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Figen einer beheizbaren Metall-Keramik-Struktur mit eutektischem Au-Ge Lot

Joining of a heated metal-ceramic structure with an eutectic brazing solder

H. R. Elsener, C. Leinenbach, J. Neuenschwander, Dibendorf/CH, und P. Wurz, D. Piazza, Bern/CH

Flr die européisch-japanische Weltraummission BepiColombo zum Planeten Merkur (Start 2014) wurde eine be-
heizbare Metall-Keramik-Struktur fur ein Massenspektrometer entwickelt. Diese Konstruktion ermdglicht eine effek-
tivere lonisation von energetischen Neutralteilchen mittels beschichteten Umwandlungsplatten.

Aus Gewichts- und Funktionsgrinden mussten diinne, unterschiedliche Werkstoffe mit hoher Zuverlassigkeit ver-
bunden werden. Die beheizbare Struktur (bestehend aus Titan und Aluminiumoxidkeramik) wurde mit eutektischem
Gold-Germanium Lot im Vakuumofen gefiigt. Das Lot wurde aufgrund des niedrigen Schmelzpunkts und seiner
relativ hohen mechanischen Festigkeit ausgewahlt. Direktlétung von beschichteten Oberflachen mit unterschiedli-
chen thermischen Ausdehnungskoeffizienten wiirde zu hohen mechanischen Spannungen fiihren, die wegen den
periodisch auftretenden Heizzyklen, den Verbund nachhaltig schwachen kénnten. Die Titanhalterung wurde mit
Ni/Au beschichtet, wahrend fiir die Keramikheizer ein CrNi/TiW/Au Schichtaufbau verwendet wurde. Nebst den
Grenzflachenreaktionen wahrend des Loétprozesses wurden die mechanischen Festigkeiten, sowie das Langzeit-
verhalten des Metall-Keramik Verbundes untersucht. Die Verbunde wiesen Scherfestigkeiten von bis zu 100 MPa
auf.

1 Einleitung AlLOs/Ti (Ao = 2.6 ppm/K). zu minimieren, muss der

Flgeprozess deshalb bei madglichst tiefer Temperatur

Im Rahmen der Weltraum-Mission BepiColombo zum
Merkur (Start 2014) sorgen beheizbare Umwand-
lungsplatten, die auf einer halbkreisférmigen Titanvor-
richtung (Abb. 1) montiert sind, fur eine effiziente loni-
sierung von Neutralteilchen an den empfindlichen
Oberflachen. Ablagerungen von organischen Stoffen
verbunden mit der kosmischen Strahlung wiirden die-
se Oberflachen irreversibel schadigen. Durch periodi-
sches Heizen zu Reinigungszwecken soll verhindert
werden, dass die Messempfindlichkeit des LENA-
Instruments [1] beeintrachtigt wird.

Umwandlungsflachen

Haltevorrichtung:
TiGr. 2

Heizer: Al,O,

Abb. 1: Konzept fir beheizbare Umwandlungsflachen
mit dem Verbund Al,O5/Ti. (Aa = 2.6 ppm/K).

Das Léten ist die einzige Methode, um unterschiedli-
che Materialien wie Metall und Keramik zu verbinden,
wenn gleichzeitig hohe mechanische Festigkeit, gute
Warmedibertragung und Hitzebestandigkeit erforder-
lich sind. Aus Gewichtsgriinden kann die glinstigere
Materialkombination Aluminiumoxid / Niob fir Heizer
und Haltevorrichtung (Abweichung der thermischen
Ausdehnungskoeffizienten Aa = 0.7 ppm/K) nicht ver-
wendet werden. Um die Restspannungen im Verbund
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durchgefiihrt werden.

Niedrigschmelzende Goldlegierungen mit Sn, Si oder
Ge haben im goldreichen Konzentrationsbereich tiefe
Eutektika mit Schmelzpunkten unter 400C und wei-
sen gute mechanischen Eigenschaften auf [2]. Diese
Legierungen sind geeignet, um goldbeschichtete Bau-
teile im Vakuum zu fiigen [3]. Nicht rostender Stahl
und Kupfer kann mit Au-12Ge gel6tet werden, wobei
mittlere Scherfestigkeiten von 160 MPa erhalten wer-
den [4].

Derart hohe Scherfestigkeiten sind fir die beheizbare
Metall-Keramik-Struktur (Al,Os/Ti) nicht erreichbar,
weil die beschichteten Aluminiumoxid-Keramiken erst
mehrere Prozessstufen (Abb. 2) durchlaufen missen
ehe die Létung mit Au-12Ge erfolgen kann.

Siebdruck Einbrennen
Widerstandsbahn . Widerstandsbahn

(Ag/Pd-Paste) 850°C / Luft
Létung Metallisierung auf
Kontaktbuchsen Widerstandsbahn
Incusil ABA-25 Incusil ABA-15
640°C / Vakuum 735°C / Vakuum

&

Létung Al,O,/Titan
Au-12Ge
400°C / Vakuum

Abb. 2: Prozessstufen mit beschichteter Substratke-
ramik (Al,Oz mit CrNi/TiW/Au).



Fir Reddy et. al. [5, 6] sind Ti/W/Au-Beschichtungen
fur Anwendungen bei héheren Temperaturen erfolg-
versprechend.

Au-12Ge wurde aufgrund der hdheren thermischen
Leitfahigkeit (Tab. 1) dem Au-3Si Lot vorgezogen. Bei
der Wéarmelbertragung von zwei Kérpern spielt die
Waéarmeubergangszahl eine entscheidende Rolle. Die-
se ist abhangig von den beteiligten Materialien und der
Qualitat des Kontakts (u.a. Leitféhigkeit der verbinden-
den Substanzen, Benetzungsverhalten).

bei 500C (60 Min.) getempert, um die Hafteigen-
schaften der Ni/Au-Schicht zu verbessern.

Die Warmebehandlung der Keramik-Testplattchen
(Typ C2 — C5) erfolgte geméss Tab. 2. Einzelne Test-
plattchen durchlaufen dabei die gleichen Prozessstu-
fen, welche fur die Heizer-Herstellung notwendig sind.

Tab. 2: Warmebehandlung beschichteter Al,O3z-Ke-
ramik (Testplattchen) vor dem Lotprozess.

Typ | Beschreibung / Zweck Temperatur
Tab. 1: Eigenschaften der eutektischen Gold-Basis- Ct Oh”heCW'\?;?s@ihagd'“”g (r']-t'efer)ZUSta”d
nach CrNi/Ti u-Beschichtung
lote [7] und verwendeten Werkstoffe. C2 | Vorbehandlung im Vakuumofen 950C/30 Min.
= Verbesserung Hafteigenschaft CrNi
Lot Smp. | Therm. CTE Streckfestigkeit | E- C3 | Vorbehandlung im Vakuumofen 850C/60 Min.
Leitfahigkeit| (ppm/K)| 23C | 150C | Modul = Verbesserung Hafteigenschaft CrNi
Gew.-% | € W/ (m-K) 10°/K | MPa | MPa | GPa C4 Simulation Heizer-Herstellung
Au-20Sn | 280 57 159 | 275 | 165 C4.1 Vakuumofen = C2 950%C/30 Min.
Au-12Ge 356 44 13.3 185 170 63 C4.2 Behandlung an Luft (Einbrennen) 850C/10 Min.
Au-3Si 363 27 12.3 220 195 C4.3 Vakuumofen (Meta|I|S|erung) 640C/5 Min.
Pb-63Sn | 183 51 54.7 35 4 C4.4 Vakuumofen (Loétung Kontakte) 735C/10 Min.
- C4a | Simulation Heizer-Herstellung
Werkstoff | Typ CTE-Bereich wie C4,'kurzer.e Vorbehandlung C4.1 950C/10 Min .
AlLO3 99.6%| o8 78 | 20—-400<C |375 C5 Simulation Heizer-Herstellung (Abb. 2)
Ti Gr. 2 25 104 | 20-400C | 120 wie C4, aber ohne Vorbehandlung C4.1
2 Experimentelles .
P 2.3 Létprozess
2.1 Material

Heizer und Testplatichen (4 mm x 4 mm) bestehen
aus Substratkeramik (Al,O; 99.6%, Kyocera A-493).
Die Ruckseite der Keramik wurde mehrlagig beschich-
tet: CrNi (80 mQ/o) / TiW(50-60 nm) / Au (2 pm).
Titanvorrichtung und Testplattchen (10 mm x 10 mm)
wurden galvanisch mit Ni (4 um) und Au (2 um) be-
schichtet.

Alle Létungen wurden mit Au-12Ge Létfolie (25 um,
Williams Advanced Materials) durchgefihrt (Abb. 3).

Heizer
K Ao
h=0.635 mm
CrNi 80 mQ/O
Ti 50-60 nm
| | Au 2pum
Au-12Ge Au-12Ge 25 pm
Au 2um
Ni 4 um
Haltevorrichtung
M ricr2
h =0.6 mm

Abb. 3: Material und Létkonfiguration

2.2 Thermische Vorbehandlung

Die beschichteten Titanproben wurden im Vakuum-
ofen (Cambridge Vacuum Engineering, Model 1218H)
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Samtliche Proben wurden im Vakuumofen bei 400C
(10 Min.) gelétet (p = 2 - 10™ Pa). Prozessbedingt wa-
ren die Proben wahrend insgesamt 50 Min. einer Tem-
peratur zwischen 360 und 400C ausgesetzt (inkl. 30
Min. beim Abkuhlen).

2.4 Scherversuche

Die mechanische Festigkeit der Létverbindungen wur-
de mittels Scherversuchen an gel6teten Testplattchen
ermittelt. Das Scherprifgerdt nach EN 15340 (STM
Serie, walter+bai ag, CH-8224 Lbéhningen), das ur-
springlich entwickelt wurde, um die Festigkeit von Be-
schichtungen (Dicke > 0.15 mm) zu testen, wurde da-
zu verwendet. Der angepasste Probenhalter (Abb. 4),
ermdglicht eine exakte Fixierung und Ausrichtung der
Probe, ohne dass sich diese wéahrend der Messung
bewegt. Die Scherfestigkeit wurde von der ersten Ma-
ximallast der Kraft-/Wegkurve bestimmt.

v=0.1 mm/s

Abb. 4: Schervorrichtung mit Probenhalter fir Test-
plattchen 10 mm x 20 mm /4 mm x 4 mm.

Zusétzlich wurden die Bruchflachen mit Stereomikro-
skop und REM untersucht.
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2.5 Zerstérungsfreie Priifung

Am Schluss wurde die Qualitat der geldteten Metall-
Keramik-Struktur mittels Ultraschallverfahren [8] tber-
pruft.

3 Ergebnisse und Diskussion
3.1  Scherfestigkeit von Ti-Ti und Al,0;—Al,O;

Damit Al,O3 mit Au-12Ge zuverlassig auf Titan gel6tet
werden kann, missen beide Werkstoffe entsprechend
beschichtet sein. Die Temperung von beschichteten
Ti-Blechen im Vakuumofen (500€C/60 Min.) erhdht
die Scherfestigkeit des Ti-Ti - Verbunds um einen
Faktor 4 (Tab. 3).

Die Temperung beschichteter Al,O5; - Plattchen redu-
ziert die Haftfestigkeit der CrNi/TiW/Au - Beschichtung
zwar deutlich (At: -44%), aber dadurch wird die
Schicht besténdiger gegenutber Luft (T>700C/3 Std.) .

Tab. 3: Einfluss der Temperung auf die Beschichtung.

Ti-Testblech Ti-Testblech Scherfestigkeit | n
10x20x0.6 (mm) 4x4x0.6 (mm) MPa

Ni (4pum)/Au (2um) Ni (4pm)/Au (2um)

getempert (500C) Lieferzustand 25 + 6 4
getempert (500C) getempert (500C) 111 £ 19 3
Al,O3-Testplattchen | Al.Os-Testplattchen

10x20x0.635 (mm) | 4x4x0.635 (mm)

CrNi/TiW/Au CrNi/TiW/Au

C1: Lieferzustand C1: Lieferzustand 130 + 16 8
C2: getempert 950C | C2: getempert 950C 73 £ 25 8

3.2 Scherfestigkeit des Ti—Al,O; - Verbunds

Die Scherfestigkeit des Ti—Al,O3 - Verbunds hangt von
der Warmebehandlung und den Prozessbedingungen
der beschichteten Keramik ab (Abb. 5).
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Warmebehandlung mit beschichteter Keramik

Abb. 5: Scherfestigkeit des Ti—Al,O3; - Verbunds in
Abhangigkeit der Warmebehandlung.
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Wie erwartet wurden die hdchsten Scherfestigkeiten
mit unbehandelter Aluminiumoxid-Keramik (C1) er-
reicht (108 = 15 MPa). Die niedrigsten Scherfestigkei-
ten resultierten mit Keramikplattchen, die ohne zuséatz-
liche Vorbehandlung direkt an Luft behandelt wurden
(gem. Abb. 2). Nach Ablauf aller Prozessschritte fiir
die Heizer-Herstellung (C5) sinkt die Scherfestigkeit
auf 20 MPa (s=11). Bei langerer Behandlung an Luft
wird die CrNi/TiW/Au Beschichtung teilweise zerstort,
wobei die Haftschicht (CrNi) an die Au-Oberflache
gelangt.

Die thermische Vorbehandlung im Vakuumofen (C2)
fihrte Uber alle Prozessstufen (C4) gesehen zu signi-
fikant festeren Verbindungen (36 £ 7 MPa).

Diese Vorbehandlung tragt ebenfalls zur Schwachung
des Verbunds bei, so dass die Vorbehandlungszeit im
Vakuumofen (950C) von 30 auf 10 Minuten reduziert
wurde. Die kirzere Vorbehandlung ergab jedoch deut-
lich niedrige Festigkeiten (C4a: 25 £ 14 MPa) und eine
gréssere Streuung.

Langere Vorbehandlungszeiten (950C/60 Min.) er-
gaben Scherfestigkeiten von 73 £ 13 MPa (n=16) mit
deutlich geringeren Streuungen im Vergleich zu C2
und C3.

3.3 Fraktographie / REM

Kohasiver Bruch wurde einzig im Verbund mit unbe-
lasteter Keramik (C1) beobachtet (Abb. 6). Der Bruch
geht durch die Lotschicht, wobei die Beschichtungen
(keramik- und metallseitig) grosstenteils intakt bleiben.
Auf der Keramikbruchflache konnten zwei goldreiche
Zonen detektiert werden. Bei der dunklen Zone (REM-
Bild) mit dem hdheren Titangehalt handelt es sich um
die urspriingliche Beschichtung (CrNi/TiW/Au). Die
hellere Zone (Au-12Ge Lot) ist relativ porés und macht
rund 60% der geldteten Flache aus.

Scher-Richtung

RN

Au  (87%, 64at%

Ti (1%, 32at%) Ay (77%, 53at%)
Ge (2%, 4at%) ,Ge (18%,33at%)
ALOs Ti (5%, 13at%)

Abb. 6a: Kohasiver Bruch mit unbehandelter Keramik
(C1; =109 MPa [ca. 60% Streckfestigkeit]).



(83%, 55at%)
T (15%, 41at%)
Ge ( 2%, b 2

V x1 um

Abb. 6b: Randbereich der metallischen Bruchflache
mit deutlich erkennbaren plastischen Verfor-
mungen.

Metallseitig wurden Randbereiche mit einem héheren
Belegungsgrad des Au-12Ge Lotes (Abb. 6b) festge-
stellt. Deutlich erkennbar sind die plastisch verformten
Gebiete mit erhdhten Au- und Ti-Gehalten, sowie ger-
maniumreichen Stellen, die beim Schervorgang freige-
legt wurden. Im Querschnitt (Abb. 7) ist ersichtlich,
dass Ge in Richtung Ni-Schicht diffundiert ist. In bei-
den Bruchflachen (Abb. 6a) ist der Ni-Gehalt sehr
gering (<1 at%), da der Bruch durch die Lotschicht
erfolgt und die Interdiffusion von Ni/Au méglicherweise
wegen der Bildung von Ni,Ge (x=1, 2, 3) bzw. NisGe;
gehindert ist.

.

(97at%)
Ge ( 3at%).

=7 ~==1
Ni (55at%)
Ge (18at%)
Ti (11at%)
Au (<2at%)

EMPA 20.0kV 14.8mm x4.00k PDBSE(CP) 8/27/2009 16'46 10.0um
Abb. 7: Ti—Al,O3 (C1) - Verbund gelétet mit Au-12Ge

bei 400C. Die Bruchzone () geht gréss-
tenteils durch die Lotschicht.

Ni (85at%)
P (15at%)

o Ni (85at%)
P (15at%)

Abb. 8: Ti—Ti - Verbund nach Schertest (1=26 MPa).
Delaminierung des Ti-Blechs (4mmx4mm)
erfolgte aufgrund fehlender Temperung.

Bei nicht getemperten Ti-Proben ist die Haftung der
Au/Ni-Schicht zu gering, so dass die Beschichtung
vollstdndig abgeschert wird (Abb. 8). Dank vorgangi-
ger Temperung bei 500C reagiert der Nickelflash
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(chemisch Ni/P) mit Ti. Die bessere Haftung bewirkt,
dass die Delaminierung nicht mehr metallseitig, son-
dern — teilweise — an der Keramik (Al,O; Typ C2-C5)
erfolgt. Einzig bei ungetemperter Keramik (Al,O3 Typ
C5) wird die Beschichtung vollstandig abgeschalt, was
niedrige Scherfestigkeiten fir solche Metall-Keramik -
Verbindungen (20 MPa) ergibt.

Au  (78%, 55at%) [
Ti  (12%, 41at%) 098,
Ge (9%, 4at%)

( 1%, 2at%

= SE 250KV x SR s
Abb. 9: Kohésiv-adhasiver Bruch mit vorbehandelter
Keramik (C2; T = 70 MPa). Die Ti-Oberflache
ist zu ca. 80% mit einer porésen Au/Ge-
Schicht belegt. Die Au-Schicht auf der Ke-
ramik stammt vom beschichteten Ti-Blech.

Mit vorgetemperten Keramikproben (950C/Vakuum)
erfolgt der Bruch grésstenteils in der Lotschicht. Die
Bruchflachen sind sehr pordés und weisen einen sehr
hohen Ge-Anteil (>50 at%) auf. Trotz dieser schwam-
migen Struktur haftet das Lot ausgezeichnet an der
Keramik, so dass an einigen Stellen die Goldbeschich-
tung des Ti-Blechs abgeldst wird (Abb. 9).

Mit den zusatzlichen Warmebehandlungen (Einbren-
nen der Widerstandspaste und Létungen) verschiebt
sich die Bruchstelle naher zur Keramik hin. Im Gegen-
satz zu ungetempertem Al,O3 (Typ C5) sind auf der
Keramik (Typ C4) zumindest noch Beschichtungsreste
erkennbar, was ein Indiz fiir die héhere Scherfestigkeit
(36 MPa) ist.

3.4 Ultraschallprifung

Im Echo der Lotschicht (Abb. 10) ist die gute Benet-
zung, die mit dem Au-12Ge Lot erzielt werden kann,
zu erkennen. Ebenfalls sichtbar sind Poren, die schon
bei der Fraktographie festgestellt wurden. Bei diesen
handelt es sich nicht um Fehlstellen, im Gegensatz
zum grdsseren hellen Bereich (Heizer).

Die Erkenntnisse aus der Ultraschallpriifung wurden
ebenfalls zur Prozessoptimierung verwendet, indem
der Anpressdruck beim Léten erhdht wurde.
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Fehlstelle

Abb. 10: Versuchsteil fir die Ultraschallpriifung
(oben) und Echo der Lotschicht (unten).

Abb. 11: Beheizbare Metall-Keramik — Struktur /
Prototyp (gelétet mit Au-12Ge):
Thermozyklische Tests und Vibrationstest
bestanden.

4 Zusammenfassung

Au-12Ge ist zum Figen von Al,Os; und Ti bei 400C
geeignet. Dazu muissen beide Werkstoffe entspre-
chend beschichtet sein. Die Festigkeit des Verbunds
héngt u.a. vom Beschichtungsaufbau und von der
Geschichte der Fligepartner ab.

Die Ermittlung von Scherfestigkeiten an geometrisch
einfachen Proben dient zur Prozessoptimierung und
kann zur Qualitdtssicherung herangezogen werden.
Auf diese Weise kénnen beschichtete Substrate rasch
auf ihre Eignung untersucht werden.

Bei den Létungen mit Au-12Ge wurden Scherfestigkei-
ten bis zu 130 MPa registriert, was rund 70% der
Streckfestigkeit (Tab. 1) ist.

Al,Os-Keramik mit CrNi/TiW/Au-Schichtaufbau ist hit-
zebestéandiger an Luft (850C), wenn vorgéngig eine
Warmebehandlung im Vakuum (950C/30-60 Min.)
durchgefihrt wird.
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