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Thermophysikalische Eigen-
schaften - dies sind u.a. die
Warmeleitfahigkeit, die spezifi-
sche Warmekapazitdt und die
thermische Ausdehnung - be-
stimmen das Verhalten von Werk-
stoffen unter thermischer Belas-
tung. Die Kenntnis dieser physi-
kalischen GroBen, die das War-
metransportverhalten, das Spei-
chervermdgen fur Warmeenergie
und die thermisch induzierte Lan-
gen- oder Volumenanderung be-
stimmen, ist nicht nur wichtig far
die Auslegung von Komponen-
ten, sie ist auch von Bedeutung
fr die Entwicklung von neuen
Materialien.

Im folgenden Beitrag werden mo-
derne Messmethoden zur Bestim-
mung der Warmeleitfahigkeit bzw.
Temperaturleitféahigkeit und der
spezifischen Warmekapazitat vor-
gestellt. Anhand von ausgewahl-
ten Ergebnissen wird die Bedeu-
tung dieser Untersuchungen fir
die Entwicklung von fortgeschrit-
tenen Werkstoffen fur unterschied-
liche Anwendungen diskutiert.

Messmethoden

Wérmeleitfahigkeit/
Temperaturleitféhigkeit

Zur direkten Bestimmung der
Warmeleitfahigkeit [1] wird in Pro-
ben mit zylindrischer Geometrie
ein kontrollierter stationérer War-
mestrom erzeugt und der daraus
resultierende Temperaturgradient
ermittelt. Aus der gegebenen War-
mestromdichte und dem gemes-
senen Temperaturgradienten kann
dann unter Berlcksichtigung der
Probengeometrie die Warmeleit-

fahigkeit berechnet werden. Die
nach diesem Prinzip arbeitenden
Messmethoden haben jedoch bei
hohen Temperaturen den Nach-
teil, dass die Einstellung des erfor-
derlichen thermischen Gleichge-
wichts sehr lange dauern kann
und auBerdem Abstrahlungseffek-
te zu einer Verfélschung des Tem-
peraturgradienten fihren kédnnen.
Dariiber hinaus ist es oft schwie-
rig, in der Probe einen definierten
Wérmestrom zu erzeugen. Daher
haben sich in den letzten 10-15
Jahren instationdre Messmetho-
den mehr und mehr durchgesetzt.
Mit diesen Methoden wird zu-
nachst die Temperaturleitfahigkeit
bestimmt — eine Art dynamischer
Waérmeleitwert — und dann die

Warmeleitfahigkeit berechnet ge-
maB der Gleichung:

A=apc, (1)

Dabei sind a die Temperaturleit-
fahigkeit, p die Dichte und c, die
spezifische Warmekapazitat der
Probe. Ein Standardverfahren zur
Messung der Temperaturleitfé-
higkeit ist die Laser-Flash-Me-
thode [2]. Bei diesem Verfahren
wird durch einen kurzen Laser-
puls auf der Stirnflache einer zy-
lindrischen Probe ein Warmepuls
erzeugt. Die Laufzeit dieses Wéar-
mepulses von der Stirnflache zur
Rickseite der Probe bestimmt
bei gegebener Probendicke die
Temperaturleitféahigkeit (Abb.1),
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Abb. 1: Typische Messkurve einer Laser-Flash-Messung, die das Laufzeitver-
halten des Warmepulses von der Vorderflache der Probe bis zur Riickseite
darstellt. Gemessen wird die Temperaturerh6hung auf der Riickseite der Pro-
be mit einem Infrarot-Detektor, dessen Signalspannung sich erh6ht mit stei-
gender Temperatur. Die berechnete Modellkurve ist das Ergebnis eines ma-
thematischen Modells, das die Warmeausbreitung im Festkérper beschreibt.
Sie wird bei vorgegebener Dicke der Probe durch Variation des Parameters
Temperaturleitfahigkeit an die Messkurve angepasst. Der angegebene Wert
der Temperaturleitfahigkeit von Cu entspricht einer Warmeleitfahigkeit von

385 W/mK.
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die explizit aus dem Anstieg der
Temperatur als Funktion der Zeit
auf der Rickseite der Probe er-
mittelt werden kann. Im einfach-
sten Fall kann der Temperaturleit-
wert aus folgender Beziehung er-
mittelt werden:

a=0.1388L%/t, (2

Hier sind t,,, die Zeit, die ben&tigt
wird, bis die Temperatur auf der
Ruckseite der Probe die Halfte ih-
res Maximalwertes erreicht hat,
und L die Dicke der Probe. Die
Bestimmung des thermophysika-
lischen Kennwerts Temperatur-
leitfahigkeit wird hier reduziert auf
die Messung einer Laufzeit. Die-
ses Verfahren arbeitet daher sehr
schnell im Vergleich zu den sta-
tionaren Methoden und ist relativ
einfach zu handhaben. Mehr als
80 % aller weltweit veroffentlich-
ten Messwerte der Temperatur-
leitfahigkeit werden mit Hilfe der
Laser-Flash-Technik bestimmt.

Waérmeleitfahigkeit von
diinnen Schichten und
Mikrokomponenten

Zur Untersuchung von Werkstof-
fen und Komponenten der Mikro-
system- oder Dinnschichttech-
nik sind die Standardverfahren
wie zum Beispiel die Laser-Flash-
Methode nicht geeignet. Zur Be-
stimmung der Warmeleitfahigkeit
von dldnnen Schichten oder
Strukturen mit Abmessungen im
Mikrometerbereich werden so
genannte photothermische Ver-
fahren [3, 4] angewendet. Bei die-
sen Messverfahren werden durch
Einstrahlung von intensitadtsmo-
duliertem Licht auf die Proben-
oberflache thermische Wellen
(Abb. 2) in der Probe erzeugt, de-

ren Laufzeitverhalten nachfol-
gend detektiert wird. Thermische
Wellen sind rdumlich und zeitlich
periodische Temperaturoszillatio-
nen. Sie unterliegen einer starken
Dampfung, die ihre Reichweite
begrenzt. Die Eindringtiefe wird
dabei von der Modulationsfre-
quenz des eingestrahlten Lichtes
und der Warmeleitfahigkeit des
Materials bestimmt. Durch Fo-
kussierung des eingestrahlten
Lichtes lassen sich Ortsauflésun-
gen bis zu einigen Mikrometern
erzielen, da nur im Fokus thermi-
sche Wellen erzeugt werden und

damit ausschlieBlich der beheizte
Bereich zum Messsignal beitréagt.

Allen photothermischen Metho-
den ist die Art der Erzeugung der
thermischem Wellen gemeinsam,
wahrend sie sich bezlglich der
Detektion der Temperaturoszilla-
tionen auf der Probenoberfldche
unterscheiden. Als Lichtquellen
werden in der Regel Xenon-Lam-
pen oder Laser verwendet, deren
Intensitat durch Chopper-Schei-
ben oder elektro-optische Modu-
latoren moduliert wird [5].

Die photothermische Radiome-
trie registriert die von der thermi-
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Abb. 2: Messprinzip photothermischer Verfahren: Durch die Ab-
sorption der intensitdtsmodulierten Laserstrahlung werden auf
der Probenoberflache Temperaturoszillationen hervorgerufen,
die sich dann wie so genannte thermische Wellen ausbreiten. Die
Eindringtiefe dieser Wellen wird bestimmt durch die Warmeleit-
fahigkeit der Probe und die Modulationsfrequenz des Lasers.
Niedrige Frequenzen und hohe Warmeleitfahigkeit bedeuten
groBe Eindringtiefen, wahrend Temperaturoszillationen mit hohen
Frequenzen in einem Material geringer Warmeleitfahigkeit auf
oberflaichennahe Bereiche beschrénkt sind. Thermische Wellen
werden an Hindernissen wie innere Grenzflachen oder Defekten
gestreut, so dass liber die Bestimmung der Warmeleitfahigkeit in
Schichtsystemen hinaus auch Delaminationen, Risse und Inho-
mogenitaten im Werkstoff sichtbar gemacht werden kénnen.
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schen Welle ausgehende Infrarot-
strahlung Uber einen geeigneten
Infrarot-Detektor. Die photoakus-
tische Methode detektiert die
Druckschwankungen in einem
abgeschlossenen Gasvolumen
vor der Probe, die durch die pe-
riodischen Temperaturschwan-
kungen induziert werden, mit ei-
nem empfindlichen Mikrophon.
Bei der Laserstrahl-Deflektion
wird ein parallel oder im flachen
Winkel zur Probenebene einfal-
lender Laserstrahl durch Wech-
selwirkung mit den lokal erzeug-
ten Temperaturoszillationen peri-
odisch abgelenkt. Weitere Ver-
fahren beruhen auf der Ausnut-
zung des thermoelastischen Ef-
fekts, wobei eine durch den An-
regungslaser thermisch induzier-
te Schallwelle von einem piezo-
elektrischen Aufnehmer erfasst
wird.

Spezifische Wéarmekapazitét

Ein Standardverfahren zur Be-
stimmung der spezifischen Wér-
mekapazitat [6] ist die dynami-
sche Differenzkalorimetrie (DDK).
Kennzeichnend fir dieses Mess-
prinzip (DDK, engl.: DSC: diffe-
rential scanning calorimetry) ist
die Bestimmung der spezifischen
Wérme einer unbekannten Probe
im Vergleich zu einem Referenz-
material mit bekannter Warmeka-
pazitat. Bei einer DDK-Messung
wird die Temperaturdifferenz zwi-
schen Probe und Referenz (Abb.
3) gemessen, wahrend die Mess-
zelle gleichmaBig aufgeheizt bzw.
der Probentrager flr das Proben-
und Referenzmaterial einem
gleichférmigen Warmestrom aus-
gesetzt wird. Die gemessene
Temperaturdifferenz ist dann pro-
portional zur Differenz der spezifi-

schen Warmekapazitat von Pro-
be und Referenz.

Zur quantitativen Bestimmung
der Warmekapazitat hat sich die
folgende Prozedur bewahrt, mit
der auch der Einfluss von geréate-
spezifischen Konstanten und
auch der Probentiegel eliminiert
wird:

1. Messung mit zwei leeren Tie-
geln mit konstanter Heizrate
Uber das interessierende Tem-
peraturintervall

2. Messung mit einem leeren Tie-
gel und gefllltem Probentiegel
(Probe) bei identischer Heizra-
te und Temperaturintervall

3. Messung mit einem leeren Tie-
gel und gefllltem Probentiegel
(Referenzmaterial) bei iden-
tischer Heizrate und Tempera-
turintervall

Aus den drei Teilmessungen kann
unter Bericksichtigung des Mas-

senverhéltnisses von Probe und
Referenz und unter Vorgabe der
bekannten Werte fir die Warme-
kapazitdt des Referenzmaterials
die spezifische Warmekapazitat
der Probe ermittelt werden.

Uber die quantitative Bestim-
mung der Warmekapazitat hin-
aus kénnen mit Hilfe der DDK
auch Aussagen gemacht werden
Uber Phasenumwandlungen, Re-
aktionen und Gefligeveranderun-
gen.

Thermophysikalische
KenngréBen von

fortgeschrittenen
Werkstoffen

Keramische Werkstoffe werden
haufig verwendet als Substrate
fur mikroelektronische Anwen-
dungen oder als Tragermaterial
fir aktive oder passive Elemente
der Sensortechnik. Im Allgemei-
nen haben diese Materialien gute
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Abb. 3: Aufbau der Messzelle eines Differenzkalorimeters: Probe
und Referenzmaterial werden gemeinsam in einem Ofen aufge-
heizt oder abgekiihlt. Dabei wird die Temperaturdifferenz zwi-
schen Proben- und Referenztiegel gemessen. Da die spezifische
Warmekapazitat des Referenzmaterials als Funktion der Tempe-
ratur bekannt ist, lassen sich die entsprechenden Werte der Pro-
be mit geeigneten Auswertealgorithmen ermitteln.




dielektrische und ausreichende
mechanische Eigenschaften. Fir
spezielle Anwendungen, die da-
durch gekennzeichnet sind, dass
punktuell hohe thermische Bela-
stungen auftreten kdnnen, ist je-
doch die Warmeleitfahigkeit zu
niedrig, was zu hohen Tempera-
turgradienten und entsprechen-
den thermisch induzierten me-
chanischen Spannungen flihren
kann. Mit Hilfe geeigneter Pro-
zesse [7, 8] kann die Warmeleit-
féahigkeit dieser Materialien lokal

erhdéht werden. Untersuchungen
der Warmeleitfahigkeit bzw.
Temperaturleitfahigkeit werden
durchgefiihrt, um den Ausgangs-
zustand und die Modifikation der
thermophysikalischen  Eigen-
schaften nach erfolgtem Prozess
zu ermitteln.

Die Ergebnisse von Messungen
der Temperaturleitfahigkeit und
der spezifischen Warmekapa-
zitdt in Abhé&ngigkeit von der
Temperatur an unterschied-
lichen keramischen Substrat-
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Abb. 4: Temperaturleitfahigkeit und spezifische Warmekapazitat keramischer
Substratwerkstoffe: Die Temperaturleitfahigkeit der drei keramischen Werk-
stoffe unterscheidet sich deutlich in der Ndhe der Raumtemperatur. Ursache
dafiir sind Wechselwirkungen von thermisch angeregten Gitterschwingun-
gen (Phononen), deren mittlere freie Weglange das Warmetransportverhalten
bestimmt, mit Details der Gitterstruktur und des Gefiiges. Bei hohen Tempe-
raturen spielen diese Details keine Rolle mehr, da die freie Wegldnge dieser
Phononen auf den Abstand nachster Nachbarn reduziert ist, der in den drei
Materialien vergleichbar ist. Die spezifische Warmekapazitat zeigt dagegen
nur geringfiigige Unterschiede, da diese GroBe als eine Art MaB fiir das Auf-
nahmevermaégen fiir Warme angesehen werden kann und damit relativ unab-
hangig ist von Feinheiten der Gitterstruktur oder des Gefiiges. Thermisch in-
duzierte Veranderungen einer Phase haben jedoch Auswirkungen auf die
Warmekapazitat. So wird das breite Maximum zwischen 600 und 800 °C der
LTCC-Kurve durch den Glasiibergang der amorphen Phasen verursacht.

werkstoffen sind dargestellt in
Abb. 4. Obwohl bei Raumtempe-
ratur die Temperaturleitfahigkeit
der Substrate Al,O,, Cordierit
(2Mg0.2Al1,0,.5Si0,) und der
Glaskeramik LTCC (Low Tempe-
ratur Co-fired Ceramics) sich sehr
deutlich unterscheidet, ver-
schwinden diese Unterschiede
zu hohen Temperaturen mehr und
mehr. Diese Verhalten erklart sich
durch Warmetransportmechanis-
men auf atomarer Skala. In di-
elektrischen Festkdrpern ( elektri-
sche Isolatoren ohne freie Elek-
tronen) wird Warme durch Pho-
nonen — dies sind quantisierte
Gitterschwingungen - transpor-
tiert. Die Warmeleitfahigkeit wird
hier bestimmt durch Wechselwir-
kungen der Phononen miteinan-
der, mit strukturellen Eigenheiten
des Werkstoffes und mit De-
fekten im Gitter [9]. Wahrend
die Phonon-Phonon-Wechselwir-
kung sehr stark temperaturab-
hangig ist, da die Zahl der Phono-
nen mit steigender Temperatur
und damit auch die Phonon-Pho-
non-Streuung zunimmt, ist die
Streuung von Phononen an De-
fekten und Grenzflachen ober-
halb der Raumtemperatur nahezu
temperaturunabhéngig. Als Kon-
sequenz daraus ergibt sich, dass
Phononen sich in ,einfachen*
Gitterstrukturen ungestorter aus-
breiten kdnnen als in komplizier-
ten. Damit erklart sich auch der
Unterschied der Temperaturleit-
fahigkeit der drei Substratwerk-
stoffe bei Raumtemperatur. Die
einfachste Gitterstruktur besitzt
AlLO; mit nur zwei Atomsorten
(Al, O) in einer hexagonalen Ein-
heitszelle. Cordierit ist ebenfalls
hexagonal, jedoch ist die Ein-
heitszelle mit vier unterschied-
lichen Atomsorten (Al, Mg, Si, O)
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sehr viel komplizierter aufgebaut.
Die Glaskeramik LTCC besteht
zwar zu etwa 50 % aus Al,O,, be-
sitzt jedoch zuséatzliche Phasen,
die zum Teil amorph sind. Die
Werte der Temperaturleitfahigkeit
bei Raumtemperatur geben diese
Unterschiede wieder. Bei stei-
genden Temperaturen nimmt
durch die zunehmende Zahl der
Phononen deren mittlere freie
Weglange mehr und mehr ab und
wird letztlich reduziert auf den
Abstand der nachsten Nachbar-
atome im Gitter. Dieser nachste
Nachbarabstand ist bei den drei
Keramiken sehr &ahnlich, was
auch die geringen Unterschiede
in der Temperaturleitfahigkeit bei
hohen Temperaturen erklart.

Im Gegensatz zur Temperaturleit-
fahigkeit zeigt die spezifische
Warmekapazitat der drei kerami-
schen Werkstoffe nur geringe Un-
terschiede Uber den gesamten
untersuchten Temperaturbereich.

Wahrend die spezifische Warme-
kapazitat von Al,O, und Cordierit
monoton mit der Temperatur an-
steigen, weist die entsprechende
Kurve fur LTCC zwischen 600
und 950 °C ein breites Maximum
auf, das verursacht wird durch
den Glastbergang der amorphen
Phasen [10].

Durch die Anwendung eines la-
sergestltzten Modifikationspro-
zesses [7, 8] konnen sowohl die
elektrischen als auch die thermo-
physikalischen Eigenschaften in
den keramischen Substraten lo-
kal verédndert werden. Bei diesem
Prozess wird zun&chst die Ober-
flache der Keramik lokal mit ei-
nem fokussierten Laserstrahl auf-
geschmolzen und die Schmelze
mit metallische Partikel angerei-
chert. Nach der Erstarrung ist
dann ein Kompositwerkstoff von
metallischen Partikeln in einer ke-
ramischen Matrix entstanden mit
Eigenschaften, die sich deutlich

unterscheiden von denen des
Ausgangswerkstoffes. Mit die-
sem Verfahren lassen sich elek-
trisch leitende Strukturen (Abb. 5)
direkt in die Oberflache der Kera-
mik ,,einschreiben®.

Mit der photothermischen Me-
thode kann die lokale Erhdhung
der Wéarmeleitféhigkeit in diesen
Strukturen ermittelt werden. Ein
typisches Ergebnis einer photo-
thermischen Messung an einer
mit Wolfram oberfldchenmodifi-
zierten Cordierit-Keramik ist dar-
gestellt in Abb. 6. Hier wurde mit
dem fokussierten Laserstrahl ei-
nes Ar-Lasers der lasermodifi-
zierte Bereich des Substrats ab-
gerastert und an jedem Punkt die
Phasenverschiebung der resul-
tierenden Temperaturoszillatio-
nen mit einem Infrarot-Detektor
aufgenommen. Die Modulations-
frequenz wurde dabei konstant
gehalten. Auf diese Weise ent-
steht eine sogenannte photother-
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Abb. 5: Aufsicht (a) und Querschiliff (b) einer mit Wolfram modifizierten Cordierit-Keramik. In der Auf-
sicht sind drei verschiedene, elektrisch leitende Spuren dargestellt, die mit einem lasergestiitzten
Prozess in die Oberflache der Keramik ,,eingeschrieben“ wurden. Dabei wurde zunachst die Keramik
mit Wolframpulver beschichtet, danach wurde iiber eine Strecke von etwa 20 Millimetern mit dem fo-
kussierten Strahl eines Hochleistungslasers die Keramik aufgeschmolzen. Bei der Erstarrung ent-
steht eine leitfahige Spur bestehend aus Wolfram in der keramischen Matrix. Diese Spur ist eingebet-
tetin die Oberflache der Keramik, so dass eine gute mechanische und thermische Ankopplung an das
Substrat gewahrleistet ist. Durch Veranderung der Prozessparameter konnen unterschiedliche elek-
trische Widerstdnde erzeugt werden.




mische Abbildung des ober-
flachenmodifizierten Bereichs.
Wird diese Messung bei unter-
schiedlichen  Modulationsfre-

quenzen wiederholt, kann aus der
Phaseninformation als Funktion
der Modulationsfrequenz mit Hil-
fe eines Zwei-Lagen-Modells die
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Abb. 6: Photothermische Abbildungen des lasermodifizierten Bereichs (W-
Cordierit) aufgenommen mit unterschiedlichen Modulationsfrequenzen und
daraus berechnete Konturen der Warmeleitfahigkeit: Bei der photothermi-
schen Messung wurde die Probenoberflache mit fokussiertem Laserstrahl
(Fokusdurchmesser ca. 10 pum) bei einer fest vorgegebenen Modulationsfre-
quenz abgerastert. An jedem Punkt wurde die Phasenverschiebung der Tem-
peraturoszillationen bestimmt. Diese Prozedur wurde wiederholt mit verschie-
denen Modulationsfrequenzen. Anhand der Serie der Phasenkonturen wird
die Abhédngigkeit der Eindringtiefe der thermischen Wellen von der Modulati-
onsfrequenz deutlich. Bei der niedrigsten Frequenz ist der lasermodifizierte
Bereich, der eine gréBere Warmeleitfahigkeit besitzt als das Ausgangsmate-
rial noch nicht deutlich zu erkennen. Die Eindringtiefe der thermischen Wellen
ist noch zu hoch, um die Laserspur zu ,erkennen“. Mit steigender Frequenz
wird die Eindringtiefe geringer und die Laserspur im Phasenbild immer deut-
licher. Aus der Phasenverschiebung als Funktion der Frequenz kann die War-
meleitfahigkeit liber eine Modellrechnung bestimmt werden.

Warmeleitfahigkeit  bestimmt
werden. Aus den Konturen der
Warmeleitfahigkeit in Abb. 6 wird
deutlich, dass nur im lasermodifi-
zierten Bereich die Warmeleit-
fahigkeit um etwa einen Faktor 10
gegeniiber dem Wert des unbe-
handelten Substrats erhdht wer-
den konnte.

Zusammenfassung

In diesem Beitrag wurden typi-
sche Messmethoden fir thermo-
physikalische Eigenschaften vor-
gestellt. Anhand von ausgewahl-
ten Beispielen wurde verdeut-
licht, dass thermophysikalische
Methoden sowohl fir die Charak-
terisierung als auch fur die Pro-
zessentwicklung eine wichtige
Rolle spielen. Thermophysika-
lische Stoffdaten der Temperatur-
leitféhigkeit und der spezifischen
Wéarmekapazitat sind nicht nur
von Bedeutung fir die konstrukti-
ve Auslegung von thermisch
belasteten Komponenten und
Strukturen oder auch als Einga-
bedaten fur die Modellierung und
Simulation, sie geben auch Auf-
schluss Uber Zusammenhénge
zwischen Wéarmetransport, Pha-
senlbergangen, Mikrostruktur
und Geflige des Werkstoffes.
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