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Abstract

Low Temperature Co-fired Ceramics (LTCCs) are dielectric (electrically insulating)
glass-ceramic composites, which can also contain metallic structures. LTCCs are con-
stituted by a glass matrix in which Al,O; particles are embedded. LTCC composites are
widely used in the electronics industry — e.g. as a ceramic-based substitute of polymer-
based printed circuit boards (PCB). They are characterised — in comparison with pol-
ymer materials — by high thermal stability, stiffness and low thermal expansion coeffi-
cient. In these ceramic-based PCBs, both high conductive metallic materials as gold
and silver and various passive components as capacitors, resistors and coils have to be

integrated.

The build-up of the LTCC sheets is multilayered, and is performed by lamination,
printing with metal pastes followed by a sintering process. The sintering temperature
can be kept low owing to the presence of the glassy phase. Thereby, common sintering
of LTCCs with low-cost metals (e.g.: silver) at approximately 850°C is possible. From
the sintered LTCC panels hundreds of elements can be produced by sawing or mechan-
ical breaking; the elements are then end-tested by electric contacting with measuring

tips.

Although LTCC modules are electric elements, considerable mechanical stresses
can arise during the manufacturing process and during operation. Therefore, fail-
ure of the component due to fracture is common. In this diploma work, the
strengths of three different LTCC materials depending on various pre-damage
modes were investigated. On the one hand, artificial defects in samples were gen-
erated by blunt and sharp indenters. On the other hand, cases were investigated
where different existing edge-defects caused by cutting processes are present. The
strength tests have been performed on plate- and barshaped specimens by using the
ball on three balls test and the conventional bending test respectively. In principle
in these samples lower strength with respect to the material strength was found. It
became evident that each pre-damage mode affects the material in a different way,
and it was concluded that the observed trends can be explained by microstructural

differences.
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Kurzfassung

Low Temperature Cofired Ceramics (LTCCs) sind dielektrische (elektrisch isolierende)
Glas-Keramik Verbundwerkstoffe, die auch Metallstrukturen enthalten konnen. In die
Glasmatrix sind Al,O; Partikeln eingelagert. LTCCs finden hauptsidchlich Anwendung
in der Elektronikindustrie — beispielsweise als keramische Leiterplatten. LTCCs zeich-
nen sich — verglichen mit polymeren Werkstoffen — durch ihre gute thermische Stabili-
tat, Steifigkeit (Formstabilitdt) und ihren niedrigen thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten aus. In diese Leiterplatten werden sowohl metallische, gut leitende Materialien
wie Gold und Silber aber auch passive Bauelemente, wie Kondensatoren, Widerstéinde,

Spulen, mitintegriert.

Die Herstellung der Bauteile erfolgt schichtweise durch Laminieren von keramischen
Griinfolien, Bedrucken mit Metallpasten und anschlieendes Sintern. Die Sintertempe-
ratur wird durch die Glasphase hinreichend niedrig gehalten. Dadurch wird das ge-
meinsame Sintern mit preiswerten Metallen (z.B. Ag) bei ca. 850°C ermdglicht. In
einem gesinterten Paneel werden gleichzeitig hunderte Bauteile hergestellt, die dann
durch Sédgen oder Brechen ,,vereinzelt” werden. Zur elektrischen Endkontrolle werden

die Bauteile mit Nadeln elektrisch kontaktiert.

Obwohl es sich bei LTCC-Modulen um elektrische Bauteile handelt, ist die mechani-
sche Belastung bei der Herstellung und im Einsatz oft betrdchtlich und Versagen durch
Rissbildung stellt eine der hdufigsten Ausfallsarten dar. In dieser Arbeit wird die Fes-
tigkeit von drei verschiedenen LTCC-Materialien in Abhingigkeit von unterschiedli-
chen Vorschiddigungen untersucht. Einerseits werden kiinstliche Defekte durch diverse
Eindringkorper (stumpf, spitz) in den Proben erzeugt, andererseits liegen aber schon
durch Trennprozesse Kantendefekte in unterschiedlicher Auspriagung vor. Die Festig-
keiten wurden an platten- und balkenférmigen Proben mittels dem 4-Kugeltest bzw.
dem 3-Punktbiegeversuch bestimmt. Grundsitzlich wurde ein Festigkeitsabfall dieser
Proben im Vergleich zur Materialfestigkeit gefunden. Jedoch zeigte sich, dass sich die
Vorschiddigungen materialabhéngig unterschiedlich stark auf die Festigkeiten auswir-

ken. Diese Trends lassen sich qualitativ durch die Unterschiede im Gefiige erkldren.
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1 Einleitung

1.1 Low Temperature Cofired Ceramics

Low Temperature Cofired Ceramic (LTCC) Material ist ein Glas — Keramikverbund-
werkstoff. Bei der Herstellung liegen Glaspartikel und Keramikteilchen nebeneinan-
der vor und bilden erst durch den Sinterprozess den eigentlichen Werkstoff. Bei der
Sintertemperatur von etwa 850°C liegt nur die Glasphase (Abb. 1) in niedrig viskoser
Form vor. Dadurch wird das Sintern des Komposites bei fiir Keramiken relativ nied-
rigen Temperaturen ermoglicht. Die Glasiibergangstemperatur und damit auch die
Viskositidt der Glasphase bestimmen das entstehende Gefiige entscheidend. Wird bei-

spielsweise iiber die Glasiibergangstemperatur erwédrmt, so liegt das Glas fliissig vor.

LTCC s sind wichtige Vertreter der keramischen Werkstoffe, angewandt hauptsich-
lich in der Elektronikindustrie. Vor allem aufgrund der Temperaturstabilitit und der
geringen thermischen Ausdehnung kommen LTCC*s in der Herstellung (Abb. 2) von
Leiterplatten zur Anwendung. Zwischen den zahlreichen Bauelementen wie Konden-
satoren, Spulen u.A. muss der elektrische Kontakt gewihrleistet sein. Hierzu kom-
men gutleitende Metalldrihte (engl. ,,wires*) wie Gold und Silber zum Einsatz, die

wiederum durch das LTCC Material geschiitzt werden.



Metall -
Metalldraht Substratschichten« elektrode )

Typische innere Struktur einer LTCC-Komponente

Abb. 1: Oben: Eine LTCC-Glaskeramik besteht aus Al,Os-Teilchen, eingelagert in
eine Glasmatrix. Unten: Verschiedenste Komponenten und Bauteile konnen in LTCC
eingebracht werden. Beide Abbildungen stammen aus institutseigenen Arbeiten.



Die Glasphase hat mehrere Aufgaben:

o Senkung der Sintertemperaturen und teilweises Kristallisieren nach der Ver-
dichtung des Komposites Glas — Keramik. Durch das Auskristallisieren des in
amorpher Form vorliegenden Glases kommt es vor allem zur Verbesserung der
elektrischen und mechanischen Eigenschaften [Mak_2013].

o Sintermechanismen des Fliissigphasensinterns treten auf.

Dieser Glasphase werden auch verschiedenste Verbindungen — meist als Oxide — zu-
legiert, die beispielsweise die Verdichtung des Werkstoffes fordern oder auch die me-
chanischen Eigenschaften stark verdndern konnen. Als wichtigste Beispiele werden
genannt: Si0,, B,03, PbO, Na,0, K,0, Li,0, CaO, MgO, ZnO, BaO und Al,0Os;.

Im Folgenden wird der Herstellungsprozess von LTCC*s kurz dargestellt.



1.2 LTCC Bauteilherstellung

In Abb. 2 sind schematisch die typischen Herstellungsschritte von LTCC dargestellt.

Zuschnitt der Paneele Locher stanzen Drahtmetallisierung
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Abb. 2: Prozessschema der Herstellung von keramischen Leiterplatten aus LTCC [A].

Beim FoliengieBprozess wird ein keramischer Schlicker (Mischung aus Keramik-
teilchen, meist mit Wasser als Dispergator) durch einen Fiillschuh auf ein Band auf-
getragen (Abb. 3). Die Dicke des keramischen Griinkorpers (nicht gebranntes Materi-
al) kann mit Klingen (engl.: ,,doctor blades*) eingestellt werden. Der keramische

Griinkorper wird anschlieend getrocknet und kann dann weiterverarbeitet werden.

Das Verfahren ist relativ kostengiinstig und eignet sich besonders zur Herstellung von
grof3flachigen, diinnen keramischen Produkten. Die mit der Anlage hergestellten
LTCC-Folien werden zu Paneelen auf die GroBe einer A 3-Seite (Abb. 2) zugeschnit-
ten. Die daraus erhaltenen, noch ungesinterten Paneele konnen so weiterverarbeitet

werden.
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Abb. 3: Aufbau einer FoliengieBanlage [B].
Beim Foliengieen konnen keramische Béander kontinuierlich hergestellt werden.

Um eine Multilayer-Struktur zu erzeugen, werden in jede einzelne Schicht Locher
gestanzt. Die Locher werden spdter mit einer Metallpaste gefiillt, um elektrischen
Kontakt zwischen den Schichten zu erméglichen. Im néchsten Schritt erfolgt das Be-
drucken mit Elektroden und der elektrisch leitenden Leiterbahnen durch einen
Drucker in der ,,Screen Printing Technology* [C]. Die einzelnen Schichten werden
schlieBlich manuell oder automatisch gestapelt. Zur Laminierung werden unter
Druck und hoheren Temperaturen die gestapelten Schichten uniaxial oder auch
isostatisch miteinander verpresst. Es erfolgt nun das Sintern der LTCC's. Die Grund-
schritte eines Sinterprozesses bestehen grundsitzlich aus dem Ausbrennen der orga-
nischen Phasen, Aufheizen (typischerweise bis 850 °C), dem Sintern und dem Ab-
kiithlen. Das Sintern ist bereits nach wenigen Stunden abgeschlossen. Durch die Sin-
terbedingungen konnen die sich einstellenden Materialeigenschaften stark beeinflusst
werden. Die gewihlte Aufheizrate hingt z. B. von der Glasviskositit und den Reakti-
onen der Glasphase mit dem keramischen Fiiller (Al,03) ab. Makarovic [Mak_2013]
beschreibt ausfiithrlich den Ablauf und die Einfliisse des Sinterns von Glas-Keramik-
Komposites. Dabei ist die Herstellung von dichten Bauteilen stark abhingig vom

Glasgehalt.



Die bereits gesinterten Paneele miissen nun in die Bauteile (Leiterplatten) separiert
werden. Zur Endkontrolle werden elektrische Kontaktierungen mit spitzen Nadeln
durchgefiihrt, um die Funktionalitit (elektrische Verbindungen) zu iiberpriifen. Es
wird befiirchtet, dass die Trennvorgéinge und das Kontaktieren Bauteilschiden verur-
sachen konnen (Abb. 4).

Im Prozess wurden oftmals Ausbriiche an den Trennkanten als auch Rissbildung beo-

bachtet.

Spitze fiir elektrische
Kontaktierung

Trennscheibe

200 pm

Abb. 4: Das Separieren der Komponenten mit einer Trennscheibe kann zu Bauteilbe-
schidigungen fiihren. Beim Kontaktieren werden mit Spitzen Funktionskontrollen an
den Bauteilen durchgefiihrt. Das kleine Bild zeigt durch das Trennen hervorgerufene
Kantendefekte.



2 Aufgabenstellung und Zielsetzung

Ziel der vorliegenden Arbeit ist die Quantifizierung der entstehenden Schiddigung
beim elektrischen Priifen und Vereinzeln von LTCC-Bauteilen. Durch diese Vorgéinge
kommt es unweigerlich zur Erzeugung von Defekten. Grundsitzlich wurde das The-

ma Schidigung in zwei Aufgabenteilbereiche gegliedert:

I. Materialschidigung durch Kontaktbelastung

= Vorschidigung mit stumpfem Kontaktkorper — Kugelindenter

» Vorschidigung mit spitzem Kontaktkorper — Vickersdiamant

II. Bauteilschidigung von LTCC-Proben

= Festigkeit von LTCC-Materialien nach verschiedenen
Trennprozessen

* Ermittlung der Kantenfestigkeit



3 Materialcharakterisierung

Es wurden drei verschiedene LTCC-Materialien — MKE100, HS und S39 — unter-
sucht, welche unterschiedliche Zusammensetzungen aufweisen. Bei MKE 100 (nach-
folgend als MKE bezeichnet) handelt es sich um eine Pb-hiltige LTCC-Masse, wih-
rend HS und S39 Pb—freie LTCC-Materialien der Firma TDK sind.

In diesem Kapitel werden einige wesentliche mechanische Eigenschaften der Materi-
alien, wie Hirte, Zahigkeit und Festigkeit, beschrieben. Diese dienen zur Einordnung
und Unterscheidung der Materialien.

Der Einfluss von Schidigung auf die Festigkeiten wird zu einem spiteren Zeitpunkt

(Kapitel 4 und 5) untersucht.

3.1 Gefligecharakterisierung

Die physikalischen und mechanischen Eigenschaften von LTCC‘s hingen bedeutend
von den sich bildenden Phasen ab [Mak_2013]. Es ist deswegen wichtig, das Gefiige
der LTCC zu kennen. Hierzu wurde zunichst versucht, die Gefiige anhand von kris-
tallographischen Schliffen sichtbar zu machen. Allerdings zeigten sich Ausbriiche
beim Polieren, die eine sinnvolle Gefiigebetrachtung verhinderten. Deshalb wurde
anhand von Focused Ion Beam-(FIB)-Schnitten versucht, die Gefiige der Materialien
MKE, HS und S39 im REM sichtbar zu machen. In Abb. 5 bis Abb. 7 sind FIB-
Schnitte dargestellt, die das Gefiige von MKE, HS und S39 LTCC-Materialien zeigen.

Bei MKE handelt sich um ein LTCC Material mit ca. 40 vol % Al,O5 (runde Partikel)
eingebettet in eine Glas-Matrix, wobei der GroBteil des Glases wihrend des Sinterns
rekristallisiert wurde. Das Gefiige von S39 ist dem von MKE #hnlich, allerdings liegt
das Glas hauptsidchlich in amorpher Form vor. HS hat einen dhnlich hohen Glasanteil
wie der von S39, jedoch haben die Al,O;-Partikel eine ldngliche Form.

Alle Angaben zu den Gefiigebestandteilen gehen auf institutseigene Unterlagen zu-

rick.



Abb. 5: Im oberen Bild ist die gesinterte Oberflache vom LTCC-Material HS
gezeigt. Unten ist der FIB-Schnitt dargestellt. Deutlich sind die ldnglichen
Al,Os-Partikel zu erkennen.



Abb. 6: Das obere kleine Bild zeigt die Oberflachentopographie des Materials
S39. Unten der FIB-Schnitt durch das Material.
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Abb. 7: Im oberen Bild ist die Oberfldche von MKE gezeigt. Unten ist das
mittels eines FIB-Schnittes sichtbar gemachte Gefiige abgebildet.
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3.2 Ermittlung wichtiger mechanischer Eigenschaften

3.2.1 Vickersharte HV

Die Hirte ist eine technologische Kenngréfle und beschreibt den Widerstand eines
Materials gegen seine plastische Verformung bei einem Eindruckversuch. Die hiu-
figste Methode, um die Harte von Keramiken zu ermitteln, ist die Hértepriifung nach
Vickers (HV) mit einem spitzen, pyramidenformigen Eindringkérper [EN_843 - 4].
Bei den Untersuchungen wurde der Hirtepriifer Zwick® 3212B  mit einer Priiflast
von 9,81 N (entspricht 1 kg Belastung) verwendet. Pro Material wurden jeweils zehn
Hirteeindriicke gemacht. Abb. 8 zeigt einen Hirteeindruck in eine polierte Oberfla-

che des Materials HS.

HV =1.8544-1 (1.1)

d2

Abb. 8: Vickers-Harteeindruck in das Material HS

Die Auswertung erfolgt dabei nach Gleichung (1.1) mit der beaufschlagten Last P
und dem mittleren Diagonalenwert d (Abb. 8) eines quadratischen Harteeindruckes
[Gon_2002]. Die erhaltenen Vickershirten sind prinzipiell einheitenlos, konnen aber

durch Division mit einem Umrechnungsfaktor (ca. 100) in GPa umgerechnet werden.
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3.2.2 Bruchzihigkeit K.

Die Bruchzihigkeit gibt den Widerstand eines Materials gegen Rissausbreitung an. In

LTCC s sind die Bruchzdhigkeiten bedingt durch den hohen Glasanteil als Matrixma-

terial niedrig. Sie liegen typischerweise zwischen 1 und 2 MPam [Mak_2013]. Mit
Hilfe der SEVNB-Methode [ISO 23146] wurden die Bruchzidhigkeiten aller unter-
suchten Materialien ermittelt. Dabei werden in balkenférmigen Proben (45 x 2 x 1,5
mm’) Kerben eingebracht. Abb. 9 zeigt die Probenform. Ublicherweise betriigt die
Kerbtiefe a, ca. die Hilfte der Probenhohe w (1,5 mm). Mittels Rasierklingen wird
ein Riss mit der Startlinge ag einpoliert. Wird der Balken mit der in Abb. 9 gezeig-
ten 4PB- [EN_843 - 1] Konfiguration gepriift, so beginnt Risswachstum bei der ge-
fertigten Kerbe an einem Defekt in der Nihe der Rissspitze. Die Kerbradien r betru-

gen ca. 5 um.
Wird vorausgesetzt, dass das weitere Risswachstum bis zum Versagen im Vergleich

7u a, gering ist — es gilt: da << ay — kann die gesamte Rissldnge beim Versagenszeit-

punkt a; mit apangenommen werden [Dam_1996].

F 8-S, 3JaT,,

K;= (12)
1 b\/; w 2(1—0()3/2
— 2 —
r, =1,9887—1,326a— (3,49 O,680{+1,?50{ Ja(l—o)
(1+a)
Mit der abgebildeten Gleichung (1.2) wird die Bruchzéhigkeit K| berechnet.
——
7] 1]
Z — |
I Jrﬂ w '@'
)_ = '._‘ r_ é}'— —_———— — - | a w
e £
| L . b
(@) 1 -

Abb. 9: Links ist die Probengeometrie gezeigt; rechts die Priifanordnung im Vier-
Punkt- Biegeversuch (4PB) [Dam_1996].
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3.2.3 Festigkeit o

Die Bestimmung der Festigkeit oy der LTCC-Proben erfolgte mit dem Vierkugelver-
such (B3B) [Dan_2007] an plattenférmigen, nicht polierten Proben (11 x 9,7 x 0,5
mm’). Ublicherweise wird nach der Festigkeitsbestimmung die Auswertung nach
Weibull vorgenommen, welche die Parameter der Weibull‘schen Festigkeitsvertei-
lung liefert. Daher wird zunéchst auf die Grundlagen der Weibull-Theorie eingegan-

gen:

Weibull, ein schwedischer Ingenieur und Mathematiker, war einer der ersten, dem es
gelang, eine statistische Theorie des sproden Bruches aufzustellen. Diese Theorie
stiitzt sich auf empirische Zusammenhinge.

Die wesentlichen Aussagen seiner Beobachtungen sind, dass sich mit zunehmendem

e Probenvolumen bzw.

e steigender Last

die Versagenswahrscheinlichkeit erhoht. Bei der Weibull-Theorie wird angenommen,
dass das Bauteil versagt, wenn Versagen in einem Volumenelement auftritt (,, Weakest
Link Hypothese*). Es ist wichtig zu verstehen, dass bei sproden Materialien — z.
B. Keramiken — die Bruchausginge hauptsédchlich von Defekten ausgehen und somit
diese auch die Festigkeit determinieren [Dan_1996]. Bei einem groBeren Priifvolu-
men ist daher auch die Wahrscheinlichkeit, mehr kritische Defekte zu finden, viel

groBer und folglich die Versagenswahrscheinlichkeit hoher.

Die Summenhiufigkeitsfunktion (engl.: Cumulative distribution function CDF) die-

ser Verteilung hat folgende Form:

|4
F(o,V)=1-exp| —
(o,V) Pl

m
Li] (1.3)
0 \ 9
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Gleichung (1.3) gilt fiir den uniaxialen, homogenen Spannungszustand (z. B. Zug-
proben). F bezeichnet die Versagenswahrscheinlichkeit, V das Probenvolumen, V, ist
das charakteristische Volumen, ¢ die angelegte Spannung und o, die charakteristische
Festigkeit des Materials. Insbesondere wird auf die Volumenabhingigkeit der Versa-
genswahrscheinlichkeit hingewiesen. Je groBer das untersuchte Volumen, d. h. das
Bauteil, desto groBer ist die Wahrscheinlichkeit, einen Fehler kritischer Groe zu fin-
den.

Ein MaB fiir die Streuung ist der so genannte Weibull-Modul m. Dieses Streuverhal-

ten kann besonders gut bei der Betrachtung der CDF visualisiert werden:

Danzer [Dan_1996] beschreibt anschaulich, wie es zur Anwendung der Weibull-
Theorie in keramischen Werkstoffen kam. Zudem werden auch wichtige Annahmen

genannt, damit nach Weibull ausgewertet werden kann:

1. Es darf keine Interaktion zwischen den vorhandenen Defekten statt-
finden.
ii.  Das Material versagt, wenn der grofite (kritischste) Defekt versagt
(,, Weakest link Hypothese®).
iii.  Definition einer Defektdichte (Anzahl der Defekte pro Volumen).
iv.  Bei den Defekten handelt es sich um Volumendefekte (im Inneren

der Probe), die homogen im Material verteilt sind.

v.  Es handelt sich dabei um rissartige Defekte, die normal zur angeleg-
ten Spannung orientiert sind, und durch eine Rissldnge a charakteri-
siert werden konnen.

vi.  Definition einer DefektgroBen-Verteilungsfunktion g(a).
Eine typische Verteilung ist in Abb. 10 gezeigt.
Gleichung (1.4) [Jay_1977] beschreibt die mittlere Anzahl der De-
fekte pro Volumen und im Intervall a, a + éa (Einheit: # Defekte /

m?). g0, ap und r sind materialabhiingige Grofen.

g(@)= gy (1.4)
N
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Defect density g(a) [a.u.]

Flaw size a [a.u.]

Abb. 10: Eine typische DefektgroBBenverteilungsfunktion g(a).
Als a. wird die bei einer Spannung o kritische Defektgroe bezeichnet
[Jay_1977].

vii.  Anwendung des Griffith-Kriteriums (linear elastische Rissbruchme-
chanik - LEBM) bei sproden Materialien, um den Zusammenhang

Spannung ¢ und DefektgroBe a zu erhalten:
K=0YN7a 2K, (1.5)

K beschreibt den Spannungsintensititsfaktor, ¢ die angelegte Span-
nung, Y den Geometriefaktor und a die Rissgrofe (z. B. Defektgro-
Be) und Kj.die Bruchzihigkeit. Die Gleichung (1.5) beschreibt die-
sen Zusammenhang.

viii.  Druckspannungen bewirken kein Versagen, d. h. lediglich die Zug-

spannungen fiihren zu Versagen [Dan_1996].
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Die Gleichung (1.5) zeigt besonders deutlich den Zusammenhang zwischen der Fes-
tigkeit or und der DefektgroBBe a. Versagen erfolgt nach Griffith, wenn K groBer
als Kj. wird. Die Bruchzihigkeit muss nicht notwendigerweise konstant sein, sie kann
auch beim Risswachstum sukzessive steigen (R-Kurven-Verhalten). Der wichtige
Zusammenhang zur Weibull-Theorie besteht nun darin, dass eine Festigkeit einer De-
fektgroBe zugeordnet werden kann. D. h. ist in einem beliebigen sproden Material die
Festigkeit hoch, sind die versagensauslosenden Defekte klein. Umgekehrt sind bei
einem Material mit groBen Defekten auch die Festigkeiten geringer. Ad conclusio
hingt die Festigkeit von weibullverteilten Materialien - jene Materialien, die der
Weibull-Verteilung geniigen - von den im Material vorhandenen Defekten ab. Die

Weibull-Auswertung erfolgte dabei nach der Norm [EN_843 - 5].

Die Festigkeit von LTCC-Materialien wurde mithilfe des Vier-Kugel-Versuchs ge-
messen (sieche Abb. I11). Dazu wurden eine Universalpriifmaschine der Marke
ZWICK® mit der Bezeichnung Z010 und eine 10 kN Kraftmessdose verwendet.

Alle Versuche wurden an Luft mit einer Priifgeschwindigkeit von 0,1 mm/min durch-
gefiihrt. Zur Priifung wurden 15 Proben pro Serie verwendet, um eine statistische
Aussage treffen zu konnen. Zur Versuchsdurchfithrung wurde das Auflager 41 W — 8

(ISFK) verwendet.

Die Probe wird im Auflager positioniert, die drei Kugeln daraufgesetzt, und der Keil
(besitzt zwei Hohenstufen) auf die niedrigste Stufe gesetzt. Der Bereich um die Probe
wird mit destilliertem Wasser gefiillt. Die Probe kann nun in der Priifmaschine mit
der Vorkraft P, belastet werden (ca. SN, was etwa einige Prozente der zu erwartenden
Bruchkraft entspricht). Bevor die eigentliche Priifung beginnt, muss noch der Keil
entfernt werden, was die Fiithrungsschablone absenkt, damit die Kugeln frei
beweglich sind und bei der Durchbiegung der Probe rollen konnen. Die genaue

Probenpositionierung im Auflager ist in Abb. 11 ersichtlich.
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Im Vierkugelversuch wird in der Probe ein biaxiales Spannungsfeld aufgebaut. Die
Maximalspannung o,,,« errechnet sich mit aus einem geometrieabhiingigen Vorfaktor

faus FEM-Rechnungen [Ber_2013], der Bruchkraft P und der Probendicke #:

O = (1.6)

N.\)ly.u

Die Maximalspannung nach Gleichung (1.6) wird in der Probe lokal in der Mitte der
Deckflache erreicht und garantiert damit auch nur eine Ortliche
Festigkeitsbestimmung von Bauteilen. In der wissenschaftlichen Publikation von
Bermejo [Ber_2013] sind die auftretenden Spannungsfelder dargestellt. Versagen ist
prinzipiell auch in den anderen spannungsbeaufschlagten Bereichen moglich

(farblich hervorgehoben), wenn auch mit deutlich reduzierter Wahrscheinlichkeit.

3.2.4 Ergebnisse und Diskussion

In oberen Teil von Abb. 12 sind die Ergebnisse von plattenférmigen Proben aus dem

‘ Vorkraft P, Wasser

Stiitzkugeln

{ D'e ) Probe
Belastungskugel
Fiihrung
Keil
Stempel
Abb. 11:

Links: Schematischer Aufbau der Priifanordnung im Vierkugelversuch.
Rechts: Das verwendete Auflager mit eingefiilltem destillierten Wasser. Der Aufbau kann
so wie gezeigt mit der Vorkraft P, in der Priifmaschine belastet werden.
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Vierkugelversuch in einer Weibull-Auftragung dargestellt. Die Festigkeit bei 63 %
der Versagenswahrscheinlichkeit heilt ,,charakteristische Festigkeit o;“. Von den drei
LTCC*s hat S39 mit ca. 240 MPa die geringste charakteristische Festigkeit. Jene von
HS und MKE liegen deutlich hoher. Es zeigt sich deutlich, dass alle Materialien auf
der Weibull-Geraden liegen. Dadurch konnte angenommen werden, dass die

untersuchten LTCC’s auch mit der Weibull-Theorie beschrieben werden kdonnen.
In unteren Teil von Abb. 12 ist in der doppeltlogarithmischen Auftragung die

charakteristische Festigkeit gegen den Weibull-Modul aufgetragen. Ebenfalls

eingezeichnet sind die 90 % Konfidenzintervalle (KI) der Messwerte.
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Abb. 12: Oben: Versagenswahrscheinlichkeit vs. Bruchspannung von drei LTCC-
Materialien (z. B. MKE, S39 und HS) in einem Weibull-Diagramm. Die geraden Li-
nien zeigen den besten Fit der Datenpunkte nach ,,Maximum Likelihood*“[EN_843 -
51

Unten: Charakteristische Festigkeit vs. Weibull Modul fiir MKE-, S39- und HS-
Materialien in einem ,log - Log Plot“. Ebenfalls eingetragen sind die 90 %
Konfidenzintervalle der Messwerte. Die LTCC's unterscheiden sich klar in degp,
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In 7ab. 1 sind die ermittelten Materialkennwerte abgebildet. Sie unterscheiden sich
am stédrksten in den Festigkeiten - es gibt aber Unterschiede in den Hértewerten. Die
Bruchzihigkeiten der Materialien konnen als gleichwertig angesehen werden konnen.
Die Ergebnisse der Materialkennwerteermittlung gehen allerdings auf institutseigene

Untersuchungen zuriick.

Tab. 1: Zusammenfassung und Gegeniiberstellung der ermittelten mechanischen
Kennwerte der LTCC-Materialien S39, HS und MKE. Die Materialien unterscheiden
sich vor allem in den Festigkeiten.

Hirte Bruchzihigkeit Festigkeit
HVI | K/ agg! .-
[GPa] [MPa * m] [MPa] I
s39| 7.4+0.1 1.8=0.1 279 [274 - 284] 28 [18 - 36]
HS 8,1+0.1 1.8+0.1 346 [338 - 355] 2113 -27]
MKE  7.1+0.1 1.8+0.1 271 [266 - 276] 19 [14 - 23]

Wie bereits erwihnt, handelt es sich bei den angegebenen FEigenschaften um
Materialkenndaten (z. B.: Materialfestigkeit).

So wurden die Festigkeiten an ungeschidigten Proben im B3B gepriift, sodass auch der
Einfluss der Trennkanten vernachldssigbar ist. Durch die Bauteilherstellung werden oft
weitere Defekte eingebracht, was die mechanischen Eigenschaften - besonders die
Festigkeit - beeinflusst. Dieser Aspekt wird im Folgenden genauer untersucht.

In den anschlieBenden Kapiteln wird versucht, den Einfluss von Kontaktschidigung
(Kapitel 4) und Trennens (Kapitel 5) auf die mechanischen FEigenschaften zu

quantifizieren.
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4 Materialschiadigung durch
Kontaktbelastung

In diesem Kapitel wird das Verhalten der LTCC-Materialien bei Kontaktschdadigung
untersucht. Die Proben wurden mit einem stumpfen Kontaktkorper belastet (Kugel),
um das Verhalten bei Bauteilkontakt im Prozess (Aneinanderstoflen) zu simulieren.
Weiters wurde mit einem spitzen Kontaktkorper (Vickersdiamant) das Verhalten bei
der elektrischen Kontaktierung (durch nadelférmige Spitzen) nachgestellt. Es wurden
bei der Vorschiddigung ausschlieBlich plattenformige Proben (11 x 9,7 x 1 mm’) ver-
wendet, die auf der zu vorschiddigenden Seite mit einer 3 um Diamant-Suspension

poliert wurden.

4.1 Vorschiadigung mit stumpfem Kontaktkorper —
Kugelindenter

Die zum Verstindnis notwendige Hertz‘sche Kontakttheorie [Her_1896] wird im

Folgenden kurz erldutert.

In sproden Materialien werden die Spannungsfelder beim Kugelkontakt durch die
so genannte Hertz‘sche Kontakttheorie beschrieben. Unterhalb des Kugelkontaktes

sind die tangentialen Druckspannungen und die radialen Zugspannungen o,,:

1-2v. P
2 )(ﬂaz

o, =( )(f)z . (1.7)

v ist die Querkontraktionszahl des Probenmaterials, P die Kraft, a der Kontaktradius
und ry der Radius, bei welchem bei hinreichend groBer Kraft ringféormige Risse
entstehen. [Ses_1984]. Mit Gleichung (1.7) konnen die maximal auftretenden

Zugspannungen berechnet werden.
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Abb. 13: Die Belastung mit einer Kugel fiihrt bei sproden Materialien ab einer kriti-
schen Last P, zum Wachstum von ,,cone cracks” [Law_1998]. Die Risse entstehen
etwas aullerhalb der Kontaktfliche im Bereich der groBten auftretenden Zugspan-
nungen.

Ausgehend vom Hertz’schen Riss breitet sich der Riss in Richtung einer

Spannungstrajektorie (Abb. 14) in Kegelform in die Tiefe aus (Abb. 13).

Der Kontaktradius a errechnet sich mit dem Kugelradius R:

o= 3/_4’3? , (1.8)

mit der Konstante &, die von den elastischen Eigenschaften der Materialien abhéngt:
9 E
k==—[A-v*)+(1-v*)— 1
16 E - (1.9)

v‘/v und EY E sind die Querkontraktionszahlen bzw. die E-Moduli des Kugel- bzw.
Probenmaterials. Ublicherweise ist der Radius des Hertz‘schen Ringes groBer als der
Kontaktradius a. Aus diesem Grund gilt Gleichung (1.7) auch nur fiir den

Fall ry > a.
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Allerdings gilt die Hertz‘sche Kontakttheorie nur unter folgenden Annahmen

[Her_2004]:

1l.

1il.

1v.

Beide Kontaktkorper sind homogen und isotrop, ihr Verhalten ist linear elas-
tisch.

Die Kontaktkorper beriihren sich iiber eine kreisformig berandete Kontaktfla-
che.

Es konnen nur Krifte innerhalb der Kontaktfliche wirksam werden. Alle
Kraftkomponenten wirken parallel zur einwirkenden Kraft.

Das ganze System ist reibungslos, d. h. es treten keinerlei Reibungskrifte zwi-

schen Indenter und Probenoberfliche auf.

0 1 2 3 4

0 At l"_l
e XL/

i

zZ/la

T3

(d) r/a

Abb. 14: Ausbreitung der ,cone cracks® entlang der Span-
nungstrajektorien. Diese Trajektorien sind Kurven, deren Tan-
genten die Richtung einer der Hauptnormalspannungen angeben
[Fis_1997].
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r, & ,,cone crack®- Linge
c

Abb. 15: Risswachstum in Form von ,,cone cracks®. Mit a ist der Kontaktradius ge-
meint. Der Hertz‘sche Riss entsteht bei round verliduft ein Stiick gerade in die Tiefe,
bevor er unter einem definierten Winkel als ,,cone crack* weiterverlauft [Fis_1997].

4.1.1 Hertz‘sche Risse in geschiadigten LTCC Proben

Um das unterschiedliche Materialverhalten zu verstehen, ist es interessant herauszu-
finden, wie sich die ,,cone cracks* im Material ausbreiten. Es wird vermutet, dass die
AL Os-Partikel, die in die Glasphase eingebettet sind, starken Einfluss auf den Riss-
verlauf ausiiben und deshalb die Zihigkeit des Materials beeinflussen. Zu diesem

Zwecke wurden Querschliffe angefertigt.

Zur Sichtbarmachung der ,,cone cracks® wurden Proben mit einer Stahlkugel
(Durchmesser 0,5 mm) und einer maximalen Kraft von 200 N vorgeschidigt und bis
zur Mitte der Hertz’schen Risse poliert. Durch solche Querschliffe wird somit die
Betrachtung der Hertz’schen Risse auf der Oberfldche als auch der ,,cone cracks* auf
der polierten Querfliche moglich. Ebenfalls ist der Einfluss der Partikel auf den
Rissverlauf interessant und konnte mit dieser Methode eingesehen werden. Die
Abb. 16 zeigt fiir alle Materialien die entsprechenden Aufnahmen aus dem REM.

Die Aufnahmen zeigen zwar deutlich die ,,cone cracks* und die Hertz‘schen Risse
auf der Probenoberfldche, allerdings konnte der erwartete Einfluss der Partikel auf

den Rissverlauf nicht beobachtet werden.
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Signal A = CZ BSD x':‘:’:n‘; TR
Mag= 300X File Name = HS P3_048¢

EHT = 20.00 kV g“;"‘";';‘m"‘"
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WD = 8.5mm File Narme = 535 P2_04 tif
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= Dot 14 jun 13 my -
I_| WD = 85mm Mag = 1.00K X Fie Piarm = MICE Musber P120_105

Abb. 16: Sichtbarmachung der ,,cone cracks* durch das Querschleifen in
den drei Materialien. Nur bei MKE war es nicht moglich, die ,,cone

cracks® zu finden.
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Um den Verlauf der ,,cone cracks* im Gefiige sichtbar zu machen, wurde je Material
eine Probe mit 600 N maximaler Kraft und einer Si;N4 Kugel (Durchmesser 3 mm)
vorgeschadigt. Mit der FIB Technik kann im REM lokal das Gefiige untersucht wer-

den.

4.1.2 Zerstorungsfreie Untersuchung der
geschidigten LTCC Proben mit FIB

Die FIB Methode wurde gewihlt, um aus dem Bereich der Schidigung gezielt Mate-
rial herauszuarbeiten und um die ,,cone cracks* sichtbar zu machen. Beim FIB wird
mit einem lonenstrahl Material sehr lokal abgetragen, was somit Einblicke in feine
Strukturen— wie jene der ,,cone cracks* beim Material - MKE erlaubt. MKE zeigt als
einziges aller drei Materialien kaum Hertz‘sche Rissbildung bzw. ist diese nur sehr
schwer zu erkennen. Selbst mit dem Querschliff im REM sind keinerlei ,,cone
cracks® sichtbar.

Die Ergebnisse machen den Einfluss der Partikel auf den Rissverlauf deutlich. Es
stellte sich heraus, dass bei HS die lidnglichen Plittchen den Riss ablenken konnen
(Abb. 17). In der Detailaufnahme erkennt man einige solche Stellen, an denen der
Riss entlang der Pléttchen verliduft (angedeutet mit einem griinen Pfeil).

Die rundlichen Partikel des Materials S39 (Abb. 18) haben hingegen kaum Einfluss
auf den Rissverlauf. Im Material MKE (Abb. 19) wird der Rissverlauf ebenfalls stark
durch die Partikel beeinflusst. Zum Vergleich der LTCC-Materialien untereinander
wurden rote Pfeile in die jeweils groBen Ubersichtsbilder gelegt. Sie zeigen anschau-
lich, dass bei HS und MKE die Rissverlidufe relativ rasch von der Belastungsrichtung
im Material abweichen und nicht lange gerade verlaufen. Bei S39 verlduft der Riss
praktisch im gesamten Bild in Richtung der Belastungsrichtung bei der Vorschidi-
gung.

Bekannterweise gibt es bei den keramischen Materialien den zdhigkeitssteigernden
Mechanismus der Rissablenkung. Rein von der Beobachtung des Rissverlaufes konn-
te die qualitativ hohere Zihigkeit von HS durch das oftmalige Ablenken erklért wer-
den. Nach diesem Kriterium sind die Materialien in der Reihenfolge K. (HS) > K.

(MKE) > K. (S39) zu reihen.
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2pm EHT = 2.00 kV Signal A=ESB B. Sartory Date :12 Jun 2013 m '
WD = 5.0 mm Mag= 3.00KX File Name = HS-FIB_0BSE Ko "

Glasphase

. Riss-
Al,O; Partikel ablenkungen

EHT = 2.00 kV Signal A=ESB B. Sartory Date :12 Jun 2013
WD = 5.0 mm Mag = 10.00 KX File Mame = HS-FIB_14.tif

Abb. 17: Der FIB-Schnitt ermdglichte das Sichtbarmachen des Rissverlaufes
im Gefiige. Manchmal konnte das Ablenken des Risses durch lidngliche
Partikel beobachtet werden (griine Pfeile).
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2pm EHT = 2.00 kV Signal A=ESB B. Sartory Date :12 Jun 2013 mc '

WD = 50mm Mag= 300KX File Narme = S39-FIB_08 tif

A1203 Partikel

Glasphase

Riss

1pm EHT = 2.00 kV Signal A = ESB B. Sartory Date :12 Jun 2013 masu
}—{ WD = 5.0 mm Mag= 10.00 KX File Mame = S38-FIB_148F K,

Abb. 18: Der FIB-Schnitt zeigt, dass der Einfluss der rundlichen Partikel auf
die Ausbreitung der ,,cone cracks* gering ist. In einigen Féllen ,,spaltet” der
sich ausbreitende Riss sogar die Partikel.
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MKE

2pm EHT = 2.00 kV Signal A = ESB B. Sartory Date :19 Jun 2013 m [
}—| WD = 5.0 mm Mag= 3.00KX File Name = MKE Oberflache 3_13.tf 4@*

Glasphase

Al,O5 Partikel
-

2pm Signal A = ESB

B. Sartory Date :19 Jun 2013 m [
‘l ‘WD = 5.0mm Mag= 800KX File Mama = MKE Oberflache 3_15 4if ‘Qﬁ

Abb. 19: Bei MKE verzweigt sich der Riss manchmal in der
Matrixphase.
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4.1.3 Quantifizierung der Schidigung durch Eindriicke

Die Materialien wurden mit verschiedenen Kugeln (Durchmesser 7; 5; 3; 1; 0,5 mm —
Stahl, Si;N,4) und Kriften mit der Zug/Druck-Priifmaschine der Firma Messphysik
MIDI® (Bezeichnung 10-5/6x11) vorgeschidigt. Dabei wurde folgendermaBen vor-
gegangen:

In der Priifmaschine MIDI® wurde mittels einer Vorrichtung (Prisma) die Kugel
exakt in der Mitte der Probe positioniert. Der verwendete Programmablauf wird im
Kapitel 8 gezeigt. Der bei der Kontaktbelastung entstehende Hertz‘sche Ring wurde
mit einem Lichtmikroskop ausgemessen und sein Radius ry bestimmt (siehe 4.1). Die
Zerstorung der vorgeschiddigten Proben wurde per Vierkugelversuch (B3B) (siehe
3.2.3) mit der Universalpriifmaschine der Marke ZWICK® Z010 durchgefiihrt. Die
Versuche wurden in Wasser bei einer Priifgeschwindigkeit von 0,1 mm/min und einer
10 kN Kraftmessdose (KMD) gemacht. Mit den erhaltenen Bruchkriften konnen mit

der Gleichung (1.6) die Bruchspannungen ermittelt werden.

Vorschidigung von HS

Plattenférmige Proben aus dem Material HS wurden mit einer Si3N, Kugel (Durch-
messer 1 mm) vorgeschiddigt. Die maximale Kraft wurde in kleinen Schritten suk-
zessive gesteigert. Ab einer bestimmten Last wird plastische Verformung moglich.
Allgemein gelten Keramiken als sprode und kaum bzw. nur sehr lokal plastisch ver-
formbar. Liegen die lokalen Kontaktspannungen allerdings iiber der Fliegrenze oy
des Materials, kann plastische Verformung (Versetzungsbewegung) auftreten. Es
konnte beobachtet werden, dass bei den groBBeren Kugeldurchmessern keine plasti-
sche Verformung auftritt. Bei sehr geringen Kontaktradien (kleine Kugeln) sind die
Spannungen lokal sehr hoch — plastische Verformung erfolgt. Die aufgebrachte Ver-
formungsenergie wird einerseits benotigt, um die plastische Zone (engl. ,,imprint ‘)
als auch die Hertz’schen Ringe zu erzeugen. Als ,,imprint* wird die durch den Kugel-
kontakt entstehende plastische Verformungszone bezeichnet.

Bei sukzessiver Lasterhohung zeigt sich, dass mehr Hertz’sche Ringe auftreten bzw.
sie auch bei groBeren Radien entstehen (Abb. 20). In Abb. 21 ist die besprochene

plastische Verformung gezeigt.
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Abb. 21: Ab einer gewissen Grenzlast wurde plastische Verformung des Materials beo-
bachtet. Die Hertz’schen Ringe liegen nun neben der plastischen Zone vor. Das bedeutet,
dass ein sproder Schidigungszustand (Hertz) neben einem duktilen Zustand (plastische
Zone) vorliegt. Aus diesem Grund nennt man ein solches Material auch quasiplastisch.
Fiir weitere Literatur zur Quasiplastizitit sei auf die angegebene Publikation verwiesen
[Rhe_2001].

Abb. 21 zeigt die plastische Zone, umgeben von Hertz‘schen Ringen. Bereits ab
200 N zeigt sich nennenswerte plastische Verformung. Allerdings ist aus den Versu-
chen bekannt, dass bei 80 N und Kugeln mit dem Durchmesser 0,5 mm noch keine
Hertz‘schen Ringe auftraten. Dies entspricht gemif3 der Hertz’schen Theorie einer
maximalen Zugspannung von ca. 185 MPa. Dies bedeutet, dass das Material zumin-
dest makroskopisch nicht geschiddigt wurde und daher auch die Festigkeit einer unbe-

schidigten Probe haben sollte.

In folgender Versuchsserie wurden Proben mit verschiedenen Kugeldurchmessern (3,
1 und 0,5 mm) und unterschiedlich hohen Kriften vorgeschidigt. Zur besseren Kenn-
zeichnung wurden die aufgetragenen Festigkeitswerte farblich den dahinterstehenden
KugelgroBen zugeordnet. StandardméfBig wurden die Messungen wurden mit der
3 mm Kugel durchgefiihrt.

Die Festigkeiten (Bruchspannungen) in Abb. 22 zeigen voneinander abzugrenzende

Abschnitte und wurden deshalb in zwei Bereiche unterteilt:
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Bereich I — Keine feststellbare Schidigung von HS

In diesen Bereich fallen auch jene Proben, die nicht vorgeschidigt wurden und Fes-
tigkeiten um 400 MPa aufweisen. Schiddigt man Proben vor, so hat dies zunéchst of-
fenbar wenige Auswirkungen auf die Festigkeit. Bis zumindest 50 MPa Hertz‘scher
Spannung gibt es keine Festigkeitsabfille. Diese Beobachtung deckt sich ebenfalls
mit der Hertz‘schen Theorie, nach der eine kritische Kraft zur Rissbildung notwendig

ist.

Bereich II - Festigkeitsabfall

Wihrend es im ersten Bereich zu keinem Festigkeitsverlust durch Vorschiddigung
kam, kann nun ein deutlicher Abfall festgestellt werden. Die strichlierte Gerade in

Abb. 22 soll den besten linearen Fit durch die Datenpunkte reprisentieren.

Das relativ ausgeprigte Streuen der Festigkeitswerte kann aufgrund mehrerer Um-

stinde zusammenkommen:

o Ungenaues Ausmessen der Hertz‘schen Ringe
o Nicht geeignete @ Methode (B3B) zum  Bestimmen des

Festigkeitsabfalles

An dieser Stelle soll kurz die Eignung des Vierkugelversuches zur Festigkeitsbe-

stimmung der vorgeschidigten Proben diskutiert werden. An sich eignet sich dieser
Test hervorragend zur Festigkeitsbestimmung von plattenformigen Proben. Aller-
dings ist das Spannungsfeld dieses Tests unter Umstdnden eher ungeeignet, um das
gleichmiBige Priifen aller vorgeschidigten Proben zu ermdéglichen. Falls ndmlich die
Schiddigung nicht immer an der exakt gleichen Stelle der Probe erfolgt, kann unwei-

gerlich mit Abweichungen in der Festigkeit gerechnet werden.
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Abb. 22: Abfall der Festigkeit (Bruchspannung) von HS bei zunehmender Schiadigung,
die durch die Hertz‘sche Zugspannung charakterisiert werden kann. Die strichlierte
Linie kennzeichnet den besten linearen Fit durch die Messpunkte. Das Diagramm kann
in die zwei Bereiche I und II unterteilt werden. Im Bereich I erfolgt noch keine
merkliche Schidigung; erst bei stdrkerer Vorschiddigung (Bereich II) ist der
Festigkeitsverlust deutlich.

Es wurden zusitzlich einige ausgewihlte Proben vom Material HS mit einer SizNy-

Kugel (Durchmesser 1 mm) bei verschiedenen Kriften vorgeschiddigt und im Vierku-

gelversuch gepriift. Die Bruchflichen wurden im REM betrachtet.
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Abb. 23: Oben: Schiadigung bei 250 N mit einer Si;Ny4-Kugel @ 1 mm;
Mitte: Die Kraft wurde auf 300 N erhoht. Unten: Erhohung der Kraft auf
350 N. Deutlich ist die plastische Verformung (gelber Pfeil) zu erkennen. Die
Hertz’schen  Risse  sind mit blauen Pfeilen  gekennzeichnet.
Der ,,cone crack® ist mit einem roten Pfeil angedeutet.

36



Die REM-Bilder (Abb. 23) zeigen eindeutig die plastische Zone unterhalb des Ein-
druckes mit der Kugel. Wie bereits von Lawn [Law_1998] untersucht, ist es moglich,
dass sprode (Hertz‘sche Risse) und duktile Mechanismen (plastische Zone) nebenei-
nander vorliegen. Es wurde allgemein beobachtet, dass bei ausreichend groBen Ku-
geldurchmessern (Durchmesser S mm und 7 mm) die Schiddigung hauptsichlich
durch Hertz Risse bestimmt wird. Bei kleineren Kugeln (Durchmesser 1 bzw. 0,5 mm)

tiberwiegt die plastische Schidigung.

Vorschidigung von S39

Im direkten Vergleich mit HS verhilt sich S39 bei sonst identen Priifbedingungen
(Kugel-Durchmesser 1 mm, Si3;N,) insofern anders, als bereits bei geringen Kriften
plastische Verformung moglich ist. Betrachtet man bei der Bilderserie in Abb. 24 das
Einzelbild mit dem Eindruck bei einer Kraft von 150 N, so erkennt man einen Teil
des Hertz’schen Risses (mit Pfeilen gekennzeichnet), wihrend bei 175 N noch kein
Riss entstanden ist. Erst ab 200 N tritt wieder ein nahezu vollstindig ausgebildeter
Hertz’scher Riss auf. Moglicherweise befindet sich das Material in einem Uber-
gangszustand zwischen sprode und quasiplastisch bzw. konnte das Material die not-
wendigen Zugspannungen zur Rissentstehung noch nicht erreicht haben. In allen Fil-
len erfolgt plastische Verformung (Abb. 24) durch den Kugeleindruck. Dieses Ergeb-

nis kann mit der geringeren Festigkeit bzw. Hirte von S39 erklért werden.

37



plastische Zone

Abb. 24 - Bilderserie: Versuchsreihe

dhnlich zu HS. Sukzessive Steigerung
der Last mit einer @ 1 mm Siz;N,
Kugel. Das untersuchte Material S39
zeigt Dbereits bei geringen Lasten
“iooum | plastische Verformung.
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Vorschiadigung von MKE

In praktisch allen Fillen der Untersuchungen mit MKE zeigte sich bei Vorschdadigung
mit den Kugeln nie ein Hertz‘scher Ring. Bei zu geringer Last entstand keine Sché-
digung. Wenn Schidigung auftrat, dulerte sich dies in Form einer plastischen Zone —
eines ,,imprints*“. Das Bild in Abb. 25 zeigt deutlich die plastische Zone. Die Probe
wurde mit einer Kugel im Durchmesser 1 mm bei einer max. Kraft von ca. 470 N
belastet und mit dem Vierkugelversuch gepriift. Die Bruchfldche in der Aufnahme
wurde mit einem Stereomikroskop gemacht. In manchen Fillen ist es bei MKE den-

noch moglich, ,,cone cracks* oder Hertz‘sche Ringe zu beobachten.

All diese Erkenntnisse zeigen deutlich, dass sich MKE plastisch verformen lisst.
Dieses Material enthilt neben der teilweise rekristallisierten Glasphase und den
Al,O;-Partikeln geringe Mengen an Pb. Die Abb. 26 zeigt die Ergebnisse der Vor-
schiadigung aller LTCC-Materialien.

,,cone crack*

plastische Zone

Abb. 25: Deutlich zeigt die Bruchfliache im Stereomikroskop die plasti-
sche Zone (siche gelber Pfeil) unterhalb der Kugeleindruckstelle. Links
dieser Zone breitete sich ein ,,cone crack® (roter Pfeil) in die Tiefe aus.
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Die graphische Darstellung in Abb. 26 zeigt die Bruchspannungen im Vierkugelver-

such von vorgeschiddigten Proben, aufgetragen gegen die maximale Zugspannung

nach Hertz.
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Abb. 26: Festigkeitsverlust der LTCC-Materialien HS, S39 und MKE bei Schidi-
gung mit Kugelkontakt.

Interessanterweise zeigt nicht nur HS ein gewisses Plateau — d. h. einen Bereich, wo

noch keine wesentliche Schwichung auftritt, sondern auch das Material MKE.

Bis ca. 170 MPa ist der Festigkeitsabfall durch die Schidigung nicht nennenswert.

Dagegen scheint S39 sehr sensibel gegeniiber Schidigung zu sein, da schon geringe

Belastungen zu einem merklichen Abfall fithren. Wéahrend bei 100 MPa Hertz‘scher

Spannung HS noch hohe Festigkeiten aufweist, hat MKE deutlich reduzierte und S39

nur noch die Hélfte der Festigkeiten von HS.
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4.2 Vorschdadigung mit spitzem Kontaktkorper -
Vickersdiamant

Die Proben wurden mit einem Vickersdiamanten im Hértepriifer der Firma ZWICK®
3212B mittig geschidigt. Der dabei verwendete Programmablauf ist im Kapitel 8
gezeigt. Die Zerstorung der vorgeschiddigten Proben erfolgte per Vierkugelversuch
(B3B) (siehe 3.2.3) mit der Universalpriifmaschine der Marke ZWICK® Z010. Die
Versuche wurden in Wasser bei einer Priifgeschwindigkeit von 0,1 mm/min und einer
10 kN Kraftmessdose (KMD) gemacht. Mit den erhaltenen Bruchkriften wurden mit

Gleichung (1.6) die Bruchspannungen ermittelt.

4.2.1 Durchfithrung der Experimente

Um das Materialverhalten gegeniiber sehr spitzen Eindringkorpern zu charakterisie-
ren, wurden Hirteeindriicke mit Vickerseindringkorper (i.e. Diamant) erzeugt. Mit
dieser Art der Schidigung kann die ,,Kontaktierung mit Spitzen* bei der Herstellung
der LTCC-Leiterplatten nachgestellt werden. Dabei wurden Lasten von 0,5 und 1 kg
gewidhlt und die Festigkeiten der geschiddigten mit denen der nicht vorgeschéddigten

Proben verglichen.
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4.2.2 Festigkeiten von Proben mit Vickerseindriicken

Die Auftragung Bruchspannung vs. Last (Abb. 27) zeigt eindeutig den starken Ein-

fluss der Schidigung mit spitzen Eindringkorpern auf die Festigkeit.
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Abb. 27: Die Bruchspannung (B3B) wurde gegen die Last bei den Hérteeindriicken
(Vorschidigung) aufgetragen. Der starke Festigkeitsverlust ist gut ersichtlich.

Bereits 0,5 kg Last bewirkt praktisch bei allen Materialien eine Halbierung der Fes-
tigkeit. Wird die Last weiter erhoht, so ist der daraus resultierende Festigkeitsabfall
gering. Ahnlich wie bei der Kugelschidigung ist S39 wiederum gegeniiber Schiidi-
gung empfindlicher als die anderen Werkstoffe.

Auffallend sind ebenfalls die geringeren Streuungen der Festigkeiten im Vergleich
zur Vorschidigung mit Kugelkontakt (Abb. 26). Diese konnen durch die — hinsicht-
lich der GroBe - definierten Eindriicke erklédrt werden. An diesen folgt zumeist der

Bruchausgang.
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Zusammenfassung und Conclusio

+ Es wurde beobachtet, dass HS und S39 bei ausreichend hohen Kriften
deutliche Hertz‘sche Risse (i.e. ,,cone cracks®) zeigen. Bei MKE waren

die ,,cone cracks* oft schlecht bis gar nicht optisch erkennbar.

+ Bei Schidigung mit spitzen Eindringkorpern (Vickersdiamant) erfolgt
mit zunehmender Last ein sukzessiver Festigkeitsabfall. Unter allen
LTCC’s ist bei S39 der beobachtete relative Festigkeitsabfall am stérks-

ten.

+ Der Einfluss von in der Glasmatrix eingelagerten Al,O;-Partikeln auf
den Rissverlauf konnte eindeutig mit dem FIB-Schnitt festgestellt wer-
den. Durch die lidnglichen Partikel (HS-Material) werden sich ausbrei-
tende Risse merklich abgelenkt. Dies kann sich auf die Bruchzéhigkeit

positiv auswirken.
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S Bauteilschidigung von LTCC-Proben

Beim Heraustrennen der Teile aus den Paneelen kann es zur Bildung von Rissen und
merklichen Schiden an den Bauteilen bzw. Bauteilkanten kommen. Derartige Schi-
den beeinflussen die Bauteilfestigkeiten und lassen sich durch geeignete Festigkeits-
messungen quantifizieren. Konkret werden in diesem Kapitel (i) die Festigkeiten von
LTCC-Bauteilen nach verschiedenen Trennprozessen mit einem Dreipunktbiegetest
und (i1) die Kantenfestigkeit von LTCC-Proben beschrieben. Ziel dieser Untersu-
chungen ist die qualitative Erfassung der Anfilligkeit von LTCC-Materialien gegen

Kantenschidigung.

5.1 Festigkeit von LTCC-Materialien nach verschiede-
nen Trennprozessen

Bei der Herstellung der untersuchten Leiterplatten-Materialien kommen im Wesentli-
chen zwei Trennverfahren zur Anwendung. Die Bauteile werden entweder mit-
tels ,,Sdgen (Trennschleifen) oder durch Ritzen und Brechen (,,Scribe and Break -

S&B ) Verfahren getrennt.

Beim Sigen werden die LTCC-Platten mittels einer diamantbesetzten Trennscheibe
durchgeschnitten. Beim S&B-Verfahren wird die Keramik von einer Seite angeritzt
(Scribe) und anschlieBend mechanisch gebrochen (Break). Wie in [Mak_2013] be-
schrieben, werden beim Trennen von LTCC‘s alternativ auch Laser — z. B. Nd:YAG
Laser —eingesetzt. Allerdings zeigten mit Laser geschnittene Teile vielfach unsaubere
Kanten und zahlreiche Ausbriiche (sieche Abb. 3, Bild unten). Um entstehende kan-
tennahe Schiden zu vermeiden, gibt es bereits Lasersysteme, die unter dem Begriff
,water-jet guided laser* oder dergleichen zu finden sind. Abb. 28 zeigt schematische

Skizzen der Schnittflichen von beiden in dieser Arbeit behandelten Trennverfahren
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angeritzte Restbruch-
Fliche flache

Abb. 28: Beim Sigen (oben) wird durch die gesamte Dicke
durchgetrennt. Bei S&B (unten) wird nur ein Teil angeritzt und der
Rest dann mechanisch gebrochen. Die entstehenden Risse sind
schematisch angedeutet.

5.1.1 Durchfiihrung der Experimente

Zur experimentellen Untersuchung wurden balkenformige Proben (25 x 2,5 x 0,5
mm’) mit jedem der beiden Trennverfahren hergestellt und diese im 3 Punkt-
Biegeversuch (3PB) in Luft (22°C, 50% RH) mit einer Zug/Druckpriifmaschine der
Firma Messphysik p-strain® (Bezeichnung ME 30/1) gepriift. Um den Einfluss des
Trennens zu quantifizieren, wurden die Festigkeiten in 3-Punkt-Biegung bestimmit.
Als Priifgeschwindigkeit wurde 1 mm/min gewéhlt. Nebenbei sind auch wirmebe-
handelte Proben beider Probengeometrien produziert worden. Diese sind drei Mal bei
einer maximalen Temperatur von 850°C eingebrannt und mit jedem der beiden Ver-
fahren getrennt worden. Dadurch wird der Einfluss des Einbrennens der Metallpasten

simuliert. Da diese Einbrenntemperaturen im Bereich der Sintertemperaturen liegen,
45



ist eine Gefligeinderung mit einer entsprechenden Festigkeitsinderung nicht auszu-

schlieBen.

Fiir Vergleichszwecke wurden plattenformige Proben (11 x 9,7 x 1 mm’) mit dem
Vierkugelversuch (B3B) an Luft (22°C; 65% RH) gepriift pro Serie jeweils
15 Proben mit der Priifgeschwindigkeit von 0,25 mm/min.

Die Festigkeit der beiden Probenserien wurde mit der Zug/Druckpriifmaschine p-
strain® ermittelt. Die hierzu verwendeten Programmabliufe sind im Kapitel 8 zu fin-
den.

Durch Vergleich der Festigkeiten (Platten und Balken) sollte ein allfilliger Einfluss
der Trennverfahren sichtbar gemacht werden konnen. Da im B3B — Test an den Kan-
ten der Proben keine Zugspannungen auftreten, beim Biegeversuch aber schon, sollte
durch Vergleich der Ergebnisse ein Einfluss der Kanten dargestellt werden konnen.
Wenn daher die Festigkeitswerte der Balken niedriger als die der Platten liegen, wur-
de auf jeden Fall der Einfluss der Kanten erfasst. Somit sollte dann der Vierkugelver-
such tatsdchlich die Festigkeiten des Bulkmaterials (reine Materialeigenschaft, nicht
durch Kanteneffekte beeinflusst) wiedergeben konnen. Neben dem Einfluss der Ver-
fahren soll ebenfalls die Wirkung von Einbrennprozessen (Sintern) festgestellt wer-

den. Zusitzlich werden beide Probenseiten untersucht.

In Abb. 29 sind sémtliche Priifanordnungen abgebildet. Es wurden alle LTCC-
Materialien HS, S39 und MKE untersucht. Da pro Serie jeweils 15 Proben gepriift
wurden, ergeben sich daraus 8 x 15 x 3 = 360 gepriifte Balken und 4 x 15 x 3 = 180

gepriifte Balken. Insgesamt wurden somit 540 Proben gepriift.

Da die Priifung der Balken mit 3-Punkt-Biegung erfolgt, tritt die maximale
Biegespannung immer in der Mitte der gegeniiberliegenden Seite der einzelnen Rolle
auf. Diese Zone ist mit Rot markiert. Alle Defekte, die in dieser Zone liegen, erfahren
die hochste Spannung; der groflte unter ihnen ist bruchauslosend. Beim
Vierkugelversuch (B3B) ist der gepriifte Bereich mit einem Pfeil und einem roten

Punkt gekennzeichnet.
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Ubersicht der untersuchten

Verfah -
SERAREEE Zusammenhange

3 PB B3B

&G4 ®

S&B und 3 x :

Abb. 29: Durchgefiihrte Priifungen zur Kldrung des Einflusses des Trennverfahrens auf die
Festigkeit von LTCC-Bauteilen. Es wurden balkenférmige Proben mit Dreipunkbiegung und
Platten mit dem Vierkugelversuch gepriift. Die Balken der Herstellart ,,Gesédgt®, ,,Gesédgt und 3 x
Eingebrannt®, ,,S&B* und ,,S&B und 3x Eingebrannt* wurden an beiden Probenseiten gepriift.
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5.1.2 Ergebnisse der Untersuchungen
I. Festigkeitsbestimmung der Platten mittels Vierkugelversuch

Abb. 30 zeigt die mit dem Vierkugelversuch ermittelten charakteristischen
Festigkeiten mit dem 90 % Konfidenzintervall (KI) der mittels Sidgen und S&B
getrennten Platten. Das Einbrennen hat einen positiven Einfluss auf die Festigkeit.
Auch die Streuung der Festigkeiten wird reduziert. Vermutlich bewirkt das
Einbrennen ein teilweises Auffiillen von etwaigen Rissen durch die Glasphase und
ein Abrunden der Rissspitzen, sodass diese nicht mehr so scharf sind und die
Spannungsspitzen abgebaut werden. Ahnliche Mechanismen gibt es auch bei einer
fliissigphasen-gesinterten Keramik (LPS - Liquid Phase Sintered). Die Glasphase
kann flieBen — d. h. sie wird mobil — und bewirkt das SchlieBen von Defekten. Das
Einbrennen veridndert sozusagen die Defektpopulation — sowohl in der Anzahl als
auch in der GroBle der Defekte. Denkbar wiren allerdings auch Verdnderungen der
aufgetretenen Eigenspannungen durch den Einbrandprozess. Damit wiirden sich die

hoheren Festigkeiten im Vergleich zu den nicht-eingebrannten Proben erklédren lassen.

Makarovic [Mak_2013] hat in seiner Dissertation in Figure 48 Festigkeiten von
Vierkugelversuch und Dreipunktbiegung bei verschiedenen Sintertemperaturen
miteinander verglichen und graphisch dargestellt. Dabei zeigte sich eine klare

Festigkeitszunahme bei hoheren Sintertemperaturen.
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Abb. 30: Ergebnisse der gepriiften Platten. Die Fehlerbalken zeigen das 90 % KI.



Wie bereits an den gesigten Platten beobachtet, bewirkt das Einbrennen auch bei den
mit S&B (Abb. 30) separierten Platten eine deutliche Festigkeitssteigerung. Durch
den ,,Scribe & Break*“-Prozess liegen die Bereiche von MKE und HS sehr nahe
beieinander. Verursacht durch die Wiarmebehandlung wird der Festigkeitsbereich von

HS wieder deutlich iiber den von MKE gehoben.

S39 erfihrt durch das Einbrennen nicht nur eine leichte Festigkeitssteigerung,
sondern vor allem eine erhebliche Erhohung des Weibullmoduls m. Dieser steigt von
17 auf 36 (entspricht einer Verdoppelung). Das Einbrennen wirkt daher bei S39

stiarker als bei allen anderen Materialien (siehe 7ab. 3 im Kapitel 7.4).

II. Festigkeitsermittlung der Balken mit dem 3-Punkt-Biegeversuch

Zuerst werden die Ergebnisse aus der linken Spalte von Abb. 29 betrachtet. Dabei
wurde stets die ,,gescribte* bzw. die ,,gesdgte” Kante gepriift. Damit ist jene Kante

gemeint, die als erste angeritzt (,,gescribt*) bzw. angesigt (,,gesdgt*) wurde.

In Abb. 31 sind die Festigkeiten der gepriiften Balken graphisch dargestellt. Wie
bereits bei den Platten beobachtet werden konnte, zeigen sich auch hier stets
Festigkeitssteigerungen durch das Einbrennen. Es gibt auch keinen wesentlichen
Unterschied der Festigkeitswerte zwischen den durch ,,Sdgen* und ,,S&B* getrennten
Proben. Anders formuliert bedeutet dies fiir die Praxis, dass — falls diese Probenseite
beansprucht wiirde — es unerheblich ist, welches Trennverfahren zur Anwendung

kommt.
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Abb. 31: Charakteristische Festigkeiten der ,,gescribten und ,,gesidgten Balken.
In allen Fillen ist der Festigkeitsgewinn durch den Einbrennprozess erkennbar.
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Es wurden auch einige ausgewihlte gebrochene Balken im REM fraktographisch
untersucht. Die Bruchfldchen der Balken in Abb. 32 stammen aus Proben, welche mit
S&B getrennt wurden. Es ist eindeutig erkennbar, dass der Bruchausgang in allen
Féllen in der Mitte der Balken lag und nie vom Rand ausging. Das heif}t, das

Trennverfahren war nicht festigkeitsrelevant!
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Abb. 32 - Bilderserie: Bruchausginge der Balken. Der auslosende Defekt lag bei den
untersuchten Proben stets in der Probenmitte.

In Abb. 33 sind Bruchflichen von geschnittenen Balken abgebildet. Auch hier liegt
der bruchauslosende Defekt in der Balkenmitte. An den Bruchausgingen einiger HS-
und S39- Proben zeigen sich Bereiche, wo unterkritisches Risswachstum vermutet
werden kann (siehe z. B. Abb. 33 B). Mit unterkritischem Risswachstum in LTCC-
Materialien hat sich besonders [Kra_2012] in seiner Diplomarbeit beschiftigt. Auch
in [Ber_2013] finden sich wichtige Zusammenhinge und Untersuchungsergebnisse.

Diese Beobachtung wurde erst mittels der 3PB Versuche an Luft gemacht.
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Abb. 33: Auch bei den gesidgten Balken erfolgt der Bruchausgang immer in der
Probenmitte. Bei HS in Bild B zeigte sich ein Bruchausgang, (mit rotem Pfeil
gekennzeichnet), dessen Erscheinung sehr stark auf unterkritisches Risswachstum
schlieBen lidsst.

Nun werden die Festigkeitsergebnisse der zweiten Spalte von Abb. 29 diskutiert. Da-
bei wurde im Vergleich zur ersten Spalte lediglich die Probenseite umgedreht. Abb 34
zeigt deutlich die Festigkeitszunahme aller Materialien, wenn die Proben mit S&B
separiert wurden. Allerdings scheint das Sidgen auf das Material HS eindeutig negativ
zu wirken. Wihrend bei S&B die Festigkeit bei ca. 270 MPa liegt, reduziert sich die-

se durch das Sédgen auf beinahe die Hilfte.
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Abb. 34: Charakteristische Festigkeiten der mittels S&B und Sidgen separierten
Balken bei Priifung der gegeniiberliegenden Seite. Deutlich zeigt sich neben der
Festigkeitssteigerung bei S&B durch das Einbrennen auch der negative Einfluss des
Sédgens insgesamt.
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Auch das REM-Bild des Materials HS in Abb. 36 zeigt deutlich den Bruchausgang in
Kantenndhe. Beim Sdgen scheint daher das Material so stark geschiddigt zu werden,

dass der Bruch von der Nihe der Kante ausgeht.

WD = 10 & dag =R 100X il b [, PS0_ D P

S g ' y LB
5 pm EHT = 2000 kv Sagnal A = 5E1T :-:::_;;:"’-m mg~ L
Wi = 110 mm Mag= 100KX Pl Mg [ el P R c

Abb. 35: Der Bruchausgang ist mit einem roten Pfeil markiert und befindet sich
beim Material S39 in Probenmitte. Grundsitzlich ist bei praktisch allen LTCC’s der
bruchauslosende Defekt — selbst mit dem REM — nur schwer zu finden.
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Wie in den Abb. 35 und Abb. 36 gezeigt, liegen die Bruchausgéinge bei den Materia-

lien $39 und MKE nach wie vor in der Probenmitte.

EHT = 20,00 kv Sgnal & = CZ 85D ET::;L:UW
WD = 10,0 mm Mag= 40X Fill arr = HS_gms,_F7_05

100 um =320, =  FUSCHUANN mges e
— WD = 7.5 mm Mag= 100 X Fie oo - MKE. 0897 043¢ Q

Abb. 36: Der Bruchausgang erfolgte bet MKE in der Probenmitte und ist
einer roten Ellipse gekennzeichnet. Im Gegensatz zu den bisherigen Beob:
tungen hat das Sagen doch einen Einfluss auf die Festigkeit, der sich beim
fen von HS auf der gegeniiberliegenden Probenseite bemerkbar macht (zw
Spalte in Abb. 29). Der Bruchausgang ist mit einer Ellipse gekennzeichnet
befindet sich in Kantennihe.
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5.2 Ermittlung der Kantenfestigkeit

Die Ermittlung der Kantenfestigkeit dient als unterstiitzende Methode, um die Bau-
teilschdadigung zu quantifizieren, bzw. auch zur Untermauerung der bereits erhaltenen

Ergebnisse beim Einfluss des Trennens auf die Festigkeit.

5.2.1 Durchfiithrung der Experimente

Eine sehr giingige Methode, um die Kanten der Werkstoffe hinsichtlich deren Anfil-
ligkeit gegeniiber Absplittern bzw. Ausbrechen zu charakterisieren, ist der Kantenab-

bruchversuch mit dem Kantenpriifgerit.

Bei verschiedenen Abstinden von der Kante — nachfolgend als Kantenabstand /2 be-
zeichnet — wurden mit einem Knoopindenter (HK) Ausbriiche an plattenférmigen
Proben erzeugt und die dazugehorige Kraft notiert. Die Priifgeschwindigkeit wurde
mit 0,1 mm/min festgelegt. Die Kantenausbriiche wurden sowohl in Hochkant-
Position (Priifung der Querfliche — Abb. 38) als auch in liegender Probenposition
(Priifung der Oberflache — Abb. 38) gemacht. Neben den LTCC-Materialien HS, S39
und MKE wurden zu Vergleichszwecken ebenfalls Kantenausbriiche an bulk Al,Os-
Proben erzeugt.

Bei den LTCC’s wurden plattenformige Proben mit den AbmaBen (11 x 9,7 x 1 mm®)
untersucht, wihrend die Al,O; Proben etwas dicker waren (11 x 9,7 x 3 mm3).
Die geringe Probendicke der LTCC'’s kann sich auf das Messergebnis auswirken.

Der Kantenpriifer ,,ET - 500 (Abb. 37 - A) ist ein robustes, analog gesteuertes Geriit,
um die sogenannte ,,Kantenfestigkeit” zu ermitteln. Von der Bauart her handelt es
sich um eine Art Hértepriifgerdt mit Mikroskop-Aufsatz. Die dieses Gerit lediglich
einen analogen Ausgang besitzt, miissen die Messwerte manuell mitnotiert werden.
Beim Priifen driickt ein Eindringkorper in Kantennihe auf die Probe und erzeugt
Kantenausbriiche (Abb. 37 — B). Die Maschine bricht den Eindringvorgang bei einem
gewissen, maschinenintern einstellbaren Kraftabfall ab und kann die maximale Kraft
aufzeichnen. Mit dem kleinen Mikroskop am Kantenpriifer kann allerdings der
Kantenabstand nicht genau festgestellt werden. Daher wird er anschlieend mit dem

Lichtmikroskop bestimmt.
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Fiir weiterfiihrende Literatur zur Bestimmung von Kantenzédhigkeiten als auch der

wichtigsten Einflussgroen sei auf [Mor_2001] verwiesen.

Mikroskop

Eindringkarper

Beweglicher
Auflagetisch

Abb. 37: Bild A zeigt das verwendete Kantenpriifgerit. In Bild B ist ein
typischer Kantenausbruch dargestellt [Mor_2001]. Wird die Kantenabbruchkraft
P* grof} genug, entsteht ein muschelformiger Kantenausbruch.
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5.2.2 Ergebnisse des Kantenabbruchversuches

In Abb. 38 sind die maximalen Kantenabbruchkrifte, P, gegen die Kantenabstinde,

h, aufgetragen.
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Abb. 38: Die Kantenabbruchkraft P* wurde gegen den Kantenabstand aufgetragen. Prii-

fung der Oberfldache (Langsrichtung): Die Kantenzidhigkeiten aller Materialien liegen in
einem dhnlichen Bereich. Priifung der Querfldche (Querrichtung): Tendenziell hat MKE

stets die hochste Kantenzdhigkeit (Steigung k).
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Die strichlierten Linien repridsentieren den linearen Fit (,lineare Regression®) der
Datenpunkte. Die Steigung der Geraden k entspricht der sogenannten Kantenzihig-
keit — ein MaB fiir die Kantenempfindlichkeit des Materials.

In Abb. 39 sind Kantenausbriiche sdmtlicher Materialien dargestellt, die bei einem
Kantenabstand von 2 = 0,15 mm mit dem Knoopindenter erzeugt wurden. Beide
Priifrichtungen (Ober- und Querflidche) wurden dabei erfasst. Eine einzige Ausnahme
bildet der Kantenausbruch von MKE an der Querfliche. Er entstand nicht bei
h = 0,15 mm, sondern bei 2 = 0,19 mm. Ein qualitativer Trend bei der ,,Kantenemp-
findlichkeit* zeigt sich allerdings nur bei den an der Oberfliche erzeugten Ausbrii-
chen. Zieht man als Bewertungskriterium die Ausdehnung (Grof3e des Ausbruches) in
Kantenrichtung in Betracht, so gilt folgende Reihung (zunehmende Ausbruchgrofe):
AL O3, HS, MKE, S39. Bei Priifung der Querfliche kann hingegen kein klarer Trend

erkannt werden.

Bei Priifung der Oberflidche zeigte sich kein wesentlicher Unterschied in den Kanten-
zahigkeiten der Materialien. Noch vor allen LTCC*s hat das Vergleichsmaterial Al,O;
beim Priifen der Querfliche die hochste ,,Kantenzidhigkeit. Von allen LTCC-
Materialien schneidet MKE insgesamt am besten ab. Dem Kantenabbruchversuch

nach ist daher MKE das optimalste LTCC-Material gegeniiber Kantenschidigung.

Bei Priifung der Oberfldche zeigte sich kein wesentlicher Unterschied in den Kanten-
zdhigkeiten der Materialien. Noch vor allen LTCC’s hat das Vergleichsmaterial Al,O5
beim Priifen der Querfliche die hochste ,,Kantenzdhigkeit. Insgesamt schneidet
MKE von allen LTCC-Materialien am besten ab. Dem Kantenabbruchversuch nach

ist daher MKE das beste LTCC-Material gegeniiber Kantenschadigung.
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Tab. 2: Qualitativ ist ein klarer Trend erkennbar. Von den untersuchten LTCC-

Materialien hat MKE stets die hochste Kantenzédhigkeit (Steigung k).

z nerfliche Oberfléiche

Wateid QEteig:mg k Steigung k
239 179 143
HS 190 153
MEKE 215 185
AlLO4 753 238

Tab. 2 gibt einen Uberblick der aus der graphischen Auftragung (Kantenabbruchkraft

P vs.h — Abb. 38) erhaltenen Steigungen k, die direkt der Kantenzihigkeit M

[Mor_2001] entsprechen. Die beiden Pfeile in 7ab. 2 sollen lediglich den klar er-

kennbaren Trend kennzeichnen. In beiden Priifsituationen ist jeweils MKE das

LTCC-Material mit der hochsten Kantenzihigkeit. Nur das Vergleichsmaterial Al,O;

hat eine noch hohere Kantenzidhigkeit. Die Kantenabbruchversuche zeigten nicht so

klare Ergebnisse wie erwartet; dennoch war es moglich, einen qualitativen Trend her-

auszuarbeiten.
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h=0,15mm h=0,15mm

Abb. 39: Die Bilder zeigen die mit einem Knoopindenter im Abstand von 4 = 0,15 mm erzeugten
Ausbriiche der untersuchten LTCC’s und Al,Os.
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Zusammenfassung und Conclusio

Einfluss des Einbrennens: Der durchwegs positive Einfluss des Ein-

brennens auf die Festigkeit wurde erkannt. Beim Einbrennen kommt es
vermutlich zum teilweisen Ausheilen der Defekte bzw. konnten auch
Eigenspannungen verdndert werden. Nach [Mak_2013] und der Er-
kenntnis, dass hohere Sintertemperaturen die Festigkeit erhohen, ist ei-

ne Sinterung bei moglichst hohen Temperaturen giinstig.

Einfluss des Trennverfahrens: Werden die Proben eingebrannt, konnte

kein Unterschied der Trennverfahren (S&B und Sidgen) auf die Festig-
keit festgestellt werden, sofern die Biegeversuche nach der ersten Priif-
richtung (Abb. 29 — erste Spalte) erfolgten. Erfolgte die Priifung der an-
deren Probenseite (Abb. 29 — zweite Spalte), so kam es bei beiden
Trennverfahren zu einem merklichen Festigkeitsabfall. Besonders bei
der Masse HS zeigten gesédgte Proben auf dieser Probenseite einen stér-

keren Festigkeitsabfall.
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6 Zusammenfassung und Diskussion

Aufgrund der untersuchten Zusammenhinge und Ergebnisse dieser Arbeit lassen sich
wichtige Aussagen zu den LTCC-Materialien treffen. Es bestitigte sich einerseits
deutlich die Materialempfindlichkeit gegeniiber Kontaktschidigung, was auch empi-
risch bei der industriellen Herstellung beobachtet wurde.

Die durch den Trennprozess (Sdgen und S&B) erzeugten kantennahen Defekte sind
ausreichend, um die Bauteile in manchen Testmodi zu schwichen. Es zeigte sich je-
doch, dass bei Priifung einer bestimmten Probenseite im Biegeversuch kein Festig-
keitsabfall im Vergleich zur Materialfestigkeit feststellbar ist. Andererseits zeigte bei
umgekehrter Priifrichtung das Material HS den groBten Festigkeitsabfall.

Diese Erkenntnis belegt, dass besonders bei keramischen Werkstoffen die Material-
festigkeit von der Bauteilfestigkeit grundsitzlich verschieden ist. In Bauteilen werden
im Zuge der meist ndtigen mechanischen Bearbeitung bzw. Belastung zusitzliche
Defektpopulationen und/oder Eigenspannungen erzeugt, welche die Festigkeit mal3-

geblich veridndern konnen.

Einen wichtigen Versuch stellten neben dem Biegeversuch auch die Kantenabbruch-
versuche dar, da diese eine lokale Schidigung in Kantennidhe erzeugen. Allerdings
konnte nur ein qualitativer Trend herausgearbeitet werden. MKE100 zeigte sich als
das am besten geeignete LTCC-Material mit der geringsten Empfindlichkeit gegen-
tiber Kantenschidigung.

Die beobachteten mechanischen Eigenschaften der drei LTCC-Massen konnten mit
dem unterschiedlichen Gefiigeaufbau qualitativ erkldrt werden.

Insbesondere die Form der eingebauten Al,O;-Pléttchen in Verbindung mit der Glas-
matrix beeinflussten das Materialverhalten deutlich.

Beispielsweise zeigen sich unterschiedliche Rissverlaufe im Gefiige, was mit
FIB/REM-Analysen nachgewiesen wurde.

Zusammenfassend zeigte sich, dass das Material MKE 100 im aktuellen Vergleich die
robustesten mechanischen Eigenschaften aufweist. Jedoch scheidet dieser Werkstoff

aufgrund seiner Pb-Hiltigkeit fiir zukiinftige LTCC-Entwicklungen aus.
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7 Weitergehende Forschungsarbeiten

e Der Einfluss der Metallisierung (Drihte etc.) durch Priifung von metallisierten
LTCC-Proben. Dies wire fiir die Praxis viel realitdtsnaher als die verwendeten

metallfreien Probenmaterialien.

¢ Der Einfluss von Anisotropien auf die mechanischen Eigenschaften, insbeson-
dere auf die Bruchzéhigkeit. Insbesondere die ldnglichen Plittchen im Materi-

al HS haben grof3e Auswirkungen auf den Rissverlauf.

e Die kristallographischen Anderungen der LTCC-Gefiige durch den Einbrenn-
vorgang (z. B. der Zusammensetzung, Teilchen und der Mikrorisse) wurde
noch nicht eindeutig quantifiziert. Als Untersuchungsmethoden wiirden sich

bevorzugt rontgenographische Methoden anbieten.

¢ FEigenspannungsmessungen vor und nach dem Trennen der Bauteile. Die Ei-
genspannungen konnen durch rontgenographische oder ramanspektroskopi-

sche Untersuchungen ermittelt werden.

e Ritzversuche konnten zum Erzeugen von Risssystemen gemacht werden. In
Verbindung mit REM- bzw. FIB- Schnitten lieBe sich das Verhalten beim
Trennen der LTCC Bauteile noch priziser nachstellen. Beispielsweise konnte
durch das Ziehen einer ,,Schiadigungsspur® mit einem beliebigen Kontaktkor-
per die daraus resultierende Rissbildung nédher untersucht werden und somit
einige Riickschliisse der Trennverfahren hinsichtlich Rissbildung bzw. Sché-

digung liefern.

e Untersuchung des Rissausheilens durch eine dem Herstellungsprozess nachge-
schaltete Warmebehandlung. Durch die beim Einbrennen bereits bekannten
Festigkeitssteigerungen kann davon ausgegangen werden, dass sich die Risse
durch Diffusion bei hoheren Temperaturen ausheilen lassen konnten. Die Fol-
ge wire eine entsprechende Festigkeitssteigerung.
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8 Anhang

8.1 Blockprogrammierung

Vorschiadigung u-strain® — 3 PB u-strain® — B3B
STOP STOP STOP
SPEED 0.3 mm/min TARE LOAD TARE LOAD
DOWN PAUSEEVAL PAUSEEVAL
]S*?SE >=>N SPEED 0.5 mm/min | | DOWN
HOLD LOAD EDDE}_ o~ POSITION <=2 mm
%DDEK o STOP ggg:g]] 0.5 mm/min
DOWN CLOCK 99h DOWN
SPEED 5 mm/min RESUMEEVAL LOAD>=1N
ENDTEST DOWN CLOCK 99 min
LOAD >=90N RESUMEEVAL
STOP SPEED 1 mm/min
UP DOWN
POSITION >=0 mm LOAD=>=90N
STOP STOP
ENDTEST UP
POSITION ==0mm
STOP

ENDTEST
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Zusammenfassung der Ergebnisse der Weibull-Auswertung.

Tab. 3
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