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Einleitung

Einer der wichtigsten Versagensmechanismen von Aktiv-
materialien in Sensoren, Brennstoffzellen und Akkumulato-
ren ist die Rissbildung bei zyklischer Beanspruchung [1],
wodurch beispielsweise Brennstoffzellen durch den direk-
ten Kontakt von Brenngas- und Luftseite zerstért werden
kénnen. Die Risse bilden sich durch mechanische Span-
nungen im Material, die durch Temperaturgradienten
und/oder die chemische Expansion? hervorgerufen werden
[2]. Letztere entsteht bei Brennstoffzellen durch zeitlich
schwankende Sauerstoffkonzentrationen und Konzentrati-
onsgradienten zwischen der Brenngas- und Luftseite des
Elektrolyten. Tritt demgegeniiber eine besonders starke
Expansion auf, kann der Effekt zu einer vollstandig neuen
Bauteilklasse fihren, d. h., zu Aktuatoren, die bei hohen
Temperaturen ihre Form signifikant &ndern. Da Piezoelekt-
rika mit hohen piezoelektrischen Koeffizienten durch ihre
relativ niedrige Curie-Temperatur eingeschrankt nutzbar
sind, besteht an dieser Stelle Bedarf an neuartigen Stellele-
menten z. B. zur Beeinflussung chemischer Reaktoren bei
hohen Temperaturen.

Da die in den 0.g. Anwendungen eingesetzten Oxide hau-
fig als diinne Schicht ausgefihrt sind [3], besteht ein Inte-
resse, das Expansionsverhalten dinner Schichten zu ver-
stehen. Deswegen wird hier die Expansion dinner Schich-
ten mit Differentieller Laser-Doppler-Vibrometrie (DLDV)
bei verschiedenen Sauerstoffaktivitaten untersucht.

Untersuchungsgegenstand sind dinne Schichten aus
Ce02-5, Ce1xZrkO25 (CZO) und PriCe1xO25 (PCO). Als
Substrate dienen Y20s-dotierte ZrOz-Einkristalle, die als
Pumpzelle fur Sauerstoff fungieren. Durch Anlegen einer
Spannung wird Sauerstoff transportiert, was die Sauerstoff-
aktivitat in den abgeschiedenen Schichten verandert, so-
dass das Expansionsverhalten der Schichten unter redu-
zierenden Bedingungen untersucht werden kann. Insbe-
sondere CZO ist aufgrund seiner Expansionseigenschaften
interessant, da die Substitution von Cer durch Zirkon die
Reduktionsenthalpie des Systems herabsetzt, was im Ver-
gleich zu Ce0z2-5 zu grofieren Expansionen fuhrt [4,5]. Bei
PCO lassen sich Pr-lonen bereits bei hoheren Sauerstoff-
aktivitdten (ag,) reduzieren als Ce-lonen [6]. Im Fall von
PCO wird zunachst das leichter zu reduzierende Pr umge-
laden, was im ag,-Bereich oberhalb von ca. 10-2° zu deut-
lich gréReren Expansionen fiihrt als bei CeO2.5 [7,8].

2 Nachfolgend nur ,Expansion® statt ,chemische Expansion®.
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Die hier gemessenen Auslenkungen bei verschiedenen
Temperaturen und Sauerstoffpartialdriicken werden mit
Modellen verglichen. Fir die Experimente werden Tempe-
raturen (T = 600...950 °C) und Sauerstoffaktivitaten
(apz = 1,6:10°...a0, = 1,710 gewahlt, bei denen die
untersuchten Materialien bereits eine deutliche Expansion
zeigen, jedoch noch nicht zerstért werden [9,10].

Stand der Forschung
Defektchemie und chemische Expansion

Im Folgenden wird zur Darstellung der defektchemischen
Reaktionen die Kréger-Vink-Notation verwendet [11]. In re-
duzierender Umgebung wird aus Metalloxiden mit vierwer-
tigen Kationen MOz.s teilweise Sauerstoff ausgebaut, wobei
in vielen Fallen Sauerstoffleerstellen Vg und Elektronen zu-
rickbleiben. Die Ausbaureaktion von Sauerstoff aus dem

Material lautet [3]
2Mj; + 05 © 2My + Vg +1/2 0,(g) (1)

Naherungsweise wird angenommen, dass die Konzentra-
tionen von Sauerstoffionen [0g] und nicht-reduzierten Me-
tallionen [My] konstant sind. Aus dem Massenwirkungsge-
setz ergibt sich damit die Gleichgewichtskonstante K der
Reaktion (1) zu [3]

1
K = [My;]* [VyIpg 2. (2)

Mit dem Konzentrationsverhaltnis von Sauerstoffleerstel-
len und reduzierten Metallionen [3] [My] = 2[Vg] folgt der
Zusammenhang zwischen der Leerstellenkonzentration
[V5] und dem Sauerstoffpartialdruck pg, in der Umgebung:

_1
Vgl & pg,. @)

Die Nichtstéchiometrie & ist mit der Leerstellenkonzentra-
tion Uber die Relation [3]

8 o 2[Vg] (4)
verbunden. Mit Hilfe der Pumpzelle wird die Sauerstoffakti-
vitat in den Schichten und somit auch die Nichtstdchiomet-
rie & eingestellt.

Das reduzierte Metallion hat haufig einen gréReren Ra-
dius als das nicht reduzierte [12]. Zudem haben die entste-
hende Sauerstoffleerstelle eine positive sowie das redu-
zierte Metallion eine negative Netto-Ladung am jeweiligen
Gitterplatz, was zu einer elektrostatischen Absto3ung und
im Allgemeinen zu einer VergréRerung des Abstandes der
Gitterebenen bei zunehmender Reduktion flihrt [2,8]. Die
relative Anderung des Gitterparameters a in Abhéngigkeit
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1 Abb. 1: Sauerstoff-Nichtstdchiometrie & in den unter-
suchten Probensystemen CeQO2.5, Ceo,8Zr0,202-5
Pro,1Ce0,902-5 in Abhangigkeit des Sauerstoffpartialdrucks
bei verschiedenen Temperaturen [4,5,14,15].

der Nichtstdchiometrie & wird als chemische Expansion ¢
bezeichnet [13]:
a—a
€= = s ~[Vg] (3)
)
Hier ist ao der Gitterparameter im stdchiometrischen Ma-

terial.

In Abb. 1 ist die Nichtstdchiometrie in den untersuchten
Materialien CeO2.5, Ceo,8Zro,202-5 Pro,1Ce0,902-5 in Abhan-
gigkeit des Sauerstoffpartialdrucks ist dargestellt. Bei PCO
ist ein Plateau bei & = 0,05 zu sehen, bei dem Pr vollstédndig
dreiwertig, jedoch Ce noch vierwertig vorliegt. Die anderen
beiden Probensysteme zeigen kein Plateau. Stattdessen
steigt & zu niedrigen Sauerstoff-Partialdriicken hin kontinu-
ierlich an. Die Nichtstochiometrie in CeogZro202-5 ist unter
gleichen Bedingungen wesentlich grofer als in reinem
CeO2s.

Spharische Verbiegung der Substrate

Das Modell nach Stoney [14] beschreibt den Zusammen-
hang zwischen der lateralen mechanischen Spannung in
einer diinnen Schicht und der dadurch hervorgerufenen ku-
gelférmigen Aufwdlbung des Substrats, auf dem sich die
Schicht befindet.

Da bei einer festen Haftung der Schicht auf dem Substrat
keine freie laterale Expansion mdglich ist, entsteht in der
Schicht eine der nominellen Expansion proportionale me-
chanische Spannung. Hierdurch wird die gesamte Probe
verbogen, wie in Abb. 2 schematisch dargestellt. Die Aus-
lenkung D der Probenoberflache ist die Summe der
Schichtdickenanderung At und der Verbiegung Do. Hierbei
ist At proportional zu &. Die Verbiegung Do ergibt sich nach
[14] zu

2 Ef(1-vg) (6)

EstZ(1-vg)

In (6) sind ¢ die chemische Expansion in der dinnen
Schicht, t die Dicke, r der Probenradius, E der Elastizitats-
modul und v das Poisson-Verhaltnis. Die Indizes fund s be-
zeichnen die Schicht (film) und das Substrat.

Die Schichtdickenadnderung At ist aufgrund der weitge-
henden Unterbindung lateraler Expansion um den Faktor

Dy = 3etgr
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(1+v£)/(1 —v¢) gegenlber der Dickenénderung im Volu-
menmaterial vergréRert. Die Auslenkung D berechnet sich
gemal:

Ef(l - Vs)
EstZ(1 —vp)

1+v 7
D =D0+Atf=stf<3r2 f) )

1—Vf

Methoden und Materialien
Probenherstellung und -aufbau

Die Schichten sind auf Substraten abgeschieden, die als
Pumpzelle fungieren, bei der durch Anlegen einer Span-
nung Sauerstoffionen von der diinnen Schicht ins Substrat
und umgekehrt gepumpt werden (Abb. 2). Die Substrate
(MTI Corp., USA) bestehen aus 8 mol-% Y203 dotiertem
ZrO2. Die (100)-orientierten Substrate haben eine Dicke
von 320 um bis 530 uym und werden zu runden Scheiben
mit 2r = 10 mm Durchmesser gefrast (vgl. Abb. 2).

Auf die Substrate wird riickseitig eine Pt-Elektrode mittels
Siebdruck und vorderseitig per gepulster Laserablation
(PLD, Compex 205 pro, Lambda Physik, Deutschland) die
diinne zu untersuchende Schicht aufgebracht. Die Proben
werden nachtraglich gegliht, um die nach der Abscheidung
amorphen Schichten zu kristallisieren. Die Kristallisations-
temperatur betragt 1000 °C fir CeO2 und 900 °C fir
Ceo,8Zr0,202. Dies wird mittels Rontgen-Diffraktometrie (D-
5000, Siemens, Deutschland) verifiziert (Daten hier nicht
dargestellt.). AnschlieBend wird per PLD eine PtRh-Elekt-
rode abgeschieden. Kristalline Pro,1Ce0,902-Schichten wer-
den bei einer Temperatur von 650 °C abgeschieden. Die
dinnen Oxidschichten haben einen Durchmesser von
9,5 mm, die PLD-Elektroden von 9 mm und die Siebdru-
ckelektroden von 9,5 mm. Die zu untersuchenden Schich-
ten haben eine Dicke von 0,6 um bis 3,3 um, die PLD-Elekt-
roden von ungefahr 300 nm. Die Dicken der Schichten und
der Elektroden werden mit einem taktilen Oberflachenprofi-
lometer (XP-2, Ambios Technology Inc., USA) an mehreren
Punkten bestimmt und der Mittelwert als Schichtdicke an-
genommen.

Elektrochemisches Pumpen

Die Einstellung des Sauerstoffaktivitat in der zu untersu-
chenden Schicht erfolgt durch Anlegen eines Potentials
zwischen den beiden Elektroden. Die Sauerstoffaktivitat

ag, ergibt sich mit der Nernst-Gleichung [17] zu
_460Upump/k (8)

— ,,atm
Aoz = Po2 € 8T

Hierin sind p33™ der Sauerstoff-Partialdruck der umgeben-
den Luft, Upymp die Pumpspannung, e, die Elementarla-
dung, kg die Boltzmann-Konstante und T die absolute Tem-
peratur. Damit ergibt sich beispielsweise bei 600 °C und
0,25V ag, = 107 und bei 600 °C und 1,00 V ag, = 1077,
Durch Modellieren eines Spannungsteilers aus zwei in
Reihe geschalteten Ohm’schen Widerstanden fiir das Sub-
strat und die diinne Schicht (Kontaktspannungen werden
hierbei zunachst nicht berilicksichtigt.) zeigt sich, dass dann
die nominelle Pumpspannung als tatsachlich an der Schicht
anliegendes Potential betrachtet werden kann, da der Wi-
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Abb. 2: Schematische Darstellung der verwendeten Proben sowie der spharischen Verbiegung des Substrats.

derstand der Schicht sehr klein gegeniiber dem des Sub-
strats ist. Die Widerstdnde von Substrat und Schicht erge-
ben sich als Produkt aus den jeweiligen Leitfahigkeiten
[18,19] und der Dicke. Die Messungen der Expansion mit
einem Vibrometer erfordern hinreichend schnelle Bewe-
gungen der Oberflache. Die Pumpspannung wird daher mit
(Pump-)Frequenzen von 1 mHz bis 10 Hz variiert.

Das Substrat weist einen vernachlassigbaren Expansi-
onskoeffizienten auf [21], vgl. GI. (5), sodass die Verbie-
gung der Probe praktisch nur durch die Expansion der diin-
nen Schicht bestimmt wird.

Messprinzip und -aufbau

Es wurden zwei LDVs in Aufbauten speziell fiir die Hoch-
temperatur-Charakterisierung von Proben bis ca. 1000 °C
verwendet. Diese sind ein von den Autoren realisiertes
DLDV [22] und ein Einpunkt-LDV (OFV-5000, Polytec
GmbH, Deutschland), das in [25] beschrieben ist. Der
DLDV-Aufbau wurde analog zum LDV-Aufbau mit vibrati-
onsarmen, drehbar gelagerten Spiegelkippern und einem
keramischen Probenhalter im Messtopf konzipiert.

Der beim Einpunkt-LDV im Messgerat verbleibende Refe-
renzstrahl wird im Fall differentieller Messung auf den Pro-
benrand oder -halter gelenkt. Die Laserwellenlangen betra-
gen beim DLDV Apov=1550 nm und beim Einpunkt-LDV
ALpv=633 nm.

In Abb. 3 ist der DLDV-Aufbau schematisch gezeigt. Die
hochreflektive PtRh-Elektrode und der mit TiO2 beschich-
tete Al2O0s-Probenhalter reflektieren die Messstrahlen zu-
rick ins DLDV. Dabei werden beide Strahlen auf der ge-
samten Weglange moglichst eng gefiihrt, sodass sie ahnli-
chen Stérungen ausgesetzt sind. Bei der Interferenz von
Mess- und Referenzstrahl werden der Einfluss der Lan-
genanderung des Probenhalters durch Temperaturschwan-
kungen und Einflisse wie Hitzefimmern sowie einkop-
pelnde mechanische Schwingungen groRtenteils eliminiert.
Das Pumpen der Sauerstoffionen von der diinnen Schicht
ins Substrat geschieht mittels eines Funktionsgenerators
(33502B, Keysight Technologies, USA) und eines span-
nungsgeregelten Stromverstarkers (SVM 02, MST Scienti-
fic, Deutschland). Um in der Fourier-Transformierten des
Zeitsignals einen scharfen Peak zu erhalten, muss die
Messdauer einem ganzzahligen Vielfachen der Anregungs-
periode entsprechen. Das Zeitsignal muss vor der Fourier-
Transformation gefiltert werden. Dies geschieht mit einem
digitalen Butterworth-Bandpass 6. Ordnung mit einer Band-
breite von einer Dekade zwischen den 3 dB-Punkten und
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mit der Mittenfrequenz foump. Hierdurch wird die gemessene
Signalamplitude bei foump weniger als die Signalauflosung
gedampft.

DLDV
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Abb. 3: Schematische Darstellung des verwendeten
DLDV-Aufbaus. Mit den beiden Kippspiegeln werden die
Laserstrahlen auf die Probe und deren Rand bzw. Halter

gelenkt. Im Fall des Einpunkt-LDVs verbleibt der Refe-
renzstrahl im Messgerat.

Ergebnisse und Diskussion

Ceroxid

Die Messungen an CeO2-5 werden mit dem Einpunkt-LDV
durchgefiihrt und decken deswegen nur den Frequenzbe-
reich von 0,1 Hz bis 10 Hz ab. Es wird im Temperaturbe-
reich von 800 °C bis 950 °C gemessen. Die Pumpspannun-
gen betragen 0,25V, 0,5V, 0,75V und 1 V. Die Dicken der
Schicht und des Substrats sind tr = (3300+80) nm und
ts = (327+1,6) um.

In Abb. 4 sind die gemessenen Auslenkungen in der Pro-
benmitte bei T = 900 °C gezeigt. Erwartungsgemaf neh-
men die gemessenen Auslenkungen D mit steigender
Pumpspannung Upump und sinkender Pumpfrequenz f zu. In
Abb. 5 sind die bei Upump = 1,0 V gemessenen Auslenkun-
gen fur alle vier eingestellten Temperaturen dargestellt. Es
ist wieder zu sehen, dass die Auslenkungen D mit abneh-
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Abb. 4: Auslenkungen der CeQO2.5 -Probe bei
T =900 °C, gemessen mit dem Einpunkt-LDV.
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Abb. 5: Auslenkungen der CeO2-5-Probe mit Pumpspan-
nung Upump = 1,0 V, gemessen mit dem Einpunkt-LDV.

mender Pumpfrequenz f und bis T =900 °C mit zunehmen-
der Temperatur T wachsen. Bei T =950 °C ist ein Einbruch
der Auslenkung D zu erkennen, der moglicherweise ein Re-
sultat der Degradation der CeO2-Schicht ist, da sich dieser
Einbruch bei Nachmessungen als irreversibel herausstellte
und die Elektroden noch intakt waren. Weitere Untersu-
chungen hierzu folgen.

Cer-Zirkonium-Oxid

An Ceo,8Zro,202.5s werden mit beiden Vibrometern Messun-
gen durchgefihrt. Die Einpunkt-LDV-Messungen decken
wieder den Frequenzbereich von 10 Hz bis 0,1 Hz ab. Die
Proben werden bei 600 °C bis 800 °C unter Nutzung der
Pumpspannungen 0,25V, 0,5 V und 0,75 V charakterisiert.
Die Dicken der untersuchten Schichten ti betragen ca.
1100 nm und die der Substrate ts ca. 325 pm.
In Abb. 6 sind an zwei Proben bei T = 800 °C gemessene
Auslenkungen dargestellt. Es ist wieder der Trend zu erken-
nen, dass die Auslenkung mit abnehmender Pumpfrequenz
und zunehmender Pumpspannung wachst.
Ceo,8Zr0202-5 zeigt deutlich gréRere Auslenkungen als
CeO0z2, was sich fiir Upump = 0,75 V in Abb. 7 ergibt. Bei die-
sem Vergleich muss beachtet werden, dass die CeO2-5-
Probe eine dreifach dickere Schicht als die beiden
Ceo,8Zr0,202-5-Proben aufweist, also bei gleicher Schichtdi-
cke ein noch geringere Auslenkung zu verzeichnen ware.
Am Materialsystem Ceo,8Zr0202-5 werden zuséatzlich Mes-
sungen mit dem DLDV durchgefiihrt, da im niederfrequen-
ten Frequenzbereich die Auflésung des Einpunkt-LDV nicht
ausreicht, um die Auslenkung D vom Rauschuntergrund AD
zu trennen. In Abb. 8 ist eine Messreihe bei T =700 °C und
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Abb. 6: Auslenkungen von zwei Ceo,sZro202-5-Proben bei
T =800 °C, gemessen mit dem Einpunkt-LDV.
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Abb. 7: Auslenkungen der CeOz-5 -Probe und zweier
Ceo,8Zr0,202-5-Proben, gemessen mit dem Einpunkt-LDV.

Upump=0,75 V gezeigt. Als Rauschmittelwert wurde der Ef-
fektivwert aus +20 Kanalen um foump in der Fourier-Trans-
formierten genommen. Dabei entspricht die Auflésungs-
bandbreite Af der Messung der inversen Messdauer. Sie
betragt fir die dargestellten Messungen 11,5 pHz,
22,9 yHz, 45,8 pHz, 91,7 pHz, 183,4 pHz, 518,3 yHz,
1,04 mHz, 4,15 mHz und 7,95 mHz, in der Ordnung aufstei-
gender Frequenz. Datenpunkte, die das Rauschniveau AD
um weniger als den Faktor 2 ibertreffen (SNR < 3 dB) sind
nicht dargestellt. Es ist ein Abflachen sowohl der Auslen-
kung als auch des Rauschens zu niedrigen Frequenzen hin
zu beobachten.
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Abb. 8: Auslenkung einer Ceo,8Zro,202-5 -Probe bei T =
700 °C, gemessen mit dem DLDV.

Praseodym-Cer-Oxid

An Pro1Ce0902-5 wurden mit beiden LDVs Messungen
durchgefiihrt. In Abb. 9 sind an derselben Probe gemes
sene Daten dargestellt. Gemessen wird hier die Verbiegung

E 10000 EIIIII T LI ""I T LI . |||'I T LI . ||||I E
r l_____ » '3"().1050.902E
100 | \Axl %l:
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Pumpfrequenz f [Hz]

7
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Auslenkung D, Verbiegung D, [n

Abb. 9: Verbiegung einer Pro,1Ceo,9002-5-Probe bei T =
700 °C, aufgenommen mit dem Einpunkt-LDV und dem
DLDV.
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der Probe ohne die Schichtdickenéanderung, da die Laser-
strahlen des DLDV auf dem Probenrand und in der Proben-
mitte positioniert waren. Die Substratdicke betragt
ts=520 um, die Schichtdicke t=1350 nm. Die mit beiden
Vibrometern gemessenen Werte stimmen gut tUberein, was
sich anhand der Daten fur Upump = 0,75 V ergibt. Da die
Messkurven mit sinkender Frequenz abflachen und zumin-
dest bei Upump = 0,75V flr f < 0,1 Hz ndherungsweise waa-
gerecht verlaufen, kann davon ausgegangen werden, dass
bei f= 0,01 Hz der stationare Zustand erreicht ist.
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Abb. 10: Auslenkungen einer Pro,1Ceo,902-5 -Probe bei
T =600 °C, gemessen mit dem DLDV.

In Abb. 10 sind an einer weiteren Pro,1Ce0,902-5-Pobe mit
einer Schichtdicke von tr= 590 nm und einer Substratdicke
von ts= 525 ym bei T =600 °C aufgenommene Auslenkun-
gen gezeigt. Das Abflachen der Auslenkungen im niedrigen
Frequenzbereich ist auch hier zu sehen. Ein Maximum des
Rauschens ist bei foump = 0,1 Hz bis 1 Hz zu verzeichnen.
Bei der niedrigsten Pumpfrequenz von foump = 0,001 Hz be-
tragt das Rauschen AD = 1,2 nm bei einer Auflésungsband-
breite von Af= 11,5 yHz.

Diskussion

Da keine Literaturdaten zu den Elastizitatsmoduln und
Poisson-Verhaltnissen von PCO und CZO fir die vorliegen-
den Bedingungen zur Verfligung stehen, werden hier statt-
dessen ersatzweise diejenigen von CeO:2 verwendet [23].
Die aus diesen Literaturdaten und eingestellten Pumpspan-
nungen nach (7) berechnete Auslenkung der CeO2-5-Probe
bei T =800 °C und Upump = 1,0 V betrégt Dgsoae = 3000
nm. Die gemessene maximale Auslenkung betragt
D§eO2-8. = 32,5 nm und verfehlt den erwarteten Wert um
den Faktor 92. Die fiir T =900 °C und Upump = 1 V berech-

nete Auslenkung betragt D§se e, = 12600 nm, die gemes-

sene Auslenkung von D§EO2-8 = 79,4 nm bleibt um einen
Faktor von 158 hinter der Erwartung zurlck.

Die an den CZO-Proben gemessenen Auslenkungen sind
ebenfalls deutlich kleiner als erwartet. Der aus [23] nach (7)
berechnete Wert betrégt D§igineo =730 nm bzw. 739 nm
und wird um den Faktor 23 bzw. 34 verfehlt. Die mit (7) aus
[14,15, 23,24] fur die in Abb. 9 gezeigten Messungen an
PCO berechnete Verbiegung betragt Df¢ne, =1200 nm.
Der Messwert von 1219 nm stimmt hiermit gut Uberein. Die
fur die in Abb. 10 gezeigten Messungen berechnete Aus-
lenkung betragt Df§s e, = 546 nm, der Messwert von 26

nm verfehlt dies um den Faktor 21.
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Die Griinde fir die Diskrepanz zwischen berechneten und
gemessenen Auslenkungen mussen erforscht werden. Auf-
nahmen mit einem Rasterelektronenmikroskop (hier nicht
gezeigt) zeigen Risse in den dlinnen Schichten, die der
Verbiegung des Substrates entgegenstehen. Eine Abschéat-
zung der Ausdehnung beim Aufheizen anhand der mittleren
Rissweite sowie des Abstands der Risse ergab jedoch,
dass diese sich aufgrund der Differenz der thermischen
Ausdehnungskoeffizienten der Substrate und der diinnen
Schichten [21] beim Aufheizen auf T =800 °C wieder schlie-
Ren missten. Es ist denkbar, dass sich die Risse nicht kom-
plett schlieBen und die Schichten auch Poren aufweisen.
Die isotherme Expansion des Materials wiirde in diesem
Fall nicht zu einer Verbiegung flihren, sondern zum Ver-
schlieen der Poren.

Schlussfolgerungen

Es konnte gezeigt werden, dass die Mischsysteme
Ce0,8Zr0,202-5 und Pro,1Ce0,902.5 eine groflere Expansion
zeigen als reines CeOz2-5. Bei Pro,1Ce0,902.5 wird das erwar-
tete Verhalten beobachtet, dass sich die Auslenkungen fiir
die verschiedenen gewahlten Pumpspannungen zu niedri-
gen Frequenzen hin annéhern. CeO2.5 und CeosZro202-5
hingegen zeigen kein solches Verhalten. Die Kurven der
Auslenkungen bei den verschiedenen Pumpspannungen
liegen weit auseinander. CeOz2s degradiert offensichtlich
erst bei Temperaturen tber 900 °C und zeigt eine hdhere
Temperaturbestandigkeit als die beiden anderen Proben-
systeme, die bereits bei deutlich niedrigeren Temperaturen
von 800 °C absinkende Auslenkungen zeigen.

Obwohl Ceo,8Zro 2025 unter gleichen Bedingungen gro-
Rere Nichtstochiometrien & zeigt als reines CeOa.5, Uber-
treffen die an CeosZro202-5-Proben gemessenen Auslen-
kungen diejenigen an CeOz-5-Proben nicht im selben MaR.
Diese relativ geringe Ausdehnung der hier vorliegenden
Ceo,8Zr0,202-5-Schichten legt daher nahe, dass sie z. B. fiir
die Anwendung als Sauerstoffreservoir in Katalysatoren
besser geeignet als CeOz-5-Schichten sind.

Die hohen Auslenkungen der Pro,1Ce0,902-5-Proben sowie
deren geringe Abhangigkeit von der Pumpspannung de-
monstrieren die Eignung des Materials fiir Aktuatoren.

Weiterhin wird gezeigt, dass mit dem DLDV in einstelligen
mHz-Bereich gemessen werden kann. Die ermittelten Aus-
lenkungen stimmen mit denen des Einpunkt-LDV Uberein.

Die Auflésung des Einpunkt-LDV betragt bei der niedrigs-
ten Messfrequenz von 0,02 Hz und Raumtemperatur ca.
40 nm [25]. Bei 720 °C und 1 Hz ergibt sich ein Wert von
18 nm. In dieser Arbeit werden bei 700 °C und 0,001 Hz mit
dem DLDV Auflésungen von 6 nm bei einer Auflésungs-
bandbreite von 11,5 pHz erreicht (Abb. 10). Das verbes-
serte System ermdglicht somit die Detektion deutlich gerin-
gerer Auslenkungen bei gleichzeitig héherer Messgenauig-
keit. Dies bestatigt den Ansatz, zur Unterdriickung von St6-
reffekten bei hohen Temperaturen differentiell zu messen.
Im Frequenzbereich von 0,1 Hz bis 1 Hz liegt ein starkes
Rauschen vor, das nicht ganzlich eliminiert werden konnte
(s. Abb.8-10). Es wird vermutet, dass dieser Beitrag von

112/5



menschlichen Einflissen herrihrt. Stérungen durch Ge-
baudeschwingungen kénnen jedoch nicht ausgeschlossen
werden.
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