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Zusammenfassung

Far die Entwicklung multifunktionaler GroBraumstrukturen in der Raumfahrt wurden
in dieser Arbeit erste Schichtverbunde gefertigt und untersucht. Diese kénnen sowohl
fir den Antrieb eines Raumfahrzeugs durch Sonnensegel genutzt werden als auch fir
dessen Kommunikationssystem mit Anwendungen im X-Band. Nach einer nasschemi-
schen Oberlachenmodifizierung wurde das Polyimid mit Kupfer lackiert. Anschlie3end
erfolgte eine galvanische Verstarkung der Schicht. Im Rahmen dieser Arbeit wurden
unterschiedliche mechanische und elektrische Eigenschaften untersucht, die erste Vor-
hersagen Uber das Verhalten derartiger Strukturen erlaubten. Dabei erwies sich eine
Oberflachenmodifizierung durch eine Behandlung in einmolarer Lésung aus Natrium-
hydroxid als effektive Méglichkeit, um die freie Oberflachenenergie des Grundsubstrats
zu erh6éhen und damit die Adh&sion zwischen den Schichtpartnern zu steigern. So lie-
Ben sich sowohl Haftfestigkeit als auch Biegefestigkeit verbessern. Neben den ther-
mischen Umgebungsbedingungen erwiesen sich auch mechanische Einflisse als ent-
scheidend fir die Effizienz der Strukturen. Durch die Nutzung von Schattenmasken
wurden erste Tests fUr die Strukturierung der Oberflache zur Fertigung planarer Wel-
lenleiter durchgefihrt. Die untere Fertigungsgrenze des entwickelten Verfahrens lag
bei etwa 150 um. Nachteilig waren insbesondere die geringe Reproduzierbarkeit infol-
ge der turbulenten Lackierung und die Bildung mikroskopischer Lécher bei Schicht-
dicken im unteren einstelligen Mikrometerbereich. Vorteile ergaben sich insbesondere
durch die vergleichsweise unkomplizierte Durchfihrung ohne besonderen technischen
Aufwand. AbschlieBBend wurde ein Wellenleiter in Form eines Hohlleiters gefertigt, wel-
cher sich in die Stltzstrukturen des Antriebssystems integrieren lieBe. Dadurch kénnte
gleichzeitig die Masse des Raumfahrzeugs reduziert werden kdnnte.
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Abstract

For the development of multi-functional large space structures, layer composites were
constructed and investigated. These can be used as solar sails for for the propulsion
system as well as for the communication system with applications in the X-band. After a
wet-chemical surface modification, the polyimide was painted with copper. Afterwards
the layer was electrochemically reinforced. Within the scope of this work, different me-
chanical and electrical properties were investigated, which allowed initial predictions of
the behaviour of these structures. Surface modification by treatment in a single-molar
solution of sodium hydroxide proved to be an effective way to increase the surface
free energy of the basic substrate. Thus, the adhesion between the materials was in-
creased. In this way, both adhesive strength and flexural strength were improved. In
addition to the thermal environmental conditions, mechanical influences also manifes-
ted to be decisive for the efficiency of the structures. By using shadow masks, initial
tests were carried out to structure the surface in the form of planar waveguides. The
lower production limit of the developed process was about 150 um. Disadvantages were
the low reproducibility due to the turbulent painting and the formation of microscopic
holes at film thicknesses in the lower single-digit micrometer range. Advantages, on
the other hand, resulted from the comparatively uncomplicated implementation without
special technical effort. Finally, a waveguide was manufactured which could be integra-
ted into the support structures of the solar sail. This could simultaneously reduce the
mass of the spacecraft.
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Einheiten
Symbol Einheit Beschreibung
A m? Flache
A, gC! elektrochemisches Aquivalent
a ms—2 Beschleunigung
B Hz Bandbreite
b m Brennweite
Cschil Nm™! Schalfestigkeit
d m Schichtdicke
E Nm~2 E-Modul
E° \Y, Standardelektrodenpotential
F N Kraft
f Hz Frequenz
I A elektrische Stromstarke
[ m Lange
M gmol ™! molare Masse
m kg Masse
n mol Stoffmenge
P W Leistung
P Ns Impuls
P bar Druck
R Q ohmscher Widerstand
R, A Mittenrauwert
R, N mm~—2 Zugfestigkeit
R, A quadratische Rauheit
R, A groBte Hohe des Profils
T K Temperatur
t s Zeit
v ms! Geschwindigkeit
w J Arbeit
z - Oxidationszahl
o m~! Dampfungskonstante
fes ppm K1 Warmedehnungskoeffizient
v mJm~2 Oberflachenenergie
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Symbol Einheit Beschreibung
) m Eindringtiefe
€ - Bruchdehnung
€ - relative Permittivitat
n - Wirkungsgrad
S} ° Kontaktwinkel
Ao mS m2 mol ™! molare elekirische Leitfahigkeit
A m Wellenlange
L Hm™! magnetische Leitfahigkeit (Permeabilitat)
p kgm™3 Dichte
p Qm spezifischer Widerstand
0A kg m~2 Flachendichte
o Sm™! elektrische Leitfahigkeit (Konduktivitat)
rads™? Winkelgeschwindigkeit
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CsHg Propen
C3HgO Aceton
C;HgO Isopropanol
C4HeO, ~-Butyrolacton
C4HgO Tetrahydrofuran
C4H100 Dlethylether
C4H,(O n-Butanol
CsHyNO N-Methyl-2-pyrrolidon
CeFoO6Al Aluminiumtrifluoracetat
CsHs Benzolring
CeHsN, m-Phenylendiamin
CsH11N2CI 1-Ethyl-3-methylimidazoliumchlorid
CsH120- n-Butylacetat
CsH5Al Triethylaluminium
C,Hg Toluol
CgH1o Xy|0|
CoHy4CIN 1-Butylpyridiniumchlorid
CioH206 Pyromellitsduredianhydrid
C12H12N20 4,4’-Oxydianilin
CioHo7Al Triisobutylaluminium
C47HgO- Benzophenon-3,3’,4,4’-tetracarbonsauredianhydrid
C22H1oN2Os Poly(pyromellitdianhydrid-alt-4,4’-oxydianilin)
CyoH14N>04 Poly(pyromellitdianhydrid-co-4-4’-oxydianilin)
Cr Chrom
CrO; Chromtrioxid
Cu Kupfer
H* Wasserstoff(l)-Kation
HCI Chlorwasserstoff
HCl,q Salzsaure
H, Wasserstoff
H,CrO, Chromsaure
H,O Wasser
H,SO, Schwefelsaure
H,SO,/CrO; Chromschwefelsaure
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KF Kaliumfluorid
LiAIH, Lithiumaluminiumhydrid
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LiH Lithiumhydrid
MBr Metallbromid
NH; Ammoniak
NO Stickstoffmonoxid
NO, Stickstoffdioxid
N, Stickstoff
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Einleitung U ﬂ

1  Einleitung

In den vergangenen Jahren und Jahrzehnten hat die Erforschung des Weltraums stark
zugenommen. Dabei ist der Blick 1angst nicht mehr nur gen Erde gerichtet. Insbeson-
dere das Interesse an der Erforschung des Deep Space wéachst durch den technischen
Fortschritt zusehends. Aufgrund der gro3en Reisedistanzen sind die Missionen durch
den hohen Treibstoffoedarf herkdmmlicher chemischer Antriebe limitiert. Eine neue
Maoglichkeit fir die erfolgreiche Durchflihrung solcher Operationen bieten Kleinsatelli-
ten, die durch Sonnensegel angetrieben werden. Dabei ist der durch die auftreffenden
Photonen Ubertragene Impuls pro Flache sehr gering. Aus diesem Grund muissen die
Raumfahrzeuge so leicht wie mdglich gestaltet werden. Ein plausibler Ansatz, um die-
sem Ziel ndherzukommen, ist die Entwicklung von multifunktionalen Grof3raumstruktu-
ren. Dazu wird am Lehrstuhl fir Raumfahrttechnik (LRT) der Technischen Universitat
Munchen (TUM) erforscht, inwieweit die Antennenstrukturen des Kommunikationssys-
tems in die Struktur der Sonnensegel integriert werden kénnen. Neben der Bestim-
mung physikalischer und technischer Grenzen derartiger Strukturen besteht das finale
Ziel in der Herstellung eines Demonstrators. Forschungsgegenstand der vorliegenden
Arbeit ist die Entwicklung eines geeigneten Fertigungsverfahrens zur Herstellung ei-
nes diinnen Schichtverbunds aus Tragermaterial und Metallbeschichtung, welcher fir
erste Machbarkeitsstudien dienen soll. Daflir wird in Abs. 1.1 der Stand der Technik
zentraler Forschungsgebiete zusammengefasst. Danach werden in Abs. 1.2 verwand-
te Arbeiten im Bezug auf die Metallisierung von Folien aus Polyimid (PI) vorgestellt.
Abgeschlossen wird die Einleitung in Abs. 1.3 mit einem detaillierteren Uberblick (iber
die in dieser Arbeit durchgefihrten Arbeiten und damit verbundenen Forschungsziele.

1.1 Stand der Technik

Die Entwicklung multifunktionaler Raumfahrtstrukturen ist ein komplexes Unterfangen,
welches ganz unterschiedlicher Disziplinen bedarf. In den folgenden Abschnitten wird
der Stand der Technik einiger Themenkomplexe mit besonderer Relevanz fiir diese Ar-
beit zusammengefasst, um ein Verstandnis fir die Verquickung der unterschiedlichen
Forschungsgebiete zu schaffen. In Abs. 1.1.1 wird das Konzept des Sonnensegels als
Antriebsmaoglichkeit vorgestellt. Abs. 1.1.2 widmet sich dem Thema der Hochfrequenz-
schaltungen fir die Nutzung im Rahmen des Kommunikationssystems eines Raum-
fahrzeugs. Vor diesem Hintergrund und mit Blick auf die Anforderungen zur multifunk-
tionalen Nutzung werden in Abs. 1.1.3 gangige Herstellungsverfahren erlautert. Zum
Abschluss wird in Abs. 1.1.4 ein Blick auf ausgewahlte Raumfahrtmissionen geworfen,
die sich mit der hier beschriebenen Thematik befassten.

1.1.1  Sonnensegel als Antriebsmoglichkeit flir Raumfahrzeuge

Wie E. Messerschmid und S. Fasoulas beschreiben, ist die Idee der Nutzung von Son-
nensegeln als Antriebstechnologie so alt wie die Raumfahrt selbst. Bereits 1873 ent-
deckte J. C. Maxwell, dass reflektiertes Licht einen Strahlungsdruck erzeugt. Zu Beginn
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des vergangenen Jahrhunderts formulierte K. Ziolkowsky erste Ideen, wie dieses Prin-
zip als Grundlage eines Antriebs fir Raumfahrzeuge fungieren kdnnte. Seitdem gab
es unterschiedliche Projekte, die diese Technologie untersuchten. Das Grundprinzip
ist dabei stets dasselbe. Die entfaltbare GroBraumstruktur des Segels wird mit einem
hochreflektierenden Material beschichtet und durch den Impuls p angetrieben, der bei
der Reflexion der auftreffenden Photonen des Sonnenlichts Ubertragen wird. Dieser
ergibt sich aus der Beziehung
h-f
p= . (1-1)

c

So kann Treibstoff gespart und die Startmasse reduziert werden. Die charakteristische
Beschleunigung a ergibt sich aus der interplanetaren Bahnmechanik zu
F (2= a)-
a4 = _ Ps ( Oé) ASegel (1_2)

Mgegel MgGegel

und kann nicht Uber die Raketengleichung bestimmt werden, wie dies fiur herkdmmli-
che chemische Antriebe der Fall ist[1].

Die NASA unterscheidet dabei zwischen drei Typen, die schematisch in Abb. 1—1 zu
sehen sind. Wahrend fiir das quadratische Segel eine Dreiachsstabilisierung vorgese-
hen ist, werden die anderen beiden Varianten spinstabilisiert[2].

| ()

(g
N

Abb. 1-1: Schematische Darstellung unterschiedlicher Varianten von Sonnensegeln
fir den Antrieb eines Raumfahrzeugs (angelehnt an [2])

Der treibende Faktor bei der Herstellung ist die Reduktion der Flachendichte[3]. Aus
diesem Grund wird den verwendeten Materialien ein besonderer Forschungsaufwand
zuteil. Stand der Technik ist die Nutzung von Folien aus biaxial orientiertem Polyethy-
lenterephthalat (BO-PET) oder Polyimid (Pl). Gemeinhin sind sie auch unter den Mar-
kennamen Mylar und Kapton bekannt. Die Anforderungen an diese Tragermateriali-
en sind vielseitig und wurden von Z.-Q. Liu et al. zusammengefasst. Zunachst sollte
die Schicht einen hohen E-Modul und eine hohe Scherfestigkeit bei geringer Dichte
und Dicke aufweisen. Gleichzeitig ist es erforderlich, dass das Material einen geringen
Warmedehnungskoeffizienten und einen hohen Widerstand gegen Weltraumstrahlung
aufweist. In Tab. 1—1 wurden Folien aus BO-PET und Pl unterschiedlicher Dicke d und
Dichte p anhand ihres E-Moduls E, der Zugfestigkeit R,, und Bruchdehnung ¢, sowie
dem Warmedehnungskoeffizienten oy, und der UV-Resistenz verglichen. Dabei wur-
de ersichtlich, dass das Kapton dem Mylar tGberlegen zu sein schien. Deshalb werden
die Folien aus Pl in der Raumfahrt préferiert[4]. Bei der Herstellung von Sonnense-
geln, wie C. Garner et al. sie beschreiben, wird eine Seite des Tragermaterials mit
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einer Aluminiumschicht (Al) metallisiert, um ein hohes Reflexionsvermbgen tber einen
moglichst groBen Bereich des kontinuierlich abgestrahlten Spektrums der Sonne zu
gewahrleisten. Die andere Seite wird meist mit Chrom (Cr) tberzogen. Uber diese
Schicht wird Warme durch Strahlung emittiert, um die Struktur passiv zu kihlen. In der
nahen Zukunft sind auf diese Weise Flachendichten von 20 g m~2 herstellbar. Bei einer
Halbierung wéaren mittelfristig einfache Missionen innerhalb des Sonnensystems denk-
bar. FUr sehr fortgeschrittene Missionen, beispielsweise auf nicht-keplerschen Bahnen,
waren Flachendichten unter 3 g m—2 notwendig[3].

Tab. 1-1: Vergleich zentraler Eigenschaften von Folien aus biaxial orientiertem Poly-
ethylenterephthalat (BO-PET) und Polyimid (Pl) (enthommen aus [4])

Eigenschaft Einheit BO-PET PI

Mylar 48 Mylar 75 Kapton 20EN Kapton 50EN
d [um] 12 19 5 12,5
p [gcm~?] 1,40 1,38 1,42 1,42
E [GPa] 3,79 3,79 5,0 5,0
R, [MPa] 186", 2342 2001, 2442 335 380
€ [%] 1101, 802 130", 1002 55 62
Qi [ppm K] 203, 60* 203, 60* 16 16
UV-Resistenz  [-] niedrig niedrig hoch hoch

1 Langsrichtung
2 Querrichtung
850 °C

4200 °C

1.1.2 Hochfrequenzschaltungen in der Raumfahrt

Durch den technischen Fortschritt werden die Forschungsziele von Raumfahrtmissio-
nen immer ambitionierter. Nicht selten steigt dadurch auch die Menge der zu Ubertra-
genen Daten. Aus diesem Grund tragt das Kommunikationssystem entscheidend zum
Erfolg einer Mission bei. Insbesondere bei groBen Ubertragungsdistanzen muss der
Antennengewinn entsprechend hoch sein. Ein weiteres Desiderat stellt die Redukti-
on der Masse dar. Deshalb sollen im Folgenden unterschiedliche planare Strukturen
betrachtet werden, die gemeinhin leichter sind als herkémmlich mitgefihrte Antennen-
systeme. In Abs. 1.1.2.1 wird der Blick auf die sogenannten Fresnel-Linsenantennen
(FZPL-Antennen) gelenkt. In Abs. 1.1.2.2 und Abs. 1.1.2.3 werden Dualband-Antennen
und passive Mikrowellenschaltungen betrachtet. Neben den Hochfrequenzeigenschaf-
ten werden dabei auch erste Fertigungsverfahren umrissen.

1.1.2.1  Fresnel-Linsenantenne (FZPL-Antenne)

Die FZPL-Antenne besteht aus einer rotationssymmetrischen Anordnung von reflektie-
renden und nicht reflektierenden Kreiszonen auf einer planaren Oberflache, wie es in
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Abb. 1-2 dargestellt ist und von B. Khayatian und Y. Rahmat-Samii beschrieben wird.
Derartige Systeme wurde im bereits erfolgreich flir Bodensysteme und im Rahmen von
Digital Broadcast Satelliten eingesetzt. Die Zonen fokussieren ein eintreffendes elek-
tromagnetisches Signal und erhéhen dadurch die Richtwirkung der Antenne[5]. ldea-
lerweise besteht die flr elektromagnetische Wellen transparente Schicht aus einem
perfekten elekirischen Leiter (PEC). Im Falle des Sonnensegels wird sie durch die
aufgetragene Metallschicht realisiert. Die undurchlassige Zone ist durch das Trager-
material gegeben. Eine solche Anordnung wird auch als Soret-Antenne bezeichnet[6].

y/\

3

Abb. 1-2: Fresnel-Linsenantenne (FZPL-Antenne) (angelehnt an [5])

Nachteilig ist die geringe Apertureffizienz n,pertr Von 10 % durch die Abschirmung eines
signifikanten Teils der Leistung durch die Metallringe[7]. Nach H. Bayer beschreibt die-
se das Verhaltnis zwischen Antennenwirkflache A, und physikalischer Flache Ay

und berechnet sich zu
Awirk ( /\ >2
apertur — - Dwir : . 1-3
lepert Aphys g T Dphys ( )

Die Antennenwirkflache beschreibt die tatsachlich genutzte Flache unter Berlcksich-
tigung von Abschattungseffekten. Die physikalische Flache kennzeichnet die Gesamt-
flache der Antenne. Bei der Apertureffizienz handelt es sich folglich um ein Giteman3
fir die realisierte Aperturbelegung. Als Vergleichswert sei die Apertureffizienz einer
Cassegrain-Parabolantenne aus metallisiertem kohlenstofffaserverstarktem Kunststoff
(CFK) mit einem Durchmesser von 60 cm genannt, wie H. Bayer sie bestimmte. Der
Subreflektor wurde von vier Streben gehalten, die durch ihre flache Form zu einer ge-
ringen Abschattung fihrten. Bei einer Anwendung im empfohlenen Arbeitsbereich des
Ka-Bands ergab sich eine Apertureffizienz von 77,4 %[8].

Nach B. Khayatian und Y. Rahmat-Samii lIasst sich die Geometrie der Kreiszonen einer
Soret-Antenne durch Auswerten der Gleichungen

A

57 (1_4)

Tn4l — Th =
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(1-5)

und )
Ri:(u) YnoA-b (1-6)

bestimmen. Dabei beschreibt r,, den n-ten Strahlengang, \ die zu verwendende Wel-
lenlange, R,, den AuBBenradius der n-ten Kreiszone und b die Brennweite[5].

Durch den begrenzten Bauraum und die Geometrie des Satelliten muss das Verhalt-
nis zwischen Brennweite und Durchmesser bereits in der Planungsphase festgelegt
werden. DarlUber hinaus sollte auf3erdem die Bandbreite B entsprechend den Anfor-
derungen an die Mission festgesetzt werden. Flr diese ergibt sich nach

_2-Aw 1

~ (1=7)

B ~
Wy N

eine Abhangigkeit von der Anzahl der Fresnelzonen N. Je grdBer die Antenne ist,
desto grofer ist auch die Anzahl der Zonen und desto geringer ist die Bandbreite.
AuB3erdem sorgt ein groBer Durchmesser fir eine Defokussierung. Werden hingegen
kleinere Durchmesser verwendet, ergeben sich gute Antennendiagramme flr Reflektor
und Linse, wie sie von B. Khayatian und Y. Rahmat-Samii erstellt wurden. Dazu ver-
wendeten sie eine Folie aus Polyimid (Pl), die mit 5 um Kupfer (Cu) beschichtet wurde.
Bei einer Frequenz von 13 GHz ergab sich bei einem Durchmesser von 10,00 cm und
einer Zone ein Antennengewinn von 12,33 dB. Bei einem Radius von 5,55 cm lag dieser
bei 14,40 dB. Bei Verwendung von zwei Zonen mit Radien von 5,55 cm und 8,94 cm stieg
der Gewinn auf 17,56 dB. Wurden drei Zonen mit &uBeren Radien von 5,55 cm, 8,94 cm
und 10,00 cm genutzt, betrug der Gewinn durch eine mangelhafte Dimensionierung nur
15,92 dB. In jedem Fall konnte die Antenne dabei gleichermal3en als Reflektor und Lin-
se verwendet werden. Aufgrund der gegenlaufigen Entwicklung von Bandbreite und
Antennengewinn bei Veranderung der Ringzahl ergibt sich fir diese ein frequenzab-
héngiges Optimum von

'n —To

A

Aus diesem Grund kann es passieren, dass die Antenne nicht mehr in der Lage ist,
sowohl den Up- als auch den Downlink zu bedienen. Anstatt jedoch eine zweite An-
tenne zu installieren, kann auch ein zweiter Feed verwendet werden. Dieser muss in
verandertem Abstand zur Oberflache der Antenne montiert werden, so dass sich fir
diesen eine identische Anzahl an Fresnelringen ergibt. Der Abstand wird Uber den Zu-
sammenhang

N =

. (1-8)

D

2
bieu - (§> - (bneu +N- /\neu)z (1_9)

berechnet. Indem der maximale Phasenfehler der beiden Feed-Konfigurationen mi-
nimiert wird, fahrt eine zusatzliche Analyse der normierten Phase zu einer weiteren
Optimierung der Brennweite[5].
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B. Khayatian und Y. Rahmat-Samii beschreiben dariiber hinaus zu beachtende Ef-
fekte, die durch eine zusatzliche Dampfung zu einer Minderung des Antennengewinns
fihren. Beispielsweise sorgen fertigungsbedingte Oberflachenfehler oder Oberflachen-
defekte durch umherfliegende Teilchen im Weltraum zu einer Reduzierung der Keulen
des Antennendiagramms][5]. Die Ebenheit der planaren Antenne hat einen starken Ein-
fluss auf die Leistungsfahigkeit der Strukturen. Eine Simulation der Shanghai Jiao Tong
Universitat zeigte, dass die Grundfrequenz der Segel starker durch die Spannung der
Membran, als durch die Fldchendichte beeinflusst wurde. Dies ist nur ein Beispiel da-
far, dass dynamische Einflisse fir die Effizienz auBerst relevant sind. Auswirkungen
der Rahmenstruktur wurden in der Studie allerdings vernachlassigt[4]. Des Weiteren
fOhrt die Auslegung auf zwei Frequenzbander zu einer geringeren nutzbaren Oberfla-
che der Antenne durch eine partielle Abschattung der hintereinander angeordneten
Feeds. Darlber hinaus kommt es zu einem Frequenzverlust L; von

Ly =20-log (%) . (1-10)

Auch die Abschattung des Raumfahrzeugs leistet ebenfalls ihren Beitrag zur Minde-
rung des Gewinns. All diese Verluste spiegeln sich in den Werten der Tab. 1-2 wider[5].

Tab. 1-2: Vergleich von Parabolreflektor und Fresnel-Linsenantennen (FZPL-
Antennen) unterschiedlichen Durchmessers bei einem Verhiltnis von Brennweite

zu Durchmesser % = 1 und einer Frequenz f = 8,41 GHz (enthommen aus [5])

Geometrie berechneter 2D-Antennengewinn-/verlust geschétzter 3D-Antennengewinn

Gewinn [dB] Verlust [dB]  Gewinn [dB] Verlust [dB] Gewinn [dB] Gewinn [dB]

D=4m D=4m D =10m D =10m D=4m D =10m

Parabolreflektor (Referenz) 28,05 0,00 32,00 0,00 50 58

Flachenantenne 10,58 —17,47 10,52 —21,48 17 17

Zonenplatte mit %—Ebene 24,10 —3,95 28,50 —3,50 45 53
(0° bis 180°)

Zonenplatte ohne %-Ebene 19,24 —8,81 23,18 —8,82 40 48
(0°bis 180°)

Zonenplatte ohne %-Ebene

mit durchschnittlich 100
Samples (0°bis 180°) und...

... £25 maximalem 19,09 —8,96 22,99 —9,01 kA kA
zufalligem Oberflachenfehler
iQAO maximalem 18,84 —9,21 22,67 -9,33 kAl kA
zufélligem Oberflachenfehler
... =25 maximalem 17,53 —10,52 21,08 —10,92 kAl kAl

zufélligem Oberflachenfehler

1 keine Angabe

Nach D. R. Reid und G.S. Smith kann die theoretische Analyse von FZPL-Antennen
mit (%)2 >> 1 Uber eine geometrische Betrachtung erfolgen. Gilt dies nicht, muss
auf die Kirchhoffsche Beugungstheorie zurlickgegriffen werden. Bei der Integration der
Strukturen im Rahmen von Raumfahrzeugen ist (%)2 ~ 1 realistisch. In diesem Fall
kénnen Analyse und Simulation beispielsweise Uber eine Finite-Differenzen-Methode
im Zeitbereich fur Rotationskérper (BOR-FDTD) erfolgen|6].
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Bei der gefalteten Zonenplatte wird nach D. R. Reid und G.S. Smith eine zweite Pha-
senstufe in einem Abstand von 2 hinter der ersten positioniert, die vollstandig aus dem
flr elektromagnetische Wellen intransparenten Material besteht. Durch die Erhéhung
der Beugungseffizienz nye,qzung infolge der Verdopplung der Phasenstufen kann die Am-
plitude am Fokuspunkt ebenfalls nahezu verdoppelt werden[6]. Dieser Trend setzt sich
bei weiterer Steigerung der Anzahl an Phasenstufen L geman

. T 2
Tlbeugung = <w> >L > 1 (1_1 1)

fort. FUr eine unendliche Anzahl an Phasenstufen ndhert sich die Beugungseffizienz
100 % und damit dem Wert einer parabolischen Antenne bei Vernachlassigung der Be-
leuchtungseffizienz an[5]. Fur die hier betrachtete multifunktionale Anwendung ist die
gefaltete Zonenplatte aufgrund der Struktur und der zusatzlichen Masse durch weitere
Phasenstufen weniger relevant.

=~

Alternativ zu den bisher besprochenen Konstruktionen mit unterschiedlich stark reflek-
tierenden Zonen, gibt es Untersuchungen von J. Pourahmadazar und T. A. Denidni zu
additiv gefertigten Antennen. Dabei sind die einzelnen Kreiszonen durch unterschiedli-
che Permittivitaten charakterisiert, welche durch variierende Porositaten des Polymers
erzeugt werden[9].

Ein abschlieBender Ansatz zur Optimierung der FZPL-Antenne nach A. Petosa et al.
liegt in der Konstruktion einer phasenkorrigierenden Fresnel-Antenne. Sie besteht aus
einem Material mit gleichbleibender Dielektrizitdtskonstante. Durch Zonen unterschied-
licher Tiefe wird die Phase der eintreffenden Welle korrigiert. Das Prinzip ist somit ganz
ahnlich zu der Methode der gefalteten Zonenplatte. Die einfachste Konfiguration be-
steht aus zwei Ebenen und kann den Wirkungsgrad im idealen Fall auf 40 % steigern.
Wird die Anzahl der Ebenen verdoppelt, kann dieser sogar auf 80 % gesteigert werden.
In der Praxis sind derart hohe Wirkungsgrade jedoch meist nicht zu erreichen, da es
zu Verlusten durch Reflexion und Abschattung an den einzelnen Stufen kommt. Der
Wirkungsgrad hangt auBBerdem stark von der relativen Permittivitat des Materials e,,
dem Verhaltnis von Brennweite zu Durchmesser % und der Schichtdicke d ab. Letztere
ergibt sich in Abhéngigkeit der Anzahl der Stufen N aus dem Zusammenhang

P — (1-12)

N-(ve -1
1.1.2.2  Dualband-Antenne auf Basis von Polyimid (Pl)

Im Rahmen eines Wireless Body Area Networks (WBANSs) entwickelten H. K. Raad et
al. eine felxible Dualband-Antenne, die Uber einen koplanaren Wellenleiter (CPW) ge-
speist wurde. Das verwendete Polyimid (PI) wies eine relative Permittivitat von 3,4 und
einen Verlustfaktor von 0,002 auf. Die Fertigung erfolgte Uber einen Tintenstrahldruck
unter Verwendung von tintenbasierten Nanopartikeln aus Silber (Ag). Uber eine Vier-
punktprobe lieB sich fur diese eine Konduktivitat von 8,9-10° S m~! ermitteln. Durch eine
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anschlieBende thermische Glihung wurden verbliebene Lésungsmittel verdampft und
die Konduktivitat gesteigert. Dartiber hinaus konnte eine Oxidation der Oberflache ver-
mieden werden. Das Design der Antenne basierte auf einer rechteckigen Monopolan-
tenne mit U-férmigen Schlitzen. Uber eine Vermessung mit einem Netzwerkanalysator
wurden die S-Parameter der Konfiguration bestimmt. Fir eine Frequenz von 2,46 GHz
und einer Bandbreite von 648 MHz belief sich die Rickflussdampfung auf 22,4 dB. Bei
einer Frequenz von 5,48 GHz und einer Bandbreite von 1378 MHz ergab sich diese zu
23,7dB. Bei einer Messung des Fernfelds zeigte sich ein omnidirektionales Verhalten
mit Antennengewinnen bei obigen Frequenzen von 1,68 dBi respektive 1,64 dBi. Da-
riber hinaus untersuchten H. K. Raad et al. auch das Verhalten nach mechanischer
Beanspruchung. Durch eine Biegebeanspruchung zeigten sich keine Risse in der Be-
schichtung. Es ergab sich jedoch ein geringer Einfluss auf das Hochfrequenzverhalten.
Bei einer Biegung mit einem Radius von 9 mm beziehungsweise 7 mm verschoben sich
die Resonanzfrequenzen zu etwas geringeren Werten[10].

1.1.2.3  Passive Mikrowellenschaltung auf Basis von Polyimid (PlI)

Die Nachfrage nach flexiblen Antennenstrukturen hat in der Vergangenheit stark zu-
genommen. Gegeniber steifen Sturkturen, sind diese meist robuster, leichter, gin-
stiger und besser zu transportieren[11]. Aufgrund der hervorragenden physikalischen
Eigenschaften und einer hohen chemischen Stabilitat, stellen Folien aus Polyimid (PlI)
ein fur die Herstellung geeignetes Material dar[12]. Flr eine adaquate Beschichtung
kommen unterschiedliche Herstellungsverfahren in Frage, wie der Siebdruck, der Tin-
tenstrahldruck oder die Fotolithografie. Die ersten beiden Verfahren sind besonders
kostengunstig. Allerdings lassen sich mit ihnen nur Strukturen bis zu einer Auflésung
von 20 um fertigen[13]. Aus diesem Grund entschieden sich Z. Yang et al. bei der Fer-
tigung ihrer Hochfrequenzstruktur fir letzteres Verfahren[14]. Dabei wird das Substrat
zunachst mit der Funktionsschicht und einem Fotoresist Gberzogen. Anschlie3end er-
folgt eine Belichtung durch einer Maske. Die darauffolgende Atzung entfernt die Berei-
che, in denen der Fotoresist nicht bestrahlt wurde. AbschlieBend kénnen dessen Reste
manuell entfernt werden und Gbrig bleibt die strukturierte Funktionsflache[15]. So liel3
sich eine Kreuzschlitz-Dipolantenne fertigen, die von einem CPW gespeist wurde. Aus
einer Simulation bestimmte sich der maximale Antennengewinn bei einer Frequenz
von 60,2 GHz zu 4,02dBi. Durch eine Messung mit einem Ringresonator lief3 sich far
das verwendete Pl eine relative Permittivitdt von 3,2 und eine Verlustfaktor von 0,002
bestimmen[14].

1.1.3  Herstellungsverfahren diinner Schichten

Bei der Wahl eines geeigneten Herstellungsverfahrens fir die Beschichtung der Son-
nensegel muss neben den zu verwendenden Materialien und den Anforderungen an
die Beschichtung auch die gewtlinschte Schichtdicke berlcksichtigt werden. Bei uni-
funktionalen Sonnensegeln sollte diese unter Einhaltung der gegebenen Anforderun-
gen so dinn wie méglich sein, um die Masse zu minimieren. Werden die Segel dartiber
hinaus fir das Kommunikationssystem genutzt, spielen weitere Faktoren wie die Ein-
dringtiefe von elektromagnetischen Wellen in das Beschichtungsmaterial eine Rolle,
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die in Abs. 1.1.3.1 behandelt wird. In Abs. 1.1.3.2, Abs. 1.1.3.3, Abs. 1.1.3.4 und Abs.
1.1.3.5 erfolgt die Beschreibungen einiger gangiger Beschichtungsverfahren nach R.
A. Haefer [16]. In Abs. 1.1.3.6 erfolgt schlussendlich eine ausfiihrliche Darstellung des
Verfahrens der Galvanisierung. Dabei wird auch auf die Besonderheiten der elektro-
chemischen Beschichtung unedler Metalle und von Kunststoffen eingegangen.

1.1.3.1 Skintiefe

D.M. Pozar beschreibt die Skintiefe entsprechend der allgemeinen Definition als die
Strecke, nach welcher die Amplitude einer elektromagnetischen Welle in einem leiten-
den Medium um den Faktor 1 abgeklungen ist. Sie I&sst sich berechnen zu

5:12\/ 2 :\/ L (1-13)
a w.l/l/-o- ﬂ'-f-/l/o-o'

mit der Dampfungskonstante «. Diese ergibt sich als Realteil der komplexen Ausbrei-
tungskonstante einer elektromagnetischen Welle zu

a:Re((1+j) w'é‘"’) 17]. (1-14)

Mit den Konduktivitdten von Aluminium (Al) (a1 = 3,816 - 10"Sm~![17]) und Kup-
fer (Cu) (oc, = 5,813 - 107Sm~![17]), sowie der magnetischen Feldkonstante (u, =
47 - 10""N A=2[17]) wurde die Eindringtiefe bei ausgewahlten Frequenzen berechnet
und in Tab. 1-3 dargestellt. Dabei handelte es sich um Gbliche Frequenzbander in
der Raumfahrt, die sich an den Vorgaben der internationalen Fernmeldeunion (ITU)
orientierten[18]. Die Wellenlange X ergab sich aus

A= <[17]. (1-15)

|0

Tab. 1-3: Eindringtiefe elektromagnetischer Wellen in Aluminium §,; und Kupfer i, in
ausgewahlten Frequenzbéandern unter Angabe der zugehérigen Frequenz f und Wellen-
lange \

Frequenzband, Link f [GHZ] A [em] Oa1 [Um] dcu [Mm]
S-Band, Uplink 2,110 14,21 1,77 1,44
S-Band, Downlink 2,300 13,04 1,70 1,38
X-Band, Uplink 7,145 4,20 0,96 0,78
X-Band, Downlink 8,450 3,55 0,89 0,72
Ka-Band, Downlink 31,800 0,94 0,46 0,37
Ka-Band, Uplink 34,700 0,86 0,44 0,35

Je nach Integration der Antennenstruktur auf dem Segel muss die zu verwendende
Frequenz bei der Fertigung berlcksichtigt werden. Die Eindringtiefe elektromagne-
tischer Wellen in Al und Cu wird mit steigender Frequenz immer geringer. Bei An-
wendungen im X-Band, wie sie in dem Projekt des LRT angestrebt wird, genlgt bei
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entsprechenden Materialparametern eine Metallbeschichtung von 1 um Dicke, um die
elektromagnetischen Wellen um den Faktor 1 abzuddmpfen. Die Anzahl der beriick-
sichtigten Skintiefen hangt dabei von der Missionsplanung ab. Abb. 1-3 visualisiert die
erreichbare Schichtdicke unterschiedlicher Beschichtungsverfahren, die fur die Her-
stellung derartiger Schichtverbunde geeignet erscheinen.

F ! Bedampfung

lonenplattieren

Kathodenzerstaubung

} { Chemische Gasphasenabscheidung

F i Galvanostegie

0,01 0,1 1 10 100 1000 [Mm]

Abb. 1-3: Vergleich der erreichbaren Schichtdicke unterschiedlicher Herstellungsver-
fahren fiir Mehrschichtverbunde (angelehnt an [16] und [19])

1.1.3.2 Bedampfung

Mit der Bedampfung kénnen nach Abb. 1-3 Schichten bis zu einer Dicke von 200 um
gefertigt werden. Der Prozess findet bei Driicken unterhalb von 1 - 10~° mbar im Hoch-
vakuum statt. Eine schematische Darstellung des Aufbaus einer Bedampfungsanlage
ist in Abb. 1—4 zu sehen. Die zu beschichtende Folie wird auf dem Substrattrager be-
festigt und durch die Substratheizung erwarmt. Das aufzudampfende Material befindet
sich auf der Verdampfungsquelle. Bei dieser kann es sich um eine induktive Heizung
oder um einen Elekironenstrahlverdampfer handeln. Das Aufdampfmaterial wird er-
hitzt und in die Gasphase Uberfiihrt. Bei Erreichen der Zieltemperatur wird die Blende
gedreht und die Teilchen in der Gasphase breiten sich nahezu geradlinig und ohne Kol-
lisionen aus. Auf dem Substrat wird eine gleichmaBige Schicht des Aufdampfmaterials
abgeschieden. Die Homogenitat kann durch eine Rotation des Substrattragers erhéht
werden. Um eine mdglichst reine Aufdampfung zu erzielen, kann das Material nach
Herstellung des Vakuums optional Gber eine Glimmentladung gereinigt werden[16].

1.1.3.3 lonenplattieren

Der Prozess des lonenplattierens erfolgt ebenfalls im Vakuum und fihrt entsprechend
Abb. 1-3 zu Schichtdicken von bis zu 200 um. Der schematische Aufbau einer derar-
tigen Anlage ist in Abb. 1-5 zu sehen. Zunachst wird die Reaktionskammer evakuiert
und mit einem Inertgas beflllt. AnschlieBend wird das Substrat mit einem negativen
Potential durch eine Glimmentladung gereinigt. Fir den finalen Beschichtungsprozess
wird das Beschichtungsmaterial wahlweise Uber eine Elektronenkanone oder einen
widerstandsbetriebenen Verdampfer in die Gasphase Uberfuhrt. Der erzeugte Dampf
wechselwirkt mit dem eingefiihrten Gas und ionisiert teilweise. AnschlieBBend lagert
sich dieser als Schicht auf der Substratoberflache ab. Neben der gezeigten Ausfiih-
rungsform existieren zahlreiche weitere, wie das lonenplattieren mit separater lonen-
quelle, mit Hochfrequenz-Entladung oder das plasmagesttitzte lonenplattieren[16].
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pis Substratheizung

-
T/\/\T(/ __— Substrathalter
I I/—/ Substrat

| _—— drehbare Blende

l/ .
| _— Aufdampfmaterial
/ Aufdampfquelle
g Glimmelektrode

I% t _%_ — Vakuumkammer
Gaseinlass

Vakuumpumpe

Abb. 1-4: Schematische Darstellung einer Bedampfungsanlage (angelehnt an [16])

__—— Substratheizung
| geerdete Abschirmung

——— Substrattrager

N\ Substrat

/<" N |~ Axial-Elektronenkanone

—— Elektronenstrahl
\%Q\ Aufdampfmaterial
K Behalter

j \ Vakuumkammer

Gaseinlass

Vakuumpumpe

Abb. 1-5: Schematische Darstellung des lonenplattierens unter Verwendung einer
Axial-Elektronenkanone (angelehnt an [16])

1.1.3.4  Kathodenzerstaubung

Die Kathodenzerstaubung, auch Sputtern genannt, fihrt nach Abb. 1—-3 zu Schicht-
dicken von bis zu 20 um. Der Aufbau von Sputteranlagen variiert je nach Art des Pro-
zesses. Das Grundprinzip ist dabei stets dasselbe und in Abb. 1—6 zu sehen. In einer
Vakuumkammer befinden sich Substrat und Beschichtungsmaterial. Nach der Evaku-
ierung der Kammer wird ein inertes Gas eingeleitet. In Abb. 1-6 a) wird dieses Gas
zunachst ionisiert. AnschlieBBend findet eine Elektronenemission aus dem Beschich-
tungsmaterial in Abb. 1-6 b) und aus der Anode in Abb. 1-6 c) statt. Des Weiteren
kommt es zu einer Emission von Neutralteilchen ausgehend vom Beschichtungsmate-
rial, wie sie in Abb. 1-6 d) dargestellt ist. Abb. 1-6 e) zeigt schlussendlich die Umladung
der Teilchen. Um das lonenbombardement stabil zu halten, existieren unterschiedliche
Maoglichkeiten. Die einfachste besteht in einer anomalen Glimmentladung, die Gber den
gesamten Prozess aufrechterhalten werden muss. Ein gro3er Vorteil der Kathodenzer-
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stdubung ist die Abscheidung durch Impulstbertragung. Aufgrund der geringen ther-
mischen Belastung kann das Verfahren fir die Beschichtung nahezu aller Materialien
verwendet werden[16].

|||
U a) b)) ¢ d e geerdete Abschrimung

e e
[ A e Y R Ry % Kathode
| O :
: ﬁ —><Z : Kathodendunkelraum
| |
| I
I

«——— negatives Glimmlicht

v Substrat
— Anode

+ pu—

Abb. 1-6: Schematische Darstellung der Kathodenzerstaubung (angelehnt an [16])

1.1.3.5 Chemische Gasphasenabscheidung (CVD)

Mit der chemischen Gasphasenabscheidung (CVD), wie sie schematisch in Abb. 1-7
dargestellt ist, kénnen nach Abb. 1-3 Schichtdicken von bis zu 100 um erzeugt werden.
Das erwarmte Beschichtungsmaterial befindet sich unter Inertgasatmosphére inner-
halb einer Reaktionskammer. In einer vorgeschalteten Heizkammer werden die Reak-
tionspartner in die Gasphase tberfihrt und anschlieBend in die Reaktionskammer ein-
geleitet. Die Abscheidung erfolgt Gber unterschiedliche chemische Reaktionen inner-
halb der Gasphase. Neben den gewilinschten Festkérperprodukten entstehen meist
auch fliichtige Nebenprodukte. Zur Abscheidung von Aluminium (Al) wird wahlweise
auf die Chemosynthese oder die Pyrolyse zurlickgegriffen. Bei der Chemosynthese
reagieren Halogenide durch Zufuhr reduzierender oder oxidierender Gase. Exempla-
risch sei hier die Reaktion 2 AICI; + 3H, —— 2 Al + 6 HCI genannt. Die Zersetzung des
Aluminiumchlorids (AICI3) erfolgt bei 262 °C. Das Substrat muss einer solchen thermi-
schen Belastung Uber den gesamten Prozess standhalten. Bei der Pyrolyse findet eine
thermische Zersetzung von Hybriden, lodiden und Karbonylen statt. Im Falle des Alu-
miniums handelt es sich hierbei um Triisobutylaluminium (C2H27Al), welches ab 68 °C
in die Gasphase Uberfihrt werden kann. Damit das Verfahren erfolgreich abl&uft, ist
eine chemische Stabilitdt des Substrats gegeniber den Reaktanden erforderlich[16].
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Trocknung, Reinigung

Ventil Durchflussregler Mischer
[ J [ J
Reaktanden — — O — —
(gasformig) L4 L4
[ J [ J
[ J [ J
Inertgas — — O = 1
9 ° (]

Pumpe

Abb. 1-7: Schematische Darstellung der chemischen Gasphasenabscheidung (CVD)
(angelehnt an [16])

1.1.3.6  Galvanisierung

In Vorbereitung der experimentellen Untersuchungen in Abs. 2 wird der Prozess der
Galvanisierung an dieser Stelle ausfuhrlicher besprochen. Nach einer allgemeinen Ein-
fihrung in das Verfahren und einer Darstellung der zugrundeliegenden Gesetzmafig-
keiten und Prozessparameter werden Probleme und Besonderheiten der Galvanisie-
rung unedler Metalle und von Kunststoffen vorgestellt. Dabei spielt insbesondere die
Modifizierung der Oberflache eine zentrale Rolle.

In seinem Lehr- und Handbuch beschreibt T. W. Jelinek das elektrochemische Verfah-
ren der Galvanisierung zur Abscheidung metallischer Schichten auf einem Grundkér-
per. In der Literatur wird je nach Schichtdicke des Uberzugs zwischen drei Verfahren
unterschieden. Bei der Galvanostegie werden metallische Schichten mit einer Dicke
unterhalb von 50 um erzeugt. Dabei sollen dem Substrat bestimmte Eigenschaften des
Metalliberzugs verliehen werden. In der Galvanoplastik wird der Grundkdérper je nach
Werkstoffkombination mit dicken Schichten im Millimeterbereich Uberzogen, so dass
dieser samtliche Eigenschaften des abgeschiedenen Metalls aufweist. Bei der Galva-
noformung wird der Grundkérper darlber hinaus chemisch abgelést und entfernt, so
dass das finale Werkstlick nur aus dem abgeschiedenen Metall besteht[19].

Basierend auf dieser Unterteilung I&sst sich die Herstellung von Schichtverbunden fir
multifunktionale Raumfahrtstrukturen dem Bereich der Galvanostegie zuordnen. Die
Abscheidung dieser Schichten erfolgt meist unter Verwendung der Badgalvanik, wie
sie in Abb. 1-8 schematisch dargestellt ist. Nach T. W. Jelinek muss das Substrat fur
qualitativ hochwertige Abscheidungsergebnisse gewisse geometrische Anforderungen
erfullen, die bei planaren Strukturen im Allgemeinen gegeben sind. Darlber hinaus be-
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darf es einer elektrisch leitfahigen Oberflache, damit eine elektrochemische Abschei-
dung erfolgen kann. Neben den Elektroden und der Stromversorgung ist der Elektrolyt
eine der entscheidenden Komponenten der Badgalvanik. Im einfachsten Fall handelt
es sich dabei um eine wassrige Losung, welche bei einem pH-Wert < 7 als sauer und
bei einem pH-Wert > 7 als alkalische bezeichnet wird. Zusatzlich werden die Elektroly-
te je nach Art des enthaltenen Metallsalzes und dem Aussehen der Uberziige in Matt-,
Halbglanz- und Glanzbader unterteilt. Die Qualitat der abgeschiedenen Schichten wird
ganz entscheidend Uber die Parameter Temperatur, Spannung, Stromstarke und Zeit
bestimmt. Des Weiteren lassen sich sowohl die mechanischen als auch die optischen
Eigenschaften der Schicht durch das Hinzufligen von Additiven wie Glanzbildnern oder
Einebnern beeinflussen[19].

‘ }(\ Versorgung

| ‘ e
e L/ Substrat (Kathode)

f’/rj | abgeschiedene Metallschicht

Beschichtungsmaterial (Anode)

<—+— Elektrolyt

k—— Behalter

Abb. 1-8: Schematische Darstellung der Badgalvanik (angelehnt an [16])

T. W. Jelinek beschreibt eine Unterteilung der Galvanisierungsprozesse in Umsteck-
und Durchlaufverfahren. Bei ersterem werden die Grundkérper nach den einzelnen
Bearbeitungsschritten manuell von einem Substrathalter auf den nachsten umgesteckt.
Letzteres Verfahren lauft dagegen gréBtenteils automatisiert und ohne ein Umstecken
der Substrate ab. Somit werden je nach Verfahren unterschiedliche Anforderungen an
die verwendeten Bader gestellt. Um eine metallische Oberflache elektrochemisch be-
schichten zu kdnnen, bedarf es einer Vorbehandlung des Grundkdrpers bestehend
aus der Entfettung, dem Beizvorgang und der Dekapierung. Die Entfettung dient einer
ersten Reinigung des Werksticks. Dabei muss die Reinigungslésung unterschiedli-
che Anforderungen erflllen. Sie sollte die Oberflachen- und Grenzspannung reduzie-
ren, ein Komplexbindevermdgen fur eingetragene Metallionen aufweisen, ein hohes
Schmutztragevermdgen haben und eine Verseifungswirkung erzielen. Wahrend des
Beizvorgangs wird eine metallisch reine und oxidfreie Oberflache durch das Eintau-
chen in eine Saure oder Lauge erzeugt. Die Dekapierung erfolgt unmittelbar vor der
Galvanisierung. Dabei werden stérende Salzreste und dinne Oberflachenfilme Uber
eine Neutralisierungsreaktion in einem Elektrolyten bei erhéhter Stromdichte und Tem-
peratur entfernt. Zwischen jedem Arbeitsschritt muss das Werkstlick gespult werden,
um FlUssigkeitsreste des jeweils vorangegangenen Bades zu entfernen und die fol-
genden Bader nicht zu verunreinigen. AnschlieBend ist das Werkstlck bereit fir die
galvanische Metallabscheidung[19].
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Nach T. W. Jelinek werden durch das Anlegen eines Gleichstroms zwischen den Elek-
troden Reaktionen eingeleitet und bei korrekter Einstellung der Prozessparameter und
der Elektrolytzusammensetzung aufrechterhalten. Dabei fihrt die allgemeine Reakii-
onsgleichung M** + ze~™ —— M zur Abscheidung des Metalls auf der Kathode. Die Fa-
radayschen Gesetze bilden die physikalische Grundlage der Metallabscheidung. Zum
einem ist die an der Kathode abgeschiedene Stoffmenge proportional zu der durch
den Elektrolyten geflossenen Elektrizitdtsmenge. Den Proportionalitatsfaktor bildet das
elektrochemische Aquivalent A.. Dieses ist definiert als

. M
A= — (1-16)

und beschreibt die Masse, die von 1 C abgeschieden wird. Zum anderen verhalt sich
die aus verschiedenen Elektrolyten durch gleiche Elektrizitdtsmengen abgeschiedene
Stoffmenge wie ihre Aquivalentmassen. Aus diesen beiden GesetzmaBigkeiten und
unter Bertcksichtigung des Wirkungsgrads 7 lasst sich die Masse m des abgeschie-
denen Metalls als

m=A.-i-t-n (1-17)

berechnen. Dabei beschreibt der Wirkungsgrad 7, haufig auch als Stromausbeute be-
zeichnet, den prozentualen Anteil des Gesamtstroms, der fur die Metallabscheidung an
der Kathode oder der Metallauflésung an der Anode verwendet wird. Bei einer idealen
Galvanisierung gilt, dass nxatnode = Manode- Di€S wird jedoch nur bei wenigen Elektroly-
ten erreicht. So muss externes Metall hinzugefligt werden, wenn 7x.ihode > Manode, UM
der fortschreitenden Metallverarmung des Elektrolyten entgegenzuwirken. Aufbauend
auf diesen Uberlegungen lassen sich nun unterschiedliche GréBen ableiten, die die
Spannungs- und Stromverhaltnisse wahrend der Galvanisierung charakterisieren. Zur
Analyse der Leitfahigkeit dienen der Dissoziationsgrad, welcher die Leitfahigkeit des
Elektrolyten beschreibt und die Wandergeschwindigkeit der lonen. Diese Uberfiihrung
wird durch das zwischen den Elektroden entstehende Potenzial geférdert und durch
die entstehenden Wasserhillen um die lonen gehemmt. Darliber hinaus steigt die
elektrische Leitfahigkeit durch die zunehmende Teilchenbewegung bei héheren Tem-
peraturen. Um die Leitfahigkeit unterschiedlicher Konfigurationen besser beurteilen zu
kénnen, wird die molare Leitfahigkeit A, definiert als Konduktivitat o bezogen auf die
Stoffmenge n. Sie ergibt sich somit als

Q

e
Amol = = = B4, (1-18)
n n

Die ablaufenden chemischen Reaktionen werden durch unterschiedlichste Phanome-
ne gehemmt, die zusammenfassend als Polarisation bezeichnet werden und sich ge-
genseitig beeinflussen. Um die Metallabscheidung trotz dessen aufrecht zu erhalten,
muss eine Spannung in Héhe der Klemmspannung angelegt werden. Diese definiert
die notwendige Spannung zur Uberwindung der Zersetzungsspannung durch Polarisa-
tionseffekte und der inneren Widerstédnde durch den ohmschen Widerstand des Elek-
trolyten. All diese Phdnomene werden in Stromdichte-Potentialkurven beriicksichtigt,
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welche die Arbeitsweise des Elektrolyten beschreiben. Sie kdnnen experimentell fiir
Anode und Kathode bestimmt werden und bei der Findung der Parametereinstellun-
gen far eine erfolgreiche Galvanisierung helfen[19].

Zuséatzlich kann die Qualitat der abgeschiedenen Metallschicht nach J. Lodermeyer
durch eine Pulsabscheidung verbessert werden. Dabei wird die angelegte Spannung
periodisch verandert, wie es in Abb. 1-9 dargestellt ist. Durch einen erhdhten An-
fangsimpuls in Abb. 1-9 a) wird die Bildung von Keimen geférdert und eine dendri-
tische Abscheidung verhindert. Durch eine regelmafBige Reduzierung der Stromstarke
auf null, wie es in Abb. 1-9 b) zu sehen ist, werden Ruhephasen geschaffen und ei-
ne Relaxation der abgeschiedenen Schicht ermdglicht. So kénnen innere Spannungen
abgebaut werden und eine glatte Oberflache wird geférdert. Darlber hinaus beglnsti-
gen mehrere kurze Vorimpulse mit entsprechenden Relaxationsphasen in Abb. 1-9 c)
eine homogene Abscheidungen. Optimale Abscheidungsergebnisse werden durch das
Pulsschema in Abb. 1-9 d) erzielt. Dabei wird die Bildung von Kristallisationskeimen
durch einen Vorimpuls geférdert und das Keimwachstum durch einen geringen Impuls
angeregt. In einem darauffolgenden anodischen Stromimpuls kénnen Unregelmafig-
keiten entfernt werden. AbschlieBend dient eine Relaxationsphase der Férderung einer
glatten Oberflache[20].

A Strom A Strom
J Zeit LT L Zeit
a) b)
A Strom A Strom
> | >
U LI L Zeit J/ Zeit
c) d)

Abb. 1-9: Pulsabscheidungverfahren (angelehnt an [20])

Nach T. W. Jelinek kommt es bei der Galvanisierung neben der Metallabscheidung un-
ter bestimmten Bedingungen zu einer unerwlnschten Wasserstoffabscheidung. Dieser
bildet sich bei einer angelegten Uberspannung durch die Konkurrenzreaktionen

Hf +e — H (1-19)

und
H+H — H,. (1-20)
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Der Wasserstoff (H,) entweicht als Gas oder lagert sich auf dem Substrat an. Fir die
Abscheidung edler Metalle wie etwa der galvanischen Verkupferung in saurem Milieu
stellt dies kein Problem dar. Eine Erklarung liefert die elektrochemische Spannungs-
reihe. Nach dieser ist das Standardelektrodenpotential £° von Kupfer (Cu) (E . =
0,521V, Egu2+ = 0,337 V[21]) gréBer als das Standardelektrodenpotential der Standard-
wasserstoffelektrode (Eg+ = 0,000 V[21]). AuBerdem ist die Stromdichte wahrend der
Abscheidung vergleichsweise gering. Sollen jedoch unedle Metalle wie Aluminium (Al)
(ES 5+ = —1,662V[21]) abgeschieden werden, die ein stark negatives Standardelek-
trodenpotential besitzen, werden die Wasserstoff(l)-Kationen (H*) des wassrigen Elek-
trolyten zuerst abgeschieden. Dies hat in jedem Fall negative Auswirkungen auf die
abzuscheidende Metallschicht und kann bis hin zu einer Versprédung fihren[19].

Eine Alternative bieten nichtwéssrige aprotische Lésungsmittel oder Salzschmelzen,
wie sie von J. Lodermeyer beschrieben werden. Die Anforderungen an diese Elektro-
lyte sind deutlich héher als an wassrige Lésungen. Sie sollten einen groBen Flissig-
keitsbereich und einen niedrigen Dampfdruck besitzen, damit die Handhabung inner-
halb des Prozesses praktikabel bleibt. Um bestmégliche Abscheidungsergebnisse zu
erzielen, sollte das Losungsvermdgen flur Kationen und Anionen hoch und die Visko-
sitat gering sein. AuBerdem sind ein breites elektrochemisches Potentialfenster und
eine chemische sowie thermische Stabilitat entscheidend. Aus diesem Grund sollten
die Elektrolyten keine aktiven Wasserstoffbindungen enthalten. All diese Forderungen
lassen sich zu einer zentralen Anforderung zusammenfassen. MaBgebend flr eine er-
folgreiche Abscheidung unedler Metalle aus nichtwassrigen aprotischen Lésungsmit-
teln ist die Ausbildung eines schwachen Komplexes zwischen Elektrolyt und geléster
lonenspezies. Ohne diesen ist die elektrische Leitfahigkeit zu gering. Ist der Komplex
zu stabil, ist sie zwar entsprechend hoch, eine Abscheidung ist aufgrund der Stabilitat
allerdings nicht mdglich. Daraus ergeben sich unterschiedliche Verfahren, die zum Tell
bereits in groBtechnischem MafBstab angewendet wurden und in Tab. 1—4 aufgelistet
sind[20].

Tab. 1-4: Galvanisierungsverfahren zur Abscheidung von Aluminium (Al) (enthommen
aus [20])

Aluminiumquelle Lésungsmittel Name

AICl3 / LiH bzw. LiAlH,4 C4H100 NBS-Bad

AICl5 / LiAlH,4 C4HgO REAL-Verfahren

AIBr3; + MBr bzw. R4NBr Aromaten

CgsHisAl + CyoHo7Al / KF C,Hs SIGAL-Verfahren

AICl5 / LiCI (2:1) CoHgsOS

CeF9O6Al CH,O

AICl3 / AlBr5 CeH11N-Cl / CgH14CIN Halogenaluminatschmelzen

Besonders hervorgehoben seien das REAL-Verfahren und das SIGAL-Verfahren[20].
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Bei ersterem werden Aluminiumchlorid (AICl3) oder Lithiumaluminiumhydrid (LiAIH,)
als Aluminiumquelle in einem Ether wie beispielsweise Tetrahydrofuran (C4HgO) ge-
|6st. Vorteile liegen in der hohen Stromausbeute von bis zu 100 % und der Reinheit des
abgeschiedenen Al. Nicht erwlinscht sind allerdings die Entstehung der Gase H, und
Chlorwasserstoff (HCI)[20].

Letzteres Verfahren wurde Mitte des vergangenen Jahrhunderts von H. Lehmkuhl und
K. Ziegler entworfen, von der Siemens AG weiterentwickelt und patentrechtlich ge-
sichert. Es werden metallorganische Verbindungen in Toluol (C;Hg) geldst[20]. Die
metallische Aluminiumabscheidung findet unmittelbar aus den Aluminium(lll)-Kationen
(AI**) oder durch Reaktionen wie

3AIR?T + 6 == 2Al+ AlR; (1-21)

und
3AIRT +3e” —= Al +2AIR3 (1-22)

statt[22]. J. Lodermeyer beschreibt, dass auch bei diesem eine Stromausbeute von
100 % erzielt werden kann. Allerdings erfordert das Verfahren besonders hohe Sicher-
heitsvorkehrungen, da insbesondere die eingesetzten metallorganischen Aluminium-
verbindungen selbstentzindlich sind. Die Betriebstemperatur sollte konstant zwischen
90 °C und 100 °C liegen. Dabei muss das Lésungsmittel Gber eine Kihlung wiederge-
wonnen werden. Damit die Qualitdt des abgeschiedenen Al nicht durch Oxidations-
vorgange beeintrachtigt wird, ist es zwingend erforderlich, dass der gesamte Prozess
unter Schutzgasatmosphére ablauft. Dazu bedarf es einer automatisierten und abge-
schlossenen Anlage, mit entsprechender Sensorik zur Uberwachung der Betriebspa-
rameter und einer Prifung auf Leckagen[20].

Auch die Galvanisierung von Kunststoffen stellt nach T. W. Jelinek eine besondere Her-
ausforderung dar. Mit Ausnahme der intrinsisch leitfadhigen Polymere weisen sie keine
elektrisch leitende Oberflache auf. Dennoch finden galvanisch beschichtete Kunststof-
fe in der Industrie vielfach Anwendung. Neben den technischen Vorziigen wie dem Ab-
schirmungseffekt oder dem Schutz vor UV-Strahlung sind sie auBerdem leichter und
preiswerter als Metalle. Des Weiteren lassen sie sich aufgrund der gangigen Produkti-
onsverfahren sehr schnell in gro3en Stickzahlen herstellen[19].

Der elektrochemische Beschichtungsvorgang von Kunststoffen ist zweigeteilt. Wah-
rend der stromlosen Vorbehandlung werden die Polymere gebeizt oder geéatzt, aktiviert
und stromlos beschichtet. Danach erfolgt die elekirochemische Metallabscheidung[23].
Die gréBte Herausforderung besteht darin, eine ausreichende Haftfestigkeit zwischen
abgeschiedener Metallschicht und dem Kunststoff zu schaffen[24]. Diese hangt ganz
entscheidend von den Oberflachenmodifikationen infolge des Beiz- oder Atzvorgangs
ab. Wird in dieser Phase keine submikroskopisch gleichmanige Porenstruktur erzeugt,
wird das Polymer bei der anschlieBenden Beschichtung lediglich von dem Metall um-
hallt und es wirken nur schwache Adsorptionskrafte[23]. Wie sich in der Praxis gezeigt
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hat, ist eine mechanischen Aufrauung nicht ausreichend, um eine entsprechende Haft-
festigkeit zu erzeugen. Es muss auf andere Verfahren zurilickgegriffen werden. Stan-
dardmaBig findet eine nasschemische Beizung oder Atzung des Grundsubstrats statt.
Um die Wirkungsweise dieser Behandlung zu verstehen, bedarf es eines Blicks auf die
chemische Struktur der Polymere. In der groBtechnischen Anwendung wird zwischen
zwei Verfahren unterschieden, die im Folgenden an den Beispielen des Acrylnitril-
Butadien-Styrols (ABS) und des ungeflllten Polypropylens (PP) nach den Beschrei-
bungen von R. Weiner et al. dargestellt werden.

Bei ABS handelt es sich um einen Thermoplasten bestehend aus drei Komponen-
ten und zwei Phasen. Das Styrol-Arcrylnitril-Copolymerisat bildet die koh&rente harte
Phase. Das Acrylnitril-Butadien-Copolymer ist als kautschukelastische Phase in der
koharenten Phase verteilt. Die Eigenschaften des ABS bestimmen sich unter anderem
durch das Verhaltnis der Stoffe innerhalb der jeweiligen Phase, dem Verhélinis der Pha-
sen selbst, der TeilchengréBe und des Pfropfgrads. Wird das ABS in eine Beize aus
Chromschwefelsaure (H.SO,4/CrO3) getaucht, so greift das sechswertige Chrom (Cr)
des Oxidationsmittels Chromtrioxid (CrO3) die Doppelbindungen der Kautschukpha-
se an. Da das koharente Styrol-Acrylnitril-Copolymerisat doppelbindungsfrei ist und
der enthaltene Benzolring (Ce¢Hg) auBBerst widerstandsfahig ist, lauft die Verseifung der
Nitrilgruppen (CN) deutlich langsamer ab als die Beizung der kautschukelastischen
Phase. Es bildet sich eine aufgeraute Oberflache mit submikroskopisch verteilten Ka-
vernen, welche gute Voraussetzungen fur die Aktivierung und stromlose Metallabschei-
dung bietet. Bei zu langer Beizung des Pfropfpolymerisats kommt es zur Uberbeizung
und damit zu einer unerwinschten Schadigungen der koharenten Phase[23].

Auch PP ist ein Thermoplast, welcher jedoch nur aus dem Monomer Propen (CsHp)
besteht. Dennoch weist das Polymerisat sowohl amorphe als auch teilkristalline Pha-
sen auf. Durch die Behandlung mit einem Lésungsmittel aus der Gruppe der Chlor-
kohlenwasserstoffe wird die amorphe Phase aufgequollen. Durch eine anschlie3ende
Atzung in stark phosphorsaurehaltiger Chromsaure (H3PO4 + Ho.CrO,) bei Tempera-
turen von 85 °C bis 90 °C werden diese Bereiche abgetragen. Sind die beiden Phasen
gleichmaBig verteilt, kbnnen auch hier gute Voraussetzungen fur die Verankerung der
Metallbeschichtung geschaffen werden. Die Aktivierung flihrt durch eine Reduktion zu
der Bildung von Keimen an den Wanden der entstandenen Kavernen. Daflir werden
meist Edelmetalle wie Palladium (Pd) oder Ag verwendet, da sich diese nicht so schnell
mit passiven Deckschichten Gberziehen[23].

Nach den Beschreibungen von B. Andreas findet bei Anwendung des Umsteckverfah-
ren eine Sensibilisierung mit dem unspezifischen Reduktionsmittel Zinnchlorid (SnCly)
in konzentrierter Salzsdure (HCl,) statt. Die Bekeimung erfolgt aus Palladiumchlorid
(PdCl,) oder Silbernitrat (AgNO3) jeweils gel6st in konzentrierter HCl,,. Dabei laufen
die Reduktionsreaktionen

Sn2t 4+ Pd** —— St + Pd (1-23)
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oder
Sn*t +2AgT — Sn*t 4+ 2Ag (1-24)

ab. Nachteilig ist die Bekeimung der Substrathalterungen durch das unspezifische
Reduktionsmittel[24].

Durch Verwendung alternativer Lésungen kann bei Nutzung eines Durchlaufprozesses
verhindert werden, dass diese ebenfalls stromlos beschichtet werden. Dartber hinaus
wird bei diesem Verfahren die Reihenfolge umgekehrt. Zunachst findet die Edelmetal-
lisierung und erst danach die Reduktion statt. Dabei muss zwischen einer kolloidalen
Aktivierung und der Aktivierung aus einem ionogenen System unterschieden werden.
Bei ersterer kommt eine Lésung aus metallischem Pd mit Zinn (Sn) als Schutzkolloid
zum Einsatz[24]. Um eine adaquate Aktivierung zu erzielen, ist ein pH-Wert zwischen
1,5 und 2,0 obligatorisch. Dadurch wird die Badinstandhaltung verhaltnismaiig auf-
wendig. Erfolgt die Aktivierung hingegen in einem Bad aus metallischem Pd und einer
Saure mit einem pH-Wert < 1, wie es von D. Menz et al. entwickelt wurde, wird die
Anpassung der Lésung vereinfacht. Auch eine Filtration ist nicht weiter notwendig, da
dass Pd nicht hydrolisieren kann[25]. Bei der ionogenen Aktivierung wird das Sub-
strat in verdinnte HCl,, oder Schwefelsaure (H,SO4) getaucht, die mit Palladium(ll)-
Kationen (Pd®*) versetzt ist. Die Kationen des Pd werden von der Oberflache des Po-
lymers adsorbiert. AnschliefBend wird der Kérper in ein Reduktionsmittel wie beispiels-
weise Hydrazin (N>H4) getaucht und die lonen werden zu Metallkeimen reduziert[24].

AbschlieBend sei auf die Mdglichkeit der Beizaktivierung hingewiesen, welche im Rah-
men eines speziellen Durchlaufverfahrens erfolgt. Dabei findet die Aktivierung bereits
in der Beize aus H,SO,/CrO; statt, die mit Pd®* versetzt ist. In der grofBtechnischen
Anwendung findet nach der erfolgreichen Bekeimung des Substrats eine stromlose
Metallabscheidung von Nickel (Ni) oder Kupfer (Cu) durch eine Reduktion statt. Das
Substrat wird mit einer diinnen Metallschicht tberzogen, die anschlieBend elektro-
chemisch verstarkt werden kann. Die stromlose Nickelabscheidung erfolgt meist mit
Natriumhypophosphinat (NaPO,H. - H,O) oder Borwasserstoffen[24].

Bei der stromlosen Verkupferung wird in der Regel auf Formaldehyd (CH,O) zuriickge-
griffen. Da neben der Hauptreaktion der Metallabscheidung weitere Nebenreaktionen
ablaufen, liegt die Ausbeute haufig unter 50 %. In Analogie zum Wirkungsgrad wird
darunter der prozentuale Anteil des Reduktionsmittels verstanden, der fir die Hauptre-
aktion genutzt wird. Die stromlose Metallabscheidung lauft auch dann weiter, wenn die
Edelmetallkeime bedeckt sind, da sowohl Ni als auch Cu in der Lage sind die Reakti-
on zu katalysieren, solange sich auf ihrer Oberflache keine nichtleitende Deckschicht
bildet[24].

1.1.4 Raumfahrtmissionen

Neben den in erster Linie theoretischen Betrachtungen der vorhergegangene Kapi-
tel sind experimentelle Untersuchungen unerlasslich, um die entstandenen Ideen und
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aufgestellten Theorien unter realen Bedingungen zu prifen. Auch die Raumfahrttech-
nik macht hierbei keine Ausnahme. Aus diesem Grund werden in Abs. 1.1.4.1, Abs.
1.1.4.2 und Abs. 1.1.4.3 einige ausgewahlte Missionen beschrieben, die mit den in
dieser Arbeit beschriebenen Subsystemen in enger Verbindung stehen.

1.1.4.1  Interplanetary Kite-craft Accelerated by Radtiation Of the Sun (IKAROS)

Wie Y. Tsuda et al. beschreiben, stellte die Mission IKAROS der japanischen Raum-
fahrtagentur (JAXA) aus dem Jahre 2010, einen Meilenstein in der Erforschung des in
dieser Arbeit betrachteten Antriebskonzepts dar. Das Raumfahrzeug wurde mit einem
quadratischen Sonnensegel mit einer Flache von 200 m? ausgestattet. Gefertigt wur-
de es aus einer 7,5 um dicken Folie aus metallisiertem Polyimid (Pl). Im Rahmen der
Mission wurde erstmals nachgewiesen, dass der Strahlungsdruck auf ein Sonnense-
gel im Weltraum zu einer Geschwindigkeitsénderung fihrt. Dabei betrug die Kraft auf
das Segel 1,12mN in einer Entfernung von 1 AE. Dieser Messwert entsprach 96 % der
Kraft, die fir ideale Bedingungen berechnet wurde. Abweichungen ergaben sich aus
Imperfektionen der Oberflache[26].

Nach Y. Tsuda et al. erfolgte die Entfaltung des Segels in drei Schritten. Zunachst wur-
den vier Massen bei geringer Rotation des Satelliten separiert. Diese waren an den
Spitzen des quadratischen Sonnensegels fixiert, welches wiederum um das Raum-
fahrzeug gewickelt war. In der quasi-statischen Phase wurde die Rotation erhéht und
die Massen entfernten sich durch die Zentrifugalkraft, wodurch sich auch das Segel
abwickelte. Durch angebrachte Stopper wurde verhindert, dass sich dieses bereits in
der Flache ausbreitete. Stattdessen bildete es ein Kreuz. In der dynamischen Phase
wurden die Stopper entfernt und das Segel entfaltete sich in der Flache. Durch die
Verwendung der Pilotmassen konnte auf starre Stltzstrukturen verzichtet werden. So
wurde eine zusétzliche Reduktion der Masse erzielt. Die Form des Segels hielt sich
allein durch Seile, die zwischen Satellit und Pilotmassen angebracht waren. Durch
Messung der Zentrifugalkraft in einer der Massen konnte die Spannung des Segels
durch Regelung der Rotationsgeschwindigkeit des Raumfahrzeugs aufrechterhalten
werden[26].

11.4.2 LightSail 2

Die Mission LightSail 2 war eine im Jahre 2019 gestartete Mission, die von der Pla-
netary Society gesponsert wurde. D. A. Spencer et al. beschreiben den Ablauf des
Projekts von der Entwicklung bis hin zu den Missionsergebnissen. Bei dem Raumfahr-
zeug handelte sich um einen 3U CubeSat, dessen Antrieb aus einem Sonnensegel
bestand. Dieses mafR eine Seitenldnge von 5,6 m bei einer Gesamtflache von 32 m?2.
Gefertigt wurde es aus einer 4,5 um dicken Folie aus Mylar, die mit Aluminium (Al)
beschichtet wurde. Fir den Transport in den Weltraum mussten die vier dreieckigen
Segel nach einer Z-Faltung platzsparend verstaut werden. Die Entfaltung fand mit ei-
nem motorisierten Antrieb statt. Dabei waren die Segel an Triangular Retractable And
Collapsible (TRAC) booms befestigt. Nachdem die Bodenstation ein Telekommando
an den Satelliten sendete, wurde der Entfaltprozess gestartet. Bilder belegten, dass
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der Vorgang erfolgreich ablief. Nach einiger Zeit kam es zu einer Verformung eines der
TRAC booms. Das Segel wurde dadurch jedoch nicht sichtbar beschadigt[27].

Die Mission sollte nachweisen, dass sich das Antriebssystems Uber die Steuerung der
Orientierung des Segels zur Sonne kontrollieren lie3. Der Vorgang ist schematisch in
Abb. 1-10 dargestellt. Durch eine gezielte Rotation des Segels wurde der Strahlungs-
druck der Sonne auf das Raumfahrzeug gesteuert, so dass es ohne weitere externe
Krafte zu einer sukzessiven Erhéhung des Apogaums kame und der Orbit mit der Zeit
exzentrischer wiirde. Besonders effizient war der Antrieb nach diesem Schema, da sich
das Perigdum im Punkt des gréBten Strahlungsdrucks befand[27]. In der Praxis konnte
durch die aerodynamische Widerstandskraft der Atmosphare auf das Raumfahrzeug
eine Verringerung der grof3en Halbachse beobachtet werden. Nach J. Mansell et al.
nahm diese im Mittel um 19.9md~! ab. Es gab jedoch auch Perioden, in denen sich
dieser Effekt auf 7,5md~! reduzierte. Bei einer unkontrollierten Bewegung des Segels
ergab sich hingegen eine Reduktion der groBen Halbachse um 34,5 md~![28].

! kein Strahlungsdruck O

maximaler Strahlungsdruck

T T TSonnenstrathng

Abb. 1-10: Schematische Darstellung der Steuerung der Sonnensegel der Mission
LightSail 2 (angelehnt an [28])

1.1.4.3 Mars Cube One (MarCO)

Die Mission MarCO aus dem Jahre 2018, wie sie S. Asmar und S. Matousek be-
schreiben, ebnete den Weg fir eine neue Art der interplanetaren Kommunikation. Das
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Hauptaugenmerk lag dabei auf kritischen Missionsabschnitten wie dem Eintritt, dem
Abstieg und der Landung. Im Vorfeld der Mission war ein Eingriff des Bodenpersonals
in Echtzeit nicht méglich. Stattdessen erfolgten die Mandver Uber vorprogrammierte
Prozeduren. Dabei fand die Ubertragung der Daten meist (iber einen Proximity Link zu
Raumfahrzeugen in der Umlaufbahn oder direkt zur Erde statt. Dafir wurden jedoch
grof3e Parabolreflektoren bendtigt, da das Link Budget der Landefahre in jedem Fall
nur fir die Ubertragung in die Umlaufbahn ausgelegt war[29].

Nach S. Asmar und S. Matousek wurde fiir die Mission MarCO ein neues Konzept ent-
wickelt, das auch als ,carry your own relay“-Konzept bekannt ist. Parallel zu dem Start
des Raumfahrzeugs wurden vier redundante CubeSats gestartet. Sie wurden in der
Erdumlaufbahn separiert und bewegten sich selbststandig zum Mars. Diese Relais-
stationen waren sowohl mit einer entfaltbaren UHF-Antenne ausgestattet, mit welcher
das Signal der Landefédhre empfangen werden konnte, als auch mit einem Receiver,
einem Transponder und einem Transmitter. Darliber hinaus befand sich an der Sei-
te der CubeSats eine flache Antenne fiir eine Ubertragung zur Erde. Diese erfolgte
im X-Band, so dass die Daten von den Stationen des Deep Space Network (DSN)
empfangen werden konnten. Auf diese Weise wurde sowohl die Ubertragung der Be-
statigung der Sequenzausfiihrung in Echtzeit Gbermittelt als auch eine nachtragliche
Konstruktion der Flugbahn tber ein Doppler-Profil ermdglicht. Ein derartiges Konzept
kénnte auBerdem fur Crosslink-Verbindungen zwischen mehreren Satelliten genutzt
werden[29].

1.2 Verwandte Arbeiten

Wie die bisherigen Abschnitte zeigten, stellen die metallisierten Folien ein zentrales
Element fir die multifunktionale Verknlpfung der Subsysteme des Antriebs und der
Kommunikation dar. Aus diesem Grund werden in Abs. 1.2.1 und Abs. 1.2.2 unter-
schiedliche Forschungsarbeiten vorgestellt, die sich mit der Metallisierung von Poly-
imid (PI) befassten und den Grundstein fir die experimentellen Untersuchungen in
Abs. 2 legen. Im Folgenden spielen dabei insbesondere die Oberflachenmodifizierun-
gen eine Rolle, die sich sowohl aus einer nasschemischen Behandlung als auch aus
einer Plasmabehandlung ergeben.

1.2.1  Oberflachenmodifizierung von Polyimid (PIl) mittels nasschemischer Be-
handlung

Es kann festgehalten werden, dass bei Kenntnis des chemischen Aufbaus des zu be-
schichtenden Polymers erste Aussagen Uber die Auswirkungen der Beizung oder At-
zung gemacht werden kénnen. Aus diesem Grund wird der Blick im Folgenden auf das
fir diese Arbeit relevante Polyimid (Pl) gelenkt. Nach J. B. Calderdn bezeichnet Pl ei-
ne Klasse von Polymeren, die ihnren Namen der heterozyklischen Imidgruppe verdankt.
Diese ist mafBgeblich fir die Eigenschaften des Pl verantwortlich, die in Kapitel 1.1.1
beschrieben wurden. Die allgemeine Struktur des Imids ist in Abb. 1-11 zu sehen. Man
unterscheidet zwischen aliphatischen, alizyklischen und aromatischen Strukturen[12].
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Die Herstellung erfolgt Gber eine Kondensation von Dianhydriden mit unterschiedlichen
aromatischen Diaminen. Das PI, welches nachfolgend experimentell untersucht wird,
entsteht aus einer zweistufigen Synthese. Das Pyromellitsauredianhydrid (C1qH2O¢)
reagiert mit einem 4,4’-Oxydianilin (C12H12N2O) in N-Methyl-2-pyrrolidon (CsHgNO).
In der darauffolgenden nukleophilen Addition bildet sich ein Poly(pyromellitdianhydrid-
co-4-4’-oxydianilin) (C22H14N205), kurz PAA. Durch Trocknung bei Temperaturen von
100 °C bis 400 °C entsteht das Endprodukt Poly(pyromellitdianhydrid-alt-4,4’-oxydianilin)
(C22H1oN2Os), wie es in Abb. 1-12 zu sehen ist. Basierend auf den Edukten wird diese
Art des Pl auch als PMDA-ODA bezeichnet[12].

Abb. 1-11: Allgemeine chemische Struktur des Imids (angelehnt an [12])

Vool NS NS
CTTVNLY Nled
N ot N_/ N_/

VA R SV /N

L H —n
Abb. 1-12: Allgemeine chemische Struktur des PMDA-ODA (angelehnt an [12])

Nach H.-J. Ehrich erschwert die chemische Indifferenz dieser Substanz einen gezielten
Angriff wahrend der Vorbehandlung, weswegen die in Abs. 1.1.3.6 beschriebenen Ver-
fahren nicht ohne weiteres angewendet werden kdnnen. Die besten Ergebnisse lassen
sich innerhalb des alkalischen Mediums des ionogenen Aktivators erzielen, wie es bei
der Herstellung gedruckter Schaltungen verwendet wird. In einer Hydrolyse wird zu-
nachst die oberste Molekillage durch das Alkali angegriffen und in eine Bicarbonsaure
und ein priméres Amid gespalten. Im Aktivator wird das Metallsalz der Sdure, welches
in einem Nachbehandlungselekirolyten entsteht, in das entsprechende Palladiumsalz
umgewandelt. Im Zuge der Reduktion wird das Pd®* zum Element Pd und scheidet
sich als Keim ab. Gleichzeitig wird die Bicarbonsaure zu einem bi-priméren Alkohol
umgewandelt. Die Keimbildung kann an jedem Stickstoffatom der Polyimidkette ablau-
fen. Entscheidend ist, dass die Adsorptionskréafte entsprechend hoch sind, damit eine
ausreichende Haftung entsteht[30].

Ein solches Verfahren wurde durch H. Mahlkow und H.-M. Seidenspinner entwickelt
und patentiert. Zunachst werden die Folien in eine Lésung aus Alkalihydroxid und
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organischem Ldsungsmittel getaucht. Nach einer Spilung werden sie in palladium-
haltigen Gemischen aktiviert und kédnnen anschlieBend elekirochemisch beschichtet
werden. Um die Haftfestigkeit zu steigern, werden die Proben abschlieBend fir 10 min
bis 60 min bei 130 °C warmebehandelt[31].

J. B. Calderén untersuchte die reversible Anderung des Benetzungsverhaltens von
Pl im Rahmen des Offsetdrucks durch eine einmolare Lésung aus Natriumhydroxid
(NaOH). Die Atzung erfolgte in zwei Schritten. Zun&chst fand ein Aufquellen durch eine
Reaktion der Imidgruppen zu Amid- und Carboxylgruppen statt. Die Amidgruppen wur-
den daraufhin gespalten und hydrolisiert, wodurch ein Teil der Kette abgetragen wurde.
Uber eine Messung des Kontaktwinkels konnte gezeigt werden, dass die freie Ober-
flaichenenergie einer unbehandelten Probe aus PMDA-ODA von (46,6 + 2,8) mJm~2
durch die Behandlung auf (62,5 + 1,6) mJ m~2 stieg. Das Verfahren der Kontaktwinkel-
messung, sowie die Hintergriinde der Berechnung der freien Oberflachenenergie und
entsprechende Schlussfolgerungen werden in Abs. 2.1.2 erlautert. Mittels Rasterkraft-
mikroskopie wurde auBerdem gezeigt, dass die mittlere Rauheit nach einer Behand-
lung in einer einmolaren Lésung aus NaOH fir 10 min um 18 nm zunahm[12].

1.2.2 Oberflachenmodifizierung von Polyimid (PI) mittels Plasmabehandiung

Mit der Entwicklung der Plasmatechnologie hat sich ein neues Feld der Oberflachen-
modifizierung gedffnet. Gegenlber den in Abs. 1.1.3.6 und Abs. 1.2.1 beschriebenen
nasschemischen Behandlung hat die Plasmabehandlung den Vorteil, dass die Arbeit
mit gefahrlichen Substanzen auf ein Minimum reduziert wird.

D. Bhusari et al. untersuchten den Einfluss eines Plasmas der Gase Argon (Ar) und
Ammoniak (NH3) auf ein Polyimid (PI) des Typs BTDA-ODA-MPD[32]. Die Fertigung
dieses Substrats erfolgt ahnlich zu der des PMDA-ODA aus Abs. 1.2.1. Unterschiede
bestehen jedoch in den verwendeten Edukten. Hierbei finden Benzophenon-3,3’,4,4’-
tetracarbonsauredianhydrid (C17HsO5), kurz BTDA, 4,4’-Oxydianilin (C12H12N20), kurz
ODA und m-Phenylendiamin (CgHgN2), kurz MPD Anwendung[12]. Untersuchungen
der Oberflache nach erfolgter Behandlung zeigten, dass das NHs-Plasma primar che-
mische Verédnderungen durch Bildung von Stickstoffeinheiten verursachte. Die Wirkung
des Ar-Plasmas hingegen war in erster Linie physikalischer Natur. Sie &duB3erte sich
durch eine gesteigerte Rauheit der Oberflache. Wurde das Polymer zunachst mit dem
Ar-Plasma und anschlieBend mit dem NHs-Plasma behandelt, so lieBen sich diese
Oberflachenmodifizierungen kombinieren. Die Untersuchungsergebnisse der Raster-
kraftmikroskopie und der Rdntgenphotoelekironenspekiroskopie sind in Tab. 1-5 zu
finden[32].

Das Polymer wurde zunachst mit Ar bei 0,33 mbar und 25 °C mit 50 W bis 400 W flr 5 min
behandelt. Der Volumenstrom des Gases betrug 200 cm® min~!. AnschlieBend wurde
die Probe flr 0,5 min bis 5 min bei 0,27 mbar und 150 °C mit dem NH3-Plasma behandelt.
Bei einer Leistung von 30 W bis 80 W lag der Volumenstrom bei 20 cm® min~'. Nach der
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Plasmabehandlung wurden die Proben mit einem Zinn (Sn)/Palladium (Pd) Katalysator
bekeimt. Dabei zeigte sich eine Korrelation zwischen den entstandenen Stickstoffein-
heiten und der Oberflachenkonzentration des Pd. AbschlieBend erfolgte die stromlose
Verkupferung der Proben. Untersuchungen zeigten eine Verbindung zwischen Palla-
diumkonzentration und Kupferbeschichtung. Die 90°-Schalfestigkeit stieg infolge der
Plasmabehandlung und war bei Kombination der Gase mit 65 N m~! am groBten[32].

Tab. 1-5: Anderung der quadratischen Rauheit R, und der Oberflaichenzusammenset-
zung des Polyimids (Pl) nach einer Plasmabehandlung mit Argon (Ar) und Ammoni-
ak (NH;) (enthommen aus [32])

Plasma P [W] Rq[A] chemische Zusammensetzung [%]
C O
- - 4,2 15 4.1
Ar 150 175.5 229 7,6
NH; 80 29,3 20,4 12,3
Ar & NH; 150 & 30 183,2 21,4 12,5

Auch N. Inagaki et al. haben die verbesserte Adhasion zwischen Kupfer (Cu) und
plasmabehandeltem Pl untersucht. Das Kapton H der Firma DuPont mit einer Dicke
von 25 um wurde zunachst in einem Ultraschallreiniger mit Aceton (C3HgO) gereinigt.
Die anschlieBende Plasmabehandlung erfolgte bei 0,13 mbar flr 3 min. Mit einem Ent-
ladestrom von 150 mA ergab sich eine Leistung von 90 W bis 150 W. Der Volumen-
strom betrug 10 cm® min~!. Die Ergebnisse der Oberflachenanalyse sind in Tab. 1-6
dargestellt[33].

Sie ergaben sich aus Kontaktwinkelmessung, Rasterelektronenmikroskopie, Réntgen-
photoelektronenspektroskopie und 180 °-Schalfestigkeitsprifung. Die freie Oberflachen-
energie der Proben wurde mit dem Verfahren nach Owens, Wendt, Rabel und Kael-
ble (OWRK-Verfahren) bestimmt[33]. Die Hintergriinde dieser Theorie werden in Abs.
2.1.2 beschrieben. Auch diese Untersuchungen kamen zu dem Ergebnis, dass ei-
ne Plasmabehandlung des PI zu einer verbesserten Haftfestigkeit durch chemische
und physikalische Modifizierungen der Oberflache flhrte. AuBerdem wurde ersichtlich,
dass eine Behandlung mit Ar, Stickstoffmonoxid (NO), und Stickstoffdioxid (NO.) eine
bessere 180°-Schélfestigkeiten ergab, als die Verwendung von Sauerstoff (O,), Koh-
lenstoffmonoxid (CO), Kohlenstoffdioxid (CO,)[33].

Insbesondere Plasmaanlagen unter Atmosphédrendruck stellen durch den geringen
technischen Aufwand und die schnellen Prozesszeiten eine vorteilhafte Alternative zur
nasschemischen Behandlung dar.

S.-J. Cho et al. untersuchten die Modifikationen an Kapton der Firma DuPont mit ei-
ner Dicke von 125 um. Eine Parameterstudie ergab beste Oberflachenmodifizierungen
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nach Behandlung mit einem Ar-Plasma bei einem Volumenstrom von 8000 cm® min~! in

Kombination mit einem O,-Plasma bei einem Volumenstrom von 40 cm® min~!. Dabei
wurde mit einer Frequenz von 13,56 MHz und einer Leistung von 600 W gearbeitet. Die
Probe wurde in einem Abstand von 20 mm bei einer Geschwindigkeit von 10 mm s~ mit
50 Wiederholungen Uberstrichen. Die Temperatur bei nichtthermischen Atmospharen-
druckplasmaanlagen liegt zwischen 50 °C und 220 °C. Der Kontaktwinkel sank durch
die Behandlung von 73,0° auf 13,1°. Die quadratische Rauheit nahm im Laufe der Be-
handlung von 14,77 A auf 85,00 A zu. AuBerdem konnte Uber eine Réntgendiffraktion
nachgewiesen werden, dass das Verhéltnis der Kristallebene (111) zu (200) durch das
O,-Plasma zunahm. All diese Modifikationen flhrten dazu, dass die Qualitat der an-
schliefBenden Kupferbeschichtung stieg[34].

Tab. 1-6: Kontaktwinkel ©, freie Oberflachenenergie s, Mittenrauwert R, das Verhalt-
nis von Sauerstoff zu Kohlenstoff O/C und die 180°-Schalfestigkeit 30’ des Kapton H

schal
nach Plasmabehandlung unter Verwendung von Argon (Ar), Stickstoff (N,) Stickstoff-
monoxid (NO), Stickstoffdioxid (NO,), Sauerstoff (O,), Kohlenstoffmonoxid (CO) und
Kohlenstoffdioxid (CO.) (enthommen aus [33])

Plasma o9 v [mJm—2] R.[A] O/C[] ¢ [Nem™!]
- 74,7+0,3 3743 11,1 0,20  0,73+0,06
Ar 11,4409 67+ 3 16,3 0,39 2,90+ 0,09
N, 11,6 +0,5 65+ 3 k.A. 0,38 2,20 + 0,09
NO 7,6 +0,9 69+ 3 KA. 0,43  2,20+0,01
NO, 8,0+0,8 69 + 3 kA 0,46  2,10+0,08
cO 10,5+ 0,7 67+ 3 KA. 0,38 1,20 + 0,06
CO, 8440,7 6743 k.A.! 0,47 1,20 40,01
O, 9.6 +0,5 6743 13,7 0,42 1,10 £+ 0,16

1 keine Angabe

1.3  Uberblick

Die experimentellen Untersuchungen des folgenden Abs. 2 widmen sich der Beantwor-
tung der Forschungsfragen dieser Arbeit. In Abs. 2.1.1 und Abs. 2.1.2 erfolgt die Ent-
wicklung eines Fertigungsverfahrens fur diinne Schichten basierend auf einer Lackie-
rung mit anschlieBender galvanischer Verstarkung der Schicht. Aufgrund der Proble-
me bei der Abscheidung unedler Metalle, die in Abs. 1.1.3.6 thematisiert wurden, wird
in dieser Arbeit auf eine Verkupferung zurlickgegriffen. Eine gro3e Rolle wird dabei
auch die Oberflachenmodifizierung des Polyimids (Pl) spielen. Die Bestimmung der
Schichtdicke erfolgt Gber eine Wagung, wie sie in Abs. 2.2 beschrieben wird. Diese hat
zum Ziel, die anschlieBBenden Untersuchungsergebnisse adaquat einordnen zu kon-
nen. Abs. 2.3.1 und Abs. 2.3.2 befassen sich mit der Untersuchung zentraler mecha-
nischer Eigenschaften wie der Haftfestigkeit und Biegefestigkeit. AnschlieBend erfolgt
die Bestimmung der Oberflachenrauheit in Abs. 2.4 und der Konduktivitat in Abs. 2.5.
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Dadurch kénnen erste Rickschlisse auf das Hochfrequenzverhalten der Strukturen
getroffen werden, die insbesondere flr simulative Zwecke nitzlich sind und eine ent-
sprechende Auslegung unterstitzen. Abgeschlossen werden die Untersuchungen mit
einer Analyse des thermischen Verhaltens der Schichten in Abs. 2.6. Abs. 2.7.1 und
Abs. 2.7.2 beschéftigen sich zu guter Letzt mit der Strukturierung der Oberflache und
der Entwicklung eines ersten Wellenleiters. Dieser lie3e sich in Form einer geschlitzten
Hohlleiterantenne in die Stitzsstrukturen eines Sonnensegels integrieren.
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2 Experimentelle Untersuchungen

Der zweite Teil dieser Arbeit beschaftigt sich mit der Herstellung eines Schichtver-
bunds, der als multifunktionale Raumfahrtstruktur fir das Antriebs- und Kommunika-
tionssystem eines Raumfahrzeugs genutzt werden kann. In Abs. 2.1.1 wird die Ent-
wicklung des Verfahrens von ersten Voruntersuchungen bis zum finalen Prozess be-
schrieben. Die Betrachtung der Oberflachenmodifizierungen des Grundsubstrats wird
in Abs. 2.1.2 betrachtet. Um die darauffolgenden Ergebnisse adaquat einordnen und
bewerten zu kdnnen, ist die Bestimmung der Schichtdicke obligatorisch. Diese erfolgt
Uber eine Wagung und wird in Abs. 2.2 beschrieben. Neben der Betrachtung zentraler
mechanischer Eigenschaften wie der Haftfestigkeit in Abs. 2.3.1 und der Biegefestig-
keit in Abs. 2.3.2 sollen auch die Oberflachenrauheit in Abs. 2.4 und die Konduktivitat
in Abs. 2.5 untersucht werden. Mit Abs. 2.6 werden die Untersuchungen der Beschich-
tung mit einem Blick auf das thermische Verhalten abgeschlossen. Dabei stehen die
Einflisse einer zyklischen Temperaturbelastung auf die Oberflachenstruktur und die
Konduktivitat im Mittelpunkt. Abgeschlossen wird dieser zweite Teil in Abs. 2.7.1 und
Abs. 2.7.2 mit einer Betrachtung von unterschiedlichen Mdéglichkeiten der Integration
von Hochfrequenzstrukturen in das Antriebssystem des Sonnensegels.

2.1 Entwicklung eines Fertigungsverfahrens fur dinne Schichten

Die Wahl eines geeigneten Verfahrens ist bei der Fertigung funktioneller Strukturen
von zentraler Bedeutung. Wie die Betrachtungen in Abs. 1.1.3 zeigten, spielen dabei
sowohl die beteiligten Materialien als auch die Anforderungen an den Schichtverbund
eine entscheidende Rolle. Dabei lassen sich die finalen Eigenschaften wahrend der
Fertigung in besonderem Mafe beeinflussen. Aufgrund der technischen Einfachheit
ist die Galvanisierung im Rahmen dieser Arbeit das Mittel der Wahl. Die elektrisch lei-
tende Oberflache soll dabei durch eine Lackierung erzeugt werden. Die Entwicklung
dieses Verfahrens wird im Folgenden ausflhrlich in Abs. 2.1.1 beschrieben. Die Mo-
difizierungen der Oberflache werden in Abs. 2.1.2 beschrieben. Dabei findet sowohl
eine nasschemische Behandlung Anwendungm als auch eine Behandlung mittes At-
mospharendruckplasmas, wie sie bereits aus Abs. 1.2 bekannt sind.

2.1.1  Voruntersuchungen

Als Grundsubstrat stehen zwei Materialien zur Verfligung. Bei ersterem handelt es sich
um ein biaxial orientiertes Polyethylenterephthalat (BO-PET) des Typs ES301035 von
der Firma GoodFellow mit einer Dicke von 3,5 um[35]. Das zweite Tragermaterial ist ein
PMDA-ODA des Typs Kapton 20EN der Firma DuPont mit einer Dicke von 5 um[36]. Die
Herstellung dieses Materials wurde bereits in Abs. 1.2.1 ndher beschrieben[12]. Ent-
sprechend den Ergebnissen aus Abs. 1.1.1 ist das Kapton dem BO-PET vorzuziehen.
Aufgrund der geringeren Kosten wird fir erste Untersuchungen in diesem Abschnitt
dennoch in erster Linie auf das BO-PET zurlickgegriffen. Basierend auf den Erkennt-
nissen aus Abs. 1.1.3.6 kommt der Oberflachenmodifikation des Tragermaterials eine
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groBe Bedeutung zu. Aus diesem Grund widmet sich Abs. 2.1.2 diesem Thema. Dabei
werden insbesondere die Methoden aus Abs. 1.2.1 und Abs. 1.2.2 berlcksichtigt.

Durch die chemische Indifferenz des PMDA-ODA, wie sie sich aus Abs. 1.2.1 ergibt, ist
die Bekeimung mit herkdmmlichen Verfahren nicht unmittelbar durchfihrbar. Deshalb
wird auf eine Lackierung zurlickgegriffen, um eine elektrisch leitfahige Oberflache zu
schaffen. Auch hierfir stehen zwei Moglichkeiten zur Auswahl. Die erste Variante liegt
in einer Druckflasche vor und kann auf das Substrat aufgesprtiht werden. Dieses Ge-
misch besteht aus 15 % bis 20 % Kupfer (Cu) gelést in 25 % bis 30 % Aceton (C3HgO),
10 % bis 15 % n-Butylacetat (CgH1205), 1,9 % bis 5% Xylol (CgH1o) und 1 % bis 1,9 % n-
Butanol (C4H;00). Als Treibgas wird Dimethylether (CoHegO) mit einem Anteil von 35 %
bis 40 % genutzt[37]. Bei der zweiten Variante handelt es sich um ein Gemisch aus
40 % bis 45 % Cu in 25 % bis 30 % C3zHeO und 25 % bis 30 % CgH1202[38]. Dieser Lack
kann durch Eintauchen des Werksticks oder mittels eines Pinsels aufgetragen wer-
den. Nach Angaben des Herstellers ist beiden Varianten ein Bindemittel beigemischt,
das jedoch zu keiner Oxidation fuhrt. Wahrend des Trocknungsprozesses verfllichtigen
sich die Lésungsmittel[39]. Aufgrund der geféhrlichen Inhaltsstoffe sollte die Lackie-
rung unter einem Abzug erfolgen.

Nach entsprechender Trocknung kann der Schichtverbund galvanisiert werden. Da-
bei bildet das zu beschichtende Substrat mit der Lackschicht die Kathode. Als Anode
wird ein Kupferblech mit einer Gré3e von 150 mmx 100 mm verwendet. Somit besitzt sie
in jedem Fall eine gréBere Flache als die zu galvanisierenden Proben, wodurch eine
homogene Abscheidung geférdert wird. Als Stromversorgung wird das Labornetzteil
KD6005P der Firma Korad Technology Co., Ltd. genutzt. Bei dem verwendeten Elek-
trolyt handelt es sich um einen sauren Glanzkupferelektrolyt, welcher zusatzlich mit
einem Glanzbildner versetzt ist. Sowohl der Elektrolyt als auch die beiden Lacke gehé-
ren der Marke Tifoo an und werden von der MARAWE GmbH & Co. KG vertrieben.

Im Rahmen dieser Arbeit entstanden eine Vielzahl von Schichtverbunden, die entspre-
chend ihres Tragermaterials in Tab. A—1, Tab. A—2 und Tab. A-3 im Anhang aufgeli-
stet wurden. Diese enthalten zentrale Parameter der Galvanisierung wie Temperatur,
Abstand der Elektroden, Spannung und Stromstarke. Des Weiteren sind auch etwai-
ge Anmerkungen und Auffélligkeiten festgehalten. Die Benennung der Proben in den
folgenden Abschnitten dieser Arbeit erfolgt unter Nutzung der Nummern, die in den
Tabellen aufgeflhrt wurden.

Die Folie aus BO-PET war durch ihre Flexibilitat und einen Hang zur statischen Aufla-
dung schwierig zu handhaben. Deshalb wurde sie nach dem Grobzuschnitt auf einem
silikonisierten Trennpapier positioniert. Dieses wurde im Vorfeld auf eine GréB3e von
100 mmx 100 mm zugeschnitten. Mit einer Lésung aus 94 % Ethanol (CoHeO) und einem
Papiertuch lief3 sich die Folie glattstreichen und gleichzeitig reinigen. Anschlie3end er-
folgte der Feinzuschnitt mit einem Skalpell. Danach wurde der Verbund in einer eigens
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angefertigten Spriihbox innerhalb des Abzugs positioniert und mit dem Kupferleitlack
in der Druckflasche bespruht. Das silikonisierte Papier wurde mit Klebeband fixiert, um
zu vermeiden, dass sich die Folie durch den Druck des Sprays bewegte.

Parallel dazu wurde auch die Beschichtung mit dem flissigen Kupferleitlack getestet.
Dazu wurden PI33 und PI34 mit einer GréBe von 50 mmx20 mm in den Lack getaucht.
Bei ersterer Probe bildeten sich lokal grobe Kupferablagerungen. Nach ausgiebiger
RUhrung des Lacks konnten diese geringflgig reduziert werden. Dennoch war das
Ergebnis auBBerst inhomogen und die Schicht von minderer Qualitat. Eine mdgliche Ur-
sache kénnten Alterungserscheinungen des Lacks gewesen sein, da es sich um einen
Restbestand handelte. Darlber hinaus gestaltete sich die Handhabung schwierig, da
der Lack alle Seiten der Probe beschichtete, durch die Schwerkraft nach unten floss
und sich am Rand sammelte. Aufgrund dieser Probleme fokussierten sich die folgen-
den Untersuchungen stattdessen auf den Kupferleitlack in der Druckflasche.

Bei PET1 bis PET16 wurde zunachst der Einfluss der Spriihdauer untersucht. Nahere
Informationen kdnnen der Tab. A—1 enthommen werden. Nach ersten Versuchen bilde-
te sich eine inhomogene und schlecht haftende Kupferschicht. Durch langeres Schiit-
teln der Sprihflasche konnte eine entsprechende Durchmischung des Inhalts erreicht
werden und die Kupferschichten wiesen keine losen Kupferpartikel mehr auf. Bei ei-
nem Sprihabstand von 20 cm ergab sich ein Spriihstof3 von 2 s als guter Richtwert, um
eine makroskopisch deckende und homogene Schicht mit einer mittleren Dicke von
1,50 um bis 2,36 um zu erzielen. Die Bestimmung der Schichtdicke erfolgte Uber eine
Wagung, wie sie in Abs. 2.2 thematisiert wird. War eine Lackschicht oberhalb von 5 pum
gewunscht, wurde diese in mehreren diinnen Schichten aufgetragen. Dabei musste
eine Zwischentrocknung von 5 min berlcksichtigt werden, ohne welche die Qualitat der
Schicht abnahm und sich loser Kupferstaub auf der Oberflache sammelte, wie es bei
PET11 beobachtet werden konnte. Da der Lack nicht abriebfest war, durfte er nicht
durch Reibung von losen Kupferpartikeln befreit werden. Bereits ein abtupfen der Folie
unmittelbar nach der Lackierung trug einen erheblichen Teil der Kupferschicht ab. Auch
eine Spulung ohne ausreichende Trocknung flhrte zu ahnlichen Resultaten. Eine er-
neute Wagung ergab, dass das Volumen der Kupferschicht dadurch um 75 % bis 95 %
abnahm. Nach Ricksprache mit dem Hersteller sei eine Reinigung des Kupferleitlacks
vor der Galvanisierung nicht notwendig[40]. Dennoch wurde die lackierte Folie nach
ausgiebiger Trocknung in destilliertem Wasser (H.O) gespult, um lose Kupferpartikel,
Staub und andere Verunreinigungen zu entfernen. Dadurch sollte eine bessere Haf-
tung zwischen Lack und galvanischer Kupferschicht erzielt werden.

Bei der Spilung lieBen sich zwei Dinge beobachten. Zum einen wurde auch hier ein
erheblicher Teil der vermeintlich fest verbundenen Kupferschicht abgesplilt. Die Folie
war lokal nicht mehr mit Lack bedeckt. Folglich war die Haftfestigkeit ohne eine Vor-
behandlung der Probe nicht ausreichend und musste gesteigert werden. Wie bereits
eingangs erwahnt, wird dies in Abs. 2.1.2 ausfluhrlich behandelt. Zum anderen zeigte
sich, dass sich das silikonisierte Papier samt Folie bei Kontakt mit Fllssigkeit einrollte,
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was eine Galvanisierung undurchfiihrbar machte. Aus diesem Grund wurde das Papier
bei PET6 vor der Galvanisierung entfernt. Daraufhin rollte sich die Folie zwar nicht ein,
allerdings war aufgrund der Flexibilitat keine vertikale Ausrichtung der Folie innerhalb
des Elektrolyten moglich. Es konnte nicht gewahrleistet werden, dass sie parallel zu
der Kupferanode ausgerichtet war, wodurch es zu Inhomogenitaten der abgeschiede-
nen Schicht kam. Ab PET17 wurde deshalb eine Halterplatte mit einer Dicke von 3 mm
aus Polyvinylchlorid ([Co,H3Cl],,) verwendet. Dieses ist gegentiber dem sauren Glanz-
kupferelektrolyten chemisch bestéandig und als Stltzstruktur daher gut geeignet[41].
Die Platte wurde mit einer Bandsage auf die Gré3e der Probe zugeschnitten und an-
schlieBend mit einem Messer entgratet. Mit doppelseitigem Klebeband wurde das sili-
konisierte Papier auf der Halterplatte fixiert. Dadurch konnte der Probe auch wahrend
der Lackierung zusatzlicher Halt gegeben werden. Die Rander und die Riickseite der
Platte wurden mit Kreppband abgeklebt, um zu verhindern, dass Flachen abseits der
Folienoberflache lackiert wurden. Zusatzlich wurden diese im Anschluss mit Ethanol-
l6sung und Wattestabchen gereinigt. So wurde sichergestellt, dass die Galvanisierung
nur auf der lackierten Oberflache und nicht an entsprechend lackierten Randflachen
erfolgte. AuBerdem konnte dadurch die Qualitat der Schichtdickenbestimmung verbes-
sert werden.

Wahrend der Trocknung des Kupferleitlacks kam es zu einer Oxidation der Oberflache
und es bildete sich eine nichtleitende Deckschicht. Messungen des Widerstands von
PET33, PET34 und PET35 mit einem Multimeter des Typs 87V der Firma Fluke erga-
ben Werte jenseits von 200 kQ2. Aus diesem Grund war es erforderlich, dass die Probe
samt Kontaktstelle vor der Galvanisierung in den Elektrolyten eingetaucht wurde, um
durch die Benetzung einen Stromfluss zu ermdglichen. Bei dickeren Schichten war es
ratsam, die Folie zunachst flr 10 min stromlos in den Elektrolyten zu tauchen. Dadurch
wurde die nichtleitende Deckschicht des Lacks entfernt.

Das hier beschriebene modifizierte Verfahren wurde an PET17 bis PET35 bei einer
ProbengréBe von 60 mm x50 mm getestet und flr sédmtliche Proben etabliert. Nach der
Reinigung erfolgte die Behandlung der Proben nur noch mit Handschuhen, um Ver-
unreinigungen zu minimieren. Fir die Galvanisierung wurden die Elektroden in einem
Abstand von 50 mm parallel zueinander positioniert. Entsprechend den Vorgaben des
Herstellers wurde die Spannung zunachst auf 1,00V bis 1,50V und die Stromdichte auf
1,00 Adm™2 bis 2,00 Adm~? eingestellt{42]. Je nach angestrebter Schichtdicke wurde
die Stromdichte anschlieBend flexibel angepasst. Nahere Informationen kénnen Tab.
A-1, Tab. A-2 und Tab. A-3 entnommen werden. Mit dieser Durchfiihrung lieBen sich
zufriedenstellende Beschichtungsergebnisse erzielen. Allerdings kam es insbesonde-
re bei PET22, PET34 und PET35 zu starken oxidativen Prozessen auf der Oberflache
der Kupferbeschichtung nach der Galvanisierung und Spulung. Diese auBerten sich
in einem braunlich graulichem Anlaufen der Oberflache, wie es in Abb. 2—1 zu sehen
ist. Die Strukturen hatten meist eine wolkenartige Form und erstreckten sich bis zu
den Grenzen, an denen sich die Folie wahrend des Prozesses von dem silikonisierten
Papier I6ste. Nach Ricksprache mit dem Hersteller haben diese Verfarbungen kei-
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ne negativen Auswirkungen auf die mechanischen und elektrischen Eigenschaften der
Schicht und seien rein optische Phdnomene. Sie lie3en sich durch Eintauchen in einen
Kupferreiniger entfernen[40]. Dies fUhrte jedoch nicht zu dem gewUlnschten Effekt. Die
Anlauferscheinungen a&nderten zwar ihre Form, nahmen in der Intensitat jedoch nur
gering ab. Untersuchungen zeigten, das sich die Verfarbung minimieren lie3, wenn die
Trocknung langsam erfolgte und die Folie zunachst mit einem befeuchteten Tuch ab-
gedeckt wurde. Abb. 2—1 I&sst auBerdem einige Falten erkennen, deren Auspragung
sich bei einer Verkleinerung der Probengeometrie verringern lief3. Auch ein Abplatzen
der Verkupferung entlang dieser Falten war zu beobachten. Inwieweit sich dies durch
eine Modifizierung der Oberflache vermeiden lasst, soll unter anderem in Abs. 2.1.2,
Abs. 2.3.1 und Abs. 2.3.2 untersucht werden.

Abb. 2-1: Anlauferscheinungen nach Galvanisierung, Splilung und Trocknung von
PET34 durch Oxidationsprozesse auf der Oberflache

2.1.2 Oberflachenmodifizierung

Die Haftfestigkeit des Beschichtungsmaterials auf dem Substrat hangt entscheidend
von dessen Oberflachenbeschaffenheit ab, wie es in Abs. 1.1.3.6 anhand des Galvani-
sierungsprozesses von Kunststoffen dargelegt wurde. Die Ergebnisse aus Abs. 2.1.1
zeigten, dass die Haftfestigkeit zwischen biaxial orientiertem Polyethylenterephthalat
(BO-PET) und Kupferleitlack ohne weitere Vorbehandlung nicht ausreichte. Gleiches
galt auch bei Verwendung von Kapton 20EN als Grundmaterial.

Eine Mdglichkeit, die Haftfestigkeit zu verbessern, ohne das Substrat selbst zu veran-
dern, war die Nutzung eines Haftprimers, wie er in Abs. 2.7.2 Anwendung fand. Fir
eine Verwendung in der Raumfahrt mit dem Ziel der Gewichtsreduzierung war dies al-
lerdings nicht zielflhrend.

Eine Alternative stellte die mechanische Aufrauung dar. Dazu wurde PET13 mittels
Schleifpapiers mit einer Kérnung von 400 aufgeraut. Aufgrund der geringen Schicht-
dicke riss die Folie jedoch an mehreren Stellen. Der Fokus weiterer Untersuchungen
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lag deshalb auf der nasschemischen Behandlung und der Oberflachenmodifizierung
mittels Atmospharendruckplasmas.

Far die nasschemischen Untersuchungen wurden sechs Proben aus Kapton 20EN
mit einer GréBe von 20 mmx 10 mm in unterschiedlichen Lésungen behandelt. Anwen-
dung fanden eine einmolare Lésung aus Natriumhydroxid (NaOH), eine Pufferldsung
aus NaOH und Ethansaure (CoH40,), Paraffin, N-Methyl-2-pyrrolidon (CsHgNO), kurz
NMP und ~-Butyrolacton (C4HgO5), kurz GBL. Somit wurde sowohl das basische als
auch das saure Milieu abgedeckt. Die Behandlungsparameter sind Tab. 2—1 zu ent-
nehmen. Die Behandlung in NaOH orientierte sich an den Untersuchungen von J. B.
Calderén[12]. Die Verwendung der Ubrigen Lésungen erfolgte in enger Zusammen-
arbeit mit Tobias Abstreiter, dem Werkstattleiter des LRT der TUM und basierte auf
Erfahrungswerten.

Tab. 2-1: Dauer ¢t und Temperatur 7' der nasschemischen Behandlung des Kaptons

Lésung NaOH Puffer Paraffin NMP GBL
¢ [h] 1 9 3 1 3
T [°C] 21,0 70,0 70,0 21,0 130,0

Die Auswirkung der nasschemischen Behandlung wurde durch eine Kontaktwinkel-
messung mit anschlieBender Berechnung der freien Oberflachenenergie des Proben-
kérpers quantifiziert. Die Messung und Analyse erfolgte mit dem Kontaktwinkelmess-
gerat DSA25 und der zugehdrigen Auswertungssoftware ADVANCE der Firma Kruss.
Bei der Kontaktwinkelmessung handelt es sich um ein optisches Verfahren, bei dem
ein Flussigkeitstropfen auf der Probenoberflache abgesetzt und analysiert wird, wie es
in Abb. 2—2 dargestellt ist. Der Tropfen der Testflissigkeit entstammte der Pipette im
oberen Teil des Bilds. Die Messung erfolgte am liegenden Tropfen bei einem Aufsichts-
winkel von 0°. Dabei wurde der Kontaktwinkel durch Anlegen einer Tangente durch den
Tripelpunkt zwischen Probenoberflache, Testflissigkeit und Umgebungsluft gemessen.
Das Vorgehen erfolgte entsprechend den Vorgaben der DIN EN ISO 19403-2[43]. So
wurde gewahrleistet, dass die Ergebnisse nachvollziehbar und vergleichbar waren. Ins-
besondere das zeitliche Verhalten des Tropfens wurde bei der statischen Messung
nicht bertcksichtigt, so dass ein definiertes Vorgehen umso wichtiger erschien.

Die nasschemisch behandelten Proben wurden flr 24 h bei 22 °C akklimatisiert. Da-
durch wurde sichergestellt, dass etwaige Flissigkeitsriickstande der Vorbehandlung
verdunsteten. Eine Messung der Luftfeuchtigkeit erfolgte nicht.
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Abb. 2-2: Messung des Kontaktwinkels © mit destilliertem Wasser (H,O) am liegen-
den Tropfen nach Behandlung des Kaptons in einmolarer L6sung aus Natriumhydroxid
(NaOH) fiir 60 min und einer Ruhephase von 15d

Pro Probe wurden je drei Tropfen von zwei Testflissigkeiten analysiert. Auch wenn die
Probenflache kleiner war, als in der Norm geraten, konnte dennoch gewabhrleistet wer-
den, dass samtliche Tropfen an unterschiedlichen Positionen abgesetzt wurden. Die
Verteilung erfolgte Uber die gesamte Oberflache, um eine Aussage Uber die Homoge-
nitét der Modifizierung zu ermdglichen. Wie empfohlen, wurde auf die Testflissigkeiten
destilliertes Wasser (H>O) und Diiodmethan (CH.l,) zuriickgegriffen. Die Oberflachen-
spannung des destillierten H,O betragt vu,0 = 72,8 mJ m~2, welche sich auf einen dis-
persen Anteil von 71‘_1120 = 21,8mJm~2 und einen polaren Anteil von Yo = 51,0m)J m—2
aufteilt. CHzl, hat eine Oberflachenspannung von ~cu,1, = Y&y, = 50,8mJm~2 und
ist damit rein dispers[43]. Fur erstere Testflissigkeit lag das Tropfenvolumen bei 2,0 uL
und far letztere bei 1,2 uL. Die Dosierung erfolgte tber ein softwaregesteuertes Dosier-
system flr mehrere FlUssigkeiten. Die Temperatur lag zwischen 23,8 °C und 24,0 °C und
wurde fr jede Messung Uber einen PT100-Temperatursensor gemessen.

Lag der Kontaktwinkel zwischen 20° und 110° erfolgte dessen Bestimmung Uber die
Kegelschnittgleichung. Falls dies zu keinem zufriedenstellenden Fitting des Tropfens
fihrte oder der Kontaktwinkel unterhalb von 20° lag, fand die Tangentengleichung
Anwendung[43]. Schnitt die Basislinie wahrend der automatischen Auswertung nicht
den Tripelpunkt, so wurde diese manuell korrigiert. Die Messung erfolgte unmittelbar
nach der Dosierung des Tropfens. Um eine qualitativ hochwertige Auswertung zu er-
halten, wurde darauf geachtet, dass die Standardabweichung des mittleren Kontakt-
winkels unterhalb von +3°lag, sofern die Homogenitat der Modifizierung dies zulief3.

Aus dem arithmetischen Mittelwert der drei Messungen pro Probe und FlUssigkeit wur-
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de die freie Oberflachenenergie des Kaptons unter Aufspaltung in ihren dispersen und
polaren Anteil berechnet. Nach den Vorgaben der DIN EN ISO 19403-2 fand dabei das
Verfahren nach Owens, Wendt, Rabel und Kaelble (OWRK-Verfahren) Anwendung[43].
Das Verfahren basiert auf der Annahme, dass sich die freie Oberflachenenergie des
Festkorpers +, aus einem dispersen Anteil ¢ und einem polaren Anteil 4 entspre-
chend

%=+ (2-1)
zusammensetzi[44]. Die dispersen und polaren Anteile resultieren dabei aus unter-
schiedlichen physikalischen Wechselwirkungen. Selbige Annahme gilt auch fur die
Oberflachenspannung der Flussigkeit 4. Wechselwirkungen der dispersen Anteile der
FlUssigkeit entstehen dabei nur mit den dispersen Anteilen des Festkorpers. Entspre-
chendes gilt auch fur die polaren Anteile. Durch Bestimmung der beiden Beitrage
weist die Kontaktwinkelmessung entscheidende Vorteile gegenlber anderen Verfah-
ren wie der Testtintenmethode zur Bestimmung der freien Oberflachenenergie einer
Probe auf[45]. Die Grenzflachenspannung zwischen Probenkdrper und Testflissigkeit
v €rgibt sich zu

7s1=%+%—2-(\/’ngdJr\/vé)m") [44]. (2-2)
Die Youngsche Gleichung
s = Vs + N - cos (O) (2-3)

stellt einen Zusammenhang zwischen der freien Oberflachenenergie des Festkérpers
~s, der Oberflachenspannung der Flussigkeit v, der Grenzflachenspannung zwischen
Probe und Flussigkeit 15 sowie dem Kontaktwinkel © her[45]. Daraus folgt die Adhasi-

onsarbeit W, mit
Wo = (1 cos (@) =2+ (o af +yd oF). (2-4)

Durch Umformung dieses Terms zu

(14 cos (O i
- d( ) _ JF AL (2-5)
2/ N

nimmt der Ausdruck die Form einer Geradengleichung an, welche flr die Auswer-
tung der freien Oberflachenenergie der Probe herangezogen wird[44]. Dabei ergibt
das Quadrat der Steigung den polaren Anteil 4» und aus dem Quadrat des Ordinaten-
abschnitts berechnet sich der disperse Anteil v[43].

Die Ergebnisse der Untersuchungen sind in Tab. 2-2 zu finden. Es wurde ersicht-
lich, dass sowohl die Behandlung in Paraffin als auch in Pufferlésung zu einer leichten
Erhdhung der freien Oberflachenenergie des Kaptons flhrten. Zu einer signifikanten
mittleren Steigerung um 52,52 % auf (71,76 4+ 2,44) mJ m~2 kam es infolge der Behand-
lung in einmolarer Lésung aus NaOH. Die Behandlung in Lésungen aus GBL und NMP
leistete hingegen keinen nennenswerten Beitrag zur Erhéhung der freien Oberflachen-
energie. Es schien sogar, dass das GBL einen negativen Einfluss auf diese hatte.
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Tab. 2-2: Kontaktwinkel Oy,0 und O¢y,;, sowie freie Oberflachenenergie der Proben

s mit dispersem und polarem Anteil v¢ und ¥ nach nasschemischer Behandlung und
einer Ruhephase von 24 h

System Om,0 [ Ochn [ AW [mMIm™2] AP [mIJm™2] 4 [mIm™?]
GBL 74,03 +£1,98 4597+1,23 36,49+0,67 6,500,888 42,99+ 1,55
- 74,20+ 0,63 35,06 2,41 42,00 £ 1,12 5,05 £0,35 47,05+ 1,47
NMP 68,81+ 1,72 3364-+085 4029+042 7784081 48,07+ 123
Paraffin 63,56 = 1,66 29324202 4450+0,82 9,03+0,83 53,53+ 1,65
Puffer 60,50 = 1,57 29,78 +0,79 44,31+0,32 10,59 +0,80 54,91 +£1,12
Natronlauge 18,24 £2,10 49,13+236 34,76+ 1,31 37,01 +£1,13 71,76 + 2,44

Um die Langzeitstabilitat der Oberflachenmodifizierungen durch die nasschemische
Behandlung zu beleuchten, wurde ein weiterer Satz Proben behandelt. Dessen Unter-
suchung erfolgte ceteris paribus nach einer Ruhephase von 15d. Die Ergebnisse sind
der Tab. 2-3 zu entnehmen.

Tab. 2-3: Kontaktwinkel Oy,0 und O¢y,;, sowie freie Oberflachenenergie der Proben
s mit dispersem und polarem Anteil v¢ und ¥ nach nasschemischer Behandlung und

einer Ruhephase von 15d

System On,0 [ Ocm,n, [ 2 [mIm™2] AP [mIm™?] [mIm~?]
Puffer 70,64 + 2,04 46,024+ 2,58 36,46 £+ 1,40 8,06+ 1,06 44,52+ 246
Paraffin 76,96 + 0,59 37,86 2,82 40,67 4+ 1,37 432+0,36 4499+1,73
GBL 2 82,76 0,26 30,45+ 0,36 44,03 £0,15 1,96 £0,07 46,00 £ 0,22
- 74,20 £ 0,63 35,06 =241 42,004+ 1,12 5,05+0,35 47,05+ 1,47
GBL 1 65,59 +£2,01 39274+ 1,69 39,97 +0,84 9,42 +1,03 49,40+ 1,87
NMP 66,01 0,65 32,86+ 0,77 43,00+ 0,34 8,31 +£0,32 51,30 + 0,66
Natronlauge 35,06 2,81 4526+294 36,87+1,58 28,08+1,77 64,96+ 3,35

Dabei zeigte sich ein anderes Bild als nach vierundzwanzigstiindiger Ruhephase. Wie
erwartet, nahm die freie Oberflachenenergie der Proben mit voranschreitender Ruhe-
phase ab. Unter Berlcksichtigung der Standardabweichung hatte sich der Effekt der
Oberflachenmodifizierung nach den Behandlungen in Pufferlésung und Paraffin sogar
bis auf den Wert des unbehandelten Kaptons reduziert. Erstaunlich war, dass sich
fir die Behandlung in NMP gegenteiliges zeigte und es zu einer Erhéhung der frei-
en Oberflachenenergie im Mittel um 9,03 % kam. An dieser Stelle sei angemerkt, dass
die Behandlungsparameter im Vergleich zu Tab. 2—1 flr die Langzeituntersuchungen
teilweise angepasst wurden, um die Ergebnisse der Modifizierung zu verbessern. Die
Behandlung des Kaptons mit der Pufferldsung erfolgte fir nur 60 min unter Einwirkung
eines Ultraschalls mit einer Frequenz von 130 kHz. Die Temperatur wurde dabei auf
75 °C erhéht. Mit Blick auf die Ergebnisse flhrte dies nicht zu der erwiinschten Steige-
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rung der freien Oberflachenenergie der Probe. Des Weiteren wurde die Behandlungs-
zeit in Paraffin auf 2h und in GBL auf 1h verkirzt. Letztere Anpassung resultierte in
einer leichten Steigerung der freien Oberflachenenergie trotz der langeren Lagerung
von 15d. Diese schien jedoch nicht zuverlassig aufzutreten, wie die Untersuchung ei-
ner zweiten Probe zeigte. Neben der freien Oberflachenergie unterschieden sich diese
beiden auch in ihrem Hang zur statischen Aufladung. Einzig die Probe nach Behand-
lung in der Lésung aus NaOH zeigte ein stabiles Langzeitverhalten. Nach 15d lag die
freie Oberflachenenergie mit (64,96 + 3,35) mJ m~2 deutlich Gber dem Wert der unbe-
handelten Probe.

Basierend auf diesen Ergebnissen wurden fir die Untersuchungen in den folgenden
Abschnitten beschichtete Proben verwendet, die flr 60 min bei Raumtemperatur in ein-
molarer Lé6sung aus NaOH behandelt wurden.

Eine alternative Behandlungsmaglichkeit bietet die Technologie des Atmospharendruck-
plasmas. Im Vergleich zu herkbmmlichen Plasmaanlagen ist der technische Aufwand
dabei gering, da flr den Prozess kein Vakuum benétigt wird. Gegentiber der nass-
chemischen Behandlung kommt das Atmosphéarendruckplasma aufBBerdem ohne ge-
fahrliche Chemikalien aus. Wie in Abs. 1.2.2 beschrieben, ergeben sich durch die
Nutzung unterschiedlicher Gase eine Vielzahl von physikalischen und chemischen
Modifizierungsmdglichkeiten[32, 33, 34]. Diese konnten mit den vorhandenen Analy-
semethoden im Rahmen der Arbeit nicht explizit untersucht werden. Der Fokus lag
deshalb auf den Auswirkungen der Modifikationen, die sich in einer Anderung der frei-
en Oberflachenenergie der Proben duf3erten.

Die Behandlung erfolgte mit einem Atmospharendruckplasma der Firma Plasmatreat
mit einem Generator des Typs FG5001. Die Zindung des Druckluftplasmas erfolgte bei
21 kHz und 280V mit einer Stromstarke im Bereich von 6 A bis 20 A. Die Plasmacycle-
time lag bei 100 %, so dass die Entladung kontinuierlich erfolgte. Die Geschwindigkeit
des Verfahrtisches betrug 6,0ms=.

Far erste Untersuchungen wurden die Proben aus Kapton samt silikonisiertem Papier
auf dem Verfahrtisch positioniert und mit zwei Gewichten an den Enden beschwert,
so dass sie sich unter Einwirkung des Plasmas moglichst wenig bewegten. Dennoch
kam es zu einer erhOhten Faltenbildung im Laufe der Behandlung. Deshalb wurden
die Proben vor der anschlieBenden Kontaktwinkelmessung mit einem Papiertuch und
Isopropanol (C3HgO) geglattet. Die Messerergebnisse der Kontaktwinkelmessung und
die daraus resultierenden freien Oberflachenenergien der Proben dienten somit ledig-
lich als Anhaltspunkt. Es ware denkbar, dass die Reinigung zusatzliche chemische
Modifikationen verursachte, die nicht weiter abgeschatzt werden konnten. Es ergaben
sich freie Oberflachenenergien des Kaptons, die bis zu 20 mJ m~2 oberhalb der freien
Oberflachenenergie der unbehandelten Probe lagen. Das Druckluftplasma schien also
durchaus eine potenzielle Alternative zu der nasschemischen Behandlung zu sein.
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Um die Qualitat der Behandlung zu steigern, wurde eine Probenhalterung konstruiert,
wie sie in Abb. 2-3 zu sehen ist. Diese wurde von der Werkstatt des Lehrstuhls far
Medizintechnische Materialien und Implantate (MMI) der TUM gefertigt. Die Fixierung
der Grundplatte (1) auf dem Verfahrtisch der Anlage erfolgte Gber zwei Schraubver-
bindungen (4). Die Probe (3) wurde mittig auf der Grundplatte positioniert. Durch ein
Umknicken und Einklemmen der Enden zwischen Grundplatte und den verschraubten
(5) Seitenplatten (2) konnte diese befestigt werden. So ergab sich eine definierte Bear-
beitungsflache von 50 mm %25 mm. Die sechs Schraubverbindungen wurden versenkt,
so dass der Schraubenkopf mit der Oberflache der jeweiligen Platte abschloss, um Tur-
bulenzen zu minimieren und eine homogene Behandlung der Probe zu ermdglichen.

Abb. 2-3: Schematische Darstellung der Probenhalterung fiir die Plasmabehandlung

Mit dieser Halterung wurden die obigen Untersuchungen bei identischen Einstellungen
der Plasmaanlage wiederholt. Der Abstand zwischen Disenaustritt und Probenoberfla-
che sowie die Anzahl der Uberfahrten wurde variiert. Die Ergebnisse kénnen Tab. 2—4
entnommen werden. Durch die Halterung konnte die Faltenbildung infolge des Plas-
mas reduziert werden, so dass die Analyse der Oberflache ohne Zwischenbehandlung
erfolgte. Zwischen Plasmaaktivierung und der jeweils ersten Kontakiwinkelmessung
lagen 3 min bis 5 min.

Bei einem Abstand von 40 mm zwischen Duse und Probenkérper ergab sich ein ne-
gativer Einfluss der Plasmabehandlung auf die freie Oberflachenenergie der Probe.
Daraufhin wurde der Abstand auf 20 mm reduziert. Die Anzahl der Durchgange wurde
sukzessive erhoht. Je ofter das Plasma die Oberflache Uberstrich, desto starker war
die Modifizierung. Diese beschrankte sich in erster Linie auf den polaren Anteil der
freien Oberflachenenergie. Nach T. Willers und M. Jin werden durch eine Oxidation
des Kaptons polare Gruppen in die Struktur eingefligt[45]. Bei 20 Wiederholungen tra-
ten unerwiinschte makroskopische Veranderungen durch den thermischen Eintrag des
Plasmas auf. Die Probe erschien ermattet und war steifer als zuvor. Anschlie3end wur-
de der Abstand zwischen DiUsenaustritt und Probenoberflache auf 30 mm erhéht. Da-
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durch konnte die thermische Belastung der Oberflache pro Durchgang reduziert wer-
den. Um eine vergleichbare Modifizierung zu erzielen, musste die Anzahl der Durch-
gange erhdht werden. Es ergab sich eine freie Oberflachenenergie der Probe von etwa
60 mJ m~2. Die Anzahl der Uberfahrten schien bei groBerem Abstand einen deutlich ge-
ringeren Einfluss auf den Grad der Modifizierung zu haben. Diese erwies sich auf3er-
dem als duf3erst inhomogen. Nach 40 Wiederholungen beschréankten sich die Inhomo-
genitaten auf den Randbereich und hatten somit keinen Einfluss auf die Bestimmung
des Kontaktwinkels. Deshalb betrug die Standardabweichung hier nur +1,36 mJm=2
im Gegensatz zu den deutlich erhdhten Werten nach 20 und 30 Wiederholungen. Al-
lerdings kam es bei dieser Probe zu &hnlichen makroskopischen Veranderungen, wie
schon nach 20 Wiederholungen bei einem Abstand von 20 mm.

Tab. 2-4: Kontaktwinkel ©1,0 und ©¢yy,1, sowie freie Oberflachenenergie der Proben ~

mit dispersem und polarem Anteil 1< und 1£ nach Plasmabehandlung bei variierendem
Abstand s und Anzahl der Durchgéange n

s[mm]  n[] Om,0 [1  Ocmp, [T A [MIm™2] AP [mIm™?] 4 [mIm™?]
- - 74,20 £ 0,63 35,06 £2,41 42,00+£1,12 5,05=+0,35 47,05+ 1,47
40 10 76,24 £ 0,55 51,59 £ 4,48 33,38 +£252 6,41+0,76 39,79 & 3,29
20 10 51,47+ 1,57 45,14 +3.85 37,70 £ 1,47 18,12+ 1,14 55,83 + 2,62
20 15 36,47 £ 0,97 42,23 +£0,74 38,47 +0,39 26,43+ 0,57 64,89 & 0,95
20 20 36,64 2,90 34,19+233 41,26 +1,38 26,15+ 1,39 67,41 + 2,77
30 20 47,69 £ 8,29 3554 +216 42,2440,99 18,31 +£4,68 60,55+ 5,67
30 30 46,64 & 6,65 33,76 £ 5,73 42,59 +259 18,744+ 3,89 61,34 + 6,48
30 40 51,84 +2,06 26,93 & 0,66 4544+ 0,25 14,74 +1,11 60,18 + 1,36

Unter Berlcksichtigung der obigen Ergebnisse wurden flr die folgenden Untersuchun-
gen der kommenden Abschnitte Proben mit einer Behandlung bei einem Abstand von
20 mm und 15 Wiederholungen verwendet. Diese Kombination lieferte die gré3tmogli-
che Erhéhungen der freien Oberflachenenergie auf (64,89 + 0,95) mJm~2, ohne dabei
zu makroskopischen Veranderungen der Oberflache durch den thermischen Eintrag zu
fihren.

AbschlieBend erfolgte eine Untersuchung der Oberflachenmodifizierungen infolge ei-
ner Laserbehandlung. Diese wurde durch Tobias Abstreiter mit einem Diodenlaser bei
geringer Leistung durchgeflihrt. Fir destilliertes H,O ergab sich ein Kontaktwinkel von
(79,89 £ 0,30)°. Fur CHzl, lag dieser bei (37,92 £ 1,26)° Mit dem OWRK-Verfahren
errechnete sich eine freie Oberflaichenenergie der Probe von (43,97 + 0,76) mJm~2
mit einem dispersen Anteil von (40,64 + 0,61) mJm~2 und einem polaren Anteil von
(3,33 £ 0,15) mJm~2. Im Vergleich zu den Werten der unbehandelten Probe mit einer
freien Oberflachenenergie von (47,05 + 1,47) mJm~2 bei einem dispersen Anteil von
(42,00 + 1,12) mJ m~2 und einem polaren Anteil von (5,05 + 0,35) mJ m~2 zeigte sich ein
negativer Einfluss der Behandlung auf die freie Oberflachenenergie des Kaptons. Die
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Laserbehandlung spielte deshalb im weiteren Verlauf keine Rolle.

Basierend auf den Annahmen und Folgerungen des OWRK-Verfahrens lassen sich
nach T. Willers und M. Jin die freien Oberflachenenergien der Proben in Form einer
sogenannten Wetting Envelope veranschaulichen. Dabei werden die dispersen Antei-
le gegen die polaren Anteile aufgetragen. Bei zusatzlicher Kenntnis Gber die Ober-
flachenspannung des Lacks kénnen Vorhersagen Uber das Benetzungsverhalten und
daraus folgend auch Uber die Haftfestigkeit der Beschichtung getroffen werden. Sollten
die Beitrage Ubereinstimmen, so kommt es zu einer vollstandigen Benetzung des Sub-
strats. Damit wird die anziehende Wechselwirkung zwischen Probenkérper und Lack
maximal und die Grenzflachenspannung verschwindet. Diese verweist auf die inharen-
te Spannung der Lackierung und kann zu einer leichteren Ablésung der Beschichtung
fihren. Das verschwinden der Grenzflachenspannung ist gleichbedeutend mit einem
Kontaktwinkel von 0945]. Diese Tatsache wird bei der Erstellung der Wetting Envelope
bertcksichtigt. Eine unzureichende Benetzung der Probenoberflache liegt vor, wenn
die Oberflachenspannung des Lacks aufBerhalb der Kontur liegt, die sich fir die freie
Oberflachenenergie des Festkdrpers ergibt. Liegt sie innerhalb, ist die Benetzung voll-
standig. Entscheidend ist das Verhaltnis zwischen Adhé&sionsarbeit der beiden Phasen
W4 und der Kohésionsarbeit innerhalb des Lacks 1Wy. Aus der Differenz der beiden
ergibt sich der Spreizdruck py,. Ist dieser positiv, findet eine Benetzung der Oberflache
statt[46]. Unter Nutzung der Polarkoordinaten

R - cos (p) = (2-6)
und
R-sin () = (2-7)
lasst sich Gl. 2-5 umformen zu der charakteristischen Gleichung der Wetting Envelope
2
2 4. cos (p) + /7% - sin
R(p) = V7 (p) + V7 - sin (¢) 47) (2-8)
1+ cos(O) cos () + sin (p)

Die Bestimmung der Oberflachenspannung des flissigen Kupferleitlacks erfolgte eben-
falls mit dem DSA25. Dazu wurde eine Messung am hangenden Tropfen durchgefihrt,
wie sie in Abb. 2—4 dargestellt ist. Zunachst wurde die Kantle mit einem Durchmesser
von 0,8 mm vermessen und das System kalibriert. Das Tropfenvolumen betrug 2,0 L,
so dass sich an der Spitze der Kaniile ein Tropfen bildete, der sich nicht abldste. Um
diesen zu analysieren, wurde die Basislinie auf den Ubergang von Kaniile zu Tropfen
gelegt. Mit der Young-Laplace-Gleichung

Ap=m- (i + l) (2-9)

™ T2

lasst sich nach den Beschreibungen des Herstellers die Oberflachenspannung ~, be-
stimmen. Die Hauptkrimmungsradien r; und r, ergeben sich aus der Deformation
des Tropfens durch den hydrostatischen Druck infolge der Gewichtskraft des Tropfens.
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Die daraus resultierende Abweichung von der Kugelform kann durch das Verhaltnis
zwischen Gewichtskraft und der Oberflachenspannung bestimmt werden. Die exakte
Tropfenform wird im Rahmen der Messung mit einer Graustufenanalyse ausgewer-
tet. Die Bestimmung der Qualitéat des Tropfens erfolgt Gber einen Formfaktor. Dieser
wird softwaregestitzt ausgewertet und sollte zwischen 0,4 und 0,6 liegen. In dessen
Berechnung gehen die EinflussgréBen Oberflachenspannung, Tropfenvolumen, Flis-
sigkeitsdichte und Erdbeschleunigung ein[48].

Flr die durchgefiihrten Messungen resultierten Werte zwischen 0,57 und 0,59. Die
Dichte betrug laut Hersteller 1,38gmL™" bis 1,41 gmL~'[49]. Fiir den fliissigen Kup-
ferleitlack ergab sich nach zehn Messungen je nach Zusammensetzung eine Oberfla-
chenspannung von 17,69 mJ m~2 bis 18,07 mJm~2. Fir eine konservative Abschatzung
wurde bei der weiteren Betrachtung der gréBere Wert verwendet, da dieser die hdhe-
ren Anforderungen an das Substrat stellte. Die Oberflachenspannung lief3 sich nicht in
ihren dispersen und polaren Anteil aufspalten, weil die Messung unter Luftatmosphare
stattfand. Dazu ware eine Messung in einem vollstandig dispersen Medium erforder-
lich.

Abb. 2-4: Messung der Oberflachenspannung 7, des fliissigen Kupferleitlacks am han-
genden Tropfen

Der Kupferleitlack in der Druckflasche konnte auf diese Weise nicht untersucht werden.
Deshalb wurde dessen Oberflachenspannung theoretisch betrachte. Dazu wurde die
Annahme getroffen, dass sich diese bei guter Suspension des Kupfers (Cu) mit einem
Anteil von 15 % bis 20 % naherungsweise als gewichtetes Mittel der Oberflachenspan-
nungen der enthaltenen Losungsmittel ergab, wie sie aus Tab. 2-5 enthommen werden
kénnen[37].
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Tab. 2-5: Prozentualer Anteil und Oberflaichenspannung ~, der Lésungsmittel Ace-
ton (C3HsO), n-Butylacetat (CsH1202), Xylol (CgH10) und n-Butanol (C4H00) des Kup-
ferleitlacks unter Druck

Lésungsmittel C3H60 CGH1202 CgH10 C4H1oo
Anteil [%] 25 bis 30[37] 10 bis 15[37] 1,9 bis 5[37] 1 bis 1,9[37]
i [mJm=2] 23.2[50] 61,3(51] 28 7[52] 69,9[53]

Das Treibgas Dimethylether (CoHgO) mit einem Anteil von 35 % bis 40 % ging nicht
in die Berechnung ein, da dieses nicht unmittelbar an der Lackierung beteiligt war[37].
Auf diese Weise resultierte je nach Zusammensetzung eine Oberflachenspannung von
22,78 mJm~2 bis 28,43 mJm~2. Auch hier wurde flr folgende Betrachtungen der Maxi-
malwert verwendet.

Zur Uberpriifung der Annahme wurde analog die Oberflachenspannung fiir den fliissi-
gen Lack berechnet. Es ergab sich ein Wert zwischen 22,29 mJm~=2 und 25,35 mJm~2.
Dieser lag oberhalb des experimentell ermittelten Ergebnisses. Mit Blick auf das Alter
des Lacks ist dies durchaus Uberraschend. Suspensionen zeigen Ublicherweise Alte-
rungserscheinungen wie etwa Sedimentationen, wie sie K. Paciejewska beschreibt[54].
Diese kdnnten auch eine mdgliche Erklarung flr das unzureichende Beschichtungs-
verhalten auf PET33 und PET34, wie es in Abs. 2.1.1 beschrieben wurde, liefern. Die
Kupferpartikel agglomerieren und beginnen zu sinken. Dadurch nimmt die Heterogeni-
tat der Suspension zu[54]. Somit ist die Grenzflachenenergie des Kupfers nicht mehr
zu vernachlassigen. Fir elementares Cu liegt sie in Abhangigkeit der Kristallstruktur
zwischen 1952 mJm~2 und 2237 mJ m—2[55].

Dennoch war die Annahme fir die hier verwendeten Zwecke ausreichend, da es nur
um eine grobe Abschatzung des Benetzungsverhaltens ging. Vielmehr sollte das Ver-
fahren exemplarisch dargestellt werden. Darlber hinaus erfolgt in Abs. 2.3.1 eine quali-
tative Bestimmung der Haftfestigkeit und damit des Beschichtungsverhaltens des Lacks
in der Druckflasche.

Um auch ohne eine Bestimmung der dispersen und polaren Anteile der Oberflachen-
spannung eine Aussage Uber das Benetzungsverhalten der Lacke machen zu kdnnen,
wurden samtliche Kombinationen der Beitrage in der Wetting Envelope bericksich-
tigt. Dabei ergaben sich die héchsten Anforderungen an die Substratoberflache bei
vollstandiger Benetzung als Gerade, basierend auf der Kurvenschar aller Wetting En-
velopes fur die ermittelte Oberflachenspannung des jeweiligen Lacks. In Abb. 2-5 ist
dieser Sachverhalt exemplarisch fur den flissigen Lack mit elf Kurven der Schar dar-
gestellt.
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Abb. 2-5: Kurvenschar und Gerade aller Maxima der Wetting Envelopes mit der Ober-
flachenspannung ~; des fliissigen Kupferleitlacks

In Abb. 2—6 ist die Wetting Envelope der unvorbehandelten Probe aus Kapton nach
Gl. 2-8 mit einer freien Oberflachenenergie von 47,05 mJm~2 aufgetragen. Der dis-
perse Anteil betrug 42,00mJm~2 und flir den polaren Anteil ergab sich ein Wert von
5,05 mJ m~—2. AuBerdem sind die Geraden der Maxima, die sich aus den Kurvenscharen
aller méglichen Kombinationen flir die beiden Lacke ergaben, eingetragen. Gleiches
erfolgte auch in der Abb. 2—7 mit der Wetting Envelope der plasmabehandelten Probe
und der Wetting Envelope der Probe nach Behandlung in einer einmolaren Lésung aus
NaOH in Abb. 2—-8. Dabei galt stets die Forderung nach vollstandiger Benetzung.

Es wurde ersichtlich, dass der flussige Kupferleitlack die unbehandelte Probe nur voll-
standig benetzte, falls dessen disperser Anteil mindestens 10,79 % der freien Ober-
flachenenergie ausmachte und damit oberhalb von 1,95mJm~2 lag. Firr den polaren
Anteil folgte daraus ein maximaler Wert von 16,12mJm~2. Fiir eine vollstdndige Be-
netzung des Kupferleitlacks unter Druck lie3 sich ein minimaler disperser Anteil von
27.93 % oberhalb von 7,94 mJ m~—2 bestimmen. Hier durfte der polare Anteil somit maxi-
mal 20,49 mJ m~2 betragen. Fir beide vorbehandelten Proben zeigte sich, dass sowohl
der flussige Kupferleitlack als auch der Lack unter Druck die Oberflache vollstandig
benetzten.

Bei Betrachtung von Abb. 2-7 lie3 sich feststellen, dass die maximale Oberflachen-
spannung eines Lacks zur vollstdndigen Benetzung der Probe 29,06 mJm~2 betra-
gen durfte. Die Bestimmung der Oberflachenspannung wies somit eine Toleranz von
60,82 % im Falle des flissigen Kupferleitlacks auf. Fir den Lack unter Druck lag diese
immerhin noch bei nur 2,22 %. Bei einer Oberflachenmodifizierung durch eine Behand-
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lung in einmolarer Lésung aus NaOH lagen die Toleranzwerte bei 92,36 % respektive
22,27 %. Selbst eine moderate Unterschatzung der Oberflachenspannung des Lacks
durch obige Annahmen hatte dabei zu einer identischen Aussage Uber das Benet-
zungsverhalten gefihrt.

60 T T T
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— flussiger Kupferleitlack
50 Kupferleitlack unter Druck ||
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Abb. 2-6: Wetting Envelope einer unbehandelten Probe mit Darstellung der Oberfla-
chenspannungen ~; des fliissigen Kupferleitlacks und des Kupferleitlacks unter Druck
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Abb. 2-7: Wetting Envelope einer Probe nach Plasmabehandlung mit Darstellung der
Oberflachenspannungen ~; des flissigen Kupferleitlacks und des Kupferleitlacks unter
Druck
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Abb. 2-8: Wetting Envelope einer Probe nach Behandlung in einmolarer Losung aus
Natriumhydroxid (NaOH) mit Darstellung der Oberflachenspannungen +, des fliissigen
Kupferleitlacks und des Kupferleitlacks unter Druck

Basierend auf den hier gewonnenen Erkenntnissen dienen die Untersuchungen in Abs.
2.3.1 auch der Frage, ob es trotz vollstandiger Benetzung beider vorbehandelter Pro-
ben zu qualitativen Unterschieden in der Haftfestigkeit der Schicht kommt. Dies wére
durchaus denkbar, da die Modifizierungen sich insbesondere in den dispersen und po-
laren Anteilen der freien Oberflachenenergien unterscheiden.

Mit dem hier dargestellten Verfahren wurde eine einfache Méglichkeit der Vorhersage
von Benetzung und Haftung jeglicher Lacke und Kleber auf einem Grundsubstrat vor-
gestellt. Bei Kenntnis Uber die dispersen und polaren Anteile der Oberflachenspannung
des Beschichtungsmaterials lieBe sich die Qualitat der Vorhersage noch erhéhen. Dies
gilt insbesondere dann, wenn Verhaltnisse existieren, bei denen es zu einem Wechsel
von vollstéandiger zu unvollstdndiger Benetzung kommt, wie es sich in Abb. 2—6 ergab.
Unter Bertcksichtigung von Abs. 1.2.1 und Abs. 1.2.2 liegt darlber hinaus die Vermu-
tung nahe, dass sich durch die zugrundeliegenden Oberflachenmodifizierungen auch
die Haftung bei Verwendung anderer Beschichtungsprozesse verbessern lasst. Bei-
spiele mdglicher Verfahren wurden bereits in Abs. 1.1.3 vorgestellt. Es wéare durchaus
denkbar, dass die Kavernen, welche infolge einer physikalischen Modifizierung entste-
hen, bevorzugte Keimbildungszentren darstellen und durch chemische Verédnderungen
der Oberflache starkere Bindungen zwischen Substrat und Beschichtung ausgebildet
werden[56]. Eine detailliertere Betrachtung dieser Aspekte auf theoretischer Ebene er-
folgt zu Beginn des Abs. 2.3.1.
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2.2 Bestimmung der Schichtdicke

Ziel der Galvanostegie nach Abs. 1.1.3.6 ist es, dem Grundsubstrat bestimmte Ei-
genschaften des Uberzugmetalls zu verleihen[19]. Bei diinnen Schichten hangen die
physikalischen Eigenschaften des Schichtverbunds dabei stark von der Schichtdicke
der jeweiligen Materialien ab[57]. Um die Untersuchungsergebnisse der folgenden Ab-
schnitte auswerten und adaquat einordnen zu kénnen, bedarf es somit einer Bestim-
mung der Schichtdicke. Flr das verwendete Kapton war diese mit 5 um bekannt[36].
Flr die Kupferbeschichtung musste sie fir jede Probe einzeln ermittelt werden. Daflr
wurde eine W&agung mit der elektronischen Feinwaage E1200S der Firma Sartorius
Excellence durchgefiihrt. Diese hat eine Genauigkeit von +1 mg[58]. Bei bekannter
Dichte des Kupfers (Cu) (pc. = 8,92gcm~3[21]) lasst sich Uber den Massenzuwachs
Am unter Berlcksichtigung der beschichteten Flache A die Dicke der Schicht d nach

_Am

dp~A

(2-10)
berechnen[57]. Das Wiegen erfolgte dabei fiir jede Probe vor und nach der Lackierung,
sowie nach der Galvanisierung. Dabei wurde eine ausreichende Trocknungszeit von
mindestens 6 h bertcksichtigt, so dass die Losungsmittel des Lacks und Flissigkeits-
rickstande der Spllung restlos verdunstet waren. Bei Aktivierung der Waage erfolgte
zunachst eine interne Kalibrierung. Um die Qualitat der Wagung zu steigern, muss-
te sie in einer mdglichst ungestérten Umgebung ohne nennenswerte Luftbewegungen
erfolgen. Dafiir stand ein Windschutz zur Verfigung, der bei Bedarf Gber der Waage
positioniert werden konnte[58].

Mit der Typ-A Messunsicherheit kann die Standardmessunsicherheit des Verfahrens
aus der statistischen Auswertung der Messgré3e mehrerer Einzelmessungen abge-
schatzt werden. Dabei wird angenommen, dass sich die Streuung bei einer unendli-
chen Anzahl von Wiederholungsmessungen entsprechend einer Normalverteilung nach
Gauf3 verhélt. Der arithmetische Mittelwert T,z der n Einzelmessungen z; stellt ent-
sprechend

1 n
TGauk = E : Z% (2_1 1)
i=1

die beste Schatzung des Erwartungswerts dar. Die empirische Standardabweichung
des Mittelwerts s (ZTgaug) beschreibt nach

2

| \/ﬁ : Zn) (% — TGaus)
s(2) _ i (2-12)
Vn NZD

die beste Schatzung der Standardmessunsicherheit ugaug (x;)[59].

S (IGaufé) =

Es wurden die Proben PI35, PI40 und Pl42 untersucht. Dabei betrug die ideale Ge-
samtflache der Proben 1500 mm? und die ideale lackierte Flache 1250 mm?2. Je Pro-
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be wurden finf Messvorgange durchgefihrt. Die Daten sind der Tab. 2—6 zu ent-
nehmen. Fiir eine Uberdeckungswahrscheinlichkeit von 95 % wurde die Standardab-
weichung der Normalverteilung nach Gaul3 mit dem Erweiterungsfaktor kqa.z = 1,96
multipliziert[60]. Unter Anwendung der Gl. 2-10 ergab sich mit

Am = ATnmax = kGaufé : (3 (XGaufé,l) + s (XGauféQ)) (2_1 3)

eine maximale Typ-A Messunsicherheit der Schichtdicke des Lacks von 40,123 um fur
P140. Far Pl41 betrug diese +0,035 um und fir P142 betrug sie +0,070 um. Der Index 1
bezeichnete dabei den Zustand vor und der Index 2 den Zustand nach der Lackierung.

Tab. 2-6: Bestimmung des arithmetischen Mittelwerts Tg.,z und der empirischen
Standardabweichung des Mittelwerts s (ZTgaug) der Typ-A Messunsicherheit nach flnf
Wagungen der lackierten Proben PI35, P140 und P142

Probe m [mg] nach Wagung ZTGauk [ME] 8 (TGaus) [Mg]
1 2 3 4 5
P140 vor Lackierung 97 97 97 98 97 97,2 0,2
P140 nach Lackierung 119 117 117 117 116 1172 0,5
P141 vor Lackierung 98 98 98 98 98 98,0 0,0
P141 nach Lackierung 120 120 119 120 120 119.8 0,2
P142 vor Lackierung 99 98 99 99 99 98,2 0,4
Pl42 nach Lackierung 116 116 116 116 116 116,0 0,0

Zur Berucksichtigung von Abweichungen der Probenflache und der Toleranz der Fein-
waage wurde die Typ-B Messunsicherheit betrachtet. Diese findet Anwendung, wenn
sich der Einfluss der Eingangsgréf3e auf die Messgré3e nicht aus der statistischen
Auswertung mehrerer Einzelmessungen ergibt[59].

Die Vermessung des Zuschnitts erfolgte durch Nutzung eines Geodreiecks, dessen
Genauigkeit auf 0,5 mm geschatzt wurde. Unter der Annahme, dass sich diese ent-
sprechend einer Normalverteilung verhélt, kann der mittlere Gesamtfehler der Flache
Uber eine Fehlerfortpflanzung nach Gauf3 entsprechend

dA > /0A 2
A= ¢ (20 aa) + (24 ) 214

berechnet werden[61]. Fiir die Gesamtflache von 1500 mm? mit den MaBen a = 60 mm
und b = 25 mm ergab sich eine Unsicherheit von AA,., = 32,50 mm?. Fir die lackier-
te Flache von 1250 mm? mit « = 50mm und b = 25 mm folgte eine Unsicherheit von
AAeq = 27,95mm?2 Zu der Genauigkeit der Waage konnte keine Aussage Uber die
Wahrscheinlichkeitsverteilung der Messunsicherheit gemacht werden, so dass von ei-
ner Rechteckverteilung ausgegangen wurde. Bei dieser ergibt sich der Schatzwert der
EingangsgréBe z; als Mittelwert

CL++CL_
XTr; =
2

(2-15)
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aus Ober- und Untergrenze o, und a_. Uber den Zusammenhang
a4 —a—

URechteck (xz) - \jg (2_1 6)

lasst sich die Standardmessunsicherheit ugecnteck (7:) berechnen[59]. Der Erwartungs-
wert der Messunsicherheit der Waage betrug 0 mg. Die Standardabweichung ergab
sich zu +0,58 mg. Unter der Annahme einer Rechteckverteilung muss die Standardab-
weichung fiir eine Uberdeckungswahrscheinlichkeit von 95 % mit dem Erweiterungsfak-
tor krecnteck = 1,65 multipliziert werden[60]. Nach GI. 2—10 ergab sich mit

Am = ATnmax = kRechteck -2 URechteck ($z) (2_1 7)

und
A=A+ A4 (2-18)

eine maximale Messunsicherheit der Schichtdicke bei Lackierung der reduzierten Fla-
che von 0,17 pm.

Der relative Gesamtfehler ergibt sich schlussendlich als Quadratwurzel aus den Qua-
dratsummen der bestimmten Unsicherheiten fir Typ-A und Typ-B[62]. Fir P40 folgt
daraus ein relativer Fehler von 10,64 % bei einer Lackschicht von 1,973 um. Bei Pl41
belief sich der relative Fehler auf 8,80 % bei einer Schichtdicke von 1,973 um und bei
P143 auf 9,11 % bei 2,018 um. Da die Galvanisierung aller Proben PI1 bis PI56 auf einer
Flache von A,.q erfolgte, galt hierflr ebenfalls die obige Typ-B Messunsicherheit von
0,17 um. FUr die Galvanisierung konnte somit eine relative Abweichung aus Typ-A und
Typ-B Messunsicherheit erwartet werden, die ebenfalls bei etwa 8 % bis 11 % lag. Fir
Proben, die auf der Gesamtflache lackiert wurden, ergab sich eine Typ-B Messunsich-
erheit von 0,14 um bei einer Uberdeckung von 95 %. Der relative Gesamtfehler befand
sich somit ceteris paribus unterhalb der relativen Abweichung bei Beschichtung der re-
duzierten Flache. Dieser kann mit den verwendeten Verfahren weiter reduziert werden,
wenn die Schichtdicke zunimmt.

UnberUcksichtigt blieben Verunreinigungen, die zu einer Abweichung in der mittleren
Dichte der Beschichtung fuhrten. Durch die Arbeit in einer méglichst sauberen Umge-
bung sowie der Verwendung qualitativ hochwertiger und reiner Materialien konnte der
Grad der Verunreinigungen reduziert werden. Auch eine gewissenhafte Spulung leiste-
te ihren Beitrag. Der Fehler, der durch die Berechnung unter Verwendung der Dichte
des Cu entstand, konnte somit in guter Naherung vernachlassigt werden.

2.3 Bestimmung der mechanischen Eigenschaften

Raumfahrtstrukturen sind wahrend ihrer gesamten Lebensdauer extremen Belastun-
gen ausgesetzt. Diese auf3ern sich beispielsweise durch starke Schwingungen wah-
rend des Starts oder durch Belastungen infolge von umherfliegende Teilchen im All.
Bei Defekt kénnen die Strukturen nur unter gréBtem monetéaren und technischen Auf-
wand repariert oder ersetzt werden. Um eine ausreichende Lebensdauer zu sichern,
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ist eine gewissenhafte Auslegung und adaquate Herstellung unerlasslich. Ablésungen
oder Rissbildungen, die zu einem Funktionsausfall fihren, missen in jedem Fall ver-
mieden werden. Aus diesem Grund sollen in Abs. 2.3.1 und Abs. 2.3.2 die zentralen
Eigenschaften der Haftfestigkeit und Biegefestigkeit untersucht werden.

2.3.1  Bestimmung der Haftfestigkeit

Nach A. Bergauer und C. Eisenmenger-Sittner handelt es sich bei der Adh&sion eines
Schichtverbunds um eine makroskopische Eigenschaft, die durch die Haftfestigkeit ge-
kennzeichnet und durch unterschiedliche Faktoren beeinflusst wird. Zum einen hangt
die Adhasion zwischen Substrat und Beschichtung von den atomaren Bindungskréaften
in der Ubergangszone ab. Zum anderen wird sie durch innere Spannungen im Ver-
bund bestimmt, die entscheidend von den Werkstoffparametern abh&ngen. Auch die
Beanspruchung spielt eine wichtige Rolle. Um die Auswirkungen dieser Faktoren bes-
ser zu verstehen, lohnt sich ein Blick auf die Bildung der Ubergangszone wahrend des
Beschichtungsprozesses[57].

Treffen die Teilchen des Beschichtungsmaterials auf das Substrat, werden sie laut A.
Bergauer und C. Eisenmenger-Sittner entweder unmittelbar reflektiert oder sie wer-
den als Adatome lose gebunden und diffundieren Uber die Oberflache. Von dieser
kdnnen sie entweder desorbieren oder sie lagern sich als Keime an. Es kommt zum
Schichtwachstum, falls die Anzahl der Adsorptionsereignisse gré3er ist als die Anzahl
der Desorptionsereignisse. Neben der Substrattemperatur und der kinetischen Ener-
gie der Teilchen ist auch die Wechselwirkung zwischen Substratatomen und Adatomen
entscheidend. Ist diese hoch, folgt eine hohe Keimdichte auf der Oberflache des Sub-
strats. Durch die Anlagerung weiterer Adatome wachsen diese zu Inseln und schlief3-
lich zu einem zusammenhangenden Film. Eine hohe Keimdichte sichert auB3erdem
eine groBBe Kontaktflache zwischen Substrat und Beschichtung, die wenig Hohlrdume
aufweist. Damit steigt auch die Haftfestigkeit[57].

Nach D. M. Mattox kénnen die so entstehenden Ubergangszonen in sechs Kategorien
eingeteilt werden. Ein abrupter Ubergang ist durch eine Ubergangszone von wenigen
Atomlagen gekennzeichnet. Er entsteht, wenn die gegenseitige Léslichkeit der Mate-
rialien gering ist und es zwischen diesen zu keiner chemischen Reaktion kommt. Weist
die Oberflache Poren auf, in denen sich das Beschichtungsmaterial anlagern kann,
spricht man von einem mechanischen Ubergang. Sind die Materialien des Schicht-
verbunds ineinander 16slich, so wird ein Diffusionstibergang gebildet. Dabei entsteht
eine kontinuierliche Ubergangszone der chemischen Zusammensetzung, wie es bei
Metall-Metall-Schichtverbunden haufig der Fall ist. Kommt es neben der Diffusion auch
zu chemischen Reaktionen zwischen den Schichtpartnern, entsteht ein Verbindungs-
Ubergang. Durch die eingetragenen Spannungen infolge volumetrischer Anderungen
bei der Bildung dieser Phase sind derartige Schichtverbunde haufig sprode. Bei Uber-
schreitung eines Spannungsgrenzwerts kann es durch mikroskopische Risse schlus-
sendlich zu einer Abldsung der Schicht kommen. Diese Art der Verbindung tritt meist
bei reaktiven Systemen auf, bei denen sich ein gemischter Oxidibergang ausbildet.
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Von Pseudodiffusion wird gesprochen, wenn trotz mangelnder Léslichkeit der Materia-
lien eine kontinuierliche Ubergangszone gebildet wird. Diese resultiert aus einer hohen
Energieeinwirkung infolge eines lonenbombardements. Zu guter Letzt entsteht ein re-
aktiver Ubergang durch ein kontrolliertes Auftreffen reaktiver Substanzen, wie es bei
einem Schichtverbund aus Stahl und Titannitrid (TiN) der Fall ist[56]. In der Praxis
weisen Schichtverbunde meist eine Kombination unterschiedlicher Ubergangszonen
auf[57].

Es lasst sich vermuten, dass dies auch fir die in dieser Arbeit hergestellten Schichten
der Fall ist. Die Untersuchungen von J. B. Calderén, D. Bhusari et al., N. Inagaki et
al. und S.-J. Cho et al. zeigten, dass es infolge der hier durchgeflihrten Vorbehand-
lungen sowohl zu physikalischen als auch zu chemischen Oberflachenmodifizierungen
kam[12, 32, 33, 34]. Es schien also durchaus naheliegend, dass es im Sinne eines me-
chanischen Ubergangs zu einer bevorzugten Anlagerung der Kupferatome innerhalb
der entstandenen Kavernen kam. Auch ist die Vermutung nicht unbegrindet, dass die
chemischen Verénderungen der Oberflache zu einer Anderung der chemischen Bin-
dungsstéarke zwischen den Schichtmaterialien fihrten. Mit Blick auf die Ergebnisse des
Abs. 2.1.2 schienen diese Effekte insbesondere bei Behandlung mit dem Druckluftplas-
ma in einem Abstand von 20 mm mit 15 Wiederholungen und einer sechzigmindtigen
Behandlung in einmolarer Lésung aus Natriumhydroxid (NaOH) stark ausgepragt zu
sein. Mit den vorhandenen Mitteln lie3en sich die Modifizierungen nicht genauer er-
mitteln. Eine quantitative Analyse kdnnte beispielsweise durch Rasterkraftmikroskopie
und Réntgenphotoelektronenspektroskopie durchgeflihrt werden, wie sie in den Unter-
suchungen in Abs. 1.2.1 und Abs. 1.2.2 zum Einsatz kamen.

Im Folgenden wurde die Bestimmung der Haftfestigkeit rein qualitativ durchgefthrt. Flr
dinne Schichten muss dabei bedacht werden, dass es durch Inhomogenitaten an den
Grenzflachen zu 6rtlichen Abweichungen kommen kann. Da dieser Faktor nicht kon-
trollierbar ist, fihren die Messmethoden in letzter Konsequenz meist zu empirischen
Ergebnissen[57]. Die Auswahl eines geeigneten Tests wurde in erster Linie durch das
dinne Kapton limitiert. Ritz- und Kratzprtfungen konnten nicht angewendet werden,
ohne gleichzeitig auch das Grundsubstrat zu zerstéren. Deshalb wurde ein Klebetest
durchgefiihrt. Dabei musste beachtet werden, dass die Bindung zwischen Klebeband
und Beschichtung unvollkommen war und zu Abweichungen der Ergebnisse fluhrte[57].

Flr den Test wurde ein Klebeband des Typs 4657 der Tesa SE verwendet. Zunachst
wurde das Vorgehen an PI8 und P143 getestet. Anschlie3end erfolgte die Bestimmung
der Haftfestigkeit an den unvorbehandelten Proben PI151 und P152 sowie an den plas-
mabehandelten Proben Pl41 und P142 mit 15 Wiederholungen bei einem Abstand von
20mm. Die Einstellungen der Plasmaanlage blieben unverandert und finden sich in
Abs. 2.1.2. Dartber hinaus wurden Pl44 und Pl47 nach einer Behandlung in einer
einmolaren Lésung aus NaOH untersucht. Weitere Informationen kénnen Tab. A—2 im
Anhang entnommen werden. Die Schichtverbunde wurden so ausgewahlt, dass die
Schichtdicke sich mdglichst stark &hnelte.
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Je Probe erfolgten drei Messungen mit einem Klebestreifen der GréBe 25 mmx 10 mm.
Dieser wurde auf eine Probenflache von 15 mmx10 mm geklebt und manuell fir 60s
mit Druck belastet. Durch das gewissenhafte Anpressen sollten Unvollkommenheiten
des Kontakts reduziert werden. Anschlie3end wurde das Klebeband innerhalb von 1s
in einem Winkel von 45° abgezogen.

Nach der Durchfiihrung wurden die AblGsungserscheinungen mit dem Digitalmikro-
skop VHX-5000 der Keyence Corporation dokumentiert. Die Aufnahmen erfolgten bei
einer automatisch eingestellten Helligkeit von 70 bei Verwendung des Ringlichts mit
einer Beleuchtungsstarke von 255. Reprasentative Ergebnisse flr die unterschiedlich
behandelten Proben sind in Abb. 2-9 zu finden.

(a) (b) (c)

Abb. 2-9: Ergebnisse des Klebetests zur qualitativen Bestimmung der Haftfestigkeit
der lackierten und galvanisierten Proben (a) PI153, (b) Pl42 und (c) Pl44

Bei jeweils zwei der sechs Messungen kam es zu leichten Abweichungen in dem Grad
der Abldsung, welche teils starker und teils schwéacher ausfielen. Dies liel3 sich durch
die obigen Phdnomene erklaren. Inhomogenitaten und lokale Abweichungen der Ad-
hésion flhrten zu einer starkeren Ablésung. Im Gegensatz dazu wurde diese durch die
Unvollkommenheit der Klebeverbindung reduziert. Die qualitativen Ergebnisse besta-
tigten die Erwartungen, die sich aus den Ergebnissen der Oberflachenmodifizierungen
in Abs. 2.1.2 ergaben. Auf der unbehandelten Probe in Abb. 2—-9a haftete der Lack nur
schwach. Es kam zu einer grof3flachigen Abldsung der Kupferschicht Gber die gesamte
Klebeflache und die Rander waren klar abgegrenzt. Die Haftfestigkeit der plasmabe-
handelten Probe in Abb. 2-9b schien starker zu sein. Die Ablésung erfolgte nicht mehr
Uber die gesamte Flache, war aber dennoch klar erkennbar. Die besten Ergebnisse der
hier betrachteten Beschichtungsprozesse lie3en sich nach einer Behandlung in einmo-
larer L6sung aus NaOH erzielen. Durch die Erhéhung der freien Oberflachenenergie
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auf (71,76 +2,44) mJ m~2 hatte der Kupferleitlack die Probe vollstandig benetzt. Wie aus
Abb.2-9c hervorgeht, war die Ablésung der Kupferschicht nach erfolgtem Klebetest nur
noch vereinzelt sichtbar.

Im Rickblick auf Abs. 2.1.2 lief3 sich somit trotz vollstandiger Benetzung nach Vorbe-
handlung ein Unterschied in der Qualitat der Haftung feststellen. Offenbar konnte diese
durch Anhebung der freien Oberflachenenergie der Substratoberflache zusatzlich ge-
steigert werden. Auch die Veranderung des Verhélinisses von dispersen zu polaren
Anteilen der freien Oberflachenenergie des Substrats wird in Abhangigkeit der ent-
sprechenden Anteile der Oberflachenspannung des Lacks einen Teil dazu beitragen.

2.3.2 Bestimmung der Biegefestigkeit

Ein limitierender Faktor bei der Integration eines Satelliten auf einer Tragerrakete ist der
verfigbare Raum. Aus diesem Grund missen die Stukturen des Raumfahrzeugs platz-
sparend angeordnet werden. Auch die Sonnensegel missen deshalb fir den Transport
aufgerollt oder gefaltet sein und sich im Weltraum ohne Schaden ausbreiten lassen.

Fir die Mission IKAROS wurde der Prozess der Entfaltung exemplarisch in Abs. 1.1.4.1
beschrieben[26]. Alternative Konzepte basieren auf entfaltbaren Stltzstrukturen, wie
sie im Rahmen der Mission LightSail 2 Anwendung fanden und in Abs. 1.1.4.2 be-
schrieben wurden[27]. Diese werden meist aus kohlenstofffaserverstarkten Kunststof-
fen (CFK) gefertigt. Auch hierbei wird das Sonnensegel zusammengerollt oder gefaltet
transportiert und anschlieBend mittels Motoren ausgebreitet[63]. Dies ist insbesondere
dann notwendig, wenn das Raumfahrzeug keine Rotation aufweist. Es wird also deut-
lich, dass eine gute Biegefestigkeit flr die beschichteten Folien unerlasslich ist.

Um die Biegefestigkeit unter Berlicksichtigung der erfolgten Vorbehandlungen beurtei-
len zu kénnen, wurden P15, PI36, P42 und Pl44 untersucht. Die Beschichtung von PI5
erfolgte ohne Vorbehandlung. Die Schichtdicke lag bei 2,515 um. PI36 und P142 wurden
plasmabehandelt. Dies erfolgte mit 15 Wiederholungen bei einem Abstand von 20 mm
zwischen Duse und Probenoberflache. Die Einstellungen der Plasmaanlage blieben
im Vergleich zu Abs. 2.1.2 unverandert. Die Lackierung erfolgte 5min nach der Be-
handlung. Da die Schicht von PI36 mit 1,337 um bei einem galvanischen Anteil von
0,081 um sehr diinn war, wurde zusétzlich P142 mit einer Schichtdicke von 2,511 um und
einem galvanischem Anteil von 0,807 um untersucht. P44 wurde vor der Lackierung fur
60 min in einmolarer Lésung aus Natriumhydroxid (NaOH) behandelt und liiftete nach
der Spulung fir 15 h ab. Hier lag die Schichtdicke bei 2,609 um. Somit &hnelten sich die
Beschichtungen von P15, P42 und P144 und ermdglichten eine gute Vergleichbarkeit.
Die Galvanisierung erfolgte bei allen Proben nach zweitagiger Trocknung des Lacks.
Weitere Details des Beschichtungsprozesses kdonnen der Tab. A—2 im Anhang ent-
nommen werden. Die Proben wurden auf eine einheitliche GréBe von 60 mmx25mm
zugeschnitten, um den gestérten Randbereich der Klemmestelle infolge der Galvani-
sierung zu entfernen. Mit einem Folienstift wurden jeweils drei Stellen pro Probe mar-
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kiert. Diese verteilten sich Gber die gesamte Diagonale. Mit dem VHX-5000 erfolgte
anschliefBend eine Dokumentation der Oberflachenausschnitte. Dabei wurde ein Ring-
licht mit einer Beleuchtungsstarke von 100 verwendet. Die VergréBerung betrug 150.
Im Anschluss erfolgte der Biegetest nach Abb. 2—10. Das Ende der Folie wurde an
einen Stab mit einem Durchmesser von 6,0 mm angelegt. Innerhalb von 3s wurde die
Folie der Lange nach um 180° manuell um den Stab gezogen. AnschlieBend wurde der
Vorgang in die entgegengesetzte Richtung wiederholt.

F/\

Abb. 2-10: Schematische Darstellung des Versuchs zur qualitativen Bestimmung der
Biegefestigkeit

Nach jeweils 10, 25, 50 und 100 Biegevorgangen wurden die Probenausschnitte erneut
mit dem VHX-5000 analysiert, um eventuelle Rissbildungen oder Ablésungserschei-
nungen zu identifizieren. Eine erste Untersuchung erfolgte optisch mit dem bloBen
Auge. Im Bereich der mikroskopischen Aufnahmen bildeten sich dabei zu keiner Zeit
Risse. Anders sah es hingegen im Bereich von Falten aus. Im Falle der unvorbehandel-
ten Probe P15 kam es zu signifikanten Ablésungen, wie sie in Abb. 2—11 zu sehen sind.
Diese waren bereits nach 25 Biegevorgangen sichtbar und nahmen in inrer Auspragung
kontinuierlich zu. Bei den vorbehandelten Proben lief3 sich eine derartige Faltenabl6-
sung nicht beobachten.

Weiterhin konnte die Abtragung von Erhebungen beobachtet werden, wie sie in Abb.
2—12 dargestellt sind. Dabei wurde die Oberflache der zweiten Messstelle der un-
belasteten Probe Pl44 und der Oberflache nach 50 Biegevorgangen verglichen. Die
besagten Ablésungserscheinungen wurden exemplarisch an einigen Stellen mit roten
Kreisen hervorgehoben. In seltenen Fallen kam es zu einem Herausreil3en der Er-
hebung aus der Schicht bis auf das Grundsubstrat. Dieses ist beispielhaft mit einem
orangenen Kreis gekennzeichnet. Bei der ersten Messstelle von PI36 trat diese Art
der Abldsung in groBerem Mafstab auf. Die Abtragung von Erhebungen schien da-
bei mit der Anzahl der Oberflachenstérungen durch lokale Erhebungen zu korrelieren.
Sie schien jedoch weitestgehend unabhangig von der Vorbehandlung der Proben zu
sein, da sie bei allen Schichtverbunden auftrat. Die Ablésungen kénnten Spannungen
durch Spannungen hervorgerufen werden, die sich wahrend der Biegung innerhalb der
Beschichtung bilden. Da die Erhebungen offensichtlich von den Oberflachenimperfek-
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tionen auszugehen scheinen, kann gleichzeitig vermutet werden, dass ihre Bindung zu
der restlichen Schicht vergleichsweise gering ist und sie sich somit bevorzugt 16sen.
Eine Ablésung der tiefergelegenen Oberflache liel3 sich auf diese Weise nicht feststel-
len. Zusammenfassend schienen die Veranderungen infolge der Biegebeanspruchung
in erster Linie von Imperfektionen der Oberflache auszugehen. Nicht unerwéahnt soll-
te auBBerdem bleiben, dass es bei allen Proben zu Ablésungen in den Randbereichen
kam. Diese resultierten aus einer Reibkraft infolge des manuellen Biegevorgangs. Es
schien, dass diese Ablésung bei P15 am gré3ten und bei Pl46 am geringsten war.
Demnach wére eine entsprechende Vorbehandlung durchaus vorteilhaft, um dem zu
widerstehen. Eine genauere Aussage konnte aufgrund der unterschiedlichen und nicht
weiter quantifizierten Belastung des handischen Verfahrens jedoch nicht getroffen wer-
den.

Abb. 2-11: Ablésungserscheinungen an Falten der lackierten und galvanisierten Pro-
be PI5 nach 100 Biegevorgangen

Um die Qualitat des Vergleichs zu steigern, wurde zusatzlich eine softwaregestitzte
Auswertung durchgefiihrt. Dabei wurde der prozentuale Anteil der Ubereinstimmung
der Aufnahmen bestimmt. In einem ersten Schritt wurden die zu vergleichenden Bilder
mit einer GréBe von 1600 pxx 1200 px in MATLAB R2020a integriert und die rgb-Dateien
wurden in 256 Graustufen umgewandelt. Kleine Werte beschrieben dunkle Bereiche
des Ausschnitts und groBere Werte dementsprechend helle Bereiche.

Ein unmittelbarer Vergleich der Bilder konnte nicht erfolgen, da diese unter dem Mi-
kroskop handisch ausgerichtet wurden und somit nicht den identischen Ausschnitt
der Probe zeigten. Aus diesem Grund wurde eine normierte Kreuzkorrelation durch-
geflhrt, um die Verschiebung der Bilder zueinander zu bestimmen. Eine Verdrehung
wurde durch die Verwendung eines Anschlags minimiert. Dies belegte auch eine Be-
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stimmung der relativen Rotation. Durch die randome und fein strukturierte Erscheinung
der Oberflache, stellte die automatische Identifikation identischer Strukturen eine be-
sondere Herausforderung dar und bedurfte einer manuellen Anpassung von Toleranz
und Empfindlichkeit. Unter Bertcksichtigung einer Randzone wurde das erste Bild zu-
nachst in Fenster mit einer GréBe von 64 pxx 64 px unterteilt. Uber die Kreuzkorrelati-
on wurde anschlieBend die Ausrichtung der gréBten Ubereinstimmung innerhalb des
zweiten Bilds bestimmt. Der Suchrahmen lag dabei in einem Fenster von 128 pxx 128 px
um den Mittelpunkt des kleineren Fensters. Es resultierten die Verschiebungsvektoren
der Mittelpunkte der Fenster des ersten Bilds. Aus diesen wurde anschlieBend der Mit-
telwert bestimmt, welcher den zu vergleichenden Ausschnitt der Aufnahmen festlegte.
Daflr musste bei der Implementierung des Verfahrens zwischen positiven und nega-
tiven Verschiebungen unterschieden werden. AbschlieBend wurden die Histogramme
der zu vergleichenden Bildausschnitte aller drei Messstellen erstellt und ihre prozen-
tuale Ubereinstimmung berechnet, wie es in Tab. 27 zusammengefasst ist.

o

Abb. 2-12: Vergleich der Oberflache der zweiten Messstelle der lackierten und galva-
nisierten Probe Pl44 nach (a) 0 Biegevorgangen und (b) 50 Biegevorgangen mit Markie-
rungen von Oberflachenveranderungen

Tab. 2-7: Arithmetisches Mittel der Bildliiberdeckung der drei Messstellen der lackier-
ten und galvanisierten Proben PI5, PI36, PI42 und Pl44 nach 10, 25, 50 und 100 Biegevor-
gangen im Vergleich zu den unbelasteten Proben

Probe Uberdeckung [%] nach Biegung

10 25 50 100
P15 91,95 88,95 82,74 77,55
PI36 94,90 91,04 93,35 86,65
Pl42 93,60 92,95 91,68 90,48
Pl44 93,42 92,79 93,27 92,86

Ohne Vorbehandlung schien die Biegefestigkeit der Probe am geringsten zu sein. Die
Ubereinstimmung der Probenaufnahme nach 100 Biegevorgdngen nahm im Vergleich
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zu der unbelasteten Probe um 22,45 % ab. Die kontinuierliche Reduzierung der Uber-
einstimmung &uBerte sich in den Histogrammen durch eine Verschiebung der hellsten
Graustufen, welche die gréBten Erhebungen darstellten, zu Graustufen im mittleren
Bereich. Eine Verstarkung der dunkelsten Téne, welche das Grundsubstrat reprasen-
tierten, lie3 sich jedoch nicht erkennen. Somit stitzten diese Erkenntnisse die opti-
schen Beobachtungen.

Erfolgte die Beschichtung nach einer Oberflachenmodifizierung, fiel der Einfluss der
Biegung geringer aus. Bei Betrachtung der Werte fiir PI36 und P142 lie3 sich dartber
hinaus ein Zusammenhang mit der Schichtdicke vermuten. Bei der diinnen galvanisch
abgeschiedenen Schicht von PI36 fiel die Ablésung infolge der Biegung trotz derselben
Vorbehandlung héher aus als bei P142. Besonders deutlich wurde dies bei Betrachtung
der ersten Messstelle. Hier gab es gréBere Lécher in der Schicht, in denen das Grund-
substrat bereits bei der unbelasteten Probe zum Vorschein trat. Das Histogramm in
Abb. 2—13 belegte diese Vermutung. Es zeigte sich, dass die Erhebungen bei hellen
Graustufen von 225 bis 255 in ihrer Intensitat stark abnahmen und sich zu dunkleren
Graustufen verschoben. Dies ist gleichbedeutend mit einer Abflachung der Hervorhe-
bungen der Kupferbeschichtung. AuBerdem kam es verstéarkt zu dem oben beschrie-
ben Phanomen, nach welchem die Erhebungen bis auf das Grundsubstrat herausge-
rissen wurden. Durch die vergleichsweise geringe Schichtdicke im Gegensatz zu den
anderen Proben, erstreckten sich die Spannungen schneller bis auf das Grundsub-
strat. Wie sich in Abs. 2.7.2 zeigen wird, ist in dieser Region die schwachste Haftung
des Schichtverbunds zu finden. Dies kénnte eine mdgliche Erklarung liefern, warum
die Erhebungen nicht blo3 oberflachlich abgetragen wurden, sondern sich zuvor die
Haftung zu dem Grundsubstrat 16ste. Beobachten lief3 sich dies ebenfalls in den Hi-
stogrammen, in denen die Intensitat der dunkelsten Graustufen in einem Bereich von
10 bis 25 stark zunahm. Des Weiteren lie3 sich beobachten, das das Maximum des
Histogramms in einem Graustufenbereich von 75 bis 125 abnahm, wahrend der dunk-
lere Bereich zwischen 25 bis 75 zunahm. In diesem Fall kam es also sehr wohl zu einer
allgemeinen Abtragung der Beschichtung und somit zu einer Verringerung der Schicht-
dicke. Die Phanomene traten bei der dickeren galvanischen Beschichtung von P142 in
diesem Maf3e nicht auf.

Die beste Resistenz gegen die Biegebelastung schien die Probe nach Vorbehandlung
in einmolarer Lésung aus NaOH zu besitzen. Das Histogramm von Pl44 nach 100 Bie-
gevorgangen ist in Abb. 2—-14 zu sehen und entstammt demselben Bildausschnitt, der
bereits in Abb. 2—12 untersucht wurde. Hier verringerte sich die Ubereinstimmung der
verglichenen Bilder nur geringfligig um 7,14 %. Sie resultierte primar aus der Abfla-
chung der Erhebungen, die jedoch in geringerem Mafl3e erfolgte als bei den Ubrigen
Proben. Dadurch nahm die relative Haufigkeit der Graustufen zwischen 80 und 200 ge-
ringflgig zu. Auch die Ablésung auf das Grundsubstrat viel sehr gering aus, wie bei
Betrachtung des Graustufenbereichs von 10 bis 25 ersichtlich wurde. Insgesamt schien
die Rauheit der Probe infolge der Biegebeanspruchung leicht abzunehmen. Die unbe-
lastete Probe wies eine Standardabweichung von 55,02 auf, wohingegen diese nach
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100 Biegevorgangen nur noch 52,20 betrug. Der Mittelwert der Graustufen veranderte
sich im Laufe der Beanspruchung von 102,88 auf 101,81 und blieb somit nahezu unver-
andert. Dies belegte ebenfalls, dass die allgemeinen Ablésungen minimal waren.
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Abb. 2-13: Vergleich der Histogramme der ersten Messstelle der lackierten und galva-
nisierten Probe PI36 nach 100 Biegevorgangen im Vergleich zu der unbelasteten Probe
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Abb. 2-14: Vergleich der Histogramme der zweiten Messstelle der lackierten und gal-
vanisierten Probe Pl44 nach 100 Biegevorgangen im Vergleich zu der unbelasteten Probe
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2.4 Bestimmung der Oberflachenrauheit

Bei dinnen Schichten liegt die Rauheit nicht selten in einer ahnlichen Gré3enordnung
wie die Schicht selbst. Je geringer die Schichtdicke ist, desto gréBer wird der Einfluss
der Oberflachenstruktur auf die Eigenschaften der Schicht. Um zu verstehen, wie sich
die Rauheit wahrend des Beschichtungsvorgangs entwickelt, soll ein Blick auf einige
grundlegende Modelle und Phanomene geworfen werden[57].

Nach A. Bergauer und C. Eisenmenger-Sittner entsteht die Rauheit zum einen aus der
endlichen Ausdehnung der Teilchen der Beschichtung und zum anderen aus dem zeit-
lich und értlich unkorrelierten Auftreffen der Teilchen. Insbesondere der zweite Punkt
héangt stark von dem gewahlten Beschichtungsverfahren ab. Bei Prozessen im Vakuum
ist die Bewegungsrichtung durch wenig Zusammenstd3e der Teilchen meist geradlinig
und das unkorrelierte Auftreffen fallt nicht so sehr ins Gewicht. Je hdher der Gasdruck
wahrend der Beschichtung ist, desto haufiger kommt es zu Streueffekten und damit
einhergehend zu einer Abweichung von der geradlinigen Flugbahn. Die wohl einfach-
ste Beschreibung der Entstehung einer rauen Beschichtung bietet das Modell des sto-
chastischen Wachstums, wie es in Abb. 2-15 schematisch dargestellt ist. Demnach
kénnen sich senkrecht annahernde Teilchen nur an der aktiven Oberflache anlagern.
Diese wird durch Partikel gebildet, die in Richtung des Grundsubstrats einen nachsten
Nachbarn haben, auf der Gegenseite jedoch nicht. Dargestellt ist die aktive Oberfla-
che durch graue Quadrate. Sie wird somit aus nebeneinander angeordnete Saulen
gebildet, die untereinander keine Interaktion zulassen[57].

Abb. 2-15: Schematische Darstellung des Modells des stochastischen Schichtwachs-
tums (angelehnt an [57])

Eine Erweiterung, wie sie A. Bergauer und C. Eisenmenger-Sittner beschreiben, bie-
tet das Modell der selbstédhnlichen Oberflachen. Dabei wird angenommen, dass Teil-
chen in einer vordefinierten Umgebung um ihren Auftreffpunkt eine Bindungsposition
eingehen, in der sie von moglichst vielen nachsten Nachbarn umgeben sind. Diese
Position kann beispielsweise durch Oberflachendiffusion erreicht werden. Die Rauheit
hangt hierbei nicht mehr nur von der Beschichtungszeit ab, sondern auch von der Lan-
ge des Messintervalls. Eine weitere Anpassung an die Realitat schafft die ballistische
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Aggregation. Teilchen kdnnen sich an einen nachsten Nachbarn anlagern, der nicht
zwingendermafen unterhalb des auftreffenden Teilchens liegen muss. Dadurch wird
die Bildung von Poren und Hohlrdumen ermdglicht. Wird zuséatzlich auch von der For-
derung nach einem senkrechten Auftreffen der Teilchen abgesehen, kann die Poren-
bildung verstarkt werden. Durch Abschattung der bereits starker gewachsenen Ober-
flache, kommt es an deren Spitzen zu einem schnelleren Wachstum als in den Télern
der Schicht. Dieses fuhrt zu sdulenartigen Poren, die sich infolge der ballistischen Ag-
gregation auch zu Hohlrdumen schlieBen kénnen[57].

Bei der Lackierung kam es durch ausgepragte Turbulenzen zu einer randomisierten
Bewegung der Teilchen und einem unkontrollierten Auftreffen auf die Oberflache. Aus
diesem Grund lie3 sich vermuten, dass insbesondere die letztgenannten Effekte eine
zentrale Rolle spielten und es zu einer ausgepragten Rauheit in der GréBenordnung
der Schichtdicke kommen musste. Dabei sollten auch Uberregionale Strukturen be-
ricksichtigt werden, die sich beispielsweise ausgehend von einer Inselbildung in der
Anfangsphase der Lackierung entwickelten[57]. Quantitativ waren diese zwar schwie-
rig zu beschreiben, dennoch konnten sie als Welligkeit durch gezielte Filterung des
Primarprofils von dem lokalen Rauheitsprofil getrennt werden.

Untersuchungsgegenstand waren die lackierte Probe PI48 mit einer Schichtdicke von
1,495 um und PI51 mit einer Lackschicht von 2,167 um, die galvanisch um 0,592 um ver-
starkt wurde. Weitere Einzelheiten des Beschichtungsprozesses kdénnen Tab. A—2 im
Anhang entnhommen werden.

Die Untersuchung der Oberflache erfolgte mit dem VHX-5000. Mit dem Depth from
Defocus-Verfahren (DFD-Verfahren) wurde zunachst ein dreidimensionales Modell der
Oberflache erstellt. Das DFD-Verfahren analysiert den Grad der Unschéarfe des zwei-
dimensionalen Bildes und berechnet daraus die notwendigen Tiefeninformationen zur
Erstellung des rdumlichen Modells[64]. Das Objektiv wurde so nah an den Schichtver-
bund gefahren, dass samtliche Bereiche des zu untersuchenden Ausschnitts unscharf
erschienen. AnschlieBend erfolgte die Héhenverstellung, um die das Objektiv zwischen
den Bildern verstellt wurde. Bei einer VergréBerung von 2000 betrug diese zunéachst
0,1 um. Ein solch kleiner Oberflachenausschnitt reichte in der Auswertung der Daten
jedoch nicht aus, um die korrekte Grenzwellenlénge fiir die Filterung zu verwenden.
Daher wurde die Vergré3erung im Folgenden auf 100 reduziert und ein dreidimensio-
nales Panorama der Oberflache aus 17 aneinandergereihten Bildern erstellt. Damit liel3
sich ein Oberflachenausschnitt mit einer Lange von 19 239,04 um abbilden. Die H6hen-
verstellung je Bild wurde auf 1,0 um erhdht. Dadurch konnte die Erstellung des Modells
auf 20 min reduziert werden. Fir die Aufnahmen wurde ein Lichtmix mit maximalem ko-
axialen Anteil verwendet. Die Beleuchtungsstarke lag bei 20 und die Helligkeit wurde
automatisch angepasst. Um die Qualitéat des H6henprofils zu verbessern wurde auBer-
dem die Reflexionskorrektur aktiviert.
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Nach Erstellung des dreidimensionalen Panoramas wurden die Hohendaten Uber einen
Zweilinienvergleich extrahiert. Dabei analysierte die Software das H6henprofil des drei-
dimensionalen Modells entlang zweier Geraden parallel zur Langsachse des Bildaus-
schnitts. Die so entstandenen Datensatze wurden anschlieB3end als csv-Dateien in
MATLAB R2020a integriert. Im Folgenden werden diese mit Profil 1 und Profil 2 be-
zeichnet.

Die Auswertung der Primérprofile erfolgte nach der DIN EN ISO 4287 unter Nutzung
eines GauB-Filters flir ein offenes Profil nach der DIN EN ISO 16610-21[65, 66]. Unter
Berlcksichtigung des eingangs beschriebenen Modells der selbstahnlichen Oberfla-
chen musste die Grenzwellenlange gezielt gewahlt werden, um das Primarprofil ad-
aquat in Welligkeits- und Rauheitsprofil zu trennen. Entsprechend den Empfehlungen
der Norm wurde diese auf 800 um festgelegt, wobei der Abschneidewert der Gewichts-
funktion 0,5 betrug[66]. Das damit gefilterter Profil stellte das Welligkeitsprofil dar und
wurde von dem Primarprofil subtrahiert, um das Rauheitsprofil zu erhalten. Die durch
die Faltung der GauB3-Funktion entstandenen Endeffekte wurden vor der Bestimmung
der Rauheitskennwerte entfernt. Die Festlegung der Einzelmessstrecken erfolgte nach
DIN EN ISO 4288 und entsprach der Grenzwellenlange[67]. Bei Auswertung von funf
Einzelmessstrecken ergab sich eine Messstrecke von 4 mm. Flr das erste Rauheitspro-
fil von P148 sind die Funktionsplots von Primaprofil, Welligkeitsprofil nach Anwendung
des GauB-Filters und Rauheitsprofil nach Subtraktion des Welligkeitsprofils von dem
Primarprofil in Abb. 2—16 dargestellt. Die Endeffekte wurden bereits entfernt.

20 T T T
—— Primarprofil
— Welligkeitsprofil

15 Rauheitsprofil

Profilhéhe [um]

-5 | | |

l l
0 02 04 06 0.8 1 1.2 14 16 18 2

Distanz [um] -10*

Abb. 2-16: Primarprofil, Welligkeitsprofil und Rauheitsprofil des ersten Datensatzes
der lackierten Probe P148 nach Entfernung der Endeffekte
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Basierend auf den Rauheitsprofilen R wurde die gré3te Hohe des Profils R, mit den
Ordinatenwerten Z (z) mit z € [0,1,] als

R, = |max (Z (z)) | + |min (Z (x)) | (2-19)

bestimmt. AuBBerdem erfolgte eine Berechnung des arithmetischen Mittelwerts der Pro-
filordinaten R, mit den Ordinatenwerten Z (x), auch Mittenrauwert genannt, als

I
R, = T / | Z (x) |dx (2-20)
rJo

und des quadratischen Mittelwerts der Profilordinaten R, mit den Ordinatenwerten
Z (x), welcher auch als quadratische Rauheit bezeichnet wird, entsprechend

I
Rq:\/z-/o Z?(x)dx (2-21)

auf den jeweiligen Einzelmessstrecken ,; nach DIN EN ISO 4287[65]. Die Integration
zur Berechnung von R, und R, erfolgte tber eine Approximation nach der Trapezregel.

Die Rauheitskennwerte von P148 und PI51 sind Tab. 2—8 und Tab. 2-9 zu entnehmen.
Dabei bestétigte sich, dass die gréBte Hohe des Profils R, in der GréBenordnung der
Schichtdicke lag. Nicht selten war diese héher als die mittlere Schichtdicke selbst. Auf-
fallig erschien insbesondere der Wert der ersten Messstrecke des ersten Profils von
PI51 mit einem Wert von 10,063 um. Dieser entstand durch eine besonders starke Er-
hebung von Kupferpartikeln, die mdglicherweise durch eine Verunreinigung verursacht
wurde. Bei derartigen Oberflachenrauheiten ware es durchaus denkbar, dass sie durch
die vergrdBerte Oberflache und entstehende Spannungspotentiale einen Einfluss auf
den Flachenwiderstand und damit auch auf die Leitfahigkeit des Materials haben kdnn-
ten. Ein mdglicher negativer Einfluss der Rauheit auf die Hochfrequenzeigenschaften
wird in einem Folgeprojekt dieser Arbeit experimentell untersucht. Dabei werden Wel-
lenleiter gefertigt und mittels Netzwerkanalysators bei hohen Frequenzen vermessen.
Ein Vergleich der Rauheitskennwerte von P148 und PI51 legte dartber hinaus den
Schluss nahe, dass die Galvanisierung die Oberflache tendenziell glattet, wie ein Ver-
gleich der Uber die Einzelmessstrecken gemittelten Werte belegte. Der Mittenrauwert
der galvanisierten Probe lag 20,63 % unter dem Wert der lackierten Probe. Im Falle der
quadratischen Rauheit betrug der Unterschied sogar 24,01 %. Vermutlich erfolgte die
Anlagerung des Kupfers (Cu) somit bevorzugt in den Télern, die sich aus der Lackie-
rung ergaben.
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Tab. 2-8: Rauheitskennwerte R, R, und R, der Einzelmessstrecken beider Profile der
lackierten Probe P148

Messstrecke R, [um] R, [um] R, [um]

Profil 1 Profil 2 Profil 1 Profil 2 Profil 1 Profil 2
1 2,967 2.510 0,593 0,491 0,711 0,614
2 4,661 4,667 1,253 1,366 1,452 1,628
3 2,582 2,453 0,428 0,543 0,560 0,638
4 1,100 1,614 0,338 0,425 0,370 0,509
5 3,186 3,326 0,457 0,429 0,677 0,649

Tab. 2-9: Rauheitskennwerte R., R, und R, der Einzelmessstrecken beider Profile der
lackierten und galvanisierten Probe PI51

Messstrecke R, [um] R, [um] R, [um]

Profil 1 Profil 2 Profil 1 Profil 2 Profil 1 Profil 2
1 10,063 5,842 1,533 0,648 1,918 0,882
2 0,761 0,610 0,090 0,135 0,128 0,173
3 0,715 3,632 0,200 0,450 0,238 0,638
4 3,671 4,704 0,594 0,877 0,768 1,012
5 1,426 2,334 0,242 0,249 0,327 0,366

2.5 Bestimmung der Konduktivitat

Die Konduktivitat diinner Schichten liegt nach A. Bergauer und C. Eisenmenger-Sittner
unterhalb der des Vollmaterials. Erklaren lasst sich dies auf Basis der Theorie von Dru-
de. Die Leitungselektronen werden als freies Elektronengas angenommen, welches
sich nach der Fermi-Dirac-Statistik verteilt. Aufgrund der Symmetrie ergibt sich ohne
auBeres Feld kein Nettostromfluss. Wird jedoch ein elektrisches Feld angelegt, wird
die Symmetrie gestért. Insbesondere fliir diinne Schichten sind dabei Streueffekte an
den Grenzflachen zu bericksichtigen, welche die Konduktivitat beeinflussen[57].

Sind die Oberflachen nicht geschlossen, wie es auch fur einige der hier untersuch-
ten Proben der Fall war, entspricht die effektive Schichtdicke flr den Stromfluss der
mittleren Schichtdicke[57]. Diese ergab sich aus der Wagung, wie sie in Abs. 2.2 be-
schrieben wurde.

Fdr die Nutzung der beschichteten Folien im Rahmen von Hochfrequenzanwendun-
gen spielt die elektrische Leitfahigkeit und die daraus resultierende Eindringtiefe der
elektromagnetischen Wellen eine zentrale Rolle. Nach Gl. 1-13 ist die Eindringtiefe
umso geringer, je héher die elektrische Leitfahigkeit ist[17]. Dies flhrt zu einer stark
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gedampften Wellenausbreitung, die sich auf den Randbereich des Leiters konzentriert
und mit zunehmender Tiefe exponentiell abnimmt. Der Verdrangungseffekt wird auch
als Skineffekt bezeichnet. Bei Untersuchungen mit Gleichstrom spielt dieser jedoch
keine Rolle und der Strom verteilt sich gleichmafig Uber die gesamte Schichtdicke[68].

Eine einfache und effektive Messung der Konduktivitat kann Gber die Van-der-Pauw-
Methode erfolgen. Dabei wird eine flache Probe ohne Lécher mit vier Kontaktstellen an
beliebigen Punkten des Rands versehen, wie es in Abb. 2—17 dargestellt ist[69].

1 —Fe o2

3 —1e o— 4

Abb. 2-17: Schematische Darstellung der Van-der-Pauw-Methode zur Bestimmung der
Konduktivitat o diinner Schichten (angelehnt an [69])

Ein Gleichstrom i1, wird von 1 nach 2 geleitet und die Potentialdifferenz V, — V5 wird
gemessen. Daraus |asst sich der Widerstand Ry, 3. aus

Vi —V:
R34 = L (2-22)
212
bestimmen. Analog ergibt sich der Widerstand R»; 4; aus
Vi =V,
Ro3 a1 = L (2-23)
223
Nach der Van-der-Pauw-Methode besteht au3erdem der Zusammenhang
-d -d
exXp (—WT . R12734) + exp (_7'(7 . R23,41) =1 (2—24)

mit der Schichtdicke d und dem spezifischen Widerstand p. Bei einer symmetrischen
Probe gilt darliber hinaus
R12734 = R23741 (2_25)

und der spezifische Widerstand p lasst sich Gber den Zusammenhang

mT-d
p = m R34 (2—26)

berechnen[69]. Gl. 2—-26 basiert auf der Annahme, dass die Kontaktstellen infinitesimal
klein sind. In der Realitat haben Messspitzen jedoch immer eine endliche Ausdehnung.
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Die Abweichung kann Gber einen Korrekturfaktor C bertcksichtigt werden, so dass sich
der spezifische Widerstand p als

p=C-d- Rz (2-27)

berechnet. Der Korrekturfaktor ergibt sich aus dem Verhaltnis der Kontaktlange zu der
Probenlange und entspricht fir die infinitesimale Messspitze gerade dem Faktor oL
Ist die Kontaktlange kleiner als 10 % der Probenlange, wie es flr die untersuchten Pro-
ben der Fall war, ist die Annahme des idealen Kontakts gerechtfertigt und Gl. 2-26 darf

angewendet werden. Abschlie3end folgt die Konduktivitat o aus der Beziehung

o= l[70]. (2-28)
P

Zur Bestimmung des Widerstands der beschichteten Folien bei einer Temperatur von
22,0 °C wurde mit dem Labornetzgerat KD6005P ein auf 3 A begrenzter Strom von Mes-
spunkt 1 zu Messpunkt 2 geleitet. Die Potentialdifferenz zwischen 3 und 4 wurde Uber
das Multimeter 87V der Firma Fluke gemessen. Die Kontaktspitzen wurden dabei ma-
nuell auf den zuvor markierten Messstellen positioniert. Die Kontaktierung erfolgte mit
leichtem Druck, so dass die Beschichtung der Folien nicht durchstochen wurde. Die
Messergebnisse sind in Tab. A—4 im Anhang zu finden. Informationen Uber die ver-
wendeten Proben kénnen Tab. A—1, Tab. A—2 und Tab. A—3 entnommen werden.

Bei Beschichtungen unterhalb von 6,0 um kam es wahrend der Messung zu erhebli-
chen Schwankungen der Stromstarke und der gemessenen Spannung. Diese schie-
nen durch minimale Anderungen der Kontaktierung hervorgerufen zu werden. Basie-
rend auf den eingangs beschriebenen Zusammenhangen und unter Berlcksichtigung
der Rauheit aus Abs. 2.4 |asst sich vermuten, dass die diinnen Schichten einen star-
ken Einfluss auf den Stromfluss hatten. Bei dickeren Schichten oberhalb von 6,0 um
sank dieser Einfluss und die Messung war weniger abhangig von der Kontaktierung. In
Abb. 2—18 und Abb. 2—19 sind die Ergebnisse graphisch aufbereitet. Erstere zeigt die
absoluten Werte der elektrischen Leitfahigkeit, die sich aus den Messwerten von Span-
nung und Strom entsprechend der Gl. 2—26 und Gl. 2-28 ergaben. In Letzterer sind
diese Werte relativ zu der Leitfahigkeit des Vollmaterials (oc, = 5,813 - 10" Sm~![17])
aufgetragen.

Anhand der Verteilung der Messwerte lie3 sich flr die Konduktivitat ein modifiziertes
logistisches Wachstum der Form

_ fi- 1 )
fi (F2— f1) -exp (—h-d)

in Abhangigkeit von der Schichtdicke d vermuten[71]. Entsprechend dieses Modells
wurden unter Nutzung des Curve Fittings von MATLAB R2020a Ausgleichskurven er-
stellt, welche ebenfalls in den obigen Diagrammen dargestellt sind. Der Endwert f; in
Abb. 2-18 entsprach dabei der Konduktivitat des Vollmaterials. Fir das Diagramm in

f(x) h (2-29)
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Abb. 2—19 lag dieser Wert bei 100 %. f; und die Wachstumsrate £ wurden mittels eines
Algorithmus so angepasst, dass die quadratischen Abweichungen der Datenpunkte
von der Ausgleichskurve minimal wurden. Anschlie3end erfolgte die Subtraktion von
f1 von den Funktionswerten. Dadurch wurde der Ordinatenschnittpunkt aus physikali-
scher Notwendigkeit in den Ursprung verschoben. War keine metallische Beschichtung
vorhanden, konnte auch kein Strom flieBen. Aus diesem Modell resultierten die Funk-
tionsvorschriften

B 4,933 -10° - 5,813 - 107
~ 4933106 + (5,813 - 107 — 4,933 - 106) - exp (—0, 2414 - d)

f(z) —4,933.10° (2-30)

fir das Diagramm in Abb. 2—18 und

8,387 - 100
8,387 + (100 — 8,387) - exp (—0, 2428 - d)

fz) = — 8,387 (2-31)

fir das Diagramm in Abb. 2—19 mit der Schichtdicke d in um.

Es wurde ersichtlich, dass die Konduktivitat bis zu einem Wendepunkt bei einer Schicht-
dicke von 9,86 um zunehmend stark wuchs und anschlieBend langsamer wachsend
gegen den Grenzwert konvergierte. Insbesondere im Bereich geringer Schichtdicken
von 2,0 um bis 2,5 um war die experimentell bestimmte elekirische Leitfahigkeit der be-
schichteten Proben geringer als es die Ausgleichskurve vermuten lief3. Ursache kdnn-
ten mikroskopische Lécher in der Schicht gewesen sein, die die elektrischen Eigen-
schaften negativ beeinflussten und entsprechend der Van-der-Pauw-Methode nicht
berlcksichtigt wurden. Nach A. Bergauer und C. Eisenmenger-Sittner kommt es bei
diinnen metallischen Schichten au3erdem zu einer thermischen Emission der Elektro-
nen in die Umgebung und in das Leitungsband des beschichteten Materials. Auch der
Tunneleffekt sei als mégliche Ursache fur eine geringere Leitféahigkeit erwahnt. Bei den
hier betrachteten Schichtdicken spielte dieser aber vermutlich nur eine untergeordnete
Rolle[57].

Die Proben PET27, P17 und Pl41 wiesen vermehrte Falten auf. Diese boten eine még-
liche Erklarung fir die geringe elektrische Leitfahigkeit. Es wére denkbar, dass sie eine
zusatzliche Potentialdifferenz verursachten, welche zu einem héheren spezifischen Wi-
derstand und somit zu einer geringeren elektrischen Leitfahigkeit fihrten.

Ein negativer Einfluss durch oxidative Verdnderungen der Oberflache von PET21 und
PET24 lief3 sich nicht erkennen, da andere Proben wie etwa PET20 und PET31 trotz
gréBerer Schichtdicke eine geringere elekirische Leitfahigkeiten aufwiesen.

Es schien also weitere Einflisse auf die Konduktivitdt zu geben, die beispielsweise
aus der Galvanisierung resultierten, wie sie in Abs. 1.1.3.6 beschrieben wurden und
mit den vorhandenen Methoden nicht weiter untersucht werden konnten. Genannt sei
hier exemplarisch die Reinheit der abgeschiedenen Schicht, die zwangslaufig einen

Seite 66



Experimentelle Untersuchungen U ﬂ

Einfluss auf die Konduktivitat hatte[19].
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Abb. 2-18: Darstellung der Konduktivitat o der untersuchten Proben in absoluten Wer-
ten samt Ausgleichskurven unter der Annahme eines modifizierten logistischen Wachs-
tums
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Abb. 2-19: Darstellung der Konduktivitat o der untersuchten Proben relativ zu dem
Vollmaterial samt Ausgleichskurven unter der Annahme eines modifizierten logisti-
schen Wachstums

AbschlieBend wurde untersucht, welchen Einfluss die verminderte Leitfahigkeit der
Kupferbeschichtung auf die Eindringtiefe elektromagnetischer Wellen hatte. Fir das
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Vollmaterial wurde dies bereits in Abs. 1.1.3.1 bestimmt. Fir die dinnen Schichten er-
gab sich die Eindringtiefe aus Gl. 1-13 unter Berlcksichtigung der Konduktivitat nach
Gl. 2-30. Fur eine Frequenz von 8,45 GHz, wie sie fur die angestrebte Verwendung zum
Einsatz kommen soll, ist dieser Zusammenhang in Abb. 2-20 dargestellt. Bei einer
Schichtdicke von 0 um divergierte die Eindringtiefe gegen unendlich. Fir hohe Schicht-
dicken hingegen konvergierte sie gegen 0,72 um. Dieser Wert entsprach der Eindring-
tiefe bei einer Konduktivitat, wie sie das Vollmaterial aufwies. Ab einer Schichtdicke von
2,76 um bei einer elektrischen Leitfahigkeit von 0,396 - 10 S m~! lieB sich mindestens ei-
ne Skintiefe realisieren.

18

14 8

12 8

Eindringtiefe [um]

O : L L L L
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45

Schichtdicke [um]

Abb. 2-20: Eindringtiefe § elektromagnetischer Wellen in Abhéngigkeit der Kondukti-
vitat o bei einer Frequenz f von 8,45 GHz

2.6  Untersuchung des thermischen Verhaltens

Raumfahrzeuge sind in ihrer natlrlichen Umgebung extremen Bedingungen ausge-
setzt. Auf ihrer Flugbahn missen sie sowohl starker Kalte als auch groB3er Hitze trot-
zen. Uber Thermalsysteme lassen sich einzelne Komponenten wéhrend der gesamten
Mission in einem definierten Temperaturbereich halten. Fur die groB3flachigen und din-
nen Strukturen der Segel stellt dies eine besondere Herausforderung dar.

Angelehnt an die DIN EN 60068-2-14 wurde mit einer zyklischen Temperaturbelastung
der Temperatureinfluss auf die Struktur der Oberflache von P19, PI15, PI38, P140 und
Pl46 sowie auf die elektrische Leitfahigkeit von PI35, P145 und PI53 untersucht[72].
Bei den verwendeten Schichtverbunden handelte es sich sowohl um unvorbehandelte
und plasmabehandelte Proben als auch um solche, die in einmolarer Lésung aus Natri-
umhydroxid (NaOH) behandelt wurden. Die Plasmabehandlung erfolgte mit 15 Wieder-
holungen bei einem Abstand von 20 mm zwischen Dise und Probe. Die Einstellungen
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der Plasmaanlage blieben unveréndert und kdnnen Abs. 2.1.2 entnommen werden. Die
anschlieBende Lackierung erfolgte innerhalb von 5 min. Die Proben, welche in NaOH
modifiziert wurden, lUfteten vor der Lackierung fur 24 h ab. Nach zweitégiger Trocknung
des Lacks wurden samtliche Proben galvanisiert. Die Dauer richtete sich dabei nach
dem Stromfluss, um eine mdglichst gleichmaBige Schichtdicke zu erzielen. Weitere
Einzelheiten kdnnen Tab. A—2 im Anhang entnommen werden.

Es erfolgte ein Zuschnitt der Proben auf eine Gré3e von 50 mmx25 mm, so dass nur die
vollstandig galvanisierten Flachen untersucht wurden. Die Dokumentation der Oberfla-
chenbeschaffenheit erfolgte mit dem VHX-5000. Mit einem Folienstift wurden auf den
entsprechenden Proben jeweils drei Stellen markiert, die sich Gber die Diagonale ver-
teilten. Far die Untersuchung wurde das Ringlicht mit einer Beleuchtungsintensitat von
100 verwendet. Die VergrdBerung betrug 150. Die Bestimmung der Konduktivitat erfolg-
te mit den Versuchsaufbauten in Abb. 2—-21.

Uo

ISR

Abb. 2-21: Schematische Darstellung der Versuchsaufbauten zur Bestimmung der
Konduktivitat o vor und nach zyklischer Temperaturbelastung

Zunachst wurde die beschichtete Folie auf einer nichtleitfahigen Kunststoffunterlage
positioniert. AnschlieBend erfolgte die Fixierung zweier Kupferplatten durch Feder-
klemmen in einem Abstand von 25 mm. Im Vergleich zu der Van-der-Pauw-Methode,
welche in Abs. 2.5 Anwendung fand, konnte vermutet werden, dass der spezifische
Widerstand der Kupferbeschichtung durch einen erhdhten Ubergangswiderstand zwi-
schen Kupferplatte und beschichteter Folie Uberschatzt wurde. Die elekirische Leit-
fahigkeit wurde somit unterschatzt. Der erhdhte Ubergangswiderstand resultierte aus
der geringeren Druckkraft im Vergleich zu Abs. 2.5. Allerdings ergaben sich durch den
definierten Druck der Federklemmen vergleichbare Messbedingungen vor und nach
der thermischen Belastung. Dadurch lief3 sich eine Aussage Uber die Veranderung der
Leitfahigkeit treffen. Die Begrenzung von Spannung und Strom des Labornetzgerats
KD6005P, wie es fur den linken Versuchsaufbau in Abb. 2—21 genutzt wurde, erfolgte
bei 1,00V und 1,000 A. Uber den sich einstellenden Stromfluss wurde der spezifische
Widerstand p entsprechend

b-d

p=hm =

: ¥ (2-32)

~| =

mit der Breite der Probe b, der Schichtdicke d, der Lange der Messstrecke | und der
Dichte p des Kupfers (Cu) (pc. = 8,92 gcm—3[21]) berechnet[73]. Daraus lie3 sich die
Konduktivitat nach Gl. 2—-28 bestimmen. Vereinfachend wurde angenommen, dass der
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Strom lediglich an den Enden der Kupferplatten in die Schicht eingetragen wurde und
sich als Messlange somit der Abstand der Kupferplatten ergab. Zum Abgleich der
Messwerte erfolgte auBerdem eine Widerstandmessung mit dem Multimeter des Typs
87V der Firma Fluke, wie sie im rechten Teil der Abb. 2-21 zu sehen ist. Anschlie3end
wurde der ermittelte Widerstand von den Innenwiderstanden der jeweiligen Messkon-
figuration bereinigt. Diese wurden durch einen Kurzschluss der beiden Kupferplatten
ermittelt und ergaben sich zu 0,1 . Pro Probe erfolgten drei Messungen bei 22,0 °C.
Aus diesen wurde der Mittelwert gebildet und in Tab. 2—-10 aufgelistet.

Die zyklische Temperaturbelastung erfolgte in einer Thermalkammer des Typs TK-105
CKLT der Firma Kambi¢ mit einem Controller des Typs DPC-420.

Zunachst wurden einige Testzyklen bestehend aus Abkihl-, Halte- und Aufwarmphase
programmiert, um das Verhalten der Kammer und den Einfluss der unterschiedlichen
Parameter zu untersuchen. Die Temperaturanpassung wurde Uber die Heiz- respekti-
ve Kuhlrate bestimmt. Die Haltephase ergab sich durch eine vorgegebene Zeitspanne.
Die Zeitmessung begann, sobald sich die Ist-Temperatur in einem Intervall von +1 °C
um die Soll-Temperatur befand. Die Luftfeuchtigkeit lag dauerhaft in dem voreingestell-
ten Toleranzbereich. Mit den Standardeinstellungen des PID-Reglers kam es regelma-
Big zur Ubersteuerung, so dass die Haltephasen sich iber eine deutlich langer Zeit
erstreckten. Mit Blick auf die DIN EN 60068-2-14 wurde der Toleranzbereich auf +2 °C
angepasst[72].

AnschlieBend wurde der Einfluss der Liftergeschwindigkeit auf die Regelung unter-
sucht. Diese lie3 sich in einem Bereich von 30% bis 100 % einstellen. Da sich nur
eine geringe Auswirkung auf die Genauigkeit der Regelung zeigte, wurde die Lifterge-
schwindigkeit im Folgenden auf 50 % festgelegt. Dadurch konnte eine méglichst gute
Luftumwalzung erzielt werden, ohne dass die Folien sich in der Kammer bewegten.

Nach erfolgter Akklimatisierung fir 24 h bei 20 °C wurden die Proben flur die Tempe-
raturbelastung auf einem Rost in der Mitte der Kammer positioniert, so dass sie von
allen Seiten von Luft umstromt waren und keine Warmeleitung zwischen den Folien
und dem Boden der Kammer stattfand. Die Temperaturbelastung bestand aus 9 Zy-
klen, wovon einer exemplarisch in Abb. 2—22 dargestellt ist. Zun&chst erfolgte die Kiih-
lung der Kammer von 20 °C auf —40 °C. Anschlie3end wurde die Temperatur flr 60 min
bei (—40 £ 2) °C gehalten. Darauffolgend wurde die Kammer auf 175 °C erwarmt und
fr weitere 60 min und einer Toleranz von 42 °C gehalten. Abschlie3end erfolgte die Ab-
kUhlung auf 20 °C und der Zyklus begann von Neuem. Samtliche Kihl- und Heizphasen
vollzogen sich mit einer Rate von 90 °C h—!. Die Wahl der Temperaturniveaus sowie die
Dauer der Haltephasen erfolgte in Anlehnung an die DIN EN 60068-2-1 und die DIN
EN 60068-2-2. Erstere beschreibt die Prifung der Einflisse von Kélte auf einen Pro-
benkdrper und letztere die Einflisse von trockener Warme[74, 75]. Dabei wurde der
Arbeitsbereich der Thermalkammer mdéglichst vollumfénglich ausgenutzt. Die Rate der
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Temperaturanpassung ergab sich aus dem Zeitfenster, in dem die Anlage im Rahmen
dieser Arbeit genutzt werden konnte. Sie sollte dabei mdglichst gering sein, um lang-
same Temperaturwechsel bei Raumfahrtmissionen zu simulieren.

ri«
175,0 -

20,0

T T T T T T T
60 )/z/o 180 240 300 360 420 ¢ [min]
—40,0 -

Abb. 2-22: Schematische Darstellung eines Zyklus der Temperaturbelastung

Trotzt einer Liftergeschwindigkeit von 50 % bewegten sich einige der Folien, so dass
Teile von PI38 und PIl46 Uberdeckt wurden. In diesen Bereichen wiesen die Proben
nach der thermischen Belastung dieselbe Erscheinung auf wie zuvor. Au3erhalb kam
es jedoch zu braunlichen Verfarbungen. Diese traten auch bei samtlichen anderen
Proben auf und intensivierten sich in den Randbereichen. Auch die Oberflachenstruk-
tur schien sich stark verandert zu haben. Exemplarisch ist dies fir die erste Messstelle
von P19 in Abb. 2—23 zu sehen.

(b)

Abb. 2-23: Vergleich der ersten Messstelle der lackierten und galvanisierten Probe PI9
(a) vor und (b) nach zyklischer Temperaturbealstung

Insbesondere die Erhebungen, welche in Form weiBlicher Flecken in Erscheinung tra-
ten, nahmen in ihrer Haufigkeit stark ab. Dieser Effekt war Uber die Oberflache sehr
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unterschiedlich verteilt und manifestierte sich insbesondere in den Bereichen, die ei-
ne starke Verfarbung aufwiesen. In extremer Auspragung war dies anhand des Histo-
gramms der ersten Messstelle von PI46 in Abb. 2—24 ersichtlich, welche ebenfalls in
einem stark verfarbten Bereich lag. Die Erstellung und Auswertung erfolgte analog zu
dem in Abs. 2.3.2 beschriebenen Verfahren. Es war eine klare Vereinheitlichung der
Oberflache zu erkennen. Die Standardabweichung der Verteilung der Graustufen infol-
ge der Temperaturbelastung nahm von 51,23 auf 31,12 ab. Die gesamte Erscheinung
verschob sich in einen dunkleren Bereich. Der Mittelwert der Graustufen anderte sich
von 127,25 auf 102,55. AuBerdem kam es zu einzelnen Auswertungsfehlern, die sich
durch das Ausbleiben einzelner Graustufen ergaben. Die Ursache kénnte bereits bei
der Aufnahme der Bilder gelegen haben, da diese ohne Reflexionskorrektur erfolgte.
Diese Artefakte hatten jedoch keine nennenswerte Auswirkung auf die Analyse.

104

3l — 0 Biegevorgange
— 10 Biegevorgénge

Haufigkeit

0.5

00 20 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240

Graustufe

Abb. 2-24: Vergleich der Histogramme der ersten Messstelle der lackierten und galva-
nisierten Probe PI46 vor und nach zyklischer Temperaturbelastung

Die inhomogene Verteilung der Oberflachenverdnderungen kénnte durch die ungleich-
manBige Belastung hervorgerufen worden sein, die sich durch ein Einrollen der Pro-
ben wahrend der Behandlung ergab. Auch nach Akklimatisierung entrollten sich die
Schichtverbunde nicht vollstédndig. Diese Beobachtung kénnte auf erhebliche Span-
nungen hindeuten, die infolge der Temperaturbelastung in das Material eingetragen
wurden. Der Mechanismus der Verformung verhinderte mdglicherweise in letzter Kon-
sequenz die Bildung von Rissen, die auf keiner der Proben zu erkennen waren.

Diese Erkenntnis muss bei einer technischen Umsetzung unbedingt beachtet werden.
Damit ein Sonnensegel moglichst effektiv fir den Antrieb eines Raumfahrzeugs ge-
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nutzt werden kann, muss es als planare Struktur ausgerichtet werden kénnen. Folglich
muss eine gewisse Spannung aufrechterhalten werden, wie es fir die Mission IKAROS
beispielhaft in Abs. 1.1.4.1 skizziert wurde[26]. Dadurch wird die Mdglichkeit einer Ver-
formung des Schichtverbunds, welche immer auch mit einem Verlust an Effizienz ein-
hergeht, stark eingeschrankt. Ein Einrollen der Segel ware undenkbar. Die Herstellung
muUsste also noch starker auf die Vermeidung von Spannungen ausgerichtet werden.
Far galvanische Schichten wurde dies in Abs. 2.7.2 bereits durch die Implementierung
von Phasen der Relaxation bertcksichtigt. In Anbetracht der Dicke der Lackschich-
ten von PI9 mit 1,719 um, P140 mit 1,973 um und PI46 mit 2,167 um und der Tatsache,
dass sich PI9 nach erfolgter Akklimatisierung am ehesten wieder entrollt hatte, wah-
rend P146 nach wie vor zusammengerollt blieb, lief3 sich eine Korrelation zwischen der
Dicke der Lackschicht und der Fahigkeit des Abbaus eingetragener Spannung nach
Akklimatisierung vermuten. Ein besonderes Augenmerk in Folgeprojekten sollte des-
halb auch auf der Optimierung des Lackierungsprozesses liegen. Beispielsweise konn-
te es forderlich sein, diese bei veranderter Umgebungstemperatur durchzufiihren. Des
Weiteren ware Uber eine Nachbehandlung zur Reduktion von Eigenspannungen nach-
zudenken, wie sie durch Glihverfahren erreicht werden kann[76]. Auch alternative Be-
schichtungsverfahren kénnten Abhilfe leisten.

Die Ergebnisse der Gleichstromuntersuchungen zur Bestimmung der Konduktivitat der
Schichten nach Gl. 2-28 und Gl. 2—-32 sind in Tab. 2—10 dargestellt.

Tab. 2-10: Spannung U, Stromstarke /, spezifischer Widerstand p und Konduktivitat o
der lackierten und galvanisierten Proben PI153, PI35 und PI45 vor und nach zyklischer
Temperaturbelastung

Probe U [V] I[A] p [Q2m] o [Sm™]
P153 vor Belastung 0,40 0,998 8,906 - 107 11,23 -10°
P153 nach Belastung 1,00 0,524 42,405 - 1077 2,36 - 10°
PI35 vor Belastung 1,00 0,335 66,925 - 1077 1,49 - 10°
PI135 nach Belastung 1,00 0,003 74,733 -107° 1,34 - 103
P145 vor Belastung 1,00 0,305 76,689 - 107 1,30 - 10°
P145 nach Belastung 8,00 - - -

Es wurde ersichtlich, dass die Konduktivitéat der Beschichtungen infolge der zyklischen
Temperaturbelastung signifikant abnahm. Im Falle von P153 reduzierte sie sich im Mittel
um?78,99 % und far PI35 im Mittel sogar um 99,10 %. Fir PI145 liel3 sich nach der ther-
mischen Belastung keine Bestimmung durchfiihren. Bei einer Stromstérke von 8,000 A
kam es zum Funkenflug und die Folie verschmolz mit der Kunststoffunterlage. Dartber
hinaus lie3 sich beobachten, dass die elektrische Leitfahigkeit nach der Temperatur-
belastung sehr sensitiv auf eine Biegebeanspruchung reagierte.

Wurden die Versuchsaufbauten nach Abb. 2-21 manuell unter Zuhilfenahme der Fe-
derklemmen gebogen, so dass sich auf der Seite der Beschichtung eine Druckspan-
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nung ergab, sank der Widerstand. Daraus folgend ergab sich fir P153 eine Konduk-
tivitdt von 2,50 - 10°Sm™~!, welche 5,93 % oberhalb des Werts nach zyklischer Tempe-
raturbelastung ohne Biegebeanspruchung lag. Fir PI35 ergab sich eine elektrische
Leitfahigkeit von 4,46 - 10Sm~!. Diese lag 232,84 % Uber dem Wert der Konduktivi-
tat nach zyklischer Temperaturbelastung und ohne zusatzliche Krafteinwirkung. Wurde
die Biegebeanspruchung umgekehrt und die Beschichtung auf Zug belastet, so stieg
der Widerstand und die Konduktivitat von P153 sank um 96,76 % auf 7,65-10>Sm~!. Die
elektrische Leitfahigkeit von PI135 sank um 99,99 % auf 0,14Sm™*.

Die prozentuale Anderung der Konduktivitat infolge einer Biegebeanspruchung lag so-
mit meist in der GréBenordnung, wie sie auch durch die zyklische Temperaturbelas-
tung auftrat. Insbesondere bei einer Biegebeanspruchung auf Druck wiesen die Ver-
anderungen je nach Folie starke Unterschiede auf. Diese Erkenntnis unterstitzte auf
experimentelle Weise die Simulationsergebnisse der Shanghai Jiao Tong Universitat
im Rahmen der Untersuchung von Fresnel-Linsenantenne (FZPL-Antenne), wie sie
in Abs. 1.1.2.1 dargestellt wurden. Die Simulation zeigte, dass dynamische Einfllisse
bei Nutzung planarer Strukturen fir Hochfrequenzanwendungen besonders relevant
sind[4]. Wie eine erneute Messung nach 21d bei 20 °C zeigte, regenerierte sich die
Schicht kaum und die Konduktivitat befand sich nach wie vor auf demselben Niveau
wie unmittelbar nach der thermischen Belastung.

Zusammenfassend kann also gesagt werden, dass sich die Auslegung der Struktu-
ren gleichermaf3en mit den dynamischen Kraften auf das Segel, wie auch mit der
Temperaturbelastung wéhrend der Mission befassen muss. AuBBerdem wird ersicht-
lich, dass ein Thermalsystem zur Regelung der Temperatur des Schichtverbunds bei
einer derartigen Herstellung unerlasslich ist. Wie bereits im ersten Teil erwahnt, kann
dies beispielsweise passiv Uber eine Chrombeschichtung realisiert werden, Uber die
ein Strahlungsaustausch erfolgen kann[3].

2.7 Fertigung von Dunnschicht-Hochfrequenzschaltungen

Eine flachige Beschichtung des Kaptons ist fir die Nutzung als Hochfrequenzstruk-
tur in der Raumfahrt nicht ausreichend. Vielmehr sollten gezielte Strukturen gefertigt
werden, um die Effektivitdt zu erhéhen, wie es exemplarisch in Abs. 1.1.2 beschrie-
ben wurde. Diese Strukturierung kann sowohl wahrend des Beschichtungsprozesses
als auch nachtraglich erfolgen. Letzteres weist jedoch eine Reihe von Nachteilen auf.
Entsprechend den Erkenntnissen aus Abs. 1.1.3.6 lagert sich das Beschichtungsma-
terial innerhalb von Kavernen in der Oberflache des Substrats ab, die infolge der phy-
sikalischen Oberflachenmodifizierungen entstehen[23]. Durch eine nachtragliche Ent-
fernung geht somit zwangslaufig eine Beschadigung des Substrats einher. Auch 6ko-
nomisch betrachtet ist es nicht sinnvoll, einen Grof3teil des zuvor aufgetragenen Be-
schichtungsmaterials infolge der Strukturierung zu entfernen. Zielfiihrender ist es, die
gewulnschten Strukturen bereits bei der Beschichtung zu beriicksichtigen und nur eine
lokale Lackierung vorzunehmen. Mit Blick auf das Ziel des Projekts zur Untersuchung
multifunktionaler GroBraumstrukturen in der Raumfahrt kommen daflr zunéchst zwei

Seite 74



Experimentelle Untersuchungen U ﬂ

Konfiguration in Frage, die im Folgenden behandelt werden sollen. Abs. 2.7.1 beschaf-
tigt sich mit ersten Versuchen zur Herstellung planarer Wellenleiter. In Abs. 2.7.2 wird
mit der Fertigung eines Wellenleiters in Form eines Hohlleiters ein alternatives Konzept
vorgestellt.

2.7.1  Strukturierung durch Schattenmasken

Aufgrund der groBBen Flache, der Sonnensegel fir den Antrieb, sind diese pradestiniert
fur die Nutzung planarer Antennenstrukturen. Diese kénnten durch ein Netz von Uber-
tragungsleitungen zusammengeschaltet werden, um so den Gewinn zu erhéhen.

Die Fertigung der Strukturen erfolgte im Folgenden unter Zuhilfenahme von, die auf
unterschiedliche Weise auf den Folien fixiert wurden. Im Anschluss an die Lackierung
erfolgte nach wie vor eine Galvanisierung der Proben, um die Beschichtung zu verstar-
ken. Zu bertcksichtigen war, dass daflir ein geschlossener Stromkreis bendtigt wurde.
Die zu galvanisierenden Strukturen mussten also elektrisch leitfdhig mit der Klemm-
stelle verbunden sein.

Erste Versuche an PI21 erfolgten durch das Abkleben des unteren Drittels der Folie
mit einem Papierstreifen. Die Lackierung bildete die Grenze klar ab. Durch eine Falte
quer zur Abklebung kam es allerdings zu Ungenauigkeiten. Bei kommenden Untersu-
chungen musste also insbesondere auf eine faltenfreie Probe geachtet werden.

Far P122 wurde eine Papiermaske mit einem Schlitz von 10 mmx1mm gefertigt, die
mit Klebeband auf der Folie befestigt wurde. Hier war das Ergebnis weniger zufrie-
denstellend. Die Maske lag nicht unmittelbar auf der Folie auf und der Spalt wurde
entsprechend ungenau abgebildet.

Far weitere Strukturierungen fand eine Maske in Form eines planaren Wellenleiters
Anwendung. Diese entstand aus einem Edelstahlblech mit einer Dicke von 50 um, aus
dem die Kontur mittels Lasers durch das Unternehmen LaserCut24 herausgeschnit-
ten wurde. Zunéachst erfolgte die Fixierung der Schattenmaske auf der Folie durch die
Anbringung von Federklemmen. Wie Abb. 2-25 zeigt, war das Ergebnis nicht zufrie-
denstellend. Die AuBenbereiche der Maske konnten zwar durch die Federklemmen
fixiert werden. Allerdings wirkte keine Druckkraft auf die Rechteckstrukturen der Mas-
ke. Durch die geringe Stabilitdt befanden sich diese auBerdem nicht vollstéandig in ei-
ner Ebene. Verstarkt durch Verwirbelungen kam es zu einem Eindringen des Lacks
unterhalb der abgedeckten Strukturen. Die Schicht wurde auBerst inhomogen und ver-
waschen. Das Bild entstand mit dem VHX-5000 bei einer VergréBerung von 100 als
2D-Panorama.
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Abb. 2-25: Ergebnis der Lackierung bei Befestigung der Schattenmaske mit Feder-
klemmen

Die Verwendung von Magneten mit einem Volumen von 8 mmx8 mmx4 mm zielte auf
die Verbesserung der Fixierung ab. Dabei wurde auf die Halterung aus Polyvinylchlo-
rid ([CoH3Cl],), wie sie bisher zum Einsatz kam, verzichtet. Stattdessen wurde das sili-
konisierte Papier auf den Magneten positioniert. Auf der Gegenseite wurde die Schat-
tenmaske auf der Folie aufgebracht. Das Magnetfeld flihrte zu Formabweichungen der
filigranen Strukturen der Maske mit einer Breite von 125 um im Bereich der Steckeran-
bindung. Durch Variation der Form der Magnete liel3 sich dieser Effekt reduzieren. Ein
Muster, wie es in Abb. 2-26 zu sehen ist, erwies sich als geeignet.

Abb. 2-26: Schematische Darstellung der Magnetanordnung zur Befestigung der
Schattenmaske

Mit dieser Konfiguration wurden die Proben PI123 und P124 lackiert. Erstere bildete die
Hauptstruktur ab, wie sie in Abb. 2—27 zu sehen ist. Bei der zweiten Probe wurde
die Schattenmaske so positioniert, dass die Struktur zur Steckeranbindung abgebildet
wurde, wie sie in Abb. 2—-28 zu sehen ist. Auch diese Bilder entstanden mit dem VHX-
5000 als 2D-Panorama bei einer VergéBerung von 100. Dabei flhrte die Fixierung der
Maske mit Magneten augenscheinlich zu einer drastischen Steigerung der Qualitat des
Prozesses im Gegensatz zu der Fixierung mittels Federklemmen, wie sie in Abb. 2-25
zu sehen war.
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Abb. 2-27: Ergebnis der Lackierung der Hauptstruktur des planaren Wellenleiters bei
Befestigung der Schattenmaske mit Magneten

Abb. 2-28: Ergebnis der Lackierung der Anbindung des planaren Wellenleiters bei Be-
festigung der Schattenmaske mit Magneten

Die Abbildung des Hauptteils des Wellenleiters mit Strukturen in der GréBe von 10 mm
lieBen sich auBerst detailliert abbilden. Vereinzelt traten kleinste Kupferpartikel au3er-
halb der gewlnschten Bereiche auf. Da diese jedoch keine Verbindung zu der Haupt-
struktur aufwiesen, lie3 sich vermuten, dass ein negativer Einfluss auf die Hochfre-
quenzeigenschaften gering blieb.

Bei der Darstellung der Anbindung an den Wellenleiter mit Strukturen im Bereich von
150 um stief3 das hier vorgestellte Verfahren an seine Grenzen. Es kam sowohl zu
vermehrten Kupferabscheidung innerhalb unerwinschter Bereiche als auch zu einer
Verformung der Strukturen durch das Magnetfeld. Diese sind insbesondere in der un-
teren Anbindung der Abb. 2-28 zu erkennen. Da sich die GréBBe der Strukturen aus
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den Anforderungen and die Impedanz ergaben, konnten diese nicht alleinig vergréBert
werden, da sonst die Dampfung gestiegen ware. Auch die ersten Rechteckstrukturen
am Ubergang sind weniger detailliert abgebildet, als der Hauptteil des Wellenleiters.

Die Limitierungen an die Gesamtgré3e lagen bei 150 mmx 100 mm, wie erste Versuche
einer flachigen Beschichtung ergaben. Oberhalb dessen war es kaum noch mdglich,
die Folie faltenfrei zu bearbeiten. AuBerdem stieg mit wachsender Flache auch die Ge-
fahr von UnregelmaBigkeiten innerhalb der Beschichtung.

Bei Betrachtung der Reproduzierbarkeit liel3 sich insbesondere die Lackierung als kri-
tischer Fertigungsschritt identifizieren. Bei derartig geringen Gesamtbeschichtungen
unterhalb von 3 um war die gleichmafige Auftragung des Lacks kaum mdglich. Auch
die Galvanisierung erfolgte hier nur so kurz, dass sie nicht in der Lage war, die Struktu-
ren zu glatten. Ein weiterer Nachteil waren die mikroskopischen Lécher der Beschich-
tung und Folge der Lackierung. Eine geschlossene Lackschicht konnte erst ab Schicht-
dicken oberhalb von 4 um gewahrleistet werden. Fir erste Untersuchungen und die
Fertigung eines Demonstrators erflllt das manuelle Verfahren zwar seinen Zweck, al-
lerdings musste dieses fir eine Anwendung in der Praxis angepasst oder ersetzt wer-
den. Alternative Beschichtungsverfahren wurden in Abs. 1.1.3 beschrieben. Auch diese
lieBen sich mit einer Galvanisierung zur Verstarkung der Schicht kombinieren.

Im Anschluss an diese Arbeit soll ein vollstandiger Wellenleiter mit einer Gré3e von
110 mmx30mm durch eine Lackierung unter Nutzung einer Schattenmaske mit an-
schlieBender Galvanisierung hergestellt werden, wobei die Fertigungstoleranz durch
einige Anpassungen erh6ht werden soll. Die Maske wird eine Dicke von 100 um auf-
weisen. Dadurch wird eine héhere Stabilitat erzielt. Trotz dessen sollte es durch das
turbulente Auftragen des Lacks zu keinen Abschattungseffekten an den Randern der
Maske kommen. Ferner soll das Magnetfeld durch die Verwendung gréBerer Magnete
mit einem Volumen von 26 mmx26 mmx3,8 mm homogener gestaltet werden, um die
Formabweichungen der Maske zu reduzieren. Durch die stérkere Haltekraft dirfte die
Maske auBBerdem besser auf der Folie aufliegen.

2.7.2  Fertigung eines Wellenleiter-Prototypen

Alternativ zu den bisher betrachteten Méglichkeiten zur Integration der Antennenstruk-
tur auf einem Sonnensegel besteht die Mdglichkeit, die Stitzstrukturen zu nutzen.
Durch entsprechende Konstruktion und Metallisierung kdnnen sie als geschlitzte Hohl-
leiterantennen verwendet werden. Analog zu den bisherigen Betrachtungen wirde
auch ein solches System separat mitgefiihrte Antennen redundant werden lassen[77].

Flr erste experimentelle Untersuchungen einer solchen Kommunikationsstruktur wur-
de die Fertigung eines Prototypen in Form eines Wellenleiters betrachtet. Fir die addi-
tive Herstellung der Struktur standen zwei unterschiedliche Arten von Polyactid (PLA)
zur Verfligung.
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Bei ersterem handelte es sich um ein durch beigemischte Karbonfasern elektrisch leit-
fahiges Material. Ware die Konduktivitat ausreichend hoch, lieBe sich auf die Kupfer-
lackierung verzichten und das Substrat kénnte direkt galvanisiert werden. Mit PLA3
wurde dazu eine Probe der Gré3e 60 mmx50 mm und einer Dicke von 3 mm gefertigt.
Nach ausgiebiger Reinigung mit Ethanolldsung wurden sowohl die Seitenflachen als
auch die Ruckseite mit Kreppband abgeklebt und die Probe wurde galvanisiert. Die
Daten kdnnen der Tab. A=3 im Anhang entnommen werden.

Die Stromstarke lag zu Beginn bei 0,004 A und steigerte sich im Laufe der ersten 20 min
auf 0,006 A. Eine geringe Kupferabscheidung war zu erkennen. Diese breitete sich von
der Klemmstelle am oberen Rand halbkreisférmig aus. Nach einer Spiilung in destillier-
tem Wasser (H,O) wurde die Galvanisierung wiederholt. Wahrend der nachfolgenden
20 min erhdhte sich die Stromstarke von 0,036 A auf 0,110 A. Auch nach dieser Zeit war
nur ein Bruchteil der Platte galvanisiert. Das Kupfer (Cu) schied sich dabei insbeson-
dere entlang der Riefen ab, die aus der additiven Fertigung resultierten. AbschlieBend
wurde die Probe fiir weitere 6 h galvanisiert. Die resultierende Schicht, wie sie in Abb.
2—-29 zu sehen ist, war gréBtenteils geschlossen, wies aber eine minderwertige Qua-
litdt auf. Die Kupferschicht erschien auBerst inhomogen und sehr rau. Des Weiteren
kam es zu einem makroskopisch erkennbaren Gefalle der Schichtdicke von den Rand-
bereichen zur Mitte der Platte. Wahrend der Galvanisierung schied sich auf der Kupfer-
anode eine schwarze, glanzende Schicht durch das leitfahige PLA ab. Diese lie3 sich
mit H,O leicht absplilen. Es wurde klar ersichtlich, dass eine direkte Galvanisierung
dieses Materials nicht zum Ziel fihrte und die Probe wurde nicht weiter untersucht.

Abb. 2-29: Elektrochemisch abgeschiedene Kupferschicht auf dem leitfahigen PLA3
nach Galvanisierung fiir 400 min

Stattdessen kam das magentafarbene PLA der Firma Ultimaker zur Anwendung. Ana-
log zu dem Vorgehen in Abs. 2.1.2, wurde die Oberflachenmodifizierung durch Be-
handlung in einmolarer Lésung aus Natriumhydroxid (NaOH) anhand von PLA2, PLA5
und PLA9 untersucht. Diese hatten ebenfalls eine Flache von 60 mm x50 mm. Der Druck
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erfolgte bei einer Schichtdicke von 0,06 mm bis zu einer Gesamtdicke von 3 mm. Bei der
Reinigung mit Ethanollésung lief3 sich eine Verfarbung des Papiertuchs wahrnehmen.
Es schien also eine gewisse Léslichkeit des PLA gegentber dem Ethanol (C2HgO) in
der Lésung zu geben. Eine Spulung in destilliertem H,O entfernte letzte Rickstéande
der Reinigungslésung.

Nach erfolgter Trocknung wurde der Kontaktwinkel der unbehandelten Proben gemes-
sen. Die Ergebnisse samt freier Oberflachenenergie mit dispersem und polarem Anteil
kdnnen Tab. 2—11 entnommen werden. AnschlieBend wurde PLA9 flir 10 min, PLA 2
flr 40 min und PLAD5 flr 60 min in einmolarer L6sung aus NaOH behandelt und in des-
tilliertem H,O gespult. Nach einer Abliftung von 6 h fand eine erneute Messung des
Kontaktwinkels statt. Auch diese Ergebnisse sind in Tab. 2—11 aufgefthrt. Bei der Kon-
taktwinkelmessung musste die riefenhafte Struktur der gedruckten Proben beachtet
werden. Durch diese hatten die abgesetzten Tropfen eine langliche Form. Deshalb er-
folgte die Messung nicht bei horizontaler Blickrichtung, sondern unter einem Winkel
von 8° Dadurch konnte der Messfehler durch die veranderte Tropfenform reduziert
werden.

Tab. 2-11: Kontaktwinkel O1,0 und O¢y,1, sowie Oberflachenenergie 1, mit dispersem
und polarem Anteil 4 und 7P von PLA2, PLA5 und PLA9 vor und nach der Behandlung
in Natriumhydroxid (NaOH) nach einer Ruhephase von 6 h

Nummer ¢ [min] Omo [l Ocmrn [T W IMIm™2] AP [mIm™2] 4 [mIm~?]
PLA9 - 74,95+ 215 34754274 4214+ 126 4,74+ 085 46,88 +2.11
PLA9 10 77,53+ 1,41 27,324+ 0,67 45,294+ 0,26 3,234+ 0,44 48,52 4+ 0,70
PLA2 - 70,56 & 1,82 3448+ 0,66 42,27+ 0,30 6,46+ 0,78 48,73 4+ 1,08
PLA2 40 50,49 + 1,20 75,61 + 3,58 34,00 £ 0,67 6,51 £1,58 40,51 + 2,25
PLA5 - 65,65+ 2,56 53,11+ 1,94 32534110 12,04+ 1,50 44,57 + 2,60
PLA5 60 76,85+ 0,94 49,91+ 0,73 34324041 589+ 041 40,21+ 081

Sowohl bei einer Behandlung fir 40 min als auch flr 60 min ergab sich ein negati-
ver Einfluss auf die freie Oberflachenenergie der Proben. Diese nahm im Mittel um
16,87 % beziehungsweise 9,78 % ab, wahrend die freie Oberflachenenergie nach einer
Behandlung fir 10 min im Mittel um 3,50 % zunahm. Dieser positive Einfluss war jedoch
mit Vorsicht zu genieBBen, da er vollstandig im Bereich der Standardabweichung lag.
Ein derartiges Verhalten infolge einer Uberbeizung wurde bereits fiir das Acrylnitril-
Butadien-Styrol (ABS) in Abs. 1.1.3.6 beschrieben.

Ein Zweilinienvergleich der Probenoberflache gab Aufschluss Uber die Aufrauung in-
folge der Oberflachenmodifizierung. Mit dem VHX-5000 wurde dazu ein dreidimen-
sionales Modell der Oberflache erstellt, wie es in Abs. 2.4 beschrieben wurde. Die
VergréBerung betrug 30 und die Beleuchtung erfolgte Uber das Ringlicht bei einer Be-
leuchtungsstérke von 255. Die Héhenverstellung je Bild wurde auf 100 um festgesetzt.
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Die Primarprofile der drei Proben sind ohne genauere Analyse der Profilhdhe in Abb.
2-30 aufgetragen. Die Rauheit nach Behandlungszeiten von 40 min und 60 min war
dabei augenscheinlich héher als nach 10 min, was in diesem MaBe auf eine Uberbei-
zung hindeuten kdnnte. Dennoch schien das Profil nach 60 min rauer zu sein, obwohl
die Oberflachenenergie nach 40 min starker sank. Es existierten also vermutlich noch
weitere negative Effekte, die beispielsweise einem chemischen Angriff der Oberflache
geschuldet waren. Durch die langliche Tropfenform, wie sie zu Beginn beschrieben
wurde, unterlagen die Werte der Tab. 2—11 auBBerdem einer héheren Ungenauigkeit,
als die Standardabweichungen aus den arithmetischen Mittelwerten vermuten lie3. Mit
diesen Ergebnissen wurde fur die nachfolgenden Untersuchungen eine Behandlungs-
zeit von 10 min gewahlt, da sich hier zumindest kein negativer Einfluss erkennen lief3.

——PLA9, 10min NaOH
—— PLA2, 40min NaOH
PLA5, 60min NaOH

W

T T ]

Abb. 2-30: Primarprofil der Oberflachen von PLA2, PLA5 und PLA9 nach Behandlung
in einmolarer L6sung aus Natriumhydroxid (NaOH)

In einem n&chsten Schritt erfolgte die Untersuchung der Haftfestigkeit des Lacks unter-
sucht. Die theoretischen Hintergriinde wurden bereits in Abs. 2.3.1 erlautert. Durch die
Festigkeit des PLA war es mdglich eine Gitterschnittprifung nach DIN EN ISO 2409
durchzufihren[78].

Neben dem unbehandelten PLA1 wurden auf3erdem die Proben PLA9 und PLA13 un-
tersucht, welche flr 10 min in einer Lésung aus NaOH behandelt wurden. PLA9 wurde
dartber hinaus mit einem 1K-Haftprimer flr Kunststoffe der Schenker & STC GmbH
grundiert und flr 2 h abgeliftet. Die anschlieBende Lackierung erfolgte in zwei Schich-
ten mit einer zwischenzeitlichen Trocknung von 5 min. So ergaben sich Schichtdicken
von 6,988 um flr PLA1, 3,587 um far PLA9 und 3,774 um far PLA13.
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Die Gitterschnittprtifung erfolgte bei einer Temperatur von 20 °C mit einem Mehrschnei-
degerat mit Handgriff. Entsprechend der Schichtdicke und der Harte des Substrats
wurde ein Klingenabstand von 1 mm gewahli[78]. Die Prifung erfolgte mittig auf der
Platte. Dabei wurde die Probe entlang und quer zu der Riefenrichtung des PLA einge-
ritzt. Lose Partikel wurden mit einer Handburste entfernt.

Die Dokumentation der Ergebnisse erfolgte mit dem VHX-5000 und ist in Abb. 2-31
zu finden. Die Bilder entstanden unter Nutzung eines Lichtmixes mit maximalem ko-
axialen Anteil und einer Beleuchtungsstarke von 100. Die VergréB3erung betrug 30.
Die Bestimmung des prozentualen Anteils der Ablésung an den Schnittflachen erfolgte
ebenfalls mit dem VHX-5000. Dazu wurde eine Flachenmessung nach Helligkeitsab-
stufung durchgefiihrt, wobei kleine Partikel automatisch entfernt wurden. Die Flache
der Gitterschnittpriifung wurde extrahiert und manuell begradigt. Eine Anpassung der
Empfindlichkeit erfolgte ebenfalls manuell. Fir PLA9 ist dies exemplarisch in Abb. 2—
32 zu sehen. Unter Berticksichtigung der Schnittbreite und der Ablésungen im inneren
der Quadrate durch den Blrstvorgang, welche insbesondere bei PLA1 und PLA13 auf-
traten, ergab sich fir PLA1 eine Ablésung von etwa 35 %. Damit lie3 sich diese Probe
der dritten Kategorie nach der DIN EN ISO 2409 zuordnen. Die Ablésungen von PLA9
und PLA13 gehdrten der zweiten Kategorie an und lagen bei ungeféhr 15 %[78]. Die
Vorbehandlung schien also zu einer besseren Haftfestigkeit zu fihren. Es darf jedoch
nicht unbericksichtigt bleiben, dass die Beschichtung von PLA1 etwa doppelt so dick
war, wie die von PLA9 und PLA13. Es ware durchaus denkbar, dass die starkere Ablo-
sung zu einem gewissen Teil durch héhere innere Spannungen hervorgerufen wurde,
wie sie bereits in Abs. 2.6 vermutet wurden. Eine genaue Aussage uber den Einfluss
des 1K-Haftprimers lief3 sich auf Basis dieser Ergebnisse nicht treffen.

Abb. 2-31: Ergebnisse der Gitterschnittprifung zur qualitativen Bestimmung der Haft-
festigkeit der lackierten Proben (a) PLA1, (b) PLA13 und (c) PLA9

Seite 82



Experimentelle Untersuchungen U ﬂ

Abb. 2-32: Extraktion des Gitterschnittprofils von PLA9 iiber eine Flachenmessung
nach Helligkeitsabstufung bei automatischer Entfernung kleiner Partikel und manueller
Begradigung

Um Vergleichswerte zu erhalten wurde an den Proben dariber hinaus ein Klebetest
durchgeflhrt, wie er in Abs. 2.3.1 beschrieben wurde. Die Ergebnisse sind in Abb. 2—
33 zu sehen. Die Haftung auf PLA13 schien schlechter zu sein als bei PLA1. Eine blo3e
Behandlung mit der Lésung aus NaOH flihrte somit zu keinem zufriedenstellenden Er-
gebnis. Auch Imperfektionen der Klebeverbindung von PLA1 sowie Inhomogenitéaten
und lokale Abweichungen der Adhéasion von PLA13 kdnnten eine mdgliche Erklarung
fir die beobachteten Ergebnisse liefern. Anders sah es bei zuséatzlicher Grundierung
mit dem 1K-Haftprimer aus. Hier kam es lediglich zu minimalen Ablésungen infolge
des Klebetests. Um unter Berlcksichtigung beider Verfahren dennoch keine falschen
Schlisse zu ziehen, wurden fir die Bestimmung der Haftfestigkeit nach der Galvanisie-
rung sowohl Proben untersucht, die nur mit einmolarer Lésung aus NaOH behandelt
wurden, als auch solche, bei denen zusatzlich der 1K-Haftprimer zum Einsatz kam.

(a) ) ® ()

Abb. 2-33: Ergebnisse des Klebetests zur qualitativen Bestimmung der Haftfestigkeit
der lackierten Proben (a) PLA1, (b) PLA13 und (c) PLA9

Im Vergleich zu den bisherigen Untersuchungen dieser Arbeit, lag der Fokus bei der
Fertigung des Prototypen primar auf einer hohen elektrischen Leitfahigkeit. Aus die-
sem Grund sollten Schichten mit einer Dicke von etwa 40 um hergestellt werden.
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Da die Fertigung derartiger Schichtdicken mit dem bisher angewendeten Verfahren
nicht revidiert wurden, sollte der Prozess zunachst an PLA2 getestet werden. Dazu
wurde die Probe gereinigt und anschlieBend fir 10 min in einer einmolaren Lésung
aus NaOH behandelt. Nach Spilung und Trocknung erfolgte das Auftragen des Kup-
ferleitlacks. Im Anschluss an eine Trocknung von 24 h erfolgte die Galvanisierung bei
einer Spannung von 1,25 V. Die Stromstéarke lag bei 1,250 A, so dass sich eine Strom-
dichte von 5,0 Adm™! ergab. Nach 25 min war die Schicht sehr inhomogen und an den
Randern deutlich starker gewachsen als in der Mitte der Probe. Nach Spllung und
zweistindiger Trocknung léste sich die Schicht am Rand ab und lief3 sich vollstandig
abziehen. Dabei erfolgte die Trennung zwischen PLA und Kupferleitlack. Nach Ruick-
sprache mit dem Hersteller wurde die Stromdichte im Folgenden auf 2,0 Adm™! redu-
ziert, so dass sich bei gegebener Probenflache eine Stromstarke von 0,500 A ergab[79].
Auch die Spannung wurde auf 1,00 V reduziert. Unter Beriicksichtigung der Erkenntnis-
se Uber die Pulsabscheidung aus Abs. 1.1.3.6 wurden bei den kommenden Galvani-
sierungsprozessen Ruhephasen berlcksichtigt, die eine Relaxation ermdglichten[20].
Dazu wurden die Proben zwischenzeitlich aus dem Elektrolyten entfernt und gespdult,
ehe die Galvanisierung fortgesetzt wurde. So lieBen sich die Ergebnisse erheblich ver-
bessern. Es kam zu homogenen Abscheidungen, die sich nicht von dem Grundsubstrat
|6sten.

Abschlie3end erfolgte die Prifung der Haftfestigkeit der galvanisch verstarkten Proben
PLA6, PLA7, PLA11 und PLA12 mittels Gitterschnittprifung, um sowohl die Einflis-
se der Vorbehandlung als auch der Relaxation zu bestimmen. Die Details der Be-
schichtungsvorgange kénnen Tab. A—3 enthommen werden. Dabei wurde eine mdg-
lichst gleichméaBige Schichtdicke aller Proben angestrebt. Samtliche Platten wurden
fir 10 min in einer Ldésung aus NaOH behandelt. PLA6 und PLA7 wurden im An-
schluss daran zuséatzlich mit dem 1K-Haftprimer grundiert. Sowohl Grundierung als
auch Lackierung erfolgten nach sechsstindiger Trocknung. Die Ergebnisse der Gitter-
schnittprifung lagen allesamt in der finften Kategorie und zeigten ein vollstandiges
Abplatzen, wie es in Abb. 2—-34 zu sehen ist[78]. Durch die hohe Schichtdicke liel3 sich
vermuten, dass entsprechend starke innere Spannungen in die Schichten eingetragen
wurden, so dass sich diese infolge der Prifung groBflachig ablésten. Auch hier erfolg-
te die Trennung zwischen dem Kupferleitlack und dem PLA. Die galvanische Schicht
schien auf dem Lack also deutlich besser zu haften, als es dieser auf dem Grundsub-
strat tat. Der positive Einfluss des 1K-Haftprimers fiel geringer aus als erwartet. Die
Relaxation schien jedoch einen positiven Einfluss auf die Schichthaftung zu haben.
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Abb. 2-34: Ergebnis der Gitterschnittpriifung zur qualitativen Bestimmung der Haft-
festigkeit der lackierten und galvanisierten Probe PLA7

Final erfolgte die Herstellung des Prototypen, wie er in Abb. 2-35 zu sehen ist. Die
Fertigung erfolgte aus den kreisrunden Endstlicken PLA15 und PLA16 und den Halb-
schalen PLA17 und PLA18, welche den Grundkdérper darstellten. Eine der beiden Halb-
schalen enthielt zwei quadratische Aussparungen. In diese wurden nach der Verkup-
ferung die Anbindungen an das Messsystem in Form von Monopol-Antennen einge-
bracht und Uber eine Létung fixiert. SGmtliche Einzelteile wurden mit einer Struktur
zur Anbringung der Klemme fiir die Galvanisierung versehen. Im Falle der Halbscha-
len wurde diese im Nachgang entfernt. Nach ausgiebiger Reinigung in Ethanollésung
und Spulung wurden die Einzelteile flr 10 min in einmolarer Lésung aus NaOH be-
handelt. Nach erneuter Spllung und einer Abliftung von 2h erfolgte das Auftragen
des 1K-Haftprimers. Nach weiteren 30 min Trocknung wurden die Einzelteile mit dem
Kupferleitlack bespriht. Dies erfolgte in zwei Schichten mit einer Zwischentrocknung
von 5 min. Im Anschluss an eine dreiBigminatige Trocknung erfolgte die Galvanisierung
mit Ruhephasen zur Relaxation, in denen die Werkstlicke zusatzlich gespult wurden.
Als Anode fir die Galvanisierung der Halbschalen fand eine Kupferstange mit einem
Durchmesser von 6,0 mm Anwendung. Aufgrund der Form der Halbschale konnte damit
eine homogenere Abscheidung erreicht werden, als bei Nutzung einer Kupferplatte, da
die Abstande zwischen Anode und Kathode gleichmaBiger waren. Bei den planaren
Endstlicken hingegen wurde auf eine Kupferplatte zurlickgegriffen. Weitere Informa-
tionen zur Galvanisierung kdnnen der Tab. A—3 entnommen werden. Aufféllig war das
starke Schwanken der Stromstarke wahrend des Prozesses. Des Weiteren erschien
die abgeschiedene Schicht bei Verwendung der Kupferstange rétlicher als bei Verwen-
dung der Kupferplatte. Dies kénnte auf einen unterschiedlichen Reinheitsgrad der ver-
wendeten Materialien hindeuten. Nach abgeschlossener Galvanisierung wurden die
Einzelteile erneut gespult und waren bereit fir den Zusammenbau.
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Abb. 2-35: Prototyp des Wellenleiters mit der Hauptstruktur in Form eines Hohlleiters
und den kreisrunden Endstiicken

Der Zusammenbau erfolgte in Zusammenarbeit mit Leon Stegmann, welcher im Rah-
men seiner Bachelorarbeit ,Lenticular Shaped Slotted Waveguide Antenna Design for
Satellites” sowohl fir das Design des Wellenleiters als auch fir den Druck der Pro-
ben und die Vermessung des Wellenleiters verantwortlich war. Die Halbschalen wur-
den Uber eine Lotnaht verbunden und die Endstlicke verschlossen den Aufbau Uber
eine Einspannung. Die Messung mit einem Netzwerkanalysator der Firma Rohde &
Schwarz ergab eine sehr geringe Einflgedampfung oberhalb der Grenzfrequenz. Bei
der Auslegungsfrequenz von 8,5 GHz ergab sich ein Wert von —0,3dB. Unter Beruck-
sichtigung der Lange des Wellenleiters resultierte eine Dampfung von 2,26 dB m~1[77].
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3 Fazit

Das zentrale Element der vorliegenden Arbeit war die Fertigung eines Schichtver-
bunds, welcher als multifunktionale GroBraumstruktur sowohl flir das Antriebs- als
auch fir das Kommunikationssystem eines Raumfahrzeugs genutzt werden kann. Wei-
terhin wurden elementare Eigenschaften des Schichtverbunds untersucht, um erste
Abschatzungen des Verhaltens derartiger Strukturen treffen zu kénnen und die Ausle-
gung dementsprechend anzupassen.

Das Beschichtungsverfahren basierte auf einer Kupferlackierung eines Polyimids. Die-
se Schicht wurde im Anschluss galvanisch verstarkt. Um die freie Oberflachenener-
gie des Grundsubstrats zu erhéhen und damit eine verbesserte Adhé&sion zwischen
Polyimid und Kupfer zu erzielen, wurden die untersuchten Proben oberflachenmodi-
fiziert. Dabei zeigte eine nasschemische Behandlung in einmolarer Lésung aus Na-
triumhydroxid beste Ergebnisse. Mit ihr lie3 sich die freie Oberflachenenergie von
(47,05 + 1,47) mJm~2 auf (71,76 + 2,44) mJm~2 erhdéhen. Darlber hinaus wiesen die-
se Modifikationen eine gute Langzeitstabilitdt auf. Auch eine Behandlung mittels At-
mospharendruckplasmas flhrte zu einer nennenswerten Erhéhung der freien Ober-
flachenenergie. Durch die Erstellung einer Wetting Envelope lie3en sich Vorhersagen
Uber das Benetzungsverhalten treffen. Dabei zeigte sich, dass die verwendeten Lacke
die vorbehandelten Proben vollstandig benetzten. Dies fuhrte in letzter Konsequenz zu
einer gesteigerten Adhasion zwischen den Schichtpartnern.

Die Vorhersagen des Benetzungsverhaltens wurden experimentell durch die Prifung
der Haftfestigkeit bestatigt. Auch die Biegesfestigkeit konnte durch eine Oberflachen-
modifikation gesteigert werden. Es zeigten sich trotz vollstdndiger Benetzung Unter-
schiede in der Qualitat der Adhé&sion. Ursache dafir kénnte ein disparates Verhaltnis
von dispersen und polaren Anteilen der freien Oberflachenenergie sein. Nach einer Be-
handlung in einmolarer L6sung aus Natriumhydroxid lie3en sich die besten Ergebnisse
erzielen. Die Ermittlung zentraler Kennwerte der Oberflachenrauheit erfolgte durch die
Analyse eines dreidimensionalen Modells der Oberflache. Es ergaben sich Werte, die
meist in der GréBenordnung der mittleren Schichtdicke selbst lagen. Vereinzelt kam
es zu einer deutlich erhéhten Rauheit, die aus Oberflachenimperfektionen resultierte.
Diese entstanden im Rahmen des ausgewahlten Fertigungsverfahrens. Darlber hin-
aus liel3 sich festhalten, dass die Galvanisierung die lackierte Oberflache tendenziell
glattete. Die Konduktivitat der Schichten lag wie erwartet unterhalb der des Vollma-
terials. Insbesondere fir die Auslegung im Rahmen einer Hochfrequenzanwendung
ist dies eine entscheidende Erkenntnis, da die elektrische Leitfahigkeit einen zentra-
len Parameter fur die Eindringtiefe elektromagnetischer Wellen in Metalle darstellt.
Nach Entwicklung eines Modells konnten vorhersagen Uber diese Eindringtiefe ge-
macht werden. Dabei ergab sich die Fertigung einer Skintiefe ab einer Schichtdicke
von 2,76 um bei einer Konduktivitat von 0,396 - 10" Sm~!. Abgeschlossen wurden die
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Untersuchungen mit einer Betrachtung des thermischen Verhaltens. Daraus ergaben
sich starke Veranderungen der Oberflache, die duBerst inhomogen verteilt waren. Es
schien, als wirden sie durch eingetragene Spannungen infolge der zyklischen Tempe-
raturbelastung entstehen. Diese flihrte darliber hinaus zu einer drastischen Reduktion
der elektrischen Leitfahigkeit. Dabei ergab sich ein starker Einfluss durch eine Biege-
beanspruchung. Wurde in die Beschichtung eine Druckspannung induziert, so stieg die
elektrische Leitfahigkeit, wahrend sie unter Zugspannung sank. Bei einer Auslegung
der multifunktionalen Strukturen missen also nicht nur die Umgebungsbedingungen
berlcksichtigt werden, sondern ebenso auch die dynamischen Einflisse, die sich bei-
spielsweise aus der Einspannung der Segel ergeben.

Abgeschlossen wurden die experimentellen Betrachtungen durch die Strukturierung
der Oberflache. Durch die Nutzung einer Schattenmaske, welche mit Magneten auf
dem Grundsubstrat befestigt wurde, lieBen sich vielversprechende Ergebnisse erzie-
len. Mit dem hier angewendeten Verfahren lag die untere Fertigungsgrenze der pla-
naren Wellenleiter bei etwa 150 um. Bei derartig filigranen Strukturen kam es im Rah-
men der turbulenten Lackierung vermehrt zu Kupferabscheidungen an unerwinschten
Stellen. Auch fihrte das Magnetfeld zu einer Verformung der Maske. Durch die Ver-
wendung groBerer und starkerer Magnete und einer stabileren Maske liel3e sich die
Fertigungsgrenze vermutlich hin zu kleineren Strukturen verschieben. Die Limitierung
der GesamtigroBe des Wellenleiters lag bei etwa 150 mmx 100 mm. War die Flache gré-
Ber, so lief3 sich die Probe nicht mehr faltenfrei behandeln. AuBerdem stiegen auch die
Oberflachenimperfektion infolge des manuellen Beschichtungsverfahrens. Ein weiterer
Nachteil war die geringe Reproduzierbarkeit der Schichten. Die gleichméaBige Auftra-
gung des Lacks war bei derartig dinnen Schichten im unteren einstelligen Mikrometer-
bereich nur bedingt mdglich und es kam zu mikroskopischen Léchern in der Schicht.
Zuverlassig konnten diese nur durch das Auftragen dickerer Schichten geschlossen
werden. Nichts desto trotz besticht das Verfahren fir die Fertigung eines Demonstra-
tors durch die schnelle und unkomplizierte Anwendung. AbschlieBend wurde ein addi-
tiv gefertigter Wellenleiter in Form eines Hohlleiters gefertigt. Solche Strukturen lieBen
sich beispielsweise in die Stltzstrukturen der Sonnensegel integrieren und kdnnten
ebenfalls zu einer Reduktion der Masse des Raumfahrzeugs flihren.
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4  Ausblick

Das Hauptaugenmerk von Folgeprojekten im Anschluss an diese Forschungsarbeit
liegt auf der Herstellung planarer Wellenleiter mit Schattenmasken und deren Vermes-
sung. Neben dem in Abs. 2.7.1 beschriebenen Verfahren soll dabei auch ein Atzver-
fahren angewendet werden, wie es in der Leiterplattenherstellung zum Einsatz kommit.
Die Bestimmung der Hochfrequenzeigenschaften wird tber einen Netzwerkanalysator
erfolgen. Darlber hinaus wird sich auch weiteren Untersuchungen der Hohlleiter aus
Abs. 2.7.2 gewidmet. Neben einer Optimierung des Aufbaus und Designs ware auch
die Herstellung einer geschlitzten Hohlleiterantenne denkbar.

Weitere offene Punkte ergaben sich dartber hinaus aus den Untersuchungen der me-
chanischen und elektrischen Eigenschaften. Mit der Vorbehandlung des Kaptons in
einmolarer Lésung aus Natriumhydroxid (NaOH) wurde eine effektive Méglichkeit auf-
gezeigt, wie sich die freie Oberflachenenergie des Substrats erhéhen lief3. Es bleibt
jedoch offen, von welcher Art die Modifikationen sind. Eine weiterfiihrende Untersu-
chung mit Rasterkraftmikroskopie und Réntgenphotoelektronenspektroskopie kénnte
Aufschluss Uber die physikalischen und chemischen Veranderungen der Oberflache
geben. Auch kénnten weitere Verbesserungsmoglichkeiten der Haftfestigkeit unter-
sucht werden. Fur eine Anwendung der Schichtverbunde als Antriebssystem in Form
eines Sonnensegels bedarf es nach derzeitigem Forschungsstand einer Aluminiumbe-
schichtung, um einen bestmdglichen Reflexionsgrad zu erzielen. Im Rahmen der mul-
tifunktionalen Nutzung fir das Kommunikationssystem ist es lohnenswert, die Hoch-
frequenzeigenschaften eines solchen Schichtverbunds mit ausreichender Dicke naher
zu untersuchen. Auch das thermische Verhalten, wie es in Abs. 2.6 beobachtet wur-
de, bietet ein groBes Optimierungspotenzial, um die Auswirkungen einer zyklischen
Temperaturbelastung zu reduzieren. Dieses kdnnte sowohl in der Nutzung alterna-
tiver Materialien als auch in der Anpassung des Verfahrens durch zusatzliche Vor-
und Nachbehandlungen liegen. Alternativ lieBe sich auch Uber ein entsprechendes
Thermalkontrollsystem nachdenken. Zu guter Letzt sollten auch alternative Beschich-
tungsverfahren, wie sie in Abs. 1.1.3.1 beschrieben wurden, nicht au3er Acht gelassen
und mit dem hier beschriebenen Verfahren verglichen werden. Hieraus ergibt sich au-
Berdem die Mdglichkeit zu prifen, welchen Einfluss die in dieser Arbeit vorgestellten
Oberflachenmodifizierungen auf die Haftfestigkeit des verwendeten Verfahrens haben.
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A Tabellenanhang

Die Inhalte des Anhangs liefern erganzende Informationen und sollen einen tieferen
Einblick in die vorliegende Arbeit ermdglichen. Tab. A-1, Tab. A—2 und Tab. A-3 ent-
halten detaillierte Informationen zu den Fertigungsprozessen der Schichtverbunde und
sind nach den Grundsubstraten biaxial orientiertes Polyethylenterephthalat (BO-PET),
Polyimid (PI) und Polyactid (PLA) gegliedert. Insbesondere soll auf die Anfangs- und
Endspannungen sowie Anfangs- und Endstromstarken hingewiesen werden. Diese
konnten als zentral fir die abgeschiedene Schichtdicke identifiziert werden, so dass
sich anhand von Vergleichswerten bereits wahrend der Beschichtung eine erste Ab-
schatzung der GréBenordnung der Schichtdicke treffen lie3. Des Weiteren sind in der
letzten Spalte Besonderheiten und Anmerkungen zu dem jeweiligen Vorgang vermerkt.
Diese beziehen sich sowohl auf etwaige Vorbehandlungsschritte als auch auf Ober-
flachenbesonderheiten. Die Nummerierung der ersten Spalte wurde in der gesamten
Arbeit verwendet, um die jeweiligen Schichtverbunde eindeutig zu benennen. Zu gu-
ter Letzt enthalt Tab. A—4 die Messergebnisse nach der Van-der-Pauw-Methode zur
Bestimmung der Konduktivitét, welche in Abs. 2.5 ausgewertet wurden.
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der Konduktivitat « diinner Schichten

Tabellenanhang U ﬂ

Tab. A-4: Spannung U und Stromstarke I der Van-der-Pauw-Messung zur Bestimmung

Nummer U[mV] I[A] d[um] o[Sm™1]
PET17 3,0 3,000 7,329 3,010 - 107
PET18 4,1 0,470 5,755 0,440 - 107
PET19 4,7 3,000 9,394 1,500 - 107
PET20 6,6 0,606 5,986 0,338 - 107
PET21 24.8 1,247 3,667 0,303 - 107
PET22 12,5 3,000 5,988 0,884 - 107
PET23 2.7 3,000 7,427 3,301 - 107
PET24 3,1 0,414 3,529 0,835 - 107
PET25 0,8 3,000 18,147 4,560 - 107
PET26 3,2 0,317 3,617 0,604 - 107
PET27 1,4 0,004 2,713 0,023 - 107
PET30 1,3 3,000 14,320 3,556 - 107
PET31 2.4 0,080 3,946 0,186 - 107
PET34 5,5 3,000 4,755 2,531 - 107
P17 10,1 0,120 5,823 0,045 - 107
P10 4.6 0,101 3,249 0,149 - 107
Pl11 9,1 0,125 2,574 0,118 - 107
Pl12 2,0 0,030 2,426 0,136 - 107
P13 4,0 0,030 2,296 0,072 - 107
Pl16 0,9 0,016 1,875 0,209 - 107
Pl41 2.7 0,027 2,960 0,075 - 107
PLAG 0,3 3,000 36,279 6,082 - 107
PLA7 0,3 3,000 43,317 5,094 - 107
PLA11 0,3 3,000 41,882 5,268 - 107
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