werden.

Im Hochvakuum sind die Wechselwirkungen zwischen Partikeln und Restgasteilchen gering. Mit
zunehmendem Druck steigt die Wahrscheinlichkeit von Wechselwirkungen zwischen Partikeln und
Restgasteilchen. Damit steigt die Bremswirkung auf Partikel und die Beeinflussung der Trajektorie.

Mit Reduzierung des Drucks erfolgt der Ubergang von der viskosen Strémung zur freien molekula-
ren Stromung. Bei freier molekularer Strémung ist gegeniber viskoser Stromung die Beeinflussung
von Partikelbewegungen durch Gasteilchen minimal. In Abbildung 3.16 ist der Bereich tblicher
technischer Driicke und PartikelgroRen geméR Abbildung 3.2 sowie Abbildung 3.3 ergénzt. Aus
dem blau schraffierten Bereich ist erkennbar, dass sich die Partikel bei den aufgezeigten Driicken
im molekularen Bereich befinden. Demzufolge sind Trajektorien kleiner und grof3er Partikel nicht
differenziert zu betrachten.
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Abbildung 3.16: Einteilung in Vakuumbereiche nach Asbach (Asbach et al. 2005) und Fissan
(Fissan et al. 2012), Erweiterung: Kennzeichnung des technisch relevanten Be-
reichs blau schraffiert aus den Abbildungen 3.2 und 3.3

Partikel unterliegen auch untereinander Wechselwirkungen. Voraussetzung dafir ist, dass sich die
Partikel zeitgleich in unmittelbarer Nahe befinden. Die Erfullung dieser VVoraussetzung ist nur bei
dichten Partikelstromen unmittelbar an der Partikelquelle zu erwarten. ZusammenstoRe zwischen
freischwebenden Partikeln und dabei wirksamen Haftkraften bewirken eine Partikelkoagulation und
eine Abnahme der Partikelkonzentration. Fissan (Fissan et al. 2012) beschreibt Koagulation als
Wachstumsprozess, der immer zur Abnahme der Partikelkonzentration fuhrt. In diesem Prozess
wird zwischen dem Zusammenstol? von Partikeln gleicher oder unterschiedlicher GroRe, gleicher
oder ungleicher Konzentration, Brownscher Koagulation und kinematischer Koagulation unter-
schieden. Bei den durch Reibprozess bedingten Partikelquellen ist von unterschiedlich groRen Par-
tikeln, ungleicher Konzentration und vornehmlich kinematischer Koagulation auszugehen. Mit der
Entfernung zur Partikelquelle reduziert sich die Wirksamkeit des Prozesses. In Abbildung 3.17 sind
die Wirkungen auf die Partikelausbreitung zusammengefasst.
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3.3 Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln im Vakuum

Ausbreitung von durch Verschleil freigesetzten Partikeln im Vakuum

= Anfangsbeschleunigung beim Herausbrechen an Reibstelle
» Drehbewegungen: Radialbeschleunigung, Schwingungen

EEcielzmrbunen Umfangsgeschwindigkeit, Mitnahmeeffekte

= StoBbeanspruchung: mechanischer Impuls, Schwingungen
externe Kriifte » Gravitation *® Elektrisches Feld = Magnetfeld = Photonenstrom
Wechselwirkungen

mit Restgasteilchen » Diffusion = Widerstandskraft = Auftriebskraft = Thermophorese

= Gleichverteilung Luftmolekiile
= Ungleichverteilung Partikelkonzentration
* Entstehungsort: Partikelquelle mit relativ hoher Partikelkonzentration

= Starke Wechselwirkungen zwischen Partikeln:
Abspalten oder Agglomeration, nach Fissan:
,»polydisperse, kinematische Koagulation*

Ausbreitungseffekte [ « Apnahme der Partikelkonzentration mit steigendem Abstand vom
Entstehungsort (Reibstelle)

= elektrostatische Ladung der Partikel durch triboelektrischen
Effekt/Ladungstrennung

» mikro-/nanoskalige Verdampfung an Kontaktpunkten der Reibstelle
» (Uberwindung Partikelhaftkrifte, Anhaften, Verdichten, Zertriimmern ...)

Abbildung 3.17: Wirkungen bei der Ausbreitung tribologisch generierter Partikel, Quelle fiir exter-
ne Krafte und Wechselwirkungen mit Gasteilchen nach Fissan (Fissan et al. 2012)

Die Temperatur, mit der sich ein Partikel auf eine Oberflache niederschlagt, kann mdglicherweise
von technologischer Bedeutung sein. Bekannt ist (Archard 1959), (Czichos et al. 2010), (Kohli et
al. 2008) und (Tian et al. 1994), dass die Partikel bei ihrer Freisetzung eine hohe Blitztemperatur
aufweisen konnen. Im Hochvakuum verdndert sich die Temperatur der Partikel wéahrend der Aus-
breitungsdauer ausschlief3lich durch Warmestrahlung.

3.3.6  Gesamtprozess

Partikelgenerierung, Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung stellen aufeinander folgende Teil-
prozesse in einem Gesamtprozess dar. Dieser Gesamtprozess beginnt mit der Generierung von
Ursprungspartikeln und endet mit der Partikelablagerung im Depot oder am Ende von Flugbahnen
(Trajektorien) im Vakuum auf Oberflachen. Die Abfolge der Teilprozesse, ausgehend von Reibung
und Verschleil3, ist in Abbildung 3.18 dargestellt. Innerhalb und zwischen den Teilprozessen kon-
nen Wechselwirkungen auftreten.

Im Teilprozess Partikelgenerierung werden zundchst Ursprungspartikel erzeugt. Je nach Verweil-
dauer im Kontaktbereich erfolgt eine Umwandlung der Ursprungspartikel durch Zerkleinerung,
Agglomeration, Verdichten, Abrunden und VerschweiRen. Der Prozess der Partikelgenerierung,
bezogen auf einen Partikel, ist abgeschlossen, wenn dieser freigesetzt wurde oder im Depot angela-
gert ist.
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Kapitel 3 Analyse der Randbedingungen und Ableitung der Anforderungen an das Verfahren

Der Teilprozess Partikelfreisetzung, bezogen auf einen Partikel, dauert sehr kurze Zeit. Die Frei-
setzung erfolgt im Moment der Uberwindung von Haftkraften durch duBere Kréfte.

Erfolgt die Partikelgenerierung am Randbereich der Kontaktflache, dann kann die Freisetzung un-
mittelbar nach der Erzeugung erfolgen. Depots wirken zeitverzogernd auf die Partikelfreisetzung
oder verhindern diese.

o R . — — — — — — — =

i \_L Reibung :
[ —Plr Verschleil : §0
g |\ | — 2
;° 2 [ Partikelgenerierung : z
| 2 | t========= == = === -~ |- %
\ 2 ‘I—P Partikelfreisetzung 2
\ — S
P — Partikelausbreitung =

\\ /—r Partikelablagerung

Abbildung 3.18: Gesamtprozess von der Entstehung bis zur Ablagerung der Partikel im Vakuum

Freigesetzte Partikel bilden einen stochastischen Partikelstrom, der zum Teilprozess der Parti-
kelausbreitung fuhrt. In Abhangigkeit der Freisetzungsrichtung, Freisetzungsgeschwindigkeit und
externen Kraftwirkungen kommt es zu unterschiedlicher Partikelausbreitung. Die Ausbreitungsdau-
er hangt von der Geschwindigkeit und der Lange der Trajektorie ab. Mit abnehmender Partikelgro-
Re dominieren die Haftkréfte gegeniiber der Gravitation. Mit zunehmender PartikelgroRe dominiert
die Gewichtskraft gegenuiber den Haftkraften. Partikel, die sich entgegen der Gravitation ausbreiten,
werden abgebremst. Partikel, die sich in Richtung der Gravitation ausbreiten, werden dagegen be-
schleunigt. Entsprechend der raumlichen Orientierung einer Auftreffflache zur Partikelquelle kon-
nen die Auftreffgeschwindigkeiten bei gleicher Freisetzungsgeschwindigkeit verschieden sein. Ab-
pralleffekte sind bei grof3en Partikeln nicht auszuschlieen. Bei den angegebenen kritischen Parti-
kelgrélRen Abbildung 3.2 sind Abpralleffekte nicht wahrscheinlich. Fir das Modell Kugel/Flache
haften Partikel bis zu einer GréRe von ca. 1 mm entgegen der Gravitation (Zimmermann 1998). Die
betrachteten Partikel sind dem gegeniiber deutlich kleiner. Mit dem Haften der einzelnen Partikel
auf einer Oberflache enden Partikelausbreitung und damit der Gesamtprozess.

Die Partikelausbreitung ist aufgrund stochastischer Partikelgenerierung und Partikelfreisetzung
ebenfalls stochastisch, obwohl die Wirkmechanismen innerhalb der Ausbreitung determiniert sind.
Die Beobachtung der einzelnen Teilprozesse ist unter Vakuumbedingungen schwierig. Uber die
Zeitdauer des Gesamtprozesses werden die Partikel an Oberflachen akkumuliert und stellen das
Ergebnis des Gesamtprozesses dar. In diesem Gesamtprozess ist die Beobachtung einzelner Partikel
technisch schwierig. Die Beschrankung auf die Auswertung ausgebreiteter Partikel am Ende eines
Gesamtprozesses entspricht den meisten technischen Aufgabenstellungen.
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3.4  Anforderungen an das Verfahren

3.4.1 Generelle Anforderungen an das zu entwickelnde Verfahren

Mit Hilfe des Verfahrens sollen die Zusammenhénge zwischen der Beanspruchung von Tribosys-
temen und der Reinheitstauglichkeit im Vakuum untersucht werden. Insbesondere sind die komple-
xen Zusammenhange zwischen Tribologie, Partikelgenerierung, Partikelfreisetzung und Parti-
kelausbreitung unter Hochvakuumbedingungen zu berticksichtigen. Das Verfahren muss sich an
konkreten technischen Aufgabenstellungen oder Aufgabenstellungen mit Grundlagencharakter ori-
entieren. Das Verfahren muss die VVoraussetzung zur Optimierung hinsichtlich Reinheitstauglichkeit
schaffen. Dazu gehort die weitgehende rdumliche Erfassung der Partikelstrome, die von Tribosys-
temen ausgehen.

Aus den Randbedingungen werden folgende Entwicklungsschwerpunkte abgeleitet:

e Entwicklung eines Vakuumtribometers, das es gestattet, den Prozess der Generierung, Frei-
setzung und Ausbreitung von Partikeln unter Vakuumbedingungen bei unterschiedlichen
Beanspruchungen zu untersuchen

e Auswahl und Anpassung geeigneter Messtechnik einschlieRlich rechentechnischer Datener-
fassung, die dem Mengencharakter (der grof3en Anzahl) der Partikel gerecht wird

e ortsnahe Verknipfung von Vakuumtribometer und messtechnischer Partikelerfassung zu ei-
nem Prifstand in derselben Reinraumumgebung zur Vermeidung von Zwischenlagerung,
Transport und damit verbundenen Kontaminationsrisiken

e Einbeziehung von Messtechnik zur Beurteilung von Partikel- und VerschleiBmerkmalen

e Entwicklung einer Methodik zur Bewertung und Optimierung der Vakuumtauglichkeit von
Tribosystemen hinsichtlich Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln

3.4.2 Anforderungen an das Vakuumtribometer

Das Vakuumtribometer muss die Mdglichkeit bieten, unterschiedliche Tribosysteme aufzunehmen
und die Erzeugung unterschiedlicher Bewegungsarten sowie deren Kombinationen zu zulassen. Es
sollen die Kategorien Modellversuch, Probekdrperversuch und Bauteilversuch durchgefiihrt werden
konnen. Die tribologischen und sonstigen Beanspruchungen missen sich definiert in bestimmten
Bereichen einstellen lassen. Das Vakuumtribometer ist so zu gestalten, dass einerseits umfangreiche
Untersuchungsmaoglichkeiten und anderseits eine effektive Versuchsdurchfihrung und -auswertung
gewahrleistet ist. Die Anforderungen an das Vakuumtribometer, einschliellich der Mindesteinstell-
bereiche der Beanspruchungsgrofien, sind in Abbildung 3.19 zusammengefasst.
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Anforderungen an das Vakuumtribometer

1) Generelle Anforderungen |
= reproduzierbare Bedingungen, geringe Schwankungen der Priifparameter

= Vermeidung undefinierter Kraftwirkungen (z. B. hervorgerufen durch Elektrostatik)

= automatische Erfassung und Speicherung aller Priifparameter wihrend Versuch, bestimmbare Abtastrate
2) Druck (Vakuum) |
= Realisierung unterschiedlicher, konstanter Driicke von Atmosphére bis Ultrahochvakuum:

Industrie (10" bis 10”7 mbar), Raumfahrt (bis 10" mbar), Elementarteilchenforsch. (< 10 mbar)

= kurze Evakuierungsdauer
3) Aufnahme unterschiedlicher Tribosysteme |

= Modelltribosysteme: Kugel/Scheibe, = technische Tribosysteme: Kugellager, Ablage von Wafern

Stift/Scheibe und Masken auf Kugelstiften, Kantengreifen von Wafern
4) Erzeugung verschiedener Wirkbewegungen/Reibungsarten |
= Gleiten = schwellende Beanspruchung
= Stof (oszillierende Linearbewegung) (alternierende Normalkraft ohne Stof3)
» Wilzen = Kombination verschiedener Wirkbewegungen

5) Steuerung Intensitit mechanischer Beanspruchung und messtechnische Erfassung |

= Normalkraft: 0 bis 20 N = StoBfrequenz: bis 1 Hz
= Gleitgeschwindigkeit: 0 bis 60 cm/s = Bestimmung Reibkraft: 0 bis 20 N
= Sto3 (Geschwindigkeit): 0 bis 7 mm/s = Bestimmung Reibbeiwert (Reibungszahl)

6) Erfassung von Partikeln, die von Tribosystemen freigesetzt werden |

= Erfassung der generierten Partikel (Anzahl: von 0 bis mehrere Tausend)

= reibstellenbezogene rdumliche Erfassung der Partikel

= variable Entfernung der rdumlichen Partikelerfassung, ausgehend vom Tribosystem
= Erfassbarkeit der Partikel im ,,Ausbreitungsschatten‘

7) Reinheitsanforderungen I

= geringes partikuldres Eigenemissionsaufkommen des Priifstands
» Vermeidung von Querkontaminationen, konstante klimatische Bedingungen
» Vermeidung Eintrag von Feuchtigkeit, Partikeln in Rezipient

8) Variable Einsatzbedingungen / Einkopplung definierter Kraftwirkungen |

= elektrostatische Felder
= Beliiftung mit hochreinen Gasen (Reinstluft, Stickstoff)

» Fremderwarmung Reibkorper

Abbildung 3.19: Anforderungen an das Vakuumtribometer

3.4.3 Anforderungen an die Messtechnik zur Partikeldetektion und VerschleiRanalyse

Partikelmesstechnik soll nicht innerhalb des Vakuumtribometers installiert werden, da diese die
Partikelausbreitung einschranken wirde. Externe Messtechnik muss die Voraussetzung schaffen,
den Prozess der Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln rekonstruieren zu kénnen.
,.,Extern® bedeutet Messung intern erzeugter Partikel nach Abschluss eines Versuches aulRerhalb des
Vakuumtribometers. Je nach Analysezielstellung, wie unterschiedliche GroRen, Formen, Element-
zusammensetzung, rdumliche Verteilung, Verteilungsdichte der Partikel; Verschleil3, Verschlei3-
profile und Rauheit der Reibkorper, sind geeignete Messtechniken einzusetzen, um eine optimale
Beurteilung zu ermdglichen. Beim Einsatz partikelbezogener Messtechnik ist Fremdkontamination
zu vermeiden. Die Messungen sind daher soweit moglich unter Reinraumbedingungen unmittelbar
neben dem Prifstand und unmittelbar nach den Versuchen durchzufiihren. Die detaillierten Anfor-
derungen sind in Abbildung 3.20 zusammengestelit.
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Anforderungen an die Messtechnik zur Partikeldetektion und Verschleiflanalyse

1) Bestimmung der an Tribosystemen freigesetzten Partikel |

= Anzahl freigesetzter Partikel, Mindestgrofe 0,015 pm bis MaximalgroBe 500 pm
= Grofe jedes einzelnen Partikels, Grofenverteilung der freigesetzten Partikel
= raumliche Korrelation der Partikel gegeniiber Partikelquelle
= Partikelanzahl fiir unterschiedliche Flidcheneinheiten
= Partikeldichte an ausgewédhlten Positionen
2) Erstellung, Speicherung und Ubertragung der Partikel-Datenfiles |

= automatisierte Erstellung, Speicherung und Ubertragung der Partikel-Datenfiles durch Messsystem
in geeigneten Datenfileformaten fiir die weitere Verarbeitung

3) Untersuchung von Proben und deren Archivierung |
= wiederholbare Untersuchung von Proben zur Bestimmung der Partikel

= anschlieBende Untersuchung der gleichen Proben hinsichtlich Form und stofflicher Zusammensetzung
der Partikel

= Probenarchivierung unter Beibehaltung ihrer Eigenschaften, keine Verdnderung der Partikelbeladung

4) Analyse ausgewihlter, freigesetzter und an Reibstellen verbleibender Partikel |
= Bestimmung der stofflichen Zusammensetzung ausgewihlter Partikel

= Bestimmung der Form ausgewihlter Partikel
= Bestimmung der Lage haftender Partikel an Reibstellen

5) Messtechnik zur Oberflichencharakterisierung und Verschleilbestimmung |
= Bestimmung der Oberflichenbeschaffenheit der Reibkorper
= VerschleiBbestimmung an Reibkdrpern — vergleichende Analysen Partikelmesstechnik

Abbildung 3.20: Anforderungen an die externe Messtechnik, Datenaufbereitung und Speicherung

3.4.4 Anforderungen an die Methodik

Bei den umfangreichen Maglichkeiten des Prufstands und der Messtechnik wird eine Methodik zur
effektiven Planung, Durchfuhrung und Auswertung der Versuche bendtigt. Die Methodik muss es
gestatten, die Zusammenhange zwischen der Beanspruchung tribologischer Systeme (gemaR Abbil-
dung 3.19), Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung im Hochvakuum qualitativ und insbesonde-
re quantitativ zu beschreiben. Fur die Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung sind quantitative
BewertungsgroRen fir die Anzahl, GroRenverteilung, raumliche Ausbreitung, Freisetzungsrichtung
und Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel zu definieren. Damit soll die VVoraussetzung fir die
Anwendung der statistischen Versuchsplanung geschaffen werden. Auf Basis der statistischen Ver-
suchsplanung sind mathematische Modelle zu ermitteln, die die komplexen Zusammenhénge zwi-
schen Beanspruchungsgrofien und Bewertungsgrofien beschreiben. Unter Einbeziehung statistischer
Prufverfahren sollen die signifikanten BeanspruchungsgréRen beziglich der BewertungsgréRRen
ermittelt werden. Der Bezug zu tribologischen Bewertungsgrofien ist herzustellen.

Unterschiedliche Tribosysteme sollen sich bei gleichen Beanspruchungen bewerten lassen. Hierzu
sind Vergleichsmoglichkeiten unter Einbeziehung der oben angeflihrten BewertungsgroRen zu
schaffen.

Mit der Methodik sollen die Voraussetzungen fur die reinheitstechnische Optimierung von Tribo-
systemen fir Anwendungen im Hochvakuum geschaffen werden.
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4 Ausgewihlte technische Losungen fiir das Verfahren

4.1  Prifstande und Priufstandkomponenten

Die Basis flr den Priufstand ist ein Vakuumtribometer. K&uflich erwerbbare Vakuumtribometer sind
ausschlieBlich fur tribologische Anforderungen konzipiert und ermdglichen Standarduntersuchun-
gen. Aulerdem existieren Vakuumtribometer fiir spezielle Untersuchungen an Forschungseinrich-
tungen (Gradt 2010). Da bei tribologischen Untersuchungen partikuldre Reinheit nicht im Vorder-
grund steht, sind diese nicht flr ein hinreichend geringes, partikuléres Eigenkontaminationsverhal-
ten konzipiert. Die Nutzung vorhandener Vakuumtribometer als Basis fiir einen Prifstand zur Un-
tersuchung der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung ist aus folgenden Grinden nicht zielfih-
rend:

e Mechanik mit hohem Partikelkontaminationspotenzial

e platzbeanspruchende Einbauten — keine freie Partikelausbreitung moglich

e Dekontamination zwischen/nach den Versuchen nicht effektiv moglich

e meist nur mit Massenbeaufschlagung fiir Normalkrafteinstellung, keine Kraftverdnderung
wéhrend der Versuche méglich

e spezielle Bewegungsarten und eingeschrankte Kombinationen von Bewegungsarten

Neben der nicht gesicherten Reinheitstauglichkeit waren die Freiheitsgrade einer Eigenentwicklung
auf der Basis eines k&uflich erwerbbaren Vakuumtribomters von vornherein eingeschrankt.

Daraus folgt die Notwendigkeit ein neues Vakuumtribometer zur Untersuchung der Partikelfreiset-
zung und Partikelausbreitung zu entwickeln. Komponenten der Vakuumtechnik kénnen unter der
Voraussetzung der Reinheitstauglichkeit genutzt werden. Insbesondere Rezipienten (Vakuumkam-
mern), magnetische Durchfiihrungen, Pumptechnik, Magnetkupplungen, Ventile, Dichtungen, Va-
kuumregelungstechnik sind verfligbar und somit einzubeziehen. Erforderlichenfalls missen diese an
die Bedingungen des Prifstands angepasst werden. AulRerdem sind Eigenentwicklungen fir speziel-
le Losungen erforderlich:

e Realisierung der tribologischen Beanspruchung
e Erfassung der Partikel
e Beeinflussung der Ausbreitung der Partikel
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4.2 Messtechnik zur Versuchsauswertung

4.2  Messtechnik zur Versuchsauswertung

4.2.1 Messvoraussetzungen

Die im Kapitel 3.4 zusammengefassten Anforderungen an die Messtechnik zur Partikeldetektion
sind technisch sehr anspruchsvoll. Sie beinhalten die Detektion von Partikeln in einem erheblichen
Grolenbereich (funf GroélRenordnungen), in einem vergleichsweise groen Raum, der moglichst
vollstandig in einer kurzen Messdauer erfasst werden soll. Samtliche Messtechnik, die Partikel im
geforderten GrolRenbereich in Fluiden detektieren (z. B. optische Partikelz&hler), kann im Hochva-
kuum nicht eingesetzt werden. Die Verwendung von Lasersystemen in Verbindung mit optischen
Sensoren zur Streulichterfassung entféllt aufgrund des viel zu geringen erfassbaren Raumbereichs
und der Behinderung der Partikelausbreitung.

Da sich Partikel im Hochvakuum bei geringer Beeinflussung durch Restgasteilchen raumlich aus-
breiten kénnen und beim Kontakt an festen Kérpern haften, besteht die Mdoglichkeit einer indirekten
Messung. Gemessen werden soll der Partikelniederschlag auf Oberflachen von Probenkérpern, die
innerhalb des Vakuumtribometers raumlich variabel zu den zu untersuchenden Tribosystemen an-
geordnet werden kdnnen. Die Probekdrper zur Erfassung des Partikelniederschlags missen so be-
schaffen sein, dass sich anhaftende Partikel gegenliber der Probekdrperoberflache deutlich ,,abhe-
ben*. Geeignet hierflr sind polierte, monokristalline Siliziumwafer (Wafer). In der Halbleiterin-
dustrie werden diese auch zum Partikelmonitoring in der Qualitatskontrolle eingesetzt und sind als
erprobte Standardmessvoraussetzung einzustufen. Sie kénnen im hochreinen Zustand bezogen wer-
den und schaffen damit die Voraussetzung, dass die detektieren Partikel dem zu untersuchenden
Tribosystem zugeordnet werden kénnen.

Die typischen Durchmesser der Wafer betragen 100, 150, 200, 300 und 450 mm. Grol3e Raumberei-
che kénnen damit im Vakuumtribometer erfasst werden. Wafer kdnnen von einigen wenigen bis zu
mehreren tausend Partikel ortsfest aufnehmen. Der erfasste Grofienbereich der Partikel ist abhangig
von der Waferorientierung und den partikelgroRen- sowie formabhé&ngigen Haftkraften.

Nach Abschuss des tribologischen Versuchs kénnen die Wafer aus dem Vakuumtribometer ausge-
schleust und unter atmospharischen Bedingungen vermessen werden. Die Partikel verbleiben hier-
bei ortsfest auf den Detektorwafern. Die hochreinen Siliziumwafer sind somit ideal als Partikelad-
sorber im Vakuumtribometer und fiir die anschlieRende messtechnische Analyse geeignet.

4.2.2 Streulichtpartikelzahler

Zur Erfassung von Partikeln auf Wafern konnen Streulichtpartikelzéhler (Waferscanner) eingesetzt
werden (Dorier et al. 1998), (Wang, J. et al. 2008), (Childs et al. 1996), (SEMI E14-93 Withdrawn
0303 2015) und (Sullivan 2008). Das Messprinzip beruht auf der Streulichttheorie, wobei ein Streu-
lichtaquivalent ausgewertet wird. Die Kalibrierung erfolgt mit idealrunden Latexpartikeln (Lieber-
man 2012). Der typische erfassbare Partikelgréfienbereich erstreckt sich von ca. 0,1 pum bis nahezu
100 pm. In Ausnahmefallen kommen Waferscanner zum Einsatz, die Partikel bis zu einer GroRe
von 30 nm erfassen kdnnen (Sullivan 2008). Partikel, die einzeln oder in Agglomeraten den gréRen-
aufgeldsten Messbereich tibersteigen, werden ebenfalls erfasst und in einem separaten GrolRenkanal
zusammengefasst. Quantifizierbar ist dazu auflerdem die belegte Flache auf den Detektorwafern.
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Kapitel 4 Ausgewéhlte technische Losungen fir das Verfahren

Damit wird ein erheblicher Bereich der geforderten zu detektierenden PartikelgroRe von 0,015 bis
500 um erfasst. Waferscanner kénnen zumeist einen oder zwei unterschiedlich groRe Wafer der
Durchmesser 100, 150, 200, 300 und 450 mm aufnehmen.

Die Messung erfolgt automatisiert. Die Messdauer fur einen Wafer mit einem Durchmesser von 200
mm betrégt beispielsweise fur den Messbereich von 0,1 um bis 63um ca.3 Minuten. Diese Mess-
dauer ist in Relation zum erfassten GroRenbereich der Partikel sehr kurz. Nach Abschluss der Mes-
sung liefert der Waferscanner ein Bild (,,map®, siehe Abbildung 7.8-2) und ein Datenfile. Das Da-
tenfile steht fur eine weitere rechentechnische Auswertung zur Verfligung.

Der im Rahmen der vorliegenden Arbeit verfugbare Waferscanner erfillt die VVoraussetzungen zur
ortsnahen Verknupfung mit dem Vakuumtribometer zu einem Prifstand in derselben Reinraumum-
gebung. Mit diesen Eigenschaften sind Waferscanner ein geeignetes und effektives Messsystem zur
planarkoordinatenabhangigen Erfassung der Partikel bei Auflésung in GroRenklassen.

4.2.3 Rasterelektronenmikroskopie

Mit Hilfe von Rasterelektronenmikroskopen (REM) kénnen Oberflachen hochaufgeldst bildhaft
dargestellt und maRstéblich untersucht werden (Ackermann 2004), (Childs et al. 1996) und (Wang,
Z. et al. 2008). Zur gezielten Untersuchung interessierender Bereiche sind die Position der Prifkor-
per und die Auflosung variierbar. Die Auflosung liegt im Nanometerbereich (Ackermann 2004) und
(Carl Zeiss Microscopy GmbH 2015). In Abhéngigkeit von Oberflachentopografie und Material-
kontrast kdnnen Partikel bis zu einer Grélke von 0,8 nm erfasst werden (Carl Zeiss Microscopy
GmbH 2015). In der Grundfunktion des REMs erfolgt die Positionierung der Proben und Einstel-
lung der Auflosung manuell. In dieser Form ist das REM geeignet, begrenzte Bereiche der Oberflé-
chentopografie (hoher Tiefenscharfe) von Reibkdrpern und einzelne Partikel hinsichtlich Form so-
wie Abmessungen zu untersuchen. In Kombination mit einer EDX-Einheit (energiedispersive Ront-
genspektroskopie) kann eine Elementanalyse erfolgen, mit der sich Werkstoffzusammensetzungen
bestimmen lassen. REM/EDX ist prinzipiell sowohl fur die Partikelanalyse als auch fir die Analyse
der Reibkorper geeignet. Aufgrund des hohen technischen Aufwands wird keine direkte Anlagen-
verknlpfung zwischen REM und Vakuumtribometer angestrebt. Die Aufstellung des Rasterelektro-
nenmikroskops kann in derselben Reinraumumgebung erfolgen, um unerwinschte Fremdkontami-
nationen zu vermeiden.

4.2.4 \Weilllichtinterferometrie

Dieses Messverfahren ist geeignet, die Oberflachentopografie schnell, prézise und flachig zu erfas-
sen (Klocke et al. 2012) (Bauer 2007). Die Oberflache wird zeilenweise durch einen gerichteten
Weililichtstrahl gerastert. Entsprechend dieses Rasters werden koordinatenbezogene Hohenwerte
bestimmt. Der minimale Rasterabstand bestimmt die Auflésung. Die mit Hilfe des Messverfahrens
ermittelten Messwerte sind zur Bestimmung der Rauhigkeitsparameter von Oberflachen gemaR der
ISO 25178 (DIN EN ISO 25178-602) und (DIN EN ISO 25178-603) zugelassen. Mit diesem Mess-
verfahren kdnnen auRerdem dreidimensionale Profile von Reibstellen erfasst werden, die zur Ver-
schleiBbestimmung geeignet sind.
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4.3 Verfligbare Elemente fir die Entwicklung einer Methodik

4.25 Gesamteinschatzung

Die Messsysteme dieser Verfahren erflillen die Anforderungen an die durchzufiihrenden Untersu-
chungen und Analysen. Andere Verfahren wie Glassubstratscanner, Streiflichtverfahren, Kame-
rasysteme, AFM und Tastschnittverfahren sind teils weniger genau oder mit deutlich l&ngerer
Messdauer verbunden. Daher sind sie fur den konkreten Fall nicht praxistauglich.

4.3  Verfugbare Elemente fur die Entwicklung einer Methodik

Als Elemente fur die Entwicklung einer Methodik stehen statistische Versuchsplanung, mathemati-
sche Statistik und physikalische Grundlagen zur Verfugung. Einzubeziehen sind Versuchsplane fur
die Ermittlung der wesentlichen EinflussgréRen und Versuchsplane zur Ermittlung komplexer Zu-
sammenhdnge in Form von Regressionsmodellen. Aullerdem bieten sie gute Voraussetzungen flr
Varianzanalysen und statistische Vertrauensaussagen. Korrelationsanalysen bieten die Moglichkeit
weiterer statistischer Aussagen. Fir die Rekonstruktion von Bahnkurven der Partikelausbreitung
und der Freisetzungsgeschwindigkeiten sind die Grundlagen der Ballistik anzuwenden. Diese Ele-
mente stellen die Basis einer fiir die Nutzung des Prifstands zugeschnittenen Methodik dar. In
(Czichos et al. 2010) wird auf die statistische Versuchsplanung als Instrument fiir die Untersuchung
hingewiesen. Gommel (Gommel 2006) benutzt das Prinzip der Zweistufigkeit zur VVersuchsplanung.
Zur Minimierung der Versuchskombinationen wird das Prinzip der Gruppierung von Einflussgro-
Ren angewandt.
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3) Konzeption und Realisierung des Priifstands

5.1 Konzept

Das Konzept fiir den Prifstand resultiert aus den Anforderungen an das zu entwickelnde Verfahren.
Es bericksichtigt die in Kapitel 4 aufgefiihrten verfligbaren technischen Ldsungen. Hauptbestand-
teil des Prifstands ist das neu zu entwickelnde Vakuumtribometer. Zum Prifstand gehort auRerdem
ein verfugbarer Waferscanner zur Partikelerfassung.

Aufgrund der geforderten Freiheitsgrade fir Experimente wird das Vakuumtribometer als ein
multifunktionales System konzipiert. Multifunktional bezieht sich auf:

e tribologische Beanspruchungen (Bewegungsarten, operative Grofien)
e Systemstruktur (Werkstoffe und Ausfiihrungen von Tribosystemen)
e Einflussgrofien auf die Partikelausbreitung (zusétzliche Kraftfelder, Vakuum —Druck)

Eine simultane Prozessverfolgung erfolgt durch interne Messtechnik fiir Reibungskraft bzw. Rei-
bungszahl, Druck (Vakuum) und Temperatur der Fremderwarmung.

Die Versuchsauswertung hinsichtlich Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung erfolgt nach Ab-
schluss eines Versuchs unter Einbeziehung der erfassten Partikelgesamtheit. Neben dem
Waferscanner kommen die umfangreichen Mdéglichkeiten externer Messtechnik (Kapitel 4.2) zum
Tragen. Das Vakuumtribometer besteht aus folgenden Funktionseinheiten:

e Rezipient mit Hochvakuumpumpstand zur Erzeugung unterschiedlicher Driicke auf konstan-
tem Niveau

e grolle Tur im Rezipienten zur Bestlickung und Entnahme der Detektorwafer und der zu un-
tersuchenden Tribosysteme

e Einrichtungen zur mechanischen Beanspruchung von Tribosystemen

e reinheitstechnische Gestaltung des Prufstandes durch unterschiedliche Teillosungen zur Mi-
nimierung interner Partikelquellen

e Priifstandsoftware zur Steuerung und Sollwertvorgabe der Beanspruchung, Istwerterfassung
und Datenspeicherung der Versuchsbedingungen

e raumliche Partikelerfassung mit hochreinen Siliziumscheiben

e Heizeinrichtung zur definierten Fremderwéarmung der Gegenkdrper

o elektrischen Feld zur Beeinflussung der Partikelausbreitung

Die einzelnen Funktionseinheiten werden so aufeinander abgestimmt, dass sie zusammen ein gut
funktionierendes Gesamtsystem fiir eine effektive Versuchsdurchfiihrung bilden.

Neu im Konzept ist die rdumliche Anordnung von hochreinen Siliziumscheiben um das zu untersu-
chende Tribosystem. Mit dieser Anordnung lasst sich die Gesamtanzahl der freigesetzten Partikel
und deren rdumlichen Ausbreitung reprasentativ erfassen. Die sich ausgebreitenden Partikel haften
an diesen Siliziumscheiben. Mittels der Siliziumscheiben kdnnen somit die Partikel detektiert wer-
den (Detektorwafer). Der Partikelstrom, der wéhrend der Beanspruchungsdauer von einem Tribo-
system ausgeht, wird erfasst.
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5 Konzeption und Realisierung des Prufstands

Die Detektorwafer sind somit mechanische Speicher der freigesetzten Partikel. Die Detektorwafer
werden fir spatere Messauswertungen reproduzierbar im Rezipienten positioniert.

Zur Erfallung der externen Reinheitsanforderungen wird der Priifstand in einem Reinraum der Luft-
reinheitsklasse 1 nach DIN EN ISO 14644-1 mit turbulenzarmer, vertikaler Verdrdngungsstromung
aufgestellt. Damit werden duBere Kontaminationseinfllisse auf ein Minimum reduziert.

5.2 Vakuumtechnik

Rezipient

Als Rezipient wurde eine zylindrische, liegende Edelstahlkammer mit einem Innendurchmesser von
340 mm und einer Lange von 450 mm verwendet. Damit konnten VVolumen, Gewicht und mechani-
sche Verformung des Rezipienten minimiert werden. Durch geringes Volumen, System zur Hei-
zung (22 bis 250 °C), Bellftung mit Stickstoff und leistungsstarken Pumpstand werden kurze Eva-
kuierungszeiten erreicht. Die Beluftung mit Stickstoff minimiert den Eintrag von Feuchtigkeit, Sau-
erstoff und molekularen Kontaminationen. Das Beliftungssystem mit Bellftungsventil und Re-
geleinrichtung zur Druckstabilisierung kann wahlweise mit Stickstoff (Qualitat 6.0) oder Reinstluft
(Klasse 1 nach 1SO 14644-1, 22°C, 45% relative Feuchte) betrieben werden. Die Bellftung mit
Reinstluft 1&sst Untersuchungen der Auswirkungen von Feuchtigkeit und Restsauerstoff auf Tribo-
systeme zu.

Die Druckerfassung des Vakuums erfolgt fur unterschiedliche Druckbereiche nach unterschiedli-
chen Messprinzipen, hohe Dricke (Pirani-Vakuummeter), geringe Dricke (Kaltkathoden-
lonisationsvakuummeter).

Bestuickungstir und Dichtungssysteme

Die Bestuckungstlr befindet sich an der Stirnseite des Rezipienten. Die Anpresskraft der Ver-
schliisse ermdglicht den Beginn des Evakuierungsvorgangs. Mit sinkendem Druck steigt die An-
presskraft. Die Tur ist weichdichtend ausgeristet. Die Tirdichtung unterliegt einer Beanspruchung
(Pressung) durch Verschlussbetatigung und Evakuierung.

Aullerdem wurden Dichtsysteme (ISO-K nach DIN 28404 (DIN DIN 28404: 1986)) fiur unter-
schiedliche Durchfiihrungen verwendet. Als Dichtungsmaterial kommt generell Flurkautschuk zum
Einsatz. Dieses Material ist reinheitstauglich und zeichnet sich durch Dauerhaftigkeit aus.

Pumpstand

Der Pumpstand wurde raumsparend unterhalb des Rezipienten angeordnet. Diese Anordnung bietet
den Vorteil einer Absaugung nach unten mit kurzer Rohrleitung. Ggf. anfallende Anfangspartikel
werden nach unten weggesaugt. Die Pumptechnik besteht im Wesentlichen aus VVorpumpe (Scroll-
pumpe), Turbomolekularpumpe, Sperrschieber, verschiedenen Ventilen und Bypasssystem.

Mit dieser Instrumentierung kann der Druck bis 1,3 x 10" mbar im Rezipienten effizient reduziert
werden. Die Gestaltung des Rezipienten mit Anordnung wesentlicher Funktionseinheiten geht aus
Abbildung 5.1 und die Leistungsdaten aus Abbildung 6.1 hervor.
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Elektronikeinheit zur Druckregelung, N _:F
verkniipft mit Dosierventil und °
Vakuummetern (rechts) fiir é

]
Nt e il e )

unterschiedliche Druckbereiche —>

Partikelfilter fiir Beliiftung mit
Stickstoff

Rezipient mit Heizmanschette

Vakuumsperrschieber

Vakuummeter

Turbomolekularpumpe

Scrollpumpe (Vorpumpe)

Bypasssystem

Abbildung 5.1:  Schematische Darstellung des Rezipienten mit wesentlichen Komponenten des
Vakuumsystems

5.3  Einrichtungen zur mechanischen Beanspruchung von Tribosystemen

Zur Erzeugung verschiedener Bewegungsarten wird der Rezipient mit einer Dreh- und einer Linea-
reinheit ausgeristet (Abbildung 5.2). Diese sind einander gegentiberliegend am zylindrischen Teil
des Rezipienten auBBen angeflanscht. Mit dieser Anordnung von Linear- und Dreheinheit befindet
sich das zu untersuchende Tribosystem im Zentrum des Rezipienten und ermdglicht die freie radum-
liche Partikelausbreitung nach deren Freisetzung.

Wafer 200 mm
oberhalb Reibstelle

Position fiir
Beliiftungsventil

Dreheinheit

Wafer 200 mm ] e
unterhalb Reibstelle Lineareinheit
= ~
6 x Wafer 100 mm in | 4 SN ) Rezipient mit
senkrechter Ablage [ ‘ = Vakuumtiir
-

Abbildung 5.2:  Innenraum Rezipient — mit wesentlichen Funktionseinheiten (Zeichnung)
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5 Konzeption und Realisierung des Prufstands

Der Linearantrieb (Servomotor mit Spindel) der Lineareinheit und der Antrieb der Dreheinheit
(Schrittmotor) befinden sich aufRerhalb des Vakuums. Die Kraftiibertragungen in den Vakuumbe-
reich erfolgen verzogerungsfrei mit Magnetkupplungen auf Basis von permanenten Magnetpaaren
(Abbildung 5.3). Dabei befindet sich jeweils ein Magnet innerhalb und auRerhalb des Vakuums.

Rotor flir Drehbewegung Spindel fiir Linearbewegung

/””’l’l”l”l’.
Yo
%
9,

Krafteinleiteeinrichtung

’
7

(2222222222222

Vakuum

magnetische magnetische
Kraftiibertragung Kraftiibertragung
fiir Drehbewegung Rezipient || Partikellabyrinth [} Lager im Vakuum [ fiir Linearbewegung

Abbildung 5.3:  Prinzipe der magnetischen Kraftlibertragung an Linear- und Dreheinheit

Die Lager der Linear- und der Drehfiihrung befinden sich innerhalb der angeflanschten Teile und
somit im Vakuum. Am Ubergang zum Rezipienten befindet sich jeweils ein Partikellabyrinth. Der
Linearantrieb ermdglicht eine schnelle Positionierung des Gegenkdrpers am Grundkorper. Zur Li-
neareinheit gehort eine Krafteinleiteinrichtung. Diese regelt mit einem Kraftsensor und dem Servo-
motor die Normalkraft auf den eingestellten Sollwert. Ausgeregelt werden Wirkungen des Ver-
schleiles.

Die Krafteinleiteinrichtung (Abbildung 5.4) ist als Doppelbiegebalken ausgefuhrt und fest mit der
Lineareinheit verbunden. Sie verfugt tiber jeweils einen Sensor zur Messung von Normal- und Rei-
bungskraft. Aus dem Verhéltnis Reibungskraft und Normalkraft kann die Reibungszahl bestimmt
werden. Der Normalkraftsensor basiert auf einer Druckmembran und der Reibungskraftsensor auf
einem Biegebalken mit Dehnmessstreifen. Der Doppelbiegebalken ermdéglicht bei seiner Auslen-
kung, hervorgerufen durch eine Reibungskraft, nahezu eine Parallelverschiebung und verhindert
damit eine unerwiinschte VergrolRerung des Kontaktbereichs des Gegenkdrpers. Die Aufnahme mo-
dularer Probenhalter gestattet die Untersuchung verschiedener Reibkdrper (Gegenkdrper) und ist
uber eine Feder mit dem Normalkraftsensor gekoppelt.

Die Reibstelle fir den Kugel-Scheibe-Kontakt befindet sich auf der Héhe der Dreheinheit. Damit
die Krafteinleiteinrichtung keine Partikel in den Rezipienten freisetzt, ist diese mit einem Labyrinth
ausgerustet. Im Modus StoR realisiert der Linearantrieb die Stogeschwindigkeit und in Verbindung
mit der Krafteinleiteinrichtung die vorgegebene Normalkraftbegrenzung. Die Dreheinheit mit
Schrittmotor ermdglichen eine prézise Drehzahl und Drehwinkeleinstellung.
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Im kombinierten Wirken von Dreheinheit und Lineareinheit kdnnen unterschiedliche Relativbewe-
gungen und somit tribologische Beanspruchungen an den zu untersuchenden Reibsystemen erzeugt
werden (Abbildung 5.5).

Befestigungselement fur Reibkraftsensor — Biegebalken
Gegenkorper (Kugel)
F
Rl
< Doppelbiegebalken
Fn
Auslenkung
Kugel Partikellabyrinth J Parallelverschiebung Normalkraftsensor

Abbildung 5.4:  Krafteinleiteinheit mit Sensoren zur Messung von Normal- und Reibkraft

Wirkbewegung Reibszenario Reibbeanspruchung
Reibkontakt Fy = (t) v =f(t)
Linkslauf/Rechtslauf tﬁ@ t 1

Gleiten alternierend t@

[}
v

|
’ a A
Sinusschwingung g@ |Q Q
e
Stol3
Stof3 (an der gleichen Position) T_,
(oszillierende
Li bewegung) Stob . :
L gung (mit Winkelversatz an immer g | oy | N 4
neuer Position)
Kra_lftwechsel O t/_\_r T
dynamische Normalkraft | Z%ischen Fxi und Fx, - >
ohne Stof}
Sinusformiger Kraftverlauf | Q Q |
inati Sto-Gleiten
IS<: l:;bln:tgln .\tron erst Stof3, dann alternierendes ﬁ@ |Q >
OB TG ATl Gleiten an gleicher Position

Abbildung 5.5: Mdgliche Bewegungsarten, Reibszenarien und Reibbeanspruchungen am Vaku-
umtribometer
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Zur Aufnahme verschiedener Tribosysteme/-kdrper wurden modular angepasste Befestigungs-
elemente vorgesehen (gemaR Abbildung 5.6, oben). Die Befestigungselemente lassen sowohl die
Befestigung von Modelltribosystemen als auch realen Tribosystemen zu. Die unterschiedlichen
Befestigungselemente werden an der Dreheinheit sowie Lineareinheit montiert. An der Dreheinheit
konnen als Grundkorper ringférmige Scheiben, industriell verfigbare Wafer, Glassubstrate und an
der Lineareinheit die Gegenkérper Kugeln, Stifte sowie Plattchen zentriert befestigt werden. Dar-
uber hinaus kdnnen Walzlager montiert werden.

Befestigung an Dreheinheit: Befestigungselemente an Lineareinheit fiir:
Ringscheiben Gla\shslﬁges,rt/rate Kugeln Stifte Pldttchen

—_

" \ \ £
: g
‘@ | . IR - |
g Y

Kombinationen der Reibpartner
(Beispiele)

Scheibe/Kugel Scheibe/Stift Substrate/Kugel Wafer/Plittchen

Abbildung 5.6:  Verschiedene Befestigungselemente fiir verschiedene Reibkdrper, Kombinationen
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Die Abbildung 5.7 zeigt beispielhaft den Aufbau Waferkante/PEEK-PI&ttchen fiir die Bewegungsart
Stol3 und Abbildung 5.8 fiir die Bewegungsart Walzen.

Befestigungs-
element fiir
Gegenkorper
(Plattchen)

Wirkbewegung -
Stof3

(Plattchen —
Waferkante)

Pléttchen 45 °
(z. B. aus PEEK)

= Wafer

Befestigungs
- element fiir

Grundkdrper
(Wafer)

Reibstelle

Waferkante

Abbildung 5.7:

Anordnung von Dreh- und Lineareinheit zum Kantenklopfen

Fir die Realisierung von Radialkréften auf Wélzlagern steht ein Federspannsystem zur Verfiugung

(Abbildung 5.8).

Seitlicher
Detektorwafer
(schwarz)

Dreheinheit

Wailzlager (zu
untersuchendes
Tribosystem)

Einleitung der
Radialkraft mit
Spannfeder

Partikellabyrinth

Detektorwafer
unter Reibstelle

Abbildung 5.8:  Anordnung fir die Untersuchung von Radialwélzlagern

Am Prifstand kénnen Tribosysteme mit Partikelriickhaltesystemen (Partikelfallen, Partikellabyrint-
hen) kombiniert werden. Damit kann die Wirksamkeit von Rickhaltesystemen gegen die uner-
wiunschte Partikelfreisetzung/-ausbreitung untersucht bzw. auf deren Partikeldepotbildung geschlos-

sen werden.

50



5 Konzeption und Realisierung des Prufstands

5.4  Partikelerfassung

Zur Erfassung der von Tribosystemen ausgehenden Partikelstrome werden, entsprechend der
Raumverhaltnisse im Rezipienten, moglichst grol3e Detektorwafer eingesetzt. Insgesamt acht Wafer
werden symmetrisch auf die Reibstelle ausgerichtet, die sich im Zentrum des Rezipienten befindet:

e unterhalb der Reibstelle ein Detektorwafer mit dem Durchmesser 200 mm in der Reibebene

e oberhalb der Reibstelle ein Detektorwafer mit dem Durchmesser 200 mm in der Reibebene

e seitlich in Hohe der Reibstelle sechs Detektorwafer mit dem Durchmesser 100 mm (zwei
davon in der Reibebene)

Der Grad rdumlicher Abdeckung der Reibsysteme kann durch Projektion der Waferflachen auf eine
virtuelle Kugel erfolgen und betragt 59 % (Abbildung 5.9). Im Bereich der Reibebene betragt die
raumliche Abdeckung ca. 80 %. Varianten mit vielen kleinen Detektorwafern zur kugelférmigen
Erfassung wurden nicht verfolgt, da der Bestlickungs- und Messaufwand unverhaltnismagig steigen
wirden.

Anordnung der Detektorwafer Riumliche Anordnung der 8 Detektorwafer,
mit Abstinden zur Reibstelle (Draufsicht) von Reibstelle ausgehende Projektion der
Waferflichen auf virtuelle Kugel

hinten Mitte
135 mm

Tribo- oben:
system 81 mm
im

Zentrum }‘

Abbildung 5.9:  Anordnung der Detektorwafer um die Reibstelle
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Die Abbildung 5.10 stellt den rdumlichen Bezug zwischen den Detektorwafern und den mechani-
schen Funktionseinrichtungen dar.

Linear erreichbarer

4 x duflere Waferposition (100 mm) || Wafer oben (200 mm) Ausheeltongsbersich (hla)

N

/ l

2 x Wafer (100 mm) in Reibebene Walcr i Reibebene || Reibstelle im Zentrum
(200 mm)

Abbildung 5.10: Symmetrische Anordnung der Detektorwafer um Reibstelle

Zur Halterung und exakten Positionierung werden die Standardvoraussetzungen Nut (,,notch*), und
Anschnitt (,,Flat“) der Detektorwafer genutzt. Die Abstinde des unteren und oberen Wafers zur
Reibstelle sind variierbar. Der minimale Abstand ergibt sich aus den Abmessungen der Reibkorper
und der maximale Abstand aus den Abmessungen des Rezipienten. Die variablen Waferabstdnde
dienen der Bestimmung der Freisetzungsgeschwindigkeit und entfernungsabhéngiger Dichtevertei-
lungen freigesetzter Partikel. In Abbildung 5.11 ist ein Ausschnitt des realisierten Vakuumtribom-
ters mit der Anordnung der Detektorwafer und mit Bezug zum beanspruchten Tribosystem abgebil-
det (Lineareinheit mit Gegenkdrper noch nicht ausgefahren).
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5 Konzeption und Realisierung des Prufstands

Dreheinheit mit Gegenkorper Wafer 200 mm Krafteinleiteinheit
Halterung - Grundkorper Kugel) oberhalb Reibstelle mit Sensoren

4
v
9 =

-9
—

i,

el

————
P

6 x Wafer 100 mm in Basis fiir Waferhalter Wafer 200 mm
senkrechter Ablage Waferhalter (unbestiickt) unterhalb Reibstelle

Abbildung 5.11: Innenraum Rezipient — mit wesentlichen Funktionseinheiten (Foto)

Die in Abbildung 5.12 dargestellte Partikelblende schrénkt Partikelausbreitung ein. Durch Verdre-
hen der Blende l&sst sich die eingeschrankte Anfangsausbreitungsrichtung gegeniiber der Partikel-
quelle variieren,

Dreheinheit mit
Aufnahme fur
Grundkorper

definierte Austrittsspalte

Partikelblende mit
definierten
Austrittsspalten fiir
Partikel

(in verschiedenen
Winkeln arretierbar)

8 Detektorwafer
(2 x 200 mm, 6 x 100
mm)

Abbildung 5.12: Partikelblende als Richtungsfilter zur Untersuchung der Partikelfreisetzung —
Richtung und Geschwindigkeit (zwei verschlieSbare Austrittsspalten)
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5.5  Elektrostatische Beeinflussung

Durch elektrische Kontaktstellen an der Waferhaltern lasst sich ein Potenzialausgleich zwischen
allen Wafern und dem Rezipienten herstellen. Der Rezipient wird geerdet und damit das gesamte
System auf Erdpotenzial gelegt. Auf diese Weise lassen sich unerwinschte elektrostatische Beein-
flussungen auf die Partikelbewegung vermeiden. Der obere und untere Wafer kénnen vom Erdpo-
tenzial abgeklemmt und mit einer definierten Spannung beaufschlagt werden. Die elektrische Feld-
starke zwischen oberem und unterem Wafer I&sst sich durch die angelegte Spannung variieren (-
200 bis + 200 V).

56  Temperaturbeeinflussung Reibkorper

Durch eine elektrische Widerstandsheizmanschette am Gegenkdrper kann eine Fremderwéarmung
erfolgen. Die Fremderwdrmung wirkt als ,,Offset zur Reibungswidrme. Die Offset-Temperatur
kann zwischen 22 bis 140 °C geregelt werden und wird am Prufstand angezeigt.

5.7  Reinheitstechnische Gestaltung

Aufgrund der in Kapitel 3.1 aufgefuihrten Anforderungen hinsichtlich der kritischen PartikelgroRen
muss der Nachweis sehr kleiner Partikel in geringer Anzahl am Prifstand gewahrleistet sein. Dem-
zufolge muss die Partikelabgabe der zu untersuchenden Reibsysteme dominant gegeniber der
Summe aller Partikelquellen/Einflisse am Prifstand sein. Folgende Malinahmen tragen zur Mini-
mierung der Eigenerzeugung von Partikeln bei:

e Anordnung aller Funktionseinheiten, wie Motoren, Getriebe, etc., aullerhalb des Rezipien-
ten, Kraft-/Momentubertragung an Linear- und Dreheinheit in den Rezipienten durch Mag-
netkupplungen

e Minimierung der Anzahl von Lagern im Rezipienten

e Positionierung der Lager von Dreh- und Lineareinheit in speziellen Flanschen auerhalb des
Partikeldetektionsbereichs

e Kapselung aller Lager durch Labyrinthe

e Bewegung durch Auslenkung von Federelementen anstatt von Bewegung in Fihrungen in
der Krafteinleiteinrichtung

e Halterungselemente fir Detektorwafer aus reinheitstauglichem PTFE, Kratz- und Impuls-
vermeidung bei der Bestiickung mit Detektorwafern durch Plastizitdt von PTFE

e gut zu reinigende Oberflachen innerhalb des Rezipienten

e Filtration der Bellftungsgase

Die Effizienz der getroffenen MaRnahmen wird in Kapitel 6.2 belegt.

5.8  Kontaminationsarme VerknUpfung von Prifstand, Waferscanner und REM/EDX
in Aufstellumgebung Reinraum

Das Vakuumtribometer mit den externen Messsystemen Waferscanner und REM/EDX zur Analyse

der Detektorwafer und Reibkorper befinden sich in einem Reinraum der Klasse 1 nach DIN EN ISO

14644-1 (Fraunhofer IPA 2016). Klasse 1 bedeutet, dass sich in einem Kubikmeter Luft maximal

zehn Partikel der GroRe 100 nm befinden dirfen (bestmdgliche Qualitat nach internationalen Stan-

dards).
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5 Konzeption und Realisierung des Prufstands

Im genutzten Reinraum herrscht eine turbulenzarme, vertikal nach unten gerichtete Verdrangungs-
stromung. Die Geschwindigkeit der Luft betragt im Mittel 0,45 m/s, die relative Luftfeuchtigkeit
45% + 5% und die Raumtemperatur 22 °C £ 0,5 K.

Operator

Die Bestickung des Vakuumtribometers bzw. der externen Messtechnik mit Detektorwafern und
Reibkorpern erfolgt durch einen menschlichen Operator mit industrietiblicher Bekleidung fiir Rein-
raume der Klasse 1 nach DIN EN ISO 14644-1. Die Reinraumbekleidung besteht aus Overall, Hau-
be, Haarnetz, Handschuhen, Schuhen, Gesichtsmaske und bildet damit einen erheblichen Schutz vor
Kontaminationseinfliissen des Operators (Mensch).

Lagerung und Handhabung Wafer

Die Lagerung von Reibkdrpern und Wafern erfolgt im Reinraum oder in geschlossenen Waferbe-
héltern. Die Berlihrung des Detektorbereichs der Wafer ist auszuschlieBen. Die Bestiickung und
Entnahme der Detektorwafer erfolgt ausschlieSlich mit Kontakt an deren Riickseiten bzw. Kanten.
Die Wirksamkeit der MalRnahmen wird in Kapitel 6.2 Gberpruft.

59  PC-gestutzte Versuchsdurchfiihrung
Zur Versuchsdurchfiihrung sind Sollwerte fur folgende Beanspruchungsgrofien vorzugeben:

e Drehzahl, Drehwinkel, Drehrichtung (gesteuert)

e Normalkraft (geregelt)

e StoRgeschwindigkeit (gesteuert)

e Druck im Rezipienten (geregelt)

e Temperatur der Fremderwéarmung des Gegenkorpers (geregelt)

e Spannung zur elektrischen Felderzeugung im Partikelausbreitungsbereich (gesteuert)

AuBerdem sind die Bewegungsarten und ggf. deren Kombinationen und Beanspruchungswiederho-
lungen vorzugeben. Eine konkrete Parametrierung dieser GrofRen stellt ein Versuchsszenario dar.
Die Messtechnik des Vakuumtribometers erfasst die Istwerte fur Druck, Normalkraft und Reibkraft.
Zur Szenariovorgabe, Prozessverfolgung und Datenspeicherung ist ein Steuerungs-PC am Vakuum-
tribometer angeschlossen. Die Datenkommunikation zwischen PC und Vakuumtribometer erfolgt
uber Eingabe-/Ausgabeschnittstellen in Echtzeit. Die Prifstandsoftware basiert auf der Software
,Labview*. Die Priifstandsoftware realisiert und verkniipft Sollwertparametervorgabe, Regelfunkti-
onen, Istwerterfassung, Ablaufketten zur Realisierung der Versuchsszenarien sowie Bedienoberfla-
che. Die Bedienoberflache beinhaltet ein Meni mit neun Versuchsszenarien fur die Bewegungsar-
ten. Entsprechend des durchzufiihrenden Versuchs ist das Szenario auszuwéhlen und den vorgese-
henen Beanspruchungen zu parametrieren. Alle Eingaben und Messgréfien werden wahrend der
Versuchsdurchfihrung automatisch protokolliert. In Abbildung 12.17 ist die Bedienoberfldche der
Software zur Steuerung/Regelung des Prifstands abgebildet.

5.10 Gesamtdarstellung des Prufstands

Die technische Umsetzung des Gesamtkonzepts als multifunktionaler Priifstand veranschaulicht
Abbildung 5.13. Die umgebende Luftreinheit entspricht Klasse 1 nach DIN EN ISO 14644-1.
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Lagerung Wafer PC - Vakuumtribometer Vakuumtribometer Waferscanner

Abbildung 5.13: Multifunktionaler Priifstand - Vakuumtribometer und Waferscanner im Reinraum

5.11 Messsystem zur Partikelerfassung auf Detektorwafern

Zur Partikelerfassung auf den Detektorwafern kommt ein Waferscanner ,,Sufscan 6200 der Fa.
KLA-Tencor zum Einsatz. Dieser befindet sich unmittelbar neben dem Vakuumtribometer.

Der Waferscanner hat folgende Kennwerte:

e detektierbarer GroRenbereich: 80 nm bis 63 um fir Zuordnung in variablen GroRenklassen,
alle Partikel groRer als 63 um werden einer Klasse zugeordnet

e WafergroRenbereich: 50 bis 200 mm

e Messzeiten in Abhangigkeit der Wafergrofie: 90 bis 180 s

o Detektierbare Anzahl/Dichte der Partikel: von Null bis mehrere Tausend auf einem Wafer

e Bestimmung der GroRe jedes einzelnen Partikels

e Einordnung der PartikelgrolRe in definierbare GroRenklassen

e Bestimmung der Lage (planare Koordinaten) jedes einzelnen Partikels auf einem Wafer

e vollautomatische Messung

Nach Abschluss der Messung liefert der Waferscanner ein Bild mit der planaren Verteilung (siehe
Abbildung 7.8-2). Die Partikel unterschiedlicher GréRenklassen sind mit unterschiedlichen Farben
dargestellt. Die Haufigkeitsverteilung in den GroRenklassen ist tabellarisch dargestelit.

Um alle PartikelgroRenbereiche zu erfassen, sind je Wafer drei Messlaufe durchzufihren, die je ein
Datenfile erzeugen. Die Datenfiles beinhalten fir die einzelnen Partikel die Grofienklasse und
Planarkoordinaten.

Die Messfiles werden in einer speziell dafir erstellten Software (Brickner et al. 2014) zum Kom-
plettergebnis fir einen Wafer zusammengefiihrt. Die 24 Datenfiles der acht Detektorwafer eines
Versuchs stehen flr unterschiedliche Auswertungen, auch unter Berucksichtigung des Raumbezugs
zur Partikelquelle, zur Verfuigung.

56



5 Konzeption und Realisierung des Prufstands

5.12 Untersuchungen mit dem Rasterelektronenmikroskop

Mit dem verwendeten Rasterelektronenmikroskop ,,Zeiss SUPRA 40 VP lassen sich Partikel auf
Detektorwafern und Reibkdrpern untersuchen. AuRerdem lassen sich Oberflachentopografien von
Reibkorpern bestimmen. Die maximal mdgliche Auflosung beim verwendeten System betragt in
Abhéangigkeit der Beschleunigungsspannung des Elektronenstrahls 0.8 nm (15 kV), 1.4 nm (1 kV),
und 1.7 nm (3 kV) (Carl Zeiss Microscopy GmbH 2015). Die EDX-Einheit des Rasterelektronen-
mikroskops ermdglicht die Element- analyse zur Unterscheidung der Partikelherkunft (Grundkor-
per, Gegenkdrper). Das Rasterelektronenmikroskop befindet sich in der gleichen Reinraumumge-
bung wie das Vakuumtribometer.

5.13 Untersuchung mit dem Weillichtinterferometer

Mit dem Weillichtinterferometer ,,NPFLEX™ |assen sich dreidimensionale Oberflachenprofile an
Reibkontakten erfassen. Der minimale Rasterabstand dieses Systems betragt 0,8 um. Die Hohenauf-
I6sung erfolgt bis in den Subnanometerbereich (Bruker 2015). Die bei der automatischen Messung
erzeugten Profildaten stehen nach Abschluss der Messung in einer Datei fir eine weitere Auswer-
tung zur Verfugung. Die Kennwerte der Oberflachenrauheit lassen sich mit der Software ,,Hommel
Map Premium 6.2.7106* nach (DIN EN ISO 25178-603) bestimmen.

Fur die Ermittlung des VerschleiBvolumens wurde eine Software entwickelt (Honold, A.; Blirger, F.
(2015), unveroffentlicht). Das Weililichtinterferometer wird unter klimatisierten Laborbedingungen
betrieben.

5.14 Zusammenstellung der Messtechnik

In Abbildung 5.14 ist die zu verwendende Mess- und Analysetechnik zu den partikuléren Untersu-
chungen und zum VerschleiBverhalten zusammengestellt. Den Mess- und Analysegeraten sind die
damit zu bestimmenden GroRen zugeordnet.

Mess- und Analysetechnik fiir Partikel und Verschleif3

1) Partikelbestimmung auf Detektorwafern mit Streulichtpartikelzihler (Waferscanner) I

= Anzahl = GroBe der Einzelpartikel = GrofBenverteilung

= Lage der Einzelpartikel auf Detektorwafer (Planarkoordinaten)

Zusammen mit dem Abstand und der Lage der Detektorwafer ergibt sich dadurch die rdumliche
Partikelausbreitung.

2) Merkmalanalyse an Grund-/Gegenkérper mit Rasterelektronenmikroskop und EDX-Einheit I
= Topografie der Bereiche mit und ohne Reibeinfluss ® Analyse ausgewdhlter Partikel hinsichtlich Grof3e
= Auspriagung ausgewdhlter Partikel hinsichtlich Form, Deformation, Agglomeration
= Elementanalyse zur Unterscheidung der Partikelherkunft (Grund- oder Gegenkdrper)

3) Merkmalanalyse auf Detektorwafer mit Rasterelektronenmikroskop und EDX-Einheit

= Analyse ausgewdhlter Partikel hinsichtlich GroBe
= Auspriagung ausgewdhlter Partikel hinsichtlich Form, Deformation, Agglomeration
= Elementanalyse zur Unterscheidung der Partikelherkunft (Grund- oder Gegenkorper)

4) Bestimmung Topografie von Grund- und Gegenkorper mit Weilllichtinterferometer

= Topografie der Bereiche mit und ohne Reibeinfluss (flichenbezogen) = Oberflachenprofile
= Quadratischer Mittenrauwert nach ISO 25178 (Dratft)

Abbildung 5.14: Ubersicht der Mess- und Analysetechnik fiir Partikel und Verschleil
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6.1 Parameter des Vakuumtribometers

Die Bereiche der einzustellenden Parameter fur die tribologische Beanspruchung sind in Abbildung
6.1 zusammengestellt. Das Einstellprinzip erfolgt teils als Stellwert- teils als Sollwertvorgabe und
stellt eine hohe Reproduzierbarkeit sicher. Innerhalb der Einstell- bzw. Messbereiche kdnnen Ver-
suchsniveaus beliebig festgelegt werden und repréasentieren den Bereich technischer Beanspruchun-

gen.
Einstellgrofien Einstell-/Messbereich Einstellprinzip
Druck im Rezipienten p 1000 bis 1,3 x 107 mbar *) geregelt
Beliiftungsmedium Stickstoft 6.0 oder Luft Klasse 1 gesteuert
Normalkraft Fy 0 bis 20 N *) geregelt
Normalkraftbegrenzung Fy .
beim Aufschlag - Stof3 Ohis 20N %) geregelt
: . permanente
Reibkraft Fg 0 bis 18 N *) Erfassung
Drehzahl n 0 bis 270 min™
= Gleitgeschwindigkeit v 0 bis 59,3 cm/s gesteuert
Drehrichtung Links- /Rechtslauf gesteuert
Drehwinkel (alternierend) 0 bis 360 und Vielfache gesteuert
Drehradius rp 21 mm fest
StoBfrequenz fs, 0 bis 1 Hz gesteuert
Qg;f;(t:(l)lllsaggeschwmdlgkelt Vst 0,1 bis 7 mm/s gesteuert
Oberer Detektorwafer: 81 oder 130 mm
ﬁsisgigjg‘age FERIb SR e Unterer Detektorwafer: 37 oder 70 mm umsteckbar
Rest: fest (siche Abbildung 5.19)

Beanspruchungswiederholungen 0 bis einige tausend gesteuert
Reibebene in Richtung Schwerkraftvektor fest
Reibtangente in Richtung Schwerkraftvektor fest

; Freisetzungsspalt: 8 x 50 mm i
Partikelblende verdrehbar: 360° wiahlbar

s Scheiben, Glassubstrate, Wafer, wihlbar

A L Kugellager, Gleitlager nachriistbar
Aufnahme Lineareinheit gll;%il& n? 66;2% nSltlfte: (@320, wiahlbar
Winkel Plattchen gegeniiber Scheibe 45° (Umriistung moglich) fest
Temperatur der Fremderwirmung : 5
Gegenkdrper t 22 bis 140 °C geregelt
Pohieshe Spamng B +200 V bis — 200 V gesteuert

*) Minimale Abtastperiode fiir Messdatenspeicherung 0,1 s

Abbildung 6.1:
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6.2 Funktionen und Funktionsnachweise

6.2.1 Druck (Vakuum)

Abbildung 6.2 zeigt die vergleichsweise kurze Dauer bis zum Erreichen geringer, stabiler Driicke
im Rezipienten, entsprechend der Sollwertvorgaben. Bis zu den unteren Scheitelpunkten wird nur
gepumpt, danach zusatzlich gezielt bellftet. Die Evakuierungsdauer betrégt je nach Vakuumsoll-
wert zwischen 3 min und 24 h. Mit Abbildung 6.2 wird auRerdem die hohe Druckstabilitat nachge-
wiesen. Der geringste erreichbare Druck betragt 1,3 *107 mbar und liegt damit kurz tiber dem Ult-
rahochvakuum (<10 mbar).

Zeitdauer zur Erreichung Einstellgenauigkeit
definierter Driicke (Vakuum) definierter Driicke (Vakuum)
A
o1 e
************* Zusthalting || 10°; {EcLubar
™ ‘ = 57 - 1E-2 mbar
g . | g 107 oo
& 10" gt - 1E-1 mbar E 3] - 1E-3 mbar
gg ol ol - 1E-2 mbar x 1073 1
| | i = ] - 1E-4 mbar
E s = lE“?’ mbar 5 10‘4§ T ‘
e B - 1E-4 mbar 10_53 - 1E-5 mbar
Fteec- - |E-5 mbar
| | | > ] .
400 600 800 0 200 400 600
Zeit [s] Zeit [s]

Abbildung 6.2: Dauer zur Erreichung definierter Driicke (links), Konstanz der Driicke tber die
Zeit nach Druckstabilisierung (rechts)

6.2.2 Regelung von Normalkraft, Normalkraftbegrenzung und Stol3geschwindigkeit

Die Uberprifung der Normalkraftregelung erfolgte anhand eines Tribosystems (Siliziumnitrid-
Kugel/Edelstahl-Scheibe) bei Gleitreibung fir unterschiedliche Normalkraftsollwerte. Planschlag
wirkt als Storung. Bei einer Gleitgeschwindigkeit von 11 cm/s (Drehzahl: 50 min™, Abbildung 6.3)
werden Stdrungen bei geringen und mittleren Normalkréaften sehr gut ausgeregelt. Bei hohen Nor-
malkréaften und Gleitgeschwindigkeiten von 55 cm/s (Drehzahl: 250 min™ Abbildung 6.3 rechts)
sind Storungen deutlicher sichtbar. Im Mittel werden die Sollwerte jedoch sehr gut gehalten. Die
Regelung der StolRgeschwindigkeit in Verbindung mit der Normalkraftbegrenzung ist exakt und gut
reproduzierbar (Abbildung 6.4).
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Verlauf eingestellter Normalkrifte Verlauf eingestellter Normalkrifte
bei 50 min™' bei 250 min™
A A
20 20
Z 15 1 ISN Z 15 11t I PARA-15N
g g
B bl \
I U e o e o B I e e B = 101 AU - 10N
: :
S si-4 1A SN 5 s bt -5 N
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0 T T > 0 T T T T >
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Zeit [s] Zeit [s]

Abbildung 6.3:  Verléaufe eingestellter Normalkréfte bei unterschiedlichen Gleitgeschwindigkeiten
des Tribosystems Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe

Stof}, Stofigeschwindigkeit 7 mm/s, StoB3-Gleiten, Stogeschwindigkeit 7 mm/s,
Normalkraftbegrenzung 2 N Normalkraftbegrenzung 2 N, Gleitweg 2 mm
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Abbildung 6.4:  Verlauf eingestellter Normalkraftbegrenzung und Auftreffgeschwindigkeit beim
Stol3en (links) und beim Sto3-Gleiten (rechts) fur das Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/ Edelstahl-Scheibe
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6.2.3 Bestimmung des partikularen Grundrauschens

Bei tribologischen Versuchen mit dem Vakuumtribometer l&sst sich nicht gewahrleisten, dass de-
tektierte Partikel ausschlieRlich aus dem tribologischen Prozess resultieren. Die beim tribologischen
Prozess erfasste Partikelanzahl ist eine stochastische GroRe. Damit sich Partikelanzahlen auf die
Wirksamkeit unterschiedlicher Reibbeanspruchungen zurtickfihren lassen, dirfen Fremdpartikel
nur in vergleichsweise geringer Anzahl enthalten sein. Anderenfalls sind Vertrauensaussagen der
Wirksamkeit von Reibbeanspruchungen nur mit hoher Anzahl von Versuchswiederholungen zu
erzielen. In Abbildung 6.5 ist schematisch dargestellt, wie sich die Zufallsverteilung bei einem tri-
bologischen Versuch in den einzelnen Schritten der Versuchsdurchfiihrung und Messwerterfassung
durch Uberlagerung mit weiteren Partikelquellen verandern kann.
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6 Funktionseigenschaften des Prifstands

Partikelzunahme Verteilungsiiberlagerung der Partikelanteile
durch: Gesamtpartikelanzahl herriihrend von:
Tribosystem
/R Tribosystem
! 1
i
Mechanik im Rezipienten I
| Tribosystem
/\ + Mechanik
T u
Evakuieren und Beliiften i
I Tribosystem
+ Mechanik
! + Evakuieren, Beliiften
= o
Wafer-Transport - ;
P ! Tribosystem
| + Mechanik
| + Evakuieren, Beliiften
—: : — + Wafer-Transport
[ L L
— : Trib t
Zufalliger Fehler Messsystem : : : : +r&/lg§1};;§ﬁ?
| il + Evakuieren, Beliiften
A | il + Wafer-Transport
t zufélliger Fehler
X —» Messsystem
* Mechanik = mechanische Funktionseinrichtungen im Vakuumtribometer | X-Achse — Partikelanzahl

Abbildung 6.5:  Schematische Darstellung der Uberlagerung von Partikeln in den Schritten der

Versuchsdurchfiihrung und Messwerterfassung als Zufallsverteilung

Eine differenzierte Bestimmung der Partikelanteile vom tribologischen Versuch und den Fremdpar-
tikelanteilen (Mechanik im Rezipienten, Evakuieren, Beluften Wafertransport) ist nicht unmittelbar
maoglich. Das hier verwendete Prinzip der Fremdpartikelbestimmung besteht darin, Testschritte in
umgekehrter Abfolge gegentiber Abbildung 6.5 durchzufiihren:

e Erster Schritt - Bestimmung des zufalligen Fehlers durch wiederholte Messung an Detek-
torwafern (verschiedene Partikeldichten) mit Waferscanner (100 Wiederholungen)

e Zweiter Schritt — Bestimmung des Partikelzuwachses an Detektorwafern beim Transport,
zehnfache Wiederholung an 8 Wafern (80 Wiederholungen)

e Dritter Schritt — Bestimmung des Partikelzuwachses an Detektorwafern bei Transport,
Evakuierung und Beluftung, zehnfache Wiederholung an 8 Wafern (80 Wiederholungen)

e Vierter Schritt — Bestimmung des Partikelzuwachs an Detektorwafern beim Transport, Be-
luftung und eintausendfacher Betdtigung mechanischer Funktionseinrichtungen ohne zu un-
tersuchendes Tribosystem, dreifache Wiederholung an 8 Wafern (24 Wiederholungen)
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Kapitel 6 Funktionseigenschaften des Prufstands

Bei der groRen Anzahl von Wiederholungen in den einzelnen Schritten sind die ermittelten Mittel-
werte und Streuungen reprasentativ. Die Anteile in den einzelnen Schritten werden als Differenzen
der Mittelwerte gebildet. Diese Anteile sind den Partikeln der tribologischen Beanspruchung tber-
lagert und in der Versuchsauswertung zu bertcksichtigen, insbesondere wenn kleine Partikelanzah-
len gemessen werden. Alle Testschritte erfolgen unter den Bedingungen der Durchfuhrung tribolo-
gischer Versuche.

Erster Schritt — Zufalliger Fehler des Waferscanners

Der zuféllige Fehler des Waferscanners wurde durch einhundertfach wiederholtes Messen an vier
Detektorwafern mit unterschiedlicher Partikeldichte (Partikelanzahl/cm?2) ermittelt, da die im Rah-
men dieser Arbeit durchzufihrenden Untersuchungen deutliche Unterschiede der Partikelfreiset-
zung erwarten lassen. Verwendet wurden Wafer im sauberen Anlieferzustand und Wafer auf die
durch tribologische Versuche mit Partikeln beaufschlagt wurden.

In Abbildung 6.6 sind die Ergebnisse fur einen beaufschlagten Wafer und einhundert Wiederhol-
messungen dargestellt. Die unterschiedlichen Partikelgrélien sind farblich nach GréRRenklassen ge-
kennzeichnet. Der Mittelwert (grine Linie) Uber die grofRenunabhangige Gesamtpartikelanzahl aus
den einhundert Wiederholmessungen und die Standardabweichung (rote Linie) zeigen, dass die Un-
terschiede zwischen den einzelnen Messungen sehr gering sind. Somit bestehen die VVoraussetzun-
gen flr stabile und reproduzierbare Messergebnisse.

Partikeldetektion auf 100 mm Wafer (vorbereitet mit tribologischem Versuch)
Partikeldichte IV, Anzahl der Wiederholmessungen: 100

A fur Partikelanzahl:

- Erwartungswert
pro cm?

- Standardabweichung
pro cm?
Median pro cm?

I 50,0-63,0 [um]

I 35,0-50,0 [um]

B 20,0-35,0 [um]

I 10,0-20,0 [um]

I 5.0-10,0 [um]

600- B 3.0-5,0 [um]

I 2,0-3,0 [um]
i I 1.6-2 [um]

d I 1.0-1,6 [um]

400 I 0,710 ]

i I 0.5-0,7 [um]

200 - I 0,3-0,5 [um]

I 0.21-0,3 [um]
' I 0,15-0,21 [um]

I 0.1-0,15 [um]

20 40 60 80 100

Wiederholmessungen

1200- T B T w—

10004

800

Partikelanzahl von 0,1 bis 63 pm

Abbildung 6.6: Wiederholte Partikelmessung an einem Detektorwafer mit Streulichtpartikelzahler
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6 Funktionseigenschaften des Prifstands

Zur Verifizierung der Reproduzierbarkeit der Messungen mit dem Waferscanner in Abhédngigkeit
der Partikelhdufigkeitsdichten erfolgte die Bestimmung der Partikelanzahl fiir vier Wafer mit unter-
schiedlicher Partikelhdufigkeitsdichte. Die Bestimmung der Partikelanzahl jeweils hundertfach. In
Abbildung 6.7 sind die Standardabweichungen bezogen auf den jeweiligen Mittelwert fur vier
Wafer mit unterschiedlicher Partikeldichte abgebildet. Ab einer Partikeldichte von ca. 4/cm? ist die
Standardabweichung sehr gering und nahezu konstant. Somit kénnen auch Tribosysteme mit hohen
Partikelfreisetzungsraten reproduzierbar untersucht werden.

Diese Eigenschaften des Streulichtpartikelzéhlers sind bei der Beurteilung von Untersuchungen zu
beachten.

Relative Standardabweichung bei der Partikeldetektion mit Streulichpartikelzihler

A
154
Partikeldichte I

—_—
(e}
1

m\ Partikeldichte I1

W
1

Partikeldichte II1 Partikeldichte IV
o
O Lj 1 X ¥ 1 i ¥ v ¥ I . * L Y 1 i .} B ' I >

5 10 50 20
Partikeldichte [Partikel/cm?]

Standardabweichung
der Wiederholmessungen [%]

Abbildung 6.7: Relative Standardabweichung (bezogen auf den jeweiligen Mittelwert) bei der
Partikeldetektion mit Streulichtpartikelzéhler fiir vier Partikeldichten aus jeweils
100 Wiederholungsmessungen

Dritter bis funfter Schritt — Partikelanteile durch Handhabung des Wafers, Beluftung des
Rezipienten und mechanische Funktionseinrichtungen

In Abbildung 6.8 ist der durch die Schritte 3 bis 5 erzeugte Zuwachs der Partikelanzahl fur unter-
schiedliche Untersuchungsbedingungen dargestellt. Die Darstellung erfolgt differenziert fur die
einzelnen Waferpositionen im Vakuumtribometer. Verwendet wurden Wafer mit besonders gerin-
ger Anfangskontamination. Die Gesamtanzahl tber alle Waferpositionen ist separat hervorgehoben.
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Kapitel 6 Funktionseigenschaften des Prufstands

Partikelzuwachs — Priifstand fiir acht Detektorwaferpositionen

Handhabungsprozedur ohne Evakuieren

Zow . ,
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=

CQ q) .

SR \)(\»@“ 0‘03(\ «-\\’Q\G \-\(\\{3 ‘\(\\43 «i\{@ @0‘(\\% ‘eo\(\\% Mlttelweirt Gesamtzuwachs:
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© &
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Q =

S _ig 2,7 Druck: 5 x 10” mbar
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&= N SIS PN N @@ @ .
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28

25 5

S5 , 5
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S D 0F . o @ @ 1000

= i ) O

£33 Q Q. S S R & O ;
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Rs S O o S @ \\0«\‘8 10,7 Partikel

F a4 1000-fache Betiitigung der Lineareinheit bei 7 mms™

S B
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=
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Abbildung 6.8:  Zuwachs der Partikelanzahl im Gro3enbereich 0,1 bis 63 um fur die acht Positio-
nen der Detektorwafer im Vakuumtribometer fiir verschiedene Untersuchungsbe-
dingungen
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6 Funktionseigenschaften des Prifstands

Beurteilung der Partikelanteile

Die in Abbildung 6.8 zusammengestellten Partikelzuwachse sind nicht durch die zu untersuchenden
Tribosysteme verursacht. Sie stellen ein Grundrauschen fir die Versuche dar. Werden bei einem
tribologischen Versuch Partikelzuwéchse im Bereich des Grundrauschens gemaR Abbildung 6.8
festgestellt, dann lassen sich diese nicht auf den tribologischen Versuch zurlckfihren. Je grofier der
Partikelzuwachs eines tribologischen Versuchs ist, umso mehr sinkt der relative Anteil der
Fremdpartikel. Unter Einbeziehung der Ergebnisse der orientierenden Versuche nach Abbildung 8.7
ist festzustellen, dass die durch Versuche erzeugten Partikelanzahlen deutlich hoéher sind als die
Fremdpartikelanteile. Die Fremdpartikelanteile betragen im ,ungiinstigsten® Fall (Tribosystem
Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe) ca. 4 % und im ,,glinstigsten” Fall (Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Siliziumnitrid-Scheibe) 0,0001 %. Damit ist die Aussagekraft der Versuchsergebnisse festge-
stellt.

Die erreichte Gite des Versuchstands lasst sich daran ermessen, dass bei einem Fingerschnips be-
reits ca. 300 Partikel in der Grolze von 0,1 bis 5 pm freigesetzt werden.

6.2.4 Bestimmung der ortsbezogenen Reproduzierbarkeit

Fur die Partikelausbreitung ist die lagebezogene Partikelmessung von Bedeutung. Lagebezogene
Partikelmessung bedeutet, fur jeden einzelnen Partikel auf einem Detektorwafer die Planarkoordi-
naten zu bestimmen. Zum Nachweis der Reproduzierbarkeit der Planarkoordintenbestimmung wur-
de ein Detektorwafer zweimal gemessen. Bei einer Partikelanzahl von 1089 wurden ca. 90 % der
Partikel an den gleichen Planarkoordinaten detektiert (bei der gewéahlten Toleranz von 100 pum). In
Relation zu den Abstanden der Detektorwafer zur Reibstelle (gemaR Abbildung 5.9) ist die Tole-
ranz von 100 um sehr gering. Damit kann die lagebezogene Partikelmessung als zuverléssig einge-
schatzt werden und ist die Grundlage fur Bestimmung der Partikelausbreitung.

6.2.5 Malnahmen zur Minimierung von Storeinflissen und Gesamteinschatzung des Pruf-
stands

Zuféllige Abweichungen durch nicht vermeidbare Storungen der Versuchsbedingungen und zufalli-
ge Messfehler lassen sich durch Versuchswiederholungen minimieren.

Anfangskontaminationen auf Detektorwafern und deren Abweichungen zwischen unterschiedlichen
Chargen werden vor dem Versuch gemessen und vom Ergebnis nach dem Versuch abgezogen.

Reibkorper werden hinsichtlich Rauheit, Geometrie, Materialzusammensetzung vor der Versuchs-
durchfiihrung tberprift und bei Abweichungen ausgesondert.

Die Reibkorper und der Rezipient mit mechanischen Funktionsreinrichtungen werden generell vor
der Versuchsdurchfuhrung gereinigt. Die Reinigung erfolgte mit nichtfasernden Reinigungstiichern
und einem Gemisch aus Isopropylalkohol (70 %) sowie Reinstwasser (30 %).

Das realisierte Vakuumtribometer und die ausgewéhlte externe Messtechnik erftillen innerhalb der
Systemgrenzen die Anforderungen, um das partikulare Verhalten von Tribosystemen unter Vaku-
umbedingungen untersuchen zu kénnen.
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7 Methodik zur Bewertung der Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln

7.1 Prinzip der Methodik

Das Vakuumtribometer ermdglicht durch seine Multifunktionalitat verschiedene experimentelle
Untersuchungen. Fir die ergebnisorientierte effektive Nutzung des Vakuumtribometers wird eine
Methodik benétigt, die dem groRen Umfang von Untersuchungsmdglichkeiten und dem stochasti-
schen Charakter von Versuchsergebnissen sowie der damit verbundenen grofien Datenmengen ge-
recht wird. Die Methodik soll Mdoglichkeiten, Randbedingungen und Durchfiihrung der Analyse
von Reibprozessen unter Einbeziehung experimentell- statistischer Methoden aufzeigen. Sie soll
sich ber die Planung und Durchfiuhrung der Experimente bis zur Auswertung und Interpretation
der Ergebnisse erstrecken. Die Methodik soll Beziehungen zwischen den Fachdisziplinen Tribolo-
gie, Systemtheorie und Versuchsplanung herstellen. Insbesondere zur Beurteilung der Partikelfrei-
setzung und der Partikelausbreitung sollen neue Modelle zum Tragen kommen, die die Detektion
der Partikel mittels raumlich um das Tribosystem angeordneten Wafer berticksichtigen. Mit Hilfe
dieser Modelle sind die reinheitstechnischen Bewertungsgrofien (Zielgrofien) zu bestimmen.

Die Methodik erfordert unterschiedliche Einzelmethoden, die entsprechend spezifischer Aufgaben-
stellungen angepasst anzuwenden sind.

Die Methodik soll die Bearbeitung folgender Aufgaben in Hochvakuumsystemen ermdglichen:

e Grundlagenuntersuchungen der Tribologie und der Partikelfreisetzung/Partikelausbreitung
e Unterstlitzung bei der Entwicklung geeigneter Tribosysteme fiir technische Anwendungen
e Aufdeckung Risiken zur Partikelkontamination in vorhandenen technischen Anlagen

In allen Aufgaben ist ein Kompromiss zwischen hinreichender Erfassung des Experimentierraums
und der Begrenzung des Versuchsaufwandes zu finden.

Fur technische Ldsungen konkurrieren unterschiedliche Tribosysteme (insbesondere Werkstoff-
kombinationen) hinsichtlich einer geeigneten Ldsung. Die Methodik soll Prinzipien und Vorge-
hensweisen aufzeigen, die es mit moglichst geringem Aufwand gestatten, ein geeignetes Tribosys-
tem aus konkurrierenden Tribosystemen auszuwdhlen (siehe Abbildung 7.1, links).

Vergleich verschiedener Tribosysteme Untersuchung einzelner Tribosysteme
gleiche Versuchsbedingungen verschiedene Versuchsbedingungen
(wenige Varianten fiir deutliche Zielgrofeneffekte) (Variation der Einflussgrof3en)
Tribosystem A [@{ Tribosystem B [¢= Tribosystem C Tribosystem A
L X Bestimmung verschiedener Zielgrofen in Abhingigkeit
Vergleich hinsichtlich verschiedener Zielgrofien der Einflussgrofien (Beanspruchungs-/Systemparameter)
Vorauswahl geeignet erscheinender Tribosysteme Optimierung einzelner Tribosysteme

Abbildung 7.1:  Vorauswahl (links) und Optimierung eines geeigneten Tribosystems (rechts)

Ein als prinzipiell geeignet ermitteltes Tribosystem kann dann fur die konkrete Anwendung mit
detaillierten Untersuchungen weiter optimiert werden (Abbildung 7.1, rechts).
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Je nach Anwendungsfall kann sich ,,optimal* auf Partikelfreisetzung, Partikelausbreitung oder Ver-
schleil3, beziehen. In der vorliegenden Arbeit stehen jedoch Partikelfreisetzung und Partikelausbrei-
tung im Vordergrund. Die wesentlichen Einflussgréfien sind zu identifizieren und mathematische
Modelle zu bilden, die die Zusammenhénge zwischen EinflussgroRen und BewertungsgroRen be-
schreiben. Die mathematischen Modelle sollen die Zusammenhénge und Unterschiede hinsichtlich
Partikelfreisetzung, Partikelausbreitung und Verschlei3 erkennen lassen.

In Abbildung 7.2 werden die Schritte der zielgerichteten Anwendung der Methodik veranschaulicht.
Abweichend von dieser Chronologie werden Querbeziige hergestellt.

Erstellung des tribologischen Systems

* Erweiterungen: Hochvakuumbedinungen, Erfassung der Partikelfreisetzung und
Partikelausbreitung

Y
Bestimmung von Einflussgrofien und Experimentierraum

» am Priifstand direkt einstellbar, indirekt einstellbar, nicht einstellbar
» Beriicksichtigung von Einflussgroen und ZielgroBen im Experimentierraum
S

3

\ J

Erstellung von Modellen zur Bildung reinheitstechnischer Bewertungsgrofien (Zielgrofien)
fiir Partikelmengen die aus Tribosystemen freigesetzt werden

= erfasste Partikel auf Detektorwafern als Basis

= fiir die Partikelfreisetzung: Gesamtanzahl, Partikelgrofle, GroBenverteilung,
Gesamtpartikelvolumen, Freisetzungsrate

* fiir die Partikelausbreitung: rdaumliche Partikelverteilung, Freisetzungsgeschwindigkeit,
Freisetzungsrichtung, Partikelfreisetzungstemperatur
S
Vergleich unterschiedlicher Tribosysteme
= unter Verwendung der oben angefiihrten Zielgrofen
= Dbei gleichen Bedingungen (Einflussgréflen) zur Auswahl eines geeigneten Tribosystems

= Begrenzung des Versuchsaufwandes fiir multifaktorielle Versuchsplanung
—

Multifaktorielle Versuchsplanung
* Auswabhl relevanter Einflussgrof3en als Faktoren fiir die Versuchsplanung
* Minimierung des Versuchsaufwands auf zwei Faktorstufen
= eingeschrdnkte oder vollstdndige Erfassung des Experimentierraums

* Erstellung von ,,Screening-Plidnen* und Versuchspldanen zur Modellbildung
—

Multifaktorielle Modellbildung (Regressionsmodelle)
» gsystematische Zuordnung von ZielgrofBenergebnissen und Verschlei3bildern zu
Bedingungskomplexen/Faktorstufenkombinationen

* Ermittlung linearer Regressionsgleichungen fiir jede Zielgrofle mit einer oder mehreren
Einflussgrofen und Wechselwirkungen

Verifizierung der Modelle

» Uberpriifung der Modelle anhand statistischer Tests und Giitekennwerte J

.

Abbildung 7.2:  Ablaufplan der Methodik
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7.2  Systemanalytischer Ansatz

Das Vakuumtribometer ist fiir die aktive experimentelle Systemanalyse konzipiert. Aktiv heif3t da-
bei, dass fur ein jeweilig zu untersuchendes tribotechnisches System das Beanspruchungskollektiv
als EingangsgroRen (aktiv) so festgelegt werden, dass Auswirkungen auf die AusgangsgrélRen mog-
lichst deutlich hervortreten. Unterschiedliche technische Aufgabenstellungen oder Aufgabenstel-
lungen mit Grundlagencharakter erfordern ein systematisches Herangehen in der Systemanalyse.
Eingangsgrofen und SystemgrofRen auf bestimmte Werte und in unterschiedlichen Kombinationen
einzustellen, erfordert die Planung der Versuche. Die Planung ist so vorzunehmen, dass mit moég-
lichst geringem Versuchsaufwand hinreichend statisch gesicherte Ergebnisse erzielt werden.

Die Versuchsplanung (VP) oder ,,.Design of Experiments® (DoE) als eigenstdndige Fachdisziplin
(Siebertz et al. 2010) liefert Ansétze zur effektiven Nutzung des Vakuumtribometers. Je nach Her-
vorhebung bestimmter Merkmale werden fiir DoE auch Statistische VP (Giger 2016), Orthogona-
le VP (Kleppmann 2008), Optimale VP (Atkinson et al. 2007), Faktorielle VP (Lin 2011) ver-
wandt:

e Statistisch® — Voraussetzung fur effektive Tests

e ,Orthogonal®“ — vereinfacht die Modellermittlung

e, Optimal“ — optimale Erfassung des Experimentierraums mit moglichst wenigen Versuchen
e , Faktoriell“ — Auswahl von EinflussgréRRen als Faktoren der Experimente

DoE fiihrt zu einer Systematik bei der Systemanalyse mit dem Vakuumtribometer:

e Aufein (Tribo-) System wirken unabhé&ngige Variable xi, X2, .Xx bzw. vektoriell x.

e Ein (Tribo-) System weist von den unabhangigen Variablen abhéangige Variable yi, ya,... y.
bzw. vektoriell y auf.

e Ein (Tribo-) System besitzt spezifische Transformationseigenschaften der unabhangigen Va-
riablen in abhéngige Variable (Abbildung 7.3).

Unabhéngige Variable werden bei DoE als EinflussgroRen bezeichnet. Einflussgréfien sind somit
insbesondere GroRen des Beanspruchungskollektivs eines tribologischen Systems. Hinzu kommen
GroRen, die das Hochvakuum und die Kraftwirkung von Feldern beschreiben. Die Einflussgréfien
lassen sich voneinander unabhdngig und unabh&ngig von den ZielgrofRen am Vakuumtribometer
einstellen. EinflussgroRen, die in Experimenten systematisch variiert werden, werden im Sinne von
DOE als Faktoren bezeichnet. Einflussgrofien sind Parameter, wenn sie konstant gehalten werden.
EinflussgroRen, die nicht bekannt sind oder nicht in die Betrachtung einbezogen werden und zufél-
lig variieren, sind StorgréRen. EinflussgréRRen, die nicht aktiv variiert, deren Schwankungen jedoch
messtechnisch erfasst werden, sind passive Einflussgroen. Die in einem Experiment eingestellten
Werte der Faktoren, die erfassten Werte von passiven EinflussgroRen und die nicht erfassten Werte
von EinflussgréRen (Stérgrofien), bilden einen Bedingungskomplex (Grohmann et al. 2011). Jeder
in einem Experiment realisierte Bedingungskomplex flhrt zu je einem ZielgroRenergebnis beziig-
lich jeder ZielgroRe. Dies kann als Transformation eines Datensatzes der EinflussgroRen in einen
Datensatz der ZielgrofRen durch das Tribosystem entsprechend seiner spezifischen Eigenschaften
und Wirkung physikalischer GesetzmaRiigkeiten interpretiert werden. Praktisch ist die Beschreibung
des Bedingungskomplexes auf die Einstellwerte der Faktoren und die Parameter am Vakuumtribo-
meter eingeschrénkt. Die wiederholte Realisierung eines Bedingungskomplexes, d.h. eines Experi-
mentes, flhrt zu voneinander abweichenden Ergebnissen.
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Hinzu kommen Abweichungen, bedingt durch begrenzt genaue Einstellungen und Messfehler. Ziel-
grofien sind somit die von den EinflussgroRen abhéngigen Variablen. Dies sind die Ausgangsgrofien
des tribologischen Systems. Hier interessieren weniger die NutzgréRen, sondern vor allem die Ver-
lustgroRen der tribologischen Systeme, d. h. Reibung und Verschlei3 sowie die reinheitstechnischen
Grolien.

Einflussgrofen ZielgroBen
Tribosystem —_

. .o _’ . . .
aktlv“ \;(ar3lert - S N—— = remheltst[‘echnlsche
|7 = EinflussgroBen in — GroBen
‘ : 1 ZielgroBen o, | Y

X= i
X | — (Systemfunktion) — .
- _ |
| %k — bei konkreter = Y |
) Wirkbewegung o |
N Ly
—
) und konstanten . . ) .
passiv o EinflussgroBen tribologische Verlustgroflen
=, (z. B. Gravitation) —2 -
\ Stf)rgrf)ﬁen
(nicht berticksichtigbare Einflussgrofen)

Abbildung 7.3:  Transformation von EinflussgroRen in ZielgroRen eines Tribosystems

Zu bertcksichtigen ist, ob sich unabhéngige Variable quantitativ oder nur qualitativ (nominal, kate-
gorisch) variieren lassen (Kesel et al. 1999). Einflussgrofien, wie z. B. die Groflen Normalkraft,
Druck im Rezipienten und Gleitgeschwindigkeit, sind quantitative Variable, die sich auf beliebige
Werte innerhalb der zuldssigen Bereiche am Vakuumtribometer einstellen lassen. Werkstoffkombi-
nationen, Kontaktformen (z.B. Kugel/Scheibe) oder Bewegungsarten sind dagegen qualitative Vari-
able. AulRerdem lassen sich die Werkstoffanteile von Grund- und Gegenkdrper quantitativ variieren.

Die Systemanalyse nutzt hinsichtlich der Auswirkungen der guantitativen, unabhangigen Variablen
auf die abhangigen Variablen die Regressionsanalyse und fir den Vergleich unterschiedlicher Tri-
bosysteme, die sich durch qualitative Variable unterscheiden, die Varianzanalyse. In der Regel wer-
den sich ZielgréRen bei Variation von qualitativen Variablen (z. B. Werkstoffkombinationen oder
bewegungsarten) bei gleicher Variation quantitativer Variabler deutlich unterscheiden. Dies ist auf
Veranderungen des Beanspruchungskollektivs oder der Struktur des tribologischen Systems zu-
rickzufihren.

Eine Herausforderung ist die groRe Anzahl von EinflussgroRen bei der Analyse tribologischer Sys-
teme. Gemal? Abbildung 7.6. existieren z. B. fiir die Bewegungsart ,,Gleiten* acht spezifische Ein-
flussgroRen und acht AnderungsgroRen fiir die Systemstruktur. Die insgesamt n = 16 Einflussgro-
Ren spannen einen n-dimensionalen Experimentierraum auf.

Aus der Abbildung 7.4 (Funktionsgebirge) sich lasst erkennen, dass EinflussgroRen auf unterschied-
liche Art variierbar sind.
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Im einfachsten Fall wird fiir jeden Faktor nur ein Wert (ein Niveau/eine Faktorstufe) eingestellt. Bei
Realisierung des Experiments ergibt sich nur ein Wert flr y (einer der in Abbildung 7.4, links oben
dargestellten Punkte im Funktionsgebirge). Der Experimentierraum wird damit nicht erfasst.

Realer funktionaler Zusammenhang Experimentelle zweistufige Erfassung
y1 = f(x15x2) y1 = f(xi5x2)

Zielgrofe im optimalen - anzustrebenden Niveaubereich

Experimentelle Erfassung Experimentelle Erfassung
y:1 = f(x;) mit x, als Parameter y: = f(x;) mit x; als Parameter

1400

1200

1000

800

600

40

q e

Abbildung 7.4:  Funktionsgebirge mit mehrdimensionalen Abhdngigkeiten

Dagegen birgt die systematische Untersuchung des Funktionsgebirges mit der ,,Gitterlinienmetho-
de* bereits bei zwei EinflussgroRen erheblichen Aufwand (Abbildung 7.4, unten links und rechts).

Beim DoE wird der mehrdimensionale Experimentierraum durch die systematische Kombination
der Faktoren bei vorzugsweise zwei Faktorstufen (Versuchsniveaus der EinflussgroRen) erfasst.
Diese mehrdimensionale Versuchsplanung ist geeignet, die komplexen Zusammenhénge zu ermit-
teln. Bei vertretbaren Beschreibungsfehlern ist der Versuchsaufwand vergleichsweise gering. Das
Funktionsgebirge y; = f(X1, Xo, ... Xp) lasst sich durch eine n-dimensionale lineare Flache beschrei-
ben (Abbildung 7.4, rechts oben). Die Approximation des Funktionsgebirges f(x1, X2, ... xp) durch
ein Polynom § = ap + ajXy + axXz + agXz + ...+ apX, + aptXgXo + ... + apX1Xz ... xp Wird auch als Mo-
dellbildung bezeichnet (Giger 2016). Die Koeffizienten ag, a; ... sind die Modellparameter.
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Die Identifikation der Modellfunktion ¥ = f (ao, ... , an; X1, ... , Xn), d.h. die Bestimmung der we-
sentlichen Faktoren und Modellparameter der Datensédtze Faktoren/ZielgréfRen der Experimente
eines Versuchsplanes erfolgt mit statistischen Methoden.

7.3  Experiment- und modellorientierte tribologische Untersuchungen

Unter Berticksichtigung der Versuchsplanung und Modellbildung ist ein System geméaR Abbildung
7.5 zu verallgemeinern. Die Matrix X fasst die fir eine Analyse vorgesehenen Einzelexperimente
zusammen und beinhaltet die Einstellwerte der Faktoren (Einflussgrofien). Die Matrix Y beinhaltet
die Messwerte der fur eine Untersuchung relevanten ZielgroRen. Die Matrix X und Matrix Y liefern
die Basis fiir die Modellermittlung. Modelle sind beztiglich jeder ZielgroRe y; bis y. zu bilden.

Ubergreifende Bedingungskomplexe
(fiir unterschiedliche Reibpaarungen, Belastungsarten)
n-Bedingungskomplexe Transformation von Matrix der Zielgrofien
(fiir ein Tribosystem) Einflussgrofien in Zielgrofien (Messwerte)
Matrix von n-Kombinationen aktiv (Systemfunktion)
eingestellter Einflussgroflenwerte
(Versuchsplan)
Ribsssss K16 Reibsystem y.ll ----- y'm )
X = . . —_— — Y = p 5
XK1 .X]I(n) XqY Yii----Yn

Abbildung 7.5:  Matrizendarstellung der Transformation von Einflussgrofienwerten eines Ver-
suchsplans in ZielgréRenwerte eines Tribosystems

7.4  Erstellung des tribologischen Systems

Grundvoraussetzung fur die Entwicklung einer Methodik ist eine Systembeschreibung fir Tribosys-
teme mit Bezug zu Partikelfreisetzung, Partikelausbreitung und Verschlei. Die bisher fur atmo-
sphérische Bedingungen verwendeten Systembeschreibungen (Czichos et al. 2010), (Steinhilper et
al. 2012), (Deters et al. 2012) und (Gommel 2006) enthalten keine Hochvakuumbedingungen und
Kraftwirkungen auf Partikel durch Felder. Entsprechend der Themenstellung der vorliegenden Ar-
beit erfolgt eine erweitere Systembeschreibung.

Nach (Czichos et al. 2010) und (Deters et al. 2012) kdnnen tribologische Systeme unter Anwen-
dung der Systemanalyse systematisch geordnet werden. Das Tribosystem ist durch die Strukturele-
mente Reib- und Gegenkdrper sowie deren Stoff- und Formeigenschaften gekennzeichnet. Grund-
prinzip ist, dass auf ein Tribosystem Eingangsgrofien einwirken. Eingangsgrofien stellen das Bean-
spruchungskollektiv (Verlauf und Dauer der Beanspruchung, Geschwindigkeit und Temperatur,
Bewegungsart und Bewegungsform) (nach (Gommel 2006) Belastungsgréfien) und StérgroRen dar
(Steinhilper et al. 2012). EingangsgroRen wirken sich abhéngig von der Systemstruktur auf die
AusgangsgroRen aus. Ausgangsgroflien untergliedern sich in NutzgrofRen (Bewegungsform und Nut-
zenergie) sowie VerlustgroRen (Reibungsenergie und MaterialverschleiB) (Czichos et al. 2010).
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NutzgréRen sind nicht Gegenstand der vorgesehenen Untersuchungen und entfallen somit in der
weiteren Betrachtung.

In Abbildung 7.6 wurde das tribologische System in Anlehnung an (Steinhilper et al. 2012), (Deters
et al. 2012) und (Gommel 2006) hier neu aufgestellt und um die Mdglichkeiten des Vakuumtribo-
meters erweitert. Hierbei sind den Bewegungsarten jeweils weitere Grél3en des Beanspruchungskol-
lektivs zugeordnet. Die strukturbezogenen GroRen, die fur alle Bewegungsarten gelten, sind in ei-
nem separaten Block zusammengefasst. Darin sind zusétzlich die GroRen enthalten, die nur unter
Vakuumbedingungen zutreffen.

Systemstruktur, EingangsgroRen (EinflussgréfRen) auf das System und Bewegungsarten bilden ge-
meinsam einen Bedingungskomplex. Die Systemstruktur beinhaltet neben dem Umgebungsmedi-
um, den Grund- und den Gegenkdrper sowie den Zwischenstoff, wenn dieser vorhanden ist. Unter
dem Aspekt der Versuchsplanung erhalten VeranderungsgroRen der Systemstruktur, wenn sie
gleichrangig mit BeanspruchungsgroRen variiert und in die Modellbildung einbezogen werden, den
Charakter von EinflussgroRen und kénnen beim DoE als Faktoren genutzt werden. Beispiele fir
GroRen der Systemstruktur sind Druck (Vakuum) und Spannung/Feldstirke zwischen oberem und
unterem Wafer sowie Anfangsrauheit und stoffliche Zusammensetzung von Grund- sowie Gegen-
korper. (Bei der Anderung von Legierungsanteilen ist zu beachten, dass die mit sprunghafter Gefii-
gednderung verbundene Unstetigkeit durch ein lineares Modell nicht beschreibbar ist.) Unter dem
Aspekt von DoE konnen sich EinflussgrélRen sowohl auf das Beanspruchungskollektiv als auch auf
die Systemstruktur beziehen.

Schmierstoffe wurden in der Abbildung 7.6 nicht mit aufgenommen, da diese bis auf Festschmier-
stoffe unter Hochvakuumbedingungen nicht zum Einsatz kommen. Auf Festschmierstoffe wird auf-
grund ihres Kontaminationspotenzials zumeist verzichtet.

Die AusgangsgroBen sind aufgegliedert in tribologische VerlustgroRen und reinheitstechnische
GroRen. Die Verlustgrofien sind GroRen des Verschleil3es, die am Grund- und am Gegenkorper er-
fasst werden. Dies erfolgt durch Volumenbetrachtungen der VerschleiRbereiche gegeniiber dem
Ursprungszustand. Zur Bewertung der Reibung wird die Reibungszahl aus der erfassten Reibungs-
kraft und der Normalkraft ermittelt. Das Verschleilvolumen kann zusatzlich tUber die Erfassung
freigesetzter Partikel bestimmt werden.

Die reinheitstechnischen Grofien sind zuséatzlich in Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung un-
tergliedert. Die reinheitstechnischen GroRen zur Partikelfreisetzung sind beim angewendeten Prin-
zip der Partikeldetektion fur Hochvakuumbedingen zumindest bedingt verallgemeinerungsfahig.
Der grolite Teil der freigesetzten Partikel wird bei der raumlichen Anordnung der Detektorwafer
erfasst. Die abstandsbezogene Partikelerfassung liefert die Voraussetzung fur die Bestimmung der
Partikelausbreitung.

Insgesamt ist festzustellen, dass entsprechend der unterschiedlichen Werkstoffpaarungen der Tribo-
systeme, der Bewegungsarten und der Beanspruchungen eine groRe Anzahl von Freiheitsgraden bei
der Gestaltung von Experimenten besteht und sich somit ein erheblicher Experimentierraum ergibt.
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EinflussgroRen und Zielgrolien eines Tribosystems im Hochvakuum

Abbildung 7.6:
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7.5  Zielgrolien

7.5.1 Ubersicht

Zielgrolen sind GroRen, die eine Bewertung der Qualitat von Tribosystemen zulassen. ZielgroRRen-
ergebnisse sind zum Teil reine Zahlenwerte, Verteilungen, statistische KenngrdRen und qualitative
Merkmale. Die reinen Zahlenwerte eigenen sich insbesondere flr die statistische Versuchsplanung,
da sie fir die Erstellung der Regressionsmodelle verwendet werden kdnnen. In Abbildung 7.6 wur-
den die ZielgroRien in reinheitstechnische und tribologische Grofien gegliedert. Die Bestimmung der
tribologischen Zielgrolien erfolgt nach den in der Tribologie tblichen Verfahren.

Fur die Bestimmung der reinheitstechnischen ZielgréfRen kann nicht auf verfugbare Verfahren zu-
rickgegriffen werden. Die reinheitstechnischen ZielgréfRen sind mit Hilfe neuer Modelle zu bilden,
die die Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung beschreiben. Die Modelle werden aus dem
Schédigungspotenzial von Partikelstromen abgeleitet, die von beanspruchten Tribosystemen ausge-
hen. Diese neuen ZielgroRen sollen auf der Basis der tUber die Versuchsdauer auf Detektorwafern
akkumulierten Partikeln gebildet werden.

Es werden folgende ZielgroRen definiert:

Far die Partikelfreisetzung:
e Gesamtanzahl: Anzahl der in einem Experiment freigesetzten/erfassten Partikel
o Partikelgrofe: mittleres GroRenmal? fiir Partikel, abhdngig vom Messsystem
e GroRenverteilung der in einem Experiment freigesetzten/erfassten Partikel
e Gesamtpartikelvolumen: Summe der Partikeleinzelvolumina fur ein Experiment
e Freisetzungsrate: Gesamtanzahl der Partikel bezogen auf die Zeit bzw. Beanspruchungswie-
derholungen

Far die Partikelausbreitung:

o Partikelverteilung: radumliche Verteilung der Partikel nach einem Experiment in bestimmtem
Abstand zur Partikelquelle (Betrachtung erfolgt entweder mit oder ohne Berlicksichtigung
der Partikelgrofie)

e Freisetzungsgeschwindigkeit: Geschwindigkeit der Partikel im Moment der Freisetzung

e Freisetzungsrichtung: Richtung der Partikel im Moment der Freisetzung

Far die tribologische Beurteilung:
e Rauheitsanderung: Differenz oder Verhaltnis der Rauheit der Reibkorper vor und nach ei-
nem Experiment
e VerschleiBvolumen: volumetrischer Verschleil3betrag
e Reibspurbreite: Verschleillange
e Reibungskraft: mechanischer Widerstand gegen translatorische Relativbewegung
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7.5.2 Ermittlung und Darstellung der reinheitstechnischen ZielgréRen

Fur die Definition der reinheitstechnischen ZielgroRen sind die spezifischen Gegebenheiten des
Vakuumtribometers zu bertcksichtigen:

e Erfassung, Akkumulierung, Speicherung der Partikel Uber den Prozess der Partikelgenerie-
rung mittels Detektorwafern in raumlich festgelegten Abstanden zur Partikelquelle

e stochastischer Charakter des Partikelniederschlags

e geringe bis sehr grof3e Anzahl von Partikeln

Mit Hilfe des verwendeten Streulichtpartikelzdhlers kann die Lage und Grol3e der Einzelpartikel fur
jeden Wafer ermittelt werden. Die Datenvorverarbeitung des Streulichtpartikelz&hlers erlaubt die
Bestimmung der Gesamtanzahl der Partikel und deren GroRenverteilung. Da die Detektorwafer ge-
nerell eine partikuldre Grundverschmutzung aufweisen, miissen Partikel vor und nach den tribologi-
schen Versuchen bestimmt werden. Die Differenz der Partikel vor und nach dem Versuch ergibt
den Zuwachs der freigesetzten Partikel. Die Differenzbildung kann grof3enbezogen je Waferposition
oder bezogen auf die Einzelkoordinaten erfolgen. Generell wurden zum Nachweis geringer Parti-
kelfreisetzung Wafer mit einer geringen Grundverschmutzung ausgewahlt. Die Bestimmung des
partikuldaren Zuwachses auf Wafer erfolgte in Anlehnung an SEMI E14-93 (SEMI E14-93 With-
drawn 0303 2015).

Mit der messtechnischen Erfassung stehen fir jeden Detektorwafer die Planarkoordinaten und Gro-
Ren der detektierten Partikel zur Verfigung. AuBerdem sind die Abstande der Detektorwafer zur
Partikelquelle bekannt. Diese Messwerte bilden die Basis fur samtliche reinheitstechnischen Ziel-
grolien. Diese ZielgroRen missen eine Beurteilung der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung
fur unterschiedliche Variationen von EinflussgroRen zulassen. Einzelne Partikel lassen keine aussa-
gekraftige Beurteilung zu, daher beziehen sich die ZielgréRen auf die Gesamtheit der Partikel oder
auf Teile der Gesamtheit. Die ZielgroRen sind somit statistische GroRen und berticksichtigen Men-
gen- und Zufallscharakter der Partikel.

Konkret liegen nach der Realisierung (Durchfiihrung) eines Versuches je nach Bestiickung bis zu
acht Detektorwafer mit den detektierten Partikeln vor. Auf diesen Detektorwafern sind die ber die
Versuchszeit bzw. die Belastungswiederholungen freigesetzten Partikel akkumuliert. AuRerdem
liegen nach Beendigung eines Versuches reibbelastete Grundkorper und Gegenkdrper fir Analysen
vor.

Die um die Reibstelle angeordneten acht Detektorwafer erfassen in einem Versuch je nach gewahl-
tem Abstand 59 % bis 70 % der Oberflache einer gedachten Kugel (siehe Abbildung 5.9), die die
Reibstelle umschlieRt. Unter Bericksichtigung, dass sich die Partikel vorwiegend in der Reibebene
ausbreiten, werden von den Detektorwafern etwa 90 % der in einem Versuch freigesetzten Partikel
erfasst. Mit den Anordnungen von vier Wafern in der Reibebene (oben, unten, beide Seiten) und
weiteren vier Wafern aul3erhalb der Reibebene ist eine hinreichend représentative Partikelerfassung
gegeben. Abbildung 7.7 illustriert den prinzipiellen Partikelstrom von einem Tribosystem im Vaku-
umtribometer mit den Anteilen der generierten, freigesetzten und detektierten Partikel.
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Aufteilung des Partikelstroms eines Tribosystems
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Abbildung 7.7:  Aufteilung der Partikelstrome im Vakuumtribometer ausgehend von einem Tribo-

system

Damit ist es gelungen aus den wahrend der tribologischen Beanspruchung freigesetzten und auf
acht Detektorwafern akkumulierten Partikeln die reinheitstechnischen ZielgréfRen geméal3 nachfol-
gender Gliederungspunkte bestimmen.

7.5.2.1 Gesamtanzahl

Unabhangig von der PartikelgroRe wird die Anzahl der Partikel tber alle acht Detektorwafer erfasst.
Die ZielgrolRie ist ein Zahlenwert und wird durch die Differenz zwischen der partikuldren Beladung
nach und vor dem Versuch gebildet (Zuwachs).

7.5.2.2 GroRenverteilung

Die Partikel aller auf den acht Detektorwafern erfassten Partikel werden definierten Grof3enklassen
zugeordnet. Im verfligbaren Messbereich von 0,1 bis 63 um erfolgt eine Einteilung in 16 Klassen.
Wie in der Reinheitstechnik tblich, werden die Klassen der kleinen Partikel feiner aufgeltst, mit
zunehmender PartikelgroRe steigen die Klassenbreiten an. Das Messsystem mit angeschlossener
Datenauswertung realisiert eine automatische Klassenzuordnung.
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7.5.2.3 Gesamtpartikelvolumen
Das Gesamtvolumen aller auf den acht Detektorwafer erfassten Partikel wird wie folgt bestimmt:

e Bildung von GréRenklassen

e Bestimmung des mittleren Partikelvolumens in jeder GroRenklasse

e Ermittlung der Anzahl der Partikel in jeder Partikelgrofienklasse

e Ermittlung des Gesamtvolumens in jeder Grélienklasse

e Bildung des Gesamtvolumens durch Summation aller Klassenvolumina

Das Gesamtpartikelvolumen kann zu Vergleichen mit dem GesamtverschleilRvolumen beider Reib-
korper herangezogen werden. Damit kann gepriift werden ob, eine Korrelation zwischen reinheits-
technischen und tribologischen Zielgrdfien besteht.

7.5.2.4 Freisetzungsrate

Die kontinuierliche Ermittlung der Freisetzungsrate innerhalb eines Versuches ist beim verwende-
ten Erfassungsprinzip mit Detektorwafern nicht moglich. Eine diskontinuierliche Bestimmung der
Rate kann durch Aufteilung der Gesamtwiederholungszahl in Teilversuche bei gleicher Faktorein-
stellung erfolgen. Die messtechnische Erfassung der Partikel nach den Teilversuchen setzten aller-
dings ein Zwischenbeliften und die Entnahme der Wafer voraus. Die Freisetzungsrate kann auch
differenziert flr PartikelgroRenklassen bestimmt werden.

7.5.2.5 Raumliche Partikelverteilung

Zur Darstellung der Partikelverteilung kann nicht auf etablierte Methoden zurlickgegriffen werden.
In Abbildung 7.8 ist das Prinzip der Bestimmung der rdumlichen Partikelausbreitung ausgehend
von der planaren Partikelerfassung dargestellt. Die Basis dafiir sind die mittels Waferscanner
(Streulichtpartikelzahler) gewonnenen Messwerte. Diese beinhalten fiir jeden Detektorwafer Grofie
und Planarkoordinaten der einzelnen Partikel (Abbildung 7.8 2). Abbildung 7.8 3) veranschaulicht
die rdumliche Anordnung der Detektorwafer zur Partikelquelle. Die Farbverteilung charakterisiert
die PartikelgroRRen. Erfassungsvoraussetzung ist das sofortige Haften der Partikel bei Beriihren der
Detektorwarfer. Dies ist bei Partikeln im erfassten GroRenbereich des Streulichtpartikelz&hlers von
0,1 bis 63 pm aufgrund der Kraftebilanz (Van-der-Waals-Kréfte - Gewichtskraft) gegeben. Die
durchzufuhrenden tribologischen Versuche lassen PartikelgrofRen erwarten, die deutlich kleiner sind
als der Grenzbereich (Zimmermann 1998) fir Haftung.
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1) Bestimmung der Partikel auf acht
Detektorwafern vor dem

tribologischen Versuch

Anzahl (Grundverschmutzung der Wafer)

GroBenverteilung

Planarkoordinaten und GroBe der Einzelpartikel

Erzeugung von 24 Messfiles

-

2) Bestimmung der Partikel auf acht
Detektorwafern nach dem

tribologischen Versuch

e Anzahl (Grundverschmutzung +
Partikelzuwachs)

e GroBenverteilung

e Planarkoordinaten und Grofe der Einzelpartikel

e Erzeugung von 24 Messfiles

= =

3) Bestimmung des partikuliren Zuwachs auf
acht Einzelwafern durch koordinatenbezogene
Subtraktion (nachher — vorher)

e Anzahl (Zuwachs = Partikelanzahl nach dem
Versuch — Grundverschmutzung)

e GrofBenverteilung

e Planarkoordinaten und Groe Einzelpartikel

= =

4) Transformation der Planarkoordinaten
der Partikel auf Einzelwafern
in globales Raumkoordinatensystem

e Berticksichtigung des Partikelzuwachs mit
Planarkoordinaten und Grofe der
Einzelpartikel

e Erzeugung eines raumbezogenen Datenfiles
aus 48 Messfiles

e Nutzung fiir weiterfithrende Analysen

Abbildung 7.8:  Prinzip der rdumlichen Partikelverteilung ausgehend von der planaren Partikeler-
fassung
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In Abbildung 7.9 ist das Ergebnis der raumlichen Partikelerfassung beispielhaft fur das Tribosystem
Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung dargestellt. Die freigesetzten und detektierten
Partikel sind mit Bezug (Ortsvektoren — nicht Flugbahnen) zur Partikelquelle (schwarze Kugel) im
Zentrum angeordnet. Zur Visualisierung der verschiedengroRRen Partikel wurden verschiedenfarbige
Kugeln mit unterschiedlicher GroRe gewahlt. Aus diesen Ergebnissen kdénnen die verschiedenen
reinheitstechnischen ZielgrolRen effektiv abgeleitet werden.

Partikel auf Detektorwafer oberhalb der Reibstelle Reibstelle im Zentrum (schwarze Kugel)

v 4

Partikel auf Detektorwafer

unter der Reibstelle Partikel mit der Grof3e 0,3 um

Partikel mit der Gréfe 50 um

Abbildung 7.9:  Visualisierung der Partikelausbreitung mit Bezug (Ortsvektoren) zur Reibstelle im
Zentrum (Tribosystem Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung)

Die raumliche Verteilung der Partikel im Rezipienten verandert sich mit den Abstéanden der
Detektorwafer zur Partikelquelle entsprechend der ballistischen Flugbahnen der Partikel.
Dieser Sachverhalt ist bei der Interpretation von ZielgroRen zur Partikelausbreitung zu beriicksich-
tigen.

Partikelverteilung tGber die Flache der Detektorwafer

Zur schnellen visuellen Beurteilung eignen sich die vom Streulichtpartikelz&hler erzeugten bildhaf-
ten Ergebnisdarstellungen (,,Map“) der einzelnen Detektorwafer (Abbildung 7.8 2). Bei Darstellung
aller acht Detektorwafer lassen sich entsprechend deren Raumpositionen (Abbildung 5.9) qualitati-
ve Bewertungen vornehmen.
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Die farbliche Unterscheidung der PartikelgroRen lasst eine Beurteilung der GréRenverteilung zu.
Die Erfassung der Partikel auf den einzelnen Detektorwafern liefert unter Beriicksichtigung der
Anordnung der Wafer in Relation zur Partikelquelle eine grobe rdumliche Verteilung (Abbildung
5.9).

Raumliche Verteilung fur unterschiedliche PartikelgroRenklassen

Ausgehend von den GroRenklassen des Streulichtpartikelzéhlers lassen sich GroRenklassen neu
bilden oder zusammenfassen. Damit wird bei geringer Partikelanzahl eine hinreichende Anzahl in
den festgelegten Klassen erlangt.

Qualitative Visualisierung Partikelausbreitung unter Berlcksichtigung der Waferpositionen
Entsprechend Abbildung 7.9 lasst sich die rdumliche Partikelausbreitung qualitativ veranschauli-
chen. Dabei sind die Partikelverteilungen aller acht perspektivisch angeordneten Detektorwafer
dargestellt. Die Ortsvektoren verbinden jedes detektierte Partikel mit der Partikelquelle. Die Orts-
vektoren sind nicht die realen Trajektorien der Partikelbewegung.

Die unterschiedlichen Partikelgrofien kommen durch farbliche und in der GrofR3e unterschiedliche
Kugeln zum Ausdruck. Durch Gegenlberstellung dieser Darstellungen fir unterschiedliche Bedin-
gungskomplexe sind qualitative Beurteilungen moglich.

Quantitative Visualisierung Partikelausbreitung - Relative Partikeldichte je Waferposition
Die rdumliche Ausbreitung der Partikel kann unter Berlicksichtigung des Ausbreitungskriteriums
., Waferposition* quantitativ dargestellt werden. Dazu wird zundchst die Partikelanzahl groenunab-
héngig oder flr bestimmte PartikelgroRenbereiche flr jeden der acht Detektorwafer ermittelt. Die
Wafer unterscheiden sich in der Lage und im Abstand zur Partikelquelle sowie in der WafergroRe.
Die relative Partikeldichte wird entsprechend Abbildung 7.10 unter Berlicksichtigung des quadrati-
schen Abstandes und der WafergroRe bestimmt. Die raumliche Verteilung wird quantitativ durch
ein Balkendiagramm beschrieben. Fir jeden Wafer kann sowohl die absolute Anzahl als auch die
relative Partikelhdufigkeit angegeben werden. Durch Gegeniberstellung dieser Darstellungen fir
unterschiedliche Bedingungskomplexe sind quantitative Beurteilungen maéglich.

-
=

Partikelanzahl
Relative
Partikeldichte

Q « @« Q ) ] Q ] « Q 2] izl
g § & Ff 5 & § 5 g 5§ Ff £ FF 3
§ s § 5§ 5 5 § 8 g B = 5 B S 3 8
g <]
g o <}
§§ £ 5 5 ¢ £ 5§ £ £ 55
= -5 g = N S e .5 g B N
NS < g
Positionen der Detektorwafer Positionen der Detektorwafer

Abbildung 7.10: Gesamtanzahl freigesetzter Partikel nach Detektorwaferpositionen
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Ausbreitungskennzahl

Es ist davon auszugehen, dass Partikel aus beanspruchten Tribosystemen in unterschiedliche Rich-
tungen und mit unterschiedlichen Geschwindigkeiten freigesetzt werden kdnnen. Damit Partikel
den oberen Detektorwafer oder seitlich angeordneten Detektorwafer erreichen, missen sie eine
Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit entgegen der Schwerkraft aufweisen. Partikel, die nach oben
oder horizontal freigesetzt wurden und nicht hinreichende Freisetzungsgeschwindigkeiten aufwei-
sen, gelangen dann auf den unteren Detektorwafer, zusatzlich zu den nach unten freigesetzten Parti-
keln.

Die Ausbreitungskennzahl wird hier fur das vorliegende Vakuumtribometer als das Verhalt-
nis Partikelanzahl ,,Detektorwafer unten* zur Gesamtanzahl der Partikel neu eingefuhrt.

Sie charakterisiert die Wirksamkeit der Freisetzungsgeschwindigkeit gegentiber der Gravitation auf
die Partikelausbreitung. (Wenn die Ausbreitungskennzahl den Wert 1 annimmt, befinden sich alle
Partikel eines Versuchs auf dem unteren Detektorwafer. Entsprechend gering sind die Freisetzungs-
geschwindigkeiten gegentber der Gravitation.)

Unterschiedliche Mechanismen bei Bruch und Agglomeration kdnnen in Abhédngigkeit der Partikel-
grole unterschiedliche Freisetzungsgeschwindigkeiten bewirken. Somit kann sich auch die Ausbrei-
tungskennzahl in Abhéngigkeit der PartikelgrofRe unterscheiden. Der Kurvenverlauf in Abbildung
7.11 veranschaulicht diesen Sachverhalt beispielhaft. Mit abnehmender PartikelgréRe steigt die
Freisetzungsgeschwindigkeit an.
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Abbildung 7.11: Ausbreitungskennzahl (Partikelanzahl auf ,,Detektorwafer unten / Gesamtanzahl
der freigesetzten Partikel) in Abhéngigkeit der PartikelgroRe
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Haufigkeitsdichte

Die quantitative Beurteilung der Partikelhdufigkeitsverteilung als Anndherung fur eine Dichtever-
teilung erfordert die Ermittlung der Partikelanzahl in definierbaren Flachenbereichen. Mit einer im
Rahmen der vorliegenden Arbeit entwickelten Software (Bruckner et al. 2014) lassen sich interes-
sierende Flachenbereiche als Rechtecke auf den Detektorwafern auswéhlen. Diese sind hinsichtlich
Lange und Breite einstellbar sowie auf den Detektorwafern beliebig positionierbar. Damit wird eine
ortsaufgeloste Auswertung der Partikel gegentiber der integralen Messung des Waferscanners er-
maoglicht.

Die Ermittlung der Haufigkeitsdichte wird auf folgende Weise vorgenommen:

e Bildung eines Rechtecks variabler Lage und GroRe auf dem Detektorwafer
e Ermittlung der Partikelanzahl in dem Rechteck (absolute Haufigkeit)
¢ Division der Partikelanzahl durch Rechteckflache (relative Haufigkeit/Haufigkeitsdichte)

Durch Lagebezug einzelner Rechteckflachen zur Partikelquelle lassen sich Aussagen uber die Parti-
kelausbreitung treffen. Beispielsweise kann die Partikelhdufigkeitsdichte fiir Bereiche der Reibebe-
ne mit Bereichen aulRerhalb der Reibebene unter Beriicksichtigung der Bedingungskomplexe vergli-
chen und untersucht werden (Abbildung 7.12). Die Verteilungsuntersuchungen lassen sich partikel-
grolRenabhangig und partikelgroBenunabhangig durchfihren. Fir besonders interessierende Berei-
che (z. B. senkrecht unter der Partikelquelle) kann die Haufigkeitsdichte auch als ZielgréRe fir ein
Regressionsmodell verwendet werden.

Detektorwafer 200 mm
mit Verteilung der

Partikel

Reibebene

Feld an Position 1 ‘

Feld an Position 2 ‘

Feld an Position 3 ‘

L #L =1
b; #b,=bs

Gegenkorper: Kugel

Grundkorper: Scheibe

Abbildung 7.12: Bestimmung der Partikelhdufigkeitsdichte - Feld mit variablen Abmafen und Po-
sition (Detektorwafer unterhalb Reibstelle — Draufsicht)
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Haufigkeitsdichteverteilung

Die in gemaR Abbildung 7.12 beschriebenen Einzelfelder lassen sich geordnet aneinanderreihen.
Auf diese Weise kann die Haufigkeitsdichteverteilung als Histogramm ermittelt werden. VVon be-
sonderem Interesse ist die Ausbreitung der Partikel in der Reibebene oder horizontal umlaufend in
Hohe der Reibstelle, da hier die Masse der freigesetzten Partikel zu erwarten ist. In Abbildung 7.13
sind die vier in der Reibebene befindlichen Detektorwafer als Abwicklung dargestellt. Die Abwick-
lung ist schematisch in gleich groBe Rechtecke aufgeteilt. Die Licken zwischen den Detektor-
wafern sind gegenuber der Detektionsflache vergleichswese klein, so dass die Haufigkeitsdichtever-
teilung noch eine hinreichende Aussagekraft hat. Die so gewonnene Dichteverteilung stellt einen
Bezug zur Partikelquelle her. Die Dichteverteilung ermdoglicht folgende Beurteilungen:

e Hohe Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel, wenn Gber Umfang Tendenz zur Gleich-
verteilung vorliegt

e Geringe Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel, wenn hdchste Partikeldichte auf dem
unteren Wafer vorliegt

e Freisetzungsgeschwindigkeit generell zu gering, um Schwerkrafteinfluss zu Uberwin-
den, wenn auf dem oberen Wafer die Partikeldichte Null ist

e Kein Einfluss der Drehrichtung, wenn sich die Dichteverteilung der Partikel tber dem
Umfang von 0 bis 360° nicht veréndert

e Einfluss der Drehrichtung, wenn sich die Dichteverteilung der Partikel Giber dem Umfang
von 0 bis 360° verandert

Die Gegeniberstellung der Dichteverteilungen verdeutlicht den Einfluss unterschiedlicher Bedin-
gungskomplexe. Die Partikeldichteverteilung kann unabhéngig oder abhéngig von der PartikelgréRe
dargestellt werden. Durch Variation der Abstande der Detektorwafer zur Reibstelle und Gegentiber-
stellung der Haufigkeitsdichteverteilungen kénnen Rickschlisse auf die Partikeltrajektorien gezo-
gen werden.

Wafer oben Wafer unten Wafer oben

(O 200 mm) Wafer vorne (9 200 mm) Wafer hinten (9 200 mm)
I N (9 100 mm) (9 100 mm) »

Reibebene Gewaihlter Bereich

~

ATNIT WATH

M ANGHVAMHIERT NI

by NN RPN

Pl ) R N Y/

P ‘ hochste o P ‘
Partikeldichte __

| unter Rei‘bslell‘e\zﬁTb

Partikeldichte

0° 180° 360°
Abbildung 7.13: Aufteilung der vier in der Reibebene um die Partikelquelle liegenden Detektor-
wafer in 24 Felder gleicher Breite und dazugehdrige Partikeldichteverteilung
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7.5.2.6 Freisetzgeschwindigkeit

Die Freisetzungsgeschwindigkeit ist die Startgeschwindigkeit fur die Bewegungsbahn von Ver-
schleiBpartikeln. Die Freisetzungsgeschwindigkeit entscheidet in starkem Malie, wie sich Partikel
im Vakuum ausbreiten konnen. Bei Kenntnis der Freisetzungsgeschwindigkeit und Annahmen von
Freisetzungsrichtungen kdnnen Prognosen fiir die Ausbreitung getroffen werden. Die unmittelbare
Messung der Freisetzungsgeschwindigkeit kann am Prifstand nicht erfolgen. Methoden zur Ab-
schatzung der Freisetzgeschwindigkeit werden nachfolgend beschrieben.

Die Bestimmung der Freisetzgeschwindigkeit der Partikel erfolgt durch Rekonstruktion der Trajek-
torien von der Partikelquelle zum Detektionsort (Abbildung 7.14, Abbildung 7.15). Hierfiir kénnen
die GesetzmalRigkeiten der Ballistik herangezogen werden. Die Ballistik ist im Hochvakuum nur
durch Freisetzgeschwindigkeit, Freisetzrichtung und Schwerkraft bestimmt. Die Wirkung von Rest-
gasmolekulen kann vernachléassigt werden. Die Beeinflussung durch elektrische Felder soll zu-
néchst nicht erfolgen. Van-der-Waals-Kréafte wirken nur unmittelbar im Auftreffbereich an Oberfla-
chen, d. h. nur auf einem sehr kurzen Bereich der Gesamtflugbahn und kénnen somit ebenfalls ver-
nachléssigt werden.

Mindestfreisetzgeschwindigkeit

Das Bestimmungsprinzip erfolgt unter Berticksichtigung des Abstands h zwischen oberem Detek-
torwafer und Reibstelle. Die auf dem oberen Wafer akkumulierten Partikel, missen mit einer Min-
destgeschwindigkeit freigesetzt worden sein, um die Schwerkraft zu Uberwinden (Abbildung 7.14).
Diese betragt 1,26 m/s und errechnet sich bei einem Abstand h = 80,9 mm des oberen Detektor-
wafers zur Partikelquelle und idealen senkrechtem Wurf nach Gleichung 7-1.

v=,2-g-h (7-1)

4/ Detektorwafer iiber Reibstelle
®r .
Reibstelle

N
N

oberen Wafer
h

Abstand zum

»

Detektorwafer neben Reibstelle

Hohe

_I‘ - “ 'e
Wurfweite ® Detektorwafer unter Reibstelle

Abbildung 7.14: Modell zur Bestimmung der Mindestfreisetzgeschwindigkeit von Partikeln bei
Gleitreibung Kugel/Scheibe
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Bei gleichverteilter Freisetzungsrichtung von Partikeln in der Reibebene (Abbildung 7.14) lasst sich
aus der Relation der detektierten Partikelanzahl oben/unten der Anteil der Partikel mit Mindestfrei-
setzungsgeschwindigkeit eingrenzen. Die Partikel mit geringer Geschwindigkeit als die Mindest-
freisetzungsgeschwindigkeit gelangen zwangsldaufig zumeist auf den unteren Detektorwafer.

Mindestfreisetzgeschwindigkeit von PartikelgréRenklassen

Die Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit von Partikelgrofienklassen kann nach Zuordnung der Par-
tikel differenziert ermittelt werden. Auf diese Weise lassen sich Schllsse uber die moglicherweise
unterschiedliche Ausbreitung kleinerer und groRerer Partikel ziehen.

Verteilung der Partikelfreisetzgeschwindigkeit — Variante |
Durch Variation des Abstandes des oberen Detektorwafers zur Partikelquelle ist eine Abschétzung
der Verteilung der Partikelfreisetzungsgeschwindigkeit mdglich.

Je néher sich der obere Detektorwafer an der Partikelquelle befindet, desto mehr wird sich die Rela-
tion Partikelanzahl oben/unten an 1 anndhern. Der Abstand kann prinzipiell so weit vergroliert wer-
den, dass nur noch sehr wenige Partikel oben und umso mehr unten detektiert werden. Auf diese
Weise ist die maximale Freisetzgeschwindigkeit abschatzbar. Allerdings begrenzen die Raummalie
des Rezipienten die VergrofRerung und die Einbauten die Verringerung des Abstandes des oberen
Detektorwafers zur Partikelquelle.

Freisetzgeschwindigkeitsverteilung — Variante 11
Die Ermittlung erfolgt auf Grundlage des waagerechten Wurfs nach Gleichung 7-2.

vo=w- |o (7-2)
Mit Hilfe einer Zusatzeinrichtung (Richtungsfilter Abbildung 5.12) wird die Freisetzungsrichtung
auf den waagerechten Wurf eingeschrankt (Abbildung 7.15). Die Ermittlung der Verteilung der
Freisetzgeschwindigkeit erfolgt in folgenden Schritten:

e Einschrankung der Partikelfreisetzung in horizontaler Richtung

e Nach der Versuchsdurchfihrung befinden sich Partikel auf einer Hélfte des unteren Detek-
torwafers und auf der unteren Hélfte des seitlichen Detektorwafers.

e Aufteilung der Detektorwaferhélften in aufeinanderfolgende Rechtecke

e Ermittlung der Anfangsgeschwindigkeitswerte fur die Wurfweiten bzw. Wurfhéhen, die
durch die Schwerpunkte der Rechtecke bestimmt sind

e Ermittlung der Anzahl der Partikel in jedem Rechteck, d, h. in jeder Geschwindigkeitsklasse

e Zusammenstellung der Freisetzungsgeschwindigkeitsverteilung
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Kapselung Reibsystem mit Spalt als mechanischer Richtungsfilter
Spalt bei 0°, Wurfhohe - konstant Spalt bei 0°, Wurfweite - konstant

4 4
<« Detektorwafer <« Detektorwafer

W = const.

4 4
J Detektorwafer Detektorwafer
» Schwerpunkte der Wurfweitenklassen = Partikel ¢ Schwerpunkte der Wurfhohenklassen = Partikel

Abbildung 7.15: Modell zur Bestimmung der Startgeschwindigkeit von Partikeln an Tribosystemen
auf der Basis horizontaler Wurf bei Gleitreibung Kugel/Scheibe

Die Freisetzgeschwindigkeitsverteilung kann auch flr PartikelgréRenklassen ermittelt werden.

7.5.2.7 Freisetzrichtung

Die Freisetzungsrichtung der Partikel entscheidet neben der Freisetzungsgeschwindigkeit dartber,
wie sich Partikel im Vakuum ausbreiten. Wahrend des Reibprozesses werden die Partikel in unter-
schiedlichen Richtungen freigesetzt. Entsprechend des Bedingungskomplexes sind VVorzugsrichtun-
gen nicht auszuschlieBen. Die Ermittlung der Freisetzungsrichtung erfolgt mit Hilfe eines Rich-
tungsfilters (Abbildung 7.15). Der Richtungsfilter lasst Partikel nur in einer definierten Richtung
passieren. Somit werden nur Partikel detektiert, die in der definierten Richtung freigesetzt wurden.
Die Veranderung des Austrittwinkels erfolgt ausschlieBlich in der Reibebene. Die Ermittlung einer
Vorzugsrichtung erfordert eine schrittweise Verstellung der Zusatzeinrichtung und somit eine Viel-
zahl an Versuchen.

7.5.3 Ermittlung tribologischer ZielgréRen

Die Partikelfreisetzung mit den Anfangsbedingungen der Partikelausbreitung steht in ursachlichem
Zusammenhang mit dem tribologischen Prozess. Dem neuen Bewertungsverfahren mittels Partikel-
detektion stehen bewdahrte Mess- und Bewertungsverfahren fir die tribologischen VerlustgroRen
gegeniber. Die Einbeziehung ausgewahlter tribologischer Mess- und Bewertungsverfahren bietet
die Mdglichkeit zum Vergleich und zur Feststellung von Zusammenhdangen zwischen tribologischen
Prozessen und Partikelausbreitung. Somit besteht die Mdglichkeit zum Vergleich der ZielgroRRen-
auspragungen reinheitstechnischer Grélien mit den tribologischen Verlustgrofien. Die Entwicklung
hochvakuumtauglicher Tribosysteme berlicksichtigt sowohl reinheitstechnische GréRRen als auch
tribologische VerlustgréRen. Beim relativ hohen Aufwand zur Durchfuhrung der Versuche am Va-
kuumtribometer sollte ein méglichst hoher Informationsgewinn angestrebt werden.
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7.5.3.1 Rauheitsanderung

Eine wesentliche Zielgrole ist die Rauheitsénderung der Reibkdrper durch tribologische Beanspru-
chung. Zur Bestimmung der Oberflachentopografien von Grund- und Gegenkoérpern wird ein Weil3-
lichtinterferometer genutzt. Damit konnen Bereiche mit tribologischer Beanspruchung und benach-
barte Bereichen ohne tribologische Beanspruchung untersucht werden. Aus den gewonnenen Daten
konnen Rauheitskennwerte nach DIN EN 1SO 25178 (DIN EN ISO 25178-Reihe) bestimmt wer-
den. Die Bestimmung der Rauheitsdnderung erfolgt in folgenden Schritten:

e Auswahl von jeweils zwei Bereichen innerhalb und neben der Reibspur gleicher GréRe zur
représentativen Erfassung

e Bestimmung der Rauheitskennwerte flr die vier Bereiche

e Mittelwertbildung der Rauheitskennwerte jeweils flir die zwei Bereiche innerhalb und neben
der Reibspur

e Bestimmung der Rauheitsdnderung durch Vergleich der Rauheitskennwerte der Bereiche
mit und ohne tribologischer Beanspruchung

7.5.3.2 VerschleiRvolumen

Das VerschleiBvolumen durch Gleitreibung beanspruchter Grundkérper wird durch Auswertung der
Oberflachentopografie bestimmt (Abbildung 7.16). Ein fur die Volumenbestimmung entwickeltes
Programm [Honold/Bdurger, unveroffentlicht] nutzt die mit Hilfe der Weillichtinterferometrie er-
zeugten Messdaten. Die Ermittlung erfolgt nach folgenden Schritten:

e Einspannen des Grundkorpers in x-y-Positioniereinheit des WeiBlichtinterferometers
e Auswahl von zwei rechteckigen Messfeldern 0,65 mm x 0,85 mm im Bereich der Reibspur
als Stichproben der gesamten Reibspur (Abbildung 7.16-1)

Zyklischer Ablauf fur jedes Messfeld:

e zeilenweise (Ax = 1,2 um) digitale Erfassung des Querprofils (Hohenprofils quer zur Reib-
spur) im Raster /Auflosung Ax = 1,2 um und Ay = 1,2 um (Abbildung 7.16- 2)

e Bestimmung der Schiefe durch Hineinlegen eines Ausgleichspolynoms 1. Ordnung (einer
Ausgleichsgeraden) in das jeweilige Querprofil (Abbildung 7.16- 3)

e Kompensation der Schiefe (Abbildung 7.16- 4)

e Glattung des Profils durch gleitende Mittelwertbildung (Abbildung 7.16- 4))

e Ermittlung der duBeren Wendepunkte aus der 2. Ableitung des geglatteten Querprofil zur
Feststellung des jeweiligen Deformationsbereichs (Reibspurbreite) - (Abbildung 7.16- 5)

e Bildung der Flachenintegrale A, A;, As; der Flache Ay = Az — (A1 + Ay) und des Volumens
AVy = Ay x Ax fiir das jeweilige geglittete Querprofil (Abbildung 7.16- 6)

e VerschleiBvolumenbildung Vv = Vy x n Gber alle n = 0,85 mm / 1,2 um = 850 Rasterzei-
len/Querprofile des jeweiligen Messfeldes

e Bestimmung des mittleren VerschleiBvolumens beider Messfelder

e Hochrechnung des VerschleiBvolumens tiber die gesamte Reibspur

Die Anzahl der Messfelder kann bis zur vollstdndigen Erfassung der Reibspur erhdht werden, wobei
sich die Messzeit entsprechend erhoht.
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Mit diesem Messverfahren zur VerschleiRvolumenermittlung wird erreicht, dass die Bestimmung
nicht nur anhand einer mittleren Reibspurbreite und eines zufalligen Querprofils, sondern hoch auf-
l6send Gber Messfelder erfolgt. AuRerdem lasst sich nach diesem Verfahren die mittlere Reibspur-
breite aus den nach objektivem Kriterium bestimmten Einzelreibspurbreiten ermitteln.
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Abbildung 7.16: Schritte der VerschleiRbestimmung an Grundkdrpern bei Gleitreibung

7.5.3.3 Reibspurbreite

Die Reibspurbreite steht in Zusammenhang mit den VerschleiRvolumina an Grundkérper (Scheibe)
und Gegenkdorper (Kugel). Die Ermittlung der Reibspurbreite kann wie in Kapitel 7.5.3.2 beschrie-
ben relativ genau oder n&dherungsweise nach Mittelwertbildung von drei Profilschnitten aus Abbil-
dung 7.16 abgelesen werden. Aufgrund der beanspruchungsabhéngigen unterschiedlichen Deforma-
tionen verschiedener Reibkdrperwerkstoffe kann die Reibspurbreite fiir eine grobe, aber schnelle
VerschleiBbewertung herangezogen werden.

7.5.3.4 Reibungskraft

Die Reibungskraft wird wahrend der Versuchsdurchfilhrung am Vakuumtribometer permanent
messtechnisch erfasst und steht im Anschluss als Zeitfunktion fir die Auswertung zur Verfugung.
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Im Verlauf der Zeitfunktion lassen sich die Einlaufphase, der Beharrungszustand und der progressi-
ve Verschleil3 zuordnen.

7.5.3.5 Reibungszahl

Die Zeitfunktion der Reibungszahl wird wahrend der Versuchsdurchfuhrung fortwahrend aus dem
Quotienten der momentanen Reibungskraft und der eingestellten Normalkraft gebildet und erfasst.

7.5.4 VerschleiRmerkmale

VerschleiBmerkmale ermdglichen qualitative und teils quantitative Vergleiche. Verschleifmerkmale
eignen sich zur Charakterisierung der VerschleiBmechanismen in Abhéngigkeit des Bedingungs-
komplexes und kénnen zur Aufklarung von ZielgréRenabweichungen bei Versuchswiederholungen
herangezogen werden. Mithilfe der Rasterelektronenmikroskopie konnen Merkmalsauspragungen
an tribologisch beanspruchten Oberflachen bestimmt werden:

e Topografie mit hoher Auflésung und Tiefenschéarfe

e Abmessungen der Verschleil3bereiche

e Charakteristische Oberflachenveranderungen (z. B. Riefen, Materialabtrag, Risse, Material-
ubetrag) zur Ableitung von wirksamen Verschleil3prozessen (Czichos et al. 2010)

e Form, Abmessungen, Lage der Partikel

e Deformation, Agglomeration, Bruchmechanik, Aufschmelzen, direkte Freisetzung nach Ge-
nerierung, langeres Verbleiben im Reibprozess (Depotbildung mit Reibeinfluss) etc.

Die Abmessungen und Lage der Partikel sowie Verschleif3bereiche sind quantitativ bestimmbar. Die
anderen Merkmalsauspréagungen sind qualitativ durch Expertenwissen zu bewerten. Zur Objektivie-
rung koénnen typische Merkmale des VerschleiRatlasses von (Czichos et al. 2010) herangezogen
werden. Bei hinreichendem Materialkontrast kann die EDX-Elementanalyse durchgefiihrt werden,
die eine Unterscheidung der Partikelherkunft (Grund- oder Gegenkdrper) ermoglicht. Die Raster-
elektronenmikroskopie kann auch zur Analyse der auf den Detektorwafern abgeschiedenen Partikel
verwendet werden.

7.6 Modelle zur Darstellung von Einflussgréfien, ZielgréRen und Zusammenhangen

Modelle sind prinzipiell beziiglich einer jeden Zielgrof3e zu ermitteln. Die ZielgroRen sind so darzu-
stellen, dass sie eine Bewertung der Einflisse ermdglichen. Im Idealfall kbnnen nach Auswertung
von Experimenten Regressionsmodelle ermittelt werden, die den Zusammenhang zwischen Fakto-
ren und gquantitativen Zielgréien beschreiben.

AuBerdem lassen sich sowohl quantitative ZielgréRRenergebnisse und als auch Merkmalsausprégun-

gen oder Verteilungen von ZielgréfRen durch deren Zuordnungen zu den Bedingungskomplexen der
Experimente in Diagrammen gegeniberstellen und auf diese Weise bewerten:
A) Gegenuberstellung von ZielgréRenergebnissen in einem gemeinsamen Histogramm
e Untersuchung/Vergleich konkurrierender Tribosysteme bei gleichem Bedingungskomplex,
alle Faktoren gleich (Abbildung 7.17, oben)
e Untersuchung einzelner Tribosysteme bei unterschiedlichen Bedingungskomplexen, Fakto-
ren auf unterschiedlichen Faktorstufen (Abbildung 7.17, Mitte), Aufgliederung von Balken
in ein Spektrum, zum Beispiel fiir die PartikelgroRenverteilung
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B) Punktweise Darstellung des funktionalen Zusammenhangs eines Faktors zur Zielgrofie,
wenn der Faktor in mehreren Stufen variiert und die restlichen Faktoren konstant gehalten
werden
e Untersuchung einzelner Tribosysteme bei Variation einer Einflussgréiie (restliche Einfluss-
grolien des BK konstant) in Histogramm (Abbildung 7.17, unten)

Vergleich konkurrierender Tribosysteme (TS) hinsichtlich ausgewihlter Zielgrofien
(gleiche Bedingungskomplexe BK)

| Bedingungskomplex I | | Bedingungskomplex2 | | Bedingungskomplexn |

A | SN | SN |
[ s, || 1s: || 78, | [ s || 1s. || TS, | [ s || 1s. || TS, |
T T l T !

'l | x

Untersuchung einzelner Tribosysteme bei unterschiedlichen Bedingungskomplexen (BK)
(alle Einflussgrofien des BK variabel)
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(restliche Einflussgrofien des BK konstant)
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Abbildung 7.17: Strategien zur systematischen Zuordnung von Zielgré3en/Merkmalsauspragungen
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7.7 Planung der Versuche

7.7.1 Allgemein

Jedes Experiment bedeutet erheblichen Zeit- und Kostenaufwand, was zwangslaufig je nach Wert
des Untersuchungsgegenstandes zu einer Beschrankung des Versuchsumfanges fuhrt. Die Be-
schrankung kann auf folgende Weisen erfolgen:

e Beschréankung des Experimentierraumes auf die wesentlichen (signifikanten) Einflussgrofien
e wenige Niveaus beziglich jeder wesentlichen Einflussgroie
e Einschrankung der Versuchswiederholungen

7.7.2 Aufgliederung in wesentliche und nichtwesentliche Einflussgrofien

Die erste Beurteilung der Signifikanz von EinflussgroRen erfolgt anhand gegebenenfalls bekannter
physikalisch-technischer Zusammenhange. Dementsprechend erfolgt eine VVorauswahl von Fakto-
ren. Sind a priori die physikalischen Zusammenhénge unbekannt, kénnen dem eigentlichen Ver-
suchsplan ,,Screening®“-Plane vorgeschaltet werden. Faktoren, fiir die experimentell statistisch kein
gesicherter Zusammenhang beziglich einer ZielgrélRe nachgewiesen werden kann, entfallen als
nicht signifikante EinflussgroRen in der Modellbeschreibung.

7.7.3 Beschreibung des Experimentierraums

Der maximale, mehrdimensionale Experimentierraum ergibt sich aus der Anzahl der Einflussgrofien
und deren zuldssige Einstellbereiche am Tribometer (Abbildung 6.1). Der mit DoE aufgespannte
Experimentierraum ist auf die Faktoren und deren untere und obere Einstellwerte eingeschrankt.
Die oberen und unteren Einstellwerte werden auch als Faktorstufen bezeichnet. Die Normierung der
beiden Faktorstufen (-1 fir den unteren -, +1 fir den oberen Einstellwert) verbessern die Ubersicht-
lichkeit von Versuchsplanen und vereinfachen die Berechnung der Modellgleichungen.

7.7.3.1 Berucksichtigung der Zielgrofzen in der Versuchsplanung

Ist die Signifikanz der Faktoren fur alle zu untersuchenden Zielgrélien &hnlich, kdnnen mit nur ei-
nem Versuchsplan Regressionsmodelle fur alle Zielgrolien ermittelt werden. Sind Faktoren beziig-
lich einiger Zielgrolien signifikant, jedoch gegentiber anderen ZielgroRen nicht signifikant, dann
sind fur einzelne ZielgroRen oder Zielgrofiengruppen unterschiedliche Versuchsplane zu erstellen.

7.7.4 Orientierende Versuche

Fur mehrere konkurrierende Tribosysteme erfolgt eine Gegeniiberstellung der ZielgroRenergebnisse
fiir nur zwei Bedingungskomplexe:

o alle Faktoren auf einem geringen Niveau (-1)
e alle Faktoren auf einem hohen Niveau (+1)

In der Abbildung 7.18 sind flr zwei konkurrierende Tribosysteme die Ergebnisse der ZielgroRe
Gesamtpartikelanzahl schematisch dargestellt. Fur Tribosystem 1 ist generell eine mittelhohe Ge-
samtpartikelanzahl mit geringer Abhangigkeit von der Einflussgréfi3e zu verzeichnen. Tribosystem 2
verfligt dagegen Uber ein hohes Optimierungspotenzial.
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Tribosystem 1 Tribosystem 2
Geringes Optimierungspotenzial Hohes Optimierungspotenzial
A A
O L
< =
:8 18
2 2
N N
”_1 " ”+1" g ”_] : ”+1"
Niveaus der Einflussgrofle (Faktorstufen) Niveaus der Einflussgrof3e (Faktorstufen)

Abbildung 7.18: Konkurrierende Tribosysteme bei minimaler und maximaler Beanspruchung
7.7.5 Orthogonale Versuchsplanung

7.7.5.1 Vollstandige orthogonale Versuchsplanung

Bei drei Einflussgrofien (n = 3) ergeben sich acht Kombinationen, die einen vollstandigen orthogo-
nalen Versuchsplan darstellen (Abbildung 7.19). Aus den Versuchen l&sst sich ein lineares Regres-
sionsmodell mit allen Haupt- und Wechselwirkungen bestimmen.
y = ay + aixq + ar X, + asxs + aAgX1X7 + aA5X1X3 + AgX2X3 + A7 X1X2X3
[ J ( J ( J
N N |
ZielgroRe Hauptwirkungen 2er-Wechselwirkungen  3er-Wechselwirkung

Um statistisch gesicherte Ergebnisse zu erzielen, ist jede Kombination dreifach zu wiederholen.
Damit sind insgesamt 24 Versuche durchzufiihren. Fur jeden Versuch erhdlt man beziglich jeder
Zielgrole einen Messwert, die gemeinsam in einem Zielgrofienvektor zusammengefasst werden.
Fiur die Berechnung der Regressionsmodelle, einschlieBlich der statistischen Testgrofien, eignen
sich Softwareprogramme (z. B. Mathcad 9.2). Detaillierte Angaben dazu sind der in Literatur um-
fangreich enthalten (Fahrmeir et al. 2011), (Fischbacher 1998) und (Grohmann et al. 2011).

Normalkraft: Fy Gleitgeschwindigkeit: vg, Rauheit Grundkoérpers: Sq
=i = | =
i+ —] ~]
=] +1 -1
=1 = | +1
+1 +1 =1
+1 -1 +1
-1 +1 +1
g2l +1 +]

Abbildung 7.19: Vollstandige orthogonale Versuchsplanung fiir Gleitreibung an einem Tribosys-
tem fur drei wesentliche EinflussgroRen
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7.7.6 Unvollstandige orthogonale Versuchsplanung

Unter Verzicht der Bestimmbarkeit von Wechselwirkungen lassen sich bei dem entsprechenden
unvollstandigen Versuchsplan mit acht Versuchen bis zu sieben Faktoren einbeziehen. In der Regel
werden davon nur einige Faktoren signifikant sein. In dieser Form lassen sich Versuchspléne auch
als ,,Screening-Plane* nutzen. In der Abbildung 7.20 ist ein unvollstandiger Plan flr die Einbezie-
hung von vier Faktoren dargestellt. Der Faktor Fremderwdarmung Gegenkdrper ist dabei nach Mus-
ter der Dreifachwechselwirkung der anderen drei Einflussgrofien zu variieren.

Normalkraft: Gleitgeschwindigkeit: Rauheit Grundkorper: Fremderwirmung
Fy VGi Sq Gegenkorper: Tgk
—i -1 -1 —1
+1 —1 ~1 e
—1 +1 —1 +1
=1 —1 +1 +1
+1 +1 = ~1
+1 ~1 +1 =
=1 +1 +1 =1
+1 +1 +1 +1

Abbildung 7.20: Unvollstdndige orthogonale Versuchsplanung fir Gleitreibung an einem Tribosys-
tem flr vier wesentliche EinflussgréRen

7.8  Verifizierung der Versuchsergebnisse

ZielgroRenergebnisse sollen sich entweder auf die Einstellung von Faktoren zuriickfihren lassen
oder es ist nachzuweisen, dass ein Einfluss einzelner Faktoren nicht besteht. Die dreifache Wieder-
holung der Experimente ist ein Kompromiss zwischen Versuchsaufwand und Basis fir die Verifi-
zierung der Versuchsergebnisse nach statistisch objektiven Kriterien (Fahrmeir et al. 2011), (Fisch-
bacher 1998) und (Grohmann et al. 2011):

e  Cochrantest* zur Priifung der ZielgroBBenergebnisse auf Normalverteilung

e Student-Test” zur Prufung der Regressionskoeffizienten/Einflussgrofien auf Signifikanz

o  Fishertest: Adequatheitstest fiir die Regressionsgleichung

e Bestimmung der Schatzfehler durch Vergleich zwischen Unterschied zwischen Modell und
Realitat

e Bestimmtheitsmali: beschreibt die Glite eines Regressionsmodells

In Abbildung 8.29 sind die Ergebniswerte beispielhaft fir durchgefiihrte Experimente dargestelit.
Basis flr die Tests sind Prifverteilungen mit einer Irrtumswahrscheinlichkeit von 5 %. Grundsétz-
lich ist zu priifen, ob sich Ergebnisse in Einklang mit physikalischen und fachspezifischen Zusam-
menhéngen befinden.
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7.9  Darstellung der Bewertungsmodelle

Zur Nutzung der Regressionsmodelle fir die Optimierung wird eine ubersichtliche Darstellung be-
notigt. In Abbildung 8.29 sind ein vollstandiger orthogonaler Versuchsplan mit 3 Faktoren, die all-
gemeine Modellgleichung fur eine ZielgrofRe und die statistischen BewertungskenngréRen darge-
stellt. Fur denselben Versuchsplan sind die Modellgleichungen fir alle ZielgroRen mit Angabe der
geschatzten Parameter der jeweils signifikanten Faktoren in Abbildung 8.28 zusammengefasst. Die
Parameter der Modellgleichungen beziehen sich auf die normierten Faktoren (,,-1¢ und ,,+1%). Die
Wirksamkeit der Faktoren lassen sich untereinander und gegentiber den Zielgrofien direkt verglei-
chen. Es lasst sich somit schnell tGberblicken, welche Optimierungsmoglichkeiten unter der kom-
plexen Betrachtung aller EinflussgroRen und ZielgréRen existieren. Die Transformation auf die rea-
len GroRen erfolgt dann entsprechend der Malistabsrelation der normierten Versuchsplanung, wie
beispielhaft in Abbildung 7.21 dargestellt.

Einflussgrofle x,:Normalkraft Fy

| I L

-1 -0,5 0 +0,5 +1

‘ ] l | | | ‘
T

2 4,25 6,5 10,75 15 [N]

Normiert

Real

Abbildung 7.21: Transformation normierter GréRen in reale Grof3en
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8.1  Versuchsdurchfihrung

Mit der Feststellung der Funktionstiichtigkeit des Priifstands sind die Voraussetzungen zur Ver-
suchsdurchfiihrung erfullt. In Abbildung 8.1 sind die Schritte der Versuchsdurchfihrung mit Zeitre-
lation schematisch dargestellt. Die Gesamtdauer fur einen Versuch betrégt z. B bei einem Solldruck
von 5 x 10”° mbar im Rezipienten und 1000 Beanspruchungswiederholungen in Abhangigkeit vom
Versuchsszenario ca. 1,5 bis 3 Stunden. Die Messung der Detektorwafer vor und nach dem Versuch
ermdglicht, die Anfangskontamination aus dem Versuchsergebnis zu eliminieren.

Einzelschritte Dauer ca. [min] Abfolge
1) Bereitstellung reiner Detektorwafer 5
2) Bestimmung der Anfangsbeladung 25
der Detektorwafer mit Waferscanner
3) Bestiickung Vakuumtribometer mit 5
Reibkorpern
4) Bestiickung Vakuumtribometer mit 5
vorgemessenen Detektorwafern
5) Einstellung Versuchsparameter 3
6) Evakuieren Rezipient 15
7) Versuch — tribol. Beanspruchung 4 bis 90
8) Beliiften Rezipient 7
9) Entnahme Detektorwafer aus 5
Vakuumtribometer
10) Bestimmung der Endbeladung 25
der Detektorwafer mit Waferscanner .
0 50 100 150 200

Zeit [min]

Abbildung 8.1:  Abfolge der Versuchsdurchfiihrung

Anfangsrauheit der Probenkorper

Die Probenkorper wurden fir die zweistufigen Versuchsplane in zwei Rauheitsstufen beschafft. Die
Anfangsrauheit wurde Gberprift (Abbildung 8.3, Abbildung 8.2 im Anhang). Es wurde festgestellt,
dass die Abweichungen unterschiedlicher Probenkorper in der jeweiligen Rauheitsstufe gering sind.
Demgegenuber unterscheiden sind die Rauheitsstufen deutlich. Damit sind gute tribologische Vor-
rausetzungen fiir eine zweistufige Versuchsplanung gegeben.

Ausgehend von einer zu erwartenden Rauheitsanderung durch den tribologischen Prozess, wird die
im Versuch verwendete Rauheit als Anfangsrauheit bezeichnet. Aus der Rauheit vor und nach dem
Versuch ergibt sich die Rauheitsdifferenz.
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Mittelwert: 0,76 pm
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Abbildung 8.2: Quadratische Mittenrauwerte der Gegenkorper (Kugeln) vor der tribologischen

Beanspruchung — Anfangsrauheit
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Edelstahl/V2A (1.4301X5CrNil8-10); Polyetheretherketon (PEEK)

Schétzung der Mittelwerte und Standardabweichung aus je zehn Probenkorpern

Abbildung 8.3:  Quadratische Mittenrauwerte der Grundkorper (Scheiben) vor der tribologischen
Beanspruchung -
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8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

8.2  Generelle Untersuchungsmaglichkeiten

Der Prufstand bietet umfangreiche Maoglichkeiten, die Zusammenhédnge zwischen tribologischer
Beanspruchung, Verschlei3, Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung zu untersuchen. Gemal
Abbildung 5.5 sind Untersuchungen fir unterschiedliche Bewegungsarten moglich. Als Faktoren
der Untersuchungen sind die EinstellgroRen geméalR Abbildung 6.1 zu verwenden. Diese kdnnen
innerhalb eines zul&ssigen Bereichs beliebig eingestellt und tber die Versuchsdauer konstant gehal-
ten werden. Die Art der Untersuchung, Experimentierraum und Zielgrofien gehen aus Kapitel 7
hervor. Je nach technischer Aufgabenstellung ist ein geeigneter Versuchsplan zu entwickeln.

Experimentierraum am Vakuumtribometer

e 4 unterschiedliche Bewegungsarten und Kombinationen

e bewegungsartabhéngige und bewegungsartunabhéngige Einstellgrélien
gemal Abbildung 6.1 (Gleiten: 11, StoR: 10, StoRRgleiten: 14, Radiallager: 9)

e unterschiedliche Werkstoffe fur die Reibkdrper

e unterschiedliche Anfangsrauheiten der Reibkorper

Anzahl von ZielgréfZen gemaR Kapitel 7.5

o Partikelfreisetzung: 5
e Partikelausbreitung: 6
e Verschleil3: 6

Der multifunktionale Prufstand bietet somit umfangreiche Untersuchungsmdoglichkeiten.

8.3  Durchgefiihrte Untersuchungen

Entsprechend der Voruntersuchungen in Kapitel 3 werden Modelltribosysteme (Kugel/Scheibe) und
technische Tribosysteme aus hdufig verwendeten Werkstoffen bei typischen Beanspruchungen un-
tersucht. Die konkret durchgefiihrten Versuche und Zielstellungen sind in Abbildung 8.4, Abbil-
dung 8.5 und Abbildung 8.6 zusammengestelit.

Die Versuchsergebnisse sind in den Kapiteln 8.4, 8.5 und 8.6 dargestellt und bewertet. Die unter-
schiedlichen ZielgroRen werden entsprechend der in Kapitel 7.5 aufgefiihrten Definitionen der Me-
thodik illustriert.

Die Untersuchungen représentieren die Untersuchungsmaoglichkeiten des Prifstands und des Ver-
fahrens. Dabei sollen Effekte insbesondere zur Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung fur aus-
gewdhlte Tribosysteme unter Vakuumbedingungen aufgezeigt werden.

Untersuchungen bei Gleitreibung lassen die deutlichsten Ergebniseffekte erwarten, insbesondere
fiir die neu definierten ZielgrofRen zur Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung. Zunéchst wurden
orientierende Versuche an Tribosystemen mit unterschiedlichen Werkstoffen bei unterschiedlichen
EinflussgroRenniveaus durchgefiihrt, um Diversitaten hinsichtlich der Freisetzung und Ausbreitung
von Partikeln festzustellen. Darauf aufbauend erfolgten Versuche nach zweistufigen, mehrfaktoriel-
len Versuchsplanen (zwei-, drei- und vier Faktoren). Die Uberpriifung, ob lineare Zusammenhange
vorliegen, erfolgte fiir einzelne Faktoren an mehrstufigen Untersuchungen. Auflerdem wurde eine
zweistufige Untersuchung zu Auswirkungen des Drucks (Hochvakuum, Feinvakuum) durchgefiihrt.
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Versuch

Zielstellung fiir verschiedene
Zielgrofien / Merkmalsausprigungen

1) Orientierende Versuche

= fiir ausgewihlte Werkstoffpaarungen und
Faktorstufenkombinationen

= einstufig oder zweistufig mit dreifacher
Wiederholung

= Vergleich verschiedener
Werkstoffpaarungen bei gleicher
Beanspruchung

= Einfluss von Faktorstufen
innerhalb einer Werkstoffpaarung

2) Zweistufiger Versuchsplan — 2 Faktoren
2.1) Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit
2.2) Normalkraft, Anfangsrauheit

= Vollstindig, orthogonal:
4 Versuche mit dreifacher Wiederholung
Werkstoffpaarung:

Gegenkorper Kugel: Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10)
Grundkdrper Scheibe: Polyetheretherketon (PEEK)

3) Zweistufiger Versuchsplan — 3 Faktoren
(Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit)

= Vollstindig, orthogonal:
8 Versuche mit dreifacher Wiederholung

= Werkstoffpaarung:
Gegenkorper Kugel: Siliziumnitrid SizNy)
Grundkorper Scheibe: Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10)

4) Erweiterter Versuchsplan — 4 Faktoren
(Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit,
wie 3) - zusitzlich: Fremderwdrmung Gegenkorper)

= Unvollstindig, orthogonal

= Aufwandbegrenzung durch Nutzung - Versuchsplan 3),
vier zusdtzliche Versuche mit dreifacher Wiederholung

= Bestimmung der
Regressionsmodelle mit
Hauptwirkungen und
Wechselwirkungen

= Auswahl der wesentlichen
Wirkungen mit Hilfe
statistischer Tests

= Bestimmung der Modellgiite

= Merkmalsanalyse fiir
ausgewdhlte
Faktorstufenkombinationen

5) Mehrstufige Untersuchungen — 1 Faktor
5.1) Normalkraft, 4 Stufen — dreifach wiederholt

5.2) Anzahl der Beanspruchungswiederholungen,
5 Stufen — ohne Wiederholung)

* Werkstoffpaarung:
Gegenkorper Kugel: Siliziumnitrid (SizNy)
Grundkorper Scheibe: Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10)

= Regressionsmodell,
Linearitdtsbetrachtung,
Giitekennwerte

= Merkmalsanalyse

6) Zweistufige Untersuchungen — Faktor Druck
(Vakuum)

= zweistufig mit dreifacher Wiederholung

= Werkstoffpaarung:
Gegenkorper Kugel: Siliziumnitrid (Si3Ny)
Grundkorper Scheibe: Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10)

Zielgrofenbestimmung
und
Merkmalsauspragungen

Abbildung 8.4:
Kugel/Scheibe)
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8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

Spezielle Versuche zu Bewegungsarten erfolgen an verschiedenen Tribosystemen. Neben den
Bewegungsarten Stofl und StoRR-Gleiten wurde Wélzen an zwei Radiallagern unterschiedlicher
Werkstoffkombination untersucht (Abbildung 8.5). Die Untersuchungen erfolgten teils ein-, zwei-
und dreistufig. Alle Versuche wurden dreifach wiederholt.

Zielstellung fiir verschiedene

Viersuch Zielgroflen / Merkmalsausprigungen
7) Stof} (Kugel gegen Scheibe) = Vergleich verschiedener Werkstoft-
(einstufig mit dreifacher Wiederholung) paarungen bei gleicher Beanspruchung
= Polyetheretherketon (PEEK) / Silizium-Wafer — — — — |-» Ablage von Siliziumwafern (ideal)
= Siliziumnitrid (Si3Ny4) / optisches Glas — — — — — — — —» Ablage von Fotolithografiemasken
= Edelstahl (1.4301X5CrNil8-10)/PEEK — —————1 > ) _
= Siliziumnitrid (Si;Ny) / Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10)4 » ggz;ﬂiieesn mechamischen
= Edelstahl / Edelstahl (jeweils: 1.4301X5CrNi18-10) — -1 »
8) Kantenstof3 (Plittchen gegen Scheibenkante) = Gegentiberstellung mit Flachensto3
(einstufig mit dreifacher Wiederholung) Kugel/Scheibe
* Polyetheretherketon (PEEK) / Silizium-Wafer — — — — | Kantengreifen von Siliziumwafern
9) StoB-Gleiten (Kugel gegen Scheibe) — 1 Faktor = Vergleich verschiedener Werkstoff-

paarungen, Gegeniiberstellung mit

(Gleitweg, dreistufig mit dreifacher Wiederholung) Stof dims Gletas

* Polyetheretherketon (PEEK) / Silizium-Wafer — — — — -+ Ablage von Siliziumwafern (real)
= Siliziumnitrid (Si3Ny,) / optisches Glas — — — — — — — —» Ablage von Fotolithografiemasken
10) Wiilzen (Radialrillenkugellager) * Vergleich verschiedener

® einstufig mit dreifacher Wiederholung Werkstoffpaarungen

= Kugellager (Kugeln / Laufringe / Kéfig) — — — — — — 4 >

héufiges Maschinenelement in
- Typ I: Siliziumnitrid (Si3Ny4) / Edelstahl / Edelstahl— - + r Hochvakuumanlagen aus

- Typ II: Siliziumnitrid (Si3Ny) / ZrO, / ZrO; — — — — - +» | typischen Werkstoffen

Abbildung 8.5:  Ubersicht tiber durchgefiihrte spezielle Untersuchungen zu Bewegungsarten

Untersuchungen, die sich ausschlieBlich auf Besonderheiten der Partikelausbreitung beziehen,
sind in Abbildung 8.6 zusammengestellt. Die Wirksamkeit eines Partikellabyrinths zur Minimie-
rung der Partikelausbreitung wird anhand des Partikellabyrinths an der Krafteinleiteinheit des Va-
kuumtribometers nachgewiesen (siehe Abbildung 5.4). Zur Feststellung, ob sich Partikel um Hin-
dernisse ausbreiten oder auf die Rickseiten der Detektorwafer gelangen, wurden Wafer mit Detek-
tionsseite abgewandt zur Partikelquelle bestuckt.

Mit einem Richtungsfilter (Partikelblende) erfolgten Versuche zur Bestimmung der Freisetzungsge-
schwindigkeit der Partikel. Die Anderung der Drehrichtung wurde untersucht.

Die Beeinflussung durch Anlegen eines elektrischen Felds wird der Einfluss gegeniiber dem Nicht-
vorhandensein eines elektrischen Felds ermittelt.
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Zielstellung fiir verschiedene

Versuch Zielgrofien / Merkmalsausprigungen

11) Wirksamkeit Partikelfalle (Labyrinth) — 1 Faktor

) ) ) ] = Vergleich: ohne und mit Partikelfalle
= zweistufig mit dreifacher Wiederholung

Begrenzung der rdumlichen

= Gleiten (Kugel gegen Scheibe) Partikelausbreitung aus

- Edelstahl (1.4301X5CrNil18-10) / PEEK

Tribosystemen
= Partikelquelle: Mechanik Krafteinleiteinheit
12) Messung im Ausbreitungsschatten der = Vergleich: zu- und abgewandte Seite
Partikelquelle — 1 Faktor (Detektorwafer der (Ausbreitungsschatten)
Partikelquelle zu- und abgewandt) S bz von kontariirations:
= zweistufig mit dreifacher Wiederholung kritischen Produkten durch
* Gleiten (Kugel gegen Scheibe) abgewandte Orientierung
- Edelstahl (1.4301X5CrNil8-10) / PEEK gegeniiber Tribosystem
13) Einfluss Richtungsfilter (Partikelblende) — 1 Faktor | = Abschitzung der Freisetzungs-
(Winkel Austrittsspalt zum Schwerkraftvektor) geschwindigkeitsverteilung der
* einstufig mit dreifacher Wiederholung Partikel

» Gleiten (Kugel gegen Scheibe): ; . ;
- Siliziumnitrid (SI3N4)/Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10) | fusbreitungsmoglichieiten von
- Siliziumnitrid (Si3N4) / optisches Glas y

14) Einfluss Drehrichtung — 1 Faktor (Links-Rechtslauf)| = Vergleich: Links- und Rechslauf

= einstufig mit dreifacher Wiederholung Beeinflussung der Partikel-

= Gleiten (Kugel gegen Scheibe): ausbreitung durch Anderung der
- Siliziumnitrid (Si3N4)/Edelstahl (1.4301X5CrNil18-10) Drehrichtung

15) Elektrisches Feld — 1 Faktor (Spannung) = Vergleich: mit und ohne

= zweistufig mit dreifacher Wiederholung elektrischem Feld

= Gleiten (Kugel gegen Scheibe): Beeinflussung der Partikel-
- Siliziumnitrid (Si3N4) / Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10)]  ausbreitung durch elektrostatische
- Edelstahl (1.4301X5CrNi18-10) / PEEK Felder

Abbildung 8.6:  Ubersicht durchgefithrte Untersuchungen zu Besonderheiten der Partikelausbrei-
tung

In den nachfolgenden Kapiteln werden die Versuchsergebnisse dargestellt.
8.4  Versuchsergebnisse zur Gleitreibung

8.4.1 Orientierende Versuche

Orientierende Versuche wurden fur zwei Tribosysteme unterschiedlicher Werkstoffe (Edelstahl-
Kugel/PEEK-Scheibe, Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe) und zwei Tribosysteme gleicher
Werkstoffe (Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe und Siliziumnitrid-Kugel/Siliziumnitrid-Scheibe)
bei gleicher Beanspruchung durchgefuhrt. Damit soll festgestellt werden, ob Tribosysteme aus glei-
chen Werkstoffen ein deutlich héheres Partikelabgabeverhalten aufweisen. VVon diesen vier Tribo-
systemen wurden Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe und Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe au-
Rerdem bei unterschiedlichen Beanspruchungen (Faktorstufen) untersucht. Die Faktorstufen wurden
deutlich gespreizt, um ZielgroReneffekte hervortreten zu lassen.
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8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

Mit den orientierenden Versuchen soll festgestellt werden, ob sich deutliche Unterschiede fur we-
sentliche ZielgroRen aus den Werkstoffkombinationen und Faktorstufenkombinationen ergeben. Als
ZielgroRen wurden Partikelanzahl, GroRRenverteilung, Volumenanteile und Ausbreitungskennzahl
ausgewadhlt. In den Abbildungen 8.7, 8.8 und 8.9 sind die Einzelergebnisse der drei Versuchswie-
derholungen zur Visualisierung der Reproduzierbarkeit und die jeweiligen Mittelwerte dargestellt.
In allen weiteren Abbildungen sind ausschlieBlich die Mittelwerte berlicksichtigt.

Fur ausgewahlte Versuche erfolgen zusatzlich zur generellen Partikelerfassung auf den Detektor-
wafern mit dem Streulichtpartikelzahler Aufnahmen an Reibkdrpern mit dem Rasterelektronenmik-
roskop. Diese Aufnahmen werden durch Vergleich mit den MusterverschleiRformen des ,,Atlas von
VerschleiBerscheinungsbildern® nach Czichos (Czichos et al. 2010) zur Bestimmung der Ver-
schleiBmechanismen genutzt und kénnen zur Untersuchung von Effekten der Partikelfreisetzung
und Partikelausbreitung herangezogen werden.

Bei gleicher Beanspruchung der vier Tribosysteme zeigen sich deutliche Klassenunterschiede bei
der Gesamtanzahl freigesetzter Partikel (Abbildung 8.7). Die Tribosysteme mit unterschiedlichen
Werkstoffen weisen eine deutliche geringere Partikelfreisetzung auf als die Tribosysteme gleicher
Werkstoffe. Innerhalb der mit variablen EinflussgréfRen weiter untersuchten Werkstoffkombination
Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe treten starke Abhadngigkeiten von den Ein-
flussgrofRen Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und Oberflachenrauigkeit auf. Demgegeniber sind
die Abweichungen der Versuchswiederholungen gering (Abbildung 8.8). Fiir das Tribosystem Edel-
stahl-Kugel/PEEK-Scheibe wirken sich die EinflussgroRen nicht so deutlich aus. AuBerdem sind die
relativen Abweichungen innerhalb der Versuchswiederholungen erheblich gréer (Abbildung 8.9).
Diese Abweichungen sind auf eine diskontinuierliche Partikelfreisetzung zuriickzufiihren. Die nach
den Versuchen mit dem Rasterelektronenmikroskop durchgefiihrten Aufnahmen zeigten Unter-
schiede der anhaftenden Partikel hinsichtlich GroRe und Anzahl bei den Tribosystemen Edelstahl-
Kugel/Edelstahl-Scheibe (Abbildung 8.16) und Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe (Abbildung 8.26).

In den Abbildungen 8.10, 8.11 und 8.12 sind die Grolienverteilungen der freigesetzten Partikel
abgebildet. Es dominierten mit 80 bis 92 % Partikel kleiner als 1,6 um. Besonders hoch ist der An-
teil von Partikeln kleiner als 0,2 um bei den Tribosystemen Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe und
Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe. Die Grolienverteilungen lassen sich nicht auf Paarungen glei-
cher oder ungleicher Werkstoffe zurlickzufiihren. Die PartikelgroRenverteilung des Tribosystems
Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe ist abhdngig von Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und
Anfangsrauheit (Abbildung 8.11). Mit zunehmender Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und An-
fangsrauheit steigt der Anteil der Partikel von 0,1 bis 0,2 um deutlich an. Dagegen zeigt das Tribo-
system Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe bei gleicher Variation der EinstellgroRen (Faktoren) keine
deutlichen Unterschiede der GroRenverteilungen (Abbildung 8.12).

Die Abbildungen 8.13, 8.14 und 8.15 zeigen die Volumenanteile der freigesetzten Partikel bezogen
auf die PartikelgroRe. Generell wird das Volumen maRgeblich von Partikeln groRer 20 um be-
stimmt. Die Volumenanteile der PartikelgroRen sind nahezu unabhangig der Werkstoffkombination,
Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit ahnlich verteilt. Eine Ausnahme ist das Tribo-
system Siliziumnitrid-Kugel / Siliziumnitrid-Scheibe. Hier ist der Anteil der Partikel von 20 bis 50
pm deutlich grofier. Durch den Exponenten 3 bei der Volumenbildung sind kleine Partikel zu ver-
nachlassigen.
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= 100000—; . Tribosysteme
= ] . Bedingungskomplex
@ 1 —T A) Edelstahl-Kugel / PEEK-Scheibe
Al 10000 3 * ‘ Sq Kugel: 0,15 um
0 . Sq Scheibe: 0,54 ym
= ] B) Si3N4-Kugel / Edelstahl-Scheibe
-1 | Sq Kugel: 0,12 ym
— 1000 Sq Scheibe: 0,33 ym
g C) Edelstahl-Kugel / Edelstahl-Scheibe
: 1 &2 e Sq Kugel: 0,15 um
= 100 E * S Zmire ' » Sq Scheibe: 0,33 um
3 ] D) Si3N4-Scheibe/Si3N4-Kugel
= ] Sq Kugel: 0,12 ym
> 10 Sq Scheibe: 0,21 um
= Einheitlich:
= ] Normalkraft: 2 N
~ 1 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
I 1 1 1
A) B) C) D)
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 107 mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.7:  Gesamtanzahl freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fur vier Tribosysteme unter-
schiedlicher Werkstoffkombinationen (Kugel/Scheibe) bei gleicher Beanspru-

chung
3000+ " Si,N,-Kugel / Edelstahl-Scheibe

§_ A Bedingungskomplex
o 2500 - A) Sq Scheibe: 0,33 um
=] Sq Kugel: 0,12 pm
Al Normalkraft: 2N -
B Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
2 20001 — o
i B) Sq Scheibe: 0,33 um I
= Sq Kugel: 0,12 um ‘]I!
= Normalkraft: 15N -
g 15001 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s !
= C) Sq Scheibe: 0,33 um I
xR Sq Kugel: 0,12 um :

" |
g 1000 / Normalkraft: 2N ;
= ] . Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s -
@ / T s 4
== 500 - | 4 - - 9:5 IV D) Sq Scheibe: 1,78 um -
E / ,_." (dsl Sq Kugel: 0,12 um

e NG Normalkraft: 15N
R 0 —v—‘—.— Ny Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
I 1 1 I
A B C D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
Druck (Vakuum): 5 x 10~ mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.8: Gesamtanzahl freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fir das Tribosystem Silizium-
nitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei unterschiedlichen Bedingungskomplexen
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§_ 6004 Edelstahl-Kugel / PEEK-Scheibe
n 1 iy Bedingungskomplex
o 500 o , It A) Sq Scheibe: 0,54 um
Al Sq Kugel: 0,15 um
= Normalkraft: 2N
= 400 - Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
! B) Sq Scheibe: 0,54 um
< Sq Kugel: 0,15 pm
g 300 Normalkraft: I5SN
> o . Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s
— s St C) Sq Scheibe: 0.54

. q Scheibe: .54 um
"g 2004 o Qé/, ’ -.’\\ 0“& Sq Kugel: 0,15 um
N /s * Normalkraft: 2N
g ¢ Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s
S 100A > D) Sq Scheibe: 2,26 pm
ﬁ Sq Kugel: 0,18 um
T Normalkraft: 15N
o 0 Gleitgeschwindigkeit: 11 c/s
n_' T T T T

A B C D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.9: Gesamtanzahl freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fir das Tribosystem Edel-
stahl-Kugel/PEEK-Scheibe bei unterschiedlichen Bedingungskomplexen

— 1007 Tribosysteme

(=] 4
é 90 4 Partikelgrofe Bedingungskomplex

@ [um] A) PEEK-Scheibe/V2A-Kugel
S R0 Sq Scheibe: 0,54 um
e > 63 Sq Kugel: 0,15 um
20704 = S0 2o0! | B) V2A-Scheibe/Si3N4-Kugel
_sz 60 == 20:0_35:0 Sq Scheibe: 0,33 um
E T I 10,0-20,0 Sq Kugel: 0,12 um

= [ 5.0-10,0 C) V2A-Scheibe/V2A-Kugel
A 50 B 3.0-5,0 el -

. B 2.0-3.0 Sq Scheibe: 0,33 um
% 40+ L] 16-2 Sq Kugel: 0,15 um
&0 30 I 1.0-16 D) Si3N4-Scheibe/Si3N4-Kugel
g = 8;_33 Sq Scheibe: 0,21 pm
= 20 I 0.3-05 Sq Kugel: 0,12 um
e I 0.21-0,3 . .

: 104 @l o.15021 Einheitlich: Normalkraft: 2 N
b BO.1-015 | und Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s

04

A B C D

Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.10: Verteilung der GrolRenhdufigkeit freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fiir vier
Tribosysteme unterschiedlicher Werkstoffkombinationen (Kugel-Scheibe) bei
gleicher Beanspruchung
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— 100+ _ . . . Si,N,-Kugel / Edelstahl-Scheibe
= 1 PartikelgroBe
— 90+ [um] Bedingungskomplex
é) 80 - A) Sq Scheibe: 0,33 um
=E [ >63 Sq Kugel: 0,12 um
80 704 [ 50,0-63,0 Normalkraft: 2N
> [ 35,0-50,0 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
= 504 I 20,0-35,0| | By g Scheibe: 0,33 um
= I 10,0-20,0 :
. I 5.0-10,0 Sq Kugel: 0,12 um
S 504 e 3'0'56 Normalkraft: I5N
Q: = 2'0:3'0 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
@ 40+ — C) Sq Scheibe: 0,33 um
= I 1.0-1,6 Sq Kugel: 0,12 pm
g" 304 Ho.7-1.0 Normalkraft: 2N
= I 0,5-0,7 Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s
= 201 = 0305 | D) SqScheibe: 1,78 ym
T 10- L] 0.15-0.21 Sq Kugel: 0,12 um
) o 1015 Normalkraft: I5N
> 04 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
A B C D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.11: Verteilung der GroéRenhdufigkeit freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fir das
Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei vier Bedingungskomple-

Xen
— 100 Edelstahl-Kugel / PEEK-Scheibe
é 90 Partikelgrof3e -
P [um] Bedingungskomplex
< 804 H A) Sq Scheibe: 0,54 pm
38 >63 Sq Kuglil: ; 0,15 um
2‘0 70 [ 50.0-63,0 g;)r_ma raft: . 2N -
) [ 35,0-50,0 eitgeschwindigkeit: 11 cm/s <—||
.é 60 4 [ 20,0-35,0 B) Sq Scheibe: 0,54 pm e I:
Bt B 10,0-20,0 Sq Kugel: 0,15 um '
S 504 [ 5.0-10,0 Normalkraft: I5N -
= B 3.0-5,0 - hdiekei !
. 2’0 3’0 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s .
o 401 - 162 C) Sq Scheibe: 0,54 um |
= = 10-16 Sq Kugel: 0,15 pm :
S0 3() A | 07-10 Normalkraft: 2N |
g ] 0507 Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s | gda
% 20 [ 0.3-05 D) Sq Scheibe: 226 um | g
T 10 I 0.21-0.3 Sq Kugel: 0,18 pm
) 7] [ 0,15-0,21 Normalkraft: 15N
> I 0.1-0.15 Gleitgeschwindigkei t: 11 cm/s
O -
A B C D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
-5 " . .
Druck (Vakuum): 5 x 10™ mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.12: Verteilung der GrolRenhdufigkeit freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fur das
Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe bei vier Bedingungskomplexen
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-
X
-E- 100 i Tribosysteme
2 90+ Partikelgrofe Bedingungskomplex
o | [um] A) PEEK-Scheibe/V2A-Kugel
5 80- Sq Scheibe: 0,54 um
k=] ] I > 63 Sq Kugel: 0,15
Q q Kugel: 15 um
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o ] [ 10,0-20,0 Sq Kugel: 0,12 ym
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O -
> A B c D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
-5 e . 5
Druck (Vakuum): 5 x 10™ mbar, Schiatzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.13: Verteilung der Volumenanteile freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fur vier Tri-
bosysteme unterschiedlicher Werkstoffkombinationen (Kugel-Scheibe) bei glei-
cher Beanspruchung

—_
2 . :
A Si,N,-Kugel / Edelstahl-Scheibe
c ’ -
o Parillsclgrobe Bedingungskomplex
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° Mo.1-015 Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
>
A B (o] D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
-5 5s . 3
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.14: Verteilung der Volumenanteile freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fir das Tri-
bosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei vier Bedingungskomplexen
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=
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>

A B C D
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
5 . 5 .
Druck (Vakuum): 5 x 10~ mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.15: Verteilung der Volumenanteile freigesetzter Partikel bei Gleitreibung fir das Tri-
bosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe bei vier Bedingungskomplexen

In Abbildung 8.16, und Abbildung 8.17 sind Rasterelektronenmikroskopaufnahmen mit Verschleil3-
erscheinungsformen und abgeleiteten Verschleilfmechanismen exemplarisch fur das Tribosystems
Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe dargestellt. Die Aufnahmen sind separat fur Grundkérper (Ku-
gel) und Gegenkoper (Scheibe) mit dem Bedingungskomplex des Versuchs aufgefuhrt. Am Grund-
korper wurde die Reibspur und am Gegenkorper die Reibstelle sowie haftende Partikel markiert.
AuRerdem erfolgt jeweils die Darstellung der markierten Partikel in hoher Auflésung.

Die VerschleiBerscheinungsformen Schuppen, Kuppen und Materiallibertrag weisen auf den Ver-
schleiBmechanismus Adhé&sion hin. Deutlich zu erkennen ist die Materialverschiebung in Gleitrich-
tung. Ursache fur Adhésionsverschleil3 ist eine tribologische Beanspruchung, aus der hohe lokale
Pressungen resultieren, gefolgt vom Durchbrechen lokaler Deckschichten, der Entstehung lokaler
Grenzflachenverbindungen (KaltverschweilRungen) mit hoherer Festigkeit als das Basismaterial, die
bei Relativbewegung im angrenzenden Volumen und nicht im urspringlichen Grenzflachenkontakt
zu Trennung/Materialverschiebung fiihren (Czichos et al. 2010).

Die starke VerschleiBauspragung steht in Zusammenhang mit der groen Gesamtanzahl freigesetz-
ter Partikel (vergleiche Abbildung 8.7).

Ausgehend von den VerschleiBmechanismen kénnen Ursachen fiir die Auspragung der Partikelfrei-
setzung und Partikelausbreitung abgeleitet werden. Beispielsweise kénnten Tribosysteme aus spro-
den Werkstoffen zu einer starken rdumlichen Ausbreitung fihren, da die durch die mechanische
Beanspruchung eingetragene Energie weniger in plastische Deformation, sondern in spréden Bruch
gewandelt wird.

106



8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

Scheibe (V2A, Sq: 0,32 pm) Kugel (V2A, Sq: 0,15 pm), Fx: 2 N; vg: 10,5 em/s;
Druck: 5 x 10° mbar, Temperaturbeeinflussung Gegenkorper (Kugel): -

Reibstelle @ ca. 700 pm

Materialverschiebung und
feste Materialanlagerung an
der Reibstelle in Richtung des
Gleitgeschwindigkeitsvektors
Abfolge nach [32]:

e tribologische Beanspruchung fiihrt
zu hohen lokalen Pressungen

e Durchbrechen lokaler Deckschichten

e Entstehung lokaler
Grenzflachenverbindungen
(KaltverschweiBBungen) mit hoherer
Festigkeit als Basismaterial

¢ bei Relativbewegung Trennung/
Materialverschiebung nicht im

VergroBerung ursprﬁnghchen Grenzflichenkontakt
- . sondern im angrenzenden Volumen

100 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :10 Jul 2014

H WD = 89 mm Mag= 37X Time :10:28:02

10 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :10 Jul 2014

WD = 8.7 mm Mag= 627 X Time :10:30:16
Verschleilerscheinungsformen: Verschleifmechanismus:

Schuppen, Kuppen, Locher, Mulden, Riefen,

Materialiibertrag, Fressen, schuppige Partikel Adhésion

Abbildung 8.16: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibstelle Gegenkorper des Tribosys-
tems Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung

107



Kapitel 8 Durchfuihrung und Auswertung der Versuche

Kugel (Edelstahl, Sq 0,15 pm)/Scheibe (Edelstahl, Sq: 0,33 pm); Fn: 2 N; vg: 11 em/s
Druck: 5 x 107 mbar, Temperaturbeemﬂussung Gegenkorper (Kugel): 80°C

R e N T, T . T T & e

: Brelte Relbspur ca. 700 um “'-

EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :9 Jul 2014
WD = 7.9 mm Mag= 75X Time :11:15:31

20 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :9 Jul 2014

I I WD = 7.9 mm Mag= 350X Time :11:16:22
Verschleilerscheinungsformen: Verschleifmechanismus:

Schuppen, Kuppen, Locher, Mulden,

Materialiibertrag, Fressen, schuppige Partikel Adhdsion

Abbildung 8.17: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibspur Grundkorper des Tribosystems
Edelstahl-Kugel/Edelstahl -Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.18 (oben) zeigt die raumliche Anordnung der acht Detektorwafer um ein Tribosystem
Kugel/Scheibe bei Linkslauf mit dem linear erreichbaren Ausbreitungsbereich der Partikel (blau).
Die Projektion der Reibebene auf den oberen Detektorwafer ist durch eine rote Gerade gekenn-
zeichnet. Die Visualisierung der Partikelausbreitung erfolgt fur das Tribosystem Edelstahl-
Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung (ver: 10,5 cm/s, Fn: 2 N, Druck: 5*10°° mbar) gemaf Ka-
pitel 7.5.2. in Abbildung 8.18 (unten). Die Partikelgréfien sind durch unterschiedliche groRe und
verschiedenfarbige Kugeln gekennzeichnet. Die Ortsvektoren (nicht Trajektorien) der Partikel
schaffen den Bezug zur Reibstelle im Zentrum der Anordnung. An diesem Beispiel wird die starke
raumliche Ausbreitung der Partikel aus einem beanspruchten Tribosystem im Hochvakuum deut-
lich. Trotz der nach unten wirkenden Gleitgeschwindigkeit (Linkslauf) breiten sich die freigesetzten
Partikel entgegen der Schwerkraft aus und gelangen zum oberen Detektorwafer. Auffallig ist die
hohe Partikeldichte im Bereich der Reibebene. Demgegeniiber ist die Partikeldichte im Ausbrei-
tungsschatten deutlich geringer. Mit diesem Versuch wurde bei dreifacher Wiederholung exempla-
risch die rdumliche Partikelausbreitung aus beanspruchten Tribosystemen im Hochvakuum nach-
gewiesen. In den folgenden Untersuchungen erfolgt die Auswertung der Ergebnisse unter Beriick-
sichtigung der rdumlichen Partikelausbreitung.

Aus den Raumkoordinaten der Partikel und der Zuordnung der einzelnen Detektorwafer konnen die
ZielgroRen zur Partikelausbreitung effektiv bestimmt werden.

In der Abbildung 8.19 sind fiir 4 verschiedene Tribosysteme (Werkstoffpaarungen) die Partikelan-
zahlen fur die 8 Positionen der Detektorwafer im Vakuumtribometer (siehe Abbildung 5.9) par-
tikelgroRenunabhéngig dargestellt. Zur gemeinsamen Darstellung der stark unterschiedlichen Parti-
kelanzahlen wurde eine logarithmische Skaleneinteilung gewahlt. Fur die Tribosysteme Edelstahl-
Kugel/PEEK-Scheibe und Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe entspricht die Partikelanzahl im
Ausbreitungsschatten (Waferpositionen: vorne links und hinten links) dem Grundrauschen. Somit
gelangen keine Partikel vom Tribosystem in den Ausbreitungsschatten. Fiir das Tribosystem Edel-
stahl-Kugel/ Edelstahl-Scheibe ist die Anzahl der Partikel im Ausbreitungsschatten gering aber
deutlich groRer als das Grundrauschen. Beim Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Siliziumnitrid-
Scheibe ist die Partikelanzahl im Ausbreitungsschatten deutlich héher. Damit vom Tribosystem
freigesetzte Partikel in den Ausbreitungsschatten gelangen, mussen diese von ihrer Flugbahn abge-
lenkt worden sein. Die Ablenkung ist prinzipiell moglich durch elektrische Feldwirkungen gelade-
ner Partikel, Abpralleffekten an festen Kérpern im Rezipienten, Wechselwirkungen mit Restgasteil-
chen und Interaktionen der Partikel untereinander im Partikelstrom.

In der Abbildung 8.20 ist die relative Partikeldichte fur dieselben 4 Tribosysteme (Werkstoffpaa-
rungen) unter Beriicksichtigung des quadratischen Abstandes des jeweiligen Detektorwafers zur
Reibstelle dargestellt. An den Detektorwafern ,hinten rechts und ,,vorn rechts* treten tendenziell
die hochsten relativen Partikeldichten auf. Das ist ein Indiz daftr, dass schrédg nach oben freigesetz-
te Partikel ihre Scheitelpunkte vor Erreichen des Detektorwafers ,,oben® erreichen und dann auf die
vor der Reibebene gelegenen Detektorwafer gelangen.

Aus der vergleichsweise geringe relative Dichte an der Waferposition ,,oben‘ lésst sich schlief3en,
dass die schwerkraftbedingten Scheitelpunkte der Partikelbahnkurven teilweise unterhalb des obe-
ren Detektorwafers liegen.
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Detektorwafer hinten Projektion der Reibebene Detektorwafer Detektorwafer hinten
links (100 mm) auf Detektorwafer oben oben (200 mm) rechts (100 mm)

Detektorwafer
hinten rechts

Drehrichtung (100 mm)

7 (Linkslauf)

linearer
erreichbarer
Bereich der

Partikel-
ausbreitung
(blau)

Reibebene

Detektorwafer vorn Detektorwafer vorn Detektorwafer unten Detektorwafer vorn
links (100 mm) Mitte (100 mm) (200 mm) rechts (100 mm)

Partikelgrofen T Partikel-

0,1-0,15 [um] ausbreitung
0,15-0,21 [um] | entgegen der
0,21-0,3 [um] Schwerkraft

0,3-0,5 [um
0,5-0,7 {ﬂm} Wafer oben)

0,7-1,0 [um]
1,0-1,6 [um]
1,6-2,0 [um]
2,0-3,0 [um]
3,0-5,0 [um]
5,0-10,0 [um]
10,0-20,0 [um]
20,0-35,0 [um]
35,0-50,0 [um]
50,0-63,0 [um] Rk .
>63 [um] =Y Y o
Reibstelle
im Zentrum

® 000666600« - . .

Wafer (Bereiche) im Ausbreitungsschatten mit geringer
Partikeldichte, hervorgerufen durch Grundkorper des zu

\
-—
[
o

—
A=
Projektion der Reibebene auf Detektorwafer oben — |

Abbildung 8.18: Visualisierung der raumlichen Partikelausbreitung mit Bezug zur Anordnung der
acht Detektorwafer, Ortsvektoren (nicht Flugbahnen) ausgehend von Reibstelle im
Zentrum, Tribosystem: Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.19: Raumliche Verteilung der Partikel (Anzahl) bei Gleitreibung mit Bezug zu den
Positionen der acht Detektorwafer fur vier Tribosysteme (verschiedene Werk-

stoffkombinationen) bei gleicher Beanspruchung

111



Kapitel 8 Durchfuihrung und Auswertung der Versuche
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Abbildung 8.20: Raumliche Verteilung der relativen Partikeldichte (quadratischer Ab-
stand/Flachendichte) bei Gleitreibung mit Bezug zu den Positionen der acht De-
tektorwafer fur vier Tribosysteme bei gleicher Beanspruchung

Die relative Partikeldichte kompensiert unterschiedlich groRe Flachen der Detektorwafer und Ab-
stdénde zum Tribosystem.
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Eine partikelgroRenunabhéngige Ausbreitungskennzahl als Mittelwert ist nicht représentativ. Fur
die Werkstoffpaarungen Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe und Siliziumnitrid-Kugel/ Silizium-
nitrid-Scheibe wurden deshalb die Ausbreitungskennzahlen in Abhangigkeit von PartikelgréRenbe-
reichen dargestellt (Abbildung 8.21). Aus den Kurvenverldaufen ist abzuleiten, dass Partikel werk-
stoffspezifisch und gréfRenabhdangig mit unterschiedlicher Geschwindigkeit freigesetzt werden.
Hauptursache fiir die deutlich hohere Freisetzungsgeschwindigkeit von Siliziumnitrid-Partikeln ist
die impulsartige Energiefreisetzung beim Abbruch dieses sproderen Materials.

Charakteristisch ist in beiden Kurvenverldufen die Partikelgrofle 1,6 um. Ab dieser PartikelgroRe
andert sich der Kurvenverlauf fir beide Tribosysteme.

Die mehrfaktoriellen Untersuchungen in Kapitel 8.4.2 beziiglich der Ausbreitungskennzahl ben6ti-
gen je Versuchswiederholung einen Zahlenwert. Als Zahlenwerte wurden die Mittelwerte fur die
GroRenklassen 0,1 bis 63 pum (Messbereich) und unter Berlicksichtigung der charakteristischen Par-
tikelgroRe von 1,6 um fur die GroRenklassen 0,1 bis 1,6 um sowie 1,6 bis 63 um gebildet. Dement-
sprechend werden drei groRenklassenbezogene Modellgleichungen fiir die Ausbreitungskennzahl
ermittelt. Dasselbe Aufteilungsprinzip wird auch fur die Zielgré3e Partikelanzahl angewendet.

1,01 I r,,/" 0"”\0"T Zwei Tribosysteme
] \ ’\ duktilerer/weicherer Bedingungskomplex i
E 084 \‘ if Werkstoff in Kobination A) Edelstahl-Kugel / Edelstahl-Scheibe
I ’ "\ /‘ | ; Sq Kugel: 0,15 um
g I . | sproderer/hérterer Sq Scheibe: 0,33 um
= | & Werkstoff in TR R
L 064+ T / Kombination B) Si3N4-Kugel / Si3N4-Scheibe
ﬁ ’ { ¢ * T Sq Kugel: 0,12 um
a0 lo \\ " I . | Sq Scheibe: 0,21 um
g W T * |
= 044 4 oy | % t Einheitlich: 4=
/
o \v“/ | *el - Normalkraft: 2 N )
’8 = l | - Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
= 0,2- : -
<« 0,1 bis 1,6 pm | 1,6 bis 63 pm : (Ausbreit . AT r—
i oL > usbreitungskennza edeutet:
< 0,1 bis 63 pm =: 100 % der freigesetzten Partikel
0,0 0'1 EA i I ""1'0 L ml'(l)O befinden sich auf dem unteren
’ . s Detektorwafer
Partikelgrofie [um] )

Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10" mbar, Schitzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.21: Ausbreitungskennzahl bei Gleitreibung fir zwei Tribosysteme unterschiedlicher
Werkstoffkombinationen (Kugel-Scheibe) bei gleicher Beanspruchung

Die Versuchsergebnisse der Voruntersuchungen zeigen die deutliche Wirkung der Werkstoffkom-
binationen und der unterschiedlichen Faktorstufenniveaus von Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit
sowie Rauigkeit auf die ausgewéhlten Zielgrofien. Die orientierenden Versuche bestatigen die Eig-
nung der rdumlichen Partikelerfassung mit Detektorwafern und der ausgewahlten ZielgréRRen. Da-
mit rechtfertigt sich der Aufwand fur detaillierte Untersuchungen bei Einbeziehung weiterer Ein-
flussgrofien und weiterer in Kapitel 7.5 definierten ZielgréRen.
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8.4.2 Zweistufige orthogonale Versuchsplane

Die Durchfuhrung der Versuch erfolgte in Reihenfolge gemaR Abbildung 8.4. Die Reihenfolge der
Versuchsdurchfiihrung war dadurch bestimmt, den Versuchsaufwand fur erste Aussagen gering zu
halten und mit Erkenntniszuwachs und Komplettierung des Versuchsstands erweiterte Untersu-
chungen durchzufuhren. So wurden zunachst Gberschaubare Untersuchungen mit zwei Faktoren
durchgefuhrt, mit dem Erkenntnisgewinn erfolgten Untersuchungen mit drei Faktoren und nach
Fertigstellung der Einrichtung zur Fremderwarmung des Gegenkdrpers wurde auf Untersuchungen
mit vier Faktoren tGbergegangen.

Die konkreten Versuchspléane gehen aus den Abbildungen 8.22, 8.25, 8.29 und 8.33 hervor (jeweils
unten). FUr jeden Versuch wurden die funktionalen Zusammenhange (Modellgleichungen)
zwischen EinflussgréfRen und ZielgroRen ermittelt. Dafiir wurden nach Realisierung eines jewei-
ligen Versuchsplans mit dreifacher Wiederholung zunéchst statistische Tests durchgefiihrt und dann
die Modellgleichungen bestimmt. Zur Anwendung kommen:

e Cochan-Tests auf Normalverteilung der Zielgréien
e Signifikanztest bezlglich der Faktoren und Wechselwirkungen
e Adaquatheitstest fir die Modellgleichungen

AuBerdem werden das Bestimmtheitsmall der Modellgleichung und der geschatzte Modellfehler
angegeben. Entsprechend der Versuchsreihenfolge sind die ZielgroRenmittelwerte, dazu die
Schétzwerte der Modellgleichung und die Modellfehler grafisch dargestellt. Diese komplette Dar-
stellung ist beispielhaft fur die ZielgroRe Gesamtpartikelanzahl fur alle vier Versuchsplane aufge-
fuhrt (ausfihrliches Rechenbeispiel siehe Anhang, Abbildungen 13.6, 13.7, 13.8, 13.9 und 13.10).
In den Abbildungen 8.23, 8.24, 8.28 und 8.32 sind die Modellgleichungen mit den signifikanten
Faktoren und Wechselwirkungen fur alle erfassten Zielgrofien des jeweiligen Versuchsplans uber-
sichtlich zusammengefasst. Die normierte Darstellung bezlglich der Faktoren ermdglicht den direk-
ten Vergleich zwischen den Modellgleichungen. Die Modellgleichungen, bei denen ausschliellich
das absolute Glied ag erscheint, driicken den Mittelwert tber alle Versuche aus. Fiir ZielgréRRen, die
keine Normalverteilung aufweisen, entfallen die Modellgleichungen.

Versuchsplan — 2 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit)

Die Ergebnisse fur das Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe sind in Abbildung 8.23 und
detailliert fir die Gesamtpartikelanzahl in Abbildung 8.22 dargestellt.

Fur die ZielgroRe Gesamtanzahl der Partikel ist das Datenmaterial normalverteilt. Neben dem
Absolutglied ap (Konstante) ist nur die Wechselwirkung zwischen den beiden Faktoren Normalkraft
und Gleitgeschwindigkeit statistisch gesichert. Das Modell mit dieser Wechselwirkung kann den
Zusammenhang zu den Messwerten sehr gut (Bestimmtheitsmal3: 97 %) beschreiben, entsprechend
klein ist der Modellfehler. Gegentiber der Modellkonstanten a; von 267 Partikeln kann die Wech-
selwirkung aus beiden Faktoren mit einem Modellkoeffizienten az von 97 eine Verdnderung der
Partikelanzahl von bis zu 36 % (97,1/266,9) bewirken.

Die Modellkonstante der Ausbreitungskennzahl besagt, dass sich 64,8 % der detektierten Partikel
auf dem unteren Wafer befinden, d. h unabhéngig von der Variierung der Faktoren Normalkraft und
Gleitgeschwindigkeit sind. Dies ist eine Erkenntnis mit Neuheitscharakter und in weiteren Versu-
chen zu erhérten.
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8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

Fur weitere ZielgroRen lielen sich gesicherte Modelle ermitteln. Fir die ZielgroRen Reibungskraft
und Reibspurbreite geht erwartungsgemaR insbesondere die Normalkraft ein, die Gleitgeschwin-
digkeit hat einen geringeren Einfluss, ist aber ebenfalls statistisch gesichert.

ZielgrofBle y;: Partikelanzahl 0,1 bis > 63 pm
stat. gesicherte
Modellgleichung y1 = 266,9 + 0x; +0x; —97,1x1x»
Priifung der ZielgroBenmesswerte auf Normalverteilung, Bedingung erfiillt,
COCHRAN Test wenn Cp < Cap (15 t2; @)
Cuab: 0,9055 Cy: 0,473 erfiillt: ja
Signifikanztests von Regressionsfaktoren
o bzw. EinflussgroBen/Wechselwirkungen mittels Student-Test
Signifikanz signifikant, wenn ty, > tep (0; N) = teap (10 %; 4); tp= 2,132
Einflussgrofien
tho tp1 tp2 th3
erfullt: 6,787 (ja) 0,095 0,036 2,469 (ja)
Adéquatheitstest fiir die Modellgleichung mittels Fisher-TestgroBe
Adiiquatheitstest | Bedingung erfiillt, wenn Ty < Tyap (0 =5 %); f1=q - 1; fH=N)
Taaps 2,78 | Ty: 0,036 | Erfiillt: ja
Bestimmtheitsmal3 | , _
Modellgleichung B=99,7%
gemessene ZielgroBenmittelwerte y; aus je drei Wiederholversuchen
mit Hilfe des Modell geschitzte ZielgroBenwerte ¥,
Modellfehler €; = y; - Q
fiir n = 4 Versuche und jeweils 3 Wiederholungen (12 Einzelversuche)
400 : : . i
T ; W™ il . :
geschiitzter ! / ! | \ l
Modellfehler Vi 200 [/ : : \l
. | | i i
g | = —+— —
g : | | |
1 2 3 4
Versuch (Bedingungskomplex) i —_
Versuch x1 - NormalKraft x3 - Gleitgeschwindigkeit
i Fn VGl
1 -1 -1
2 +1 -1
3 —1 +1
4 +1 +1
Niveau -1 =2 N Niveau —1 =11 cm/s
Niveau +1 =15 N Niveau +1 = 59.3 cm/s
. -5 Anfangsrauheit Scheibe Anfangsrauheit
konstante Druck: 5x 10~ mbar Sq: 0,54 pm Kugel Sq: 0,15 pm
Einflussgrofien [ Beanspruchungswiederholungen: 1000 | Temperatur Fremderwirmung: -

Abbildung 8.22: Modellermittlung fur ZielgréRe Gesamtanzahl der Partikel 0,1 bis > 63 pm (Nor-
malkraft, Gleitgeschwindigkeit), Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe
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Modellgleichungen fiir normierte Einflussgrofien
Zielgrofle y = ap+aix; + axx; + azx(x;
a a; a asz

Gesamtanzahl Partikel
0,1 bis > 63 pm yi 266,9 - - -97,1
Gesamtanzahl Partikel
0,1 bis 1,6 pm y2 225,9 = - -85,4
Gesamtanzahl Partikel 41 B
1,6 bis > 63 um 3 - -
Ausbreitungskennzahl B
0,1 bis > 63 pm Ya 0,648 - -
Ausbreitungskennzahl B
0,1 bis 1,6 pm s - - -
Ausbreitungskennzahl
1,6 bis > 63 pum Yo 0,788 = 0,1 14 —
Volumen detektierter
Partikel [mm3] y» | 0,00144 - - a
Verschleilvolumen B B B
Grundkoérper [mm’] Y8 -
Differenz S . =
(nach - vor %’ersuch) ¥s -0,073 -0,259
Reibungszahl pg, Yio 0,089 -0,018 - -0,013
Reibungskraft Fy ¥ii 0,642 0,432 -0,148 -0,162
Breite Reibspur Yi2 0,313 0,073 0,019 -0,016
Quotient: Kontaktbreite J E
vor Vers. / Breite Reibspur| ¥'3 e fisl26 i 0,083

X;: Normalkraft

Niveau —1 =2 N

Niveau +1 = 15 N

x,: Gleitgeschwindigkeit Niveau —1 =11 cm/s Niveau +1 = 59,3 cm/s

»— statistisch nicht gesicherte ZielgroBenmesswerte

Abbildung 8.23: Modellgleichungen fur unterschiedliche ZielgroRRen ermittelt aus vollstandigem,
orthogonalem Versuchsplan, Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe

116



8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

Versuchsplan — 2 Faktoren (Normalkraft, Anfangsrauheit)

Die Ergebnisse der Modellbildung fir das Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe sind als
reale Zielgrofien in Abbildung 8.24 und detailliert fir die Gesamtpartikelanzahl in Abbildung 8.25
dargestellt. Der Versuchsplan entspricht dem Versuchsplan 2.1). Die Normalkraft ist wieder enthal-
ten. Anstelle der Gleitgeschwindigkeit ist jedoch die Anfangsrauheit Sq als zweiter Faktor einbezo-
gen. Die beiden Versuchsplane (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit) und (Normalkraft; Anfangs-
rauheit) fuhren zu Modellen, deren Modellkonstanten von 266,9 und 249,8 nah beieinander liegen.
Damit bestétigt sich die Feststellung aus den orientierenden Versuchen, dass die Freisetzung haupt-
sachlich von den Werkstoffen des Tribosystems bestimmt ist. Bezuglich der Gesamtanzahl der
Partikel zeigt sich, dass die Normalkraft einen Einfluss von bis zu 36 % (90,7/249,8) hat. Die Ur-
sache hierfur ist eine Erhéhung der Anzahl von Mikrokontakten bei steigender Normalkraft (Czi-
chos et al. 2010), die zu mehr Verschlei? (mehr Partikeln) fuhren. Die Anfangsrauheit von dem
gegeniiber Edelstahl weicheren PEEK hat dagegen keinen nachweisbaren Einfluss auf die Partikel-
anzahl.

Der Grundkorper wird schnell eingeschliffen, sodass Unterschiede seiner Anfangsrauigkeit nicht
wirksam werden. Beim Versuchsplan ohne Variation der Anfangsrauigkeit (Abbildung 8.23) zeigt
die negative Modellkonstante der Rauheitsdnderung eine Abnahme der Rauigkeit durch die Bean-
spruchung. In Abbildung 8.26 ist erkennbar, dass eine Glattung erfolgt. Die Ausbreitungskennzahl
ist analog zur Untersuchung (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit) unabhdngig von der Variation von
Normalkraft und Anfangsrauheit.

In Abbildung 8.16 (Kugel), und Abbildung 8.17 (Scheibe) sind Rasterelektronenmikroskopaufnah-
men mit Verschleilerscheinungsformen und abgeleiteten VerschleiBmechanismen fur das Tribo-
systems Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe dargestellt. Die VerschleiRerscheinungsformen schuppige,
lose anhaftende PEEK-Partikel an der Edelstahlkugel weisen auf den VerschleiBmechanismus Ab-
rasion hin. Ursache fir Abrasionsverschleif3 ist die deutlich hthere Harte der Edelstahlkugel gegen-
uber der PEEK-Scheibe. Unterschiede der Verschleil}erscheinungsformen durch Variation der me-
chanischen Beanspruchung konnten nicht festgestellt werden. Damit kann die mit ca. 36 % ver-
gleichsweise geringe Beeinflussung der Anzahl freigesetzter Partikel (y; in Abbildung 8.24) durch
die mechanische Beanspruchung erklart werden.
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N Modellgleichungen fiir normierte Einflussgrofien
Zielgrofe y = ap+ a;x;+ axx; + azx xp
A a, a az
Partikelanzahl _ _
0,1 bis > 63 pm yi 49,8 90,7
Partikelanzahl = _
0,1 bis 1,6 pm A 210.7 7954
Partikelanzahl _ — _
1,6 bis > 63 pm y3 S
Ausbreitungskennzahl 0,634 - - .
0,1 bis > 63 pm e ?
Ausbreitungskennzahl - » s -
0,1 bis 1,6 pm g
Ausbreitungskennzahl 0.68 - - -
1,6 bis > 63 pm )6 i
Volumen det%ktierter 1.2 = - =
Partikel [mm’] b 3
Verschleilvolumen - - s -
Grundkérper [mm3] ys
Quotient SQ B B - B
(vor/mach Versuch) Yo
Differenz S({/ _ _ - _
(nach - vor Versuch) Yio
Reibungszahl pg, Vi 0,135 - 0,04 -
Reibungskraft Fy Yi2 1,142 0,867 0,352 -0,273
Quotient: Kontaktbreite 0.96 — - -
vor Vers. / Breite Reibspur Y13 ’
Breite Reibspur V14 3,511 - = _
x1: Normalkraft Niveau —1 =2 N Niveau +1 =15 N
X»: Quadratischer Mittenrauwert | Niveau —1: Scheibe = 0,54 um | Niveau +1: Scheibe = 2,26 um
Kugel = 0,15 um Kugel = 0,18 pm

,—  statistisch nicht gesicherte ZielgroBenmesswerte

Abbildung 8.24: Modellgleichungen fir unterschiedliche ZielgroRen ermittelt aus vollstandigem,
orthogonalem Versuchsplan, Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe
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Zielgrofle y;: Partikelanzahl 0,1 bis > 63 pm
stat. gesicherte —
Priifung der ZielgroBenmesswerte auf Normalverteilung, Bedingung erfiillt,
COCHAN Test wenn Cp, < Ceab (t1; t2; a=5%)
Ctab: 0,9055 Cpe: 0,485 erfiillt: ja
Signifikanztests von Regressionsfaktoren
bzw. Einflussgroflen-/Wechselwirkungen mittels Student-Test
Signifikanz signifikant, wenn ty > tiap (0 N) = tiap (10 %; 4); tap= 2,132
Einflussgrofien
tho th1 th2 tp3
Erfillt: 7,473 (ja) 2,712 (ja) 0,469 0,304
Adéquatheitstest fiir die Modellgleichung mittels Fisher-Testgrof3e
Adiquatheitstest | Bedingung erfillt, wenn Ty, < Tigp (a=10 %); fi=q - 1; ,=N)
Tisb: 2,132 [ T 0,349 | Erfillt: ja
Bestimmtheitsmaf} | , _
Modellgleichung B=939%
gemessene ZielgroBenmittelwerte y; aus je drei Wiederholversuchen
mit Hilfe des Modell geschitzte ZielgroBenwerte V;
Modellfehler £; = y; - §;
fiir n = 4 Versuche und jeweils 3 Wiederholungen (12 Einzelversuche)
400 T T : T
T ! //:'\\ ! Aj
geschitzter : : / |
Modellfehler y, 200 ! : \ | :
! I I | |
A ) i i i i
Yi o e e L —
| | | |
=J i : |
1 2 3 4
Versuch (Bedingungskomplex)i —
Versuch x1 - Normalkraft X3 - Rauheit Grundkorper
i Fx Sq
1 -1 -1
2 +1 -1
3 -1 +1
4 +1 +1
Niveau -1 =2 N Niveau —1 = Scheibe 0,54 pum / Kugel 0,15 um
Niveau +1 =15 N Niveau +1 = Scheibe 2,26 pm / Kugel 0,18 um
konstante Druck: 5 x 107 mbar Gleitgeschwindigkeit vgr: 11 cm/s
Einflussgrofien | Beanspruchungswiederholungen: 1000 Temperatur Fremderwarmung: -

Abbildung 8.25: Modellermittlung fur ZielgroRe — Gesamtanzahl Partikel 0,1 bis > 63 pum (Nor-

malkraft, Anfangsrauheit), Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe
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Scheibe (PEEK, Sq: 2,25 pm) Kugel (V2A, Sq: 0,18 pm), Fx: 15 N; v 10,5 cm/s
Druck: 5 x 10° mbar, Temperaturbeeinflussung Gegenkorper (Kugel): -

lose Anlagerung von VerschleiBmaterial
vom Grundkorper: PEEK-Partikel, in
Gleitrichtung von der Reibstelle abgewandt

kein Verschlei3 des deutlich
s F A 2 ‘ , hirteren Gegenkorpers
1 AR R T Sy (Edelstahl) an der Reibstelle

b

Signal A = SE2 Date :10 Jul 2014
Mag= 38X Time :10:55:36

100 pm EHT = 20.00 kV
| I WD = 8.7 mm

¥ & y - 3
Ra S0
\ : 74 Agglomerate schuppiger PEEK-
. / Partikel .
- o en = e == ‘ ;
20 pm EHT = 20.00 kV Signal A = VPSE Date :10 Jul 2014
I I WD = 9.2mm Mag= 330X Time :11:08:41
Verschleilerscheinungsformen: Verschleifmechanismus:
Schuppige Partikel, Materialiibertrag Abrasion

Abbildung 8.26: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibstelle Gegenkdrper des Tribosys-
tems Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe bei Gleitreibung
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8 Durchflihrung und Auswertung der Versuche

Scheibe (PEEK, Sq: 2,25 pm) Kugel (V2A, Sq: 0,18 pm), Fx: 15 N; vgi: 10,5 em/s
Druck: 5 x 10° mbar, Temperaturbeeinflussung Gegenkorper (Kugel): -

Raubheitshtigel durch technische
Probenvorbereitung des
Grundkorpers (,,Frasspuren®)

)

EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :21 Jul 2014
WD = 8.6 mm Mag= 139X Time :8:33:12

2 )
0 -
: )R
- 3

10 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :21 Jul 2014
- WD = 8.5 mm Mag= 517 X Time :8:36:47
Verschleiflerscheinungsformen: VerschleifBmechanismus:
Schuppen am Reibspurrand Abrasion

Abbildung 8.27: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibspur Grundkdrper des Tribosystems
Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe bei Gleitreibung
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Versuchsplan — 3 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit)

Die Ergebnisse der Modellbildung fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe sind
fir alle ZielgroRen in Abbildung 8.28 und detailliert fur die Gesamtanzahl der Partikel in Abbildung
8.29 dargestellt. Die ausfuhrliche Berechnung fur die Gesamtanzahl der Partikel ist im Anhang der
vorliegenden Arbeit dargestellt (Abbildungen 13.6, 13.7, 13.8, 13.9 und 13.10).

Generell steigt die Gesamtanzahl der Partikel (yi, y2, y3) groRenunabhdngig mit zunehmender
Normalkraft. Hoéhere Normalkraft fuhrt zu mehr Mikrokontakten (Van der Waals Wechselwirkun-
gen (Czichos et al. 2010)) und somit zu mehr Verschleil/mehr Partikeln. Bei kleinen Partikeln re-
duziert sich die Partikelgesamtanzahl mit zunehmender Rauheit durch weniger Mikrokontakte.
Grolie Partikel nehmen mit Erhohung der Gleitgeschwindigkeit zu. AulRerdem existiert eine nen-
nenswerte Wechselwirkung von Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und Rauheit fir kleine Partikel.
Die Partikelanzahl 0,1 bis > 63 pum wird von der Partikelanzahl 0,1 bis 1,6 pm dominiert und ver-
hélt sich damit &hnlich. Die an den Reibkdrpern detektierten Partikel bestehen groftenteils aus
Edelstahl und nur zu einem geringen Teil aus Silizium (Abbildung 8.31).

Die positive Modellkonstante der Rauheitsdnderung (yi») bedeutet generell eine Zunahme der
Rauheit durch die tribologische Beanspruchung. Mit Zunahme der Normalkraft erhoht sich die
Rauheit. Ursache daftr ist der Verschleilmechanismus Adhé&sion, der durch Kaltverschweillungen,
Materialverschiebung und ,,Fressen* zu hoherer Rauheit fiihrt (siehe Abbildung 8.31).

Die Ausbreitungskennzahl (ys, ys, Ys) ist im Wesentlichen durch die Modellkonstante ay bestimmt.
Fur kleine Partikel zeigt sich, dass im Mittel 86 % der detektierten Partikel auf dem unteren Wafer
detektiert werden. Die Erhohung der Normalkraft oder Gleitgeschwindigkeit kann eine Zunahme
von jeweils ca. 7 % bewirken.

Das Partikelvolumen (y7) ist in starkem Mal3e durch die Normalkraft bestimmt. Dagegen l&sst sich
fir das berechnete VerschleiBvolumen (yg) kein statistisch gesicherter Zusammenhang mit der
Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und Anfangsrauheit ermitteln. Eine mdgliche Ursache hierfur
ist, dass das VerschleiBvolumen tber zwei Segmente von je 0,6 ° des Reibspurumfangs nicht repra-
sentativ erfasst wird. Aufnahmen mit dem Rasterelektronenmikroskop zeigen, dass die Reibspur
inhomogen ist und deutliche Materialverschiebung aufweist (Abbildungen 8.31 und 8.31). Es kann
davon ausgegangen werden, dass bei der Bestimmung des Verschleilvolumens tber den gesamten
Umfang der Reibspur Zusammenhange ahnlich wie beim Partikelvolumen zu finden sind.

Die vergleichsweise hohe Modellkonstante der Reibspurbreite (yy) deutet auf eine starke Werk-
stoffabhangigkeit hin. Demgegentiber bewirkt eine Erhéhung der Normalkraft eine Verbreiterung
von bis zu 25 %. Ursache hierfiir ist der groRere Energieeintrag bei steigender Normalkraft. Die
Erhéhung der Gleitgeschwindigkeit fuhrt zu einer Verringerung der Reibspurbreite von bis zu 10 %.
Die gegenuber der Normalkraft gegenldufige Beeinflussung des VerschleiRes durch die Gleitge-
schwindigkeit wird in (Czichos et al. 2010) beschrieben. AuBerdem besteht eine relativ grofe
Wechselwirkung zwischen Normalkraft und Gleitgeschwindigkeit.

Das Verhaltnis der Anfangskontaktbreite zur Reibspurbreite (yio) ist im Wesentlichen kon-
stant. Eine geringe Wechselwirkung besteht zwischen Normalkraft und Gleitgeschwindigkeit.
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Die Reibungskraft (y14) hangt im Wesentlichen von der Normalkraft und zu einem geringen Teil
von der Gleitgeschwindigkeit ab. Dieses Versuchsergebnis stimmt mit Aussagen der Fachliteratur
(Popov V. 2010) Uberein. Liegen mehrere Wechselwirkungen vor, dann heben sich diese in ihrer
Wirkung auf die ZielgroRe fur den Groliteil der Faktorstufenkombinationen auf.

Die Reibungszahl (yi3) ist im Wesentlichen konstant. Dies entspricht den Bedingungen der
Coulombschen Reibung, wonach in guter Naherung die Reibkraft proportional zur Normalkraft ist
(Popov V. 2010). Eine geringe Erhdhung ist durch die Zunahme von Normalkraft und Gleitge-
schwindigkeit vorhanden. Die Erhéhung der Normalkraft hat eine indirekte Wirkung tber die Tem-
peraturerhdhung auf die Reibungszahl. Die Temperatur erhoht sich durch die verminderte Warme-
abgabe im Vakuum stérker als unter Atmosphére.

In Abbildung 8.30 (Kugel), und Abbildung 8.31 (Scheibe) sind Rasterelektronenmikroskopaufnah-
men mit VerschleiBerscheinungsformen und abgeleiteten Verschleimechanismen fiur das Tribo-
system Siliziumnitrid-Kugel/PEEK-Scheibe dargestellt. An der Siliziumnitrid-Kugel ist festhaften-
des VerschleiBmaterial aus Edelstahl in Gleitrichtung hinter der Reibstelle angelagert. Verschleiler-
scheinungen an der Siliziumnitrid-Kugel konnten jedoch nicht festgestellt werden. Allerdings sind
auf der Edelstahlscheibe vereinzelte Submikrometerpartikel aus Siliziumnitrid nachweisbar. Die
Partikel aus Edelstahl sind mit einer GroéRRe von bis zu 40 um erheblich groRer als die festgestellten
Partikel aus Siliziumnitrid. Die VerschleiRerscheinungsformen Schuppen, Lécher, Riefen, Material-
auftrag, Materialverschiebung und schuppige Edelstahlpartikel an der Edelstahlkugel weisen auf
eine Uberlagerung der VerschleiBmechanismen Abrasion und Adhasion hin. Ursachen fiir die Uber-
lagerung von Abrasionsverschlei® und Ahéasionsverschleil sind die deutlich héhere Hérte der Sili-
ziumnitrid-Kugel gegentiber der Edelstahl-Scheibe und die Kaltverfestigung von Edelstahl (aus-
fiihrliche Beschreibung zum Ahésionsverschlei3 siehe Kapitel 8.4.1 fur das Tribosystem Edelstahl-
Kugel/Edelstahl-Scheibe).

Die qualitativen VerschleiRerscheinungsformen sind unabhéngig von der Variation der mechani-
schen Beanspruchung. Demgegeniiber nehmen Reibspurbreite und Materialverschiebung mit Erho-
hung der Normalkraft stark zu. Damit kann die starke Abhangigkeit der Anzahl freigesetzter Parti-
kel gemald der Modellgleichungen (y1, Y, y3) in Abbildung 8.28 durch die Normalkraft erklart wer-
den.

Andererseits bewirkt die Variation der mechanischen Beanspruchung nur eine geringe Anderung
der rdumlichen Partikelausbreitung (Ausbreitungskennzahl). Dies lasst den Schluss zu, dass die
Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel nahezu unabhéngig von der mechanischen Beanspruchung
ist.

Der starke Abbau der durch die mechanische Beanspruchung eingetragenen Energie in plastische
Deformation und Materialverschiebung fuihrt zu geringen Freisetzungsgeschwindigkeiten der Parti-
kel und damit zu geringer raumlicher Ausbreitung.
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Modellgleichungen fiir normierte Einflussgrofien
Y=4a + a;X; + 23Xy + azxX3 + a4X Xy + a5X1X3 T agXpX3 T a7X1XX3
Zielgrofie

1)) a4 a az a4 as ag ay

O b esam kel 1y, 220 | 759 |~ | 153 | 80 | - | 32 | 103
. o

(?fsgi‘;‘tlagzlj‘l{;' R v, | 926 | 547 | - | 34| 215 - | -0 | -
Gesamtanzahl Partikel
1,6 bis > 63 pm ys | 294 213 77 - - - - 52
Ausbreitungskennzahl
0.1 bis > 63% - ys | 0,856 | - - — |=0071| = - =
00 Do 1.6y cmmeahl | ys | 0857|0073 | 0068 |~ | — | - - -
Lo beeam el f 0l 0049 | 004 [0035 | - | - | - | - .
Partikelvolumen [mm’] | y; | 0,015 | 0,01 | 0,0022 = = — - 0,0022
Verschleilvolume
Grundkérper [mm°] s - - - - - - - -
Breite Reibspur yo | 0,375 | 0,089 | -0,034 - 1-0,061 - 0,041 | 0,041
Quotient: Kontaktbreite *) _ _
vor Vers./Reibspurbreite| Y10 | 4003 | - - |0.583 1 - -
Differenz Sq 4 _ _ _ _ _
(nach - vor Versuch) yiz© | 1,052 | 0,825 B
Reibzahl pg, yi3 | 0,463 | 0,035 | 0,044 - 0,018 | -0,018 - 0,018
Reibkraft Fg vie | 4,15 | 3,296 0,5 - 0,447 — — 0,12
X;: Normalkraft Niveau —1 =2 N Niveau +1 = 15N
X,: Gleitgeschwindigkeit Niveau —1 =11 cm/s Niveau +1 = 59,3 cm/s
X3: Quadratischer Mittenrauwert Niveau —1 = 0,33 um Niveau +1 = 1,78 um

*) Normalverteilung der ZielgroBenmesswerte nicht gesichert

Abbildung 8.28: Modellgleichungen fur unterschiedliche Zielgrofien ermittelt aus vollstandigem,
orthogonalem Versuchsplan, Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe
bei Gleitreibung
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Zielgrofle y;: Partikelanzahl 0,1 bis > 63 pm
;fﬁf&gﬁsg'lfi‘:;;eng y1 = 1220 + 759% + 0x5 - 153x3 - 180x1X) + 0x{x3 + 32%,%3 + 103XX)X3
Priifung der ZielgroBenmesswerte auf Normalverteilung, Bedingung erfiillt,
COCHAN Test wenn Cp < Cgap, (t1; t2; =15 %)
Caaps 0,52 Cp: 0,401 Erfillt: ja
Signifikanztests von Regressionsfaktoren
bzw. Einflussgroen/Wechsel-wirkungen mittels Student-Test
Signifikanz signifikant, wenn ty, > tep (05 N) = tiap (5% 8) tiap: 2,306
Einflussgrofien
tbo th1 th2 th3 ths ths th6 tp7
Erfullt: 28,5 17,7 1.2 3,6 4,2 0,7 4,9 24
Adiquatheitstest fiir die Modellgleichung mittels Fisher-Testgrof3e
Adiquatheitstest | Bedingung erfillt, wenn Tp < Ty (0=5%); fi =q - 1; H,=N)
Tiab: 4,46 | Ty: 4,084 Erfillt: ja
Bestimmtheitsmaf} | , _
Modellgleichung B=93,7%
" gemessene ZielgroBenmittelwerte y; aus je drei Wiederholversuchen
geschiatzter o . S A
Modellfehler mit Hilfe des Modell g,gschatzte ZielgrofBenwerte Vi
Modellfehler € = y; - ;i
fiir n = 8 Versuche und jeweils 3 Wiederholungen (24 Einzelversuche)
T | | | | | | |
2000 ! | r ‘I | | | |
I\ | A
Y oo0——A— NZ L N\ //!\\5(/1
¥i / Y L\ L Y
& o—t—— . S N —
: ! : ; i ! ; :
1 2 3 4 5 6 1 8
Versuch (Bedingungskomplex)i —
Versuch X1 - Normalkraft x3 - Gleitgeschwindigkeit | x3 - Rauheit Grundkorper
i FN \el Sq
1 -1 =] =1
2 +1 =1 -1
3 -1 +1 -1
4 -1 =1 +1
5 +1 +1 -1
6 +1 -1 +1
7 -1 +1 +1
8 +1 +1 +1
Niveau -1 =2 N Niveau —1 =11 cm/s Niveau —1 = 0,33 um
Niveau +1 =15 N Niveau +1 = 59,3 cm/s Niveau +1 = 1,78 um
Ei,‘,‘ﬁ;‘:;g%f;en Druck: 5 x 10” mbar, Beanspruchungswiederholungen: 1000

Abbildung 8.29: Modellermittlung fur die ZielgréBe — Gesamtanzahl Partikel 0,1 bis > 63 pm
(Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit), Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Kugel (Siz;Ny, Sq: 0,12 pm)/Scheibe (Edelstahl, Sq: 0,33 pm); Fx: 15 N; v 11 em/s

Druck: 5 x 10° mbar; Temperaturbeeinflussung Gegenkorper (Kugel): -

festhaftendes VerschleiSmaterial: Edelstahl
vom Grundkorper (Scheibe)
Sauerstoffanteil im
Siliziumnitrid

Vergroferung

kein Verschlei3 des deutlich hirteren Gegenkorpers
(Siliziumnitrid) an der Reibstelle

EHT = 7.00kV Signal A = AsB Date :10 Jul 2014
WD = 7.6 mm Mag= 101X Time :17:19:10

anhaftendes Material: Edelstahl vom Grundkorper (hell)

10 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :11 Jul 2014
WD = 7.0 mm Mag= 146K X Time :7:09:29
Verschleilerscheinungsformen: Verschleifmechanismus:
Materialiibertrag Abrasion

Abbildung 8.30: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibbereiche Gegenkdrper des Tribosys-
tems Silizium-Kugel/Edelstahl -Scheibe bei Gleitreibung
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Kugel (Si3;Ny, Sq: 0,12 pm)/Scheibe (Edelstahl, Sq: 0,33 pm); Fx: 15 N; vgi: 11 em/s
Druck: 5 x 10° mbar; Temperaturbeeinflussung Gegenkorper (Kugel): -

EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :11 Jul 2014

WD = 6.7 mm Mag= 42X Time :7:04:19

y

Partikel vom Grundkdrper
| | (Edelstahl)

EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :11 Jul 2014
I | WD = 7.0 mm Mag= 146K X Time :7:09:29
Verschleilerscheinungsformen: VerschleiBmechanismus:
Schuppen, Lécher, Mulden Adhésion, Abrasion,
Materialiibertrag, Fressen, Riefen, schuppige Partikel mechanische Deformation

Abbildung 8.31: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibbereiche Grundkérper des Tribosys-
tems Silizium-Kugel/Edelstahl —Scheibe bei Gleitreibung
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Versuchsplan — 4 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit, Fremd-
erwarmung)

Die Ergebnisse der Modellbildung sind in Abbildung 8.32 und detailliert fir die Gesamtpartikelan-
zahl in Abbildung 8.33 dargestellt. Ausgehend von Versuchsplan mit drei Faktoren erfolgte eine
Erweiterung um den Faktor Fremderwarmung der Siliziumnitrid-Kugel auf 80°C. Zur Aufwands-
minimierung wurde dieser als unvollstandiger Plan realisiert, das heif3t, fir die Fremderwarmung
wird nur die Hauptwirkung, jedoch keine Wechselwirkung bestimmt.

Mit der Normalkraft oder der Fremderwéarmungstemperatur steigt die Gesamtanzahl der Partikel
unabhéngig von der PartikelgroRe deutlich an. Die Modellgleichungen fur yi, y», Y3 zeigen nahezu
die gleiche starke Abhangigkeit der Gesamtanzahl der Partikel von der Normalkraft (a;) und Frem-
derwarmungstemperatur (a;). Aufféllig bei Fremderwéarmung ist die aufgeschdumte Struktur der
generierten Partikel (Abbildungen 8.35 und 8.36). Im Vergleich zu den Versuchen ohne Fremder-
warmung konnte an den Partikeln ein deutlich héherer Siliziumanteil und gebundener Sauerstoff
nachgewiesen werden. Dies deutet auf die Entstehung von Siliziumdioxid unter Abgabe von Am-
moniak hin (Kato 2008). Die Gasfreisetzung konnte am Ausregelverhalten des Drucks nicht festge-
stellt werden. Ursache flr die chemische Reaktion ist die mechanische und thermische Aktivierung
der an den Mikrokontaktstellen angrenzenden Oberflachenbereichen bei tribologischer Beanspru-
chung (Czichos et al. 2010). Der zur chemischen Reaktion notwendige Sauerstoff konnte an den
nichtbeanspruchten Siliziumnitrid-Kugeln chemisch gebunden nachgewiesen werden (konform zu
(Schilm 2004)).

Die Ausbreitungskennzahl ist wie bei den vorangegangenen Untersuchungen im Wesentlichen
unabhéngig von den Faktoren und somit tribosystemspezifisch.

Das Partikelvolumen steigt in starkem MafRe mit der Normalkraft und der Fremderwarmungstem-
peratur.

Die Reibungskraft hangt wie im Versuchsplan ohne Fremderwéarmung in starkem Mal} von der
Normalkraft, im geringen Mal} von der Gleitgeschwindigkeit und Anfangsrauheit ab.

Die Reibungszahl ist im Wesentlichen eine Konstante. Geringe Abhéngigkeiten von Gleitge-
schwindigkeit und Anfangsrauheit sind zu verzeichnen.

In Abbildung 8.34 (Kugel), Abbildung 8.35 und Abbildung 8.36 (Scheibe) sind Rasterelektronen-
mikroskopaufnahmen mit VerschleiBerscheinungsformen und abgeleiteten VerschleiBmechanis-
men fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei einer Fremderwarmung von
80°C dargestellt. Gegenliber dem vorangegangenen Versuchsplan ohne Fremderwéarmung ist an der
Siliziumnitrid-Kugel festhaftendes Verschleilmaterial aus Edelstahl und Silizium an der Reibstelle
angelagert. Besonders auffallig sind die bereits erwédhnten porésen, schaumartigen Oberflachenbe-
reiche an der Edelstahlscheibe. Der grolite Bestandteil dieser Oberflachenbereiche ist Eisen, gefolgt
von Chrom, Nickel, Mangan, Silizium und gebundenem Sauerstoff.
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Die VerschleiBerscheinungsformen Schuppen, Locher, Riefen, Materialauftrag, Materialverschie-
bung, ,,Fressen, schuppige Edelstahlpartikel und oxidische Partikel an der Edelstahlscheibe weisen
auf eine Uberlagerung der VerschleiBmechanismen Abrasion, Adhasion sowie tribochemische Re-
aktion hin. Damit erhdrtet sich die Ursache flr die tribochemische Reaktion, wie bereits bei den
Erlauterungen zur Gesamtanzahl der Partikel angefuhrt.

Die groRe Anzahl der freigesetzten Partikel resultiert aus der héheren Bruchwahrscheinlichkeit von
sproden Schichten, die durch die tribochemische Reaktion verursacht werden. Die tribochemische
Reaktion hat allerdings keinen Einfluss auf die Ausbreitung der Partikel, da die Energietbertragung
bei der Partikelfreisetzung nicht beeinflusst wird.

Der Anteil der pordsen, schaumartigen Oberflachenbereiche ist nach Abschluss des tribologischen
Versuchs kleiner als 3 % der Reibspurflache. Demzufolge dominieren die VerschleiBmechanismen
Abrasion und Adhasion. Reibungskraft und Reibungszahl sind damit nahezu unabhangig von der
Fremderwarmung im untersuchten Bereich.

ZielgroBe Modellgleichungen fiir normierte Einflussgrofien
Y = + a;X; + 23Xy + azxXz + 44X Xy + a5X4X3 + agXpX3 + a7Xy

Q a; a a3 ay as a6 a7
o1 b esm kel f s 208 | - | - | - | - | - | 3022
O b e kel gy | ast0 [ ass6 | - | - | - | - | - | 2637
Gesamtanzahl Partikel
1,6 bis > 63 pm y3 629 362 - = = - - 387
Ausbreitungskennzahl
0,1 bis > 63 pm ya | 0,792~ = — — = = =
Ausbreitungskennzahl
0,1 bis > 1,6 pm ys | 0,789 |~ - - - - - -
Ausbreitungskennzahl
1.6 bis > 63gum ye | 0,942 ] 0,042 | - - _ _ _ _
Partikelvolumen [mm’| y7 | 0,029 | 0,018 s - - - = 0,016
Reibzahl pg, ys | 0,436 - 0,045 | -0,017 - -0,017 | -0,025 =
Reibkraft Fy yo | 3,815 | 2,67 | 0,377 | -0,233| 0,275 | -0,232 | -0,251 -
X;: Normalkraft Niveau —1 =2 N Niveau +1 =15 N
X,: Gleitgeschwindigkeit Niveau —1 =11 cm/s Niveau +1 = 59,3 cm/s
x3: Quadratischer Mittenrauwert Niveau —1 = 0,33 um Niveau +1 = 1,78 um
x4: Temperaturbeeinflussung Gegenkdrper Niveau —1 =22 °C Niveau +1 = 80°C

Abbildung 8.32: Modellgleichungen fiir unterschiedliche ZielgroRen ermittelt aus unvollstandigem,
orthogonalen Versuchsplan (x4 anstatt Wechselwirkung azxix»xs), Tribosystem Si-
liziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Zielgrofle y;: Partikelanzahl 0,1 bis > 63 pm
ModSiictemng yi = 4143 +2918x; + 0x; + 0x3 + 0x;x2 + 0x;x3 + 0xox3 + 3022x4
Priifung der ZielgroBenmesswerte auf Normalverteilung; Bedingung erfiillt,
COCHAN Test wenn Cp < Cyap (t1; t2; =15 %)
Ctab: 0,52 Cp: 0,63 erfiillt: grenzwertig
Signifikanztests von Regressionsfaktoren
bzw. Einflussgroen/Wechselwirkungen mittels Student-Test
Signifikanz signifikant, wenn ty > ti, (0; N) = tap (5%; 8) tap = 2,31
Einflussgrofien
th1 th2 th3 thg tbs th6 tp7 tbg
Erfillt: | 4,232 | 2,982 | 0,542 | 0,073 | 0,103 | 2,242 | 0,273 | 3,087
Adéquatheitstest fiir die Modellgleichung mittels Fisher-Testgrofe
Adiquatheitstest | Bedingung erfiillt, wenn Ty < Tyyp (00 = 5%); f1 = g-1; ,=N)
Tiab= 4,46 | Tp= 1,1 Erfiillt: ja
Bestimmtheitsmal} | , _
Modellgleichung B=1735%
geschiitzter gemessene ZielgroBenmittelwerte Vi aus je drei Wiederholversuchen
Modellfehler mit Hilfe des Modell geschitzte ZielgroBenwerte Vi
Modellfehler ¢ = y; - ¥;
fiir n = 8 Versuche und jeweils 3 Wiederholungen (24 Einzelversuche)
20000 T T T T T T T T
T I I I I I I I I
1 1 T
ooy —— A — SR T A
A | | | | | | | |
&j 0 V | \1\+’_—_L_———1|' ~V :
1 2 3 4 5 6 7 8
Versuch (Bedingungskomplex)i —
; i olead X3 - Rauheit X4 - Beeinflussun
Verfuch X1 - Normalkraft |Xz-Gleitgeschwindigkeit G13'un Hitonner 4 Temperatur -
! Fx val Sq Gegenkorper TGk
1 -1 -1 - -1
2 +1 -1 -1 +1
3 | -1 +1 -1
4 <1 -1 +1 +1
5 +1 +1 =] 1
6 -1 +1 -1 +1
1 -1 +1 +1 -1
8 +1 +1 +1 +1
Niveau -1 =2 N Niveau—1=11cm/s | Niveau—1=0,33 pm Niveau —1 =22 °C
Niveau +1 =15 N Niveau +1 = 59,3 cm/s | Niveau +1 = 1,78 um Niveau +1 = 80°C
Enl(i?llllss:g?;fi on Druck: 5x 107 mbar, Beanspruchungswiederholungen: 1000

Abbildung 8.33: Modellermittlung fiir ZielgroRe — Gesamtanzahl Partikel 0,1 bis > 63 pum auf
(Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit, Temperaturbeeinflussung),
Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Kugel (SizNy, Sq: 0,12 pm)/Scheibe (Edelstahl, Sq: 0,33 pm); Fx: 15 N; vg: 11 cm/s
Druck: 5 x 10° mbar; Temperaturbeeinflussung Gegenkorper (Kugel): 80°C

festhaftendes Verschleilmaterial

Vergroflerung

100 pm* EHT = 15.00 kV Signal A = AsB Date :1 Dec 2014
WD = 8.9 mm Mag= 283X Time :17:21:26

‘.';:ist: | - -
Silizium, Eisenanteil deutlich \’
| hoher als bei A und B, Nickel,
L% Chrom, Aluminium, Sauerstoff

4 Fraunhofer
DA

N T Fram .
AR,

o

Silizium (groBter Anteil) , Eisen,
Nickel, Chrom, Aluminium,
Sauerstoff, Stickstoff

10 pm’ EHT = 15.00 kV Signal A = VPSE Date :1 Dec 2014 ==
WD = 8.9 mm Mag= 3.75KX Time :17:25:06 o Fraunhofe“r
e T y = X = >
Verschleiflerscheinungsformen: VerschleiBmechanismen:
Schuppen, Materialiibertrag, schuppige Partikel Abrasion, Adhésion

Abbildung 8.34: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibbereiche Gegenkorper bei Gleitrei-
bung des Tribosystems Silizium-Kugel/Edelstahl -Scheibe , Temperatur der
Fremderwérmung des Gegenkorpers 80°C
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Scheibe (V2A, Sq: 0,32 pm) Kugel (Si3N4, Sq: 0,12 pm), Fx: 15 N; vg: 11 em/s;
Druck: 5 x 10° mbar, Temperatur Fremderwirmung Gegenkorper (Kugel): 80°C

T

SN Matérialauftrag : Breite Reibspur ca. 660 pm

g : el y’ e S S,
; ergroBerung | . |
100 pm" EMT=2000kV Signal A= SE2 Date :1 Dec 2014 ==
. —_—
ll WE= 71 Mag= 129X Tme:1dezs  Tuanofer

Materialabtrag

~ 1\.,2‘:.3: ‘ 4
A raue porose Partikeloberflache '
H schaumartig, mit hohem Siliziumanteil (Silizium e

10 pm’ EHT = 20.00 kV Signal A= SE2 Date :1 Dec 2014

=
WD = 7.1 mm Mag= 238K X Time :12:13:29 “ Fraunhofer
Verschleilerscheinungsformen: VerschleiBmechanismen:
Schuppen, Kuppen, Locher, Mulden, ,,Fressen®, Materialiibertrag, ‘Adhéisio_n, Abrasion_,
Riefen, schuppige Partikel, oxidische Reaktionsprodukte tribochemische Reaktion

Abbildung 8.35: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibspur Grundkdrper bei Gleitreibung
des Tribosystems Silizium-Kugel/Edelstahl -Scheibe , Temperatur der Fremder-
warmung des Gegenkorpers 80°C (Darstellung 1)
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Scheibe (V2A, Sq: 0,32 pm) Kugel (Si3N4, Sq: 0,12 pm), Fx: 15 N; vgi: 11 cm/s;
Druck: 5 x 10° mbar, Temperatur Fremderwirmung Gegenkorper (Kugel): 80°C

SO E A SRS e SR S

DT oy >
Vergroerung ;
Signal A = SE2 Date :1 Dec 2014

= .
Mag= 980 X Time :11:51:11 4 fraunhofer

-

1_\%

'Q
}
. <

Raue porose Partikeloberfldache
- schaumartig, mit hohem Siliziumanteil und Sauerstoff

T BC N
10 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE2 Date :11 Jul 2014
WD = 7.0 mm Mag= 146K X Time :7:09:29
Verschleiflerscheinungsformen: VerschleiBmechanismen:
Schuppen, Kuppen, Locher, Mulden, Fressen, Materialiibertrag, Adhision, Abrasion,
Riefen, schuppige Partikel, oxidische Reaktionsprodukte Tribochemische Reaktion

Abbildung 8.36: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen — Reibbereiche Grundkorper bei Gleitrei-
bung des Tribosystems Silizium-Kugel/Edelstahl -Scheibe , Temperatur der
Fremderwérmung des Gegenkorpers 80°C (Darstellung 1)
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8.4.3 Mehrstufige Untersuchungen — 1 Faktor

Mit Hilfe mehrstufiger Untersuchungen soll festgestellt werden, ob lineare Zusammenhéange zwi-
schen den ZielgrofRen und EinflussgroBen vorliegen. Auf die Realisierung dreistufiger, mehrfaktori-
eller Versuchspléane wurde verzichtet, da diese erheblichen Aufwand bedeuten. Die Untersuchung
erfolgte flr jeweils einen Faktor:

e Normalkraft: vierstufig
e Beanspruchungswiederholungen: fiinfstufig

Die Ergebnisauswertung erfolgt auBerdem hinsichtlich der GrolRenverteilung, der raumlichen Ver-
teilung der Partikel sowie der gréRenabhéangigen VVolumenanteile.

Versuchsplan — 1 Faktor (Normalkraft/Pressung)

Fur die Gesamtanzahl der Partikel wurden die Regressionsgleichungen flr kleine, grof3e und Ge-
samtpartikel (groRenunabhéangig) ermittelt. Die dargestellten Regressionsfunktionen zeigen, dass
sich die Messwerte in Abhéngigkeit der Normalkraft durch lineare Ansétze gut approximieren las-
sen (Abbildung 8.37). Dies resultiert aus der Proportionalitat zwischen Normalkraft und Verschlei3
(Czichos et al. 2010), der mir der Partikelanzahl in Zusammenhang steht. Demgegentber ist die
Anzahl freigesetzter kleiner Partikel in Abhangigkeit von der Hertzschen Pressung (PHertfi/F_N)
nicht linear (Abbildung 8.38).

In Abbildung 8.39 ist die PartikelgroRenverteilung flr diese vier Stufen dargestellt. Es lasst dar-
aus schliel’en, dass zwischen der Normalkraft 2 N und der Normalkraft 5 N ein Schwellwert liegt,
ab dem der Anteil der Partikel kleiner als 0,2 um von ca. 30 % auf ca. 60 % ansteigt. Als Ursache
dafur kommt die héhere Anzahl von Mikrokontakten bei zunehmender Normalkraft in Betracht.

Die Anteile der PartikelgroRen am Gesamtvolumen sind in Abbildung 8.40 enthalten. Ca. 80 %
des Gesamtvolumens bilden Partikel > 63 pum nahezu unabhdngig von der Normalkraft. Partikel
kleiner als 20 um haben nahezu keinen Anteil am Gesamtvolumen, wie bereits bei den Voruntersu-
chungen in Kapitel 8.4.1 angefihrt.

Die Abbildung 8.41 zeigt die relative Partikeldichte auf den acht Positionen der Detektorwafer.
Generell sind auf allen Wafern Partikel zu finden. Fiir die Position ,,unten* nimmt die relative Parti-
kelanzahl mit der Normalkraft zu. Die hochste relative Partikeldichte ist an der Position ,,rechts
hinten®, d. h. auBlerhalb der Reibebene festzustellen.

Die Ausbreitungskennzahl ist in Abhéngigkeit der Normalkraft in Abbildung 8.42 dargestellt.
Ahnlich wie bei der PartikelgréBenverteilung liegt hier ebenfalls ein Schwellwert bei einer Normal-
kraft, die sich zwischen den Normalkréften 2 N und 5 N befindet, ab der die Ausbreitungskennzahl
mit 0,96 einen hohen Wert annimmt, d. h. dass die Partikel eine geringe Durchschnittsgeschwindig-
keit haben. Dies weist auf einen normalkraftabhangigen Ubergang des Freisetzungsmechanismus
hin.
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3000 ~
A 0,1bis>63pum -
Lineare Anpassung of Sheet1 B"0,1 bis 2 63 ym"
* 0,10 bis > 1,6 um
Lineare Anpassung of Sheet1 C"0,10 bis 1,6 yum"

® 1,6 bis>63 pm
. 2000 -~ Lineare Anpassung of Sheet1 J"1,6 bis > 63 ym"
=
]
N
=
=
[}
o
+ 1000
S
=W

0 f==F—— T T T T T T T T T T T T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16
Normalkraft [N]
aus 12 Einzelversuchen; Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s; Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar;
1000 Beanspruchungswiederholungen; Kugel: Siliziumnitrid; Sq: 0,12 um / Scheibe: Edelstahl; Sq: 0,33 pm

Abbildung 8.37: Regressionsfunktionen fur den Zusammenhang von Gesamtanzahl der Partikel
und Normalkraft fur verschiedene PartikelgréRenklassen fur das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung

3000 -
A 0,1bis>63 um ”
Polynomielle Anpassung of Sheet1 B"0,1 bis 2 63 ym"
* 0,10 bis>1,6 pm
Polynomielle Anpassung of Sheet1 C"0,10 bis 1,6 um"
— W 1,6 bis > 63 um A 4
-F“ 2000 ~——— Polynomielle Anpassung of Sheet1 D"1,6 bis 2 63 ym"
2
E‘ nglbc‘ﬁ
I
Q
=
= -
6_“ 1000
64 \/\ﬁ\\ .
D= :
=l —T 3]
Of==Pp—— — 'wa(}; (1,6 bis > 63 pm) =—333 + 0,16x + 0,00022x>
I L I y | ! I L 1
1000 1200 1400 1600 1800
Pressung [N/mm?]
aus 12 Einzelversuchen; Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s; Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar;
1000 Beanspruchungswiederholungen; Kugel: Siliziumnitrid; Sq: 0,12 pm / Scheibe: Edelstahl; Sq: 0,33 um

Abbildung 8.38: Regressionsfunktionen fur den Zusammenhang von Gesamtanzahl der Partikel
und Normalkraft fir verschiedene PartikelgroRenklassen fir das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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1001 Partikelgrofe [um]|

] > 63
I 50,0-63,0
[ 35,0-50,0
I 20,0-35,0
I 10,0-20,0
B 5.0-10,0
B 3,0-5,0
Bl 2030
Bl 162
B 1016
o710
o507
B 0.3-05
Blo.21-03
I 0.15-0,21
Il o.1-0,15

& D 0
(=] (=] =
1 1 1

Partikelverteilung [%)]

[\
S
1

0 - " T
2 5 10 15
Normalkraft [N]

Beanspruchungswiederholungen: 1000; Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s; Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar;

Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen, Scheibe: Edelstahl; Sq: 0,33 pm / Kugel: Siliziumnitrid; Sq: 0,12 pm

Abbildung 8.39: Verteilung der GroRenh&ufigkeit freigesetzter Partikel in Abhangigkeit der Nor-
malkraft fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitrei-

bung
100 4 PartikelgroBe [um]
[>63
I 50,0-63,0
__ 801 [ 35,0-50,0
e B 20,0-35,0
o0 [ 10,0-20,0
= 60 B 5.0-10,0
Tz B 3.0-5.0
< Bl 2030
< Bl s-2
S 40- B 1 .0-1.6
£ o710
= o507
=S B 0,3-0,5
» 204 o103
B 0.15-0,21
Blo.1-015
0 - T T
2 5 10 15 _
Normalkraft [N]
Beanspruchungswiederholungen: 1000; Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s; Druck (Vakuum): 5 x lO'Smbar;
Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen, Scheibe: Edelstahl; Sq: 0,33 pm / Kugel: Siliziumnitrid; Sq: 0,12 pm

Abbildung 8.40: Volumenanteile fur unterschiedliche PartikelgréRen in Abhangigkeit der Normal-
kraft fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.41: Raumliche Verteilung der relativen Partikeldichte mit Bezug zu den Positionen
der acht Detektorwafer in Abhé&ngigkeit der Normalkraft fir das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.42: Ausbreitungskennzahl in Abhéngigkeit der Normalkraft fur das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung

Versuchsplan — 1 Faktor (Beanspruchungswiederholungen)

Fur die ZielgroRe Gesamtanzahl der Partikel wurden Regressionsfunktionen fiir unterschiedliche
PartikelgroRenklassen in Abh&ngigkeit der Beanspruchungswiederholungen ermittelt. Die darge-
stellten Messwerte (Abbildung 8.43) zeigen, dass sich diese ab 100 Beanspruchungswiederholungen
durch lineare Ansétze gut approximieren lassen. Im Bereich von Null bis zum ersten Versuchspunkt
von 100 Beanspruchungswiederholungen ist ein steilerer Anstieg zu verzeichnen (gestrichelte Li-
nien). Es l&asst sich schlussfolgern, dass nach 100 Beanspruchungswiederholungen der Einlaufver-
schleil? abgeschlossen ist.

In Abbildung 8.44 ist die Partikelgroenverteilung fur funf Stufen der Beanspruchungswiederho-
lungen dargestellt. Bis zu 200 Beanspruchungswiederholungen haben die Partikel der GréRe (0,1
bis 0,15 pum mit ca. 35 % einen geringen Anteil. Ab 500 Beanspruchungswiederholungen dominiert
der Anteil kleiner Partikel (0,1 bis 0,15 pm) mit tiber 60 %.

Die Anteile der PartikelgroBen am Gesamtvolumen sind in Abbildung 8.45 enthalten. Der Volu-
menanteil groBer Partikel (> 63 um) steigt mit der Beanspruchungswiederholung von ca. 65 auf ca.
85 %.

Die Ausbreitungskennzahl ist nahezu unabhé&ngig von der Beanspruchungswiederholung
(Abbildung 8.46).
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Abbildung 8.43: Regressionsfunktion fur den Zusammenhang von Beanspruchungswiederholung
und Gesamtanzahl der Partikel fur unterschiedliche GroRenklassen fur das Tribo-
system Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.44: GrolRenverteilung der Partikel in Abhéngigkeit der Beanspruchungswiederholung
flir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.45: Volumenanteile flir unterschiedliche PartikelgroBen in Abhangigkeit der Bean-
spruchungswiederholungen fiir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe bei Gleitreibung
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Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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8.4.4 Zweistufige Untersuchungen fur den Faktor Druck (Vakuum)

Der Faktor Druck wurde zweistufig (5 x 10 mbar, 5 x 10™ mbar) bei Gleitreibung fiir das Tribo-
system Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei dreifacher Wiederholung untersucht.

Aus Abbildung 8.47 geht hervor, dass die Gesamtanzahl der Partikel mit steigendem Druck deut-
lich zunimmt. Der Unterschied zwischen den Faktorstufen betragt ca. das 16-fache. Dem gegenuber
sind die Abweichungen der Wiederholversuche minimal. Als Ursache flr das partikuldare Abgabe-
verhalten kommt eine tribochemische Reaktion in Abhédngigkeit vom Restgasanteil in Betracht.
Laut (Kato 2008) entsteht Ammoniak und Siliziumdioxid. Die Sauerstoffreaktion kann durch den
hohen Restgasanteil beim vergleichsweise hohen Druckwert von 5 10 mbar (Feinvakuum) erfol-
gen, ohne dass eine Sauerstofffreisetzung durch Aktivierung aus dem Material der Siliziumnitrid-
Kugel erforderlich ist. Die tetraederformige Kristallstruktur von Siliziumdioxid (Kato 2008) fuihrt
zu erhohtem Verschleil und Freisetzung von Partikeln. Die Gasfreisetzung konnte am Ausregelver-
halten des Drucks mit Beginn der Beanspruchung festgestellt werden.

Aus Abbildung 8.48 geht hervor, dass sich die GroRRenverteilung der Partikel deutlich &ndert. Es
ist zu erkennen, dass der Partikelanteil mit eine Gro3e von 0,1 um mit dem Druck von ca. 25 auf 50
% ansteigt.

Die partikelgroRenabhéngigen Verlaufe der Ausbreitungskennzahl in Abbildung 8.49 zeigen, dass
sich bei geringem Druck (Hochvakuum) nahezu alle Partikel auf dem unteren Wafer befinden, also
eine geringe rdumliche Ausbreitung stattfindet. Bei hoherem Druck (Feinvakuum) breiten sich Par-
tikel kleiner als 2 pum zunehmend im Raum aus. Wechselwirkungen mit deutlich mehr Gasteilchen
bewirken die verstdrke Ausbreitung kleiner Partikel (geringe Masse).

40000 ~ | : "
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= : 34085,3 Sq Scheibe: 1,78 pm
en
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=
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Abbildung 8.47: Gesamtanzahl der Partikel in Abh&ngigkeit des Drucks (Vakuum) fur das Tribo-
system Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.48: PartikelgroRenverteilung in Abhéngigkeit des Drucks (Vakuum) fiir das Tribosys-
tem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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Abbildung 8.49: Ausbreitungskennzahl in Abhé&ngigkeit des Drucks (Vakuum) fiir das Tribosystem
Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung
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8.5  Versuchsergebnisse zu typischen Bewegungsarten

Entsprechend der Multifunktionalitat bezlglich unterschiedlicher Bewegungsarten wurden sondie-
rende Versuche gemaR Abbildung 8.5 durchgefiihrt. Alle Versuche wurden dreifach wiederholt,
ausgenommen zur Bewegungsart Wélzen fir Rillenkugellager Typ Il. Je nach Bewegungsart wur-
den zur Beurteilung geeignete ZielgroRen bestimmt. AuBerdem erfolgten Merkmalsanalysen anhand
von Aufnahmen mit dem Rasterelektronenmikroskop.

8.5.1 StoR Kugel gegen Scheibe

In der Versuchsdurchfiihrung wurde die Lineareinheit mit Gegenkdrper (Kugel) mit 7 mm/s Auf-
treffgeschwindigkeit und werkstoffabhéngiger Kraftbegrenzung von 2 bzw. 10 N tausendfach wie-
derholt auf dieselbe Stelle des Gegenkdrpers gestofien. Dabei wurden folgende Tribosysteme fiir
unterschiedliche Anwendungen untersucht:

o als Beispiele fur die Geratekonstruktion: Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe und Siliziumnitrid-
Kugel/Edelstahl-Scheibe

e als Beispiele fur die Produkthandhabung: PEEK-Kugel/Silizium-Scheibe (Wafer) und Sili-
ziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe (Fotolithografiemaske)

Die Abbildung 8.51 zeigt die Ergebnisse zur Gesamtanzahl der Partikel fur die vier genannten
Tribosysteme. Die Einzelwerte der Wiederholversuche fiir PEEK/Silizium und Silizium-
nitrid/Quarzglas liegen nahe beieinander, fur Edelstahl/PEEK weichen sie etwas starker und fur
Siliziumnitrid/Edelstahl deutlich voneinander ab. Unter diesen Bedingungen ist keine deutliche Zu-
nahme der Partikelmittelwerte gegenuber dem Grundrauschen festzustellen. Bei der hoheren Nor-
malkraftbegrenzung (10 N) ergeben sich starkere Abweichungen der Partikelanzahlen der Ver-
suchswiederholungen bei beiden Tribosystemen. Eine mdgliche Ursache sind Deformationen im
Tribosystem als auch in der Krafteinleiteeinheit. Die Kontaktstelle ist fur das Tribosystem Silizi-
umnitrid-Kugel/ Edelstahl-Scheibe in Abbildung 8.50, rechts fiir die weichere Edelstahlscheibe er-
kennbar. Fur das Tribosystem PEEK-Kugel/Silizium-Scheibe lasst sich keine Veranderung der har-
teren Siliziumscheibe erkennen (Abbildung 8.50, links).

Bei der geringen Partikelanzahl lassen sich keine detaillierten Untersuchungen zu rdumlichen Ver-
teilung und GroRenverteilung ermitteln.

Kontaktstelle Grundkorper : - -‘ nttII rdk |
(Edelstahlscheibe) i (Siliziumwafer) &

4

Kontaktstelle Keine sichtbare Kontaktstelle

20 pm EHT = 10.00 kV Signal A = VPSE Date :4 Jul 2014 EHT = 7.00kV. Signal A = SE2 Date :18 Jul 2014
WD = 62mm Mag= 211X Time :16:22:32 WD = 9.6 mm Mag= 291X Time :14:13:36

Abbildung 8.50: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen - Darstellung der StoRkontaktflachen, links
Siliziumnitrid-Kugel gegen Edelstahl-Scheibe, rechts PEEK-Kugel gegen Silizi-
umwafer mit Fadenkreuz, aus Abbildung 8.51
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Abbildung 8.51: StoR Kugel gegen Scheibe, durchschnittliche Partikelgesamtanzahl auf 8 Detek-
torwafern flr unterschiedliche Werkstoffkombinationen

8.5.2 StoR Plattchen gegen Waferkante

Im Versuch Kantensto wird das Greifen von Siliziumwafern nachgebildet. Dabei wird ein Platt-
chen aus dem Werkstoff PEEK (Greiferfunktion) mit 45° zur Bewegungsrichtung geneigt gegen die
Kante eines Siliziumwafers (Durchmesser 50 mm) gestofRen. Dies erfolgte tausendfach mit einer
Normalkraftbegrenzung von 2 N und einer Auftreffgeschwindigkeit von 7 mm/s. Die Abbildung
8.52 zeigt die Einzelwerte der Versuchswiederholungen und den Mittelwert der Gesamtanzahl der
Partikel (B). Zum Vergleich sind auflerdem im selben Diagramm die Ergebnisse fir dieselbe
Werkstoffkombination bei StoR Kugel gegen Flache aufgefiihrt (A). Der Mittelwert beim Kanten-
stoR ist geringfiigig hoher und die Abweichung der Wiederholversuche deutlich héher. Insgesamt
liegen die Mittelwerte beim drei- bis vierfachen des Grundrauschens.

Die Gesamtanzahl der Partikel ist zu gering um die GréRRenverteilung der Partikel zu bewerten.

In Abbildung 8.53 sind Rasterelektronenmikroskopaufnahmen mit VVerschleil3erscheinungsformen
fur das Tribosystem PEEK-Plattchen/Waferkante bei StoR dargestellt. Es ist zu erkennen, dass ge-
genuber dem Tribosystem PEEK-Kugel/Waferflache ein Grofteil des Materialabtrags an der
Waferkante verblieben ist. Einzelpartikel bis zu einer Lange von 40 um sind festzustellen. Die
EDX-Spektren der VerschleiBpartikel weisen auf PEEK hin. Die Verschleilerscheinungsform
schuppige Partikel weist auf den Verschleifmechanismus Abrasion hin und resultiert aus dem Ab-
rieb des PEEK-PIattchens an der deutlich hérteren rauen Waferkante.
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Abbildung 8.52: Gesamtanzahl der Partikel fur StoR, PEEK-Plattchen gegen Kante-Siliziumwafer
im Vergleich zu PEEK-Kugel gegen Flache-Siliziumwafer
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Abbildung 8.53: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen - Darstellung der StoRkontaktflache an
Kante-Siliziumwafer, Abrieb vom PEEK-PI&ttchen
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8.5.3 StoR — Gleiten Kugel gegen Scheibe

Der Versuch Stol} — Gleiten bildet typische reale Beanspruchungen beim Ablegen von Produkten
(Wafer, Fotolithografiemasken) nach, die aus der begrenzten Positioniergenauigkeit von Handha-
bungssystemen resultieren. Besonderes Augenmerk gilt dem Einfluss des kurzen Gleitwegs im Ver-
gleich zum idealen Stol3. Die kombinierte Bewegungsart wurde im Zyklus ausgefihrt:

e Stol der Kugel gegen die Scheibe mit einer Auftreffgeschwindigkeit von 7 mm/s

e unmittelbar nach dem Auftreffen Gleitbewegung von 2 mm mit einer Gleitgeschwindigkeit
von 11 cm/s bei Aufrechterhaltung einer Normalkraft von 2 N

e nach Absolvierung des Gleitwegs Ruckwaértspositionierung der Kugel und Rickstellung auf
die Ausgangsposition ohne Materialkontakt

Die Beanspruchung erfolgte tausendfach. Untersucht wurden die Tribosysteme PEEK-
Kugel/Silizium-Scheibe und Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe. Fir beide Tribosysteme wur-
den die Einzelwerte der Versuchswiederholungen und die Mittelwerte fur die Gesamtanzahl der
Partikelanzahl gegeniibergestellt (Abbildung 8.54). Die Gesamtanzahl der Partikel ist fur das Tri-
bosysteme Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe nahezu tausendfach hoher als fir Werkstoffpaa-
rung PEEK-Kugel/Silizium-Scheibe, sodass ein logarithmischer Malistab gewahlt wurde und sich
die weiteren Untersuchungen auf das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe be-
schréanken. Die Abbildung 8.55 zeigt die Gesamtpartikelanzahl der Stof3-Gleitversuche mit zykli-
schen Gleitwegen von 0,2 mm und 2 mm sowie Stol3 ohne Gleitweg. Die Gesamtanzahl der Parti-
kelanzahl nimmt deutlich Gberproportional mit dem Gleitweg zu.

Die durchschnittliche Partikelgrof3enverteilung bei Gleitweg 2 mm zeigt, dass sich ca. 90 % der
Partikel im GroRenbereich von 0,1 um bis 1,6 um recht gleichmaRig verteilen (Abbildung 8.56).

Die Ausbreitungskennzahl in Abbildung 8.57 zeigt die deutliche rdumliche Ausbreitung bereits
fiir einen relativ kurzen zyklischen Gleitweg von 2 mm auch fir groRe Partikel (bis ca. 50 um). Mit
abnehmender PartikelgroRe steigt die rdumliche Ausbreitung an. Aufgrund der stark steigenden
Anzahl freigesetzter Partikel bei Verlangerung des zyklischen Gleitwegs geméalR Abbildung 8.55,
kann davon ausgegangen werden, dass bereits bei kirzeren Gleitwegen als 2 mm eine deutliche
raumliche Ausbreitung stattfindet. Die starke rdumliche Ausbreitung flhrt in Verbindung mit der
grofRen Anzahl freigesetzter Partikel zu einem erheblichen Kontaminationspotenzial.

In Abbildung 8.58 sind Rasterelektronenmikroskopaufnahmen mit VerschleiRerscheinungsformen
und abgeleiteten Verschleilmechanismen fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-
Scheibe dargestellt. Die Aufnahmen zeigen die unterschiedlichen Bereiche der Reibspur mit der
Auspragung anhaftender Partikel. Es ist zu erkennen, dass Materialabtrag (Quarzglas) in Form ein-
zelner Partikel und Agglomeraten an den Reibkdrpern verbleibt. Einzelpartikel konnten in erhebli-
cher Anzahl bis in den Submikrometerbereich festgestellt werden. Zu erkennen sind aulRerdem Ag-
glomerate aus Einzelpartikeln. Gegentiber den vorangegangenen Untersuchungen werden hier zweli
sehr harte Werkstoffe kombiniert. Die Verschleil3erscheinungsformen kantige Partikel und Riefen
weisen auf den VerschleiBmechanismus Abrasion und Mikrobrechen hin. Die grof’e Anzahl der
freigesetzten Partikel resultiert somit aus den Mechanismen des sproden Bruchs. Der spréde Bruch
ist auch die Ursache fur die starke raumliche Ausbreitung der Partikel, hervorgerufen durch hohe
Freisetzungsgeschwindigkeiten. Die Energielbertragung bei der Partikelfreisetzung ist impulsartig
und deutlich hoher als bei weicheren Werkstoffen.
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100000 ‘ Bedingungskomplex

- A) Silizium-Waferfliche/PEEK-Kugel

Sq Waferflache: ca. 1 bis 2 nm

" Sq Kugel: 0,76 pm

Normalkraftbegrenzung: 2N

0 ] B) Quarzglas-Scheibe/Si3N4-Kugel
OOO_? Sq Scheibe: ca. § nm

] Sq Kugel: 0,12 um
Normalkraftbegrenzung: 2N

pm

10000 4

1 bis > 63

100“§ 2 einheitlich:

Auftreffgeschwindigkeit: 7 mm/s
- Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s

M s e e e e . .
E Grundrauschen Zyklischer Gleitweg: 2 mm

Partikelanzahl von 0,

] Reibscenario Sto3-Gleiten
1 T T T T gemaB Abblldung 5.5

Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10~ mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.54: Gesamtanzahl der Partikel fur die kombinierte Bewegungsart Stol3-Gleiten zweier

Tribosysteme

100000 4 z
=} 3 19341.,6 Bedingungskomplex
:‘ 1 A) Quarzglas-Scheibe/Si3N4-Kugel
2 10000- Sq Scheibe: ca. 8 nm
Al Sq Kugel: 0,12 pm
:g Normalkraftbegrenzung: 2N
= 10004 einheitlich: B
= ] Auftreffgeschwindigkeit: 7 mm/s
g ] Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s
= 100 - zyklischer Gleitweg: 2 mm
E ] —ME— Mittelwerte
E .
.&: 10 E
= 3 Grundrauschen
nf I Reibscenario Stof3-Gleiten
I (') L L 2' gemil3 Abbildung 5.5
zyklischer Gleitweg [mm|
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.55: Gesamtanzahl der Partikel fur die kombinierte Bewegungsart StoR-Gleiten eines

Tribosystems
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100 - Partikelgrofle in pm

s
[ 50,0-63,0
[ 35,0-50,0
[ 20,0-35,0
I 10,0-20,0
I 5,0-10,0
[ 3,0-5,0
2030
Bl 62
1016
o710
I 0,5-0,7
I 0,3-0,5
I o0.21-0,3
I 0,15-0,21
o 10,15

4 D 0
S (=) S
1 1 1

Partikelverteilung [%]

o]
(=)
1

WV 1 WV 2 WV 3 - Mittelwert
Wiederholversuche (WV) 1; 2; 3 und Mittelwert
Reibungsart: Sto3/Gleiten; Auftreffgeschwindigkeit: 7 mm/s; zyklischer Gleitweg: 2 mm
Normalkraftbegrenzung: 2 N; Beanspruchungswiederholungen: 1000; Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar
Gegenkorper: Siliziumnitrid-Kugel; Sq: 0,12 um / Grundkérper: Quarzglas-Scheibe, Sq: 8 nm

Abbildung 8.56: PartikelgroRenverteilung - in Abhangigkeit der Versuchswiederholungen fiir die
kombinierte Bewegungsart Stol3-Gleiten eines Tribosystems

Ausbreitungskennzahl 1 bedeutet:
100 % der freigesetzten Partikel befinden /
sich auf dem unteren Detektorwafer o

0,6 /
—a

0,4 -

0,8 4

Ausbreitungskennzahl
I
I
I
I
I
I
I
I
I
I
I
B
I
I
I
I
|
I

|
L Mehr als 50 % der Partikel gelangen nicht auf den /
| unteren Detektorwafer, Hinweis fiir hohe
Freisetzungsgeschwindigkeiten der Partikel v

OaO ¢ ¥ LI LI | ! ' LI R | ' ¥ LI B LA |
0,1 1 10 100
Partikelgrofie [um]

Reibungsart: StoB-Gleiten; Auftreffgeschwindigkeit: 7 mm/s; zyklischer Gleitweg: 2 mm
Normalkraftbegrenzung: 2 N; Beanspruchungswiederholungen: 1000; Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar
Gegenkorper: Siliziumnitrid-Kugel; Sq: 0,12 pm / Grundkorper: Quarzglas-Scheibe, Sq: 8 nm

Abbildung 8.57: Ausbreitungskennzahl in Abhé&ngigkeit der PartikelgroRe bei Gleitreibung fir das
Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe
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Dunkle Bereiche —
Aufladungen
Elektronenstrahl

Reibspur auf Grundkorper (Scheibe): Kontaktstelle an Gegenkdrper (Kugel)mit
Breite ca. 30 pm, Lange ca. 2,13 mm deutlicher Materialanlagerung (Quarzglas)

EHT = 20,00 kv " " Date 18 Jul 2014 EHT = 20.00 kv Signal A = VPSE Date :18 Jul 2014
WD = 6.7 mm Time :15:15:19 WD = 59mm Mag= 40X Time :15:24:55

s.gmu:vpss Date :18 Jul 2014 EHT =20.00 kV Signal A = VPSE Date :18 Jul 2014
Mag= 247 X Time :15:18:01 WD = 6.7 mm Mag= 237X Time :15:15:47

Vielzahl an Partikeln von 0,1 bis 1,6 pm,
in Ubereinstimmung mit Abbildung 8.55

Partikelmaterial: Glas, kein Siliziumnitrid

Agglomerate: A ca. 21 um und B ca. 6
um auf Grundkdrper, bestehend aus vielen
Submikrometerpartikeln, ,,verpresst

Partikelform: kantig, kompakt (sproder

EHT = 20.00 kV Signal A = VPSE Date 18 Jul 2014 Bruch

WD = 52mm Mag= 180KX Time :15:29:50
Verschleilerscheinungsformen: Verschleimechanismus:
Locher, Mulden, Fressen, Materialiibertrag, Riefen, kristalline Abmsion. Mikrobrachet
Partikel und Agglomerate ’

Abbildung 8.58: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen - Darstellung der Reibstellen bei StoR3-
Gleiten fir das Tribosystem Quarzglas-Scheibe/Siliziumnitrid-Kugel
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8.5.4 Walzen

Ein h&ufig verwendetes Maschinenelement in Hochvakuumanlagen sind Kugellager. Untersucht
wurden daher zwei Radialrillenkugellagertypen in vertikaler Position, die in industriellen Vakuum-
anlagen eingesetzt werden:

e Typ | — Kugeln (Siliziumnitrid), Laufringe und Kafige (Edelstahl), dreifache Wiederholung
e Typ Il — Kugeln (Siliziumnitrid), Laufringe und Ké&fige (Zirconiumdioxid), ein Versuch

Die Gesamtpartikelzahl der beiden Lagertypen unterscheidet sich deutlich (Abbildung 8.59). Fur
den Lagertyp | betragt der Mittelwert der Gesamtpartikelanzahl ca. 650, bei vergleichsweise gerin-
ger Streuung. Demgegentber betragt der Einzelwert fur Lager vom Typ Il etwa das Achtfache. Das
weist darauf hin, dass Werkstoffe mit &hnlichen Eigenschaften zu vergleichsweise hoherem Ver-
schlei fuhren. Dies deckt sich mit den sehr hohen Partikelzahl des Tribosystems (Silizium-
nitrid/Siliziumnitrid) bei Gleitreibung (siehe orientierende Versuche in Abbildung 8.7).

Dagegen verhalten sich die GrofRenverteilungen der Partikel der beiden Lagertypen &hnlich
(Abbildung 8.60,).

Die Ausbreitungskennzahlen fiir beide Lagertypen sind sehr &hnlich und weisen eine starke Ab-
héngigkeit von der PartikelgroRe auf (Abbildung 8.61). Bei beiden Lagertypen breiten sich Partikel
< 10 um mit abnehmender PartikelgroRe zunehmend raumlich gegenilber der Schwerkraft aus. Ent-
sprechend des senkrechten Abstands der untersuchten Lager zum oberen Detektorwafer muss ein
Anteil der Partikel mindestens eine Freisetzungsgeschwindigkeit von 1,26 m/s erreicht haben. Eine
andere Orientierung der Lager kann zu einer anderen rdumlichen Ausbreitung der Partikel flhren.

10000 -
Bedingungskomplex
£ A) Lager: Si3N4-Kugeln/V2A-Ringe
= AuBlendurchmesser: 28 mm
@ 8000 Innendurchmesser: 12 mm
Al Breite: 8 mm
2 Radialkraftlkraft: 2N
= 6000+ Drehzahl: 50 min-1
< Druck: 5 x 10E-5 mbar
=
g B) Lager: Si3N4-Kugeln/ZrO2-Ringe
— AuBendurchmesser: 28 mm
5 40004 Innendurchmesser: 12 mm
N -
= Breite: 8 mm
% Radialkraftlkraft: 2N
= 2000- Drehzahl: 50 min-1
E Druck: 5 x 10E-5 mbar
m s
A) Lager: Si3N4-Kugeln/V2A-Ringe
0 _w B) Lager: Si3N4-Kugeln/ZrO2-Ringe
A B
Kugeldurchmesser einheitlich, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Schétzung der Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen fiir A)

Abbildung 8.59: Gesamtanzahl der Partikel, Vergleich zweier Rillenkugellager bei gleicher Bean-
spruchung
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Verteilung der Partikelgrofie [%]

A

PartikelgroRe [um]

> 63
I 50,0-63,0
[ 35,0-50,0
[ 20,0-35,0
[ 10,0-20,0
[ 5.0-10,0
[ 3,0-5,0
B 2.0-3,0
B 1.6-2
I 1016
I o.7-1,0
I 0,5-0,7
I 0,3-0,5
Il 0.21-0,3
Il 0.15-0,21
o, 1-0,15

B

Bedingungskomplex

A) Lager: Si3N4-Kugeln/V2A-Ringe

AuBendurchmesser: 28 mm
Innendurchmesser: 12 mm
Breite: 8 mm
Radialkraftlkraft: 2N
Drehzahl: 50 min-1
Druck: 5 x 10E-5 mbar
B) Lager: Si3N4-Kugeln/ZrO2-Ringe
AuBendurchmesser: 28 mm
Innendurchmesser: 12 mm
Breite: 8 mm
Radialkraftlkraft: 2N
Drehzahl: 50 min-1
Druck: 5 x 10E-5 mbar

Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
Druck (Vakuum): 5 x 10~ mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen fiir A)

Abbildung 8.60: GroRenverteilung der Partikel, Vergleich

zweier Rillenkugellager bei gleicher

Partikelgrofie [pm]

Beanspruchung
1,04 Anan f\,..@.fﬂﬁ Bedingungskomplex
_ _E/ \ o ® A) Lager: Si3N4-Kugeln/V2A-Ringe
-E‘ /2 / o f AuBendurchmesser: 28 mm
g 0,8 1 ;;U\." | \ P | Innendurchmesser: 12 mm
g b gxgl ® Breite: 8 mm
-“u‘) M’\ / Radialkraftlkraft: 2N
2 06\ 8 / , Drehzahl: 50 min-1
& \\ ] ' ® Druck: 5 x 10E-5 mbar
g 31‘ B) Lager: Si3N4-Kugeln/ZrO2-Ringe
2 0,4+ AuBendurchmesser: 28 mm
<« Innendurchmesser: 12 mm
Breite: 8 mm
0,2+ - Radialkraftlkraft: 2N
Ausbreitungskennzahl 1 bedeutet: Diekzail: 50 min-1
100 % der freigesetzten Partikel befinden Druck: 5 x 10E-5 mbar
sich auf dem unteren Detektorwafer :
0,0 T ] ——  —@-—A) Lager: Si3N4-Kugeln/V2A-Ringe
0,1 1 10 100 —m-—B) Lager: Si3N4-Kugeln/ZrO2-Ringe

Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000,
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen fiir A)

Abbildung 8.61: Ausbreitungskennzahl in Abh&ngigkeit der PartikelgroRRe, Vergleich zweier Ril-
lenkugellager bei gleicher Beanspruchung
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8.6  Ergebnisse spezieller Untersuchungen zur Partikelausbreitung

8.6.1 Wirksamkeit Partikelfalle

Partikelfallen (Partikellabyrinthe) kénnen verwendet werden, um die Ausbreitung freigesetzter Par-
tikel zu minimieren. Ideal sind Partikelfallen, wie in Abbildung 5.3 dargestellt, die den Bereich der
Lager gegenuber dem Rezipienten schlielen und ein definierter Austrittspalt verbleibt.

Zum Nachweis der Wirksamkeit wurde das Lineargleitlager der Krafteinleiteinheit mit und ohne
Partikelfalle untersucht (Abbildung 5.4). Mit Hilfe der Partikelfalle konnte die Gesamtpartikelzahl
auf ein Viertel und damit auf einem Wert knapp Uber dem Grundrauschen reduziert werden
(Abbildung 8.62).

Bei fachgemaler Gestaltung kdnnen Partikelfallen insbesondere in Verbindung mit geschlossenen
Tribosystemen wirksam vor der raumlichen Partikelausbreitung schiitzen. Entscheidend sind mog-
lichst schmale Offnungsspalte, die eine starke, ggf. mehrfache Umlenkung der Partikeltrajektorien
zum Verlassen der Partikelfalle erfordern und die Gravitationswirkung auf die Partikel berlcksich-

tigen.

Analysen zur rdumlichen Ausbreitung konnten aufgrund der geringen verbleibenden Anzahl von
Partikeln nicht durchgefihrt werden.

120 - -
Bedingungskomplex
§_ A) Lager ohne Partikellabyrinth
en 100+ ' StoBgeschwindigkeit: 7 mm/s
\/?I Normalkraftbegrenzung: 2N
o Druck: 5 x 10E-5 mbar
2  80- N B) Lager mit Partikellabyrinth
e | \ - StoBgeschwindigkeit: 7 mm/s
2 Reduktion der Normalkraftbegrenzung: 2N
o 60 \ | Partikelausbreitung Druck: 5 x 10E-5 mbar
— \ durch Partikellabyrinth A) Lager ohne Partikellabyrinth™
= g y
§ 404 \ B) Lager mit Partikellabyrinth
= S
2 4
E= 204
—
- [ N RS . S— — -~
Grundrauschen
0 T T T T
A B
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.62: Gesamtanzahl der Partikel, Vergleich mit und ohne Partikelfalle bei gleicher Be-
anspruchung
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8.6.2 Messung im Ausbreitungsschatten der Partikelquelle

Zum Schutz von kontaminationskritischen Produkten bzw. Bereichen in Vakuumanlagen kann hau-
fig nicht auf eine vollstandige Kapselung durch Partikelfallen, wie in Kapitel 8.6.1 untersucht, zu-
rickgegriffen werden, da die Funktionen technischer Einrichtungen eingeschrénkt wirden. Alterna-
tiv kdnnen Blenden zum Schutz vor kontaminationskritischer Partikelausbreitung eingesetzt wer-
den, die einen Teilbereich abdecken. Im Ausbreitungsschatten der Partikelblenden soll die Parti-
kelausbreitung begrenzt werden.

Zur Bestimmung der Wirksamkeit von Blenden wurden bei gleicher Beanspruchung gegeniberstel-
lend untersucht:

e Detektierseite der Detektorwafer der Reibstelle ,,zugewandt*
e Detektierseite der Detektorwafer der Reibstelle ,,abgewandt* (umgedreht)

Die Gesamtanzahl der freigesetzten Partikel ,,zugewandt™ betrdgt ca. 700 und ,,abgewandt* ca. 30
(Abbildung 8.63). Bei allen Untersuchungen wurden alle acht Detektorwaferpositionen beriicksich-
tigt. Die auf der abgewandten Seite festgestellte Partikelanzahl (ausschlieBlich Partikeln kleiner als
0,2 um) ist gering, aber ca. dreifach hoher als das Grundrauschen. In der Untersuchung zur Parti-
kelausbreitung in Kapitel 8.4.1 (Abbildung 8.18) wurde festgestellt, dass ein geringer Anteil der
Partikel im Hochvakuum abgelenkt und hinter der Reibebene detektiert wird. Mit den Partikeln auf
der Rickseite der Detektorwafer wird festgestellt, dass die Ablenkung der Partikel im Ausbrei-
tungsschatten sogar zu einer Richtungsumkehr fiihren kann. Am ehesten ist dieser Sachverhalt
durch elektrostatische Wirkungen zu begriinden. Eine vakuumdruckabhédngige Partikelanzahl im
Ausbreitungsschatten wurde nicht untersucht. Entsprechende Untersuchungen wéren geeignet, die
Partikelausbreitung auf Restgasanteile zurtickzufihren.

W _ Bedingungskomplex
i 700 - A) Wafer zur Reibstelle orientiert
o \ V2A-Scheibe/Si3N4-Kugel
oy 1 Sq Scheibe: 0,33
q Scheibe: ,33 um
/;I 600 1 \ Sq Kugel: 0,12 um
= 1 \ Reduktion der Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s
— 5001 \ Partikelanzahl auf den Normalkraft: 2N
2 1 \ Detektorwafern durch Druck: 5 x 10E-5 mbar
S 400 - ~—— Orientierung entgegen B) Wafer entgegen Reibstelle orientiert
Kas : \ |der Reibstelle V2A-Scheibe/Si3N4-Kugel
S 300- \ (Ausbreitungsschatten) Sq Scheibe: 0,33 um
: | Sq Kugel: 0,12 um
S 5004 | \ | | Gleitgeschwindigkeit: 59,3 cm/s
g | \ Normalkraft: 2N
= Druck: 5 x 10E-5 mbar
= 100+ \
a | | Grundrauschen A) Wafer zur Reibstellg orientier? _
Ol = = BT o o e o o o B) Wafer entgegen Reibstelle orientiert
T T T T
A B
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.63: Gesamtanzahl der Partikel, Vergleich Detektion Partikelquelle zu- und abgewandt
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8.6.3 Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit

Die Freisetzungsgeschwindigkeit ist ein Mal3, inwieweit sich Partikel raumlich ausbreiten kdnnen.
Die Ermittlung der Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit der Partikel erfolgte durch zweistufige Va-
riation des Abstands des oberen Detektorwafers zur Partikelquelle (Abbildung 7.14). Um die Ab-
stdénde 81 mm und 120 mm zu tberwinden, missen mindestens die Geschwindigkeiten 1,26 m/s
sowie 1,53 m/s erreicht worden sein. Unter den Versuchsbedingungen gemaf Abbildung 8.64 haben
durchschnittlich 15 % der Gesamtpartikelzahl den geringen und 4 % den grofReren Abstand tber-
wunden. Bei einer weiteren Abstandsverdopplung ist davon auszugehen, dass kaum Partikel den
oberen Wafer erreichen.

Die so ermittelten Freisetzungsgeschwindigkeiten betragen das Doppelte bis 2,5-fache der Um-
fangsgeschwindigkeit. Es ist davon auszugehen, dass durch Bruchmechanik auftretende Beschleu-
nigung zu den hohen Freisetzungsgeschwindigkeiten fuhren.

Bei entgegengesetzter Drehrichtung und sonst gleichen Bedingungen betrégt der durchschnittliche
Partikelanteil beim Abstand 120 mm 2,7 %. Mitnahmeeffekte durch die Drehbewegung haben somit
einen geringeren Einfluss.

Die Partikel, die die Abstande nach oben tberwinden, sind zumeist kleiner als 2 pm.

= 25-
= : Bedi ki 1
: A Linkslauf edingungskomplex
= i Lineare Anpassung of Sheet1 B A) V2A-Scheibe / Si3N4-Kugel
S 20 1 ' | Normalkraft: 2N
§ J | | Drehzahl: 270 1/min
_ 3 1 | Sq Scheibe: 0,33 um
X S | | I Sq Kugel: 0,12 um
—_ := 15 ] ! Abstand oberer Wafer: 81 mm
g 2 i | B Mindestfreisetzungs-
= O 1 | ; geschwindigkeit: 1,26 m/s
S = T
< 5 107 : 1 B) V2A-Scheibe / Si3N4-Kugel
= - ] | [ Normalkraft: 2N
=~ E ' [ Drehzahl: 270 1/min
§ 54 I | Sq Scheibe: 0,33 um
S ] | 2,7 % bei Rechtslauf [~ 1,65 m/s Sq Kugel: 0,12 um
S ] | ; I L3055 Abstand oberer Wafer: 120 mm
= ol I l N Mindestfreisetzungs-
& 12 ' 1'3 ' ]'4 ' 1'5 " ll6 ' 1'7 geschwindigkeit: 1,53 m/s
; g ¢ : ? ’ Gleitgeschwindigkeit
Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit [m/s] einheitlich: 0,593 m/s
Kugeldurchmesser einheitlich 6 mm, Beanspruchungswiederholungen: 1000
Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar, Mittelwerte aus 3 Wiederholversuchen

Abbildung 8.64: Anteile der freigesetzten Partikel auf oberem Detektorwafer in Abhéngigkeit der
Mindestgeschwindigkeit, Trendbestimmung durch lineare Regression
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8.6.4 Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit

Zur Bestimmung der Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit kommt ein Richtungsfilter zum
Einsatz (Abbildung 5.12). Die Konstruktion ermdglicht die Bestimmung der Freisetzungsgeschwin-
digkeitsverteilung bei Gleitreibung. Der Spalt der Blende horizontal zur Partikelquelle grenzt die
Freisetzungsrichtung auf den Streuwinkel von ca. = 5° ein, sodass Partikel, bedingt durch Freiset-
zungsgeschwindigkeit und Gravitation, vorzugsweise auf den unteren und seitlichen Detektorwafer
gelangen (Abbildung 7.15). Unter Berticksichtigung der detektierten Partikel, deren Koordinaten,
der PartikelgréfRen und der Ballistik ergeben sich die Verteilungen der Freisetzungsgeschwindig-
keit. Untersucht wurden die Tribosysteme Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe (Abbildung 8.65)
und Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe (Abbildung 8.66). Die Darstellungen beinhalten die
Freisetzungsgeschwindigkeiten in flinf GroRenklassen.

Fur das Tribosystems Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe lieBen sich Geschwindigkeiten ab
1,8 m/s Partikel nicht mehr gesichert nachweisen. In Einzelversuchen fur hohere Geschwindigkei-
ten vereinzelt gemessene Partikel wurden dem Grundrauschen zugeordnet. Die maximale Freiset-
zungsgeschwindigkeit liegt zwischen 1,3 und 1,8 m/s. Beim dem Mittel von 1,55 m/s betragt dieser
Wert damit das ca. 14-fache der Umfangsgeschwindigkeit. Der grofite Partikelanteil weist eine Frei-
setzungsgeschwindigkeit zwischen 0,5 und 1 m/s auf und ist somit ca. vier- bis neunfach so hoch
wie die Umfangsgeschwindigkeit. Wird die maximale Freisetzungsgeschwindigkeit aus dem Ver-
lauf der Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit durch Verlangerung der Geraden abgeleitet, ergibt
sich ein Wert von 1,65 m/s (Abbildung 8.64). Im Vergleich dazu betragt die maximale Freiset-
zungsgeschwindigkeit 1,55 m/s (Abbildung 8.65). Die Werte liegen nah beieinander, obwohl diese
uber die unterschiedlichen Verfahren ermittelt wurden. Damit ist die Eignung beider Verfahren
nachgewiesen. Die unterschiedlichen Gleitgeschwindigkeiten von 0,11 m/s und 0,593 m/s haben
nahezu keinen Einfluss auf die maximale Freisetzungsgeschwindigkeit.

Fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe (Abbildung 8.66) sind bei kleinen
Partikeln deutlich hohere Freisetzungsgeschwindigkeiten festzustellen als fur das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe (Abbildung 8.65). Aus Abbildung 8.66 geht hervor, dass kleine
Partikel eine Freisetzungsgeschwindigkeit bis zu 7 m/s und somit ca. das 60-fache der Gleitge-
schwindigkeit aufweisen. Der grofite Partikelanteil weist eine Freisetzungsgeschwindigkeit zwi-
schen 0,5 und 4 m/s auf und ist somit ca. vier- bis 36-fach so hoch wie die Umfangsgeschwindig-
keit. Die Anzahl der Partikel groRer als 5 um ist gering, es treten maximal Geschwindigkeiten von
1,3 m/s auf. Ursache fir die deutlich hoheren Freisetzungsgeschwindigkeiten ist die Impulswirkung
der Bruchmechanik der harten, sproden Werkstoffe des Tribosystems.
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Abbildung 8.65: Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel fiir das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe fiir verschiedene GroRenklassen bei Gleitrei-
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Abbildung 8.66: Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel fiir das Tribosystem Sili-
ziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe  fir  verschiedene GroRenklassen bei
Gleitreibung
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8.6.5 Partikeldichteverteilung im Detektionsumfang

Das Prinzip zur Bestimmung der Partikeldichteverteilung ist in Abbildung 7.12 dargestellt. Nach
diesem Prinzip wurden Versuche fur unterschiedliche Bedingungen durchgefuhrt.

Drehrichtungsanderung

Fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe wurden jeweils drei Versuche in bei-
den Drehrichtungen durchgefihrt. Die fir Rechts- und Linkslauf aus je drei Wiederholversuchen
ermittelten durchschnittlichen Partikeldichteverteilungen ber den Detektionsumfang der Reibebene
sind in Abbildung 8.67 gegenubergestellt. Die Drehrichtung entgegen der Schwerkraft (Rechtslauf)
bewirkt eine deutlich grofiere Streuung. Dies resultiert aus einer verstarkten Freisetzung der Partikel
in Bewegungsrichtung. Die drehrichtungsabhéngigen Ausbreitungsprinzipe in Abbildung 8.67 ver-
anschaulichen die Ursachen der unterschiedlichen Streuungen, bedingt durch die richtungsabhéngi-
ge Freisetzung. Zur Verringerung der Partikelausbreitung kann eine Drehrichtungsénderung aller-
dings nicht wirksam angewendet werden.
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Gleitreibung; Mittelwerte aus je 3 Einzelversuchen; Gleitgeschwindigkeit: 11 cm/s; Normalkraft: 2 N
Druck (Vakuum): 5 x 10 mbar; 1000 Beanspruchungswiederholungen
Kugel: Siliziumnitrid; Sq: 0,12 um / Scheibe: Quarzglas; Sq: ca. § nm

Abbildung 8.67: Partikeldichteverteilung ber den Detektionsumfang der Reibebene fiir das Tribo-
system Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleiten, Vergleich Rechts-
/Linkslauf
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Gegenuberstellung kleiner und grofRer Partikel fur unterschiedliche Tribosysteme

In der Abbildung 8.68 sind die Verteilungen der Partikeldichte fiir das Tribosystem Edelstahl-
Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung fur zwei GroRenklassen bei Linkslauf dargestellt. Es ist
deutlich zu erkennen, dass sich groRe Partikel fast ausschlieflich auf dem unteren Detektorwafer
befinden. Ursachen dafir sind entweder die bevorzugte Freisetzung in Bewegungsrichtung (in Rich-
tung der Gravitation) oder die bereits in Kapitel 8.6.4 festgestellten geringen Freisetzungsge-
schwindigkeiten fir groRe Partikel. Fir kleine Partikel lasst sich aus der Verteilung feststellen, dass
Partikeln in alle Richtungen freigesetzt wurden und somit hohe Freisetzungsgeschwindigkeiten hat-
ten. Die hochste Partikeldichte befindet sich direkt unter der Reibstelle.
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Linkslauf: Druck (Vakuum): 5 x 10” mbar; 1000 Beanspruchungswiederholungen;
Kugel: Edelstahl, Sq: 0,15 pum / Scheibe: Edelstahl, Sq: 0,33 pm

Abbildung 8.68: Partikeldichteverteilung im Detektionsumfang der Reibebene flr das Tribosystem
Edelstahl-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung, fir zwei GroRenklassen

In der Abbildung 8.69 sind die Verteilungen der Partikeldichte flir das Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Quarzglas-Scheibe bei Stol3-Gleitreibung fur zwei Grolienklassen bei Linkslauf dargestellt.
In diesen Fall befinden sich sowohl kleine als auch grof3e Partikel auf allen Detektorwafern in der
Reibebene. Im Gegensatz zur Abbildung 8.68 mit deutlicher Glockenkurvenausbildung ist die Par-
tikeldichte hier nahezu gleichverteilt. Das bedeutet, dass die Partikel in alle Richtungen und mit
hoher Geschwindigkeit freigesetzt wurden. Ursache ist die Bruchmechanik der harten, sprdoden
Werkstoffe des Tribosystems. Bei den hohen Freisetzungsgeschwindigkeiten und den Abstanden
der Detektorwafer kommt die Schwerkraft in den Trajektorien der Partikel noch nicht zur Wirkung.
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Abbildung 8.69: Partikeldichteverteilung im Detektionsumfang der Reibebene fur das Tribosystem
Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe bei Sto3-Gleitreibung fur zwei Grolen-
klassen

8.6.6 Elektrisches Feld — 1 Faktor

Untersucht wurde der Einfluss des elektrischen Felds auf die Ausbreitung der Partikel fur die Tribo-
systeme Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe und Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahlscheibe flr die Bewe-
gungsart Gleiten. Dafur wurde eine Spannung am oberen und unteren Detektorwafer angelegt. Bei
der Anordnung der Detektorwafer mit dem Durchmesser 200 mm wird ein homogenes Feld in
Schwerkraftrichtung mit einer Feldstarke von 16,9 VV/cm erzeugt. Die Polung wurde in beiden Rich-
tungen vorgenommen. Aus der Abbildung 8.70 geht hervor, dass bei positivem Potenzial am oberen
Detektorwarfer die Anzahl der Partikel am oberen Detektorwafer fur beide Werkstoffpaarungen von
ca. 3 auf 10 % erhoht und damit um das Dreifache steigt. Die gegenpolige Orientierung des elektri-
schen Felds wirkte sich dagegen nicht auf die Ausbreitung der Partikel aus.
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Abbildung 8.70: Partikelanteile auf oberem Detektorwafer fiir zwei Werkstoffkombinationen bei
Gleitreibung, Vergleich mit und ohne elektrisches Feld

8.7  Zusammenfassung der Versuchsergebnisse

Die in Verbindung mit dem Prufstand entwickelten ZielgréRen beziehen sich insbesondere auf rein-
heitstechnische und auf tribologische GréRRen. Fir jeden Versuch steht ein Satz von ZielgréfRendaten
zur Verfugung. Alle Versuche wurden zur statistischen Absicherung dreifach wiederholt.

Die Ergebnisse resultieren im Wesentlichen aus zweistufigen Versuchsplanen mit unterschiedlichen
EinflussgroRen/Faktorstufenkombinationen fir das tribologische Modell Kugel-Scheibe. Die Pléne
wurden zum Teil als orthogonale/optimale Plane durchgefuhrt. Fir ZielgroRen, die sich durch Zah-
lenwerte ausdriicken lassen, erfolgte die Auswertung auf Basis von linearen Modellgleichungen
(funktionale Zusammenhange) und unter Berticksichtigung der daftr Oblichen Teststatistiken. Fur
Versuchsergebnisse, die durch Verteilungen der PartikelgréRen, der raumliche Verteilung und der
Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit beschrieben wurden, erfolgte die Auswertung durch
Vergleich der ermittelten Verteilungen zwischen ausgewahlten EinflussgroRRen- / Faktorstufenkom-
binationen. Dariiber hinaus wurden fir einzelne Einflussgréfien ein- bis flnfstufige Untersuchungen
unter Konstanthalten der restlichen EinflussgroRen durchgefiihrt. In speziellen Untersuchungen zur
Ausbreitungsgeschwindigkeit wurden die GesetzmaRigkeiten der Ballistik berticksichtigt. Fir aus-
gewdhlte Faktorstufenkombinationen wurden die VerschleiRerscheinungsformen an den Reibkon-
taktflachen, wie z. B. die Formen entstandener Partikel, bestimmt und VerschleiBmechanismen ab-
geleitet, um Ursachen der Effekte bei der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung zu bestimmen.

Die von den Einflussgrofien abhéngenden Versuchsergebnisse sind grundsatzlich bewegungsart-
und werkstoffbezogen. Das Niveau der Partikelfreisetzung ist, bezogen auf die einzelnen Werk-
stoffpaarungen, generell sehr unterschiedlich.
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Die Wirkungen der Einflussgréfien unterscheiden sich bei verschiedenen Tribosystemen zum Teil
deutlich. Besonders hervorzuhebende EinflussgroRen sind neben der Normalkraft, die Tempera-
turerhohung durch Fremderwarmung und der Vakuumdruck.

Generell ist festzustellen, dass sich bei Bewegungsarten mit Gleitreibungsanteilen die Versuchser-
gebnisse von dem partikuldren Grundrauschen des Prifstands deutlich abheben. Bei gleicher An-
zahl von Umdrehungen (Gleiten) und Stél3en, werden bei Stol3 deutlich weniger Partikel freigesetzt,
die jedoch Uber dem Grundrauschen liegen. Gleiten ist ein kontinuierlicher Vorgang mit Parti-
kelfreisetzung, bei dem vergleichsweise grofle Bereiche des Gegenkdrpers erfasst werden. StoR ist
dagegen ein diskontinuierlicher VVorgang, mit Partikelfreisetzung, kurzer Kontaktdauer und geringer
Relativbewegung im Verformungsbereich beim Kontakt der Reibkdrper. Der zum Verschlei3 not-
wenige Energieeintrag ist bei Stol gegeniiber Gleiten deutlich geringer.

Die Kombination der Bewegungsarten Stol3 und Gleiten wird vom Gleitanteil dominiert und liefert
ebenfalls statisch auswertbare Partikelanzahlen. Die dargestellten Ergebnisse beziehen sich vor-
nehmlich auf Gleitreibung. Gleitreibung liefert Partikelanzahlen, die sich einerseits hinsichtlich der
Faktorstufenkombination deutlich unterscheiden und anderseits die Ermittlung von Verteilungen
zulassen. Die durchgefiihrten Untersuchungen und Auswertungen fihren im Wesentlichen zu fol-
genden Ergebnissen:

Partikelfreisetzung

e Fur unterschiedliche Werkstoffkombinationen unterscheidet sich die Anzahl freigesetzter
Partikel bei Gleitreibung deutlich stérker als durch Variation der mechanischen Beanspru-
chung. Tendenziell werden bei der Kombination gleicher Werkstoffe, sowohl harter, sproder
(Siliziumnitrid/Siliziumnitrid) als auch nicht sproder, nicht harter (Edelstahl/Edelstahl) mehr
Partikel freigesetzt als bei Kombinationen unterschiedlicher Werkstoffe, bei denen ein oder
beide Werkstoffe weicher sind (Edelstahl/PEEK, Siliziumnitrid/Edelstahl).

e _Innerhalb“ eines Tribosystems wird bei Gleitreibung das partikuldre Abgabeverhalten
(Partikelfreisetzung) bei Raumtemperatur im Wesentlichen von der Normalkraft und in
deutlich geringerem MaRe von der Anfangsrauheit der Reibkdrper bestimmt. Ursache daftr
ist die hohere Anzahl von Mikrokontakten, die aus héheren Normalkréften resultieren und
mehr VerschleiR verursachen. Demgegeniiber nimmt die Anzahl der Mikrokontakte mit zu-
nehmender Rauigkeit ab.

e Bei einem Druckanstieg im Vakuum von 5*10 auf 5*107 mbar erhéht sich bei Gleitrei-
bung das partikulare Abgabeverhalten fiir das untersuchte Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Edelstahl-Scheibe um das vierzehnfache. Die Ursache dafiir sind chemische Reaktio-
nen, die tribomechanisch unter Nutzung von Sauerstoff des Restgases bei héherem Vaku-
umdruck (Feinvakuum) verstarkt angeregt werden. Die Reaktionsprodukte sind Siliziumdi-
oxid als Partikel und Ammoniak.

e Die Fremderwarmung der Reibkdrper auf 80 °C hat bei Gleitreibung im Hochvakuum
(5*10°mbar) einen erheblichen Einfluss auf das partikulare Abgabeverhalten des Tribosys-
tems Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe. Die Ursache daftr ist eine thermisch und tri-
bomechanisch aktivierte chemische Reaktion, bei der in technisch verfiigbarem Silizium-
nitrid enthaltener Sauerstoff in das Reaktionsprodukt Siliziumdioxid Ubergeht und Ammoni-
ak freigesetzt wird. Die abgegebene Gasmenge ist im Vergleich zum Restgas so hoch, dass
sie im Ausregelverhalten des Drucks im Rezipienten festgestellt werden konnte.
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Die GroRenverteilung der freigesetzten Partikel ist insbesondere von der Werkstoffkombi-
nation der Tribosysteme und bei einzelnen Tribosystemen in unterschiedlichem MaR von
der Normalkraft und der Beanspruchungsdauer abhéngig. Generell dominieren Partikel Klei-
ner 0,5 um mit einem Anteil von 60 bis 70 % der Gesamtpartikelzahl. Fir die Tribosysteme
Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe, Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe und Edelstahl-
Kugel /Edelstahl-Scheibe betrégt der Anteil der Partikel im GroRenbereich 0,1 bis 0,15 pum
30 bis 50 % und fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Siliziumnitrid-Scheibe ca. 8 %.
Die GroRenverteilung der Partikel des Tribosystems Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe ist na-
hezu unabhéngig von der mechanischen Beanspruchung. Beim Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Edelstahl-Scheibe steigt der Anteil der PartikelgroRe 0,1 bis 0,15 um mit Erhéhung
der Normalkraft von 2 auf 5 N von 30 bis auf 70 %. Eine weitere Erhéhung der Normalkraft
bis auf 15 N bewirkt keine weitere Veranderung der PartikelgroBenverteilung. Mit der Zu-
nahme der Beanspruchungswiederholungen verschiebt sich die Partikelverteilung in die
Randbereiche mit hohen Anteilen besonders kleiner und groRer Partikel. Das Tribosystem
Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe weist bei der Bewegungsart StoR-Gleiten weniger
kleine Partikel (0,1 bis 0,15 pum) auf.

Partikelausbreitung
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Die in der vorliegenden Arbeit neu eingefuhrte Partikelausbreitungskennzahl beschreibt
die raumliche Ausbreitung der Partikel und damit die Wirksamkeit der Anfangsgeschwin-
digkeit der freigesetzten Partikel gegenilber der Gravitationswirkung. Die Versuchsergebnis-
se fur die Tribosysteme Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe, Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe bei Gleitreibung zeigen eine Unabhangigkeit der Partikelausbreitung von den Ein-
flussgrofien Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Oberflachenrauheit und Fremderwarmungs-
temperatur. Die Partikelausbreitungskennzahl ist jedoch in starkem Mal3e von der jeweiligen
Werkstoffkombination der Tribosysteme abhangig und hat fur die jeweilige Werkstoffkom-
bination und PartikelgroRe einen nahezu konstanten Wert, d.h. die die Ausbreitungskennzahl
ist unter diesen Bedingungen eine Konstante des Tribosystems. Hervorzuheben ist die Ab-
hangigkeit der raumlichen Ausbreitung von der Partikelgré3e. Tendenziell breiten sich Par-
tikel mit abnehmender PartikelgroRe zunehmend raumlich aus. Das betrifft insbesondere den
Submikrometerbereich. Das resultiert aus der werkstoffspezifischen der Bruchmechanik, die
die Freisetzungsrichtung und die Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel bestimmt sowie
der Relation Partikelmasse zur Freisetzung kinetischer Energie durch Bruch. AuRerdem zei-
gen die partiellen Untersuchungen hinsichtlich des Vakuumdrucks am Tribosystem Silizi-
umnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe, dass dieser die Ausbreitungskennzahl deutlich beein-
flusst.

Vakuumdruckerh6hung verursacht eine deutlich starkere raumliche Ausbreitung der Partikel
< 3 um entgegen der Schwerkraft. Ursache sind Wechselwirkungen mit deutlich mehr
Gasteilchen, die eine verstarke Ausbreitung kleiner Partikel (geringe Masse) bewirken.
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Die Mindestfreisetzungsgeschwindigkeit tribologisch generierter Partikel wurde neu tber
die Partikelanzahl auf dem oberen Detektorwafer unter Berlicksichtigung des Abstands zur
Reibstelle bestimmt. Sie betragt unter Berucksichtigung der gewahlten Abstdnde (81 mm
und 120 mm) 1,26 m/s und 1,53 m/s. Beim Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe reduziert sich gegeniiber der geringeren Geschwindigkeit die Anzahl der Partikel
bei der htheren Geschwindigkeit auf ein Drittel. Diese Mindestfreisetzungsgeschwindigkei-
ten lassen sich nicht aus der Gleitgeschwindigkeit von 0,59 m/s ableiten. Demzufolge hat
die Bruchmechanik einen erheblichen Anteil an der Freisetzungsgeschwindigkeit. Die durch
Extrapolation abgeleitete maximale Freisetzungsgeschwindigkeit betrégt 1,65 m/s.

Die Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit tribologisch generierter Partikel wurde
mit dem in der vorliegenden Arbeit neuen entwickelten Ansatz der Partikelblende bestimmt.
Die Einschréankung der Partikelausbreitung mit Hilfe der Partikelblende auf den horizontalen
Austritt (waagerechter Wurf) ergibt fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe bei Gleitreibung Freisetzungsgeschwindigkeiten von 0 bis 1,55 m/s. Die Werte der
nach beiden Verfahren ermittelten Maximalgeschwindigkeiten liegen nah beieinander. Da-
mit ist die Eignung beider Verfahren zur Bestimmung der Freisetzungsgeschwindigkeit
nachgewiesen. Fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe betragt die ma-
ximale Freisetzungsgeschwindigkeit ca. das 14-fache der gewahlten Gleitgeschwindigkeit.
Fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe ergibt sich bei Gleitreibung
mit Freisetzungsgeschwindigkeiten von 0 bis 7 m/s eine deutlich hohere maximale Ge-
schwindigkeit. Fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe betragt die
maximale Freisetzungsgeschwindigkeit ca. das 60-fache der gewéhlten Gleitgeschwindig-
keit. Bei diesen Werkstoffen mit hoher Harte und Sprodheit ist die Energiefreisetzung durch
Bruchmechanik deutlich grofier.

Neu ist die Erkenntnis, dass die Freisetzungsgeschwindigkeit mit abnehmender Partikel-
grofRe zunimmt. Dies kann auf die unmittelbare Freisetzung kleiner Partikel beim Bruch zu-
rickgefiihrt werden. Bei Agglomeration erfolgt die Partikelfreisetzung nicht unmittelbar
nach dem Bruch. So unterschiedlich wie Bruch, Deformation und Agglomeration der Parti-
kel in Tribosystemen erfolgt, so verschieden sind die Beschleunigungen bei der Freisetzung.
Die Freisetzungsrichtung erfolgt in allen Richtungen vornehmlich in der Reibebene. Uber
dem Umfang der Reibebene sind die Partikel ungleich verteilt. Die nach unten zunehmende
Partikeldichte lasst sich hauptsachlich auf die Wirkung der Schwerkraft zuriickfihren.

Die Anderung der Bewegungsrichtung an der Reibstelle von Linkslauf (mit Schwerkraft)
zu Rechtslauf (entgegen der Schwerkraft) bewirkt beim Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Edelstahl-Scheibe eine grofiere Streuung der Partikel auf dem unteren Detektorwafer.
Dies resultiert aus einer verstarkten Freisetzung der Partikel in Bewegungsrichtung.

Die Wirkung des elektrischen Feldes auf die Ausbreitung tribologisch generierter Partikel
konnte nachgewiesen werden. Entgegen der Schwerkraft wurden am oberen Wafer beim
Anlegen von 200 V 7 % mehr Partikel als ohne elektrisches Feld detektiert.

Im Hochvakuum kénnen Partikel aus Tribosystemen in den Ausbreitungsschatten von Par-
tikelblenden gelangen. Der Nachweis daflr konnte fur sehr hohe Freisetzungsraten von Par-
tikeln erbracht werden.

Die dafir notwendige Ablenkung der Partikel mit Richtungsumkehr gegentiber der Freiset-
zung kann am ehesten durch elektrostatische Wirkungen begrundet werden.
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Tribologische ZielgroRen

Die tribologische GrolRe Reibungskraft ist erwartungsgeméal? von der Normalkraft und der
Werkstoffkombination abhangig.

Die Reibungszahl ist ebenfalls erwartungsgemal eine werkstoffabhangige Konstante (néhe-
rungsweise). Es wurden aulRerdem geringe Abhédngigkeiten von der Normalkraft und der
Gleitgeschwindigkeit festgestellt. Beim Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe wurde
eine Verringerung der Reibungszahl von ca. 20 % bei Normalkrafterhéhung von 2 auf 15 N
festgestellt. Die Ursache dafur ist die hohere plastische Deformation bei groRer Normalkraft
(Normalspannung) (Mé&urer 2002). Die Partikelanzahl steigt bei diesem Tribosystem nicht
mit der Normalkrafterh6hung an.

Fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe wurde bei der Erhéhung der
Normalkraft von 2 auf 15 N eine Zunahme der Reibungszahl zum ca. 10 % festgestellt. Da-
bei steigt die Partikelanzahl mit der Normalkrafterhhung deutlich an. Die erhohte Partikel-
anzahl ist ein Nachweis fur den hoheren Energieeintrag, um Bruch zu generieren.

Das durch geometrische Ausmessung berechnete VerschleiBvolumen der Grundkorper zeig-
te keine gesicherten Zusammenhénge mit den Einflussfaktoren. Ursache dafir ist das Auf-
treten von Materialverschiebung neben dem Materialabtrag innerhalb der Reibspuren und
die begrenzte Erfassung uber zwei Segmente der Reibspuren.

Eine Beurteilung des Materialverlusts kann tber die VVolumina der detektierten Partikel er-
folgen. Das Partikelvolumen steht in Zusammenhang mit den Faktoren Normalkraft, Frem-
derwdrmungstemperatur und Vakuumdruck.

Speziell flr das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe steht die Reibspurbrei-
te neben der Normalkraft nachweislich mit der Fremderwarmung und dem Vakuumdruck in
engem Zusammenhang. Fremderwarmung und Vakuumdruck beeinflussen das Ablaufen ei-
ner tribochemischen Reaktion, die zu erhohtem Verschlei® fihrt. Der Einfluss von Gleitge-
schwindigkeit und Anfangsrauheit ist vergleichsweise so gering, dass er teilweise nicht
nachweisbar ist.

Die Uber die durchgefiihrten Versuche bestimmte Korrelation zwischen dem Gesamtvolu-
men freigesetzter Partikel und dem VerschleiBvolumen der Grundkdrper ist mit 0,21 fur das
Tribosystem Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe (sechs verschiedene Versuche mit dreifacher
Wiederholung) und 0,16 fir Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahlscheibe (zehn ver-
schiedene Versuche mit dreifacher Wiederholung) zu gering, um diese statistisch gesichert
nachweisen zu koénnen. Daraus kann abgeleitet werden, dass die klassische tribologische
VerschleiBvolumenbestimmung nicht geeignet ist, um die Partikelfreisetzung zu beurteilen.
Fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung (zehn ver-
schiedene Versuche mit dreifacher Wiederholung) wurde die statistisch gesicherte Korrela-
tion von 0,66 zwischen dem Gesamtvolumen der freigesetzten Partikel und der Reibspur-
breite ermittelt. Die Reibspurbreite ist somit nur bedingt ein Anhaltspunkt fiir die Anzahl der
freigesetzten Partikel.

Die verwendeten tribologischen ZielgrofRen kdnnen gut fur Vergleiche mit den reinheitstechnischen
ZielgrofRen herangezogen werden. Die Beurteilung der reinheitstechnischen Eigenschaft von Tribo-
systemen mit Hilfe der klassischen tribologischen Bewertungsgrofen ist jedoch nicht méglich.
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Radialrillenkugellager

Die untersuchten Lager (Lagertyp I: Siliziumnitrid-Kugeln/Edelstahlringe; Lagertyp Il: Silizium-
nitrid -Kugeln/Zirkonoxid-Ringe) setzen bei gleicher Beanspruchung Partikel im Verhéltnis eins zu
zehn frei. Kombinationen unterschiedlicher Werkstoffe, die jedoch &hnlich hart und spréde sind
(Lagertyp 1) fuhren zu einer deutlich hoheren Partikelfreisetzung gegenuber Werkstoffkombinatio-
nen bei denen ein Werkstoff hart und spréde und der andere Werkstoff nicht hart und nicht sprode
ist (Lagertyp 1).

Bei gleicher Radialkraft (Normalkraft) ist die Anzahl der freigesetzten Partikel des Lagertyps | etwa
anderthalbfach so hoch wie bei Gleitreibung des Tribosystems Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe. In einem Radialrillenkugellager findet Reibung gleichzeitig an vielen Stellen statt. AuRer
Roll- und Gleitreibung in der Kugellaufbahn - Kontakten tritt Gleitreibung zwischen Kugeln und
Kéfig auf.

GroRe Partikel (> 10 um) werden mit geringer Geschwindigkeit freigesetzt und sind somit hinsicht-
lich der Ausbreitung nur schwerkraftbestimmt. Kleine Partikel (< 10) werden mit hohen Geschwin-
digkeiten freigesetzt, da sich diese im gesamten Erfassungsraum ausbreiten.

Stol}

Hinsichtlich der Bewegungsart Stol3 (Kugel gegen Scheibe) und Reibkorpergeometrien sind die
unterschiedlichsten Kombinationen mdglich. Bei StoRbeanspruchung wurde fiir die Tribosysteme
Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe, Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe, PEEK-Kugel/Silizium-
Scheibe (Wafer) und Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe (Fotolithografiemaske) eine geringe
Partikelfreisetzung festgestellt, die zwei- bis dreifach so hoch ist wie das Grundrauschen.

Die Anzahl der Partikel bei Kantenstol am Tribosystem PEEK-Plattchen/Silizium-Kante (Wafer)
ist dahnlich wie beim StoR Kugel gegen Flache. Dagegen sind die Partikel bei Kantenstol3 deutlich
groRer, verursacht durch Abrasion am PEEK-PIattchen an der deutlich harteren Waferkante.

StoR-Gleiten

Beim StoR-Gleiten ist die Partikelfreisetzung im Wesentlichen vom Gleitanteil abhangig und deut-
lich héher als beim StoR. Die starke Abhéangigkeit vom Gleitanteil wurde bei den untersuchten bis
zu 2 mm langen zyklischen Gleitwegen am Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe
deutlich. Die Kombination dieser harten und spréden Werkstoffe flhrt zu einer sehr hohen Freiset-
zungsrate und starker raumlicher Ausbreitung der Partikel. Aufgrund der stark steigenden Anzahl
freigesetzter Partikel bei Verlangerung des zyklischen Gleitwegs von 0,2 mm auf 2 mm kann da-
von ausgegangen werden, dass bereits bei kiirzeren Gleitwegen als 2 mm eine deutliche rdumliche
Ausbreitung stattfindet. Die starke rdumliche Ausbreitung flhrt in Verbindung mit der groRen An-
zahl freigesetzter Partikel zu einem erheblichen Kontaminationspotenzial.
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9.1 Industrielle Anwendbarkeit

Das neue Verfahren hat sich bei der Arbeit am Prifstand, bei der Planung, Durchfiihrung und Aus-
wertung von Experimenten bewahrt, die Wirksamkeit konnte mit 19 durchgefiuhrten Untersuchun-
gen zur Partikelfreisetzung und zur Partikelausbreitung von Tribosystemen nachgewiesen werden.

Am neu entwickelten Vakuumtribometer ist die multivariable Beanspruchung unterschiedlicher
Modelltribosysteme (z. B. Kugel/Scheibe) und typischer technischer Tribosysteme (z. B. Walzla-
ger) in Kombinationen mit der robusten rdumlichen Partikelerfassung mittels Detektorwafern her-
vorzuheben. Neben den tribologischen Beanspruchungsgréfen lassen sich industrietypische Ein-
satzbedingungen, wie Fremderwédrmung, elektrostatische Felder im Ausbreitungsraum und Vaku-
umbedingungen, variieren. Der neue Ansatz mittels Richtungsfilter kann effektiv zur Bestimmung
der Freisetzungsrichtung und Freisetzungsgeschwindigkeit der Partikel verwendet werden. Das sehr
geringe partikuldre Eigenemissionsverhalten des Vakuumtribomters ermdglicht die Untersuchung
technischer Tribosysteme mit héchsten partikuldaren Reinheitsanforderungen (wie z. B. Greifele-
ment/Siliziumwafer, Fotolithografiemaske/Ablageelement). AuBerdem kdnnen Partikelfallen zur
Minimierung der Partikelausbreitung in Verbindung mit Tribosystemen untersucht werden.

Die messtechnische Erfassung der auf den Detektorwafern befindlicher Partikel ist mit dem ver-
wendeten Waferscanner zeiteffizient und reproduzierbar. Die folgenden Mal3nahmen gewéhren eine
effektive Versuchsdurchfihrung:

e rechnergestltzte, menugefihrte Versuchsdurchfiihrung

e komplette Einstellung des Versuchsscenarios vor Beginn des Versuchs

e Regelung der EinstellgréRRen, die tiber den Versuchszeitraum konstant zu halten sind

e automatisierte Messwerterfassung und Protokollierung der Versuchsbedingungen

e Verarbeitung von Messdatenfiles als Grundlage zur individuellen statistischen Auswertung

Die Dauer einer Einzeluntersuchung einschlieBlich Basismessung mit Waferscanner betrégt ca.
zwei bis drei Stunden und ist damit Gberschaubar.

Die neu eingefiihrten BewertungsgroRen (ZielgrofRen) zur Partikelfreisetzung und Partikelausbrei-
tung auf Basis der raumlichen Partikeldetektion und der neu erstellten Modelle ermdglichen die
eindeutige Beurteilung der Tauglichkeit von Tribosystemen hinsichtlich der Partikelabgabe.

Die verwendeten tribologischen Bewertungsgrofien kénnen fur Vergleiche herangezogen werden,
insbesondere bezliglich der BewertungsgroRen zur Partikelfreisetzung.

Die statistische Versuchsplanung mit mehrfaktoriellen Untersuchungen ist fiir die Ermittlung der
komplexen Zusammenhénge zwischen tribologischer Beanspruchung, Bedingungen im Vakuum
und Partikelfreisetzung sowie Partikelausbreitung geeignet und effektiv. Die mit Hilfe der statisti-
schen Versuchsplanung erstellten mathematische Modelle (Regressionsgleichungen) zeigen die
Wirksamkeit der einzelnen EinflussgroRen (Faktoren) sowie deren Wechselwirkungen auf die Be-
wertungsgroRen.

166



9 Bewertung des Verfahrens

Hervorzuheben ist, dass mit Hilfe der erstellen mathematischen Modelle erstmalig die Parti-
kelfreisetzung aus und Partikelausbreitung von Tribosystemen berechnet werden kann. Unter
Berlcksichtigung technisch relevanter Randbedingungen liefert das Verfahren damit neue Voraus-

setzungen zur gezielten Auswahl und Optimierung von Tribosystemen.

In der Abbildung 9.1 sind die wesentlichen Elemente des entwickelten Verfahrens entsprechend der

in Kapitel 3.4 abgleiteten Anforderungen zusammengefasst.

Vakuumtribometer

= Erzeugung konstanter Driicke, von Normdruck bis zum Ubergang zum Ultrahochvakuum

= Aufnahme unterschiedlicher Tribosysteme (Modelltribosysteme: Kugel-Scheibe, Stift-
Scheibe; technische Tribosysteme: Kantengreifen Wafer-Pléttchen, Ablage von
Siliziumwafern/Fotolitografiemasken auf kugelformigen Kontaktflichen, Wilzlager

* Erzeugung verschiedener Reibungsarten (Gleiten, Sto3, Sto3-Gleiten, Wélzen)

* Steuerung der Intensitit mechanischer Beanspruchung (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit,
StoBgeschwindigkeit, Drehzahl), Uberpriifbarkeit durch messtechnische Erfassung

» Erfassung freigesetzter Partikel mit rdumlicher Anordnung von Detektorwafern mit dem
zu untersuchende Tribosystem im Zentrum, Partikelblende zur definierten Begrenzung der
Partikelfreisetzung und Bestimmung der Geschwindigkeitsverteilung der Partikel

= Reinheitsanforderungen: geringes Eigenemissionsverhalten des Priifstands gegeniiber den
untersuchten Tribosystemen, kontaminationsarme Verkniipfung mit externer Analysetechnik

» Einkopplung definierter Kraftwirkungen: elektrisches Feld, Einfluss auf Partikelausbreitung

* Variable Einsatzbedingungen: Fremderwdrmung der Reibkorper, Beliiftung mit Reinstluft
oder hochreinem Stickstoff zur Minimierung vom Sauerstoffanteil in Restgasteilchen

Messtechnik zur Partikeldetektion und VerschleiBanalyse

* Bestimmung der aus Tribosystemen freigesetzten Partikel auf Detektorwafern hinsichtlich:
Anzahl, GroBle, GroBenverteilung, riumliche Korrelation zur Reibstelle mit Waferscanner

* Erstellung, Speicherung und Ubertragung der Partikel-Datenfiles zur Weiterverarbeitung

* Untersuchung von Proben und deren Archivierung: Siliziumwafer mit akkumulierten
Partikeln vom tribologischen Versuch, Reibkorper der untersuchten Tribosysteme

= Verschleianalyse der Reibstellen und ausgewahlter, freigesetzter Partikel mit REM/EDX

* Bestimmung Oberfldchenrauheit und VerschleiBvolumen mit Weilllichtinterferometer

Bewertungsmethodik

* Nutzung der umfangreichen Mdoglichkeiten des Priifstands und der Messtechnik zur
effektiven Planung, Durchfiihrung und Auswertung der Versuche

= Erstellung von Modellen zur Bildung reinheitstechnischer Bewertungsgroflen; Partikel-
freisetzung: Gesamtanzahl, Partikelgrofe, Grofenverteilung, Gesamtpartikelvolumen,
Freisetzungsrate; Partikelausbreitung: raumliche Verteilung, Haufigkeitsdichteverteilung,
Freisetzungsrichtung, Freisetzungsgeschwindigkeit; Nutzung fiir statistische Versuchsplanung

= Nutzung der statistischen Versuchsplanung zur Erstellung mathematischer Modelle fiir die
Beschreibung der funktionalen Zusammenhinge zwischen der Beanspruchung tribologischer
Systeme und Partikelfreisetzung sowie Partikelausbreitung im Hochvakuum,
mit Bezug zu tribologischen Bewertungsgrof3en

* Einbeziehung statischer Verfahren zur Ermittlung der signifikanten Beanspruchungsgrof3en

» Schaffung der Voraussetzungen zur gezielten reinheitstechnischen Optimierung von
tribologischen Systemen im Hochvakuum

Abbildung 9.1:  Zusammenfassung der wesentlichen Elemente des Verfahrens
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Die Anforderungen an das Verfahren wurden umfassend erfullt. Begrenzt erfullt wurden:

e Vakuumdruck bis 1,3 x 107 mbar und damit knapp iiber Ultrahochvakuum (< 10" mbar)
e messtechnisch erfassharer PartikelgroRenbereich 100 nm bis 63 pm gegenuber 15 nm
(hochste technologische Anforderungen der Halbleiterindustrie prognostiziert fir 2015) bis
500 um
Deutliche Unterschiede der Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln, infolge geringer Driicke als
1,3 x 107" mbar, sind aufgrund der bereits geringen Anzahl von Restgasteilchen nicht zu erwarten.

Der verwendete Waferscanner I6st mit drei GroRenordnungen Unterschied einen erheblichen Parti-
kelgréRenbereich auf. Insbesondere die Relation der kleinsten auflésbaren PartikelgréfRe von 100
nm in Bezug zur Gesamtflache der Detektorwafer von ca. 0,1 m2 und der gesamten Messdauer von
ca. 1 Stunde fir einen Versuch ist als sehr gut zu bewerten. Fir Partikel > 63 pm ist keine GroRen-
auflésung maoglich. GroRere Partikel werden wird Ohne das Verfahren zu verandern, kann zukinftig
hochauflésende Messtechnik flr Partikel < 100 nm eingesetzt werden. Die Wirksamkeit des Ver-
fahrens wird dadurch nicht eingeschrankt.

Das Vakuumtribometer und die Methodik erflllen die gegenwértigen Anforderungen der Industrie
und haben Potenziale zur Anpassung an zukinftige Anforderungen. Damit wird zugleich der An-
spruch des Verfahrens auf Industrietauglichkeit erfillt.

9.2  Erkenntnisse aus den durchgefihrten Untersuchungen

Die umfangreichen durchgefiinrten Untersuchungen an Tribosystemen fiihren zu folgenden Er-
kenntnissen, grof3enteils mit Neuheitscharakter:

e Die Generierung, Freisetzung und Ausbreitung von Partikel an Tribosystemen sind ein nicht
vermeidbarer Gesamtprozess, der durch tribologische Beanspruchung hervorgerufen wird
und von den Eigenschaften des Tribosystems sowie den Umgebungsbedingungen beein-
flusst wird. Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung sind somit Systemeigenschaften, die
im Zusammenhang betrachtet werden missen.

e Die Partikelfreisetzungsraten bei Gleitreibung sind erwartungsgemaf durch den gréReren
Energieeintrag deutlich héher als bei Stof3beanspruchung.

e Die Partikelfreisetzungsraten bei Gleitreibung unterscheiden sich erwartungsgeman fir ver-
schiedene Werkstoffpaarungen. Bei gleicher Beanspruchung sind bei unterschiedlichen
Werkstoffpaarungen die Unterschiede der Partikelfreisetzungsraten erheblich und betragen
bis zu drei GroRenordnungen.

e Die Partikelfreisetzung bei Gleitreibung wird im Wesentlichen durch die Normalkraft be-
stimmt und verhalt sich damit &hnlich wie das VerschleiBvolumen in der klassischen Tribo-
logie. Neu ist die Erkenntnis, dass nédherungsweise lineare Zusammenhange zwischen Nor-
malkraft und Partikelfreisetzung werkstoffspezifisch bestehen kénnen. Dies resultiert aus
der Proportionalitat zwischen Normalkraft und Verschleil? (Czichos et al. 2010), der mir der
Partikelanzahl der Mikrokotakte in Zusammenhang steht. Demgegeniber ist die Anzahl
freigesetzter kleiner Partikel in Abh&ngigkeit von der Hertzschen Pressung nicht linear

(Prertz ~ V(F)).
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Die Einflusse von Anfangsrauheiten und Gleitgeschwindigkeit auf die Partikelfreisetzung
sind gering. Hohere Anfangsrauheit kann zu kleineren Freisetzungsraten fuhren und resul-
tiert aus der geringeren Anzahl von Mikrokontakten an der Reibstelle.

Neu ist der Nachweis von Wechselwirkungen zwischen Einflussgréfien der Beanspruchung
und der Partikelfreisetzung. Werden Normalkraft und Gleitgeschwindigkeit gleichzeitig er-
hoht, dann verursacht deren Wechselwirkung eine geringere Partikelfreisetzungsrate.
Hervorzuheben ist der deutliche Einfluss von Fremderwérmung (80 °C) auf die Partikelfrei-
setzung am Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung. Der deut-
liche Effekt kann auf eine tribochemische Reaktion von Siliziumnitrid zu Siliziumdioxid un-
ter Abgabe von Ammoniak zuriickgefuhrt werden, verursacht durch thermische und tribo-
mechanische Aktivierungsenergie.

Entgegen der Vermutung, dass bei Vakuumdruckreduzierung zunehmend mehr Partikel
freigesetzt werden, kann auch eine Vakuumdruckerhéhung zu einer wesentlichen Erhéhung
der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung fuhren. Als Ursache hierfiir konnte am Tri-
bosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe bei Gleitreibung eine chemische Reaktion
von Siliziumnitrid zu Siliziumdioxid unter Aushutzung von Sauerstoff im Restgas nachge-
wiesen werden.

Das in Richtlinie VDI 2083 Blatt 9.1 beschriebene Einlaufverhalten von Betriebsmitteln un-
ter atmosphérischen Bedingungen, verbunden mit erhéhter Partikelfreisetzung zu Beginn der
tribologischen Beanspruchung, konnte fiir Hochvakuumbedingungen exemplarisch bestatigt
werden.

Die Abhéngig der GroRenverteilung der freigesetzten Partikel von Werkstoffpaarung und
der Beanspruchung konnte nachgewiesen werden. Mit zunehmender Normalkraft werden
verstérkt kleine Partikel freigesetzt, was aus hdheren Pressungen und steigenden Anzahl von
Mikrokontakten resultiert.

Neu ist die Erkenntnis, dass VerschleiRpartikel unabhangig von der Richtung der Relativ-
bewegung raumlich in alle Richtungen freigesetzt werden kénnen. Bei Gleitreibung tritt die
Ausbreitung verstarkt im Bereich der Reibebene auf. Ursache fiir die raumliche Partikelaus-
breitung ist die Energiefreisetzung bei Bruch.

Die raumliche Partikelausbreitung bei Gleitreibung ist nahezu unabhéngig von der Variation
der Normalkraft, der Gleitgeschwindigkeit und der Fremderwarmungstemperatur. Die Parti-
kelausbreitung ist jedoch in starkem MaRe von der jeweiligen Werkstoffpaarung der Tribo-
systeme abhangig und hat fir die jeweilige Werkstoffpaarung und PartikelgréRie einen nahe-
zu konstanten Wert, d.h. sie ist eine Konstante des Tribosystems. Dies ist eine Erkenntnis
mit Neuheitscharakter. Ursache daflr ist die Unabhangigkeit der VerschleiBmechanismen
von Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit und Fremderwéarmungstemperatur im untersuchen
Bereich.

Die rdumliche Partikelausbreitung bei Gleitreibung kann bereits bei kurzen Gleitwegen im
Millimeterbereich auftreten, da die Verschleifmechanismen vollstandig ausgepragt sind.

Die Partikelausbreitung steht in direktem Zusammenhang mit der Freisetzungsgeschwindig-
keit. Hohere Freisetzungsgeschwindigkeiten fihren zu verstarkter Ausbreitung.
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e Die Kombination harter, sproder Werkstoffe fiihrt zum Verschleiimechanismus Abrasion in
Verbindung mit Mikrobrechen, impulsartiger Energiefreisetzung und damit zu hohen Frei-
setzungsgeschwindigkeiten der Partikel. Demgegeniber weisen die Kombinationen weicher
Werkstoffe geringere Freisetzungsgeschwindigkeiten auf. Ursache dafr ist der der starke
Energieabbau durch plastische Deformation und Materialverschiebung bei den Verschleil3-
mechanismen Abrasion und Adhdsion.

e Neu ist, dass die Freisetzungsgeschwindigkeiten so hoch sind, dass sich Partikel entgegen
der Schwerkraft nach oben ausbreiten.

e Tendenziell weisen Partikel mit abnehmender PartikelgréRe zunehmend hohere Freiset-
zungsgeschwindigkeiten auf und breiten sich somit starker raumlich aus. Das gilt insbeson-
dere fur den Submikrometerbereich. Ursache dafir sind die unterschiedlichen Relationen
zwischen der partikelgroRenabhéngigen Masse und der Freisetzung kinetischer Energie bei
Bruch.

e Die Freisetzungsgeschwindigkeiten der Partikel sind stark werkstoffabhangig und konnten
bis zu 7 m/s nachgewiesen werden. Die Freisetzungsgeschwindigkeiten sind damit deutlich
hoher als die Gleitgeschwindigkeit.

e Elektrische Felder kénnen eine Beeinflussung der Ausbreitung von VerschleiRpartikeln be-
wirken.

o Kugellager weisen werkstoffabhangig geringe bis hohe Partikelfreisetzungsraten bei groRen
Freisetzungsgeschwindigkeiten auf.

e Formauspragungen der VerschleiBpartikel auf den Reibkdrpern und Detektorwafern sind
hauptsachlich werkstoff-, jedoch kaum beanspruchungsabhangig und resultieren aus den
VerschleiBmechanismen.

e Die tribologischen BewertungsgroRen VerschleiBvolumen und Reibspurbreite sind nicht ge-
eignet, die Partikelfreisetzung an Tribosystemen zu beurteilen, da Verschlei3 beispielsweise
durch Materialverschiebung verursacht werden kann, wobei nur begrenzt Partikel freigesetzt
werden.

e Flr Untersuchungen zur Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung empfiehlt es sich, alle
EinflussgroRen einzubeziechen und ,,Screening—Pléane” vorzuschalten, um die wesentlichen
EinflussgroRen effizient zu bestimmen.

Zusammenfassend l&sst sich feststellen, dass sich mit den gewonnenen Erkenntnissen die wesentli-
chen Eigenschaften der von Tribosystemen ausgehenden Partikelstrome beschreiben lassen.

9.3  Schlussfolgerungen fir Auslegung und Betrieb von Tribosystemen

Tribosysteme weisen erhebliche Optimierungspotenziale hinsichtlich der reinheitstechnischen An-
forderungen auf. Die Auslegung und Optimierung von Tribosystemen muss immer fir die konkre-
ten Randbedingungen der Beanspruchung und den Umgebungseinfliissen erfolgen. Die Methodik
und die Ergebnisse der durchgefiihrten Versuche zeigen Wege zur Analyse und Ansatze zur Opti-
mierung von Tribosystemen sowie Malinahmen zur Einschrankung der Partikelausbreitung auf.

Die reinheitstechnische Auslegung und Optimierung von Tribosystemen kann mit Hilfe der in der
vorliegenden Arbeit neu erstellten Modelle, eingefiihrten Bewertungsgréfien und abgeleiteten ma-
thematischen Modelle zur Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung zielgerichtet erfolgen.
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Die aus den Untersuchungen gewonnen Erkenntnisse lassen folgende Schlussfolgerungen fiir die
Auslegung und den Betrieb von reinheitstauglichen Tribosystemen zu:

Bei der Entwicklung von Vakuumsystemen mit partikuldren Reinheitsanforderungen muss
bei beanspruchten Tribosystemen generell von der Freisetzung von Verschleil3partikeln aus-
gegangen werden.

Tribologische Beanspruchung mit Gleitreibungsanteilen ist idealerweise zu vermeiden bzw.
real zu minimieren, um die Partikelfreisetzung gering zu halten. Beispiele dafr sind kurze
Gleitwege beim Greifen und Positionieren von Produkten, wie Wafer und Fotolithografie-
masken, mit Manipulatoren.

Die Werkstoffauswahl ist hinsichtlich der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung ent-
scheidend fur die Entwicklung von Tribosystemen. Die Anzahl hochvakuumtauglicher
Werkstoffe ist stark begrenzt. Empfohlen werden generell Werkstoffe unterschiedlicher Har-
te. Die Kombination harter, sproder und gleicher Werkstoffe sollte vermieden werden.
Innerhalb einer festgelegten Werkstoffpaarung ist eine Minimierung der Partikelfreisetzung
durch Reduzierung der Kraft bzw. Pressung und der Vermeidung von Temperaturerh6hun-
gen moglich. Dagegen sind Effekte durch Variation von Anfangsrauheit und Gleitgeschwin-
digkeit gering.

Technologisch bedingte Fremderwérmung ist zu vermeiden oder durch Kuhlung zu kom-
pensieren. Die zuldssige Fremderwarmungstemperatur ist werkstoffspezifisch. Beispielweise
sind 80°C bei Siliziumnitrid deutlich zu hoch.

Aulerdem flhrt fir die Werkstoffpaarung Siliziumnitrid/Edelstahl die Reduzierung des Va-
kuumdrucks zur Minimierung der Partikelfreisetzung.

Dem Einsatz von Tribosystemen sollte eine Einlaufphase vorangestellt werden, um die er-
hohte Partikelfreisetzungsrate zu Beginn der Beanspruchungsdauer zu vermeiden.

Die Partikelausbreitung an Tribosystemen ist als rdumliche Eigenschaft zu betrachten.
Reinheitskritische Bereiche und Produkte koénnten prinzipiell durch Schwerkraftwirkung
und ausreichenden Abstand nach oben wirkungsvoll geschiitzt werden. Beispielsweise be-
tragt der Abstand fur das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe ca. 0,12 m
und fir das Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe ca. 2,5 m. Unter begren-
zen Raumverhéltnissen in Vakuumsystemen lassen sich die erforderlichen Abstédnde nicht
immer realisieren.

Die Freisetzungsgeschwindigkeit/Partikelausbreitung lasst sich nicht durch die Verringerung
der Gleitgeschwindigkeit, Anfangsrauheit und Pressung herabsetzen. Abhilfe kann durch die
Auswahl geeigneter Werkstoffpaarungen geschaffen werden.

Partikelblenden konnen die Partikelausbreitung in kritische Bereiche verhindern. Dabei ist
die rdumliche Partikelausbreitung in alle Richtungen zu bertcksichtigen.

Partikellabyrinthe, die Tribosysteme umschlie3en, kdnnen freigesetzte Partikel wirkungsvoll
zuruckhalten.

Die abgewandte Orientierung von reinheitskritischen Wafern, Glassubstraten und optischen
Bauteilen gegentiber Tribosystemen kann zur Minimierung der Partikelkontamination bei-
tragen.
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e Reinheitstechnische Anforderungen konnen geringere Vakuumdriicke (kleiner als 10 mbar)
erfordern als durch die Technologie vorgegeben, um die Partikelausbreitung besser zu be-
herrschen. Im Grob- und Feinvakuum breiten sich Partikel durch die Wechselwirkungen mit
Restgasteilchen raumlich starker aus als im Hochvakuum.

e In speziellen Fallen konnen elektrische Felder mit negativer Polung im zu schiitzenden Be-
reich zur Vermeidung partikuldrer Kontamination eingesetzt werden. Zu beachten sind je-
doch mogliche Schadwirkungen, die von elektrischen Feldern ausgehen kdnnen.

e Tribologische Kennwerte sind nicht ausreichend, um tribologische Systeme reinheitstech-
nisch auszulegen.

Modell zur Partikelausbreitung und Minimierung der Schadwirkung

Die Schadwirkung von Partikeln hangt neben der Anzahl der freigesetzten Partikel insbesondere
von der Partikelausbreitung und der raumlichen Anordnung des Tribosystems gegentiber technolo-
gisch empfindlichen Objekten ab. In Abbildung 9.2 werden deshalb die wesentlichen Schlussfolge-
rungen zur Beherrschung der Partikelausbreitung in einem Modell zusammengefasst.

Modell zur Partikelausbreitung und Minimierung der Schadwirkung im Hochvakuum

Objekte Schutz von Objekt durch
(z. B. Wafer, Masken und Hohenabstand (ist begrenzt)
optische Bauteile) mit

Risiko von Schadwirkungen|

: ; Tribosystem ggf. orts-
durch Partikel, in J— 1 ;
verschiedenen Positionen i verdnderlich, verursacht

- rdumlichen Partikelstrom
Ui Or;‘elzlnelrp 1}11gen, gef. Partikelfreisetzung
I ist eine Systemeigenschaft
= f(Werkstoffkombination,

Schutz der Nutzflache P T t
(weiB) von Objekt durch T
Orientierung entgegen

Partikelstrom

Partikelausbreitung

kann prinzipiell raumlich in
alle Richtungen erfolgen und
ist nahezu eine Konstante

Beeinflussung der Partikel-
ausbreitung durch Druck-
regelung im Rezipient

, defr Werkstoffkombination
P

Objekt im Ausbreitungs- 2 (Glrgist?glérslgflwindigkeit,

%’Cal;?itlz:?sg)olg;ls) des Anfangsrauheit)
Partiklelstriime mit

: —— : Verteilungen von
e talblendesls Bammere Raummit Keifien | Partikel auf | | Partkeldichteund
: ravitation, E-Fe nlagentel Freisetzungsgeschwindigkeit
und Adsorber, bei voll- zur Beeinflussung ohne =EE .

e Freisetzungsgeschwindig-
. . Schidigungs- keit = f(Werkstoft-
Partikelausbreitung potenzial kombination, PartikelgroBe)

standiger Umhiillung des der
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Abbildung 9.2:  Modell zur Partikelausbreitung und Minimierung der Schadwirkung durch Parti-
kel im Hochvakuum

Zur Optimierung von kompletten Vakuumanlagen lassen sich die Prinzipe des entwickelten Verfah-
rens anwenden, insbesondere die rdumliche Anordnungen von Detektorwafern, die Variation der
Versuchsbedingungen nach zweistufigen orthogonalen Versuchsplanen und die Bewertungsmetho-
dik.
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9.4

Ausblick zur reinheitstechnischen Optimierung von Tribosystemen

In Bezug auf verschiedene technische Aufgabenstellungen ergeben sich unterschiedliche Versuchs-
zielstellungen. Die Versuchszielstellungen unterscheiden sich beztglich reinheitstechnischer und
tribologischer Zielgrélien, operativer GroRen/EinflussgroBRen, Bewegungsarten, Werkstoffkombina-

tionen

und Kontaktformen der Reibkorper. Zur Optimierung des Tribosystems kdnnen die Bewer-

tungsgrofRen (ZielgrolRen) zur Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung verwendet werden. Die
Optimierung (der ZielgroRen) eines Tribosystems kann auf folgende Weisen erfolgen:

Variierung der EinflussgréRRen an realen technischen Systemen (aufwendige Versuche)
Nachbildung technischer Systeme im Vakuumtribometer und Variation der Einflussgréfien
Optimierung anhand mathematischer Modelle (physikalisch-analytisch oder experimentell):
Identifikation: experimentelle Ermittlung eines mathematischen Modells (Regressionsglei-
chung) ¥ = f(x) fiir ein im Vakuumtribometer nachgebildetes System

Optimierung einer ZielgroRe: Bestimmung des Optimums durch rechnerische Variierung
der EinflussgréfRen im identifizierten Modell (Regressionsgleichung), wie in (Abbildung
9.3) dargestellt.

Satz Einflussgrofien Storgrofien Satz Zielgrofien
v
X i J
X - X - Tribosystem L — X
X =) Y { y
\_y, Modellfehler
Identifizierte Modelle / Approximationsfunktionen . E=¥-¥

&E 5| Vi=agtanx +.Lagxg .. Fagaxixo . 11 -
. ; y y
yL=a0L+ale1+... aKLXK...+aK+1,Lx|x2+... X -

Abbildung 9.3:  Vergleich experimentell — und durch Modelle ermittelte Werte fur Zielgrofien

Schrittfolge fur ein Optimierungsbeispiel

Grundsatzlich hangt die Schrittfolge von der konkreten Optimierungsaufgabe ab. In einer beispiel-
haften Aufgabenstellung sind alternative Tribosysteme/Werkstoffkombinationen, ZielgroRengrenzen
(z. B. maximale Partikelgesamtanzahl < 400 bei 5000 Beanspruchungswiederholungen) und zulassige
Variationsbereiche fur EinflussgréRen (z. B. Normalkraft von 5 bis 10 N) vorgegeben. Gesucht wird
das geeignetste Tribosystem und die optimale Einstellkombination der Einflussgréien (z. B. Normal-
kraft, Vakuumdruck, Fremderwarmungstemperatur. Die Optimierung erfolgt in folgenden Schritten:

1.
2.
3.
4.

6.

Festlegung der Testbeanspruchung

Vorauswahl eines Tribosystems, das fur die Testbeanspruchung die besten Ergebnisse zeigt
Bildung eines Versuchsplanes unter Einbeziehung der vorgegebenen Einflussgrofien
Versuchsdurchfiihrung, Eliminierung nichtsignifikanter Einflussgréfien und Ermittlung der
Modellgleichungen fiir die vorgegebenen ZielgroRe mit den signifikanten Einflussgrofien

. Variierung der signifikanten EinflussgroRen in den Modellgleichungen so, dass die fiir die

Zielgrolien vorgegebenen Grenzen nicht verletzt werden
experimentelle Uberpriifung des Optimierungsergebnisse

Erforderlichenfalls sind Wiederholungen mit anderer Tribosystemen durchzufihren.
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Die Beherrschung partikuldrer Kontaminationen in Hochvakuumanlagen, verursacht durch tribo-
technische Systeme (Tribosysteme), ist fiir wesentliche Hochtechnologiebereiche von zunehmender
Bedeutung. Das Schadenspotenzial durch partikuldare Kontamination ist betrachtlich. Demgegen-
uber sind die komplexen Zusammenhange zwischen tribologischen Bedingungen, tribologischer
Beanspruchung, Verschleil, Partikelgenerierung, Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung im
Hochvakuum, die in dieser Abfolge zu Schadwirkungen fiihren kdnnen, bisher wenig erforscht. Die
wesentlichen Unterschiede im Vergleich zu atmospharischen Bedingungen sind fehlende Feuchtig-
keitsfilme auf Oberflachen, keine Neubildung von Oxidschichten und die geringe Anzahl von Rest-
gasteilchen. Aufgrund dieser Unterschiede kdnnen bestehende Erkenntnisse und Optimierungsan-
sétze, die flr atmospharische Bedingungen gelten, nicht auf das Hochvakuum tbertragen werden.

Die Hauptschadenswirkung durch Verschleil? entsteht an reinheitskritischen Objekten durch Kon-
tamination freigesetzter Partikel. Die Reduzierung der Funktionstichtigkeit von Betriebsmitteln
durch Verschleif3 ist demgegeniiber untergeordnet.

Ausgehend von der Beanspruchung eines tribologischen Systems in einem Hochvakuumsystem und
dem damit verbundenen Verschlei3 erfolgen in einem Gesamtprozess Generierung, Freisetzung,
Ausbreitung sowie Ablagerung von Partikeln. Die Partikelausbreitung im Hochvakuum resultiert im
Wesentlichen aus den Startbedingungen im Moment der Partikelfreisetzung (Freisetzungsrichtung
und Freisetzungsgeschwindigkeit) sowie tberlagerten Kraftwirkungen. Kraftwirkungen sind insbe-
sondere Gravitation und elektrostatische Felder. Die Partikelausbreitung erfolgt auf ballistischen
Flugbahnen. Diese enden beim Auftreffen auf Oberflachen. Damit ist der freie Aufenthalt der Parti-
kel im Raum zeitlich stark begrenzt. Unter den beengten Verhaltnissen in Vakuumsystemen besteht
ein erhebliches Gefahrdungspotenzial fir kontaminationskritische Strukturen, die sich im Bereich
der Flugbahnen befinden.

Das Ziel der vorliegenden Arbeit war die Entwicklung eines Verfahrens zur Untersuchung der Par-
tikelfreisetzung in Zusammenhang mit der Partikelgenerierung und der Partikelausbreitung aus Tri-
bosystemen im Hochvakuum. Damit sollen die VVoraussetzungen fiir die gezielte reinheitstechnische
Gestaltung und Optimierung von Tribosystemen und damit der Bau hochreiner Anlagentechnik
geschaffen werden.

Im Gegensatz zu den umfangreichen Definitionen der Reinraumtechnik existieren in der Vakuum-
technik keine speziellen Definitionen, die das partikulare Abgabeverhalten und Ausbreitungsverhal-
ten systematisch beschreiben. Unter Berlcksichtigung von Definitionen der Reinheitstechnik und
Tribologie wurden neue reinheitstechnische Definitionen eingefiihrt, die eine systematische Be-
schreibung der verkniipfen Prozesse Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung ermdglichen.

Zunachst wurden die Randbedingungen der wesentlichen Hochtechnologiebereiche hinsichtlich der
kritischen PartikelgroRen mit resultierenden Schadwirkungen und technologischen Randbedingun-
gen, wie Vakuumdruck, Temperatur, Werkstoffe und mechanischer Beanspruchung neu ermittelt.
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Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden dazu auch Gesprache mit 25 Experten der Bereiche
Halbleiter, Flachbildschirm, Optik, Photovoltaik, Prazisionswerkzeuge, Raumfahrt und Elementar-
teilchenphysik (siehe Literaturliste, Hinweis: Expertengespréach) durchgefuhrt. Einbezogen wurden
reprasentative européische Industrieunternehmen und Forschungsinstitute sowie die europaische
Raumfahrtbehtorde ESA. Als die entscheidende bzw. eine wesentliche Ursache flr partikuléare Kon-
tamination wurden Verschleil3partikel von Tribosystemen festgestellt.

Die Anforderungen an das Verfahren wurden unter Beruicksichtigung der technologischen Randbe-
dingungen abgeleitet. Berlicksichtigt wurden verschiedene Reibungsarten und operative Grolien flr
unterschiedliche Tribosysteme, variable Umgebungsbedingungen, die rdumliche Erfassung freige-
setzter Partikel sowie statistische Methoden zur Analyse der Messwerte.

Die Verfahrensentwicklung beinhaltet ein neues Hochvakuumtribometer mit raumbezogener Detek-
tion freigesetzter Partikel und deren messtechnischen Erfassung sowie eine Methodik zur Bewer-
tung der Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln sowie des Verschleiles.

Das Hochvakuumtribometer ermdglicht die definierte Beanspruchung von Modelltribosystemen (z.
B. Kugel/Scheibe, Stift/Scheibe), technischen Tribosystemen mit hochsten Reinheitsanforderungen
(z. B. Greifelement/Siliziumwafer, Glassubstrat/Ablageelement) bei Gleiten, StoRen, deren Kombi-
nationen und haufig verwendeten Tribosystemen, wie Walzlagern. AulRerdem lassen sich die Tem-
peratur des Gegenkdrpers, Vakuumdruck und elektrostatische Felder definiert einstellen. Mit Hilfe
eines Richtungsfilters kann die Verteilung der Partikelfreisetzungsgeschwindigkeit ermittelt wer-
den. Die Mdoglichkeit zur Kombination von Tribosystemen mit Partikelfallen/-labyrinthen und
Blenden ermdglicht Untersuchungen zur Begrenzung der Partikelausbreitung. Alle VVorgange im
Vakuumtribometer erfolgten nach der Bestiickung (Wafer, Tribosysteme) mit Hilfe einer neu ent-
wickelten Prifstandsoftware und menilgefuhrter Vorgabe der Versuchsparameter automatisch.
Gleichzeitig wurden die BeanspruchungsgroRen geregelt und elektronisch aufgezeichnet.

Das Erfassungssystem zur Partikelausbreitung besteht aus acht Detektorwafern, in dessen Zentrum
sich das zu untersuchende Tribosystem befindet. Die Detektorwafer enthalten Informationen tber
Anzahl, GroRe (100 nm bis 65 um) und Position der tber die Versuchsdauer freigesetzten Partikel.
Die messtechnische Erfassung dieser Information erfolgt mit einem Waferscanner unmittelbar ne-
ben dem Tribometer in einem Reinraum der Klasse 1 nach DIN EN ISO 14644-1. Die Daten des
Waferscanners flieBen in die neu definierten reinheitstechnischen BewertungsgroRen (Zielgréfien)
ein, die die Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung qualitativ und quantitativ beschreiben.

Durch die reinheitstechnische Gestaltung des Vakuumtribometers und die ortsnahe Verknupfung
mit dem Waferscanner wurde ein geringes partikulares Grundrauschen erreicht. Beispielsweise be-
tragt das Grundrauschen fir alle acht Detektorwafer zusammen bei Gleitreibung und 1000 Umdre-
hungen 3,7 Partikel. Im Vergleich zum untersuchten Tribosystem mit der geringsten Partikelfreiset-
zungsrate (Edelstahl-Kugel/PEEK-Scheibe) sind das ca. 4 %. Damit lassen sich Tribosysteme mit
sehr geringen Freisetzungsraten untersuchen.

Die Bestimmung von tribologischen ZielgroRen, wie Oberflachenrauheit und VerschleiBvolumen an
den Reibkdrpern, erfolgte mit Hilfe eines Weilllichtinterferometers. Zur Bestimmung von Ver-
schleifmerkmalen an den beanspruchten Reibstellen der Tribosysteme und fiir die Elementanalyse
der Partikel wurde ein Rasterelektronenmikroskop mit integrierter EDX-Einheit verwendet.
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Damit konnten die VerschleiBmechanismen abgeleitet, Ursachen flr die Auspragungen Partikelfrei-
setzung und Partikelausbreitung bestimmt und Vergleiche zwischen verschiedenen Tribosystemen
hergestellt werden.

Die entwickelte Methodik beinhaltet mehrere Einzelmethoden fiir die effektive Planung und Durch-
fihrung von Versuchen unter Einbeziehung der statistischen Versuchsplanung (DOE). Die Metho-
dik dient der Uberfilhrung stochastischer Messdaten mit Massencharakter der Partikel in verwertba-
re Bewertungsgrolienergebnisse und Verteilungsdarstellungen.

Ausgehend von der raumlichen Anordnung der acht Detektorwafer und der planaren Partikelerfas-
sung unter Verwendung des Waferscanners wurden bei dreifacher Versuchswiederholung die je-
weils 24 Messfiles vor und 24 Messfiles nach dem tribologischen Versuch zur Bestimmung des
Partikelzuwachses genutzt. Die 24 Messfiles des Partikelzuwachses wurden in ein rdumliches Ko-
ordinatensystem transformiert, in dessen Ursprung sich die Reibstelle befindet.

Fur die so gewonnenen Daten mit rdumlicher Position und GroRRe der einzelnen Partikel wurden
Modelle erstellt, aus denen neue reinheitstechnische BewertungsgroRen (ZielgroRen) abgeleitet
wurden, die eine Beurteilung der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung ermoglichen. Bewer-
tungsgrofRen flr die Partikelfreisetzung sind Gesamtanzahl, PartikelgroRe, GroRenverteilung, Ge-
samtpartikelvolumen und Freisetzungsrate der Partikel. BewertungsgréRen der Partikelausbreitung
sind insbesondere Freisetzungsgeschwindigkeit, Freisetzungsrichtung, gréRenabhéngige und raum-
liche Verteilung der Partikel, abstandsbezogen zur Reibstelle des Tribosystems.

Diese BewertungsgroRen kénnen fir Vergleiche unterschiedlicher Tribosysteme bei gleicher Bean-
spruchung und zu Untersuchungen der Einflisse der Beanspruchungen von Tribosystemen sowie
fur die statistische Versuchsplanung genutzt werden.

Auf Basis der statistischen Versuchsplanung wurden erstmalig mathematische Modelle fur die Be-
schreibung der funktionalen Zusammenhange zwischen der Beanspruchung tribologischer Systeme
und der Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung im Hochvakuum hergestellt. Die mathemati-
schen Modelle basieren auf der zweistufigen orthogonalen Versuchsplanung, die die effektive Er-
fassung des Experimentierraums zum Erhalt reprasentativer Aussagen ermoglicht. Auf diese Weise
lielen sich bezuglich der einzelnen Bewertungsgrofien lineare Regressionsmodelle mit signifikan-
ten EinflussgréfRen und Wechselwirkungen bilden. Im Umkehrschluss konnte die Wirksamkeit nicht
signifikanter Einflussgréfien und Wechselwirkungen ausgeschlossen werden.

Konkrete Untersuchungen wurden fir typische Werkstoffkombinationen durchgefiihrt, die in ge-
schlossenen hochvakuumtauglichen Tribosystemen eingesetzt werden oder an offenen Tribosyste-
men in Hochvakuumprozessen beteiligt sind. Das Versuchsspektrum beinhaltet Untersuchungen bei
Gleitreibung, spezielle Versuche zu Bewegungsarten und Besonderheiten der Partikelausbreitung.
Die mit den umfangreichen Untersuchungen erzielten quantitativen und qualitativen Ergebnisse
haben groRRenteils Neuheitscharakter und wurden ausfihrlich dargestellt.

Die Untersuchungen bei Gleitreibung erfolgten am Modell Kugel/Scheibe in den Schritten orientie-
rende Versuche, zweistufige orthogonale Versuchsplédne und mehrstufige Untersuchungen.

Die orientierenden Versuche zeigten einen deutlichen Einfluss der Werkstoffkombination und der
Beanspruchung auf die reinheitstechnischen BewertungsgroRen und rechtfertigten weitere umfang-
reiche Untersuchungen.
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Orthogonale Versuchsplane wurden in Abhangigkeit von verschiedenen EinflussgréRRen fur die Tri-
bosysteme PEEK-Kugel/Edelstahl-Scheibe (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit), PEEK-Kugel/
Edelstahl-Scheibe (Normalkraft, Oberflachenrauheit), Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe
(Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Oberflachenrauheit) und Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-
Scheibe (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Oberflachenrauheit, Fremderwarmungstemperatur)
durchgefuhrt. Mit den zweistufigen orthogonalen Versuchsplanen wurden fir die reinheitstechni-
schen und tribologischen Bewertungsgrofien lineare, mathematische Modelle mit den signifikanten
EinflussgroRen und Wechselwirkungen gebildet. Die Gbersichtliche Darstellung der so ermittelten
funktionalen Zusammenhénge zwischen der Beanspruchung und Eigenschaften von Tribosystemen,
der Partikelfreisetzung, der Partikelausbreitung und tribologischer BewertungsgréRen erfolgte in
Ergebnistabellen. Die Ergebnistabellen kénnen als Basis fur die reinheitstechnische Optimierung
von Tribosystemen verwendet werden. Die normierte Darstellung der mathematischen Modelle
ermdglicht den direkten Vergleich der Wirkungen der EinflussgroRen fiir die reinheitstechnischen
und tribologischen Bewertungsgrofen.

Insgesamt wurde festgestellt, dass sich das partikulére Verhalten von tribologischen Systemen un-
terschiedlicher Werkstoffkombinationen deutlich unterscheidet (Partikelanzahl 30 bis 30.000 bei
gleichen Versuchsbedingungen). Aussagen zwischen verschiedenen Tribosystemen sind somit nicht
Ubertragbar. Tribosysteme beinhalten auBerdem deutliche Optimierungspotenziale (Partikelanzahl
im Verhaltnis 1:20) hinsichtlich der jeweils signifikanten Einflussgrofien (Beanspruchung und Um-
gebungsbedingungen).

Die Erhéhung von Normalkraft bzw. Pressung bewirkt bei den untersuchten Tribosystemen einen
Anstieg der Partikelfreisetzung. Demgegentiber ist der Einfluss der Gleitgeschwindigkeit und An-
fangsrauheit so gering, dass er teilweise statistisch nicht nachweisbar war. Aul’erdem konnte festge-
stellt werden, dass eine vergleichsweise geringe Fremderwarmung des Gegenkdrpers auf 80°C die
Partikelfreisetzung genauso stark beeinflusst wie die Normalkraft. Die mehrstufigen Untersuchun-
gen zeigen eine deutliche lineare Abhangigkeit der Partikelanzahl von der Normalkraft. Die Freiset-
zungsrate der Partikel ist in Abhangigkeit der Beanspruchungswiederholungen zu Beginn der Bean-
spruchung sehr hoch und danach auf niederem Niveau konstant. Das VerschleiBvolumen der
Grundkorper wurde durch partielle Vermessung mit einem WeiRlichtinterferometer bestimmt. Al-
ternativ erfolgte die VerschleiBbestimmung tiber das Volumen der freigesetzten Partikel. Eine Kor-
relation zwischen VerschleiBvolumen und Partikelvolumen konnte tber die Gesamtzahl der Versu-
che nicht nachgewiesen werden. Dagegen wurde eine Korrelation zwischen Partikelvolumen und
Reibspurbreite festgestellt. Die Vakuumdruckerhohung von 5 x 10 auf 5 x 10 mbar fihrte beim
Tribosystem Siliziumnitrid/Edelstahl zu einer 16-fachen Erhchung der Partikelanzahl. Weitere
Werkstoffe wurden allerdings nicht untersucht.

Spezielle Untersuchungen erfolgten zu Bewegungsarten (Gleiten, Stol3-Flache, StoR-Kante, StoR-
Gleiten, Waélzen). Es wurden partielle Untersuchungen bei maximal einstellbarer Beanspruchung
durchgefuhrt. Bei StoR-Flache (PEEK-Kugel/Wafer-Flache, Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-
Scheibe) und StoR-Kante (PEEK-Plattchen/Wafer-Kante) wurden geringe Partikelzahlen festge-
stellt, die nur etwa dreifach hoher sind als das Grundrauschen der Versuchseinrichtung. Bei StoR-
Gleiten (Siliziumnitrid-Kugel/Quarzglas-Scheibe) dominiert der Gleitanteil und fuhrt zu entspre-
chend hoheren Partikelanzahlen. Die rdumliche Partikelausbreitung préagt sich bereits bei Gleitwe-
gen im Submillimeterbereich aus.
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Kapitel 10 Zusammenfassung und Ausblick

Walzen mit Standardrillenkugellagern (Siliziumnitrid/Edelstahl, Siliziumnitrid/Zirconiumdioxid)
setzt ebenfalls, abhdngig von den Werkstoffpaarungen, viele Partikel frei. Trotz geringer Drehzahl
breiten sich die Partikel deutlich rdumlich aus, was auf eine hohe Freisetzungsgeschwindigkeit
schlieRen l&sst.

Die Untersuchungen zur Partikelausbreitung zeigten, dass sich Partikel prinzipiell unabhéngig von
der Beanspruchung (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit, Oberflachenrauheit und Fremderwar-
mungstemperatur) rdumlich in alle Richtungen ausbreiten konnen. Die Partikelausbreitung im
Hochvakuum ist stark werkstoffspezifisch und nahezu eine Konstante des Tribosystems. Mit Blen-
den lasst sich der Ausbreitungsraum der Partikel einschrédnken und in Labyrinthen lassen sich Parti-
kel festhalten. Die Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit wurde mit Hilfe eines Richtungsfil-
ters bestimmt. Die Verteilung der Freisetzungsgeschwindigkeit und damit die raumliche Ausbrei-
tung der Partikel sind im Wesentlichen werkstoffspezifisch und fur das Tribosystem Siliziumnitrid-
Kugel/Quarzglas-Scheibe mit bis zu 7 m/s 60-fach hoher als die Umfangsgeschwindigkeit. Dies
kann auf die Energiefreisetzung beim Bruch zurlckgefihrt werden. Mit zunehmender Harte und
Sprodheit der Werkstoffe steigen tendenziell die Freisetzungsgeschwindigkeiten. Neu ist die Er-
kenntnis, dass die Freisetzungsgeschwindigkeit mit abnehmender PartikelgroRe zunimmt. Dies kann
auf die unmittelbare Freisetzung kleiner Partikel beim Bruch zurlickgefiihrt werden. Bei Agglome-
ration erfolgt die Partikelfreisetzung nicht unmittelbar nach dem Bruch. So unterschiedlich wie
Bruch, Deformation und Agglomeration der Partikel in Tribosystemen erfolgt, so verschieden sind
die Beschleunigungen bei der Freisetzung.

So unterschiedlich wie die Umwandlung von Partikeln in Tribosystemen erfolgt, so unterschiedlich
sind die Beschleunigungen bei der Freisetzung der Partikel. Die erreichbare Hohe freigesetzter Par-
tikel wurde mit bis zu 2,5 m ermittelt. Damit ist die Anordnung von Tribosystemen unterhalb oder
seitlich von kontaminationskritischen Bereichen in Vakuumsystemen nicht immer ein wirksamer
Schutz vor Schadwirkungen. Die Wirksamkeit des elektrischen Felds auf die Partikelausbreitung
konnte nachgewiesen werden.

Aus den Erkenntnissen der durchgefuhrten Untersuchungen wurden Schlussfolgerungen fir die
Auslegung und den Betrieb von Tribosystemen mit geringer Partikelabgabe abgeleitet. Die Ausle-
gung und Optimierung von Tribosystemen muss unter Berticksichtigung der konkreten Randbedin-
gungen erfolgen. In einem Modell wurden auBerdem die wesentlichen technischen MaRnahmen zur
Minimierung der Partikelausbreitung zusammengefasst.

Die Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung von Tribosystemen resultiert aus den Systemeigen-
schaften, der Beanspruchung, den Umgebungsbedingungen und damit aus den Verschleilmecha-
nismen. Allerdings kdnnen die klassischen tribologischen Methoden und KenngréRen nicht dazu
verwendet werden, die Reinheitstauglichkeit von Tribosystemen abzuleiten.

Mit den durchgeflhrten Versuchen konnte die Wirksamkeit des Verfahrens nachgewiesen werden,
es ist damit fir Untersuchungen von konkreten industriellen Fragestellungen geeignet, wobei sich
neue Perspektiven in deren Behandlung ergeben.

Das Verfahren leistet einen Beitrag zur Entwicklung und Optimierung reinheitstauglicher Tribosys-
teme flr Hochvakuumanwendungen. Es schafft VVoraussetzungen fur die Anordnung kontamina-
tionsempfindlicher Strukturen in Raumbezug zu Tribosystemen unter Beriicksichtigung der Parti-
kelausbreitung. Partikelfallen und Labyrinthe lassen sich in Verbindung mit Tribosystemen gestal-
ten und optimieren.
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10 Zusammenfassung und Ausblick

Zukinftige Untersuchungen unter Anwendung des neu entwickelten Verfahrens werden zu weiteren
Erkenntnissen filhren. Uber die in der vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Untersuchungen hinaus
kdnnen weitere technisch interessante Tribosysteme/Werkstoffpaarungen untersucht werden. Unter-
suchungen in Verbindung mit Entwicklungen von Beschichtungen zur Verschleil3reduzierung er-
weitern den Untersuchungsbedarf. AulRerdem sind Untersuchungen mit Waferscannern, die Partikel
kleiner als 100 nm detektieren kdnnen, fir die Entwicklungen in Halbleiterindustrie interessant.
Untersuchungen mit der Bewegungsart Stof? sollten tGiber das Mal3 der durchgefiihrten Untersuchun-
gen hinaus mit héheren Beanspruchungen erfolgen, bis sich starkerer Verschlei® und Partikelfrei-
setzung einstellt und statistische Aussagen ermdglicht werden. Fremderwéarmung liefert noch viel
Raum fur werkstoffspezifische Untersuchungen.

Die Untersuchung der Partikelausbreitung bei héheren Vakuumdriicken (Feinvakuum, Grobvaku-
um) insbesondere zur Partikelausbreitung erscheinen technologisch interessant, um Grenzverhalten
zu bestimmen.

Die Kombination von Prozessgasen mit Werkstoffen (z.B. Polymerdichtungen) zur Untersuchung
chemische Einflisse auf das Alterungsverhalten und die alterungsbedingte Partikelabgabe ist von
hoher Bedeutung und in zukiinftige Aufgabenstellungen einzubeziehen.

Die Untersuchungen liefern Ansatzpunkte fur eine Datenbank zur Auswahl von reinheitstauglichen
Tribosystemen.

Die ermittelten Modellgleichungen kénnen zur Erstellung einer Software genutzt werden, mit deren
Hilfe die Entwicklung von reinheitstauglichen Anlagen unterstiitzt werden kann. Mit der Eingabe
von Werkstoffpaarungen, Beanspruchungsparametern und Systemeigenschaften und den bestimm-
ten Ergebnissen kénnen reinheitstechnische Tribosysteme und Anlagen gezielt ausgelegt und deren
Betreib optimiert werden.

Die neu definierten ZielgréRen zur Beurteilung der Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln sind
nicht auf das Partikelerfassungssystem mittels Detektorwafern beschrénkt. Sie kénnen somit auch
als Grundlage fiir eine Verallgemeinerung dienen.

Es wird eingeschétzt, dass die VerschleiBbestimmung mit Hilfe des Volumens freigesetzter Partikel
insbesondere Optimierungspotenziale zur Friiherkennung von Verschleil3erscheinungen birgt und
zur Weiterentwicklung empfohlen wird.

Der Prifstand eignet sich auch zur Untersuchung der Verschleppung von partikularen Kontaminati-
onen bei mechanischem Kontakt. Die Prinzipe des Verfahrens kdnnen daftir angewendet werden.

Temperaturerfassung bei der Freisetzung und Ausbreitung von Partikeln ist ein wesentlicher zu-
kiinftiger Untersuchungsgegenstand. Die tribologische Beanspruchung im Hochvakuum bietet
glnstige Bedingungen, um Effekte wie z. B. Blitztemperaturen bei Bruch, unbeeinflusst von Ath-
mosphare qualitativ und quantitativ nachzuweisen. .
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12 Anhang

schuppig - L - I schuppig/verpresst

Signal A = SE2 Date :14 Aug 2014 == " Signal A = SE2 Date :14 Aug 2014
Mag= 678X Time :14:42:10 I

agglomeriert, kleine Partikel auf
59 groRem Partikel adgomere

“ Fraunhofer Z Fraunhofer
- -

Mag= 1208 KX Time :14:44:29

-

EHT = 20.00 kv Signal A = AsB Date :14 Aug 2014 == f EHT =20.00 kV Signal A = AsB Date :28 Apr 2015
WD = 88mm Mag= 443KX Time :15:23:36 o Fraun " '—| WD = 83mm Mag= 368KX Time :10:59:24

agglomeriert

Z Fraunhofer
S

agglomeriert, kleine
Partikel auf grolkem
Partikel

EHT = 20.00 kvV Signal A = AsB Date :28 Apr 2015
WD = 83 mm Mag= 5.01KX Time :10:56:19

Signal A= AsB Date :28 Apr 2015

=
Z Fraunhofer Mag= 332KX Time 110:65:15

Z Fraunhofer
”

Abbildung 12.1: Rasterelektronenmikroskopaufnahmen von Edelstahlpartikeln auf Detektorwafern
ausgehend vom Tribosystem Siliziumnitrid-Kugel/Edelstahl-Scheibe
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Werkstoff Grundkorper (Scheibe)

Werkstoff
Gegenkorper (Kugel)

V2A

Si3N4

PEEK

Siliziumwafer

Quarzglas

Si3N4

800,3

896.,4

1028,6

88,7

5383

PEEK

85,7

Abbildung 12.2: Hertz’sche Pressung [MPa] fiir verschiedene Tribosysteme bei FN =2 N

Werkstoff Grundkorper (Scheibe)

= = V2A Si3N4 PEEK Siliziumwafer | Quarzglas
on
=

=% V24 1086,2 = 120,4 - -

S =

2 2

)

2 S | Si3N4 1217,1 1396,1 ” ) =
=
D
&
O | PEEK s - ) Lilke ]

=

Abbildung 12.3: Hertz’sche Pressung [MPa] fiir verschiedene Tribosysteme bei FN =5 N

/

Werkstoff Grundkorper (Scheibe)

Werkstoff
Gegenkorper (Kugel)

V2A

Si3N4

PEEK

Siliziumwafer

Quarzglas

Si3N4

1368,5

1533,4

1758,9

151.6

920,4

PEEK

146,6

Abbildung 12.4: Hertz’sche Pressung [MPa] fiir verschiedene Tribosysteme bei FN =10 N

Werkstoff Grundkorper (Scheibe)

Werkstoff
Gegenkorper (Kugel)

V2A

Si3N4

PEEK

Siliziumwafer

Quarzglas

1566,6

173,6

Si3N4

17553

2013,5

1053,6

PEEK

167,8

Abbildung 12.5: Hertz’sche Pressung [MPa] flr verschiedene Tribosysteme bei FN =15 N
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Anhang

Versuchsplan Typ: k" ==> N =8 , mit n =3 Einflussgrofen und k =2 Stufen
Eingabe Beobachtungen mit W = 3 Wiederholungen und N = 8 Versuchen ergibt
24 Einzelversuche fiir die Zielgrofle ,,Gesamtpartikelanzahl (0,1 bis > 63 pm)*

Versuchsplan : Eingiinge: => Einstellungen X ! Ausginge: => Beobachtungen Y:
xi| % |xs | fiirx (Fy): ol | 1493 1716 1648
+11 +1 +1 | ;Z> Xme.ix;zl’SI\IN 0 | 646 530 859
ool Ml S 0 1818 1837 1178
ol -1 | | fiir X2 (V(;l): |
+l+1 -1 | = xpmx=593cm/s x-= 01 y = 220 392 473
|-+ | = Xomn= 1 ems 0f 1996 1930 2308
-1] +1 | -1 | fiir x; (Sq): 0 | 787 658 663
1 -1 -1 | =>  Xymax = 1,78 um 0 I 2252 2889 2684
11 -11-1 I == Xy = 0,33 pm 0 | 135 94 82
Mittel aus den 3 Wiederholungen der Beobachtungen
W 1619 |
W=3 678.,3
N\A . b
> ¥G 1611
N = Léange (X) =8 t=1 1
""\'\ Mittelwert ; = W— Y: Mittelwert = 3;?)7,52
j=1.N 702,7
2608
103,7

Priifung der Versuchsbeobachtungen Y auf Normalverteilung mit COCHRAN Test

- N

1,306 x 10°* N
W ) 2,784 x 10" SS= ) §j=3.509x 10°
Z [(yj, 0 - Mittelwert ] 1,407 x 10° i=1
Sy g | 1669x10° 5
/\/\/\J W -1 4,076 X 104 Smax = max (S) = 1,407 x 10
5340 x 10°
1,057 x 10° Sinaz
L 7.723x 10> SS

Priifungsbedingung des COCHRAN Test ¢, (f;; f2: @) = 0,52
fir f{j=(W-1)=2;£,=N=8;0=5%

Ergebnis: D, Cj, < C¢,p, ==> Datenmaterial Normalverteilung o. K.

Abbildung 12.6: Berechnungsbeispiel zur statistischen Versuchsplanung fur die ZielgréRe Gesamt-
partikelanzahl aus Kapitel 8.4.2 mit drei Einflussgrofien 1/5
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Anhang

VP_Matrix - U- vom Typ n=3 und k

= 2 (zweistufig) = > Liinge 8 (Versuchskombinationen)

-~

[ 1619 ] (41 +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 ] (41 +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1]
678,3 +1 -1 +1 +1 -1 -1 +1 -1 +1 -1 +1 -1 +1 -1 +1 -1
1611 +1 +1 -1 +1 -1 +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1

Yy = 361,7 U = +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1 +1 T +1 +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1
2078 +1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 -1 +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1 +I
702,7 +1 -1 +1 -1 -1 +1 -1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 +1 -1 +I
2608 +1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +I

| 103,7‘ +1 -1 -1 -1 +1 +1 +1 -1 +1 -1 -1 +1 -1 +1 +1 -1

Bestimmung der Einheitsmatrix E=U * Ut

8 0 0 0 0 0 0 0
0 8 0 0 0 0 0 0
0 0 8 0 0 0 0 0
E=U -UT= 0 0 0 8 0 0 0 0
0 0 0 0 8 0 0 0
0 0 0 0 0 8 0 0
0 0 0 0 0 0 8 0
0 0 0 0 0 0 0 8

Bestimmung der Losung des Normal-Gleichung Y = (1/N) * U'Y

A:
M

|
N U

7,59 x 10°

4,92 x 10"
-1,53x 10
1,80 x 10
2,11x 10
3,20 x 10"
| 1,03x 107

NSRS I S

122x10°

ap=A;=122x10°
2
a=A>=7,59x 10
a=A;=4,92x 10

a3 = Agq=-1,53 x 10>

a;=As=-1,80 x 10

as=Ag=2,11x 10
ag=A7=320x 10’

a7=Ag = 1,03 x 10

Bestimmung der Schitz-Parameter nach Norm.-Gleichung A_Schiitz=(1/N)*UT- Y

Abbildung 12.7: Berechnungsbeispiel zur statistischen Versuchsplanung fur die ZielgréRe Gesamt-

partikelanzahl aus Kapitel 8.4.2 mit drei Einflussgrofien 2/5
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Priifung der Regressionskoeffizienten a; mit Student - Test

SS ) .
Se= ——— 4386 x 10 W=3 N=8 i=1.N
S
S, = N-CW ~1,828x10° S=+fSa =42,752
Ty = A = 28,545 T [A2 = 17,748 T [ =115
bl _\/g 5 b2 -\/§ 5 b3 -\/§ 5
| A4l |As| |Aq|
Tha= =3,575 Ts= = 4205 T = =0,749
b4 r_Sa b5 f—sa (—Sa
|A7] |As]
T = 4,941 Thg= ~24

Der normierte Schiitzparameter A3 (az) und A7 (a6 ) sind mit T,;<2,31und o = 5%
bei N = 8 statistisch nicht gesichert

==> Es gilt : T, > Teap( @ 3 N)=2,306 und wird aus y_schitz entfernt.

=> a;=0; ag=0
M M

Bestimmung normierten Schitzungen ygcpit,
N = Zeilenanzahl, j = Zeileindex, n = Spaltenanzahl, i = Spaltenindex

N=8 j=1.N n=8 ap=122x10°

Yschitzj = a0 * Uj1 +a; - Ujp + a% +ag - Ujstas- Uje+ag -ty

Bestimmung des Schiitzsfehlers e¢; und der MSE/Reststreuung SE

/\?v\ =Y - Yschitz

[ 1619 ] [ 1588x10° | [ 30017 |

6783 8,526 x 10 ~174,250

1611 1,948 x 10° -336,583

vo| 36L7 e 4,931x10§ | 1A

2078 2,011x 10 67,417

702,7 4,301 x 10> 272,583

2608 2,370 x 10° 238,250
| 1037 | | 7.059x 10" | | 33,083 |

Abbildung 12.8: Berechnungsbeispiel zur statistischen Versuchsplanung fur die ZielgréRe Gesamt-
partikelanzahl aus Kapitel 8.4.2 mit drei Einflussgrofien 3/5
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N
> S
j=1 3 - 2 _ 4
V= . =1.22x10 SE o 4976 x 10
N
2 5
SqE = Z (Yj - YSchiitz,j) =2,986x 10 Sqvy 5
. Sy= —— =7,885x10
] N-1
N
D
- Sg
Msp= — -3,732x 10* B= 1 - ~ 0,937
N Sy
BestimmtheitsmaB fiir die Schiitzung (ag ,a{,a; ,a3 ,...)
Bestimmung der Gaufien Matrix C und der Hauptdiagonalelemente C; ;
0,125 0 0 0 0 0 0 0 0,125
0 0,125 0 0 0 0 0 0 0,125
0 0 0,125 0 0 0 0 0 0,125
0 0 0 0,125 0 0 0 0 25
C=(UT-U)1— e 0,1
M 0 0 0 0 0,125 0 0 0 o 0,125
0 0 0 0 0 0,125 0 0 0,125
0 0 0 0 0 0 0,125 0 0,125
0 0 0 0 0 0 0 0,125 0,125
=g N=8 _ r 3
/&HA W=3 52,908
52,908
Sa.i= /SR yeor 52,908
M 52,908
Sa =
N 52,908
52,908
W - Z . . )? ’
~ I(YJ YSchatz,J) 52,908
Sp = d = 1,791 x 10° 52,908
N oo m - 7

Abbildung 12.9: Berechnungsbeispiel zur statistischen Versuchsplanung fur die ZielgroRe Gesamt-
partikelanzahl aus Kapitel 8.4.2 mit drei Einflussgrofien 4/5
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Bestimmung der Fisher-Testgrofie fiir Adiquatheitstest:

[Sk|

To= —— =408 Sg = 1,791 x 10° Se = 4,386 x 10*

(§

Der Tabellenwert- Fisher fiir a =5% ist T¢3p(5%32;8) =4,46 und a = 5%
Modell ist statistisch gesichert (W =3 ; N=8)
==> Es gilt : Tb = 4,12 < Teyp(a; fi = W-1,f, =N)=4,46

3 Wechselwirkungen im Modell

Schitzung und Fehler: j=1.N

Versuchsplan ! " - " i 9 " R
I 103,7 7,059 x 10 33,083

=1 | 2608 2,370 x 10° 238,250

al gl ! 702,7 4301 x 10° 272,583

Al | v 2078 £ ; 2,011 x 10° 67,417

— 5 —3 " € =

d Bl R 361,7 SRRl 4931 x 102 131,417

+11 +1 | -1 3 _

o | o1 | | 1611 1.948 x 10 -336,583

el ! 678,3 8,526 x 107 -174,250

w1 +1 [+ | 1619 1,588 x 10° | 30,917

|

|

:

|

| |

1 2 3 4 5 6 7 8
Versuch (Bedingungskomplex) i E—

statistisch gesicherte Modellgleichung fiir Zielgrofie ,,Gesamtpartikelanzahl (0,1 bis > 63 pm)“:

=1220 + 759X1 + OXZ - 153X3 B 180X1X2 + 0X1X3 + 32X2X3 + 103X1X2X3

7 N~

Einfluss der| Einfluss der | Einfluss der| Wechsel- | Wechsel- | Wechsel- | Wechsel-
Konstante Normalkraft GleitgGSChWil’l- Oberfldachen- wirkung wirkung wirkung Wirkung

Fx digkeit vg rauheit Sq |Fyundvg, |FyundSq |vgiund Sq | Ex, vai, Sq

Abbildung 12.10:Berechnungsbeispiel zur statistischen Versuchsplanung fur die ZielgréRe Gesamt-
partikelanzahl aus Kapitel 8.4.2 mit drei Einflussgrofien 5/5
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Einflussgrofien Zielgrofien
¥ Partikelanzahl Partikelanzahl Partikelanzahl
2 Vel 0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
-1 -1 111 195 188 90 163 144 21 32 44
1 -1 208 501 390 | 178 436 362 30 65 28
-1 1 392 532 161 330 439 123 62 93 38
1 1 61 159 305 55 128 263 6 31 42
¢ Ausbreitungskennzahl| Ausbreitungskennzahl{ Ausbreitungskennzahl
: Sl 0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
-1 -1 0,52 | 0,67 0,60 [ 049 | 0,65| 0,62 | 0,67 | 0,75 | 0,55
1 -1 0,57 | 0,71 | 0,38 [ 0,58 | 0,69 0,35 0,53 | 0,83 | 0,71
-1 1 046 0,72 1 0,40 | 0,71 1 0,80 | 0,77 | 0,87
1 1 044 085 086 | 036 | 082 | 0,82 1 ' 0,97 1
Fu - Volumefl detektigrter Verschlfiﬁvolumel; Verhiiltnis:
Partikel [mm’] Grundkorper [mm’] Vrartikel/ VGrundkarper
-1 -1 0,00065 0,00113/0,00204{ 0,0000| 0,0000 | 0,0090 00 oo |0,2272
1 -1 0,00078 1 0,00196 0,00075| 0,0229| 0,0217| 0,0476 | 0,0342 0,0903. 0,0157
-1 1 0,00225/0,00302|0,00087| 0,0157| 0,0031| 0,0106| 0,1436| 0,9589| 0,0816
1 1 0,000430,00092|0,00248| 0,0144 | 0,0230| 0,0204| 0,0298 0,0401. 0,1214
¥ Sq der Reibspur Sq der Reibspur Verhiiltnis:
& Vel vor Versuch nach Versuch SQyorher/ SQnachher
- -1 0,52 | 061 071|058 053059 |09 | 1,14 | 1,19
1 -1 0,56 | 0,56 | 0,54 | 0,54 | 0,61 | 1,81 | 1,03 0,92 | 0,30
-1 1 0,59 | 086 | 1,14 | 0,56 | 0,56 | 0,54 | 1,03 1,55 | 2,11
1 1 1,23 | 0,48 @ 0,53 | 0,46 ' 0,40 | 0,42 | 2,66 1,21 | 1,26
Fe Reibspurbreite am |Gemessene Reibspurbreite /
N Ve Grundkorper [mm] Breite Kontaktfliche
-1 -1 0,24 | 0,21 |0,22 1;13 1,01 | 1,06
1 -1 0,39 1041 |040 0,96 1 0,98
-1 1 0,31 0,29 |0,28 1,49 1,41 | 1,33
1 1 0,4 0,4 0,42 0,98 0,98 1,02
Reibungszahl i
Fx | vai | Sq b p‘Ggl Relbli:l;gcfkraft
-1 -1 | -11]0,086 0,09 |0115]| 0,17 | 0,19 | 0,23
1| -1 | -11]0,085) 0,093 0,097 [ 1,28 | 1,40 | 1,47 |
-1 1 -11]0,080]0,116 0,14] 0,16 | 0,23 | 0,28
1 1 | -1 ] 0,051 0,056 0,044 [ 0,78 | 0,85 | 0,66

Abbildung 12.11:Datenbasis fiir Versuchsplan — 2 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindigkeit)
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Einflussgrofien Zielgrofien
Fx Sq Parti'kelanzahl Partil.(elanzahl Parti.kelanzahl
0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
-1 -1 111 195 188 90 163 144 21 32 44
1 -1 208 501 390 178 436 362 30 65 28
-1 1 127 222 112 99 197 94 28 25 18
1 1 495 265 184 426 178 158 69 87 26
Fx Sq Ausbreit.ungskennzahl Ausbreitlfngskennzahl Ausbreit}lngskennzahl
0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
-1 -1 0,52 | 0,67 0,60 [ 049 | 0,65| 0,62 | 0,67 | 0,75 | 0,55
1 -1 0,57 | 0,71 | 0,38 | 0,58 | 0,69 0,35 0,53 | 0,83 | 0,71
-1 1 0,54 ' 0,87 0,66 | 0,51 0,87 | 0,68 0,68 | 0,92 | 0,56
1 1 0,77 1 0,54 0,78 [ 0,79 | 0,50 | 0,78 0,64 | 0,63 0,69
Fx Sq Volumen detektigrter Verschlfiﬁvolumel; Verhiiltnis:
Partikel [mm’] Grundkorper [mm’] Vrartiket/ VGrundkarper
-1 -1 0,00065 | 0,00113 | 0,00204( 0,0000 | 0,0000 | 0,0090 - - 0,2272
1 -1 0,00078 | 0,00196 0,00075 0,0229 | 0,0217 | 0,0476 | 0,0342 | 0,0903  0,0157
-1 1 0,00030 | 0,001450,00087| 0,0112 |-0,0017 |-0,0064 | 0,0270 | -0,8620 |-0,1334
1 1 0,00243 | 0,00187/0,00039] 0,0088 | 0,0323 | 0,0383 0,2757 | 0,0578 | 0,0101
Fu Sq Sq der Reibspur Sq der Reibspur Verhiiltnis:
vor Versuch nach Versuch SQvorher! Sqnachiier
-1 -1 0,52 | 0,61 | 0,71 0,58 | 0,53 | 0,59 | 0,90 1,14 1,19
1 -1 0,56 | 0,56 | 0,54 | 0,54 | 0,61 | 1,81 | 1,03 0,92 | 0,30
-1 1 2,40 | 2,33 | 2,11 | 2,65 | 2,25 | 1,96 | 091 1,04 1,08
1 1 2,17 | 2,46 | 2,19 | 1,91 ' 2,02 | 2,22 | L,L13 | 1,22 10,98
Fy Sq Reibspurbreite am | Gemessene Reibspurbreite /
Grundkorper [mm] Breite Kontaktfliche
-1 -1 0,24 | 0,21 | 0,22 113 1,01 1,06
1 -1 0,39 | 0,41 | 0,40 0,96 1 0,98
-1 1 0,20 | 0,09 | 0,14 0,96 0,43 0,98
1 1 0,41 | 0,44 | 0,37 1,01 1,08 0,92
Fy | veu| Sq Reibungszahl Reibangskraft
UGl RGI
-1 -1 -110,08] 0,09 | 0,115 0,17 | 0,19 | 023
1 -1 -1 | 0,085]| 0,093 0,097 1,28 1,40 | 1,47
-1 ] -1 1| 0,137 | 0,162 | 0,231 0,28 | 0,32 | 0,46
1| -1 11019 | 0,18 | 0,15 | 2,88 | 2,76 | 2,26
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Abbildung 12.12: Datenbasis fiir Versuchsplan — 2 Faktoren (Normalkraft, Anfangsrauheit)




Anhang

Einflussgrofien Zielgrofien
Fr | va | Sq Parti'kelanzahl Partil.(elanzahl Parti.kelanzahl
0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
-1 -1 -1 135 94 82 113 73 77 22 21 5
1 | -1 | -1 | 2252 | 2889 | 2684 | 1957 | 2227 | 2026 295 | 662 | 658
-1 1| -1 787 658 | 663 681 504 569 106 154 94
-1 | -1 1 220 392 | 473 186 | 354 | 352 34 38 121
1 1 | -1 | 1996 | 1930 | 2308 | 1288 | 1449 | 1757 708 481 | 551
1| -1 1 | 1818 | 1837 | 1178 | 1528 | 1584 974 290 | 253 | 204
-1 1 1 646 530 | 859 551 | 419 696 95 111 163
1| 1 1| 1493 | 1716 1648 | 918 | 1039 | 931 | 575 | 686 | 717
e Ausbreit}lngskennzahl Ausbreitlfngskennzahl Ausbreit}lngskennzahl
0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
-1 | -1 | -1 0,57 085|023 | 0,55 | 0,85| 0,23 0,68 | 0,95 | 0,60
1 -1 -1 0,98 | 0,96 0091 098 | 095 089 099 | 099 0,98
-1 1 | -1 098 095 097 098 | 094 | 096| 099 | 097 1
-1 ] -1 1 0,76 | 0,64 098 | 0,73 | 0,61 | 0,97 0,91 | 0,92 1
1 1 -1 0,94 061 093 092 | 095 /| 091] 0,99 1 | 0,99
1| -1 1 09 088 090 | 096 087 | 088 099 | 098 0,98
-1 1 1 0,80 ' 094 090 | 0,77 | 092 | 090 | 0,97 1 0,92
1 1 1 097 | 095 099 0,95 | 093 0,98 1 0,98 1
Fx | va | Sq Volumefl detektig,rter Verschlftiolumel; Verhiiltnis:
Partikel [mm’] Grundkorper [mm’] Vrartiket/ VGrundisrper
-1 | -1 | -1 0,000540,00086 0,00042[ 0,0039| 0,0020 | 0,0031| 0,1389| 0,4376| 0,1383
1 -1 | -1 |0,02020|0,038760,03255| 0,0316| 0,0143 0,0535| 0,6383| 2,7099| 0,6083
-1 1 -1 ]0,00949 | 0,00960 0,00300 -0,0067| 0,0040| 0,0041| -1,4245| 2,4248| 0,7244
-1 | -1 1 0,00194 0,00607 0,00335| 0,0056 | 0,0046/ 0,0036| 0,3459| 1,3186| 0,9195
1 1 -1 ]0,029290,02661 0,02529] -0,0495 | -0,0152+ 0,0141f -0,5919 |-1,7544 |-1,7925
1| -1 1 ]0,01994/0,01677/0,01452(0,10016| 0,0504/-0,0174| 0,1962| 0,3327 |-0,8349
-1 1 1 0,006730,00603|0,00900| 0,0265| 0,0121| 0,0101| 0,2540 | 0,4985 |0,8928
1| 1 1 ]0,02187/0,03098/0,03139(-0,0107 | 0,0713 -0,0012| -2,0485 | 0,4345| -26,7

Abbildung 12.13:Datenbasis I/11 fir Versuchsplan — 3 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindig-

keit, Anfangsrauheit)
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Anhang

Einflussgrofien Zielgrofien
0 O Sq der Reibspur Sq der Reibspur Verhiiltnis:
vor Versuch nach Versuch S orhier /! S nachice
=R B 0,34 | 0,33 | 0,30 | 0,61 0,65 | 0,61 | 0,56 | 0,51 | 0,50
1 -1 -1 0,15 | 0,32 | 0,36 | 2,98 | 2,99 | 2,49 | 0,05 |0,12 | 0,15
-1 1 | -1 0,20 | 0,16 | 0,32 [ 0,89 | 0,87 | 091 | 0,23 | 0,18 | 0,35
-1 | -1 1 223 | 1,51 | 1,85 [ 2,07 | 1,51 | 1,85 | 1,08 | 0,98 | 0,95
1 1| -1 033 | 037 | 032 ] 3,67 | 1,94 | 2,04 0,09 | 0,19 | 0,16
1| -1 1 2,80 | 1,95 | 1,56 | 3,54 | 2,62 | 290 | 0,79 |0,74 | 0,54
-1 1 1 1,90 | 2,53 | 1,95 | 1,90 | 2,45 | 2,13 [ 1,00 | 1,03 | 0,92
1 1 1 1,83 | 1,99 | 2,57 | 5554 | 2,83 | 465 | 0,33 0,70 | 0,55

Reibspurbreite am | Gemessene Reibspurbreite /

Fy | Va | Sq Grundkérper [mm Breite Kontaktfliche
-1 -1 | -1 | 0,290 0,255 | 0,265 4,44 3,91 4,06
1| -1 -1 (0,675 0,620 | 0,610 5,28 4,85 4,77
-1 1 -1 |0,380 | 0,360 | 0,230 5,82 5,52 3,52
-1 | -1 1 10,355 | 0,205 | 0,180 5,44 3,14 2,76
1 1 | -1 ]0,295 |0,260 | 0,280 2,31 2,04 219
1| -1 1 | 0,580 | 0,315 | 0,560 4,54 2,47 4,38
-1 1 1 10,310 | 0,28 | 0,315 4,75 4,29 4,83
1 1 1 |]0450 | 0,515 | 0,410 3,52 4,03 3,21
Fr | va | Sq Reibzahl Reibkraft
lai Frai

-1 /-1 -1]1035 | 034 |038 0,70 | 067 | 0,76

1/-1|-11]048 | 043 | 048 | 7,07 | 6,46 | 7,07

-1 1 -1|043 045 | 047 | 0,86 | 09 0,94

-1 ] -1 11042 | 046 | 046 | 0,85 | 0,92 | 091

1 1 |-11]05 |05 | 052 ] 89 | 843 | 7,77

1| -1 1] 041 | 041 | 041 | 6,10 | 6,19 | 6,10

-1 1 1| 046 | 046 | 045 | 091 | 093 | 0,90

1 1 1|05 | 057 | 056 | 837 | 8,52 | 837

Abbildung 12.14:Datenbasis 1I/11 fir Versuchsplan — 3 Faktoren
keit, Anfangsrauheit)
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Anhang

Einflussgrofien Zielgrofien
Partikelanzahl Partikelanzahl Partikelanzahl
Fx | va | Sq |tk g pis>63 pm 0,1 bis 1,6 pm 1,6 bis > 63 pm
=158 =1e =1 ol 135 94 82 113 73 77 22 21 5
1| -1 | -1 1 | 24389 | 4821 | 574621389 3872 | 4611 | 3000 = 949 | 1135
-1 1 -1 1 3945 | 3502 | 1615| 3154 2874 | 1289 791 628 326
-1 | -1 1 1 837 802 | 1605 532 | 436 | 1236 305/ 366 | 369
1 1 | -1 -1 | 1996 | 1930 | 2308 | 1288 | 1449 | 1757 708 481 551
1 | -1 1 -1 | 1818 1837 | 1178 | 1528 | 1584 974 290 | 253 | 204
-1 1 1 -1 646 530 | 859 551 | 419 696 95 111 163 7
1 1 1 1 | 21851 | 8678 | 8180 | 19374 | 8111 | 6895 | 2477 | 567 | 1285
Fr | var | Sq | tex Ausbreitlfngskenn- Ausbreitu.ngskenn-zah Ausbreitlfngskenn-
zahl 0,1 bis > 63 pm 0,1 bis 1,6 pm zahl 1,6 bis > 63 pm
-1 | -1 | -1 -1 | 0,57 0,85 | 0,23 0,55 0,85 0231 0,68 | 095 | 0,60
1| -1 | -1 1 1050 | 091 | 091 0,44 | 090 | 0,90 0,98 | 0,96 | 0,98
-1 1 -1 11082 | 086 | 095 0,78 0,86 | 0,95 0,99 | 0,85 | 0,99
-1 | -1 1 11092 099 0,70 | 0,94 0,99 | 0,62 0,89 1 0,96
1 1 | -1 -1 10,94 ‘ 0,61 0931 092 | 0,95 0,91 0,99 7 1 0,99
1 | -1 1 -1109 | 088 | 090 | 096 | 0,87 | 0,88 0,99 | 098 | 0,98
-1 1 1 -110,80 094 | 09 | 0,77 | 092 | 090 097 1 0,92
1 1 1 110,83 0,15 | 0,95 ] 0,82 0,09 | 0,94 0,97 | 0,99 1
B [ va |80 |tox | ¥ parcikel tmm] | Grandkbrper fma] | Ve Vonmno
Partikel/ V Grundkérper
-1 -1 -1 -1 ]0,00054 | 0,00086 | 0,00042 | 0,0039 | 0,0020 | 0,0031 | 0,1389 | 0,4376| 0,1383
1 -1 -1 1‘ 0,13007 |0,04209 |0,05797 | 0,0316 | 0,0143| 0,0535 0,6383 | 2,7099 | 0,6083
-1 1 -1 1 ]0,03008 |0,02431 [0,01216 |-0,0067 | 0,0040 | 0,0041 | -1,4245| 2,4248 | 0,7244
-1 -1 1 1 0,01423 |10,01291 {0,01423 | 0,0056 | 0,0046| 0,0036 | 0,3459 | 1,3186 | 0,9195
1 1 -1 -1 | 0,02929 | 0,02661 (0,02529 | -0,0495"‘7 -0,0152 7-0,0141 7-0,5919 -1,7544 -1,79257
1 -1 1 -1 ]0,01994 |0,01677 |0,01452 | 0,1002 | 0,0504 | -0,0174 | 0,1962 | 0,3327 |-0,8349
-1 1 1 -1 ]0,00673 | 0,00603 [0,00900 | 0,0265 | 0,0121| 0,0101 | 0,2540 | 0,4985 | 0,8928
1 1 1 1 0,11903 |0,03233 |0,06099 }0,0107 | 0,0713| -0,0012 |-2,0485 | 0,4345 | -26,7

Abbildung 12.15:Datenbasis I/11 fir Versuchsplan — 4 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindig-
keit, Anfangsrauheit, Fremderwéarmung)
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Anhang

Einflussgrofien Zielgrofien
¥ S ¢ Sq der Reibspur Sq der Reibspur Verhiltnis:
N | Ve |54 | fex vor Versuch nach Versuch SQvorhier! Suxchiier

o e B 0,34 | 033030 | 0,61 065 0,61 | 0,56 | 0,51 | 0,50
1| -1 -1 1 0,15| 032 ] 036|298 | 29 | 249|005 0,12 | 0,15
-1 1 -1 1 0,20 | 0,16 | 0,32 0,89 | 0,87 | 091 0,23 | 0,18 | 0,35
-1 | -1 1 1 223 1,51 | 1,85 2,07 | 1,51 | 1,85 1,08 |1 0,98 | 0,95
1 1 -1 | -1 0,33 | 0,37 | 0,32 3,67 | 1,94 | 2,04] 0,09 | 0,19 | 0,16
1| -1 1 | -1 2,80 1,95 | 1,56 3,54 | 2,62 | 2901 0,79 | 0,74 | 0,54
-1 1 1| -1 1,90 | 2,53 | 1,95| 1,90| 245 | 2,13 | 1,00 | 1,03 | 0,92
1 1 1 1 1,83 | 1,99 | 2,57 | 5,54 | 2,83 | 4,65 | 0,33 | 0,70 | 0,55

. . gemessene
Reibspurbreite am Reibspurbreite /

Grundkorper [mm | g,oite Kontaktfliche
-1 | -1 -1 |-1 10290 0,255|0,265| 4,44 | 391 | 4,06
1| -1 | -1 1 |0,675] 0,620 0,610 5,28 | 4,85 | 4,77
-1 1 -1 1 |0,380 | 0,360 | 0,230| 5,82 | 5,52 | 3,52
-1 | -1 1 1 |0,355 0,205 0,180 5,44 | 3,14| 2,76
1 1 | -1 | -1]0,295]0,260| 0,280| 2,31 | 2,04 | 2,19
1 -1 1 | -1 |10,580]| 0,315 0,560 4,54 | 2,47 | 4,38

-1 1 1 -1 10,310| 0,28 | 0,315] 4,75 | 429 | 4,83
1 1 1 1 | 0450 0,515 0,410] 3,52 | 4,03 | 3,21

Fx | var | Sq | tex Reibzahl Reibkraft
lai Frai
-1 | -1|-1)|-1]090,35 0,34 0,38 0,70 0,67 0,76
1 -1 -1 1 | 040 0,42 0,41 5.99 6,28 6,12
-1 1 -1 1| 049 0,47 0:51 0,99 0,94 1,03
-1 | -1 1 1| 0,34 0,38 0,45 0,68 0,75 0,91
1 1 | -1 |-1]0,59 0,56 0,52 8,90 8,43 T
1 -1 1 -11] 041 0,41 0,41 6,10 6,19 6,10
-1 1 1 | -1 ] 046 0,46 0,45 0,91 0,93 0,90
1 1 1 1| 0,36 0,45 0,54 523 6,61 7,67

Abbildung 12.16:Datenbasis 11/11 fir Versuchsplan — 4 Faktoren (Normalkraft, Gleitgeschwindig-
keit, Anfangsrauheit, Fremderwéarmung)
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Anhang

- Geschw. [mm/s] Strecke [mm]

| @,_.I_w_l..l_l@ s l_,|_

Max. Kraft [N]

Abbildung 12.17:Zusammenstellung der Bedienoberflache am Vakuubometef ]
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Das Verfahren zur Bestimmung der Partikelfreisetzung und -ausbreitung aus
Tribosystemen im Hochvakuum unterstutzt die reinheitstechnische Aus-
legung und Optimierung tribotechnischer Systeme in Hochvakuumanlagen.
Die Verfahrensentwicklung beinhaltet ein neues Hochvakuumtribometer mit
raumbezogener Partikeldetektion, eine Methodik zur Bewertung der Frei-
setzung und Ausbreitung von Partikeln und des VerschleiBes. Die Methodik
beinhaltet die effektive Planung von Versuchen unter Einbeziehung der
statistischen Versuchsplanung (DOE) zur Ermittlung komplexer Zusammen-
hange zwischen den EinflussgroBen am Vakuumtribometer und neu
eingefuhrten ZielgroBen. ZielgroBen sind Gesamtanzahl, GroBe, GroBen-
verteilung, Gesamtvolumen, Freisetzungsrate, Freisetzungsgeschwindigkeit,
Freisetzungsrichtung und raumliche Verteilung der Partikel. Die mit Hilfe des
Verfahrens durchgefihrten Versuche haben eine Vielzahl neuer Erkenntnisse
hervorgebracht. Erstmals werden Modellgleichungen zur Berechnung der
Partikelfreisetzung und Partikelausbreitung an Tribosystemen in Abhangigkeit
von Beanspruchungs- und SystemgrofBen ermittelt. Die Arbeit zeigt
Kontaminierungsrisiken, Optimierungspotentiale und Empfehlungen zur
Gestaltung und zum Betrieb von Tribosystemen auf.
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