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Das Rasterelektronenmikroskop (REM) ist ein vielseitiges 
Analysegerät, welches die Aufnahme von Oberfl ächen und 
Bruchkanten mit hoher Aufl ösung von 3 nm (bei 30 kV) und 
Vergrößerungen bis zu 100.000-fach ermöglicht. Durch die 
zur Verfügung stehenden Detektoren (SE, BSE, UVD) wird 
eine umfangreiche Analyse verschiedenster Proben mög-
lich. Mit dem Sekundärelektronen-Detektor (SE) kann die 
Topographie der Proben (siehe Abbildung 1) und mittels 
BSE-Detektor der Materialkontrast analysiert werden. 
Dadurch lassen sich Partikel und Bereiche mit unterschied-
licher Zusammensetzung sehr gut sichtbar machen (siehe 
Abbildung 2). Die Kombination der Detektorsignale ermög-
licht dabei ein breites Spektrum an Bildern, um jedes Detail 
einer Probe zu charakterisieren. Zudem sind 3D-Messungen 
möglich, an denen zum Beispiel Stufenhöhen und Schicht-
dicken ermittelt werden können. Zur besseren Analyse von 
Bruchkanten lässt sich der Probentisch kippen. 
Die hochaufgelöste Betrachtung der Oberfl äche elektrisch 
leitfähiger und elektrisch isolierender Proben ist möglich. 
Durch den Einsatz eines UVD-Detektors im Niedervakuum 
ist die Besputterung (mit Gold oder Graphit) von elektrisch 
isolierenden Proben nicht notwendig. Eine störende Über-
belichtung der Probenoberfl äche und Aufl adungserscheinun-
gen durch den Elektronenstrahl werden bei dieser Messan-
ordnung vermieden.

Mit der Energiedispersiven Röntgenspektroskopie (EDX) 
kann ortsaufgelöst die Materialzusammensetzung einer Pro-

benoberfl äche analysiert werden, was für die Schichtcha-
rakterisierung oder die Schadensanalyse hilfreich ist. Dabei 
können Punkt-, Linien- und Flächenmessungen realisiert 
werden. 

Technische Spezifi kationen
• Maximale Vergrößerung bis 100.000-fach 
 (abhängig von der Probenart)
• Maximale Beschleunigungsspannung: 30 kV
• Maximaler Probendurchmesser: 300 mm
• Maximale Probenhöhe: 130 mm
• Probengewicht: bis 5 kg
• zur Verfügung stehende Detektoren: SE, BSE,  
 UVD, EDX

REM-EDX IN DER SCHICHT- UND MATERIALANALYTIK

RASTERELEKTRONENMIKROSKOP

VANESSA REPPEL, M.SC.

Abbildung 2: EDX-Analyse (Punktmessungen) an einem 
Querschliff

Abbildung 1: Bruchkante einer Multischicht, SE-Bild
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Das Massenspektrometer ermöglicht die Detektion und 
Analyse der Zusammensetzung von Restgasen/ Dämpfen 
in einem Vakuumsystem sowie die Echtzeitüberwachung 
von Partialdrücken in Gasgemischen. Im Hochvakuum ist 
meist ein Faraday-Cap-Detektor ausreichend, für Ultrahoch-
vakuum werden oft Sekundärelektronenvervielfacher (EM, 
Electron Multiplier) als Detektoren eingesetzt. Der Restgas-
analysator (RGA) hat eine exzellente Empfi ndlichkeit für 
Helium und Argon. Dadurch kann er auch für die Lecksuche 
an Vakuumbeschichtungsanlagen eingesetzt werden. 

Das Massenspektrometer an der KIMW Forschungs- gGmbH 
ist als mobile Messstation mit einem eigenen Vakuumsys-
tem ausgestattet (Abbildung 1). Der RGA wird über einen 
PC gesteuert und die Messergebnisse (z. B. als Massenspek-
tren (Abbildung 2)) können in Echtzeit vor Ort oder durch 
Integration des Gerätes in ein Netzwerk auch vom Schreib-
tisch aus überwacht werden.

Technische Charakteristika des RGAs der KIMW
Forschungs-gGmbH:
Massenbereich:   1-300 amu
Detektor:   EM/Faraday

Betriebsdruck max.:
Faraday:    1 x 10-4 mbar
EM:    1 x 10-5 mbar

Max. Messgeschwindigkeit:  650 Messungen/sec

Minimaler nachweisbarer Partialdruck:
mit Faraday-Detector:  1 x 10-11 mbar
mit EM:    2 x 10-13 mbar

Kathode:    Iridium,
    Y2O3-beschichtet

Ausheiztemperatur des
Analysators ohne Elektronik:  max. 250 °C

ANALYSE DER GASE MITTELS QUADRUPOL-MASSENSPEKTROMETER

RESTGASANALYSATOR (RGA)

VANESSA REPPEL, M.SC.

Abbildung 2: Darstellung eines Gas- Massenspektrums 

Abbildung 1: RGA mobile Messstation



46

Die Röntgenfl uoreszenzanalyse (RFA) ermöglicht die 
Elementaranalyse von Metallen, Keramiken und ande-
ren Materialien sowie eine zerstörungsfreie Messung von 
Schichtdicken galvanisierter Kunststoffe und beschichte-
ter Werkzeugoberfl ächen. Mit dem Silizium-Drift-Detektor 
lassen sich auch dünnste Schichten gut analysieren. Zudem 
lässt sich bei aus mehreren Elementen bestehenden Schich-
ten gleichzeitig die Schichtdicke und der prozentuale Anteil 
der einzelnen Elemente darstellen. So ist z. B. der  Phos-
phoranteil in funktionellen NiP-Schichten direkt bestimmbar. 

Die Einhaltung von Grenzwerten für Blei, Cadmium, Queck-
silber, sechswertiges Chrom und polybromierte Biphenyle/ 
polybromierte Diphenylether (Pb, Cd, Hg, Cr-VI, PBBE/
PBDE) wird durch die EU-Richtlinie 2011/65/EG von den Ge-
setzgebern gefordert. Eine geeignete Methode zur Überprü-
fung der Einhaltung dieser Anforderungen ist das Screening 
mittels Röntgenfl uoreszenzanalyse. Diese Analysemethode 
ist besonders praktikabel und schnell, bietet aber gleich-
zeitig auch eine kostengünstige Möglichkeit für Einzelmes-
sungen. Durch wechselbare Primärfi lter und Blenden lassen 
sich für jede Messung ideale Bedingungen schaffen. Zudem 
können individuelle und auf das Substrat und die Oberfl ä-
chenbeschichtung zugeschnittene Messprogramme erstellt 
und verwendet werden. 

ZERSTÖRUNGSFREIE MATERIAL- UND SCHICHTDICKENANALYSE

Abbildung 1: direkte Bestimmung des P-Anteils in NiP-
Schichten

RÖNTGENFLUORESZENZANALYSE

VANESSA REPPEL, M.SC.

Abbildung 2: Röntgenfl uoreszenzanalysegerät

Detektor:  Silizium-Drift-Detektor mit Pel- 
   tierkühlung
Röntgenquelle:   Mikrofokus-Wolframanode mit  
   Berryliumfenster stufi g 
   einstellbar 10 kV, 30 kV, 50 kV
Blende:   4-fach wechselbar
Primärfi lter:  6-fach wechselbar
Kleinster Messfl eck: Ø 0,25 mm
Max. Probengröße: 300 x 350 x 140 mm

Max. Probenmasse: 25 kg
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Die Forschungsstelle verfügt über fünf CVD- (chemical 
vapour deposition, chemische Gasphasenabscheidung) 
Beschichtungsanlagen unterschiedlicher Größe. Bei den An-
lagen handelt es sich um Heißwandreaktoren. Das gesamte 
Reaktorvolumen wird dabei von einer externen Heizquelle 
auf die benötigte Temperatur gebracht.

Die Peripherie wurde gezielt an die Reaktoren und die abzu-
scheidenden Schichten angepasst. Neben metalloxidischen 
Keramikbeschichtungen unterschiedlicher Morphologie und 
Kristallstruktur, können in der Gemeinnützigen KIMW For-
schungs-GmbH auch metallische Kupfer- oder Nickelschich-
ten sowie Hartstoffschichten auf Basis von Wolfram- oder 
Chromcarbid abgeschieden werden. Tribologisch wirksame 
Schichten (WS2) werden für Hochtemperatur-Anwendungen 
genutzt.

Durch den Einsatz von metallorganischen Vorläuferver-
bindungen (den sogenannten Precursoren), welche im 
Verdampfer in die Gasphase überführt werden und sich im 
Reaktor zersetzen (vgl. Abbildung 1), können die Beschich-
tungen schon bei vergleichsweise niedrigen Temperaturen 
von 200 °C bis 500 °C realisiert werden. So ist es mög-
lich, auch komplexe und auf Maß gearbeitete (Spritzgieß-) 
Werkzeuge zu beschichten, ohne die Maßhaltigkeit und die 
mechanischen Eigenschaften zu verändern.

Die zur Schichtabscheidung notwendigen Reaktionspartner 
werden über geeignete Minimalmengen-Dosiergeräte zuge-
führt. Es werden vor allem gas- und pulverförmige Medien 

eingesetzt. 
Die Schichteigenschaften (Schichtdicke, Kristallinität, 
Phase, Dichte) hängen von den Prozessparametern ab. Der 
Precursorzufl uss, der Reaktandenzufl uss, die Gaszufuhr, der 
Druck und die Temperatur im Reaktor sowie die Verdamp-
fertemperatur können präzise geregelt werden. Durch die 
Wahl der Prozessparameter kann die 3D-Konformität und 
Spaltgängigkeit der Beschichtungen gezielt variiert werden. 
Im Gegensatz zu Plasma basierten Prozessen können im 
thermischen CVD-Prozess auch sehr hohe Aspektverhält-
nisse (Tiefe einer Bohrung/ Durchmesser einer Bohrung) 
homogen beschichtet werden. 
Durch den Einsatz von Reaktivgasen und die Zufuhr von 
Lösemitteln (Wasser, Ethanol, Toluol) kann die Schichtzu-
sammensetzung und die Morphologie der Beschichtungen 
beeinfl usst werden.
Es steht eine Auswahl an unterschiedlichen Beschichtungs-
anlagen zur Verfügung. Kennzeichnend ist hier die unter-
schiedliche Größe des Rezipienten.

Anlagenabmessungen
Type Abm. Ø x Länge [mm]
0 40x50
1 210x1300
2 100x2000
3 450x1000
4 210x1800

CVD 0
Der kleinste der fünf CVD-Reaktoren dient in erster Linie 
der Schichtneuentwicklung und Erprobung der Schichtab-
scheidung. Mit Hilfe des kleinen Reaktors kann die Mach-
barkeit der Schichtabscheidung und die Parametrierung des 
CVD-Prozesses erprobt sowie die 3D-Fähigkeit der Be-
schichtungen in Abhängigkeit vom Precursorsystem bewer-
tet werden. Eine gezielte Zufuhr von Reaktionsgas macht 
eine direkte Reaktion mit den Precursorpulvern möglich.  

CVD 1
Im Heißwandreaktor der CVD 1 werden diverse oxidische 
Schichtsysteme auf metallische Substrate appliziert. Der 
Reaktor hat ein Gesamtvolumen von 70 Litern. Die Vor-
läuferverbindungen werden in fl üssiger Form vorgelegt und 
mittels Schlauchpumpe oder Flüssigkeitsreglern dosiert. Im 
Rezipienten kann durch eine Dreizonenheizung ein Tempe-
raturgradient eingestellt werden. Durch eine integrierte

FUNKTIONELLE BESCHICHTUNGEN MITTELS MOCVD TECHNOLOGIE

BESCHICHTUNGSTECHNIK

Abbildung 1: Darstellung eines CVD Heißwandreaktors 
mit Verdampfer

DIPL.-ING. FRANK MUMME, VANESSA REPPEL, M.SC.
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Steuerung wird eine alternierende Ansteuerung der Flüssig-
keitsregler ermöglicht. Auf diesem Weg können Monolagen- 
und Multilagenbeschichtungen vollautomatisiert realisiert 
werden. Seit diesem Jahr ist auch die Prozessierung mit 
festen Precursorverbindungen und die Handhabung des 
Minimalmengen-Fördersystems möglich (siehe Abbildung 
2). Dazu wurde die Peripherie der Anlage angepasst und 
eine neue Verdampfereinheit aufgebaut. Diese ersetzt mo-
dular den Verdampfer für die Flüssigprecursoren. So ist ein 
schneller Wechsel zwischen der Verwendung von fl üssigen 
und festen Precursorsystemen möglich.

CVD 2
In dieser Anlage werden neue Beschichtungen entwickelt 
und kleinere Werkzeuge beschichtet. Die Beschichtungs-
temperatur beträgt zwischen 200 °C und 500 °C. Auch hier 
können durch drei separat steuerbare Heizzonen Tempe-
raturgradienten innerhalb des Reaktors realisiert werden. 
Die eingesetzten, festes Precursoren werden mit dem an 
der Gemeinnützigen KIMW Forschungs-GmbH entwickel-
ten Pulverfördersystem dosiert.  Durch Installation einer 
Steuereinheit kann die Pulverdosierung nun zentral geregelt 
werden. Eine Implementierung der Druck und Gasfl ussrege-
lung ist für die Zukunft vorgesehen. 

CVD 3
Für die Abscheidung von Schichten im industriellen Maßstab 
steht eine Beschichtungsanlage mit einem Kammervolumen 
von 230 Litern zur Verfügung (Abbildung 4). In dieser kön-
nen auch größere Formabmessungen (z. B. 380 mm x 380 
mm x 500 mm) beschichtet werden. Die Anlage soll für alle 
im Vorfeld entwickelten Schichten eingesetzt werden. Dabei 
setzt die Gemeinnützige KIMW Forschungs-GmbH auf die 
Pulverförderung mittels Miniextrudern, welche für höhere 
Durchsatzmengen angepasst wurden. An dieser Anlage 
wurde die Steuerung aller Prozessparameter in eine zent-
rale Steuereinheit implementiert. So können automatisiert 
komplexe Beschichtungsprogramme realisiert und dabei 
zwischen verschiedenen Precursoren und Gasen gewechselt 
werden. Zusätzlich ist eine Protokollierung der Prozesspara-
meter über den gesamten Beschichtungsprozess möglich. 

CVD 4
Die Steuerung der Anlage, dessen Rezipient mit fünf un-
abhängig arbeitenden Heizzonen ausgestattet ist, erfolgt 
computerbasiert. Über diverse Regler lassen sich Gaszufuhr, 
Kühlwasser, Vakuumpumpe und Ofen zentral ansteuern. Zur 
Dosierung der pulverförmigen Precursoren kommt die be-
währte Extrudertechnik zum Einsatz. Die Steuerung für die 
Precursor- und Gaszufuhr sowie die Temperaturregelung der 
in die Anlage integrierten Verdampfereinheit wurden durch 
die Gemeinnützige KIMW Forschungs-GmbH aufgebaut 
und gezielt für die Anlage angepasst. Durch den Umbau 
des Flansches auf der Abgasseite wird das Öffnen der Türe 
sowie die Platzierung der Substrate für die Beschichtung 
vereinfacht und die Absaugung erfolgt nicht mehr zentral 
durch die Türe, sondern durch zwei Anschlüsse im Flansch-
ring (Abbildung 5). Aufgrund ihrer Bauform ist die Anlage 
besonders für die Beschichtung von langen Bauteilen mit 
geringem und mittlerem Durchmesser geeignet. Auch In-
nenbeschichtungen von Rohren sind in der Anlage umsetz-
bar.

Abbildung 3: Zentrale Steuereinheit für die Precursor-
dosierung an der CVD 2

Abbildung 4: Reaktor der CVD 3 mit angeschlossenem 
Pumpenstand

Abbildung 2: CVD 1 mit installiertem System zur Pro-
zessierung von Feststoffprecursoren
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Durch die Implementierung der CVD-Anlagen in das Ma-
schinennetz ist auch die zentrale Anzeige und Überwachung 
der Prozessparameter der Anlagen über einen separaten PC 
möglich. Durch das Monitoring der Parameter vom Büro-
arbeitsplatz aus wird eine effi zientere Arbeitsweise ohne un-
nötige Vorort-Prüfung der Prozessparameter an den Anlagen 
sowie ein frühzeitiges Eingreifen bei Parameterabweichun-
gen möglich. 

Abbildung 6: Überwachung der Prozessparameter

Abbildung 5: Neuer Flansch an der CVD 4
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Zur Compoundierung von Kunststoffmaterialien verfügt die 
KIMW-F über einen Doppelschnecken-Laborextruder mit 
einer Schneckenlänge von 1,2 m und sieben individuell re-
gelbaren Heizzonen. Dieser ermöglicht eine präzise Steue-
rung der Verarbeitungsparameter, sodass eine Vielzahl von 
thermoplastischen Kunststoffen mit unterschiedlichen Füll- 
und Verstärkungsstoffen effi zient verarbeitet werden kann.
Der Extruder ist mit einer gravimetrischen Dosierwaage 
ausgestattet, die eine exakte Zuführung von Granula-
ten und Additiven ermöglicht. Dadurch lassen sich auch 
Materialmischungen mit komplexen Zusammensetzungen 
– sowohl mit als auch ohne Zusatzstoffe – zuverlässig im 
Labormaßstab compoundieren. Neben klassischen Füllstof-
fen wie Glas- oder Kohlefasern können auch Nanopartikel, 
Flammschutzmittel oder funktionale Additive gezielt einge-
arbeitet werden, um maßgeschneiderte Materialeigenschaf-
ten zu erzielen.
Im Rahmen des im Jahr 2024 erfolgreich abgeschlossenen 
MicroCoating-Projekts wurden mit dem Extruder Polyphe-
nylsulfone mit Kohlefaseranteilen von bis zu 20 % verarbei-
tet. Das daraus gewonnene Strangmaterial wurde speziell 
für die Innenbeschichtung von Tanks im Flammspritzverfah-
ren weiterverwendet und zeigte vielversprechende Ergeb-
nisse hinsichtlich chemischer Beständigkeit und mechani-
scher Belastbarkeit.
Eine Seitenbeschickung zur direkten Zugabe von Pulvern 
oder weiteren Zusatzmaterialien ist technisch vorgesehen, 
jedoch aktuell noch nicht umgesetzt. Nachgeschaltet an 
den Extruder sind eine Zerkleinerungsanlage sowie Kühl-
strecken, die sowohl luft- als auch wassergekühlt betrieben 
werden können. Diese ermöglichen eine fl exible Anpassung 
an die spezifi schen Anforderungen verschiedener Material-
systeme und sorgen für eine kontrollierte Abkühlung des 
extrudierten Materials.
Durch die nachgelagerte Granulierung können neu ent-
wickelte oder modifi zierte Kunststoffrezepturen direkt in 
eine für die Weiterverarbeitung optimierte Form überführt 
werden. Das resultierende Granulat eignet sich ideal für 
Anwendungen in Spritzguss- oder Extrusionsprozessen und 
kann unmittelbar für Materialtests oder Produktionsversu-
che eingesetzt werden.
Mit diesem Compounder verfügt die KIMW-F über eine fl e-
xible Forschungs- und Entwicklungsplattform, die sowohl für 
interne Innovationsprojekte als auch für kundenspezifi sche 
Materialentwicklungen genutzt wird. Dank der umfassenden 
Steuerungsmöglichkeiten und der modularen Erweiterbar-

keit eröffnet die Anlage neue Perspektiven für die Entwick-
lung hochspezialisierter Kunststoffrezepturen mit exakt 
defi nierten Eigenschaften.

KUNSTSTOFFVERARBEITUNG MITTELS EXTRUSIONSTECHNOLOGIE

Abbildung 2: Dosierwaage des Laborcompounders

EXTRUDER

MARKUS POTHMANN, B.ENG.

Abbildung 1: Laborcompounder im Extrudertechnikum 
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