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Zusammenfassung

Die Anforderungen an elektrische Steckverbinder fir die Automobilindustrie haben in den
letzten Jahren stark zugenommen. Ursache hierfur sind die steigende Anzahl an elektroni-
schen Systemen und die damit verbundene Notwendigkeit der Miniaturisierung. Ein elektri-
scher Steckverbinder muss einen niedrigen und stabilen Kontaktwiderstand bei gleichzeitig
hoher mechanischer VerschleiBbestandigkeit aufweisen. Um dieses Ziel zu erreichen, wurde
der Effekt der Laser-Oberflachentexturierung auf das VerschleiRverhalten und den stationéren
elektrischen Kontaktwiderstand verzinnter Kupfer-Kontakte untersucht. Die Mikrostruktur
und Topographie der Kontaktoberflachen wurde vor und nach Priifung mit modernen Charak-
terisierungsverfahren wie bspw. fokussierte lonenstrahlmikroskopie, Raman-Spektroskopie
oder Sekundarionen-Massenspektrometrie analysiert. Es wird gezeigt, dass die Uber Lasertex-
turierung erzeugten Vertiefungen als Mikroreservoir fiir das Ansammeln von Verschleil3parti-
kel dienen, was eine Verminderung des elektrischen Kontaktwiderstands und eine Verlange-
rung der Laufzeit der Steckverbindermaterialien zur Folge hat. Weiterhin fihrt die Texturie-
rung zu einer Erweichung der Oberflache, was den vorherrschenden Deformationsmechanis-
mus &ndert. Die Widerstand-Last-Abh&ngigkeit der texturierten Oberflachen folgt dabei dem
Holm-Modell, wonach der Kontaktwiderstand durch plastische Deformation der Oberflache
bestimmt wird. Es wird gezeigt, dass die Lasertexturierung das Aufbrechen elektrisch isolie-
render Oxidschichten erleichtert und damit sowohl zur Verminderung des elektrischen Kon-
taktwiderstands als auch zur Abnahme des Hystereseeffekts zwischen dem Be- und Entlasten
fuhrt,
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Abstract

The demands on electrical connectors for automotive applications have risen in recent years
due to a growing number of electronic systems and the resulting need for their miniaturiza-
tion. An electrical connector must present low and stable contact resistance while being high-
ly resistant against mechanical wear. In order to achieve this, the effect of laser surface textur-
ing (LST) on the fretting wear behavior and the stationary contact resistance of tin-plated
copper contacts is explored. The microstructure and topography of the contact surface before
and after testing was analyzed using advanced characterization methods such as focused ion
beam (FIB), Raman spectroscopy and secondary ion mass spectrometry (SIMS). Results show
that the surface cavities introduced by LST act as micro reservoirs for wear debris, which
leads to a lower electrical contact resistance and a prolonged service life of connector materi-
als. Furthermore, LST induces surface softening and thereby changes the predominant defor-
mation mechanism. The resistance versus load behavior of the laser-textured contact follows
the Holm model, indicating that plastic deformation governs the electrical resistance. It is
demonstrated that LST eases the breakdown of insulating oxide layers which reduces the elec-
trical contact resistance as well as the resistance hysteresis during operational mating and un-

mating cycles.



Kapitel 1: Einleitung 1

1  Einleitung

Elektrische Steckverbinder dienen in Kraftfahrzeugen zur Energielibertragung und Vernet-
zung elektrischer und elektronischer Systeme. Im Jahr 2011 umfasste der weltweite Steckver-
bindermarkt ein VVolumen von mehr als 40 Milliarden US-Dollar, wovon ca. 17 % auf den
Automobilsektor entfielen [2]. In einem modernen Oberklassefahrzeug liegen bis zu 400
Steckverbinder mit tber 3000 Einzelkontakten vor [3, 4]. Doch nicht nur die blofRe Anzahl
steigt, sondern auch die Anforderungen an elektrische Steckverbinder. Sie sind wéhrend des
Betriebs starken Temperaturschwankungen, Vibrationen sowie korrosiven Medien ausgesetzt
[4, 5]. Getrieben durch den Trend der Miniaturisierung sollen die Einsatztemperaturen flr
Steckverbinder von bisher 125 °C auf mehr als 150 °C anwachsen. Ursache hierfur sind unter
anderem hohere Umgebungstemperaturen im Motorraum, sowie eine schlechtere Warmeab-
fuhr der Einzelkontakte aufgrund verringerter Querschnitte der Zuleitungen. Die Elektrifizie-
rung des Antriebstrangs in Elektro- und Hybridfahrzeugen hat zudem die Verwendung héhe-
rer Strome und Spannungen zur Folge, was ebenfalls zu einer Temperaturerhohung fuhrt
[6, 7]. Eine Erhéhung der Einsatztemperaturen resultiert insbesondere bei den weit verbreite-
ten verzinnten Steckverbinderwerkstoffen auf Kupfer-Basis in einem verstarkten Verschleil3.
Den gravierendsten VerschleiBmechanismus stellt dabei die sogenannte Fretting-Korrosion
dar. Dieser durch Mikrovibrationen verursachte Schwingungsverschlei fihrt zur Bildung
isolierender Oxidschichten im Kontaktbereich und damit zum Funktionsausfall von Steckver-
bindern [8]. Auf die Fretting-Korrosion sind ca. 60 % aller elektrischen Probleme im Fahr-
zeug zurlckzufiihren [5].

Neben einer hohen Verschleillbestandigkeit werden zudem niedrige Steck- und Ziehkréfte
gefordert, um die Montage und Wartung von Steckverbindern zu erleichtern [9-11]. Dies gilt
insbesondere vor dem Hintergrund der Miniaturisierung, die eine steigende Anzahl von Ein-
zelkontakten in Steckverbindern zur Folge hat. In einem modernen Airbag-Steuergerat kon-
nen beispielsweise bis zu 80 Anschlusspins vorliegen, in Motorsteuergeraten sogar weit tber
100 Pins (s. Abbildung 1.1) [12].

Eine Verminderung der Kontaktkraft zur Erleichterung des Steckens und Ziehens wirkt
sich jedoch abtraglich auf die Funktionalitdt von Steckverbindern aus. Zum einen erschwert
dies die Unterdriickung von Vibrationen, was die Fretting-Korrosion férdert. Zum anderen
folgt aus einer verminderten Kontaktkraft ein erhohter elektrischer Kontaktwiderstand [11,
13].
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Abbildung 1.1: Modulares Stecksystem flr Steuergerate im Automobil (entnommen aus [14]).

Neben diesen gestiegenen Anforderungen besteht zudem der Anspruch auf l&ngere Betriebs-
laufzeiten von Steckverbindern. Dies ist die Folge der fortwéhrend erweiterten Garantiezeiten,

welche die Automobilhersteller aufgrund des starken Konkurrenzdrucks gewéhren [4].

Um diese, teils widerspriichlichen Anspriiche in konkrete Losungen zu Uberfiihren, stehen
neben konstruktiven, vor allem materialwissenschaftliche Ansédtze im Fokus. Interessant ist
dabei vor allem die Optimierung von verzinnten Béndern, um die Substitution von leistungs-
fahigen, aber teuren Edelmetallschichten zu erreichen. Malinahmen, die hierbei zum Einsatz
kommen, sind beispielsweise die Legierungsverbesserung der Beschichtung auf Zinnbasis
oder des Kupfer-basierten Grundmaterials, das Aufbringen diffusionshemmender Zwischen-
schichten, eine nachgeschaltete Wéarmebehandlung sowie die Nutzung von Oberflachen-
schichten aus organischen Verbindungen oder Nanopartikeln. Ein stabiler Kontaktwiderstand
sowie eine Reduktion der Steck- und Ziehkrafte stehen bei all diesen MaRnahmen im Vorder-
grund [15].

In jingster Zeit wird ein neuer, vielversprechender Ansatz zur Erreichung dieser Ziele
verfolgt, der auf der topographischen Texturierung® der Beschichtung oder des Substrats be-
ruht [15-17]. Die Texturierung dient dabei dem Zweck, die tribologischen Eigenschaften der
Steckverbinderoberflachen zu verbessern und die Ausbildung einer metallischen, gut leiten-
den Kontaktflache zu fordern. Exakt dieser Ansatz wird im Rahmen der vorliegenden Disser-
tationsschrift verfolgt. Als Werkzeug zur Oberflachenmodifizierung wird dabei das Verfahren
der Laserinterferenztexturierung eingesetzt. Diese Arbeit erhebt den Anspruch, die grundle-
gende Wirkung der Lasertexturierung auf Zinnoberflachen zu studieren, sowie die Anwend-
barkeit dieses Verfahrens zur Verbesserung der tribologischen Eigenschaften und zur Absen-

kung des elektrischen Kontaktwiderstands nachzuweisen.

1 Unter Textur wird hierbei ein Oberflachenmuster verstanden. Der Begriff ist jedoch nicht zu verwechseln mit
der Textur im kristallographischen Sinne.
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Die Dissertationsschrift besteht aus 13 Kapiteln sowie zwei Anlagen:

Nach der Einleitung folgt in den Kapiteln 2 und 3 eine Einfiihrung in die Theorie elektrischer
Steckverbinder. Neben den kontaktphysikalischen Grundlagen wird auf den genauen Aufbau
und die Herstellung von Steckverbindern eingegangen.

In den beiden darauffolgenden Kapiteln wird ein Uberblick Uber Reibungs- und Ver-
schleifmechanismen im Allgemeinen und den fir Steckverbinder relevanten Schwingungs-
verschleil} im Besonderen gegeben.

In Kapitel 6 und 7 werden die grundlegenden Theorien zur Laser-Physik vorgestellt sowie
ein Ausblick auf die Nutzungsmdglichkeiten von Texturierungsmethoden, insbesondere der
Lasertexturierung, zur Optimierung tribologischer Eigenschaften gegeben.

Der theoretische Teil endet mit der Formulierung einer prézisierten Aufgabenstellung,
welche die Ziele dieser Arbeit in den Kontext der bisherigen Ergebnisse auf dem Forschungs-

gebiet einordnet.

Der experimentelle Teil beginnt mit der Beschreibung der verwendeten Priifungs- und Cha-
rakterisierungsverfahren in Kapitel 9.

In Kapitel 10 werden die Ergebnisse der Lasertexturierung verzinnter Bander présentiert
und diskutiert. Den experimentellen Ergebnissen werden thermische Simulationen gegen-
ubergestellt, was das Verstandnis der wéhrend der Texturierung ablaufenden chemischen und
mikrostrukturellen VVeranderungen erleichtert.

Die Untersuchung der Auswirkung der Lasertexturierung auf die tribologischen Eigen-
schaften unter Bedingungen des SchwingungsverschleiBes wird in Kapitel 11 studiert. Die
Praxisrelevanz des Laserinterferenzverfahrens als Methode zur Eigenschaftsverbesserung von
Steckverbinderoberflachen steht in diesem Kapitel auf dem Priifstand.

Der Einfluss der Lasertexturierung auf die kraftabhangige Entwicklung des elektrischen
Kontaktwiderstands wird in Kapitel 12 erforscht. Hierbei steht die Aufklarung der prinzipiel-
len physikalischen Mechanismen unter stationaren Bedingungen, d.h. ohne Reibung und Ver-
schleif3, im Mittelpunkt der Untersuchung. Die Giltigkeit der experimentell ermittelten Er-

gebnisse wird mittels kontaktphysikalischer Simulationen uUberpruft.

Die Kernpunkte der Arbeit werden schlieBlich in Kapitel 13 zusammengefasst. Weiterhin
wird ein Ausblick auf potentielle Forschungs- und Anwendungsfelder des vorgestellten Ver-

fahrens gegeben.
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Die Anlagen am Ende der Arbeit gewahren dem interessierten Leser einen vertieften Einblick
auf Laser-physikalische Grundlagen sowie eine Ubersicht (iber wichtige Materialparameter,

die im Rahmen der Simulationen und Kalkulationen verwendet wurden.



I. Theoretische Grundlagen
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2

Physikalische Grundlagen stationirer Kontakte

2.1 Kontaktmechanik

Die moderne Theorie der Kontaktmechanik basiert auf dem Modell von Heinrich Hertz aus

dem Jahr 1882 [18]. Er betrachtete den Kontakt zwischen zwei elastischen, nicht-konformen

Kdrpern und leitete unter anderem den Kontaktradius und die vorherrschenden Kontaktdriicke
in Abhangigkeit von der Normalkraft her (s. Abbildung 2.1).

Abbildung 2.1: Hertzscher Punktkontakt zwischen zwei normalbelasteten, elastischen Halbspéh-

ren. Fn — Normalkraft, r — Kugelradius, a — Radius der punktférmigen Kontaktfla-
che, E1» — E-Modul der oberen bzw. unteren Halbsphére.

Hertz ging von folgenden Annahmen aus [18, 19]:

Der Kontakt findet zwischen zwei elastischen, isotropen Kdrpern statt. Diese kénnen
als unendlich groRRe Halbspharen angesehen werden.

Der Kontaktradius ist klein gegentiber den Dimensionen der sich bertihrenden Kdrper
(akr).

Die beiden Korper werden derart in Beriihrung gebracht, dass die Normale der sich
bildenden Grenzflache parallel zum &uRReren Druck liegt.

Die Oberflachen der Korper werden als vollkommen glatt angesehen.

Reibung und Adhéasion zwischen den Kérpern werden vernachlassigt.

Hertz leitete anhand der Verschiebung beider Kdérper relativ zueinander unter anderem die
folgenden Groéf3en ab [18, 20]:
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a) Hertzscher Kontaktradius a:

a=BEM Gl.21
1 E 2.

mit Fn — Kontaktnormalkraft,

r — Kugelradius.
b) reduzierter E-Modul E*:

1 1-vi 1-v§
E E E, ' Gl. 2.2
mit  Ei» — E-Modul von Material 1/2,

v12 — Poisson-Zahl von Material 1/2.

c) Die Hertzsche Pressung po, also die maximale Flachenpressung im Zentrum der Kontakt-

3 [6F,E"? Gl. 2.3
Po= [Tz

Das Verhalten zweier sich ndhernder nominell flacher Oberflaichen wurde von Greenwood

flache, betrégt:

und Williamson im Rahmen ihres elastischen Kontaktmodells beschrieben (GW-Modell,
[21]). Nominell flach bedeutet in diesem Fall, dass die scheinbare Kontaktflache groR und die
individuellen Kontaktpunkte weit verteilt sind, sodass sich diese nicht gegenseitig beeinflus-
sen. Eine weitere Annahme ist, dass nur die Rauheitsspitzen, die sogenannten Asperiten, de-
formiert werden, nicht das Bulk-Material. Zudem wurde angenommen, dass alle Asperiten

denselben Radius haben und eine zufallige Hohenverteilung vorliegt.

Abbildung 2.2: Modelloberflache mit stochastisch verteilten Asperiten nach Greenwood und Willi-
amson (entnommen aus [22]). z — HOhe, ho — Abstand zwischen der elastischen und

der undeformierbaren Ebene,  — Asperitenradius.
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Unter diesen Voraussetzungen wurde die Losung der Hertzschen Gleichung fiir einen einzel-
nen Asperiten auf eine nominell flache Oberflache mit zahlreichen Asperiten tbertragen. Auf
diese Weise kdnnen beispielsweise die Anzahl der Kontaktpunkte, die elektrische Leitfahig-

keit, die reale Kontaktflache oder die Last berechnet werden:

ne =TIAs Fo(h) ’ Gl.24
G=2nA;p  (BO)Y2E'Fy )5 (R) , Gl. 25
A, =mnnAsBoF(h), Gl. 2.6
4 13
P= 37 A E'B202 F%(h) , Gl. 2.7

mitnc — Anzahl der Kontaktspots,
G — elektrische Leitfahigkeit,
A: — reale Kontaktflache,
P — Last,
n — Asperitendichte,
As — scheinbare Kontaktflache,
p — spezifischer elektrischer Widerstand,
B — Asperitenradius,
o — Standardabweichung der Asperiten-Hohenverteilung,

E¢ —reduzierter E-Modul.

Die Funktion Fq(h) berechnet sich zu:
Fy(h) =J (s —m)"¢*(s)ds , Gl. 2.8
h

mit  h—normalisierter Ebenenabstand (d/a),
s —normalisierte Hohe (z/o),

¢*(s) — normalisierte Hohenverteilung.

Im Falle des GW-Modells wird eine GauRsche Hohenverteilung angenommen:

1.

1
p*(s) = Ee_fs , Gl. 2.9

Bemerkenswert war auch die Einflihrung des sogenannten Plastizitatsindex v, der ein Kriteri-

um zum Ubergang von elastischer zu plastischer Verformung darstellt:
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_E' o
IP—E 7 Gl. 2.10

Greenwood und Williamson berechneten, dass elastische Deformation bei y < 0,6 und plasti-
sche Deformation bei ¥ > 1 vorliegt, wobei andere Autoren z.T. von hoheren Grenzwerten fiir
den Ubergang zum plastischen Bereich sprechen (z.B. Popov et al.y >2 [23], Kogut et al.
Y > 8 [24]). Dazwischen existiert ein Bereich, in dem beide Deformationsarten auftreten
konnen.

Da die Standardabweichung der Asperiten-Hohenverteilung 6 und der Asperitenradius 3
experimentell schwer zuganglich sind, verknilipfte McCool diese Parameter mit den spektralen
Momenten einer isotropen Oberflache, um den von Greenwood und Williamson eingeflhrten
Plastizitatsindex nicht nur mit theoretischen, sondern auch mit realen Materialdaten berechnen
zu konnen [25]. In diesem Zusammenhang verwendete er den Bandbreiten-Parameter a* nach
Nayak [26]:

o = MoMy

)

2
ma Gl.2.11
mit  m,— spektrales Moment n-ter Ordnung.

Damit ergeben sich fur den Asperitenradius und die Hohenverteilung:

L_8vm, Gl.2.12
== ) 21
B 3m
, 0,8968
o2 = (1 - >m0. Gl. 2.13

Die spektralen Momente lassen sich prinzipiell durch moderne Rauhigkeitsmessgeréte be-
stimmen. So entspricht \/FO dem Rauheitsparameter Rq, auch quadratische Mittenrauheit Rms
genannt (engl. root mean square). \/m, steht fir die Steigung des quadratischen Mittelwerts
Srms und my entspricht der Kurtosis Rky. Die reale Kontaktflache und die Last lassen sich so-
mit als Funktion des Parameters a* bzw. als Funktion von a* und mz berechnen.

Greendwood selbst leitete basierend auf Arbeiten von Mikic einen vereinfachten Plastizi-

tatsindex her, der mit dem spektralen Moment zweiter Ordnung verknlpft ist [27, 28]:

El
Y=pyms Gl.2.14
In diesem Modell wird 90 % der Kontaktflache elastisch deformiert, wenn ¢ < 0,42 ist.
Rosén et al. fihrten ebenfalls einen vereinfachten Plastizitatsindex ein [29]. Anstelle der

Standardabweichung der Asperiten-Hohenverteilung verwendeten sie die Standardabwei-
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chung der Gesamthohenverteilung, die dem Rauheitsparameter Rq entspricht. Als Nahe-
rungswert fur den Asperitenradius nutzten sie den Kehrwert der mittleren Krimmung der

héchsten Asperiten auf der Probenoberflache. Dabei gilt:

_E R, Gl. 2.15
=7 = -

R™ — mittlerer Asperitenradius.

mit  Rq— quadratische Rauheit,

2.2 Kontaktwiderstand

Nicht nur mechanische Eigenschaften von Werkstoffoberflachen hangen von der lastabhéngi-
gen Entwicklung der realen Kontaktflache ab, sondern auch elektrische. Beruihren sich zwei
Kontaktpartner, so ist die reale, tragende Kontaktflache stets kleiner als die scheinbare Kon-
taktflache [30]. Da reale metallische Oberflachen nie ideal glatt sind, entsteht die tragende
Kontaktflache bei Anndherung zweier Korper nur in den Berihrungspunkten von Rau-
heitsspitzen (s. Abbildung 2.3).

A

S

Abbildung 2.3: Scheinbare Kontaktflache As und reale Kontaktflache A (schraffiert).

Die Kontaktnormalkraft Fn héngt dabei in folgender Weise von der realen Kontaktflache Ar
ab:
Fy=p-4,,
Gl. 2.16

mit p — mittlerer Kontaktdruck.
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p ist dabei der Mittelwert der lokalen Kontaktdriicke der einzelnen Kontaktpunkte und hangt
von der Harte H des weicheren der beiden Kontaktpartner ab [30, 31]. Insbesondere, wenn die
gesamte reale Kontaktflache plastisch verformt wird, kann p gleich der Harte gesetzt werden.
Unter der Annahme, dass die Kontaktpartner aus einer Kugel und einer Ebene bestehen, ergibt
sich der Zusammenhang zwischen Harte und Kontaktkraft zu:
Fy=H-4,,
Gl. 2.17
wobei ndherungsweise gilt [32]:
H = 30, ,
g Gl.2.18

mit g,, — FlieBgrenze.

Gleichung GlI. 2.17 verdeutlicht, dass die wahre Kontaktflache unabhangig von der nominel-

len Kontaktflache ist und nur von der Kontaktkraft und der Harte abhangt [33].

In Bezug auf den tatsachlich leitenden Querschnitt ist festzustellen, dass bei technischen
Oberflachen nur ein Bruchteil der realen Kontaktflache zur elektrischen Leitfahigkeit beitragt
(s. Abbildung 2.4). Nach Holm ergibt sich folgende Unterteilung der realen Kontaktflache
[30]:

1. Metallisch leitender Anteil: Metallischer Kontakt ohne merklichen Ubergangswider-
stand.

2. Quasi-metallischer Anteil: Die Kontaktflache ist mit einem diinnen Film bedeckt, der
durchtunnelt werden kann. Typisch flir metallische Oberflachen sind Adhasionsfilme
aus Sauerstoff (ca. zwei Atomlagen dick).

3. Nichtleitender Anteil: Kontaktflache ist mit multi-molekularem Film (z.B. Oxide, Sul-
fide) sichtbarer Dicke bedeckt.

Die tatséchlich leitenden Anteile der realen Kontaktflache werden im Allgemeinen als a-Spots
bezeichnet. Durch Reinigung der Kontaktoberflachen kdnnen diese a-Spots vergroliert wer-

den.
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Abbildung 2.4: Scheinbare Kontaktflache A, reale Kontaktflache A (schraffiert) und leitende Kon-
taktflache (a-Spots, gepunktet).

Fur den elektrischen Kontakt bedeutet dies, dass der elektrische Strom nur in den Punkten
Ubertragen werden kann, in denen sich die Asperiten beider Kontaktpartner beriihren (s. Ab-
bildung 2.5).

Kontaktpartner 1
Stromfluss

l—l—\

}Grenz-
P flache

Kontaktpartner 2

Abbildung 2.5: Elektrischer Kontakt zwischen zwei metallischen Kdrpern (schematisch). Abbildung
nach [33].

Die Einengung der Strompfade reduziert das VVolumen, das zur Stromiibertragung zur Verfu-
gung steht, was wiederum zur Erhéhung des elektrischen Widerstands fiihrt [33]. Der durch

dieses Phdnomen hervorgerufene Wiederstand wird auch Engewiderstand genannt. Im ein-
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fachsten Fall errechnet sich der Engewiderstand Re eines kreisformigen Kontaktpunktes zu
[34]:

2a’ Gl. 2.19

mit  p — spezifischer elektrischer Widerstand,
a — Kontaktradius.

Im Kontakt zwischen zwei nominell glatten Oberflachen ist der Engewiderstand nicht nur
durch die Zahl der a-Spots, sondern auch von deren Verteilung abhéngig, da sich eng beiei-
nanderliegende a-Spots gegenseitig beeinflussen. Der Engewiderstand berechnet sich dann
nach Greenwood wie folgt [35]:

Ry =p (anca + ﬁ) ’ Gl. 2.20

mit nc — Anzahl der Kontaktspots,
a — mittlerer Radius der a-Spots,

a,— Radius der a-Spot-Cluster (Holm-Radius).

Zum gesamten Kontaktwiderstand konnen zudem Deckschichten beitragen, die praktisch auf
allen technischen Oberflachen in unterschiedlichen Ausprédgungen vorhanden sind. Diese iso-
lierenden Schichten miissen zundchst mechanisch durchbrochen werden, bevor ein metalli-
scher Kontakt entstehen kann. Im Falle diinner Schichten kénnen die Leitungselektronen al-

lerdings durch diese hindurchtunneln.

Neben dem Fremdschichtwiderstand Rr leistet auch der Eigenwiderstand des Grundmaterials
Rc selbst einen Beitrag, sodass sich der gesamte Kontaktwiderstand Rk zusammensetzt aus
[36]:

Ry =R;+ Rp + Rp. ol 221
Die mechanischen Eigenschaften der Kontaktpartner haben entscheidenden Einfluss auf den
sich ausbildenden Kontaktwiderstand, insbesondere den Beitrag des Engewiderstands. VVon
zwei identischen Kugeln ausgehend ergibt sich der Kontaktradius a nach Gleichung GI. 2.1 zu
[36]:
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L (1 —v)?Fyr
2 E '

Gl. 2.22

Im rein elastischen Fall berechnet sich durch Einsetzen in Gl. 2.19 eine Abhéngigkeit des En-

gewiderstands von der Kontaktnormalkraft Fy zu:

Ry = B(EF”r)_% ,
2\2 E'
REN(FN)_1/3 ,
mit  p — spezifischer elektrischer Widerstand,
a — Kontaktradius,
E‘ —reduzierter E-Modul.

Gl. 2.23

Gl. 2.24

Zwischen realen Werkstoffoberflachen kommt es zu Abweichungen vom ideal elastischen

Verhalten, beispielsweise durch plastische Deformation oder mechanisches Durchbrechen von

Oxidschichten (s. Abbildung 2.6).

Kontaktwiderstand (Ohm)

T T T S L N

Kontaktnormalkraft (N)

Abbildung 2.6: Kontaktwiderstand als Funktion der Kontaktnormalkraft (schematisch; doppeltloga-

rithmische Auftragung); bei ideal elastischer Deformation (—); Einfluss von nichtlei-

tenden Schichten und/oder plastischer Verformung (- - -).

Im Falle plastischer Deformation &ndert sich die Abhangigkeit des Engewiderstands von der

Kontaktnormalkraft zu [37, 38]:
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_1/

P(FN) 2
R. =[N , Gl. 2.25
E=2\nH
_1/
Rg~(Fy)™ /2, Gl. 2.26

mit H — Harte.

Auch im Fall des Fremdschichtwiderstands Rr existiert eine Abhangigkeit von der Normal-
kraft. Bei elastischer Deformation gilt [38, 39]:

R.— Prdr (3 FNT>_2/3
F=" \4 E ) Gl. 2.27
Re~(Fy) ™3, Gl. 2.28
mit  pp — spezifischer elektrischer Fremdschichtwiderstand,
dr — Fremdschichtdicke.
Liegt plastische Deformation vor, so gilt fur den Fremdschichtwiderstand [38, 39]:
R. — prd (FN )_1
=7 \zg) Gl. 2.29
Re~(Fy)™t . Gl. 2.30

Fur die Kraftabhéngigkeit des Gesamtwiderstands Rk ergibt sich in der Realitét, je nachdem

ob Engewiderstand oder Fremdschichtwiderstand dominiert, ein Zusammenhang gemar [40]:
Rg~(Fy)™, Gl. 2.31
wobei der Exponent n zwischen 0,3 und 1 liegt.

Insbesondere in Bezug auf den Engewiderstand ist die Beschaffenheit der Oberflache eines
Kontaktwerkstoffes von grolier Wichtigkeit. Zur Beschreibung rauer Oberfl&chen gibt es zahl-
reiche Ansatze, wobei vor allem statistische, fraktale und Multiskalenmodelle eine Rolle spie-
len [41]. Die statistischen Modelle beruhen auf der Arbeit von Greenwood und Williamson (s.
Abschnitt 2.1, [42]). Fraktale Modell besitzen den Vorteil, dass die Rauheit skalenunabhéngig
beschrieben werden kann und weder von der Messléange noch der Auflésung von Geréten ab-
héngt [43]. Multiskalenmodelle greifen ebenfalls auf fraktale Mathematik zurlick, erlauben
jedoch eine bessere Beriicksichtigung der mechanischen Deformation der Oberflachen [44].
All diesen theoretischen Modellen gemein ist, dass sie eine Erniedrigung des Kontaktwider-

stands mit abnehmender Rauheit der Oberflache voraussagen.
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In einigen theoretischen und experimentellen Arbeiten wurde gezeigt, dass der elektrische
Kontaktwiderstand durch eine gezielte Oberflachenmanipulation gesteuert werden kann.
Kraytsberg et al. untersuchten die Mdglichkeit rostfreien Edelstahl als Material fiir Bipo-
larplatten in Brennstoffzellen einzusetzen. Die auf Stahloberflachen vorhandenen schlecht
leitenden Passivschichten wirken sich jedoch nachteilig auf den elektrischen Kontaktwider-
stand aus. Die Autoren untersuchten daher den Einfluss einer Oberflachenbehandlung auf die
Entwicklung des elektrischen Kontaktwiderstands. Die Stahloberflachen wurden mit Schleif-
papier unterschiedlicher Kérnung von Hand in der Art poliert, dass alle Schleifriefen unidi-
rektional auf der Oberflache vorlagen. Anschlielend wurde der elektrische Kontaktwiderstand
zwischen den vorbehandelten Stahloberflachen und einem Karbonfaser-Papier gemessen. In
diesem Experiment zeigte sich, dass der Kontaktwiderstand — entgegen der VVoraussage durch
theoretische Modelle — mit abnehmender Rauheit zunahm. Den Grund hierfur sahen Krayts-
berg et al. in der hohen Elastizitat des Karbonfaser-Papiers, das sich bei glatten Oberflachen
in den Vertiefungen anschmiegen konnte, wodurch sich der lokale Kontaktdruck reduzierte.
Dies erschwerte das Durchdringen der schlecht leitenden Passivschicht. Bei rauen Oberfla-
chen hingegen, so das Modell von Kraytsberg et al., lag das Papier nur auf den Spitzen der
orientierten Riefen auf, was zu einer Erhohung des Kontaktdrucks und damit zu einer Absen-

kung des elektrischen Widerstands fuhrte.

Auch Gu et al. gelang es durch eine Oberflachenmodifikation den elektrischen Kontaktwider-
stand zwischen zwei Molybdéan-beschichteten Silizium-Substraten abzusenken. Dazu erzeug-
ten sie aus der Beschichtung lber Atzprozesse ca. 2 um breite Molybdin-Spitzen. Der Kon-
taktwiderstand zwischen zwei so préaparierten Oberflachen war deutlich geringer, als zwischen
zwei flachen, ansonsten gleichgearteten. Dieser Effekt war umso starker, je hoher die Dichte
der Molybdan-Spitzen auf den betrachteten Oberflachen war. Gu et al. fuhrten dies darauf
zurlick, dass sich die harten Spitzen leicht durch Fremdschichten bohren konnten und eine
grollere Anzahl an a-Spots vorlag, als es bei einer glatten Oberflache der Fall wéare. Diese
Hypothese wurde durch ihr analytisches Modell gestiitzt, das eine gute Ubereinstimmung mit
dem Experiment zeigte. Eine materialwissenschaftliche Analyse der von den Molybdan-
Spitzen durchdrungenen Oxidschichten wurde allerdings nicht durchgeftihrt.

In einer Reihe von Untersuchungen studierten Leidner, Myers et al. die Fla&chenpressung
und die Stromdichteverteilung in Kontaktgrenzflachen sowohl experimentell, als auch simula-
tiv. Sie stellten dabei fest, dass die hochste Stromdichte bei gewdhnlichen Sphére-Flach-
Kontakten nicht mit den Regionen hdchster Flachenpressung zusammenfiel [45]. Durch die

Schaffung einer kreisformigen Vertiefung in der Flachprobe stellten sie jedoch eine Kontakt-
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situation her, in der die Sphare nur am Umriss der Vertiefung auflag. Die Orte hochster
Stromdichte und Flachenpressung wurden so zur Deckung gebracht, was zu einer Absenkung
des elektrischen Kontaktwiderstands flhrte [46]. Da die Positionierung der Sphére in die Ver-
tiefung wenig praxistauglich war, entwickelten sie einen Kontakt mit sinusférmig gepragter
Oberflache. Die Simulationsergebnisse zeigten, dass kleinere Wellenlangen der Oberflache im
Vergleich zum Radius der Sphéare zu einem geringeren elektrischen Kontaktwiderstand fihr-
ten [16]. Technologisch ist einer Verkleinerung jedoch Grenzen gesetzt, sodass eine optimale
Wellenlange fur typische Kontaktwerkstoffe zwischen 0,2 und 0,5 mm angegeben wurde

(Sphérenradius = 1,5 mm).
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3 Elektrische Steckverbinder

3.1 Aufbau und Funktion

Elektrische Steckverbinder finden im Allgemeinen entweder zur Signallibertragung (niedrige
Spannung/niedriger Strom) oder zur Leistungsibertragung (Hochspannung/-strom) Anwen-
dung [47]. Mroczkowski definierte einen elektrischen Steckverbinder als ,,ein elektromecha-
nisches System, das eine trennbare Schnittstelle zwischen zwei elektronischen Subsystemen
bereitstellt, ohne dass ein unakzeptabler Effekt auf die Signalintegritat oder ein Energieverlust
auftritt™ [48]. Ein Steckverbinder besteht im Wesentlichen aus folgenden Elementen:

1. Kontaktschnittstelle,

2. Kontaktoberflache,
3. Kontaktfeder,
4

Steckverbindergehause.

Crimp Kontaktfeder
N
7\
K
N\
/ Kontaktstift
Anschlusskabel / \
/ \
mechanische ~ / \\  Gehduse
Arretierung // \

Kontakt-Schicht

z.B.Sn, Ag Barriere-Schicht
Grundmaterial z.B. Ni
z.B. Cu-Legierung
\\ reale
! Kontaktflache

Abbildung 3.1: Schematische Abbildung eines Steckverbinders im Querschnitt (oben). VergroRerte
Darstellung des Schichtsystems (mittig) und der realen Kontaktflache (unten). Abbil-
dung nach [48].
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Es lassen sich zwei Arten von Kontaktschnittstellen unterscheiden: Zum einen die permanente

Schnittstelle, die den Kontakt mit dem jeweiligen Subsystem verbindet und zum anderen die
trennbare Schnittstelle zwischen den Kontaktoberflachen. Letztere ist entscheidend fir die
Funktion eines elektrischen Steckverbinders in Bezug auf den Kontaktwiderstand, die not-
wendigen Steck- und Ziehkréfte und die Lebensdauer [48].

Kontaktoberflachen elektrischer Steckverbinder sind in der Regel beschichtet, um deren che-

mische und mechanische VerschleilRbestandigkeit zu erhéhen. Anwendung finden sowohl
Edelmetalle (z.B. Gold) als auch Nicht-Edelmetalle (z.B. Zinn) [48]. Je nach verwendetem
Material und Einsatzart variiert die Schichtdicke dabei in der Regel zwischen 0,1 und 2,5 pm
[47, 49, 50].

Die Kontaktfedern dienen in erster Linie dazu, eine elektrisch leitfahige Verbindung zwischen
den Kontaktpartnern zu gewéhrleisten, die jedoch durch Aufbringen einer aufieren Kraft wie-
der getrennt werden kann. Bei der Auswahl geeigneter Werkstoffe muss in erster Linie auf
eine hohe Federbiegegrenze sowie eine hohe elektrische Leitfahigkeit geachtet werden. Wei-
terhin ist das thermische Ermudungsverhalten von Bedeutung, da beispielsweise die Relaxati-
on mechanischer Spannungen in der Feder zur Verringerung der Kontaktnormalkraft fiihren

kann. Typischerweise kommen hierbei Kupferlegierungen zum Einsatz [48].

Das Steckverbindergehduse dient in erster Linie als elektrische Isolation der Kontaktflache

von der Umgebung. Hinzu kommt die Aufgabe den Kontakt sowohl vor mechanischer Ein-
wirkung als auch vor schadlichen Umwelteinfliissen zu schitzen. Zur Aufrechterhaltung eines

stabilen elektrischen Kontaktes fixiert das Gehause zudem die Position des Steckers [48].

3.2 Kontaktfederwerkstoffe

Bei der Auswahl eines Kontaktwerkstoffes spielt dessen elektrische Leitfahigkeit die tberge-
ordnete Rolle. Metallische Leiter haben bei Normaltemperatur eine Leitfahigkeit von 108 bis
108S m. Als Leiterwerkstoff kommen in der Regel entweder reine Metalle, wie beispiels-
weise Silber und Kupfer oder Legierungen wie Bronze, Messing sowie Aluminiumlegierun-
gen zum Einsatz [49].

Nicht-Edelmetalle und deren Legierungen werden dabei oft fir Hochstromanwendungen
verwendet, wahrend Edelmetalllegierungen Uberwiegend bei niedrigen Strémen und hohen
Qualitatsanforderungen eingesetzt werden. Die Verwendung von Silberlegierungen fiir Hoch-
stromapplikationen stellt hierbei eine Ausnahme dar. Reine Edelmetalle werden aus Kosten-

grinden meist nur als Beschichtungsmaterial verwendet [49].
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Im speziellen Anwendungsfall des elektrischen Steckverbinders werden vor allem Kupferle-
gierungen als Kontaktfederwerkstoffe eingesetzt. Kupfer zeichnet sich neben sehr hoher
elektrischer und thermischer Leitfahigkeit vor allem durch eine gute Verarbeitbarkeit in Folge
geringer Hérte bei akzeptablem Rohstoffpreis aus. Zudem zeigt Kupfer eine gute Schweil3-
und Létbarkeit und kann iberdies gehéartet werden. Letzteres erlaubt eine gezielte Einstellung
der Federeigenschaften je nach Anwendungsfall. Die zum Einsatz kommenden H&rtungsme-
chanismen sind vor allem Mischkristallhartung, Kaltverfestigung, Ausscheidungshartung und
vereinzelt auch Dispersionshértung [4, 49, 51].

Die Hartung ist ein notwendiger Schritt zur Aufbringung der geforderten Federkréfte,
wirkt sich aber nachteilig auf die elektrische Leitfahigkeit und die Verformbarkeit aus, sodass
stets ein am Anwendungsfall orientierter Kompromiss gefunden werden muss [49, 50, 52].

Materialkennwerte einiger typischer Federwerkstoffe sind in Anlage B aufgefiihrt.

3.3 Beschichtungswerkstoffe

Die Kontaktfedern aus Kupferlegierungen werden in den meisten Anwendungsfallen be-
schichtet. Diese Oberflachenveredelung dient zum einen dem Korrosionsschutz des Basisma-
terials, zum anderen der Optimierung der elektrischen Kontaktschnittstelle. Letzteres bedeu-
tet, dass sich bei maoglichst geringer Flachenpressung maoglichst viele a-Spots ausbilden und
die Schicht gleichzeitig abriebfest ist [36, 49, 50].

Kupferlegierungen sind anféllig fir Oxidation und Sulfidisierung. Durch legierungstech-
nische Malinahmen kdnnen Resistenzen gegen diese Schadigungsmechanismen erhéht wer-
den. Dartber hinaus erhoht eine effektive Abschottung von Umwelteinflissen durch Umman-
telung mit einem korrosionsbestandigen Material die Lebensdauer von Steckverbindern noch
weiter. Wichtig ist hierbei eine gute Adhésion zwischen Basismaterial und Beschichtung, so-
wie eine geringe Porositat der Schicht [49].

Um einen stabilen und niedrigen elektrischen Kontaktwiderstand zu gewéhrleisten, mus-
sen die Kontaktoberflachen des Weiteren eine hohe Bestandigkeit gegen mechanischen Ver-
schleifl’ aufweisen, welcher beispielsweise bei der Montage durch das Stecken oder im Betrieb
durch Vibrationen induziert wird. Eine wichtige Rolle spielen hierbei neben mechanischen
Eigenschaften, wie Harte und Duktilitat, auch tribologische Eigenschaften, wie beispielsweise
der Reibungskoeffizient des Beschichtungsmaterials [49]. Materialparameter einiger gangiger

Kontakt-Beschichtungswerkstoffe sind in Anlage B aufgefiihrt.
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Auf den Beschichtungen selbst sind Oberflachenfilme, die den elektrischen Widerstand erho-
hen, entweder zu vermeiden (Edelmetallbeschichtungen) oder missen beim Stecken der Kon-
takte zerstort werden (Nicht-Edelmetallbeschichtungen) [9].

Ein wesentlicher Vorteil der Verwendung von Edelmetallen ist, dass sich auf deren Ober-
flache keine schlecht leitenden Oxidschichten ausbilden. Die Edelmetall-Schichtdicke liegt
meist zwischen 0,2 und 1,0 pum. Neben Palladium und Silber kommt vor allem Gold zum Ein-
satz, insbesondere wenn eine hohe Zuverlassigkeit gefordert wird. Gold zeichnet sich neben
einer hohen elektrischen und thermischen Leitfahigkeit auch durch eine sehr groRe Bestén-
digkeit gegenlber Oxidation bzw. der Ausbildung von Anlaufschichten aus. Daher genligen
bereits Kréfte von 0,3 — 0,5 N um einen akzeptablen metallischen Kontakt zu erzeugen. Aller-
dings ist Gold auch das weichste aller Edelmetalle, was zwar einen Vorteil im Hinblick auf
die Verarbeitbarkeit mit sich bringt, aber auch eine sehr niedrige Verschleif3bestandigkeit be-
dingt. Weiterhin beschrankt der sehr hohe Preis das Einsatzgebiet reiner Goldbeschichtungen
[36, 53].

Durch Zulegieren von Kupfer, Nickel, Silber, Platin und/oder weiteren Metallen, kann die
Harte bei gleichzeitiger Kostenreduzierung durch Materialeinsparung erhéht werden. Dies hat
jedoch mit steigendem Legierungsanteil negative Auswirkungen auf die Oxidationsbestéandig-
keit sowie die elektrische und thermische Leitfahigkeit. Gold und dessen Legierungen werden
vor allem fur Anwendungen mit niedrigem Strom und niedrigen Lasten eingesetzt, beispiels-
weise in der Mikroelektronik [36, 50, 54].

Um die Nachteile von Edelmetallbeschichtungen auszugleichen, werden oftmals zuséatzliche
Unterbeschichtungen (z.B. aus Nickel) mit Dicken zwischen 1,25 und 2,50 um verwendet, die
mehrere Aufgaben erfiillen [47, 50]:

1. Erhdhter Schutz vor porenbedingter Korrosion des Basismaterials: Nickel bildet eine
passivierende Oxidschicht, die Poren effektiv versiegeln kann. Dadurch wird das un-
edlere Basismaterial von der Edelmetallbeschichtung abgeschottet und es bildet sich
kein Lokalelement.

2. Barriereschicht zum Schutz vor Migration von Korrosionsprodukten: Im Falle einer
Beschadigung der Beschichtung und daraus resultierender Korrosion des Basismateri-
als behindert die Nickelschicht eine Migration von Korrosionsproduktion auf die
Edelmetallschicht. Dies verlangsamt die Entstehung schlecht leitender Filme auf der
Kontaktoberflache.
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3. Diffusionsbarriere: Eine Nickelschicht behindert die Diffusion von Kupfer durch die
Edelmetallschicht, was ansonsten zur Entstehung von Oxid- und Korrosionsfilmen an
der Kontaktflache fihren wiirde.

4. Erhohung der mechanischen Bestandigkeit: Eine harte Unterschicht unterstiitzt die
weiche Edelmetallschicht und erhoht so die effektive Harte des Schichtsystems. Dies
reduziert die sich im Kontakt bildende wahre Kontaktflache bei einer gegebenen

Kraft, was wiederum den Verschleif? verringert.

Durch diese positiven Effekte lasst sich die Dicke der Edelmetallschichten verringern, was zu

einer Kostenersparnis flhrt.

Unedle Beschichtungen sind aufgrund geringer Kosten trotz schlechterer Materialeigenschaf-
ten konkurrenzféhig zu Edelmetallbeschichtungen. Von diesen unterscheiden sich die unedlen
Beschichtungen vor allem durch das VVorhandensein eines schlecht leitenden Oxidfilms. Um
diesen durchbrechen zu koénnen, werden hohere Kontaktnormalkrafte eingesetzt, als bei
Edelmetallbeschichtungen [4, 36, 50].

In Steckverbindern werden als unedle Beschichtungen meist Zinnschichten mit einer Di-
cke zwischen 0,2 und 2,5 um eingesetzt. Zinn ist ein silber-weiles, duktiles und nichttoxi-
sches Metall mit einer hohen Korrosionsbestandigkeit an Luft. In Kombination mit starken
Sduren oder Basen kann es zu heftigen chemischen Reaktionen kommen. In ann&hernd pH-
neutralen Losungen weist Zinn jedoch eine sehr hohe chemische Bestandigkeit auf [55]. Der
Schmelzpunkt liegt bei ca. 232 °C und es kann mit fast allen anderen Metallen legiert werden
[56]. Reines Zinn existiert unter Normaldruck in zwei allotropen Formen: Unterhalb von
13,2 °C liegt eine Diamantstruktur vor, die a-Sn oder graues Zinn genannt wird. Oberhalb
dieser Temperatur findet eine Umwandlung in eine tetragonal raumzentrierte Struktur statt
(B-Sn bzw. weilles Zinn) [57-59]. Dieser allotrope Phaseniibergang ist mit einem Volumen-
sprung von ca. 28 % verbunden (Dichte: a-Sn: 5,77 g/cm®; B-Sn: 7,31 g/cmq). Die starke Vo-
lumenzunahme bei der Umwandlung von - zu a-Zinn kann zu intensiver Rissbildung fiihren,
die schlieBlich im Verlust der strukturellen Integritat resultiert. Dies kann so weit gehen, dass
Werkstiicke aus Zinn sprichwortlich zu Staub zerfallen. Dieses Phdnomen wird auch als
Zinnpest bezeichnet. Neben Verlust der mechanischen Stabilitat steigt auch der elektrische
Widerstand bei der Transformation von - zu a-Zinn um das ca. 25-fache, was zum Ausfall
elektrischer Komponenten flihren kann [60, 61]. Die Zinnpest tritt jedoch in der Realitat erst
bei weitaus tieferen Temperaturen als 13,2 °C auf. Eine kurzzeitige Abkihlung unter die ei-
gentliche Ubergangstemperatur fiihrt daher nicht unmittelbar zu einem Phaseniibergang
[59, 60].
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Auf Zinnoberflachen entstehen unter normalen Umgebungsbedingungen native Oxidschichten
mit einer Dicke von bis zu 15 nm. Ab einer Dicke groRer als 10 nm kodnnen diese Schichten
einen erheblichen Beitrag zum elektrischen Kontaktwiderstand leisten (bis zu 5 Q, [62]). Die
entstehenden Zinnoxidschichten lassen sich wéhrend des Steckens leicht aus dem Kontaktbe-
reich aufgrund des grof3en Harteunterschiedes zwischen dem Oxid und dem metallischen Zinn
entfernen. Wahrend des Steckens wird die sprode Oxidschicht in die darunterliegende, weiche
Zinnschicht gedriickt und kann dabei aufgebrochen werden.

Beim Einsatz von Steckverbindern, beispielsweise im Automobil, kommt es zu Mikrovib-
rationen (wenige um bis zu 125 um) die infolge von Reoxidationsprozessen zur Degradation
der Kontaktflache fuhren (Fretting, s. Abschn. 5.2.2). Beschichtungen aus Zinn bzw. dessen
Legierungen werden insbesondere bei niedrigen Einsatztemperaturen eingesetzt (reines Zinn
bis 130 °C, Zinnlegierungen bis 160 °C). Bei hoheren Temperaturen erweicht das Material
und/oder es kommt zu Kriechprozessen [4].

Ein weiterer Schadigungsmechanismus stellt die Entstehung von Whiskern dar. Die EG-
Richtlinie 2002/95/EG zur Beschréankung der Verwendung bestimmter gefahrlicher Stoffe in
Elektro- und Elektronikgeraten (Restriction of (the use of certain) Hazardous Substances,
RoHS) sorgte fiir die Umstellung auf bleifreie Lotverbindungen. Bleifreie Kupfer-Zinn-
Verbindungen sind jedoch besonders anféllig gegenliber Whisker-Bildung. Diese haarartigen
Zinn-Einkristalle mit Langen von bis zu mehreren Millimetern und Durchmessern von bis
10 um konnen zu Kurzschlissen fiihren [36, 63-65]. Der Entstehungsmechanismus dieser
Whisker ist nicht vollstandig geklart, wird jedoch in erster Linie dem Vorhandensein von
Druckspannungen zugeschrieben. Durch Zugabe von Blei kann die Tendenz zur Whiskerbil-
dung unterdriickt werden, doch aufgrund der RoHS-Bestimmungen wird dieses Schwermetall

nur noch in Ausnahmeféllen eingesetzt.

Durch Diffusionsprozesse zwischen dem Basismaterial (z.B. Au, Ag, Cu, Ni) und der Zinn-
schicht kommt es zudem zur Bildung intermetallischer Phasen (abgekdrzt IMP; s. Abbildung
3.2). Die Wachstumsgeschwindigkeit dieser Phasen unterscheidet sich jedoch von System zu
System. In den weit verbreiteten Systemen Kupfer-Zinn oder Nickel-Zinn kdnnen intermetal-
lische Phasen schon bei Raumtemperatur entstehen. Im System Kupfer-Zinn sind vor allem
die raumtemperaturstabilen, intermetallischen Strichphasen CusSn (&) und CueSns (1 bzw. n°)
von Bedeutung (s. Abbildung 3.2), wahrend bei Nickel-Zwischenschichten vor allem die Pha-
sen NizSns und Ni2Sn2 entstehen [66].



Kapitel 3: Elektrische Steckverbinder 24

Zinngehalt (gew.-%)
50 60 70

0 1 20 30 40 80 %0 100
1200 A - s A o - T - 1 'S A
11
1084 87°C
1000
900 L
755'C
— 7e8'c \15.5
800 - :
ls_J 777931 1 1576 C
o A
“ 700
2 " ZINN_sd0C 431
C 600 ML I
L (Cu) .
(R $20°C 582°C
£ 500 91 165 [—8
i 435 a15°C 887
400
~350°C
62 25
300 n 1
455 27C §
200 ilo7 189'C 186°C ga 7} 201 9681°C
L 44.8
N'— (Sn)—et
100 v . ' et . S
0 10 20 30 40 50 80 70 €0 %0 100
Cu Zinngehalt (at.-%) Sn

Abbildung 3.2: Das binare Phasendiagramm des Systems Kupfer-Zinn (entnommen aus [67]).

Die gestiegenen Anforderungen an elektrische Steckverbinder, insbesondere die erhéhte Ein-
satztemperatur und hohere Stréme (Joulesche Erwédrmung), férdern das Wachstum dieser
Phasen. Eine rein intermetallische Kontaktflache ist sehr spréde und daher anfallig fur Riss-
bildung, was wiederum zum mechanischen und elektrischen Versagen des Steckverbinders
fuhrt [66].

Das Wachstum intermetallischer Phasen ist diffusionsgesteuert. Aufgrund der unterschied-
lichen Interdiffusionsraten der beteiligten Metalle, kommt es jedoch zur Entstehung von
Kirkendallporen in dem Metall mit der héheren Diffusionsrate. Im Falle des Kupfer-Zinn-
Systems entstehen die Poren dementsprechend auf der kupferreichen Seite (20 °C: Dcy-in-sn =
3,09 10 m?/s, Dsn-in-cu = 4,67 1073 m?/s [68]). Diese Poren schwichen die Haftung der dar-
uber liegenden Schichten, was die Rissentstehung unter mechanischer Belastung fordert. Wei-
terhin verringern die Poren den leitenden Querschnitt im Material, was wiederum zu einer
Erhohung des Kontaktwiderstands flihrt [65].

Die IMP zeichnen sich im Vergleich zur Zinnschicht durch eine deutlich héhere Hérte aus
(s. Tabelle 3.1). Die Dicke der IMP-Schicht beeinflusst neben dem Kontaktwiderstand auch
das Reibverhalten, die Umformbarkeit und die Lotbarkeit der Steckverbinder. Die Entstehung
der IMP bei Raumtemperatur via Korngrenzendiffusion kann zur Erzeugung von Druckeigen-
spannungen fihren, die wiederum die Whiskerbildung begunstigen. Durch gezielte Tempera-
turbehandlung nahe oder (ber dem Schmelzpunkt von Zinn (Reflow-Behandlung) kann eine
gleichmé&Rige IMP-Schicht gewtiinschter Dicke Uber Volumendiffusion eingestellt werden, um

der Whisker-Bildung entgegen zu wirken [69].
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Tabelle 3.1: Ausgewahlte Materialparameter des Systems Kupfer-Zinn.

Phase | spez. Leitféhigkeit | Schmelz- E-Modul Harte Dichte
(1/Qm) punkt (°C) | (GPa) (GPa) (g/cmd)
(T =300 K)

Cu 5841e+7  [70]|1085 [67]|1165  [71]|165  [71] | 8,96 [70]

Sn 8,696e+6  [70]|232  [67]] 46,9 [71]] 022  [71] | 7,29 [70]

CusSn |5,714e+6  [72]|676  [67]| 1190  [71]|6,12  [71] |89 [72]

CusSns | 1,120 e+7  [72]| 415  [67]| 1342  [71]|6,5 [71] | 8,28 [72]

sno |- 1077 [73]] 36,6 [74]| 3,4 [75] | 6,45 [73]
174,52 — 9,8

SnO; |3e-2-1e0 [73]|1625 [73] on>® [76]| Yy, [73] 695 [73]

CuO |le-l1-1e0 [73]|1336 [73]| 81,6 [77] gé‘ [73] |64 [73]

Auch bei unedlen Beschichtungsmaterialien kommen Zwischenschichten zum Einsatz, die im
Wesentlichen die gleichen Zwecke erflillen wie bei den Edelmetallbeschichtungen. Es steht
jedoch vor allem die Funktion als wirksame Diffusionsbarriere im Vordergrund. Meist wird
hierfir Nickel verwendet. Das Wachstum von intermetallischen Zinn-Nickel-Phasen lauft um
den Faktor vier langsamer ab, als bei den entsprechenden Cu-Sn-Phasen. Eine gleichférmige,
stabile IMP-Schicht verbessert die Lotbarkeit des Materials und unterdriickt die Whiskerbil-

dung, was zu einer erhohten Temperaturstabilitat der Kontakte beitragt [47, 69].

3.4 Herstellungsprozess

Das Basismaterial, bestehend aus Kupfer bzw. Kupferlegierungen, wird in Form von Béndern
uber Walzprozesse hergestellt und anschliefend mit einer Beschichtung veredelt. Im industri-
ellen MaRstab kommen fast ausschlieBlich kontinuierliche Verfahren zum Einsatz. Dabei

spielen vor allem das Feuerverzinnen und die Galvanisierung eine Rolle [36].

Beim Feuerverzinnen durchlaufen die gereinigten und mit Flussmittel behandelten Kupfer-

bander eine Zinnschmelze. Dieses Verfahren zeichnet sich durch vergleichsweise geringe
Produktionskosten, sehr gute Lotbarkeit sowie hohe Adhé&sion zwischen Beschichtung und
Grundmaterial aus. Weiterhin zeigen feuerverzinnte Bénder eine hohe Verformbarkeit. Auf-
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grund der geringen Eigenspannungen des Materials ist die Tendenz zur Whiskerbildung sehr

gering.

Die Methode der Galvanisierung bietet hingegen den entscheidenden Vorteil, dass sich kom-

plexe Schichtsysteme durch hintereinander geschaltete Béader realisieren lassen. So lasst sich
das Eigenschaftsprofil von Steckverbindern gezielter einstellen, als es durch rein legierungs-
technische MafRnahmen zu bewerkstelligen ist. Auch ist es durch geeignete Prozessfiihrung
maoglich nur Teilbereiche der Bander zu galvanisieren und damit Material einzusparen. Der
Nachteil der hohen inneren Spannungen galvanischer Schichten kann durch eine Diffusions-
barriere und eine nachgeschaltete Reflow-Behandlung abgebaut werden. Weiterhin gibt es
neuere Elektrolytentwicklungen, die gezielt Zugspannungen in die Schichten einbringen und
so der Whiskerbildung entgegen wirken [36, 66, 69].
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4  Reibung

4.1 Reibungsgesetze

Die Reibungskraft kann ,,als Widerstandskraft sich beriihrender Korper gegen die Einleitung
einer Relativbewegung (Ruhereibung, statische Reibung) oder deren Aufrechterhaltung (Be-
wegungsreibung, dynamische Reibung)* aufgefasst werden [78]. Experimente von Leonardo
da Vinci, Guilliom Amonton und Charles A. Coulomb fuhrten zu Erkenntnissen, die heutzu-
tage als Reibungsgesetze bekannt sind. Diese Gesetze lauten wie folgt [78-81]:

1. Die Reibungskraft ist proportional zur Belastung

Fp=u- Fy, Gl. 4.1
mit @ — Reibungskoeffizient.
2. Die Reibungskraft ist unabhéngig von der scheinbaren Kontaktflache.
3. Die (dynamische) Reibungskraft ist unabhangig von der Gleitgeschwindigkeit

(Coulombsches Gesetz).

Der Reibungskoeffizient ist demnach das Verhaltnis der Kraft, die der tangentialen Bewegung
zwischen zwei Korpern entgegen wirkt und der Normalkraft, die die beiden Korper zusam-
menpresst. Je nachdem ob statische oder dynamische Reibung vorliegt, wird zwischen dem
statischen und dem dynamischen Reibungskoeffizient pus bzw. pg unterschieden [80]. Im Fol-

genden wird L synonym zu g verwendet.

4.2 Reibungsmechanismen

Reibung zwischen Festkdrpern kann infolge mehrerer, simultan wirkender Mechanismen auf-
treten, die je nach tribologischem System unterschiedlich stark zur resultierenden Reibkraft
beitragen (s. Abbildung 4.1) [82]:
e Adhasion,
e Deformation,
o Deformation und/oder Bruch von Oberflachenschichten,
o plastische Wechselwirkung zwischen Asperiten (Furchung),
o Furchung durch VerschleiRpartikel und

o elastische Wechselwirkung zwischen Asperiten.
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I. Tribologische Beanspruchung: Energieeinleitung

Adhasion Plastische Furchung Elast. Hysterese
u. Scheren Deformation u. Dampfung

Abbildung 4.1: Schematisches Modell der Reibungsmechanismen, die bei Relativbewegung zweier

sich bertihrender Korper auftreten kdnnen (entnommen aus [78]).

Im Folgenden werden die einzelnen Reibungsmechanismen beschrieben.

4.2.1 Adhasion

Die Adhasionskomponente der Reibung beruht auf der Bildung und Zerstérung von adhésiven
Bindungen in der wahren Kontaktflache. Unter Adhdsion wird in diesem Zusammenhang ein
atomarer Bindungsprozess verstanden, der zwischen Kontaktstellen zweier sich bertihrender
Oberflachen abl&uft. Um zwei adhdsiv miteinander verbundene Oberflachen wieder vonei-
nander zu trennen, muss die sogenannte Adhésivkraft iberwunden werden. Dementsprechend
hangt die Reibkraft von der Scherfestigkeit =5 im Grenzflachengebiet ab. Nach Bowden und
Tabor gilt [78, 81, 83, 84]:

E =1A, . Gl. 4.2

Da die wahre Kontaktflache im Falle metallischer Korper ann&hernd direkt proportional zur
Normalkraft ist (s. Gl. 2.17), ergibt sich im Rahmen dieses Modells fir die Reibkraft:

Fy
E =t Gl. 4.3

und entsprechend fir den Reibungskoeffizienten:

_FR_Ts

u'_FN_E’ GI.4.4

mit H —Harte.
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Die Reibkraft ist folglich proportional zur Normalkraft und unabhéngig von der scheinbaren

Kontaktflache, was in Ubereinstimmung mit Amontons Gesetzen steht [81, 84].

Die Harte hangt dabei mit der FlieRspannung naherungsweise Uber die Beziehung H ~ 30,
zusammen (vgl. Abschnitt 2.2) [32]. Fur die Scherfestigkeit gilt weiterhin 7, = [0,5; 0,6]0;,.
Daraus ergibt sich ein Reibungskoeffizient von ca. 0,16 — 0,2. Entsprechende Werte werden
h&ufig bei Reibung zwischen Metallen unter atmospharischen Normalbedingungen gemessen.
Jedoch sind auch deutlich hohere Werte messbar, beispielsweise im Hochvakuum ohne Aus-
bildung einer schutzenden Oxidschicht. In diesem Fall kann die adhasive Bindung so stark
sein, dass ein Bruch im weicheren der beiden Kontaktpartner auftritt, nicht aber in der Grenz-
flache [79, 82]. Auch fuhrt der Beitrag plastischer Effekte oftmals zu hoheren Reibungskoef-
fizienten [78].

Im Falle der trockenen Gleitreibung kann die Adhasionskomponente fir technische Ober-
flachen unter Normalatmosphare einen Anteil am Reibungskoeffizienten von u=0,1 — 0,6

ausmachen [78].

4.2.2 Deformation

Eine tangentiale Relativbewegung zwischen zwei in Kontakt stehender Korper fuhrt meist zu
einer Deformation im Kontaktbereich. Die Deformation von Rauheitsspitzen zwischen den

Korpern kann entweder elastisch oder plastisch ablaufen. Im elastischen Fall wird Energie

wahrend des Belastungs-Entlastungszyklus in Form von Phononen oder durch viskoelastische
Effekte dissipiert. Diese Hystereseverluste tragen letztlich zur Reibkraft bei (beispielsweise

bei Polymeren mit viskoelastischem Verhalten oder Metallen mit elastischem Verhalten) [84].

Im Falle plastischer Deformation kann es zu Energieverlusten aufgrund der auftretenden dis-

sipativen Prozesse (Energieabsorption, Energieemission, thermische Prozesse) kommen. Die
Reibungsenergie kann daher als ,,Arbeit zur plastischen Deformation beim Gleichgewichts-
gleiten* angesehen werden [78]. Bei trockener Gleitreibung ist die plastische Deformation fir
den Widerstand zu Beginn des Gleitens, also dem Ubergang von statischer zu dynamischer
Reibung, verantwortlich. Die Deformationskomponente macht dabei einen Anteil von u=0,4
— 0,75 am gesamten Reibungskoeffizienten aus, nimmt mit der Zeit jedoch durch Einebnen

der anfanglichen Oberfl&chenrauheit ab [78].

Lauft die Deformation zwischen Rauheitsspitzen plastisch ab und findet der Reibvorgang

zwischen Korpern unterschiedlicher Harte statt, so tritt das sogenannte Furchen auf. Bei die-

sem Mechanismus graben sich die Asperiten des harteren Materials in den weicheren Korper
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ein. Findet eine Relativbewegung zwischen den Reibungspartnern statt, so zerfurchen die hér-
teren Asperiten den weicheren Gegenkorper. Der Widerstand des weicheren Materials gegen
diese tangentiale Bewegung tragt zur Reibkraft bei. Die Furchung kann in Abhangigkeit von
der Eindringtiefe der Asperiten einen Anteil an der Gesamtreibungszahl zwischen p=0 -1
ausmachen. Je hoéher die Eindringtiefe der Partikel, desto hoher der Anteil an plges [78, 85].

Furchung kann nicht nur durch die Asperiten der sich kontaktierenden Oberflachen her-
vorgerufen werden, sondern auch durch harte Partikel, die in der Kontaktflache vorliegen.
Diese Partikel kdnnen entweder von aufRen in das System eingebracht werden oder entstehen
wéhrend des Reibprozesses durch Verschleil3 (beispielsweise harte Oxide) [84]. Wie bei der
Furchung durch Asperiten, kann der Anteil der Furchungskomponente am Gesamtreibungs-
koeffizienten zwischen p = 0 — 1 variieren. Je hérter die VerschleiRRpartikel in Relation zu den
Kontaktflachen, desto hdher ist der Reibungskoeffizient [78, 85].
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5 Mechanischer Verschleify

Mechanischer Verschlei wird nach Antler definiert als der ,,Verlust teilchenférmigen Mate-
rials aus einer festen Oberflache als Ergebnis mechanischer Einwirkung® [11]. Der Verschleil}
hangt eng mit den Mechanismen der Reibung zusammen. Dennoch handelt es sich dabei um
qualitativ unterschiedliche Phanomene. Reibung ohne Verschleil? ist denkbar, jedoch kann es
ohne Reibung keinen mechanischen Verschleill geben. Wahrend in einigen Fallen eine enge
Korrelation zwischen Reibung und Verschleil} vorhanden ist, beispielsweise bei plastischer
Deformation von Mikrokontakten, kdnnen Reibung und Verschleil? im gleichen System oft-
mals auf unterschiedlichen physikalischen Mechanismen beruhen. So kann beispielsweise
beobachtet werden, dass sich die Verschleilgeschwindigkeit zwischen zwei Kdrpern bei sonst
gleichen Bedingungen um mehrere GroRenordnungen unterscheidet, wenn die Materialpaa-
rungen variiert werden [85, 86]. Auch kdnnen die mittleren Reibkoeffizienten zweier Materi-
alpaarungen identisch sein, die VerschleiBprozesse aber grundlegend verschieden. Die Bezie-
hung von Reibung und Verschleify hangt nach Blau von der Umwandlung und Dissipation
kinetischer Energie ab [87]. Je mehr Reibungsarbeit durch Gleitbewegungen erzeugt wird,
desto hoher ist die Energie, die dissipiert werden muss. Mdgliche Mechanismen dafir sind:

e Reibungswarme,

e Entstehung oder Bruch adhésiver Bindungen,

e Umordnung molekularer Spezies an der Oberflache,

e elastische/plastische Deformation der Probenoberfléche,

e Entstehung von Vibrationen oder akustischen Wellen,

e Entstehung von Mikrobrichen,

e Bildung von Defekten oder Phasenumwandlung,

e Ablauf chemischer Reaktionen an der Oberflache,

e viskose Verluste im dazwischen befindlichen Medium (falls vorhanden) und

e Kompression oder Neuverteilung von VerschleiRpartikeln in der Grenzflache.

Wie die Energie letzten Endes dissipiert wird, hdngt vom jeweiligen Tribosystem und den
beteiligten Materialien ab und kann nicht verallgemeinert werden. Ein hoher Reibungskoeffi-

zient ist somit noch kein eindeutiger Hinweis auf einen hohen Verschleil3.

Quantifiziert wird der Verschleil mittels der sogenannten Verschleif3rate. Diese kann bei-
spielsweise als Material-/\Volumen-/Masseverlust pro Zeit, Reibdistanz oder Zyklenanzahl
angegeben werden. Der Kehrwert der Verschleil3rate wird als VerschleiRbestandigkeit defi-
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niert und beschreibt den Widerstand eines Korpers gegen Materialverlust wéahrend eines Ver-

schleil3prozesses [81].

5.1 VerschleiBmechanismen und -arten

VerschleiBprozesse beruhen auf dem Zusammenwirken einer Vielzahl von Mechanismen, die
im Folgenden zusammengefasst werden. VerschleiBarten kdnnen nach dem entsprechenden
physikalischen Mechanismus klassifiziert werden [86, 88, 89]:

o Oberflachenzerrittung,

e abrasiver VerschleiB,

e adhésiver Verschleifl und

e tribochemischer Verschleil.

Tribologische Beanspruchung

[/

Oberflachenzerriittung Abrasion Adhision Jribochemische Reaktionen

Abbildung 5.1: Schematisches Modell der VerschleiBmechanismen, die bei Relativbewegung

zweier sich bertihrender Korper auftreten kdnnen (entnommen aus [88]).

Der Prozess der Oberflachenzerriittung kann folgendermalien beschrieben werden: Wéhrend

des Reibvorgangs missen die Oberflachen beider Reibpartner Krafte aufnehmen, die in Kom-
bination mit periodischen Relativbewegungen zu einer Ermidung der Werkstoffoberflache
fuhren. Auf die Mikrokontakte wirken Uberlagerte Normal- und Tangentialkrafte, die zu
Spannungsmaxima in und unterhalb der Kontaktfliche fiihren. Durch zyklische Beanspru-
chung koénnen somit wechselnde, mehrachsige Zug- und Druckspannungen wirken, die
schlielRlich zu Rissbildung fihren. Durch adhésive Wechselwirkung zwischen den Reibpart-
nern kénnen in oder unter der Oberfldche entstandene Risse zusétzlich vergrél3ert werden,
sodass sich schliel3lich VerschleiRpartikel 16sen (Delamination). Dieser Prozess wird Oberfla-
chenzerruttung oder auch Mikroermiiden genannt [88, 89].
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Abrasiver VerschleiB tritt auf zwischen Materialien mit deutlich unterschiedlicher Harte und

wird definiert als VerschleiR aufgrund harter Partikel oder harter Erhéhungen, die gegen und
uber eine feste Oberflache bewegt werden. Die Asperiten des hérteren Materials (bzw. abrasi-
ve Partikel) dringen dabei in das weichere Material ein, was bei Metallen zur Furchenentste-
hung aufgrund plastischer Deformation fuhrt [88].

Der Mechanismus des adhdsiven VerschleiRes tritt zwischen Materialien vergleichbarer

Hérte auf. Dieser entwickelt sich in derselben Art und Weise wie bei der adhdsiven Reibung.
Die Rauhigkeitsspitzen werden in der Kontaktflache durch Kaltverschweillung zusammenge-
fligt. Dabei kdnnen Bindungen entstehen, deren Festigkeit die des urspringlichen Materials
der Kontaktpartner tbersteigt. Wahrend eines Reibvorgangs auftretende Relativbewegungen
kdnnen daher zu einem Herausbrechen von Verschleil3partikeln fiihren, wobei die Bruchfla-
che dann innerhalb des Materials und nicht an der urspriinglichen Grenzflache liegt [88].

Der tribochemische VerschleiR stellt einen weiteren Mechanismus dar. Dieser beruht auf

dem Ablauf tribochemischer Reaktionen zwischen den Kontaktpartnern und dem Umge-
bungsmedium. Relativbewegungen zwischen den Kontaktpartnern fiihren dazu, dass standig

neue Reaktionsprodukte erzeugt und abgerieben werden.

Verschlei kann auch nach Art der tribotechnischen Anwendung klassifiziert werden. Folgen-
de VerschleiRarten kdnnen dabei unterschieden werden [88]:

e Gleitverschleil,

e WalzverschleiB,

e StolRverschleiB,

e Schwingungsverschleil,

e Furchungsverschleil,

e Strahlverschleil? und

e Stromungsverschleil3.
Im Zusammenhang mit elektrischen Steckverbindern spielen vor allem der Gleit- und der

Schwingungsverschleif3 eine Rolle, worauf im folgenden Abschnitt eingegangen wird.

5.2 Mechanischer VerschleiB3 elektrischer Steckverbinder

Die primdre Aufgabe einer elektrischen Verbindung ist es, den unterbrechungsfreien Fluss des
elektrischen Stroms durch die Kontaktstelle zu ermdglichen. Die Zuverlassigkeit eines elektri-
schen Kontakts kann durch vielfaltige, voneinander abhéngigen Faktoren, die eine Degradati-
on der Kontaktflache zur Folge haben kodnnen, nachteilig beeinflusst werden (s. Abbildung
5.2) [10].
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Thermische Plastische Kriechen,
Ausdehnung Deformation Spannungsrelaxation

Temperaturanstie i Oxidation,
p g Fretting Korrosion
Intermetallische Anstieg des
Phasen Kontaktwiderstands
Abbildung 5.2: Wechselwirkung unterschiedlicher Verschleimechanismen in elektrischen Steck-

verbindern (Hochstromanwendungen). Abbildung nach [10].

Die grundlegenden physikalischen Zusammenhange zwischen dem Kontaktwiderstand, der
wahren Kontaktfliche und der Kontaktnormalkraft wurden bereits in Kapitel 2 ausfiihrlich
diskutiert. Uber Korrosionsvorgange und Whiskerbildung in Zusammenhang mit intermetalli-
scher Phasenbildung und deren nachteiligen Wirkungen auf den Kontaktwiderstand elektri-
scher Steckverbinder wurde in Abschnitt 3.3 berichtet. Die folgenden Abschnitte konzentrie-
ren sich auf die mechanischen VerschleiBmechanismen, die speziell fur elektrische Steckver-
binder im realen Einsatz von Interesse sind. Dies sind der Gleitverschleil?, welcher beim Ste-
cken und Ziehen elektrischer Steckverbinder auftritt und insbesondere der Schwingungsver-
schleil}, welcher bei Betrieb in Kraftfahrzeugen auftreten und zum Ausfall elektrischer Sys-

teme fuhren kann.

5.2.1 Gleitverschleil3: Stecken und Ziehen

Im Laufe der Lebensdauer elektrischer Steckverbinder werden diese wéhrend der Montage,
Wartung oder im taglichen Gebrauch mehrfach gesteckt und gezogen. Im Falle von verzinn-
ten Kontakten fir die Automobilindustrie betragt die Zyklenzahl in der Regel zwischen 1 und
20 [9, 36]. Steckverbindungen zu tragbaren Geréten werden dagegen viel starker beansprucht,
wobei bis zu einige Tausend Zyklen moglich sind [90].

Wahrend dieser Steck- und Ziehvorgange unterliegen die Kontaktoberflachen Gleitver-
schleil3, der als ,,Ablauf und Ergebnis von VerschleiRprozessen bei einer Gleitbewegung kon-
taktierender Werkstoffe* definiert werden kann [88]. Alle in Abschnitt 5.1 dargestellten Ver-

schleiBmechanismen kénnen am Verschleil3prozess in unterschiedlicher Auspragung und Ab-
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folge beteiligt sein [81, 88]. Zinn und dessen Legierungen sind dabei besonders anfallig fur
adhasiven Verschlei3 (Verschleil3rate ist 100-mal hoher als bei Hartgoldschichten, [11]).

Gehen wir vom Fall aus, dass diese VVorgange ohne Anlegen einer elektrischen Spannung
geschehen, so rufen die Steck- und Ziehzyklen rein mechanischen Verschleily hervor. Die
VerschleiRfestigkeit hangt dabei von unterschiedlichen Parametern ab [36]:

e Dicke/Harte der Deckschicht,

e Artund Dicke der Zwischenschicht (falls vorhanden),

e Oberflachenverunreinigungen,

e Kontaktnormalkraft,

e Anzahl der Steckzyklen,

e Steckverbinder-Geometrie,

e Oberflachentopographie und

e Schmierung (falls vorhanden).

5.2.2 Schwingungsverschleil3: Fretting-Korrosion

Unterliegen die Kontaktpartner eines tribologischen Systems oszillierenden Relativbewegun-
gen mit kleinen Schwingungsamplituden, so entsteht Schwingungsverschleily (engl. Fretting)
[10, 88, 91]. Hervorgerufen werden diese Bewegungen beispielsweise durch mechanische
Vibrationen oder Unterschiede im thermischen Ausdehnungskoeffizienten der einzelnen
Steckverbinderbauteile [9, 10]. Ein wichtiges Unterscheidungsmerkmal zum Gleitverschleif3
ist dabei die Amplitude, die im Falle des SchwingungsverschleiRes kleiner als der Durchmes-
ser der geometrischen Kontaktflache ist. Ahnlich wie beim GleitverschleiR konnen hierbei
alle wesentlichen VerschleiBmechanismen nach- oder nebeneinander auftreten. Bei Reibpro-
zessen zwischen unedlen metallischen Kontaktpartnern spielen insbesondere tribochemische
Prozesse eine Rolle. In diesem Fall handelt es sich um die sogenannte Reibkorrosion (engl.
Fretting Corrosion) [88, 92]. So neigt beispielsweise Zinn zur Bildung einer nativen Oxid-
schicht auf der Materialoberflache. Diese wirkt sich zwar positiv auf die chemische Bestan-
digkeit aus, ist jedoch auch die Ursache der Fretting-Korrosion, die als primérer Schadi-
gungsmechanismus von Zinn-Deckschichten gilt [9, 92].

Fretting héngt von einer Vielzahl von Faktoren ab, deren Zusammenspiel noch nicht vollstén-
dig verstanden wird. Die generellen Ablaufe wéhrend der Schadigung lassen sich jedoch qua-
litativ folgendermafen beschreiben [10]:

Die Kombination aus einer sproden Oxidschicht und dem darunterliegenden weichen Zinn

ermdoglicht das leichte Aufbrechen des Oxids und das Extrudieren von metallischem Zinn an
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die Oberflache, was zur Herstellung eines leitfdhigen, metallischen Kontaktes zwischen den
beiden Kontaktpartnern fuhrt (s. Abbildung 5.3, Schritt 0). Durch Mikrovibrationen kann es
jedoch dazu kommen, dass sich die Kontaktflache verschiebt und der Oxidfilm an einer ande-
ren Stelle aufgebrochen wird (s. Abbildung 5.3, Schritt 1). Dieser Vorgang kann beispielswei-
se Uber Delamination oder Scherung von kaltverschweiten Kontaktpunkten erfolgen. In der
ursprunglichen Kontaktflache wird das metallische Zinn nun der Atmosphére ausgesetzt und

ein Reoxidationsprozess beginnt [9, 10, 92].
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aufgebrochener Oxidfilm
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neu gebildeter Oxidfilm

@ ( Mikrobewegung | ; i
N
Y

aufgebrochener Oxidfilm  neu gebildeter Oxidfilm

@ < nach n Zyklen >

R g

elektrisch isolierende Schicht
bestehend aus Oxidpartikeln

Abbildung 5.3: Mechanismus der Fretting-Korrosion auf einer Zinnoberflache. 0) Erstkontakt:
Die Oxidschicht wird aufgrund der aufgebrachten Normalkraft durchbrochen.
1) Relativbewegung setzt aufgrund von Vibrationen oder Unterschieden im ther-
mischen Ausdehnungskoeffizienten der Reibpartner ein. Die frei werdende metal-
lische Oberfliche kommt mit der Atmosphdre in Kontakt und oxidiert.
2) Richtungsumkehr der Relativbewegung: Erneut wird metallische Oberflache
frei und beginnt zu oxidieren. Das zuvor gebildete Oxid wird durch die Reibbe-
wegung aufgebrochen. n) Vielfache Wiederholung der Relativbewegungen: Mit
fortschreitendem Verschleil? bildet sich eine elektrische isolierende Schicht, be-

stehend aus verdichteten Oxidpartikeln. Abbildung nach [9].

Andert sich die Richtung der Mikrobewegung, so wiederholen sich die oben beschriebenen

Ereignisse und neues metallisches Zinn wird aus der Deckschicht freigelegt und oxidiert (s.
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Abbildung 5.3, Schritt 2). Dies fuhrt zur Bildung einer Schicht aus Oxidpartikeln zwischen
den beiden Kontaktpartnern, die durch abrasiven Verschlei3 zur weiteren Zersetzung der
Kontaktflache beitragen, wenn die Mikrovibrationen andauern. So entsteht schliel3lich eine
isolierende Zwischenschicht aus Oxid- und Abriebpartikeln (s. Abbildung 5.3, Schritt n)
[9, 10]. Der elektrische Kontaktwiderstand kann sich wahrend dieses Prozesses bis zum Ver-
sagen des Steckverbinders erhéhen.

Fretting entsteht nur dann, wenn die Relativbewegung der Kontaktpartner nicht gro3 ge-
nug ist, um die Abriebpartikel aus der Kontaktzone zu befordern. In Abhangigkeit von der
Bewegungsamplitude lassen sich folgende Regime unterscheiden [11]:

1. Stick: Die Amplitude in diesem Regime ist kleiner 1 bis 2 um, je nach Material und
Kontaktgeometrie. Die Deformation der Rauheitsspitzen ist rein elastisch und die
Schédigung der Oberflache tritt erst auf, wenn die Kontaktpartner getrennt werden.

2. Stick-Slip: Dieses Regime tritt bei Amplituden von ca. 5 um auf. Wéhrend das Zent-
rum der Kontaktflache Stick-Bedingungen unterliegt, setzen im Randbereich bereits
Gleitprozesse (engl. Slip) ein. Begleitet wird dies von Rissbildung, Oberflachenermi-
dung und der Entstehung von Abriebpartikeln.

3. Gross-Slip: Bei Amplituden gréRer 10 um kdnnen alle Verbindungen zwischen Mik-
rokontakten in jedem Bewegungszyklus zerstért werden. Hierbei tritt folglich voll-
stdndiges Abgleiten auf und es kann zur Oberflachenzerriittung durch Delamination

kommen.

Eine weitere Erhdhung der Amplitude fuhrt zu dem in Abschnitt 5.2 beschriebenen Gleitver-
schleil3. Die Grenze zwischen Fretting und Gleitverschleil? hangt stark von den im jeweiligen
Tribosystem vorliegenden Bedingungen ab, liegt erfahrungsgeméal jedoch bei ca. 125 um
[10].
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Fretting hangt von vielen Faktoren ab, von denen die Wichtigsten zunéchst aufgezahlt und
anschlieBend naher beschrieben werden:

e Kontaktnormalkraft,

e Oszillationsfrequenz,

e Amplitude,

e elektrische Stromstéarke/Spannung,

e Harte der beteiligten Kontaktpartner,

o relative Luftfeuchtigkeit,

e Umgebungstemperatur und

e Schmiermittel.

Durch Erhohung der Kontaktnormalkraft konnen die Reibkraft zwischen Kontaktpartnern

erhoht und somit Relativbewegungen minimiert werden, um so die Ursache des Frettings zu
unterdriicken. Ein weiterer Effekt besteht in dem Versiegeln der Kontaktflache durch Kaltver-
schweillung. Bei ausreichend hoher Kontaktnormalkraft entsteht eine starke adhasive Bindung
zwischen Kontaktpunkten. Die wahrend den oszillierenden Relativbewegungen entstehenden
metallischen VerschleiRpartikel werden zwischen diesen Kontaktpunkten luftdicht einge-
schlossen, sodass eine fortlaufende Oxidation unterbunden wird. Der metallische Kontakt
bleibt bestehen und die Bildung harter, abrasiver Partikel wird zunédchst unterdriickt. Durch
Erhohung der Kontaktkraft lasst sich die Fretting-Korrosion allerdings nur verzégern, nicht
vollstandig unterbinden. Zudem fuhrt diese VVorgehensweise zu htherem Gleitverschleill beim
Stecken und Ziehen. Ein erheblicher Nachteil ergibt sich weiterhin dadurch, dass eine Erho-

hung der Kontaktkraft die Montage und Wartung von Steckverbindern erschwert [9-11].

Die Oszillationsfrequenz der Mikrobewegungen hat entscheidenden Einfluss auf die wéhrend

der Fretting-Korrosion auftretenden Oxidationsprozesse. Li et al. beobachteten in frequenzab-
héngigen Fretting-Experimenten (5 bis 80 Hz) an Stahlproben (Kugel gegen Flachprobe), dass
die resultierende Verschleillspur mit steigender Frequenz kleiner wird. Auch die akkumulierte
dissipierte Energie — ein Mal} fir den VerschleiR — nahm entsprechend mit steigender Fre-
quenz ab [93]. Der Grund fur dieses Verhalten ist, dass die Kontaktzone bei niedrigen Fre-
guenzen langer atmosphdrischen Bedingungen ausgesetzt wird, sodass mehr Zeit fur Oxidati-
on bleibt. Mit fallender Frequenz nimmt das Oxidschichtwachstum folglich zu und die Fret-

ting-Korrosion wird verstarkt [10, 11].
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Einen ahnlichen Effekt hat die Variation der Amplitude auf den Fretting-Prozess. Je groRRer
der zuriickgelegte Weg pro Reibzyklus, desto mehr Zeit steht fir die Oxidation der Kontakt-
zone zur Verfugung und umso starker wird der Effekt der Fretting-Korrosion [10, 11].

Antler et al. wiesen zudem nach, dass der Kontaktwiderstand Uber die Verschleil3spur
nicht konstant ist, sondern im Zentrum einige GréfRenordnungen kleiner sein kann als in den
Umkehrpunkten, an denen sich die Verschleil3partikel sammeln [8]. Ein weiterer Faktor ist
das Bewegungsregime, in welchem die Fretting-Korrosion ablauft. So wiesen Hannel et al.
nach, dass die durch Fretting hervorgerufene Widerstandsanderung im Stick-Slip-Regime

kleiner ausfallt, als im Gross-Slip-Regime [94].

Weiterhin wird die Kontaktflache in Steckverbindern auch durch den anliegenden elektri-
schen Strom bzw. die anliegende Spannung beeinflusst. Die wéhrend des Frettings erzeugten
isolierenden Partikel und die damit verbundene Einengung der Strompfade kann aufgrund von
Joulescher Erwarmung zum Erweichen, Schmelzen, Verdampfen, Sublimieren oder gar Zer-
setzen des Metalls bzw. der vorliegenden Fremdschichten fiihren. All diese Prozesse kdnnen
zur VergroRerung der leitenden Kontaktflache beitragen und damit zur Stabilisierung des
Kontaktwiderstands. So kénnen sich in Fretting-Experimenten Kontaktwiderstands-Plateaus
ausbilden. Je hoéher die Stromstarke bzw. Spannung, umso friher treten diese Plateaus auf und

bleiben umso langer stabil [10].

Einen weiteren Einflussfaktor stellt die Hérte der beteiligten Oberflachen dar. Je hérter das
Material, desto hoher die Bestandigkeit gegen abrasiven Verschleil’. Dies gilt insbesondere,
wenn die Harte der metallischen Oberflache die der entstehenden Oxidpartikel Ubersteigt.
Weiterhin sind harte Oberflachen bestdndiger gegen Ermiidung als weiche [10]. Dies spielt
insbesondere bei ungleichen Materialpaarungen eine Rolle. Hierbei werden die entstehenden
Oxidpartikel in das weiche Material gepresst, was dort zu einem verstarkten Verschlei3 fihrt
[95].

Auch die atmosphérischen Bedingungen beeinflussen das Fretting. Eine Variation der relati-

ven Luftfeuchtigkeit kann sich in zweierlei Weise auswirken. Zum einen kann eine Erhéhung

der Luftfeuchte zu einer verringerten VerschleiRrate fiihren, wenn die in das System einge-
brachte Flussigkeit als Schmierstoff fungieren kann und somit zur Reduktion adhdsiver Kréafte
zwischen den Kontaktpartnern beitragt. Andererseits werden bei bestimmten Materialpaarun-
gen durch das Einbringen einer Flussigkeit in die Kontaktzone chemische Korrosionsprozesse

hervorgerufen. Diese fiihren dann zur Entstehung von Korrosionsprodukten die in die Ver-
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schleiRspur eingebracht werden und somit zu einer Erhéhung der Verschleilirate beitragen
[10].

Die Umgebungstemperatur kann den VerschleiRprozess auf zwei Arten beeinflussen. Eine

Verénderung der Temperatur hat sowohl Auswirkungen auf die Oxidations-/Korrosionsrate
als auch auf die mechanischen Eigenschaften des Materials. So wurde fir eine verzinnte Kup-
ferlegierung nachgewiesen, dass eine Erh6hung der Temperatur bis auf 60 °C auch zu einer
Erhohung der VerschleiRrate flhrt. Bei weiterer Erhéhung bis zu 110 °C wurde jedoch festge-
stellt, dass die Rate wieder abnahm, da das Material erweicht und sich dadurch die wahre
Kontaktflache erhdht [7, 96]. Dies fiihrte nicht nur unmittelbar zu einer Reduzierung des Kon-
taktwiderstands, sondern auch zu einer Verkleinerung der Amplitude. Somit wurde pro Zyk-
lus der Anteil an ,frischem‘ Zinn reduziert, was eine Verringerung der reibinduzierten Oxida-
tionsrate bewirkte. Eine noch weitere Erhéhung der Temperatur fuhrte im System Kupfer-
Zinn jedoch zu einer verstarkten Bildung intermetallischer Phasen (IMP), was die Kontaktei-
genschaften wieder verschlechterte [10]. Diese Verschlechterung schrieben Park et al. in Un-
tersuchungen von verzinnten Kupferkontakten im Temperaturintervall von 25 bis 185 °C vor
allem der im Vergleich zu reinem Zinn deutlich héheren Hérte der IMP zu (> Faktor 40). Die
harte und spréde IMP-Schicht neigte unter Fretting-Bedingungen zu Rissbildung und damit zu
einer mechanischen Schadigung im Kontaktbereich. Da der Anteil der IMP mit steigender
Temperatur zunahm, fiihrte die Schadigung zu einem verkleinerten leitenden Querschnitt und
damit unmittelbar zur Erhéhung des Kontaktwiderstands. Zudem bildete das erweichte Zinn
einen Film (ber der intermetallischen Schicht, der bei Temperaturen von mehr als 125 °C

stark oxidierte und somit elektrisch isolierend wirkte [7].

Schmiermittel konnen in elektrischen Kontakten eingesetzt werden um den Reibungskoeffi-
zienten zu erniedrigen. Dies kann nicht nur zu einer Verminderung des Verschleiles beim
Stecken und Ziehen fiihren, sondern auch die Auswirkungen der Fretting-Korrosion reduzie-
ren. Ein geeigneter Schmierfilm isoliert entstehende Abriebpartikel zudem von der Atmosphé-
re und verzdgert somit die Bildung harter, abrasiv wirkender Oxidpartikel. Durch die Wahl
des richtigen Schmiermittels kann somit der Kontaktwiderstand stabilisiert werden. Ungeeig-

nete Schmiermittel kdnnen jedoch gegenteilige Wirkung hervorrufen [10].
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6 LASER-Theorie

6.1 Charakteristika von Laserstrahlung

Der Begriff LASER ist ein Akronym und beschreibt die Lichtverstarkung durch stimulierte
Emission von Strahlung (engl. Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation). La-
serstrahlung weist einige charakteristische Eigenschaften auf, die sich von jenen weilen
Lichts unterscheiden [97-100]:

e monochrom,

e hoher Kohérenzgrad,

e geringe Divergenz,

e hohe Intensitat.

Da Laserstrahlung monochrom ist, stellt die Wellenlange des Laserlichts nach der Quanten-
theorie unmittelbar ein Mal3 fir die Energie der mit der Welle transportierten Photonen dar
[101, 102]:

Co

E=hy f=hy—, Gl. 6.1

mit  h, —Plancksches Wirkungsquantum (6,626 e-34 Js),
f — Frequenz,
Co — Lichtgeschwindigkeit (Cvak = 2,998 €8 m/s),
A — Wellenlange.

Der Begriff Kohérenz driickt aus, dass die Wellenziige der Laserstrahlung sowohl zeitlich als
auch raumlich feste Phasenbeziehungen aufweisen. Die Divergenz ist ein Mal3 fir die Abwei-
chung von einer parallelen Strahlausbreitung. Die geringe Divergenz bei Laserstrahlung er-
maoglicht die Fokussierung des Strahls mit optischen Elementen. Dies ist eine notwendige
Voraussetzung zum Erreichen hoher Intensitdten bzw. Energiedichten (Energie pro Flache,

Fluenz) von Laserstrahlung [99].

6.2 Erzeugung von Licht: Absorption und Emission

Dringt Licht in Materie ein, so wird dieses darin ganz oder teilweise absorbiert und wandelt
sich in andere Energieformen, beispielsweise in Warme um. Trifft eine ebene Lichtwelle auf
eine Materialschicht der Dicke d, so schwécht sich deren Ausgangsintensitat lo beim Durch-

gang durch die Schicht gemaR des Lambert-Beerschen Gesetzes ab [103, 104]:
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I'=Ilyexp(-a-d), Gl. 6.2
mit  a— Absorptionkoeffizient.

Der Absorptionskoeffizient berechnet sich dabei zu [105]:

_ 4mnk
T Gl.6.3

mit  n— (realer) Brechungsindex,
k — Absorptionsindex,

Ao — Vakuumwellenlénge.

Fir stark absorbierende Materialien liegt der Absorptionskoeffizient in der GrofRenordnung
10° — 10° cm™®. Der Kehrwert des Absorptionskoeffizienten beschreibt die Tiefe, innerhalb
derer die Laserstrahlung signifikant gedampft wird. Die Absorptionstiefe ist dabei definiert
als [105]:

1
la =~

Gl. 6.4

Dieser Wert wird auch als Absorptionslange oder Eindringtiefe bezeichnet und beschreibt die
Tiefe, ab der die Intensitat der Laserstrahlung auf den Wert 1/e abgefallen ist.

Absorption tritt auf, da Licht mit Atomen und Molekilen wechselwirken kann. Atome und
Molekile besitzen diskrete Energiezustande, auf denen deren Elektronen verweilen. Ohne
auBeren Einfluss nehmen die Atome/Molekiile den Zustand niedrigster Energie ein, der auch
als Grundzustand bezeichnet wird. Triff jedoch Licht einer bestimmten Frequenz fi> auf ein
Atom, so kann dieses in einen hoheren Energiezustand bergehen, sofern die Bohrsche Be-
dingung erfullt ist (s. Abbildung 6.1 b) [100]:

AEy; = E; —E; = hfy, Gl.6.5
mit  Ei» — Grundzustand bzw. angeregter Energiezustand.

Durch Absorption eines Photons wird ein Elektron auf ein héheres Energieniveau gehoben,
wéhrend der einfallenden Lichtwelle die Energie AE;, entzogen wird. Der nicht absorbierte
Teil der Welle 1auft mit verringerter Amplitude in der urspringlichen Richtung weiter.

Der angeregte Energiezustand ist jedoch hochst instabil, sodass Elektronen nach einer
Verweilzeit von ca. 10 s aus instabilen und in ca. 103 s aus metastabilen Zustanden wieder in

den Grundzustand zuriick fallen. Diese Energie kann in Form von Warme oder Strahlung ab-
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gegeben werden. Im Falle der Strahlung wird spontan ein Photon mit gleicher Frequenz wie
das urspriingliche Photon in zufélliger Richtung emittiert (s. Abbildung 6.1 a). Geschieht die-
ser Prozess ohne &uf3ere Einwirkung, wird dies als spontane Emission bezeichnet [99, 103].

vor Bestrahlung nach

Abbildung 6.1: Strahlungsprozesse in einem System mit zwei diskreten Energieniveaus; a) spon-

tane Emission, b) Absorption, c) stimulierte Emission (entnommen aus [100]).

Trifft auf ein angeregtes Atom eine Lichtwelle, deren Energie genau der Ubergangsenergie
des angeregten Elektrons entspricht, wird ein optischer Ubergang induziert, noch bevor das
System durch spontane Emission den Grundzustand erreicht. Dabei wird ein Photon erzeugt,
das in Frequenz, Phase, Polarisation und Ausbreitungsrichtung mit dem urspringlichen Pho-
ton, das den Ubergang induzierte, iibereinstimmt (s. Abbildung 6.1 c). Diese Umkehrung des

Absorptionsprozesses wird stimulierte Emission genannt.

6.3 Populationsinversion

Stimulierte Emission und Absorption stehen zueinander in Konkurrenz. Die Abnahme der
Intensitat durch Absorption bzw. die Zunahme durch spontane Emission ist dabei gegeben
durch [103]:

A GL 6.6
dxa 124¥14 s
al _ w

axl, = 021l Gl. 6.7

mit o35/, — Wirkungsquerschnitt fiir Absorption bzw. spontane Emission,

N1/2 — Dichte der Atome im Grundzustand bzw. der angeregten Atome.
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Der Wirkungsquerschnitt gibt dabei an, mit welcher effektiven Flache das Atom die Photonen
absorbiert (negatives Vorzeichen) bzw. emittiert (positives VVorzeichen). Vom Betrag her sind
beide im Falle der Absorption und spontanen Emission gleich, falls die beiden Energieniveaus
gleiches statistisches Gewicht aufweisen. Die Bilanz vereinfacht sich daher zu:

dl _dl +d1
dxlges Cdxl,  dx

= =0y, (N, — NI . Gl.638

e

Durch Integration uber die Dicke des durchstrahlten Mediums ergibt sich das verallgemeiner-

te Beersche Gesetz:

1
= exp(a,, (N, — N;)d) . Gl. 6.9
0

Daraus ergeben sich folgende Félle [97]:
1. (N, —N;) < 0: Die Absorption tberwiegt. Die Intensitat des einfallenden Lichts wird
abgeschwacht.
2. (N, —N;) = 0: Absorption und stimulierte Emission kompensieren sich gegenseitig.
Das Medium ist transparent.
3. (N, —N;) > 0: Stimulierte Emission Uberwiegt. Die Intensitat des einfallenden Lichts

wird verstarkt.

Zur Erzeugung von Laserstrahlung muss im aktiven Medium der dritte Fall vorliegen, in dem
eine sogenannte Besetzungsinversion vorherrscht. Dies ist nur in Medien mit metastabilen
Energieniveaus maglich, in denen Elektronen relativ lange verweilen kénnen, bevor diese in
den Grundzustand zurtickkehren (vgl. Abschn. 6.2). Laseraktive Medien verfuigen daher uber
mindestens drei Energieniveaus. Neben Dreiniveausystemen werden haufig auch Vierni-

veausysteme genutzt (s. Abbildung 6.2, [99]).

Im aktiven Medium wird die einfallende Energie absorbiert, wodurch Elektronen auf ein ho-
heres Energieniveau Es, das sogenannte Pumpniveau, gehoben werden. Damit eine Beset-
zungsinversion moglich ist, missen mehrere Bedingungen erfullt sein:
1. Bei E4 und E2 handelt es sich um kurzlebige Energiezustande.
2. Bei E3 handelt es sich um einen metastabilen Zustand.
3. Die Ubergangswahrscheinlichkeit von Es in den Grundzustand ist kleiner als die
Ubergangswahrscheinlichkeit von E4 in Es.
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E,, = OO0 kurzlebig
strahlungsloser Ubergang
E; langlebig
oT4]
o o
S o AVAVAVAVAVAWA;
AVAVAVAVAVAWA
& 3| AAARAAAAA
£ = IRV AVA A YA A
< P stimulierte Emission
-
E, O kurzlebig
strahlungsloser Ubergang
Elektronen
Abbildung 6.2: Pumpprozess und Inversion in einem Lasermedium mit vier besetzten Energieni-

veaus. Die Elektronen werden aus dem Grundzustand (E:) angeregt und auf ein
hoherenergetisches, instabiles Niveau (Pumpniveau E4) angehoben. Uber strah-
lungslose Prozesse fallen die Elektronen auf das metastabile Niveau Es. Aufgrund
der Langlebigkeit dieses Niveaus wird eine Populationsinversion erzeugt, d.h. auf
Niveau Es befinden sich mehr Elektronen als auf dem instabilen Niveau E,. Trifft
ein spontan emittiertes Photon, dessen Energie dem Ubergang E3 zu E; entspricht,

auf die angeregten Elektronen in Es, so kommt es zur stimulierten Emission.

Sind diese Bedingungen erfullt, so fallt das zuvor durch Absorption auf den Zustand E4 ange-
regte Elektron auf den metastabilen Zustand Es. Dies kann beispielsweise strahlungslos (Git-
terschwingungen) oder tber spontane Emission geschehen. Da die Population auf Ez groRer
ist als auf E», ist die Wahrscheinlichkeit, dass ein spontan emittiertes Photon auf das angeregte
Elektron trifft, sehr hoch. Besitzt das Photon dabei die fiir den Ubergang von Es auf Ez cha-
rakteristische Frequenz, so ist die Voraussetzung fur stimulierte Emission gegeben und ein
neues Photon kann emittiert werden. Die so hervorgerufene Kettenreaktion verlauft allerdings
regel- und richtungslos und ist nur von kurzer Dauer. Erst durch den Einsatz eines Resonators
kann die Strahlung durch Mehrfachreflektion entlang einer Vorzugsrichtung verstarkt werden
[99, 106].

6.4 Absorption in Metallen

Wenn elektromagnetische Strahlung auf eine Materialoberfléche trifft, so wird diese zu unter-
schiedlichen Anteilen reflektiert, gebrochen, absorbiert, gestreut und/oder transmittiert (s.
Abbildung 6.3, [107]).
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Abbildung 6.3: Mdgliche Wechselwirkung zwischen einfallendem Laser-Licht mit einem Materi-
al. Abbildung nach [107].

Fur transparente Medien gilt dabei [108, 109]:

A+R+T=1, Gl.6.10
mit A — Absorptivitat,
R — Reflektivitéat,
T — Transmissivitat.

Im Fall opaker Medien, wie beispielsweise von Metallen, ist die Transmissivitédt gleich null
(T=0).

Die Basis flr Laser-Materialbearbeitung stellt dabei die Fahigkeit des Materials dar, die
eingestrahlte Leistung zu absorbieren. Dies kann etwa zu einer Erhdhung der Kkinetischen
Energie freier Elektronen oder zur Anregung von Valenzelektronen fiihren. Die Degradation
dieser Uberschiissigen Energie durch unterschiedliche Zwischenschritte hat schliellich die
Erzeugung von Wérme zur Folge. Daraus resultieren Effekte wie Aufheizen, Schmelzen, Va-

porisieren, Plasmabildung etc. [107].

Fur opake Materialien ist die Absorptivitat definiert als der Teil der einfallenden Intensitét,
der nicht reflektiert wird [110]:

A=1-R, Gl. 6.11
wobei
I
R= I—T , Gl. 6.12
0

mit Ir — reflektierte Intensitét,

lo — Ausgangsintensitat.
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In einem Metall ist die Absorption von einer Vielzahl von Faktoren abhéngig. Dabei spielen
sowohl die Eigenschaften des Laserstrahls, als auch die des Materials eine wichtige Rolle, wie

anhand folgender Tabelle veranschaulicht wird.

Tabelle 6.1: Absorptionsbestimmende Eigenschaften von Laserstrahl und Material.

Intensitat

Wellenlange

Laserstrahl
Einfallswinkel

Polarisation

Zusammensetzung

Temperatur

Material
Oberflachenrauheit

Fremdschichten und Defekte

Eine detaillierte Darstellung des Absorptionsverhaltens von Metallen kann Anlage A ent-

nommen werden.

6.5 Laser-Material-Wechselwirkung

Prinzipiell wird bei der Laser-Material-Wechselwirkung zwischen photothermischen, photo-

chemischen und photophysikalischen Prozessen unterschieden [111, 112].

Als photothermische Effekte werden Prozesse bezeichnet, bei denen die Umwandlung der

Anregungsenergie in Warme schneller ablauft als die der anderen anfanglichen Prozessschrit-
te, wie beispielsweise der Neuanordnung von Atomen oder Molekdlen, der Desorption von
Spezies von der Oberflache oder den ersten Schritten chemischer Reaktionen. Die detaillier-
ten Anregungsmechanismen kdnnen daher vernachldssigt werden und der Laser kann als ein-
fache Wérmequelle betrachtet werden.

Neben rein thermischen Effekten, kann es auch zu photochemischen Prozessen kommen,

welche direkten Einfluss auf die Atombindungen ausiiben. Hierbei ist der erste Reaktions-
schritt schneller als die Umwandlung der Anregungsenergie in Wé&rme, weshalb auch von
nicht-thermischen Prozessen gesprochen wird.

Spielen sowohl thermische als auch chemische Prozesse eine Rolle, so wird dies als pho-

tophysikalischer Prozess bezeichnet.
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Mdogliche Folgen der Laser-Material-Wechselwirkung sind in Abbildung 6.4 veranschaulicht
[107].

Laserstrahl

s

Warmeleitung

a) Heizen b) Aufschmelzen
o
c) Evaporieren d) Plasmabildung

— Y

e) Ablatieren

Abbildung 6.4: Effekte der Laser-Materialwechselwirkung: a) Aufheizen, b) Aufschmelzen,
c) Evaporieren, d) Plasmabildung, €) Ablatieren. Abbildung nach [107].

Diese Effekte treten in Abhéngigkeit von der Intensitat der Laserstrahlung und der Wechsel-
wirkungszeit nur in bestimmten Regimen auf und finden in der Materialbearbeitung und

-fertigung eine breite Anwendung (s. Abbildung 6.5).
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Abbildung 6.5: Wirkungsbereiche unterschiedliche Laser-Material-Wechselwirkungseffekte und
deren Anwendung in der Laser-Material-Bearbeitung. Abkirzungen: Multi-
Photonen Absorption (MPA), Multi-Photonen lonisation (MPI), gepulste Laser-
ablation (PLA), gepulste Laserdeposition (PLD), Laserhérten (engl. laser anneal-
ing, LA), Laser-Reinigen (engl. laser cleaning, LC), Laser-induzierte Isotopen-
Trennung (engl. laser induced isotope separation, LIS), Laser-unterstiitze De-
tonatonswellen (engl. laser induced detonation waves, LSDW), Laser-unterstiitzte
,»Verbrennungswellen* (engl. laser supported combustion waves, LSCW), Laser-
induziertes CVD (engl. laser induced chemical vapor deposition, LCVD), Laser-
induziertes elektrochemisches Plattieren/Atzen (engl. laser induced electrochemi-
cal coating, LEC) (entnommen aus [112]).
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6.6 ns-Laser-Ablation

Der Materialabtrag durch kurze, hochenergetische Pulse wird als gepulste Laser-Ablation
bezeichnet (engl. pulsed laser ablation, PLA). Die Ablation beruht auf photophysikalischen
Mechanismen und findet fernab des thermischen Gleichgewichts statt. Laserablation erlaubt
eine Materialbearbeitung, in der die thermische Wechselwirkung im Wesentlichen auf das
ablatierte Volumen beschrénkt ist. Voraussetzung dafur ist, dass die wéhrend eines ns-Pulses
ablatierte Schicht mit der Dicke Ah kleiner ist als die Warmeeindringtiefe oder die Absorpti-
onslénge, je nachdem welche der beiden Tiefen groRer ist [113]:
Ah = max{l;,l,} ,

Gl.6.13
ly =2,/Dt, ,
T Gl.6.14
b y)
G Gl.6.15

mit  It— Warmeeindringtiefe,
l, — Absorptionslénge,
D— Diffusivitét,
T, — Laserpulsdauer,
o(T) — Dichte,

Cp — spezifische Warmekapazitat bei konstantem Druck.

6.7 Laserinterferenztexturierung

Neben konventionellen Fertigungsverfahren, in denen Laser im direct-writing-Verfahren ver-
wendet werden, kommt in jlngerer Zeit verstarkt das Laserinterferenz-Prinzip zur gezielten
Manipulation von Materialoberflachen zum Einsatz [114, 115]. Dabei produzieren zwei oder
mehr sich berlagernde, kohérente und linear polarisierte Laserstrahlen ein gezielt einstellba-
res Interferenzmuster. VVoraussetzung dafir ist die rdumliche und zeitliche Kohérenz der La-
serstrahlung. Die rdumliche Kohdrenz kann durch Interaktion mit der Umgebung oder den
optischen Elementen des Interferometers beeintrachtigt werden. Zeitliche Kohdrenz hangt
entscheidend von der Bandbreite der Laserquelle ab. Absolute zeitliche Koharenz wére mit
einem perfekt monochromatischen Laser zu erzielen, der nur in einer einzigen Frequenz
strahlt. Dies ist in der Realitat jedoch nicht umsetzbar. Ein merklicher Verlust der zeitlichen
Kohérenz tritt auf, wenn der optische Weglangenunterschied zwischen den interfierenden

Strahlen gréRer wird als die Koharenzlange lcon [114, 116]:
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lcon = CoTcon » Gl. 6.16

. 1 " .
mit  Teop = 5—-— Kohérenzzeit,

Av — spektrale Bandbreite.

Die Koharenzlangen einiger typischer Laserquellen sind folgender Tabelle zu entnehmen:

Tabelle 6.2: Kohérenzlénge weilden Lichts und einiger Lasertypen [100, 114].

Lichtquelle Koharenzlange (m)
Gluhbirne <10°
Nd:YAG 1-2

stabilisierter HeNe | >5

COq-Laser 100

Im einfachen Fall zweier interferierender Laserstrahlen ist resultierende Intensitat gegeben
durch [117, 118]:

1(x) = 2I, {cos (4% sin(@)) + 1} = 41, cos?(kx sin(9)) , Gl. 6.17

mit o — Intensitét des Laserstrahls (Fluenz),
A — Wellenlange,
6 — Winkel zwischen den Laserstrahlen,

k= 27” — Wellenzahl.

Die Intensitatsverteilung innerhalb des Interferenzmusters oszilliert zwischen 0 und 4lo.
Komplexere Falle wie Dreistrahl- oder Vierstrahlinterferenz wurden von Lasagni bzw. Kondo
et al. beschrieben [111, 119]. Die berechneten Intensitatsverteilungen und die resultierenden
Topographien fir Zwei- und Dreistrahlinterferenz werden im Folgenden exemplarisch visua-

lisiert.
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berechnete Intensitatsverteilung reale Textur (AFM)

Linientextur

hexagonale Textur

Abbildung 6.6: Berechnete Intensitatsverteilung (links) und mittels AFM vermessene Topogra-
phie der Textur verzinnter Kupferproben (rechts) fir Zweistrahl- (oben) und

Dreistrahlinterferenz (unten).

Die Periodizitét p des erzeugten Interferenzmusters ist durch folgende Gleichung bestimmt:
A

p= W - Gl.6.18
GroRere Winkel zwischen den Strahlen haben demnach eine kleinere Periodizitat zur Folge
und umgekehrt. Das (theoretische) untere Limit fir den Abstand der Interferenzstreifen ist die
halbe Laserwellenldange. Somit ist das entstehende Interferenzmuster nicht nur von der Geo-
metrie des Interferenzaufbaus, sondern auch stark von der verwendeten Laserwellenlange
abhangig. Welche Periodizitét sich tatséchlich darstellen lasst, hangt jedoch stark vom be-
strahlten Material und der eingekoppelten Energiedichte, auch Fluenz genannt, ab. Die Fluenz

berechnet sich im Falle eines gepulsten Lasers zu:

P,
FLo=n,— Gl. 6.19

frA’
mit 7, — Verlustfaktor,
PL — Laserleistung,
f — Laserpulsfrequenz,

A — Spotflache.

Je hoher die thermische Leitfahigkeit, umso schneller kann die wéhrend der Bestrahlung ent-

stehende Warme dissipiert werden, was sich ungunstig auf die erzielbare Strukturbreite (Peri-
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ode) auswirkt. Die Periodizitat kann daher nie kleiner als die Warmeeindringtiefe sein (s. Gl.
6.14), d.h. die Tiefe, in der die Temperatur auf den Bruchteil 1/e der urspringlichen Tempera-
tur abgefallen ist (s. Abschnitt 9.3). Das obere Limit der Periodizitat wird von dem geringsten
noch einstellbaren Winkel zwischen den interferierenden Strahlen bestimmt. Der limitierende
Faktor ist der geometrische Aufbau der Optiken, die mdglichst dicht nebeneinander positio-
niert werden mussen. Durch rahmenlose Optiken kann dieser Abstand minimiert werden [120,
121].

Die positive Interferenz fuhrt auf der Probenoberflache je nach Leistung zu bis zu mehre-
ren Tausend Grad heil3en Bereichen, was zum Aufschmelzen der Probenoberflache fihrt. Im
Intensitatsminimum hingegeben ist die Probenoberflache um mehrere hundert Grad khler (s.
Abschnitt 10.5) [111].

positive Interferenz [mm2-cm?]

negative Interferenz

Periodizitat
[um-Bereich]

[266 — 1064 nm]
Abbildung 6.7: Interferenz zweier Laserstrahlen (schematisch).

Der generelle Mechanismus der Topographieausbildung durch Laserinterferenztexturierung
an mehrlagigen Werkstoffsystemen wurde durch A. Lasagni experimentell untersucht [122].
Er fand heraus, dass unterschiedliche Topographieregime in Abhangigkeit von der Fluenz
existieren (s. Abbildung 6.8). Betrachtet wird ein System, bei dem das niedrigschmelzende
Material Gber dem hochschmelzenden liegt, so wie es bei verzinntem Kupfer der Fall ist.

Bei niedriger Fluenz kommt es durch die Einwirkung des Lasers in den Interferenzmaxi-
ma zu thermisch bedingten Verformungen, ohne dass die Oberflache aufgeschmolzen wird
(Regime I, s. Abbildung 6.8 a). Bei weiterer Erhohung der Fluenz wird die obere Schicht auf-
geschmolzen, die untere jedoch nicht (Regime Il, s. Abbildung 6.8 b und c¢). Aufgrund des
hohen Temperaturgradienten zwischen Minima und Maxima fihrt die sogenannte Marangoni-
Konvektion im schmelzfllissigen Zinn zur Entstehung einer Topographie [123]. Ursache hier-

flr ist der Gradient der Oberflachenspannungen zwischen heiem Intensitatsmaximum und
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kiihlerem Intensitatsminimum und dem daraus folgenden gerichteten Materialtransport zum

Minimum hin.

(b)

ﬂfml\_,iﬂ hx ": jﬂih/“\ /”B

e A

Abbildung 6.8: Schematische Darstellung der Mikrostruktur nach Laserinterferenzbestrahlung flr

unterschiedliche Fluenzen im Falle zweier Schichten. Die niedrigschmelzende Schicht
(B) liegt oberhalb der hochschmelzenden Schicht (A). a) Niedrige Fluenz: Thermische
Dilatation; b) mittlere Fluenz: Schicht B wird aufgeschmolzen, Schicht A nicht; ¢)
mittlere bis hohe Fluenz: Schmelzbereich in B wird erhéht und das Material wird wei-
ter auseinander gedréngt; d) sehr hohe Fluenz: beide Schichten werden aufgeschmol-
zen. Abbildung entnommen aus [122].

Da die Abkiihlungsgeschwindigkeit zwischen 101° und 10 K/s liegt, erstarrt das Material in
der Bewegung [122, 124]. Auf der ehemals flachen Materialoberflache wird so eine topogra-
phische Struktur erzeugt. Bei noch hoherer Fluenz schmilzt schlielich auch die untere
Schicht auf (Regime Il1, s. Abbildung 6.8 d).
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7/ Optimierung der tribologischen Eigenschaften durch

Oberflichentexturierung

7.1 Einfiihrung

Um eine strukturierte bzw. texturierte? Oberflache von einer gewoéhnlichen technisch bearbei-
teten Oberflache zu unterscheiden, fiihrten Evans et al. zwei Definitionen ein, welche diese

beiden Begriffe voneinander abgrenzen [125]. Unter einer bearbeiteten Oberflache verstanden

sie ,,Oberflachen, bei denen der Herstellungsprozess optimiert ist, um eine Variation der Ge-
ometrie zu erzeugen und/oder um oberflachennahen Materialeigenschaften eine spezifische

Funktion zu geben.* Texturierte Oberflachen dagegen sind ,,Oberflachen mit einem determi-

nistischen Muster aus geometrischen Elementen, die fur gewohnlich ein hohes Aspektverhélt-
nis aufweisen und der Oberflache eine spezifische Funktion verleihen sollen.« Darlber hinaus
weisen texturierte Oberflachen zumeist eine Periodizitdt in mindestens einer Richtung auf.

Typische Anwendungen texturierter Oberflachen sind exemplarisch in Tabelle 7.1 aufgefuhrt.

Tabelle 7.1: Anwendungsgebiete texturierter Oberflachen (Auszug aus [125]).

Anwendungsgebiete Beispiel

. e Gitter
Optik :
Fresnel-Linsen

) e Zylinderringe/-kolben
Mechanischer Kontakt
o Festplatten-Oberflachen

e Reifenlaufflache

Hydrodynamik
/ / e Golfbélle

e Zellkultur-Systeme

Biologie .
e Bio-MEMS

: : e Gewellte Oberflachen
Reibung und Verschlei3
o Werkzeuge

) e Zahnflllungen
Adhésion
o Oberflachenvorbehandlung fur Farben

2 Unter Struktur bzw. Textur wird in diesem Falle ein Oberflachenmuster verstanden (im Sinne von Laserober-
flachentexturierung (engl. Laser Surface Texturing)). Im Folgenden wird nur noch von Textur gesprochen.
Dieser Begriff ist jedoch nicht zu verwechseln mit der Textur im kristallographischen Sinne.
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Insbesondere in der Tribologie ist das Texturieren bereits erfolgreich eingesetzt worden. Flr
tribologische Anwendungen wurden Texturen mit kreisformigen, elliptischen, viereckigen,
linienartigen und V-formigen Querschnitt eingesetzt [126-130], wobei die optimale Geomet-
rie vom jeweiligen Anwendungsfall abhéngt und — mangels eines umfassenden theoretischen
Modells — meist empirisch ermittelt wird. Dies gilt insbesondere fur den Fall der trockenen
Reibung [127]. Die genannten Oberflachentexturen konnen durch eine Vielzahl unterschiedli-
cher Herstellungsverfahren erzeugt werden, von denen in Tabelle 7.2 einige Beispiele aufge-

listet sind.
Tabelle 7.2: Methoden zur Herstellung von Oberflachentexturen [125].
Herstellungsart Beispiel
e Spanende Bearbeitung
e Réndeln
Materialbewegung/ e Kugelpolieren/Rollieren
-entfernung

e Atzen (chemisch, reaktives lonenatzen, RF sputtering etc.);
lithographische Methoden (z.B. LIGA)

e Thermisches Wiederaufschmelzen

. . e Beschichtung
Materialabscheidung

e Evaporation

e HeiBpragen
Replikation e SpritzgieRen

e GieRen

. . e Lasertexturieren
Materialmodifikation

e Erstarren von Flissigkeiten

Insbesondere wenn hohe Prozessgeschwindigkeiten gefragt sind, eignet sich die Methode der
Laserinterferenztexturierung (engl. Laser interference texturing; auch laser interference me-
tallurgy (LIMET) oder direct laser interference patterning (DLIP) genannt), auf die in Ab-
schnitt 7.2 ndher eingegangen wird (s. Abbildung 7.1).
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10° - DLIP (objective): 1-5 m?/min
= Direct Laser Interference Patterning
£ ] .
F:E- 10" - DLIP (today): 0.1 m?/min
§ E One-step process
a Interference Lithography .
5 milling
I
2 Multiple-step process
=] 3
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L
107 — — —— —
0.1 1 10 100
Structure size [pm]
Abbildung 7.1: Vergleich unterschiedlicher Methoden zur Herstellung texturierter Oberflachen.

Aufgetragen ist die Herstellungsgeschwindigkeit als Funktion der Strukturgréfie
[131].

Oberflachentexturen erflllen im Allgemeinen eine oder mehrere der folgenden Funktionen
[127]:

1. Mikroreservoir fir Schmierstoffe,

2. hydrodynamisches Lager und/oder

3. Mikrohohlraum zum Einlagern von Verschlei3partikeln.

Der dritte Mechanismus kommt besonders bei trockener Reibung zum Tragen. Suh et al. un-
tersuchten die trockene Reibung in Gleitlagern, bestehend aus einem Schaft aus rostfreiem
Stahl und einer Hiilse aus dispersionsgehartetem Kupfer. Um trotz fehlender Schmierstoffe
einen niedrigen Reibungskoeffizienten zu erzielen, ist es essentiell die Bildung von Agglome-
raten aus VerschleiBpartikel zu unterbinden, die andernfalls zum Mikropfligen fihren wir-
den. Der Schaft wurde daher mittels spanender Bearbeitung mit einer Linientextur versehen.
In den so erzeugten Furchen konnten sich Verschleil3partikel, die ansonsten zum mechani-
schen Verkeilen des ungeschmierten Gleitlagers fuhren wirden, ablagern. Suh et al. konnten
in ithren Experimenten einen deutlich geringeren und stabileren Reibungskoeffizienten der
texturierten gegenlber der untextuierten Lager nachweisen. Der Reibungskoeffizient lag da-
bei sogar in der GroRenordnung dessen, was normalerweise erst im Regime der Grenzreibung
zu erwarten ware [132].

Speziell im Fall des in Abschnitt 5.2.2 beschriebenen Fretting-Mechanismus kénnen Mik-
roholrdume einen positiven Effekt auf den Kontaktwiderstand von elektrischen Steckverbin-
dern haben, da so die Entstehung elektrisch isolierender Schichten verzdgert werden kann.
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Saka et al. untersuchten das Fretting-Verhalten von Bulk-Materialien und Beschichtungen aus
edlen und unedlen Metallen bzw. Legierungen mit und ohne Texturierung [133]. Anhand ih-
rer Ergebnisse konnten sie demonstrieren, dass eine mit Sn-34Pb beschichtete und zuvor tber
Atzprozesse texturierte Kupferplatte wihrend der gesamten Versuchsdauer einen konstant
niedrigen Kontaktwiderstand aufwies (Gegenkérper: Au-30Ag Pin). Bei der untexturierten
Vergleichsprobe traten indes starke Fluktuationen im Kontaktwiderstand auf, die Saka et al.
auf die Entstehung von Oxidpartikeln zuruckfihrten. Diese Partikel konnten im Falle der tex-
turierten Probe in die erzeugten Hohlrdume abgefiihrt werden, sodass die reale Kontaktflache
weitgehend frei von Oxiden blieb. Der resultierende elektrische Kontaktwiderstand lag in der
gleichen GroRenordnung wie bei den Proben mit Edelmetallbeschichtung. Die Texturierung
fuhrte allerdings nicht zu einer Verringerung des Reibungskoeffizienten, wohl aber zu einer

Verminderung des Verschleiles.

7.2 Lasertexturierung

Zur Herstellung lasertexturierter Oberflachen kommen unterschiedliche Systeme zum Einsatz.
Gepulste Eximer-Laser im ultravioletten Bereich (157, 193 oder 248 nm) werden genutzt um
Polymere, Glas, Keramiken und Metalle durch Laserablation zu bearbeiten [125]. Die Form
der Textur kann dabei durch bildgebende Verfahren wie beispielsweise Masken beeinflusst
werden. Bei grolReren Wellenléngen (z.B. 266, 355, 532 oder 1046 nm) werden vor allem ns-
Festkorperlaser verwendet. Fir Materialien mit einem sehr niedrigen Absorptionskoeffizien-
ten oder bei Oberflachen, bei denen keine Wéarme eingebracht werden soll, kommen Ultra-
kurzpulslaser zum Einsatz. Mit einer Pulsdauer im fs-Bereich und Spitzenleistungen von meh-
reren GW konnen Materialien unmittelbar vom festen in den gasférmigen Zustand umgewan-
delt werden, ohne dass Zeit fur einen Warmetransfer Gber Gitterschwingungen bleibt. Typi-
sche Wellenlangen von fs-Laser liegen bei 260, 390 oder 780 nm [125].

Neben direkt schreibenden Verfahren gibt es weitere Texturierungsansétze. So kann ein
Laser auch genutzt werden um chemische Atzprozesse zu induzieren [125, 127]. Eine weitere
Alternative ist die bereits in Abschnitt 6.7 erlduterte Laserinterferenztexturierung. Der expe-
rimentelle Aufbau der im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Methode wird in Abschnitt 9.2

beschrieben.

Lasertexturierung wurde bereits vielfach erfolgreich als Verfahren zur Optimierung tribologi-
scher Eigenschaften eingesetzt.
Volchok et al. untersuchten den Einfluss von Lasertexturierung auf das Fretting-Verhalten

von Stahlproben. Als Reibpartner wurden zwei Zylinder verwendet, zwischen denen eine
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Flachprobe oszillierte. Dabei wurde jeweils ein texturiertes Element (entweder Zylinder oder
Flachprobe) gegen ein untexturiertes Element gerieben. Die Lebensdauer unter trockenen
Fretting-Bedingungen konnte im Falle der texturierten Flachprobe um bis zu 51 % und bei
texturierten Zylindern um bis zu 88 % gesteigert werden. Die kreisférmigen, durch Lasertex-
turierung eingebrachten Vertiefungen, erlaubten den Abtransport der VerschleiBpartikel aus
der Kontaktzone. Im Falle des texturierten Flachblechs ergab sich allerdings bei Verdoppe-
lung der Texturtiefe (von 2,6 auf 5,3 um) eine Verkirzung der Lebensdauer. VVolchok erklarte
dieses Verhalten mit einer Schwéchung des Materials durch die Lécher der Textur, was zu
einer verstarkten Materialermidung fuhrte. Dieser Effekt wurde bei den massiven Stahlzylin-
dern jedoch nicht beobachtet [134].

Raillard et al. untersuchten die trockene Reibung zwischen einer Aluminiumoxid-Kugel
und flachen Kupferproben. Das Kupfer wurde zum einen im polierten Referenzzustand ver-
wendet und zum anderen Uber Laserinterferenzmetallurgie (LIMET) mit einer Linien- bzw.
Kreuzstruktur texturiert. Die Linienstruktur fuhrte zu einer Reduzierung des mittleren Rei-
bungskoeffizienten um 70 %, die Kreuzstruktur sogar um 80 %. Auch wenn es nachweislich
zu plastischer Deformation oberflachennaher Bereiche kam, so wurden aufgrund der niedri-
gen Krafte (2 mN) keine VerschleiRpartikel erzeugt. Im Falle der Lasertextur wurde die To-
pographie sichtbar eingeebnet, jedoch ohne einen Nettoverlust an Material. Die Erniedrigung
des Reibungskoeffizienten fiihrten die Autoren auf die Minimierung der realen Kontaktflache
durch die aus der Texturierung resultierende Topographie zurtick [135].

In der Literatur wird im Allgemeinen lediglich von Texturen auf einem der beiden Reib-
partner gesprochen. Gachot et al. experimentierten dagegen mit beidseitig gleichartig textu-
rierten Reibpartnern und erforschten im Speziellen die Abhdngigkeit des Reibungskoeffizien-
ten von der Orientierung zweier Linienstrukturen zueinander (0° und 90°) [128]. Die verwen-
deten Kugeln und Flachproben wurden mittels LIMET texturiert. Innerhalb der ersten Zyklen
wiesen die texturierten Proben unabhdangig von der Orientierung einen hoheren Reibungskoef-
fizienten auf als die Untexturierten, was die Autoren auf ein anfangliches Verhaken der rauen
Oberflachen zuriickfuhrten. Nach dem Einebnen der verhakten Asperiten reduzierte sich der
Reibungskoeffizient der Proben drastisch und fiel auf ein Niveau deutlich unterhalb des Refe-
renzwerts der polierten Probe ab. Als Ursache hierfir wurden zum einen eine reduzierte reale
Kontaktflache und zum anderen eine durch die Laserbestrahlung geénderte Oberflachenche-
mie identifiziert. Mit steigender Versuchszeit ndherten sich die Reibwerte dem Referenzzu-
stand an, was auf das Einebnen der Texturierung zurlckgefihrt wurde. Weiterhin zeigten die
Ergebnisse, dass durch eine 90°-Orientierung niedrigere Reibwerte erzielt werden konnten als

unter 0°. Die Erkl&rung hierfir wurde in einer erganzenden Studie von Prodanov et al. gege-
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ben [136]. Durch numerische Berechnungen wurde ermittelt, dass ein Verhaltnis der realen
Kontaktflachen der 0°- zur 90°-Orientierung von 4/3 vorlag. Das bedeutet, im Falle einer
senkrechten Orientierung beider texturierter Oberflachen ergab sich eine kleinere reale Kon-
taktflache als bei paralleler Orientierung, was die Unterschiede des Reibungskoeffizienten
zwischen beiden Fallen erklarte.

Varenberg et al. wiesen in Reibexperimenten mit Stahl-Stahl- und Stahl-Bronze-
Paarungen nach, dass eine Lasertexturierung die elektrischen und tribologischen Eigenschaf-
ten von Oberflachen unter Fretting-Bedingungen signifikant verbessern kénnen [95]. Wah-
rend der Kontaktwiderstand bei einer Variation der Kontaktnormalkraft von 5 auf 25 N im
untexturierten Fall nur um 3 % abnahm, wurde bei den texturierten Proben eine Reduktion um
32 % nachgewiesen (Stahl-Stahl-Paarung). Fur die betrachteten Lasten lag im Mittel eine
Verminderung des Kontaktwiderstands infolge der Texturierung von 69 % bei der Stahl-
Stahl- und von 84 % bei der Stahl-Bronze-Paarung vor. Diese signifikante Verbesserung wur-
de dem Effekt zugeschrieben, dass die sich bildenden, schlecht leitenden Oxidpartikel in den
Kavitaten sammeln konnen, was die Entstehung einer isolierenden Fremdschicht zwischen
den Kontaktpartnern verhindert oder sogar vollstandig unterdriickt. Die Unterschiede zwi-
schen den Materialpaarungen riihren dagegen nur von der héheren elektrischen Leitfahigkeit
des Kupfers.

In derselben Studie untersuchten Varenberg et al. auch die Verédnderung der Reibungsko-
effizienten unter Variation der Normalkraft und verglichen ebenfalls untexturierte mit laser-
texturierten Proben. Die Entwicklung des Reibungskoeffizienten hing dabei wesentlich vom
vorliegenden Verschleifmechanismus ab. Bei tberwiegend adhédsivem Verschlei3 fungierte
ein dunner Film aus Abriebpartikeln als eine Art Schmiermittel und trug zur Reduzierung des
Reibungskoeffizienten bei. Daher hatte die Texturierung, die den Abtransport der Abriebpar-
tikel unterstitzte, eine Erhohung von Reibung und damit des adhasiven Verschleilles zur Fol-
ge. War dagegen abrasiver Verschleil} der dominierende Mechanismus, so verursachte die
Texturierung eine Verkleinerung des Reibungskoeffizienten und des Verschleil3es.
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8  Prizisierte Aufgabenstellung

Der in den vorangegangenen Kapiteln gegebene Uberblick tiber den Stand der Technik zeigt,
dass auf dem Forschungsgebiet elektrischer Steckverbinder durch geédnderte Rahmenbedin-
gungen, wie beispielsweise verscharften Umweltauflagen sowie fortschreitender Miniaturisie-
rung und Elektrifizierung, neue Fragestellungen aufgeworfen wurden, die zu klaren sind. Die
Kernpunkte, die es bei kunftigen Materialentwicklungen zu beachten gilt, sind dabei:

e Die Erh6hung der VerschleiRbestandigkeit gegen Fretting-Korrosion,

e die Verringerung der Steck- und Ziehkrafte,

e die Absenkung und Stabilisierung des elektrischen Kontaktwiderstands.

Das Phanomen der Fretting-Korrosion in Zusammenhang mit dem elektrischen Kontaktwider-
stand wurde bereits vielfach untersucht und in der Literatur diskutiert [8]. Im Bereich der Tri-
bologie gibt es zahlreiche Ansétze zur Verschleillreduzierung, wobei in ungeschmierten Sys-
temen neben Beschichtungsverfahren vor allem die Oberflachentexturierung relevant ist.
Auch wenn diese Technologie seit vielen Jahren erfolgreich in mechanischen Lagern, Zylin-
derlaufflachen und zahlreichen weiteren mechanisch belasteten Anwendungen eingesetzt

wird, fand sie erst kirzlich Einzug in das Feld der elektrischen Steckverbinder [17, 137].

Obwohl die einzelnen Aspekte der im Anwendungsfall von Steckverbindern relevanten Me-
chanismen in der Literatur bereits ausfuhrlich beleuchtet wurden, gibt es nur eine sehr geringe
Anzahl an Publikationen, die sich mit der Wirkung von Oberflachentexturierung auf den Fret-
ting-Verschleil? in elektrischen Anwendungen beschaftigen (z.B. [95, 134]). Insbesondere
existieren nach bestem Wissen des Autors in diesem Zusammenhang nur wenige Studien zum
Werkstoffsystem Kupfer-Zinn ([133], institutseigene Publikation: [138]).

Einige wenige Arbeiten, die den Zusammenhang zwischen Oberflachentexturierung und
dem elektrischen Kontaktwiderstand unter stationdren Bedingungen untersuchen, wurden erst
in jlingster Zeit veroffentlicht. Neben einer Publikation des Autors zum Thema Laserinterfe-
renztexturierung ([17]) gibt es Veroffentlichungen, die eine Texturierung durch Prégeverfah-
ren beschreiben [16, 137]. Hierbei wurden die vielversprechenden experimentellen Ergebnisse
mit Simulationen verglichen und so eine potentielle Absenkung des Kontaktwiderstands
durch diese bestétigt. Der Fokus der Arbeit lag allerdings nicht auf der materialwissenschaft-
lichen Analyse der beobachteten Phanomene, sondern auf der kontaktphysikalischen Betrach-

tung.



Kapitel 8: Prazisierte Aufgabenstellung 62

Im Rahmen dieser Dissertation soll der Einfluss der Texturierung auf das VerschleilRverhalten
und die Entwicklung des elektrischen Kontaktwiderstands untersucht und die Ursache der
auftretenden Mechanismen durch Korrelation mit ausgewahlten chemischen und mikrostruk-
turellen Analyseverfahren aufgeklart werden. Die Oberflachen werden mit dem Verfahren der
Laserinterferenztexturierung modifiziert. Im Gegensatz zu anderen Methoden lassen sich oh-
ne besondere Vorbehandlung der Werksticke Texturen mit Perioden im niedrigen pm-
Bereich auf metallischen, keramischen und polymeren Oberflachen erzeugen [139]. Ziel die-
ses Teilaspekts der Arbeit ist es, die prinzipielle Eignung der Laserinterferenz-Methode als
Werkzeug zur Erzeugung von Texturen auf verzinnten Kupferproben zu tberprifen. Die
Auswirkungen der Laserstrahlung auf Topographie und Phasenzusammensetzung des Materi-
als sind dabei zentraler Untersuchungsgegenstand.

Um die Praxistauglichkeit der Lasertexturierung verzinnter Oberflachen als Verfahren zur
Erhéhung des VerschleiBwiderstands zu prufen, werden Experimente unter Fretting-
Bedingungen durchgefiihrt. Bei der Evaluation der Ergebnisse stehen vor allem die material-
wissenschaftlichen Phdanomene im Vordergrund, die zu chemischen und mikrostrukturellen

Anderungen infolge der VerschleiRprozesse fiihren.

Der dritte experimentelle Teil dieser Arbeit befasst sich mit dem Effekt der Lasertexturierung
auf die elektrischen Eigenschaften von Steckverbinderoberflachen. Dazu wird ein eigens ent-
wickelter Prufstand verwendet, der die Untersuchung des elektrischen Kontaktwiderstands als
Funktion der Normalkraft erlaubt. Durch den Vergleich der Messergebnisse, einer detaillier-
ten Gefligecharakterisierung sowie dem Abgleich mit einer kontaktphysikalischen Simulation
sollen Gemeinsamkeiten und Unterschiede zwischen dem Referenz- und dem texturierten

Zustand festgestellt und erklart werden.
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II. Experimenteller Teil
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9  Experimenteller Aufbau

9.1 Probenvorbereitung

Die Kontaktwiderstandsexperimente wurden an Proben der feuerverzinnten Basislegierungen
B14 mit der Beschichtung SnPur der Wieland-Werke AG durchgefuhrt. Zusammensetzung
und chemische Eigenschaften der Legierung kdnnen Tabelle 9.1 entnommen werden. Die
physikalischen Eigenschaften der Basislegierung sind Tabelle 9.2 zu entnehmen.

Tabelle 9.1: Chemische Zusammensetzung der Basislegierung und Beschichtung.

Element | gew.-%

Basislegierung
Sn 4
Cu Rest

Beschichtung

Cu max. 2
Pb max. 0,1
Sn Rest

Tabelle 9.2: Physikalische Eigenschaften der Basislegierungen bei Raumtemperatur.

elektrische Leitfahigkeit (MS/m) 12
Warmeleitfahigkeit (W/(m-K)) 100
Temperaturkoeffizient des elektrischen
Widerstands (10°%/K) 13
(zwischen 0 und 300 °C)

Warmeausdehnungskoeffizient (10%/K) | 18

Dichte (g/cm?®) 8,85

E-Modul (GPa) 120

spezifische Warmekapazitat (mJ/(g-K)) | 0,377

Das Probenmaterial wurde in Form von verzinnten Bandern geliefert, aus denen rechteckige

Stiicke mit Abmessungen von ca. 1,5 x 4,5 cm? entnommen wurden. Die Banddicke betrug
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0,32 mm mit einer Zinnschichtdicke von ca. 2 um. Ein Teil der Proben wurde unmittelbar
nach Reinigung im Ultraschallbad (mit Aceton bzw. Isopropanol) einer Laserbehandlung un-
terzogen (s. Abschn. 9.2).

Die VerschleiRexperimente wurden an selbst gefertigten Probenringen durchgefuhrt. Dabei
handelte es sich um gefraste Kupferringe, die nach metallographischer Préparation (letzte
Polierstufe: 1 um Diamantsuspension) stromlos mit Zinn beschichtet wurden. Im Anschluss
an den Beschichtungsvorgang wurden die Proben vibrationspoliert (1 um Tonerde). Die end-
gultige Schichtdicke betrug dabei 633 £ 185 nm. Die Ringe wurden in zwei Ausfiihrungen
gefertigt: Als vollflachige Ringe und als gefraste Ringe mit Stegen im Abstand von 120° und
einer Gesamtflache von ca. 100 mm? (s. Abbildung 9.1). Ein Teil der gefrasten Ringe wurde
nach Reinigung im Ultraschallbad (mit Aceton bzw. Isopropanol) lasertexturiert.

10 mm

N
NN

y

A

Abbildung 9.1: Probenringe fur Verschleilexperimente (schematisch). Querschnitt der Vollringe
(links) und dreidimensionale Darstellung der gefrasten, texturierten Ringe (rechts).

Die Hohe der Stege betragt ca. 1 mm.

Da die Oberflachenrauheit der mittels LIMET zu texturierenden Proben einen Einfluss auf die
Qualitat der spateren Strukturen hat, wurde die Mittenrauheit Ra der zu untersuchenden Mate-
rialsysteme mittels WLI vermessen. Die feuerverzinnten Proben wiesen ein Ra von

10,2 + 1,4 nm, die stromlos verzinnten Proben ein R, von 6,7 + 0,8 nm auf.

9.2 Laserinterferenztexturierung

Zur Lasertexturierung wurde ein hochenergetischer, gepulster Nd:Y AG-Nanosekundenlaser
(Spectra Physics Quanta-Ray PRO 290) verwendet (s. Tabelle 9.3). Der Interferenzaufbau
bestand aus einem Laser, einem Interferometer und der zu bestrahlenden Oberflache (s. Ab-
bildung 9.2). Weitere optische Elemente wurden zur Optimierung der Strahlform genutzt

[101]. Nach Verlassen des Lasers trifft der Strahl zunéchst auf den Strahlabschwécher, der zur
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Einstellung der Leistung dient (s. Abbildung 9.2 b). Mit dem darauf folgenden Verschluss
lasst sich die Anzahl und Frequenz der auf die Probe treffenden Pulse regulieren. SchlieBlich
folgt das eigentliche Interferometer, bestehend aus frei verschiebbaren Spiegeln und Strahltei-
lern, mit dem Periode und Art der Struktur eingestellt werden konnen. Im Falle der Zwei-
strahlinterferenz kénnen durch einfache Bestrahlung Linien- und durch Mehrfachbestrahlung
und Drehen der Probe um 90° Kreuzmuster erzeugt werden. Komplexere Geometrien, wie

beispielsweise Wabenmuster, lassen sich durch Uberlagerung von drei oder mehr Strahlen

erzeugen.
a) X-Y-Tisch
Probenhalter
Spiegel & Maske ‘\
Strahlteiler
\ I‘|
—
Primarer Laserstrahl (A = 355 nm, P = 550 mW)
el Nd:YAG x-y-Tisch
L .
aser Strahlabschwacher brobentalier
Verschluss

Abbildung 9.2: Schematischer Aufbau des Laserinterferenz-Systems bei Zweistrahl-Interferenz.
a) Draufsicht, b) dreidimensionale Darstellung.
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Tabelle 9.3: Parameter des verwendeten Nd:YAG-Lasers.

355 (experimentell verwendet),

Wellenlange (nm) 266, 532, 1064

Peak-Leistung (MW) 200
Pulsdauer (ns) 10
Pulsfrequenz (Hz) 10

In dieser Arbeit wurde eine Interferenztexturierung mit SpotgroRen zwischen 1,1 und 1,5 mm?

unter Variation folgender Parameter durchgefuhrt:

Tabelle 9.4: Parameter der Laserinterferenztexturierung.

Periode (um) 45-18

Fluenz (mJ/cm2) 100 - 800
Wellenlénge (nm) 355

Strukturart Linie, Kreuz, Punkt

9.3 Thermische Simulation mittels Finite-Element-Methode

Die Finite-Element-Methode (FEM) wurde genutzt um die thermische Antwort der Material-
oberflache auf die Einwirkung von Laserstrahlung in Abhédngigkeit von Fluenz, Periode und
Schichtdicke zu simulieren. Dabei kam das Programm Comsol Multiphysics in der Version
3.5a zum Einsatz.

Das Temperaturprofil innerhalb eines Korpers hangt ab von der erzeugten bzw. aufge-
nommenen Warme, der spezifischen Warmekapazitat des Materials sowie dessen thermischer
Leitfahigkeit [140]. Dieses Verhalten kann mathematisch durch die Wéarmediffusionsglei-

chung ausgedriickt werden:

oT
P 5, = V(A;VT) +Q, Gl.9.1

mit  p— Dichte,
Ccp — spezifische Warmekapazitét bei konstantem Druck,
T — Temperatur,
At — Warmeleitfahigkeit,
Q — Wérmequelle/-senke.
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Q beschreibt in unserem Fall die durch den Laser eingebrachte Energie:

Q=1L A=R)-1(x) - 1(y)-I(D) .
Gl. 9.2

Der Term (1-R) bertcksichtigt die Teilreflektion der eingestrahlten Laserleistung. lo ist die

Eingangsintensitat des Lasers (Fluenz). Die Terme I(x), I(y) und I(t) beschreiben die Laserin-

tensitat in x- und y-Richtung bzw. die zeitliche Intensitatsverteilung des Lasers, wobei gilt

[141, 142]:
1(x) = 4 cos?(kx sin(0)) ,
) ( ( )) Gl.9.3
Iy)=a-exp(—a-y), Gl.9.4
1) 1 ( t—tp)
= exp|— ,
e 2 Sy Gl.9.5
mit X,y — Ortkoordinaten,
t — Zeit,

6 — Winkel zwischen den Laserstrahlen,

a — Absorptionskoeffizient,

_ _"

= ez
tp — Zeitpunkt des Laserpulses,

Tp — Laserpulsdauer.

Zur Beschreibung des Modells wurden einige vereinfachte Annahmen getroffen:

Warmeubertragung lediglich durch Wéarmeleitung unter Vernachldssigung von Kon-
vektion und Warmestrahlung.

Phasenumwandlung von fest-fliissig und fliissig-gasformig ohne Berticksichtigung der
Kinetik.

Dichte, spezifische Warmekapazitat und Warmeleitfahigkeit wurden als Funktion der
Temperatur behandelt. Die Temperaturabh&ngigkeit der optischen Eigenschaften wur-
de vernachléssigt.

Vernachlassigung der intermetallischen Phase.

Beschrankung des Modells auf zwei Dimensionen unter Ausnutzung von Symmetrie-
effekten.

Da Phaseniibergdnge nicht direkt in die Software Comsol implementiert sind, wurde die

Warmediffusionsgleichung umformuliert, um die Anderungen der latenten Wérme zu beriick-
sichtigen [143]:
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*

Py = V(ArVT) +Q , Gl.9.6
wobei
H* = h" + AH; + AH,, , Gl.9.7
h*=C,(T—-Tp) , Gl.9.8
AHs = fLs , Gl. 9.9
AH, = f,Ly, , Gl.9.10

mit  H" — spezifische Enthalpie,
h” — sensible Enthalpie (nur Warmeénderung, keine Phasenumwandlung),
AH; — latente Schmelzenthalpie,
AH,, — latente Verdampfungsenthalpie,
fs — Gewichtsanteil der Schmelzphase,
Ls — latente Schmelzwéarme,
fv — Gewichtsanteil der Gasphase,

Lv — latente Verdampfungswarme.

Phasenubergénge von reinen Metallen laufen bei einer konstanten Temperatur ab, was jedoch
innerhalb der Simulation zu einer Unstetigkeit fuhren wirde. Daher wurde ein Temperaturbe-
reich AT, definiert, innerhalb dessen eine stetige Anderung der latenten Warme bei einem
Phasenuibergang berlicksichtigt werden konnte. Lasagni [122] fand heraus, dass ein Tempera-
turbereich von 50 K ein guter Kompromiss zwischen Genauigkeit der Simulation und Re-
chenzeit darstellt, weshalb AT, entsprechend definiert wurde.

Aufgrund der getroffenen Annahmen kann die erzeugte Warme lediglich innerhalb der
festgelegten Geometrie Uber Warmeleitung verteilt werden. Um einen Wéarmestau zu verhin-
dern muss berechnet werden, wie weit die vom Laser erzeugte Wéarme diffundieren kann,
wozu Gleichung Gl. 6.14 herangezogen wurde. Das Ergebnis der Berechnung ist in Abbil-
dung 9.3 dargestellt. Ausgehend von der experimentell verwendeten Laserpulsdauer von 10 ns
ergab sich eine Warmeeindringtiefe von 1,23 pum fur Zinn und 2,13 um fir Kupfer (s. gestri-
chelte Linien in Abbildung 9.3). Unter Bertcksichtigung eines angemessenen Sicherheitsfak-
tors wurde die Simulation auf eine Dicke des Kupferbandes von 10 pm beschrénkt, um Re-

chenkapazitat einzusparen.
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—— Kupfer
Zinn

4,0 1

3,54

Warmeeindringtiefe (um)
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Abbildung 9.3: Thermische Diffusionstiefe als Funktion der Zeit. Vertikale gestrichelte Linie: Laser-
pulsdauer von 10 ns; horizontale Linien: entsprechende Warmeeindringtiefen fir

Kupfer und Zinn.

Als Variablen innerhalb der Simulation wurden die Fluenz des Lasers, die Periode der Laser-

textur sowie die Zinnschichtdicke berticksichtigt.

Zunéchst wurde eine Auswahl geeigneter Fluenz-Regime identifiziert, die sich folgenderma-
Ren voneinander abgrenzen:

1. fs_max: Fluenzen die zum Aufschmelzen des Materials an der Oberflache im Intensi-
tatsmaximum fuhren.

2. fs_min: Fluenzen die zum Aufschmelzen des Materials an der Oberflache im Intensi-
tatsminimum flhren.

3. fv_max: Fluenzen die zum Verdampfen des Materials an der Oberflache im Intensi-

tatsmaximum fihren.

Minimaler und maximaler Anteil des jeweiligen Regimes wurden fiir zwei Zinnschichtdicken
berechnet (s. Tabelle 9.5):
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Tabelle 9.5: Fluenz-Regime furr Schichtdicken von 0,5 und 2,0 um. Der linke Fluenzwert stellt einen

Anteil von 1% der jeweiligen Phase (fllissig, gasféormig) am entsprechenden Ort der

Oberfl&che dar (Intensitdtsmaximum/-minimum), der rechte Fluenzwert einen Anteil von

100 %.

Fluenzbereich

Zinnschichtdicke

0,5 um

2,0 pm

fs_max

55 — 92 mJ/cm?

49 — 85 mJ/cm?

fs_min

114 — 185 mJ/cm?

89 — 155 mJ/cm?

fv_max

1044 — 1120 mJ/cm?

1044 — 1088 mJ/cm?

Anhand dieser Berechnungen wurden vier Fluenzen ausgewahlt, die flir beide Schichtdicken

vergleichbar sind:

e 70 mJ/cm?: liegt innerhalb des ersten Regimes,

e 130 mJ/cm?: liegt innerhalb des zweiten Regimes,

e 500 mJ/cm?: liegt zwischen dem zweiten und dritten Regime,

e 1000 mJ/cm?: liegt knapp unterhalb des dritten Regimes (noch kein Verdampfen).

Die simulierte Periode lag im Intervall von 1 — 20 um. Die untere Grenze liegt knapp unter-

halb der Diffusionslange von Zinn unter den gegebenen Bedingungen (1,23 um); die obere

Grenze stellt das Maximum dar, das mit dem in Abschnitt 9.2 beschriebenen Aufbau tech-

nisch realisierbar ist. Als Zinnschichtdicke wurden 0,5 und 2,0 um gewéhlt, entsprechend der

experimentell verwendeten Schichtdicken. Eine schematische Darstellung des Modells ist in

Abbildung 9.4 zu sehen.

laterale Intensitatsverteilung

I(x) o

> I(y)

Zinnschicht

Kupfersubstrat

vertikale
Intensitats-
verteilung

Abbildung 9.4: Schematische Darstellung der Modells: Geometrie des verzinnten Bandes; laterale und

vertikale Intensitatsverteilung der interferierenden Laserstrahlen.
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Das FEM-Netz wurde zunéchst automatisch von der Software Comsol generiert und schlief3-
lich manuell im oberflachennahen Bereich verfeinert, in dem die Laserstrahlung auf das Mate-
rial trifft. So konnte eine ausreichend hohe Aufldsung in dieser Region des Modells gewéhr-
leistet werden. Die zur Simulation verwendeten Materialparameter kénnen Anhang B ent-

nommen werden.

9.4 VerschleiBlpriifung

Der VerschleiBprufstand wurde im Shamban Tribology Laboratory am Israel Institute of
Technology (Technion) in Haifa (Israel) konstruiert und verwendet. Es handelt sich um einen
Aufbau zur Untersuchung von Fretting in einer flach-auf-flach-Konfiguration (s. Abbildung
9.5).

" /'x ¥ g9
5 # )‘ =\
S
. ‘.\
T

Abbildung 9.5: Schematische Darstellung des Fretting-Prifstands  (entnommen aus [95]).
1. Kurbelantrieb, 2. selbstausrichtendes Gelenk, 3. bewegte Probe, 4. ruhende Probe,
5. Gegengewicht, 6. Normal-Gewicht, 7. Kraftsensor, 8. selbstausrichtendes Kugella-

ger, 9. Gegengewicht.

Ein Kurbelantrieb (1) wurde zum Antrieb eines Exzenters genutzt, der die untere Probe (3) in
eine lineare Bewegung versetzte. Diese Probe wurde in ein sich selbstausrichtendes Gelenk
(2) montiert, was eine planparallele Ausrichtung zur oberen, ruhenden Probe (4) gewéhrleiste-

te. Die tangentiale Kraft zwischen beiden Proben wurde (iber einen Kraftsensor (7) gemessen,
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der sich im Gelenkarm der oberen Probe befand. An einem zweiten Gelenkarm wurde ein
Totgewicht (6) angebracht, welches eine definierte Normalkraft auf die Kontaktflache austib-
te. Der Kraftiibertrag fand tiber ein sich selbstausrichtendes Kugellager (8) statt, das die Uber-
tragung unerwiinschter Tangentialkrafte zwischen den beiden Gelenkarmen verhinderte. Das
Eigengewicht der Gelenkarme wurde Uber Gegengewichte (5 und 9) ausgeglichen, sodass nur
das Totgewicht zur Normalkraft beitrug. Die Amplitude wurde wahrend der Experimente uber
einen Wirbelstromsensor (nicht eingezeichnet) gemessen. Mittels der Vier-Leiter-Methode
wurde der elektrische Kontaktwiderstand bestimmt [144]. Alle Messungen wurden unter den
vorherrschenden atmosphérischen Umgebungsbedingungen durchgefihrt. Die genauen Ver-

suchsparameter sind Tabelle 9.6 zu entnehmen.

Tabelle 9.6: Parameter der VerschleiBexperimente.

Kontakt-Kraft (N) 255N

Frequenz (Hz) 16,7

Amplitude (um) 120

Zyklenzahl max. 45000

untexturiert;
Probentyp texturiert
(7,5 um; hexagonal)

Die Analyse der Daten wurde mit der Software OriginPro 9.1 durchgefihrt. In einigen Fallen
kam die integrierte Varianzanalyse zum Einsatz (einfaktorielle ANOVA, Holm - Sidak-
Methode, Signifikanzniveau 5 %). Diese Analyse dient dem Zweck zu uberpriifen, ob die
Varianz zwischen einzelnen Gruppen (in diesem Fall Messergebnisse) groRer ist, als die Vari-
anz innerhalb einer Gruppe. Somit kann festgestellt werden, ob ein Unterschied zwischen den

betrachteten Gruppen an Messergebnissen vorliegt [145].

9.5 Kontaktwiderstandsmessung

Der Kontaktwiderstand in Abhangigkeit von der Kraft wurde mit einem selbst konstruierten
Prufstand gemessen (s. Abbildung 9.6). Dabei wurde ein definierter Kontakt zwischen der
Probe (1) und einer beschichteten AgNi0,15-Sonde (2) mit einem Radius von 4 mm herge-
stellt. Die Beschichtung der Sonde war 4 = 1 um dick und bestand aus einer inerten AuCo0,2-
Legierung. Somit wurde eine Oxidation der Sonde verhindert und damit auch ein uner-

wunschter Beitrag zum elektrischen Kontaktwiderstand durch Fremdschichten vermieden. Die
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Sonde wurde vor jede Messung gereinigt und nach jeweils fiinf Einzelmessungen (1 Zyklus
pro Messpunkt) bzw. nach einem Dauerversuch (bis zu 45 Zyklen pro Messpunkt) ausge-
tauscht. Sonde und Probe wurden elektrisch voneinander isoliert, sodass der Strom nur durch
den definierten Kontaktpunkt flieBen konnte. Die Normalkraft wurde mittels eines Piezo-
Linearverstellers (Pl M-683) mit einer Positionsgenauigkeit von 0,1 um aufgebracht (4). Die
Normalkraft wurde mittels eines Kraftsensors (ME KD24s 20 N) mit einer Aufldsung von
0,02 N gemessen (5). Die Positionierung der Sonde konnte ber einen manuellen x-y-Tisch
vorgenommen werden (6). Eine Stromquelle (Keithley SourceMeter 2400) mit einer Genau-
igkeit von 200 nA wurde verwendet um einen konstanten Strom lconst anzulegen (7). Die am
Kontaktpunkt abfallende Spannung wurde Uber separate Zuleitungen mit einem Voltmeter
(Keithley Nanovoltmeter 2182a) mit einer Auflésung von 10 nV gemessen (8). Das Verfahren

der Vier-Leiter-Messung minimierte den Beitrag des Eigenwiderstands der Zuleitungen.

obe Proben-
alte halter

Abbildung 9.6: Schematische Darstellung des Kontaktwiderstand-Messplatzes. 1. Probe, 2. Sonde,
3. elektrischer Isolator, 4. piezoelektrischer Linearversteller , 5. Kraftsensor, 6. x-y-

Tisch, 7. Stromquelle, 8. Nanovoltmeter [17].

Die Messungen erfolgten mit den in Tabelle 9.7 aufgefuhrten Parametern. Spannung und -
strom wurden dabei so niedrig gewéhlt, dass kein elektrischer Durchschlag eventuell auf der
Probenoberflache vorhandener Deckschichten (bspw. Oxide) stattfinden konnte. Diese soge-
nannten ,,dry-circuit“-Bedingungen verhindern die falschliche Messung zu geringer elektri-

scher Widerstande.
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Tabelle 9.7: Parameter der Kontaktwiderstandsmessung.

Kontaktkraft (N) 0,25-10
Kontaktspannung (V) <0,02
Mess-Strom (A) <0,1
Anzahl der Messpunkte/Probe 5

9.6 Simulation des elektrischen Kontaktes

Analog zum Aufbau der Kontaktwiderstandsmessung wurde der elastisch-plastische Kontakt
zwischen Sonde und Probe mit der Software ,,First Contact™ simuliert [36]. Dieses von Dr.
Michael Leidner (TE Connectivity, Speyer) entwickelte Programm ist in der Lage auf Basis
von generierten oder gemessenen Oberflachendaten KenngroRen wie mechanische Spannun-
gen, elektrische Potentiale oder den elektrischen Kontaktwiderstand zu simulieren. Es kdnnen
Systeme mit bis zu drei Schichten je Kontaktpartner untersucht werden. Mittels eines numeri-
schen Verfahrens wurden in einem ersten Schritt die mechanischen Spannungen und Defor-
mationen des betrachteten Kontaktsystems berechnet (s. Abbildung 9.7) [40]. Dabei kénnen
Hértungseffekte wahrend der Deformation berlicksichtig werden.

Mises Sfress '
0.044 0.087 0,150 .

Abbildung 9.7:  Spannungsverteilung nach von Mises (Graustufen) im Querschnitt der Kontakt-

grenzflache eines Dreischichtsystems. Abbildung enthommen aus [146].
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Folgende Vereinfachungen wurden angenommen:
e trockener Kontakt ohne Schmiermittel unter Vernachlassigung von Adhésion,
e konstante Schichtdicke,
e jede zusétzliche Schicht bildet die Oberflachentopographie des Substrats nach,

e Vernachlassigung von Bahnwiderstanden.

Neben mechanischen GrolRen ergab sich aus diesen Berechnungen auch die Verteilung der
a-spots, auf deren Basis in Schritt zwei der Simulation die elektrischen Eigenschaften des
Kontaktsystems simuliert wurden. Dazu wurde ein elektrisches Potential an einer Seite der
simulierten Probe angelegt und der Spannungsabfall in jedem Punkt des dreidimensionalen
Gitters durch Losen der Laplace-Gleichung iterativ berechnet (s. Abbildung 9.8). Beruicksich-

tigt wurden hierbei auch die Wechselwirkungen der einzelnen a-Spots.

Potential (V)
0,000y 0.750

Abbildung 9.8: Potentialgefalle im Querschnitt eines elektrischen Kontaktsystems. Darstellung des
Potentials in Graustufen (entnommen aus [146]).

Anhand der Stromdichteverteilung wurde die Gesamtstromstéarke | im elektrischen Kontakt
berechnet. Unter Beriicksichtigung des Potentialunterschieds zwischen den duReren Réndern
des Models (¢, — ¢,) konnte der elektrische Kontaktwiderstand in Abhangigkeit von der
Normalkraft berechnet werden. Dabei gilt [45]:

P2 — Pq

Ry =—F—" Gl.9.11

Nicht beruicksichtigt wurden in der Simulation Bahnwiderstédnde, die aufgrund der Messappa-
ratur in den Gesamtwiderstand einflie3en [45]:
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Rgemessen(FN) = Rg(Fy) + Rpann - Gl.9.12

Um dies zu korrigieren wurde ein konstanter Offset-Wert fur den jeweils verwendeten
Messaufbau ermittelt und zu den Simulationsergebnissen hinzuaddiert.

Wie bereits in Abschnitt 2.2 gezeigt, tragt nur ein Bruchteil der Kontaktpunkte tatséchlich
zum leitenden Querschnitt bei (s. Abbildung 2.4). Auf unedlen Beschichtungen, wie dem im
Rahmen dieser Arbeit verwendeten Zinn, liegen stets Oxidschichten vor. Ein Kontaktpunkt
wurde nur dann als a-Spot definiert, wenn eine bestimmte Flachenpressung Uberschritten
wurde, was einem Durchbrechen der Oxidschichten gleichkam. Weiterhin wurde die Strom-
tragfahigkeit einzelner a-Spots beriicksichtigt, welche aufgrund der Joulschen Erwérmung
und dem damit verbundenen Anstieg des elektrischen Widerstands limitiert ist. Bei Uber-
schreiten einer bestimmten Grenzstromdichte wurde der betreffende a-Spot als nicht mehr
leitfahig angesehen. Die mechanische Last wurde jedoch weiterhin von diesem Kontaktpunkt
getragen. Ebenfalls wurde die gegenseitige Beeinflussung von a-Spots mit in die Simulation
einbezogen, was bei zu hoher Spotdichte zu einer Erhéhung des elektrischen Widerstands
fuhrte (s. Gl. 2.20).

Eine detaillierte Beschreibung der Software ,First Contact® kann der Dissertationsschrift von

Herrn Dr. Leidner entnommen werden [36].

9.7 Charakterisierung

9.7.1 Weildlichtinterferometer

Um die Oberflachentopographie der Proben im Ausgangszustand und nach der Lasertexturie-
rung bzw. Kontaktwiderstandsmessung zu erfassen, wurde ein WeiRlichtinterferometer (Zygo
NewView 7300) eingesetzt. Bei dieser Methode wird das Licht einer weilien LED durch einen
Strahlteiler in einen Referenz- und einen Probenstrahl aufgespalten. Nach der Reflexion an
Referenz- und Probenoberfléche interferieren beide Teilstrahlen im Innern des Interferometers
und es ergibt sich ein Muster aus hellen und dunklen Streifen (s. Abbildung 9.9). Dieses Mus-
ter wird mittels Frequenz-Domanen-Analyse (FDA) analysiert. Die zu untersuchende Ober-
flache wird wahrend der Analyse in vertikaler Richtung bewegt und der aufgezeichnete Ver-
fahrweg wird mit der FDA korreliert [147].
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a) Spiegel
——

Kompensator-
platte

Lichtquelle Probe
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Strahlteiler
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Detektor

Abbildung 9.9: a) Strahlengang im WLI (schematisch); b) Interferenzmuster im WLI; darliber aufge-

tragen ist die gemessene Intensitat gegeniiber dem optischen Gangunterschied (engl.
optical path difference, OPD).

Aus der Gesamtheit der Interferenzbilder kann dann ein dreidimensionales Oberflachenprofil
errechnet werden (vgl. Abbildung 9.10).

Abbildung 9.10:  Dreidimensionales Oberflachenprofil einer laserinterferenztexturierten Oberfl&-

che, berechnet anhand von WLI-Messungen.
Die Leistungsdaten des Weillichtinterferometers sind der Tabelle 9.8 zu entnehmen.

Tabelle 9.8: Leistungsdaten des Zygo NewView 7300 WeiRlichtinterferometers.

150 pm (Piezo-Aktor),

Vertikale Scanlange
20 mm (Elektromotor)

Vertikale Auflésung (nm) <0,1

Laterale Auflosung (um)
o _ 0,36 -9,5
(vom Objektiv abhéngig)

Scan-Rate (um/s) <135
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9.7.2 Rasterelektronen- und fokussierte lonenstrahl-Mikroskopie

Zur Charakterisierung der Mikrostruktur und der chemischen Zusammensetzung der Proben
kamen zwei Dual-Beam-Anlagen (FEI Strata DB 235; FEI Helios 600) zum Einsatz, in denen
jeweils ein Rasterelektronenmikroskop (REM) und ein fokussiertes lonenstrahl-Mikroskop
(engl. Focused lon Beam, FIB) installiert sind [148, 149]. Beide REM sind mit einer Felde-
missionskathode (engl. Field Emission Gun, FEG) ausgeristet, die bei 5 kV betrieben wur-
den. Im FIB-Modus wurden an beiden Geréte mit einer Beschleunigungsspannung von 30 kV
gearbeitet. Wahrend der Elektronenstrahl zur Abbildung genutzt wird, kann der lonenstrahl
sowohl zur Abbildung, als auch zum gezielten Abtrag von Material aus der Probenoberflache
verwendet werden. Dies bietet die Mdoglichkeit zur exakten Zielpréparation um die Mikro-

struktur unterhalb der Probenoberflache zu analysieren.

Oberflache

Pt-Schutzschicht

Beschichtung

Grundmaterial

Abbildung 9.11:  Zielpréaparation mittels FIB. Eine Schutzschicht aus Platin verhindert im Zielbe-
reich die Schadigung der Oberflache durch den lonenstrahl. Die Mikrostruktur der
Probe ist im Querschnitt deutlich sichtbar. Ein Zielkreuz auf der Oberflache dient

der automatischen Drift-Korrektur wahrend der Praparation.

Neben einfachen Querschnitten kénnen auch TEM-Folien und Atomsondenspitzen prapariert
werden. Zusétzliche Instrumente in den Dual-Beam-Anlagen bieten die Madoglichkeit zur
EDX-, EBSD und STEM-Analyse.

Die energiedispersive Rontgenspektroskopie (engl. Energy Dispersive X-ray spectrosco-
py, EDX) wurde zur chemischen Analyse der Proben genutzt. In unserem Fall kamen Gerate
der Firma EDAX zum Einsatz, die bei Beschleunigungsspannungen zwischen 12 und 15 kV
betrieben wurden. Die zugehdrige Software (EDAX Genesis) erlaubte das Aufzeichnen von
Spektren, Linienscans und Mappings.
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Riickstreuelektronenbeugung (engl. Electron Backscatter Diffraction, EBSD) wurde verwen-
det um die kristallographische Orientierung, KorngroRe und Fehlorientierung zwischen den
Kdrnern zu messen. Die EBSD-Daten wurden mit einer Beschleunigungsspannung von 20 kV
und einem Strom von 22 nA ermittelt. Die Schrittweite betrug zwischen 0,1 und 0,5 um. Um
zwischen einzelnen Kdrnern zu unterscheiden wurde ein Winkel von 5° als minimale Korn-
grenzenfehlorientierung definiert.

Im Rastertransmissions-Modus (engl. Scanning Transmission Electron Microscope,
STEM) wird eine diinne Probe mit dem Elektronenstrahl abgerastert. Zum Bildaufbau werden
die transmittierten Elektronen genutzt, wobei Detektoren fir Hellfeld-, Dunkelfeld- und
HAADF-Aufnahmen zur Verfugung standen. HAADF steht dabei fur High-Angle Annular
Darkfield. Mit diesem Detektor kénnen die stark gestreuten Elektronen registriert werden. Der

Kontrast skaliert dabei mit dem Quadrat der Ordnungszahl.

9.7.3 Mikro- und Nanoindentation

Die Harte und der E-Modul der Zinnschicht auf den feuerverzinnten Proben im Referenzzu-
stand wurden mittels eines Hysitron T1 900 Tribolndenter gemessen. Dieses Gerat ist mit ei-
nem nanoDMA IllI-kompatiblen Transducer ausgestattet, der dynamische Messungen bei
Kraften von maximal 10 mN erlaubt. Die Kraftauflésung betrégt dabei 1 nN, die Wegauflo-
sung 0.04 nm. Der thermische Drift wahrend der Messungen war < 0.05 nm/s [150]. Fur die
Experimente wurde ein Berkovich-Indenter (dreiseitige Pyramide; Offnungswinkel 142,3°)
verwendet. Der Nanoindenter kann in einem AFM-Modus betrieben werden, wodurch sich die
Oberflachentopographie abbilden lasst und eine geeignete Probenstelle zur Messung ausge-
wahlt werden kann. Geeignet bedeutet in diesem Fall, dass die zu untersuchende Oberflache
eben, homogen und kratzerfrei ist.

Diese Voraussetzungen waren bei den texturierten Proben nicht gegeben, weshalb daftr
eine andere Methode zum Einsatz kam. Um die Anderung der mechanischen Eigenschaften
durch die Lasertexturierung qualitativ zu erfassen, wurde ein in-situ Mikroindenter verwendet
(UNAT-SEM 2 von ASMEC). Dieses Gerét ist in ein hochauflésendes REM integriert, was
eine genaue Auswahl der zu untersuchenden Probenstelle ermdéglicht. Der Mikroindenter be-
sitzt eine Kraftauflosung <50 nN und eine Wegauflosung < 10 pm. Eine Normalkraft von
maximal 200 mN kann damit aufgebracht werden [151]. Als Indenter wurde eine Stahlkugel
mit einem Durchmesser von 1,5 mm gewahlt. Die Hertzsche Spannung lag bei Verwendung
einer maximalen Indentationskraft von 170 mN in derselben GréRenordnung wie bei der Kon-
taktwiderstandsmessung. Dies erlaubte einen qualitativen Vergleich zwischen untexturierter

und texturierter Probe.
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9.7.4 Rontgendiffraktometrie
Der Einfluss der Lasertexturierung auf die im Material vorliegenden Phasen wurde mittels
Rontgenbeugung, kurz XRD (engl. X-Ray Diffraction), untersucht. Die Beugung kann nach
Bragg auf eine selektive Reflexion der Rontgenstrahlung an Netzebenenscharen des unter-
suchten Materials zurtickgefthrt werden [152]. Ist die Bragg-Bedingung erfullt, so tritt ein im
Diffraktometer messbares Intensitatsmaximum, ein sogenannter Beugungspeak, auf [153].
Die Bragg-Bedingung lautet:
2dsind =na ,
Gl. 9.13

mit  d — Netzebenenabstand,

9 — Glanzwinkel,

n — Beugungsordnung,

A — Wellenldnge der monochromatischen Rontgenstrahlung.

Fur jede Phase existieren charakteristische Peaks, anhand derer diese identifiziert werden
kann. Phasen konnen dabei reine Elemente, Mischkristalle oder chemische Verbindungen in
kristalliner oder amorpher Form sein [154].

Die in dieser Arbeit durchgefuhrten Phasenanalysen wurden mit einem Panalytical X’Pert
MRD HR in Bragg-Brentano-Anordnung mit einer Schrittweise von 0,013° und einer Ge-

schwindigkeit zwischen 70 und 140 s/Schritt gemessen.

9.7.5 Raman-Spektroskopie

Das Prinzip der Raman-Spektroskopie basiert auf der inelastischen Streuung monochromati-
scher Strahlung an einer Probe im festen, flissigen oder gasformigen Zustand. Die hierbei
verwendeten Wellenlangen liegen Ublicherweise im sichtbaren oder infraroten Bereich [155].
Der groRte Teil des gestreuten Lichts hat dieselbe Wellenldnge wie der einfallende Strahl
(Rayleigh-Streuung). Ein geringer Anteil wird jedoch auch derart gestreut, dass die Wellen-
lange von der Eingangswellenldange verschieden ist (Raman-Effekt). Diese kann entweder
langer (Stokes-Streuung) oder kirzer (Anti-Stokes-Streuung) sein (s. Abbildung 9.12) [156].
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Abbildung 9.12:  Streuung von Licht an einem Molekil mit einem griinen Laser. Ein Teil der Strah-
lung wird unter Energieabgabe an das Molekdl inelastisch gestreut (roter Strahl)
[157].

Die Frequenzénderung durch inelastische Streuung kann beispielsweise durch Vibration oder
Rotation eines Molekiils hervorgerufen werden. Die Anderung ist abhangig von der Substanz,
die den Raman-Effekt verursacht, nicht von der Wellenldnge der Eingangsstrahlung. Somit
lasst sich durch Aufzeichnen der Raman-Spektren unter anderem eine Aussage Uber die Zu-

sammensetzung der auf der Probenoberflache vorliegenden Molekiile treffen [158].

Die Raman-spektroskopischen Untersuchungen wurden mit einem konfokalen inVia Raman-
Mikroskop der Firma Renishaw durchgefihrt. Zur Anregung wurde ein Nd:YAG-Laser der
Wellenlange 532 nm mit 1% Leistung (0,176 mW) verwendet. Die Laserspotgrofle betrug
5 um. Die spektrale Auflésung lag mit einem 2400 mm-Gitter bei ca. 1,26 cm™. Das Hinter-
grundrauschen der Spektren wurde mit der auf MATLAB basierenden Software COBRA
(Version 5) entfernt [159].

9.7.6 Sekundarionen-Massenspektrometrie

Zur chemischen Analyse der Oberflache und oberflachennaher Bereiche wurde die Methode
der Sekunddarionen-Massenspektrometrie (engl. Secondary lon Mass Spectrometry, SIMS)
verwendet. Im SIMS werden durch lonenbombardement (z.B. durch Cs*, O7, O>") der obers-
ten Atomlagen Sekundarionen aus der Probenoberflache emittiert, die anschlieBend in einem
Massenspektrometer analysiert werden [160]. Dadurch sind Informationen tber die Element-
zusammensetzung sowie (ber die isotopische und molekulare Zusammensetzung jeglicher
Oberflachen im festen Zustand zugénglich. Mit SIMS koénnen alle Elemente und deren Kom-

binationen detektiert werden.



Kapitel 9: Experimenteller Aufbau 83

Massenanalysator

ﬁ

o Sekundérionen
Primérionen

Abbildung 9.13:  Kollisionskaskade wahrend des lonenbombardements (schematisch) [161].

Wahrend im statischen Modus nur die oberste Atomlage analysiert wird, kdnnen im dynami-
schen Modus auch darunterliegende oberflachennahe Bereiche untersucht werden. Dazu wird
die Oberflache durch kontinuierliches Sputtern abgetragen, was eine tiefenabhangige Materi-
alanalyse ermdglicht (einige Nanometer tief).

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Cameca NanoSIMS50 mit einer Massenseparation von
M/AM von mehr als 5000 bei einer Transmission von ca. 70 % und einer rdumlichen Auflo-
sung von 50 nm verwendet. Bis zu funf unterschiedliche Atommassen kénnen quasi-simultan

detektiert werden, wobei das Detektionslimit im ppb- bis ppm-Bereich liegt [161].
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10 Laserinterferenztexturierung

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Lasertexturierung vorgestellt. Nach einer Be-
schreibung des Ausgangszustands werden die unterschiedlichen Muster beschrieben, die auf
den verzinnten Oberfldchen hergestellt wurden. Im Anschluss wird der Einfluss der Lasertex-
turierung auf die Mikrostruktur des Materials sowie die chemischen Anderungen, die damit
einhergehen, untersucht. Die Ergebnisse werden schlieBlich mit Simulationsdaten verglichen
und anschliefend diskutiert.

Ziel bei der Optimierung des Texturierungsprozesses war die Erzeugung eines moglichst
homogenen Musters. Unter homogen wird in diesem Fall eine regelméBige Oberflichentextur,
arm an Schmelztropfchen und sonstigen Storeinfliissen, verstanden. Entscheidend dafiir, ob
diese Vorgaben erfiillt werden konnen, sind zum einen die Materialeigenschaften der Zinn-
oberflache und zum anderen die Art der Textur. Zur Bestrahlung wurde eine Laserwellenldange
von 355 nm verwendet, die von Zinn stark absorbiert wird. Am Beispiel der feuerverzinnten
Probe wurden Texturen mit Linien-, Kreuz- und Punktmuster erzeugt. Weiterhin wurde der
Einfluss der Periode auf die resultierende Topographie studiert. Dies wurde exemplarisch an-
hand von Linienmustern demonstriert, da sich der entsprechende Zweistrahlaufbau experi-
mentell am besten steuern lasst. Um die optimalen Parameter fiir jeden Texturtyp zu ermitteln,

wurde jeweils eine Variation der Energiedichte des Lasers (Fluenz) durchgefiihrt.

Die Oberflaiche der feuerverzinnten Proben im Grundzustand ist in Abbildung 10.1 darge-
stellt.

Abbildung 10.1:  REM-Aufhahme der Oberflache einer untexturierten Probe des Materialsystems
B14 SnPur (feuerverzinnt). Die Mittenrauheit R, betrug 10,2 + 1,4 nm. a) Uber-
sicht: Zu erkennen sind Kratzer auf der Oberflache. b) Detailansicht: Mikrokratzer
und Verformungen.
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Auf der Oberflache des Zinns sind zahlreiche Kratzer und Verformungen erkennbar, die auf-
grund der geringen Harte der Zinnschicht bereits wéhrend des Transports oder der Probenrei-
nigung entstehen konnten.

Eine stromlos verzinnte Oberflache direkt nach der Politur wird in Abbildung 10.2 ge-
zeigt. In hoherer VergroRerung sind leichte UnregelmaRigkeiten sichtbar, die wéhrend des

Herstellungsprozesses entstanden sind.

a) b)

E-Beam| Tilt Mag Det |FWD| HFW [ Spot 5 pm
5.00kV| -0.0° | 5.00 kX| TLD-S [4.923| 304 ym| 2

Abbildung 10.2:  REM-Aufnhahmen der polierten Oberflache eines stromlos verzinnten Kupferrings.
Die Mittenrauheit R, betrug 6,7 + 0,8 nm. a) Ubersicht, b) Zoom. Erkennbar sind

im Sekundarelektronenkontrast herstellungsbedingte UnregelméaRigkeiten.

10.1 Linienmuster

10.1.1 Variation der Fluenz

Der Einfluss der Fluenz auf die resultierende Probentopographie wird exemplarisch anhand
einer Textur mit der Periode 9 um dargestellt. Bei geringer Fluenz wurde das Interferenzmus-
ter sehr homogen auf der Probenoberflache abgebildet, allerdings ohne eine nennenswerte
Topographie zu erzeugen (vgl. Abbildung 10.3 a). Die Hohe der Textur betrug ca. 0,03 pum,
was ein Aspektverhaltnis von ca. 0,10 ergab. Ab einer Fluenz von 250 mJ/cm? setzte das
merkliche Aufschmelzen der Probenoberflache und damit auch die Ausbildung einer topogra-
phischen Struktur ein (s. Abbildung 10.3 c). Ein flachendeckendes Aufschmelzen lag jedoch
erst ab einer Fluenz von 355 mJ/cm? vor. Bei noch hoheren Fluenzen wurde die Oberflache
zwar starker aufgeschmolzen, doch auch die ungewollte Tropfchenbildung nahm vermehrt zu,

bis sich schlieBlich keine homogene Struktur mehr erzielen lieR (s. Abbildung 10.3 f).
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Texturierung feuerverzinnter Oberflachen mit einer Periode von 9 um (REM-

Abbildung 10.3:

Aufnahmen). Variation der Fluenz zwischen 150 und 760 mJ/cm?.

und Topographieausbildung

Tropfchen-

Eine optimale Struktur im Hinblick auf Homogenitéat

(s. Abbildung 10.3 d). Die Texturhthe

einer mittleren Leistung von 355 mJ/cm?

ergab sich bei

29.

,95 um und das Aspektverhaltnis ca. 0

betrug bei dieser Fluenz ca. 0
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10.1.2 Variation der Periode

Weitere Fluenzreihen wurden fir Perioden zwischen 4,5 und 18 um durchgefiihrt. Die opti-
malen Texturen einiger dieser Reihen werden exemplarisch in Abbildung 10.4 gezeigt.

§ 18,0 p.m, 55
;

S
. }
b |
¥
3
q

Abbildung 10.4:  Texturierung feuerverzinnter Oberflachen. Variation der Periode zwischen 4,5 und
18 pm bei optimaler Fluenz (REM-Aufnahmen).
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Ein Vergleich der Texturen zeigt, dass die Tropfchenbildung mit steigender Periode abnahm

und die Textur homogener wurde. Die Texturh6he lag immer um 1,0 £ 0,1 um, so dass sich
Aspektverhaltnisse von 0,32 (Periode 4,5 um), 0,29 (Periode 9,0 um) und 0,23 (Periode

18,0 um).

10.2 Kreuzmuster

Am Beispiel der feuerverzinnten Proben wurde Uberprift, ob die Erzeugung einer Kreuzstruk-

tur durch zweifachen Beschuss der Oberflache prinzipiell moglich ist (s. Abbildung 10.5).
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Abbildung 10.5:

Texturierung feuerverzinnter Oberflachen. Kreuzmuster mit einer Periode von
18 um. Erster Schuss (vertikale Linien) mit einer Fluenz von 455 mJ/cm? (REM-
Aufnahmen). Variation der Fluenz zwischen 200 und 300 mJ/cm? mit dem zwei-

ten Schuss (horizontale Linien).

Auf Basis der Ergebnisse der Linientexturierung wurde zu diesem Zwecke eine Periode von

18 um ausgewahlt, da diese das homogenste Erscheinungsbild aufwies. Dabei wurde der erste
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Schuss mit der fir Linienmuster von 18 pm optimalen Fluenz von 355 mJ/cm? erzeugt. Nach
anschlief’ender Drehung der Probe um 90° wurde die Probe ein zweites Mal mit dem Laser
unter Variation der Fluenz beschossen.

Bei geringer Fluenz war die durch den zweiten Schuss verursachte Textur bereits deutlich
sichtbar, allerdings ohne Ausbildung einer merklichen Topographie (s. Abbildung 10.5 a).
Wourde eine kritische Schwelle uberschritten, so genugte die Fluenz schlieBlich, um die Zinn-
oberflache aufzuschmelzen. In Abbildung 10.5 b) ist ein entsprechender Randbereich zu se-
hen, in dem dieser Ubergang beobachtet wurde. Bereits geringe Schwankungen in der Leis-
tung des Lasers oder eine inhomogene Intensitatsverteilung im erzeugten Interferenzmuster
geniigten, um diesen Ubergang herbei zu fiihren. Hieran ist allerdings deutlich erkennbar, dass
durch den zweiten Schuss (horizontale Linien), die Struktur des ersten Schusses aufgeschmol-
zen und damit zerstort wurde. Mit weiter steigender Fluenz nahm die Auspragung der hori-
zontalen Linien weiter zu, bis die vertikale Struktur vollstandig zerstort wurde.

Innerhalb der kontrollierbaren Parameter war es mit dem verwendeten Interferenzaufbau
nicht moglich, auf den verzinnten Proben eine homogene Kreuzstruktur durch Zweifachbe-

strahlung zu generieren.

10.3 Punktmuster

Zur Erzeugung von Punktmustern wurde das Verfahren der Dreistrahlinterferenz verwendet,
bei dem der Primarstrahl in drei Teilstrahlen aufgespalten wird. Analog zur Zweistrahlinterfe-
renz wurde ebenfalls eine Variation der Fluenz an Proben aus feuerverzinntem B14 SnPur
durchgefiihrt. Zuséatzlich wurden auch die fir die VerschleiBexperimente vorgesehenen,
stromlos verzinnten Ringe texturiert. Zunédchst werden die Ergebnisse der feuerverzinnten
Proben am Beispiel einer Textur mit der Periode 4,5 um beschrieben.

Die Bestrahlung mit niedriger Fluenz fuhrte bereits zu einem gut erkennbaren Punktmus-
ter (s. Abbildung 10.6 a). Die einzelnen Spots waren dabei in einer hexagonalen Textur ange-
ordnet. Weiteres Erhéhen der Fluenz fiihrte ab ca. 250 mJ/cm? zum groRflachigen Auf-
schmelzen der Zinnoberflache und damit einhergehend setzte eine wabenférmige Topogra-
phiebildung ein (s. Abbildung 10.6 b). Homogene Texturen lieRen sich im Fluenzbereich zwi-
schen 300 und 355 mJ/cm? erzeugen (s. Abbildung 10.6 ¢ und d).
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Abbildung 10.6:  Texturierung feuerverzinnter Oberflachen (REM-Aufnahmen). Punktmuster mit
einer Periode von 4,5 pm. Variation der Fluenz zwischen 200 und 355 mJ/cm?.

Auffallig bei allen Proben waren periodische Schwankungen der Intensitétsverteilung inner-
halb der Laserspots, die sich in lokal unterschiedlich ausgepragter Morphologie der hexagona-
len Muster auferten (s. Abbildung 10.7). Ursache hierfiir waren Intensitatsunterschiede zwi-
schen den Einzelstrahlen. Diese Modulation trat vor allem bei niedriger Fluenz in Erschei-
nung. Da sich die hexagonale Textur in einem breiten Intervall zwischen 300 und 355 mJ/cm?
erzeugen liel3, konnte dieses Problem jedoch durch Arbeiten bei mdglichst hohen Fluenzen

umgangen werden.
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Abbildung 10.7:  Punktmuster mit einer Periode von 4,5 um auf einer feuerverzinnten Probe (REM-
Aufnahmen). Darstellung eines vollstandigen Laserspots. a) Fluenz 250 mJ/cm?:
Zu sehen ist eine periodische Modulation in der linken Halfte des Spots. b) Fluenz

300 mJ/cm?: Die Modulation ist kaum noch sichtbar.

Fur die Verschleil3- bzw. Kontaktwiderstandsmessungen wurden hexagonal texturierte Proben
verwendet (s. Abbildung 10.8). Diese Art der Textur wurde insbesondere im Hinblick auf die
Verschleil3experimente ausgewahlt, da bei einem hexagonalen Muster im Vergleich zu einem
Linienmuster eine weniger starke Richtungsabhangigkeit der tribologischen Eigenschaften zu
erwarten ist. Die Proben wurden mit einer Periode von 7,5 um texturiert, wobei die optimale
Fluenz ca. 515 mJ/cm? betrug. Auf der feuerverzinnte Probe ergab sich ein Aspektverhaltnis
von ca. 0,59, wéhrend dieses auf der stromlos verzinnten Probe 1,02 betrug. Die Maxima be-
standen aus wiedererstarrten Schmelzkugeln, die auf den Eckpunkten der hexagonalen Textur
sallen. Im Falle der feuerverzinnten Probe wurden diese Maxima durch Stege miteinander
verbunden. Deren Breite entsprach in etwa dem Durchmesser der Schmelzkugeln (s. Abbil-
dung 10.8 b). Auf den stromlos verzinnten Proben hingegen, betrug die Stegbreite nur einen
Bruchteil des Kugeldurchmessers. An einigen Stellen der Oberflache befanden sich keine
Schmelzkugeln auf den Eckpunkten der hexagonalen Textur. Stattdessen traten offene Poren
auf, die bis zum Substrat reichten (Abbildung 10.8 d).
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Abbildung 10.8:  Punktmuster mit einer Periode von 7,5 um auf feuerverzinnten (a, b) bzw. strom-
los verzinntem (c, d) Kupfer (REM-Aufnahmen). Die Texturierung wurde mit ei-
ner Fluenz von 515 mJ/cm? durchgefiihrt.

10.4 Einfluss der Lasertexturierung auf die Mikrostruktur und die

chemische Zusammensetzung

An den feuerverzinnten Proben des Materialsystems B14 SnPur wurden FIB-Querschnitte
erzeugt, um einen Einblick in die Mikrostrukturveranderung durch die Lasertexturierung im
Vergleich zum Referenzzustand zu erhalten. Alle Untersuchungen wurden dabei exemplarisch
an den Proben mit Punktmuster durchgefihrt, die auch in den spateren Experimenten Anwen-
dung fanden.

In den untexturierten Proben konnte anhand von EDX-Messungen eine intermetallische
Zwischenschicht nachgewiesen werden, die zwischen dem Kupfersubstrat und der Zinn-
schicht lag (s. Abbildung 10.9 a). Zudem existierten kleine Ausscheidungen innerhalb der
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Zinnschicht, die wahrend der lonenpolitur teils zu Streifenbildung fiihrten und im Sekundér-

elektronen-Kontrast die gleiche Graustufe wie die intermetallische Zwischenschicht hatten.

a) Querschnitt + EDX linescan b)

to pographi'_sches - ’
Maximum . o

Zinnschicht

Kupferband

Abbildung 10.9:  REM-Aufhahmen zweier FIB-Querschnitte an feuerverzinnten Proben. a) Refe-
renzzustand: Das Schichtsystem ist aufgebaut aus dem Grundmaterial (Kupfer-
band), einer Zwischenschicht aus intermetallischer Phase (IMP) und einer dartiber
liegenden Zinnschicht. b) Texturierte Probe (Periode 7,5 um): Der Schichtaufbau
entspricht der Probe im Grundzustand. Die Zinnschicht weist eine laserinduzierte
Topographie auf. Im Topographiemaximum ist eine Pore erkennbar [17].

Bei einer lasertexturierten Probe mit einer Periode von 7,5 um ergab sich aus Sicht der Mik-
rostruktur ein vergleichbares Bild (s. Abbildung 10.9 b). Innerhalb der topographischen Ma-
xima konnte das VVorhandensein von Poren nachgewiesen werden. Eine gezielte Veranderung
intermetallischer Phasen wurde nicht beobachtet. Es lagen ebenfalls eine intermetallische
Zwischenschicht und kleine Ausscheidungen innerhalb der Zinnschicht vor (s. Abbildung
10.10).

Querschnitte der untexturierten und lasertexturierten Ringe sind in Abbildung 10.11 darge-
stellt. Bedingt durch die geringe Schichtdicke und die kurzen Diffusionswege entstand bereits
wéhrend der Herstellung ein groBer Anteil intermetallischer Phase innerhalb der Zinnschicht.
Die IMP lag in Form von Partikeln unterschiedlicher GroR3e dispergiert innerhalb der Zinn-

schicht vor.
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3 Zinnschicht-_
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Abbildung 10.10: Elementverteilung im Querschnitt einer texturierten Probe (EDX-Mapping). Zu
sehen sind das Basismaterial aus Kupfer (rot), die Deckschicht aus Zinn (cyan),

sowie die dazwischen befindliche intermetallische Phase (IMP).

Die Querschnitte der lasertexturierten Probe zeigen einen dhnlichen Schichtaufbau. Kein we-
sentlicher Unterschied in der Morphologie der Deckschicht konnte zwischen Minima und
Maxima festgestellt werden. Im Unterschied zum Grundzustand sind jedoch weniger kleine
intermetallische Partikel erkennbar. Als mdgliche Ursache hierfir wird die Koagulation der

Partikel wéhrend des Texturierungsprozesses gesehen.

N 0 ) — oot 'J' o3 R

Abbildung 10.11:  FIB-Querschnitte stromlos verzinnter Kupferringe (REM-Aufnahmen). a) Refe-
renzzustand: Das Schichtsystem ist aufgebaut aus dem Grundmaterial (Kupfer)
sowie einer Schicht, bestehend aus metallischem Zinn (dunkelgrau) und interme-
tallischer Phase (hellgrau, IMP). b) Topographisches Maximum einer lasertextu-
rierten Probe (Periode 7,5 um): Der Schichtaufbau entspricht der Probe im Refe-

renzzustand. ¢) Topographisches Minimum mit gleichem Schichtaufbau.

Gestiitzt werden diese Ergebnisse durch eine Phasenanalyse mittels XRD an den feuerver-
zinnten und stromlos verzinnten Proben (s. Abbildung 10.12). Die drei starksten Peaks der
feuerverzinnten Probe lagen bei 30,5°, 31,7° und 44,8°. Unter diesen Winkeln sind auch die
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starksten Peaks von B-Zinn zu erwarten, die jeweils der (200)-, (101)- bzw. (211)-Ebene ent-
sprechen. Weitere starke Peaks bei 43,7° und 50,3° konnten der (111)- bzw. (200)-Ebene von

Kupfer zugeordnet werden.
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und nach der Lasertexturierung (Periode 7,5 pum).

Abbildung 10.12: XRD-Ergebnisse vor
Aufgetragen ist die Intensitat als Funktion des Beugungswinkels. Die Intensitét ist
dabei in unskalierten Einheiten angegeben (engl. arbitrary units, a.u.). a) Feuer-
verzinnte Probe (Fluenz: 355 mJ/cm?); b) stromlos verzinnte Probe (Fluenz:
515 mJ/cm?). Neben Zinn (*) und Kupfer (*) wurde auch die intermetallische

Phase CusSns (*) detektiert.

Die Reflexe der intermetallischen Phase CugSns Uberschneiden sich teilweise mit denen der
rein metallischen Kupfer- bzw. Zinnphase. So kdnnte der Peak im Bereich von 30,5° auch der
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(311)- oder (-113)-Ebene von CueSns zugeordnet werden. Weiterhin entspricht ein Peak bei
43,0° der (132)- bzw. (204)-Ebene, wéhrend bei 43,3° der Peak der (510)- bzw. (-314)-Ebene
erwartet wird. Alle signifikanten Peaks werden sowohl im Referenzzustand als auch nach der
Lasertexturierung registriert. Die thermische Wirkung des Lasers hatte somit keine Bildung
neuer intermetallischer Phasen zur Folge.

Bei der stromlos verzinnten Probe liegen grundsatzlich andere Intensitatsverhaltnisse vor
(Abbildung 10.12 b). Die Kupfer-Peaks iberragen alle anderen Peaks deutlich, was bei der
vergleichsweise geringen Schichtdicke (633 nm im Vergleich zu ca. 2 um auf der feuerver-
zinnten Probe) zu erwarten war. Dennoch traten auch bei diesem Probentyp die entsprechen-
den Peaks fur g-Zinn und CueSns auf. Eine laserinduzierte Phasenbildung konnte fiir die
stromlos verzinnten Proben nicht nachgewiesen werden.

Eine eindeutige Zuordnung aller Peaks innerhalb der Messkurven war nicht mdglich.
Griinde hierfur konnen Uberschneidungen mehrerer Reflexe unterschiedlicher Phasen, Peak-
Verschiebungen aufgrund von Eigenspannungen und Mischkristallbildung, das Vorhanden-
sein einer (kristallographischen) Textur, Peak-Verbreiterung durch kleine KorngréRen
und/oder hoher Defektdichten sein [154].

Selbst bei den mit einer Periode von 18 um texturierten Proben, die mit der hdchsten Fluenz
aller feuerverzinnten Proben texturiert wurden, trat keine gezielte Bildung intermetallischer
Phasen auf. Allerdings wurde eine besonders intensive Porenbildung innerhalb der Maxima
beobachtet.

E-Beam| Tilt Mag Det |FWD| HFW | Spot|—
5.00kV| 52.0° | 5.00 kX| TLD-S |5.023| 30.4pm| 3

Abbildung 10.13:  FIB-Querschnitte an texturierten, feuerverzinnten Proben mit Linienmuster und
einer Periode von 18 um (REM-Aufnahmen). Die Fluenz betrug 455 mJ/cm?. Im
Querschnitt erkennbar ist eine starke Porenbildung innerhalb der topographischen

Maxima. a) Ubersicht, b) Detailaufnahme.
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Wie in Abschnitt 2.2 beschrieben, hat das Vorhandensein von Fremdschichten einen wesentli-
chen Einfluss auf das Verhalten des elektrischen Kontaktwiderstands. Eine interessante Fra-
gestellung war daher, welchen Einfluss die Lasertexturierung auf die native Oxidschicht hatte,
die auf der Zinnoberflache vorlag. Dies wurde anhand von STEM und SIMS néher untersucht.
Die STEM-Aufnahmen zeigen deutlich, dass das Oxidschichtwachstum durch die Tempera-
turerhohung wéhrend der Lasertexturierung gefordert wurde (s. Abbildung 10.14). Dabei war
die Oxidschicht im topographischen Minimum ca. dreimal so dick wie die native Schicht im
Referenzzustand, wahrend die Schichtdicke im topographischen Maximum um einen Faktor

von ca. 4,5 zunahm.

HV mag B | HFW det tit| WD v iFW det tilt
30.00 kV| 500 000 x | 256 nm [STEM 11|10 °|5.1 mm kel

HV mag B | HFW det |[tilt] WD R e T LT ——
30.00 kV| 500 000 x | 256 nm | STEM 11 |0 °| 5.1 mm 0

Abbildung 10.14:  Querschnitt der Probenoberflache einer feuerverzinnten Probe vor und nach Tex-
turierung (STEM Hellfeld-Aufnahmen). a) Untexturierte Probe mit einer nativen
Oxidschicht der Dicke 2,1 nm; b) Ubersichtsaufnahme der texturierten Probe
(Fluenz: 355 mJ/cm?); c) topographisches Minimum der texturierten Probe mit ei-
ner Oxidschichtdicke von ca. 6,6 nm; d) topographisches Maximum der texturier-
ten Probe mit einer Oxidschichtdicke von ca. 9,6 nm.
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Die SIMS-Messungen decken sich mit den Resultaten der STEM-Untersuchung. Gemessen
wurde das Sauerstoffsignal in Abhangigkeit von der Sputtertiefe, anhand dessen entsprechen-
de Maps erstellt wurden (s. Abbildung 10.15). Der in beiden Fallen beobachtete Anstieg der
Intensitat des Sauerstoffsignals nach der ersten Schnittebene héngt mit dem Messprinzip
selbst zusammen, da die Sputterrate zunéchst einen Gleichgewichtszustand erreichen muss. In
den weiteren Schnittebenen sank die Intensitat des Sauerstoffsignals merklich ab, wobei deut-
liche Unterschiede zwischen untexturierter und texturierter Probe erkennbar waren. Die Inten-
sitdt des Sauerstoffsignals sank im Falle der untexturierten Probe bereits in der vierten

Schnittebene auf unter 5 % der Maximalintensitat ab.

untexturiert

texturiert

Abbildung 10.15:  SIMS-Maps des Sauerstoff(*0)-Signals fiir sechs Ebenen einer untexturierten und
einer texturierten feuerverzinnten Probe im Ausgangszustand. Erste Ebene jeweils

links oben; sechste Ebene jeweils rechts unten. Abgetragen wurden ca. 10 nm.
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Auf der texturierten Probe ist zwischen den topographischen Maxima und Minima zu diffe-
renzieren, wobei die Intensitat in beiden Fallen langsamer abnahm, als im untexturierten Fall.
In den Maxima betrug die Intensitét in der sechsten Schnittebene noch ca. 25 % der Maximal-
intensitat, wahrend diese in den Minima nur noch ca. 9 % betrug. In Ubereinstimmung mit
den Ergebnissen der STEM-Messungen deutet dies auf ein laserinduziertes Oxidschicht-

wachstum hin.

Die Wirkung der Lasertexturierung auf die mechanischen Eigenschaften wurde anhand von
Indentationsexperimenten untersucht. Dazu wurden zwei Arten von Experimenten durchge-
fiihrt (s. Abschnitt 9.7.3). Die Hérte und der E-Modul einer Probe im Ausgangszustand wur-
den mittels eines Nanoindenters mit Berkovich-Spitze geprift. Um den Substrateinfluss aus-
zuschlieBen, wurde lediglich innerhalb der ersten 100 nm gemessen, was weniger als 10 %
der Schichtdicke entspricht. Die Zinnschicht wies dabei eine Harte von 0,53 + 0,11 GPa auf,
wéhrend der E-Modul 39,4 + 3,6 GPa betrug. Dies liegt in der GroRenordnung der Literatur-
werte, die anhand vergleichbarer Experimente ermittelt wurden (Hérte: 0,22 + 0,03 GPa, E-
Modul: 46,9 + 2,7 GPa [71]).

Auf den lasertexturierten Proben konnten mittels Nanoindentation keine absoluten Kenn-
werte bestimmt werden. Grund hierflr war die starke Topographie in Kombination mit dem
komplexen Schichtaufbau und der sehr leichten Verformbarkeit des Zinns. Der Berkovich-
Indenter glitt an den Flanken der Topographiemaxima wéhrend der Messung ab. Auch die
Porenbildung stellte bei der Messung der mechanischen Eigenschaften ein Problem dar. In
den Topographieminima wirkte sich die irreguldre Schichtdicke der intermetallischen Phasen
zudem negativ auf die Streuung der Messergebnisse aus. All diese Faktoren lielen keine re-
produzierbaren Messungen zu.

Um einen qualitativen Vergleich zwischen texturiertem und untexturiertem Zustand zie-
hen zu kénnen, wurde ein weiteres Experiment mit einer spharischen Indentergeometrie ver-
wendet (Radius 1,5 mm). Ziel war es dabei eine integrale Antwort des gesamten Schichtsys-
tems auf das Eindringen des sphérischen Prufkorpers zu erhalten. Die Ergebnisse dieser Mes-
sungen sind in Abbildung 10.16 dargestellt. Die mechanischen Eigenschaften sind dabei rela-
tiv zueinander angegeben (normiert auf den Referenzzustand). Die Lasertexturierung flhrte
demnach zu einer Erweichung des Materials. Die texturierten Proben wiesen eine um ca.
71 % reduzierte Harte auf. Der E-Modul sank durch die Laserbehandlung auf 48 % des Refe-

renzwertes ab.
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Abbildung 10.16: Mechanische Eigenschaften der untexturierten bzw. texturierten feuerverzinnten
Proben. a) relative Harte, b) relativer E-Modul. Harte und E-Modul wurden dabei

auf die Werte des untexturierten Referenzzustands normiert.

10.5 Thermische Simulation

Das Temperaturfeld wéhrend der Lasertexturierung hat wesentlichen Einfluss auf die resultie-
rende Topographie und Mikrostruktur des bestrahlten Materials. Die thermische Simulation
mittels Finite-Elemente-Methode (FEM) ermdglicht ndherungsweise die Berechnung dieses
Temperaturfelds. Durch Abgleich mit dem bindren Phasendiagramm Kupfer-Zinn kann auf
die potentielle Entstehung von Phasen innerhalb dieses Systems geschlossen werden.
Zuné&chst wird die auf der Oberflache vorliegende Maximaltemperatur in Abhéngigkeit

von der Periode fur unterschiedliche Fluenzen und Schichtdicken betrachtet (s. Abbildung
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10.17). Daraus lasst sich ableiten, ob die Zinnschicht oberflachlich aufgeschmolzen wurde,

was im gegeben experimentellen Aufbau eine notwendige Voraussetzung fur das Ausbilden

einer Textur mit merklicher Topographie ist.

—=— Max(1000 mJ/cm?)
—e— Min(1000 mJ/cm?)
—=— Max(500 mJ/cm?)
—e— Min(500 mJ/cm?)
—m— Max(130 mJ/cm?)
—e— Min(130 mJ/cm?)

= Max(70 mJ/cm?)

e Min(70 mJ/cm®)

—m— Max(1000 mJ/cm?)
o— Min(1000 mJ/cm?)
= Max(500 mJ/em?)
e Min(500 mJ/cm?)

—m— Max(130 mJ/cm?)

—e— Min(130 mJ/cm?)
= Max(70 mJ/cm?)

*  Min(70 mJ/cm?)
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Abbildung 10.17: Maximaltemperaturen an der Probenoberfliche im

-minimum als Funktion der Periode fiir Fluenzen zwischen 70 und 1000 mJ/cm?.
a) Zinnschichtdicke 0,5 um; b) Zinnschichtdicke 2,0 pm.

Intensitatsmaximum/
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Die Simulationsergebnisse zeigen einen prinzipiell gleichen Kurvenverlauf fir beide gewahl-
ten Schichtdicken. Im Intensitdtsmaximum wurde ein Anstieg der erreichten Temperaturen
mit groRer werdender Periode beobachtet. Dies ist deutlich fur Perioden bis 8 um sichtbar,
wéhrend die Kurven bei noch héheren Perioden abflachten und einem Séttigungswert entge-
gen strebten. Je hoher die Fluenz, desto hoher fiel dieser Temperaturanstieg mit steigender
Periode aus. Auf der 2,0 um dicken Zinnschicht ergab sich beispielsweise bei einer Fluenz
von 1000 mJ/cm? ein Temperaturanstieg von 893 K, wenn die Periode von 1 pm auf 20 um
erhéht wurde. Wurde eine Fluenz von 70 mJ/cm? angenommen, betrug der Anstieg hingegen
nur 113 K.

Im Intensitdtsminimum ergab sich ein gespiegelter Kurvenverlauf: Die Temperatur nahm
mit steigender Periode ab. Je hoher die Fluenz und je groRer die Periode, desto groRer war der

Temperaturunterschied zwischen Maximum und Minimum.

Um abschétzen zu kénnen, wie viel Zeit der Texturierungsvorgang in Anspruch nimmt, wurde
die Zeitspanne simuliert, wahrend der fliissige Phase innerhalb der Zinnschicht vorlag. Die
Schmelzdauer fir das Intensitatsmaximum ist in Abbildung 10.18 dargestellt. Der Kurvenver-
lauf war flr beide Schichtdicken tendenziell gleich. Mit zunehmender Periode nahm die
Schmelzdauer zu, wobei der Anstieg bei hoheren Fluenzen stérker ausfiel. Absolut gesehen
war die Schmelzdauer auf der Probe mit der 2,0 um dicken Zinnschicht signifikant hoher,
verglichen mit der diinner beschichteten Probe (bspw. bei 1000 mJ/cm?: t(2,0 um) = 0,36 ps,
t(0,5 um) = 0,12 ps). Die Ursache dieses Unterschieds ist der starke Substrateinfluss bei der
diinner beschichteten Oberflache. Eine S&ttigung des Kurvenanstiegs in Abhéngigkeit von der
Periode wurde nur im Falle der niedrigen Fluenzen (70 und 130 mJ/cm?) erreicht.
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Abbildung 10.18:
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Periode (um)

Schmelzdauer im Intensitdatsmaximum als Funktion der Periode fiir Fluenzen zwi-
schen 70 und 1000 mJ/cm?. a) Zinnschichtdicke 0,5 um; b) Zinnschichtdicke

2,0 pm.

Da die Tiefe der Schmelzfront im gegebenen Materialsystem experimentell nicht ohne weite-

res ermittelt werden kann, wurde die Maximaltiefe der 505 K-Isotherme simuliert (s. Abbil-

dung 10.19). Diese Temperatur entspricht der Schmelztemperatur von Zinn, weshalb die Iso-

therme ein MaB fir die Schmelztiefe im Intensitdtsmaximum innerhalb der Zinnschicht dar-

stellt. Die Maximaltiefe der Isotherme nahm in beiden Fallen mit steigender Periode zu. Dies

galt inshesondere fiir die hohen Fluenzen (500 und 1000 mJ/cm?), deren Temperaturverliufe

keinen Sattigungswert erreichten. Bei einer Zinnschichtdicke von 0,5 um wurde die Schmelz-
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temperatur bei einer Fluenz von 500 mJ/cm? {iberschritten. Im Intensitdtsmaximum wurde die

Zinnschicht demnach bis zum Substrat aufgeschmolzen. Im Falle der dickeren Beschichtung

kam es fiir keine der simulierten Fluenzen oder Perioden zum Aufschmelzen der Zinnschicht

bis zum Substrat.
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Maximaltiefe der 505 K-Isotherme im Intensitdtsmaximum als Funktion der Peri-

ode fur Fluenzen zwischen 70 und 1000 mJ/cm?. a) Zinnschichtdicke 0,5 um; b)

Zinnschichtdicke 2,0 um.
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10.6 Diskussion: Laserinterferenztexturierung

Der Mechanismus der Topographieausbildung durch Laserinterferenztexturierung nach La-
sagni wurde in Abschnitt 6.7 beschrieben [111]. Die in Abbildung 6.8 gezeigten Regime wur-
den zum Teil auch experimentell beobachtet. Dies wird am Beispiel der feuerverzinnten Kup-
fer-Proben mit einer Linientextur (Periode 9 um) diskutiert.

Regime |, die thermisch bedingte Verformung der Zinnschicht ohne Auftreten der
Schmelzphase, trat bei geringen Fluenzen auf (< 250 mJ/cm?, s. Abbildung 10.3 a und b). In
diesem Regime fand noch keine deutliche Topographiebildung statt (Aspektverhaltnis von
0,10).

Eine Erhdhung der Fluenz (= 250 mJ/cm?) fiihrte zum Aufschmelzen der Zinnschicht und
damit zum Erreichen von Regime Il (s. Abbildung 10.3 d bis f). Wie durch thermische Simu-
lationen im Rahmen dieser Arbeit gezeigt wurde, betrégt der Temperaturgradient zwischen
Minima und Maxima bis zu mehreren 100 K, was (ber die Marangoni-Konvektion zur Ent-
stehung einer Topographie fiihrt (s. Abschnitt 10.5) [123]. Ein Ubergang zwischen Regime |
und Il ist in Abbildung 10.3 b) dargestellt. Am Rande des Laserspots traten, bedingt durch
Schwankungen der Intensitét, beide Regime nebeneinander auf.

Das Aufschmelzen des Substrats (Regime 111) wurde mit den experimentell verwendeten

Fluenzen (max. 800 mJ/cm?) bei den feuerverzinnten Proben nicht beobachtet.

VVom idealen Modell abweichend kam es beim Zusammentreffen zweier Schmelzfronten wéh-
rend des Texturierungsprozesses zum Wegspritzen von Material. Dies ist die Ursache fur das
Vorhandensein wiedererstarrter Schmelztropfen und UnregelmaRigkeiten in den Topogra-
phiemaxima. Dieser Effekt macht sich vor allem bei hohen Fluenzen bemerkbar, bei denen
viel Energie in das System eingebracht wird, aber auch bei kleinen Perioden, bei denen die
Absténde zwischen den einzelnen Schmelzfronten sehr gering sind (s. Abbildung 10.3 f).

Ein weiterer Effekt, der auftreten kann, ist die Porenbildung im Topographiemaximum.
Beim Zusammentreffen der Schmelzfronten erstarrt das Material so schnell, dass die dazwi-
schen befindliche Luft nicht entweichen kann. Insbesondere bei groRRen Perioden, d.h. wenn
grolle Mengen schmelzflussigen Materials bewegt werden, ist dies zu beobachten (s. Abbil-
dung 10.13 b).

Da das Interferenzmuster aufgrund des ungleichméfiiigen Intensitatsprofils des Laser-
strahls nicht perfekt ist, kommt es zu lokal unterschiedlichen Intensitaten auf der Probenober-
flache, was zusdtzlich zur Inhomogenitédt der Textur beitrégt. Im verwendeten Aufbau kann
der Einfluss dieser Fehlerquelle durch geeignete Linsen und dem Einsatz von Masken mini-

miert werden, indem nur der homogenste Teil des Laserspots zur Texturierung genutzt wird.
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Es gilt darauf zu achten, die verwendete Maske so nahe wie moglich zur Probenoberflache zu
positionieren, um die Auswirkung der Beugungseffekte an den Maskenréndern zu minimie-
ren.

Ein zusétzlicher Faktor, der die Homogenitat der erzeugten Textur beeinflusst, ist die
Oberflachenqualitat des Ausgangsmaterials. Folgende Abbildung zeigt zwei verzinnte Proben,
die, abgesehen von der Rauheit der urspriinglichen Oberfléche, bei sonst gleichen Bedingun-
gen texturiert wurden (s. Abbildung 10.20).

S LY L Fe.0 TIET ALY T Sk m. e E W
j 5 f 3 { | f } é I'\', 3 } { 1 ; @’ “E""j\, ‘Q ‘Sl . ) v 5
T A& kS { | | e . S } b Ay 30 S (O el Sl
jidagaad § i <1 Rt et g B (42 i 1
IAdAT JaR TR T I IS iR AR ang
$del ELS L i tea 2 % YR
A EARAR IR AR IR A2 TEE
VESRRLERYEE RbE E L FREL
o d) ¢ f e g A 7 . 1 o . R 4
tEggr-bhtd iy sfey- TR
eyl oy ey 4 » ) ‘L
TLATL iR L e ol dEY
FERLRECUELRE L VL
Cdgadqstiidtsedidd, S et
' T84 ¥ ¥l 1°1.% Syl &
LV EELEPRERL L 1480

SED [5.082 152pm | 3

Abbildung 10.20:  Verzinnte Proben unterschiedlicher Rauheit nach Texturierung mit einer Periode
von 9um (REM-Aufnahmen). Rauheit des Ausgangsmaterials: a) Rms =
15,3 + 4,4 nm, b) Rims = 258,9 £ 23,7 nm.

Die Rauheit Rims der in Abbildung 10.20 b) dargestellten Probe lag im Ausgangszustand in
der GroRenordnung der verwendeten Wellenldnge des Lasers (355 nm). Durch Mehrfachre-
flexion an den Asperiten der rauen Oberflache kommt es in diesem Fall zu einem sichtbar
inhomogeneren Erscheinungsbild der Textur im Vergleich zur Probe mit geringer Rauheit
(s. Anlage A4). Eine hohe Oberflachengiite stellt daher ein wichtiges Kriterium zur Erzielung
homogener Texturen dar.

Mehrfachreflektion tritt auch bei der Herstellung von Kreuztexturen auf. Der Laserstrahl
wird beim zweiten Schuss an der bereits vorhandenen Textur reflektiert, was zu einer erhéh-
ten Absorption der Laserstrahlung durch die Materialoberflache fuhrt. In Kombination mit
dem niedrigen Schmelzpunkt von Zinn fuhrt dies zum Aufschmelzen der urspringlichen Tex-
tur, sodass sich keine homogene Kreuztextur herstellen l&sst (s. Abbildung 10.5).

Zudem stellen die in Abbildung 10.7 gezeigten periodischen Schwankungen im Drei-
strahl-Interferenz-Aufbau einen weiteren Storfaktor dar. Diese Modulation liegt im prinzipiel-

len Versuchsaufbau begriindet. Die einzelnen Teilstrahlen passieren eine unterschiedliche
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Anzahl optischer Elemente, wie Strahlteiler oder Spiegel. Die Optiken sind nicht perfekt, so-
dass die einzelnen Teilstrahlen nicht exakt dieselbe Leistung besitzen, wenn diese auf der
Probenoberflache interferieren. Dies &ulRert sich in der beobachteten langwelligen Modulation
der Topographie, die zusétzlich zur eigentlichen Textur auftritt. Um diesem Effekt entgegen-
zuwirken, wirde eine separate Leistungsanpassung eines jeden Teilstrahls Abhilfe schaffen.
Die praktische Umsetzung ist allerdings nicht ohne weiteres mdglich, da im komplexen expe-
rimentellen Aufbau bei Dreistrahl-Interferenz nur wenig Raum fir zusatzliche optische Ele-

mente besteht.

Neben der rein topographischen Modifikation der Zinnoberflache und der damit verbundenen
experimentellen Hurden, hat die Lasertexturierung auch Auswirkungen auf die chemische
Zusammensetzung und die Mikrostruktur des Materials.

Wahrend des Texturierungsprozesses konnen auf der Probenoberflache Temperaturen von
mehr als 3000 K erreicht werden, wie anhand der Simulationsergebnisse demonstriert wurde
(s. Abbildung 10.17). Dies regt unter anderem ein Oxidschichtwachstum an, wie die Ergeb-
nisse der STEM- und SIMS-Untersuchungen zeigen (s. Abbildung 10.14 und Abbildung
10.15). Die Oxidschicht auf den topographischen Maxima ist dabei dicker, als in den topogra-
phischen Minima, obwohl die Maximaltemperaturen in den Talern der Textur am gréf3ten sind
(s. Abbildung 10.17). Die thermischen Simulationen zeigen, dass bei den verwendeten Ver-
suchsparametern ein Temperaturgradient zwischen Intensitatsminimum und -maximum in der
GroBenordnung von 102 — 10° K vorliegen kann (Periode: 7,5 um, Fluenz: 355 bzw.
515 mJ/cm?). Aufgrund der niedrigeren Zinnschichtdicke im Topographieminimum kann die
Warme dort schneller in das thermisch hochleitfahige Kupfersubstrat diffundieren. Im Topo-
graphiemaximum sind die Diffusionswege hingegen langer und es steht mehr Zeit fir das
Oxidschichtwachstum zur Verfligung. Die im Vergleich zum Ausgangszustand dickere Oxid-
schicht hat allerdings keine Erhéhung der Indentationshérte bzw. des E-Moduls zur Folge, da
die Schichtdicke weniger als 10 nm betragt (s. Abbildung 10.16). Gegenteilig sorgt die Textu-
rierung sogar fir ein Absinken beider mechanischer Kennwerte, was in Abschnitt 12.4 im

Zusammenhang mit der Simulation des elektrischen Kontaktes weiter diskutiert wird.

Im Rahmen anderer Verdffentlichungen wurde iberdies von der gezielten Bildung intermetal-
lischer Phasen in diinnen Multischichtsystemen mittels Laserinterferenzmetallurgie berichtet
(z.B. Al-Cu [162], Ni-Al [121], Ti-Al [163]). An dem in dieser Arbeit untersuchten Material-
system (Kupfer mit einfacher Zinnbeschichtung, keine Multilagen) wurde eine solch gezielte
Phasenbildung nicht beobachtet. XRD-Messungen zeigten, dass die intermetallische Phase

CusSns bereits im Ausgangszustand vorhanden war und keine neuen Phasen durch die Laser-
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texturierung erzeugt wurden (s. Abbildung 10.12). Zinn hat einen relativ niedrigen Schmelz-
punkt (ca. 232 °C) und kann daher nur mit niedrigen Fluenzen texturiert werden, sofern ho-
mogene Texturen gefordert sind. Im Falle der feuerverzinnten Proben (Schichtdicke von ca.
2 um, Fluenz: 355 mJ/cm?) reichte dies nicht aus, um das Zinn bis zum Substrat aufzuschmel-
zen. Auch die intermetallische Schicht blieb unversehrt. Diese experimentelle Beobachtung
wird durch Simulationsergebnisse gestutzt, die zeigen, dass die Schmelztiefe bei der verwen-
deten Fluenz deutlich unterhalb von 2 um lag (s. Abbildung 10.19). Noch héhere Fluenzen
wirden zwar eine hohere Schmelztiefe ermdglichen, jedoch zeigten die in dieser Arbeit
durchgefuhrten Experimente, dass sich in diesem Falle keine homogenen Texturen erzeugen
lassen. Eine Option wére daher eine Verringerung der Schichtdicke.

Die stromlos verzinnten Ringe mit einer Schichtdicke von ca. 633 nm wurden mit einer
Fluenz von 515 mJ/cm? texturiert, um eine homogene Textur mit der Periode 7,5 um zu er-
zeugen. Dabei wurde die Schicht bis zum Substrat aufgeschmolzen (s. Abbildung 10.8). Si-
mulationsergebnisse zeigten, dass unter diesen Bedingungen an der Grenzflache Kupfer-Zinn
durch Laserbeschuss eine Maximaltemperatur von ca. 600 °C erreicht werden kann, was weit
unterhalb des Schmelzpunktes von Kupfer liegt (ca. 1085 °C). Eine mehr als doppelt so hohe
Fluenz wére nétig, um diese Temperaturen zu erreichen, wodurch sich ebenfalls keine homo-
genen Texturen mehr erzielen lielRen.

Eine zusatzliche Hurde zur Herstellung intermetallischen Phasen stellt der Umstand dar,
dass es sich — anders als den in der Literatur beschriebenen Systemen wie Ni-Al — bei den
raumtemperaturstabilen Cu-Sn-Phasen um Strichphasen mit komplexen Einheitszellen han-
delt. Zwar bilden sich diese intermetallischen Phasen bei Raumtemperatur ohne aufRRere Ein-
wirkung, doch in Anbetracht der hohen Aufheiz- und Abkuhlraten wahrend des Prozesses der
Lasertexturierung befindet sich das System fernab des thermodynamischen Gleichgewichts.
Ob eine Phase entsteht oder nicht, hangt daher in erster Linie von der Kinetik ab. Turnbull
postulierte, dass diejenigen Phasen kinetisch favorisiert werden, die mit dem geringsten Auf-
wand an Umordnung oder Bewegung von Atomen verbunden sind [164]. Einfache isotrope
Kristallstrukturen mit kleinen Einheitszellen werden daher kinetisch bevorzugt [165]. Die
beiden raumtemperaturstabilen Phasen CusSn (g, orthorhombisch) und CueSns (1, hexagonal)
sind im Vergleich zum kubisch flachenzentrierten Kupfer bzw. dem tetragonalen Zinn stéarker
anisotrop (s. Abbildung 10.21, [67]). Die Bildung der intermetallischen Phasen, insbesondere

der e-Phase, ist daher nicht durch kurzreichweitige Atombewegungen zu bewerkstelligen.
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Abbildung 10.21: Modell der Kristallstrukturen von a) Kupfer, b) Zinn, c) CusSns und d) CusSn. Die
Einheitszellen sind mit schwarzen Linien markiert. Kupfer — rot, Zinn — grau.

Strukturdaten entnommen aus [166].

Ein weiterer limitierender Faktor fur die Bildung der beiden raumtemperaturstabilen interme-
tallischen Phasen stellt der schmale Zusammensetzungsbereich dar [167]. Die e-Phase ist Uiber
einen Bereich von 1,4 at.-% stabil, die n-Phase iber einen Bereich von 1,0 at.-% [67].

Die zuvor beschriebenen Effekte behindern die Bildung intermetallischer Phasen bei der
Wiedererstarrung des schmelzflissigen Zinns. Eine lokal-periodische Erzeugung intermetalli-
scher Phasen durch Laserinterferenztexturierung kann daher im gegebenen Schichtsystem
aller Voraussicht nach nicht erreicht werden und wurde experimentell auch nicht nachgewie-

sen.
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11  Verschleilexperimente

Im Folgenden werden die Ergebnisse der in Abschnitt 9.6 beschriebenen Verschleil3prifung
dargestellt und diskutiert, wobei zwischen Experimenten bei einer Normalkraft von 2,5 N und
5,0 N unterschieden wird. Auch die chemischen und mikrostrukturellen Veranderungen, die
verschleiBbedingt auftraten, werden im Detail untersucht. Neben der qualitativen Beschrei-
bung der Oberflachenverédnderung werden die Ergebnisse in Form aussagekraftiger Kennwer-
te wie dem Reibungskoeffizienten und dem elektrischen Kontaktwiderstand quantifiziert. In
der abschliefenden Diskussion werden die auftretenden Ph&nomene mit Modellen aus der
Literatur verglichen. Darauf basierend wird ein auf das untersuchte Materialsystem zuge-
schnittenes VerschleiBmodell entwickelt, anhand dessen die quantitativen Kennwerte interpre-
tiert werden.

Ziel der Experimente war es zu uberprufen, welchen Effekt die Laserinterferenztexturie-
rung auf die tribologischen Eigenschaften der untersuchten Proben hat. Als Texturart wurde
ein Punktmuster gewahlt (Periode 7,5 um), da dies im Vergleich zu einer entsprechenden Li-
nientextur weniger stark richtungsabhéngig ist. Alle Versuche wurden unter Bedingungen
durchgefuhrt, die fur den Fretting-Verschleif? in der Praxis charakteristisch sind (s. Abschnitte
5.2.2).

11.1 Verschleilexperimente bei einer Normalkraft von 2,5 N

Die beiden folgenden Abbildungen zeigen exemplarisch Kurvenverldufe des Reibungskoeffi-
zienten und des elektrischen Kontaktwiderstands als Funktion der Zyklenzahl. Dabei wird
zwischen einer untexturierten (s. Abbildung 11.1) und einer texturierten Probe (s. Abbildung
11.2) unterschieden, an deren Beispiel die jeweils charakteristischen Merkmale beider Typen
diskutiert werden.

Im Falle der untexturierten Probe stieg der Reibungskoeffizient ausgehend von einem
Wert von 0,3 zundchst stark an und fluktuierte anschliefend um einen Wert von ca. 0,75 (Zo-
ne 1). Nach ca. 22500 Zyklen kam es zu einem rapiden Anstieg und der Ausbildung eines Pla-
teaus auf einem Wert von ca. 1,18 (Zone 11). Nach ca. 25700 Zyklen fiel der Reibungskoeffi-
zient auf ca. 0,77 ab, wobei die Fluktuation geringer war, als vor dem Anstieg (Zone I111).

Der elektrische Widerstand war zu Beginn des Experiments sehr gering (< 10 mQ) und
stieg nach ca. 7500 Zyklen merklich bis zu einem Wert von ca. 70 mQ an (Zone 1). Dieser
Schwellwert wird als kritischer Widerstand (Ruit) definiert. Im Realfall lage bei Uberschreiten
dieser Schwelle eine kritische Stérung der Funktionseigenschaften des elektrischen Steckver-

bindersystems vor. Nach ca. 12500 Zyklen wurde erneut ein sehr geringer Widerstandswert
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erreicht, bevor ein kontinuierlicher Anstieg bis auf 220 mQ begann (am Ende von Zone ).
Nach 22500 Zyklen brach der elektrische Kontaktwiderstand erneut auf Werte unterhalb von
10 mQ ein (Zone I1). Es erfolgten drei weitere Anstiege in Zone 111, ohne dass bis zum Ver-
suchsende ein Gleichgewichtszustand erreicht wurde.

Ein eindeutiger Zusammenhang zwischen der Entwicklung des Reibungskoeffizienten und
des elektrischen Widerstands war nicht tiber die gesamte Versuchsdauer zu beobachten. Eine
Ausnahme bildet Zone I, in der ein starker Anstieg der Reibkoeffizienten mit einem rapiden

Absinken des Kontaktwiderstands einherging.
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Abbildung 11.1:  Ergebnisse eines VerschleiBexperiments an einer untexturierten Probe bei einer
Normalkraft von 2,5N und einer Gesamtzyklenzahl von 35000. Reibungs-
koeffizient (oben) und elektrischer Kontaktwiderstand (unten) als Funktion der
Zyklenzahl. Die Kurven wurden geméR dem vorliegenden VerschleilRverhalten in

drei Zonen eingeteilt.
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Der Verlauf der texturierten Probe wahrend des VerschleiRexperiments ist in Abbildung 11.2
dargestellt. Der Reibungskoeffizient begann auf einem vergleichsweise niedrigeren Niveau
von ca. 0,45 und durchlief dann ein lokales Maximum mit einem Hdéchstwert von ca. 0,7. Im
weiteren Verlauf von Zone | wurden weitere lokale Maxima durchschritten (s. Pfeile in Ab-
bildung 11.2, oben). Nach 17500 Zyklen bewegte sich der Reibungskoeffizient unter starker
Fluktuation um einen Wert von ca. 0,62 (Zone 1l) und nahm nach ca. 25000 Zyklen erneut zu
(Zone 111). Ab ca. 27500 Zyklen lag der Reibungskoeffizient bei ca. 0,92, wobei ebenfalls

starke Schwankungen beobachtet werden konnten.
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Abbildung 11.2:  Ergebnisse eines VerschleiBexperiments an einer texturierten Probe bei einer
Normalkraft von 2,5N und einer Gesamtzyklenzahl von 35000. Reibungs-
koeffizient (oben) und elektrischer Kontaktwiderstand (unten) als Funktion der
Zyklenzahl. Die Kurven wurden gemél dem vorliegenden VerschleiRverhalten in
drei Zonen eingeteilt. Lokale Maxima wurden mit Pfeilen markiert.

Ahnlich wie bei der untexturierten Probe, bewegte sich der elektrische Widerstand zunéchst
auf einem Niveau unterhalb von 10 mQ. Im Folgenden waren mehrere Anstiege zu verzeich-
nen (s. Pfeile in Abbildung 11.2, unten; Zone 1). Der kritische Wert von 70 mQ wurde zum
ersten Mal nach etwa 12500 Zyklen Uberschritten. In Zone Il sank der Kontaktwiderstand
erneut deutlich ab, wobei zwei kleinere Anstiege zu verzeichnen waren. Ein starkes Anwach-

sen des elektrischen Kontaktwiderstands trat nach 25000 Zyklen auf (Zone Il1). Im weiteren
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Verlauf wurde kein Gleichgewichtszustand erreicht und bei Versuchsende lag ein Kontaktwi-
derstand von mehr als 300 mQ vor.

Auch bei der texturierten Probe bestand keine tiber die gesamte Versuchsdauer wahrende
Korrelation zwischen dem Reibungskoeffizienten und dem elektrischen Kontaktwiderstand.
In Zone | wurden funf der Anstiege im Verlauf des elektrischen Kontaktwiderstands auch
beim Reibungskoeffizienten verzeichnet. In Zone Il ergab sich hingegen kein direkter Zu-
sammenhang zwischen den beiden GréRen. In Zone Il kam es in beiden Féllen zu einem
starken Anstieg des Kurvenverlaufs. Zum kurzzeitigen Absinken des elektrischen Kontaktwi-
derstands nach ca. 31000 Zyklen wurde jedoch kein entsprechendes Verhalten in der Kurve

des Reibungskoeffizienten beobachtet.

Eine Ubersicht der Oberflachen der gefrasten Proben nach charakteristischen Zyklenzahlen ist
in Abbildung 11.3 dargestellt. Verglichen werden lichtmikroskopische Aufnahmen einer un-
texturierten und einer texturierten Probe direkt nach Versuchsbeginn (512 Zyklen) sowie am
Versuchsende (35000 Zyklen). Ebenfalls abgebildet ist die Oberflache in dem Stadium, in
dem der elektrische Widerstand zum ersten Mal die Schwelle von 70 mQ (Rxit) Uberschreitet.
Da die lichtmikroskopischen Aufnahmen der Gegenkorper tendenziell gleich aussehen, wurde
auf eine Darstellung verzichtet.

Zu beobachten war, dass der Flachenanteil des verschlissenen Bereichs auf beiden Pro-
bentypen mit steigender Zyklenzahl zunahm. Die absolute GréRe der verschlissenen Flachen
war flr beide Typen vergleichbar. Nach 512 Zyklen ergab sich in der lichtmikroskopischen
Abbildung ein stark unterschiedliches Erscheinungsbild beider Probentypen (s. Abbildung
11.3 aund b).
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Abbildung 11.3:  Lichtmikroskopische Aufnahme der Oberflache der untexturierten (links) und
texturierten (rechts) gefrasten Ringe nach VerschleiRtests unter einer Normalkraft
von 2,5 N. Dargestellt sind die Bereiche maximalen Verschleiles (schwarz). a)/b)
512 Zyklen, c)/d) Ringe nach Uberschreiten des kritischen Widerstands Rurit
(70 mQ), e)/f) nach 35000 Zyklen.

Die untexturierte Probe wies eine deutliche zentrale Verschleil3spur, umgeben von einem Be-
reich mit nur geringer Modifikation der Oberflache, auf. Anhand von REM-Aufnahmen ist
erkennbar, dass die Oberflache innerhalb dieser Spur abrasiv verschlissen wurde und sich am
Rande viele VerschleiBpartikel abgelagert haben (s. Abbildung 11.4 a und c). In der Umge-
bung der zentralen Spur war der Verschleil3 weniger stark ausgepragt. Die Schéadigung be-
schrankte sich auf eine Deformation der Oberflache und die Entstehung leichter Kratzer, ohne

dass es zur Bildung von VerschleiBpartikeln kam (s. Abbildung 11.4 b und d).
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Abbildung 11.4:  Untexturierte Probe nach 512 Zyklen unter einer Normalkraft von 2,5 N (REM-
Aufnahmen eines gefristen Probenrings). a) Ubersichtsaufnahme, b) — d) Detail-
aufnahmen der in a) markierten Bereiche.

Auf der texturierten Probe entstand nach 512 Zyklen ebenfalls eine zentrale Verschlei3spur.
Neben abrasivem Verschleil3 kam es darin zur Entstehung groRer Verschleil3partikel. Die Tex-
turierung wurde in diesem Bereich vollstandig zerstort (s. Abbildung 11.5 a und c). In der
unmittelbaren Umgebung fiel der Verschlei3 geringer aus (s. Abbildung 11.5 b). Es lagen
vorwiegend kleine, rundliche Partikel vor und das hexagonale Muster der Textur war in den
Randbereichen noch erkennbar. In weiterer Entfernung zur zentralen VerschleiRspur war die
Textur noch deutlicher ausgeprégt (s. Abbildung 11.5 d). Auf den Topographiemaxima waren
kleine, rundliche Verschleilpartikel im Friihstadium zu beobachten.
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Abbildung 11.5:  Texturierte Probe nach 512 Zyklen unter einer Normalkraft von 2,5N (REM-
Aufnahmen eines gefrasten Probenrings). a) Ubersichtsaufnahme, b) — d) Detail-
aufnahmen der in a) markierten Bereiche. b) Eingezeichnet ist der Rand der Ver-
schleilzone (---). Das hexagonale Muster ist in diesem Bereich noch erkennbar.

Die Oberflache der untexturierten Probenringe nach Erreichen des kritischen elektrischen
Widerstands wird in Abbildung 11.6 gezeigt. Die Auspréagung der zentralen VerschleiRspur,
die nach 512 Zyklen bereits erkennbar war (vgl. Abbildung 11.4 a), nahm weiter zu. Das Auf-
treten abrasiven Verschleif3es kann in Abbildung 11.6 b) beobachtet werden. In einigen Berei-
chen der verschlissen Areale kam es zudem zur Akkumulation von Partikeln (s. Abbildung
11.6 c und d). Dabei lassen sich zwei Arten unterscheiden: Zum einen existieren pordse Parti-
kel die im Sekundarelektronenkontrast dunkel erscheinen und sich lose zusammenlagern (lin-
ke Seite, Typ ). Zum anderen lagen kleinere, kompaktere Partikel vor, die hell erscheinen
(rechte Seite, Typ 2). Die Mikrostruktur und chemische Zusammensetzung dieser Partikelty-
pen wird in Abschnitt 11.2 diskutiert.
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Abbildung 11.6:  Untexturierte Probe nach Uberschreiten des kritischen elektrischen Widerstands
unter einer Normalkraft von 2,5N (REM-Aufnahmen eines gefrasten Proben-
rings). a) Ubersichtsaufnahme, b) — ¢) Detailaufnahmen der in a) markierten Be-
reiche. d) Detailaufnahme des in ¢) markierten Bereichs. Gekennzeichnet sind die
Bereiche mit Partikeln des Typs | bzw. I1.

Diese beiden Partikelarten waren auch auf der texturierten Probe bei Erreichen des kritischen
Widerstands vorhanden (s. Abbildung 11.7). Eine zentrale VerschleiRspur mit starkem abrasi-
vem Verschleily wurde im Gegensatz zur untexturierten Probe nicht beobachtet. Lediglich in
den Randbezirken der VerschleiBspur fiihrten Partikel zu Kratzern in der Oberflache (s. Ab-
bildung 11.7 d).
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Abbildung 11.7:  Texturierte Probe nach Uberschreiten des kritischen elektrischen Widerstands
unter einer Normalkraft von 2,5 N (REM-Aufnahmen eines gefrasten Proben-
rings). a) Ubersichtsaufnahme, b) — d) Detailaufnahmen der in a) markierten Be-
reiche.

Bei Versuchsende wurde flr beide Probenarten ein massiver adhasiver Verschlei3 festgestellt
(s. Abbildung 11.8). Abrasiver Verschleil trat nur in den Randbereichen der verschlissenen
Areale auf (s. Abbildung 11.8 a und e). Eine zentrale VerschleiRspur, welche im Falle der
untexturierten Probe noch bei geringeren Zyklen sichtbar war, konnte nicht beobachtet wer-
den (vgl. Abbildung 11.6). Die Partikelarten des Typs | und Il traten groRflachig verteilt auf
der Probenoberfldche beider Probenarten auf, wobei die dunklen Partikel des Typs | vorwie-
gend im Zentrum der VerschleiBspur vorlagen. Im Randbereich der texturierten Probe blieb
die Textur weitgehend erhalten, wobei diese teilweise mit Partikeln des Typs | aufgefullt
wurde (s. Abbildung 11.8 g). Neben Partikeln des Typs I und Il konnte eine bisher unbeo-
bachtete VerschleiRformation identifiziert werden, die im Folgenden als Typ Ill bezeichnet

wird (s. Abbildung 11.8 d und h). Im Sekundé&relektronenkontrast ist dieser als dunkelgraues,
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kompaktes und abgeflachtes Gebilde erkennbar. Uber die Mikrostruktur und chemische Zu-

sammensetzung dieser Formationen wird in Abschnitt 11.2 diskutiert.

untexturiert

texturiert

Abbildung 11.8:  Untexturierte und texturierte Probe nach 35000 Zyklen unter einer Normalkraft
von 2,5 N (REM-Aufnahmen gefraster Probenringe). a)/e) Ubersichtsaufnahmen;
b)/c)/f)/g) Detailaufnahmen der in a) bzw. d) markierten Bereiche; d)/h) Formati-
on des Typs I11: Detailaufnahme des in b) bzw. f) markierten Bereichs.



Kapitel 11: Verschleil3experimente 120

11.2 Einfluss des Verschleifles auf Mikrostruktur und chemische

Zusammensetzung

Um den durch die Mikrobewegungen hervorgerufenen Verschleil? qualitativ beschreiben zu
koénnen, ist ein tieferes Verstandnis der mikrostrukturellen und tribochemischen Veranderun-
gen notwendig, die damit einhergehen. Daher wurden die in Abschnitt 11.1 beobachteten Ver-
schleiformationen (Typ | — [1II) mittels FIB-Querschnitten, EDX- sowie Raman-
Spektroskopie studiert.

Zunachst wurden die Partikel des Typs | und 11 mittels EDX untersucht. Wie in Abbildung
10.11 veranschaulicht wird, setzt sich die Beschichtung auf den Probenringen aus metalli-
schem Zinn und intermetallischer Phase (CusSns) zusammen. Aufgrund der nur geringen
Schichtdicke, die im Mittel 633 nm betrug, konnte Kupfer bei der verwendeten Beschleuni-
gungsspannung von 13 kV auf der gesamten Oberflache detektiert werden (s. Abbildung 11.9
c). Es ist jedoch erkennbar, dass das Kupfersignal in der VerschleiBspur héher war, als im

Bereich der intakten Beschichtung.

Abbildung 11.9:  Elementverteilung im Oberflachenbereich einer texturierten Probe nach Uber-

schreiten des kritischen elektrischen Widerstands unter einer Normalkraft von
25N (EDX-Mapping). a) Sekundérelektronen-Kontrast, b) Zinn-Signal mit
Kennzeichnung der Partikel des Typs | und Il, ¢) Kupfer-Signal, d) Sauerstoff-
Signal.
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Im Bereich der VerschleiRspur wurde auch eine erhohte Intensitat des Sauerstoffsignals nach-
gewiesen, was auf das VVorhandensein von Oxiden hindeutet (s. Abbildung 11.9 d). Das Zinn-
signal, welches im Bereich der Partikel des Typs | detektiert wurde, war in Relation zu den
Partikeln des Typs Il sowie zum Bereich mit intakter Zinnschicht deutlich abgeschwacht
(s. Abbildung 11.9 b).

Da sich die VerschleilRformationen des Typs 1l weder in ihrer chemischen Zusammenset-
zung, noch in der Peakintensitat von den Partikeln des Typs | unterscheiden, wurde auf die

Darstellung der entsprechenden EDX-Analyse verzichtet.

Um der Frage nachzugehen, ob bzw. welche Oxide wahrend der Verschleillexperimente ent-
standen sind, wurde Raman-Spektroskopie an den beobachteten Verschlei3produkten durch-
gefuhrt. Die entsprechenden Spektren sind in Abbildung 11.10 dargestellt.
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Abbildung 11.10: Raman-Spektren der Verschleipartikel der Typen | bis IIl. Genutzt wurde eine
Anregungswellenlange von 532 nm. Bei Typ | und 11l handelt es sich um Kup-
fer(1)oxid und bei Typ Il um Zinn(Il)oxid.

Anhand von Literaturwerten konnten die Partikel des Typs | und die Verschleilformationen
des Typs Il als Kupfer(ll)oxid (CuQ) identifiziert werden [168, 169]. Bei den Partikeln des
Typs Il handelt es sich um Zinn(ll)oxid (SnO) [170, 171]. Diese Ergebnisse decken sich mit
denen der EDX-Messungen (vgl. Abbildung 11.9) sowie den Ergebnissen von Ito et al. [172].
In ihrer Studie zu Fretting-Korrosion von verzinnten Kupferkontakten untersuchten sie die

entstandenen Oxidschichten mittels TEM und wiesen die Existenz von SnO nach.
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Um die Schadigung der Beschichtung ndher zu studieren, wurden FIB-Querschnitte innerhalb
der Verschleil3spuren erzeugt. Die beobachteten Verschleif3arten werden exemplarisch an ei-
ner untexturierten Probe nach Uberschreiten des kritischen Widerstands sowie einer untextu-
rierten Probe bzw. eines Gegenkdrpers einer texturierten Probe nach 35000 Zyklen diskutiert.

Zunachst wird die untexturierte Probe nach Uberschreiten von Ryt betrachtet (s. Abbil-
dung 11.11). Der Querschnitt durch die VerschleiBspur zeigt, dass abrasiver Verschleil? in
Kombination mit starker plastischer Deformation stattgefunden hat (s. Abbildung 11.11 a und

c).

Abbildung 11.11:  FIB-Querschnitt der untexturierten Probe nach Uberschreiten des kritischen
Widerstands (VerschleiRtest mit 2,5 N Normalkraft; REM-Aufnahmen). a)/b) Querschnitt
des in Abbildung 11.6 b)/d) gezeigten Bereichs. c)/d) Detailaufnahme des in a)/b)
markierten Bereichs. Pt — Platin, Cu — Kupfer, IMP — intermetallische Phase.

Die Zinnschicht wurde in diesem Bereich vollstandig abgetragen. Auch intermetallische Pha-
sen sind nicht mehr vorhanden. Die Mikrostruktur innerhalb der Deformationszone weist im

Vergleich zum Grundgefiige eine deutlich verminderte KorngroRRe auf. Die plastische Defor-
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mation hat in diesem Bereich zu einer dynamischen Rekristallisation des Ausgangsgefiiges
geflhrt. Ein Querschnitt durch die Oxidpartikel des Typs I und Il ist in Abbildung 11.11 b)
bzw. d) dargestellt. Das Kupferoxid lag in Form Kleiner Partikel vor, die lose aufeinanderge-
hauft waren. Eine hohe Porositat war deutlich erkennbar (s. Abbildung 11.11 b, links). Das
Zinnoxid hingegen war vergleichsweise kompakt und wies eine deutlich geringere Schichtdi-
cke auf (ca. finfmal diinner; s. Abbildung 11.11 d). Teilweise konnte das VVorhandensein von
Zinnoxid auch unterhalb der Kupferoxidschicht nachgewiesen werden. Eine mogliche Ursa-
che hierfur ist, dass die Kupferoxidpartikel nachtraglich oberhalb der Zinnoxidschicht abgela-
gert wurden. Weiterhin wurde die Existenz einer geschlossenen intermetallischen Schicht
unterhalb der Oxide nachgewiesen, die in dieser Form nicht im Ausgangszustand beobachtet
werden konnte (s. Abbildung 11.11 d, vgl. Abbildung 10.11). Im Gegensatz zur abrasiven

VerschleiBspur wurde dort die Beschichtung nicht bis auf das Substrat abgerieben.

Der Hypothese folgend, dass das Kupferoxid nachtréglich auf der Zinnoxidschicht abgelagert
wurde, muss die Frage beantwortet werden, woher das Kupferoxid auf den texturierten Pro-
ben stammt. Anders als auf den untexturierten Proben konnte keine tiefe, abrasive Verschleil3-
spur nachgewiesen werden, die bis zum Substrat reichte (s. Abbildung 11.7). Daher wurde
uberprift, ob das Kupfer vom entsprechenden untexturierten Gegenkdrper stammen kann (.
Abbildung 11.12).
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Abbildung 11.12: REM-Aufnahmen der Oberflache und zweier FIB-Querschnitte des untexturierten

Gegenkorpers zur texturierten Probe nach Uberschreiten des kritischen Wider-
stands (Verschleitest mit 2,5 N Normalkraft, vgl. Abbildung 11.7). a) Ubersicht;

b) und c¢) Querschnitt durch die in a) markierten Bereiche.

Die Verschleillzone bestand aus einem zentralen Bereich mit einem hohen Anteil an Kupfer-
oxidpartikeln und einem Randbereich, der hauptsachlich von Zinnoxid bedeckt war (s. Abbil-
dung 11.13). Im Randbereich konnten zudem vereinzelt abrasiv verschlissene Bereiche beo-
bachtet werden. Ein Querschnitt durch eine entsprechende Verschleispur ist in Abbildung

11.12 b) gezeigt. Das Gefuige wurde oberflachennah stark plastisch deformiert und es konnte
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keine flachige Oxidschicht nachgewiesen werden. Auch im Zentrum der Verschleilzone la-
gen Bereiche vor, in denen plastische Deformation stattfand und deren Oberflache nicht voll-
standig von Oxiden bedeckt war (s Abbildung 11.12 c). Der Gegenkorper kommt daher als
Quelle fir das auf der texturierten Probe nachgewiesene Kupfer in Frage. Es kann jedoch

nicht ausgeschlossen werden, dass auch auf der texturierten Probe im Verlauf des Experi-

ments teilweise ein Materialabrieb bis zum Kupfersubstrat stattfand.

Abbildung 11.13:  Elementverteilung im Oberflachenbereich der VerschleiRspur des untexturierten
Gegenkorpers (vgl. Abbildung 11.12 a); EDX-Mapping). a) Zinn, b) Kupfer, c)

und Sauerstoff.

Eine genauere Untersuchung der VerschleiRformationen des Typs Il zeigte, dass das Kupfer-
oxid nicht in Form loser Partikel sondern einer vergleichsweise kompakten Schicht vorlag. Im
Querschnitt sind einige Poren erkennbar (s. Abbildung 11.14 b). Die Mikrostruktur des Kup-
fersubstrats zeigte eine stark verringerte KorngréfRe im Vergleich zum Ausgangsgeflige, was
darauf schlieRen lasst, dass starke plastische Deformation stattfand (vgl. Abbildung 11.11 c).

Eine separate Schicht aus Zinnoxid oder intermetallischer Phase wurde nicht beobachtet.

Abbildung 11.14: REM-Aufnahmen der VerschleiRformation des Typs Il auf einer untexturierten
Probe nach 35000 Zyklen (Verschleifitest mit 2,5 N Normalkraft, vgl. Abbildung
11.8 d). a) Ubersicht, b) Querschnitt des in a) markierten Bereichs.
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11.3 Verschleilexperimente bei einer Normalkraft von 5,0 N

Die Kurvenverlaufe des Reibungskoeffizienten und des elektrischen Kontaktwiderstands bei
Fretting-Experimenten mit einer Normalkraft von 5,0 N sind exemplarisch in den beiden fol-
genden Abbildungen dargestellt (s. Abbildung 11.15 und Abbildung 11.16). Da sich Verlaufe
wesentlich stabiler entwickelten, als es bei einer Normallast von 2,5 N der Fall war, wurde die
maximale Zyklenzahl um 10000 auf insgesamt 45000 erhoht. Bei der untexturierten Probe
war ein steiler Anstieg des Reibungskoeffizienten zu Beginn des Experiments zu beobachten
(Startwert ca. 0,4), der nach ca. 5000 Zyklen abflachte (s. Abbildung 11.15). Das Niveau von
ca. 0,65 wurde bis zu Versuchsende gehalten, wobei es immer wieder zu kurzen, sprunghaften
Anstiegen kam. Diese traten vermehrt ab ca. 18000 Zyklen auf.

Der elektrische Kontaktwiderstand blieb bis zu etwa der Halfte des Experiments auf ei-
nem niedrigen Niveau um ca. 10 mQ. Ab ca. 22500 Zyklen kam es zu einem ersten Anstieg
uber den kritischen Widerstand von 70 mQ. Weitere Anstiege folgten nach 25000 und 32000
Zyklen unter starker Fluktuation. Ein Gleichgewichtszustand wurde innerhalb der Versuchs-

laufzeit nicht erreicht.
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Abbildung 11.15:  Ergebnisse eines Verschleilexperiments an einer untexturierten Probe bei einer
Normalkraft von 5,0 N und einer Gesamtzyklenzahl von 45000. Reibungs-
koeffizient (oben) und elektrischer Kontaktwiderstand (unten) als Funktion der

Zyklenzahl.
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Ein direkter Zusammenhang zwischen der Entwicklung des Reibungskoeffizienten und des

elektrischen Kontaktwiderstands konnte nicht festgestellt werden.

Auch bei der texturierten Probe stieg der Reibungskoeffizient ausgehend von einem Wert von
ca. 0,4 auf ein Niveau von ca. 0,65 an (s. Abbildung 11.16). Die sprunghaften Anstiege waren
jedoch deutlicher ausgeprégt als bei der untexturierten Probe und hielten zum Teil mehrere
1000 Zyklen an.

Der elektrische Kontaktwiderstand blieb die ersten 18250 Zyklen unterhalb von 10 mQ.
Im Anschluss folgten einige Spitzen, wobei der kritische Kontaktwiderstand zum ersten Mal
nach 27000 Zyklen tberschritten wurde. Es folgten weitere Anstiege bei 28500, 32500, 37000
und 43250 Zyklen, die immer wieder von Bereichen mit sehr niedrigem Kontaktwiderstand
und geringen Fluktuationen unterbrochen wurden.

Ein Vergleich beider Kurven zeigt, dass jedem Peak im Kontaktwiderstands-Verlauf auch
einem Anstieg im Reibungskoeffizienten zugeordnet werden kann. Umgekehrt ist dies jedoch
nicht ausnahmslos der Fall (insbesondere nicht beim Anstieg des Reibungskoeffizienten nach
ca. 17000 Zyklen).
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Abbildung 11.16: Ergebnisse eines VerschleilRexperiments an einer texturierten Probe bei einer
Normalkraft von 5,0 N und einer Gesamtzyklenzahl von 45000. Reibungs-
koeffizient (oben) und elektrischer Kontaktwiderstand (unten) als Funktion der

Zyklenzahl.
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Lichtmikroskopische Aufnahmen der untexturierten und texturierten gefrésten Proben nach
512 Zyklen, sowie nach Uberschreiten des kritischen Widerstands und am Ende des Experi-
ments sind in Abbildung 11.17 gezeigt. Auf die Darstellung der Gegenflachen wurde auf-

grund der groBen Ahnlichkeit der lichtmikroskopischen Aufnahmen verzichtet.

untexturiert texturiert

512 Zyklen

45000 Zyklen

Abbildung 11.17:  Lichtmikroskopische Aufnahme der Oberflache der untexturierten (links) und
texturierten (rechts) gefrasten Ringe nach VerschleiRtests unter einer Normalkraft
von 5,0 N. Dargestellt sind die Bereiche maximalen Verschleiles (schwarz). a)/b)
512 Zyklen, c)/d) Ringe nach Uberschreiten des kritischen Widerstands Ryt (70
mQ), e)/f) nach 45000 Zyklen.

Der Fléchenanteil des verschlissenen Bereichs vergroRerte sich auf beiden Probentypen mit
steigender Zyklenzahl. Nach 512 Zyklen war die Oberflache vor allem durch abrasiven Ver-
schleill gekennzeichnet, wie auch anhand der REM-Aufnahmen erkennbar ist (s. Abbildung
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11.18 und Abbildung 11.19). Dabei kam es zum Abtrag oberflachennaher Schichten, die sich
in Form von Verschlei3partikeln an der Oberflache sammelten (s. Abbildung 11.18 ¢ und d).
Diese Effekte wurden vor allem in den Randbereichen beobachtet, deren Oberflache haupt-
sachlich von Zinnoxid (Typ 1) bedeckt war. Im Zentrum der VerschleilRzone traten erneut
verstarkt Kupferoxidpartikel (Typ 1) auf, welche zuvor schon in den Experimenten mit einer
Normalkraft von 2.5 N beobachtet wurden (s. Abbildung 11.18 b, vgl. Abbildung 11.6).

Abbildung 11.18:  Untexturierte Probe nach 512 Zyklen unter einer Normalkraft von 5,0 N (REM-
Aufnahmen eines gefrasten Probenrings). a) Ubersichtsaufnahme, b) — d) Detail-
aufnahmen der in a) markierten Bereiche. In b) sind die Partikel des Typs | bzw. Il
markiert.

Auf den texturierten Proben ergab sich ein &hnliches Bild. Die Textur wurde in den Randbe-
reichen teilweise durch abrasiven Verschleil3 zerstort (s. Abbildung 11.19 b). Auch im Zent-
rum der VerschleiBzone war die Textur nicht mehr sichtbar. Stattdessen h&uften sich dort
Kupfer- und Zinnoxidpartikel an (s. Abbildung 11.19 c, rechts). Am Rand der zentralen Ver-
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schleiRspur war die Textur noch erhalten, wobei sich lose Verschleil3partikel darauf ange-
sammelt hatten (s. Abbildung 11.19 c, links).

Prdbenrand

A

zentrale
- \’r \\
erschleifspur

Abbildung 11.19:  Texturierte Probe nach 512 Zyklen unter einer Normalkraft von 5,0 N (REM-
Aufnahmen eines gefrasten Probenrings). a) Ubersichtsaufnahme, b) und c) De-
tailaufnahmen der in a) markierten Bereiche. c) Eingezeichnet ist die Grenze zwi-

schen zentraler VerschleiRspur und Randbereich.

Nach Uberschreiten des kritischen Widerstands von 70 mQ zeigten sich auf der untexturierten
und der texturierten Probe ahnliche VerschleiRbilder (s. Abbildung 11.20 a und d). Innerhalb
der gesamten VerschleiRzone befanden sich Oxidpartikel, wobei die Randbereiche erneut von
Zinnoxid und die Kernbereiche aus einer Mischung von Kupfer- und Zinnoxid bedeckt waren.
Dabei kam es zur Entstehung groRer, zusammenhé&ngender Agglomerate aus Kupferoxid. An-
ders als nach 512 Zyklen wurden keine durch abrasiven VerschleiR verursachten Riefen beo-
bachtet. Allerdings wurde die Bildung von Kupferoxid des Typs Il nachgewiesen (s. Abbil-
dung 11.20 b). Im Randbereich der texturierten Probe war erneut das Auffillen der topogra-
phischen Minima mit Oxidpartikeln zu beobachten (s. Abbildung 11.20 e).
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untexturiert
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Abbildung 11.20: Proben nach Uberschreiten des kritischen elektrischen Widerstands unter einer
Normalkraft von 5,0 N (REM-Aufnahmen gefréster Probenringe). Dargestellt sind
eine untexturierte Probe (oben) und eine texturierte Probe (unten). a) und d) Uber-
sichtsaufnahmen. b) und c) Detailaufnahmen der in a) markierten Bereiche. In b)
sind Kupferoxidpartikel (Typ I und Ill) und Zinnoxidpartikel (Typ 1l) gekenn-
zeichnet. €) und f) Detailaufnahmen der in d) markierten Bereiche.

Nach 45000 Zyklen lag eine stark vergroRRerte Verschleil3zone bei beiden Probentypen vor
(s. Abbildung 11.21). Auf der untexturierten Probe nahm vor allem der Flachenanteil der
Kupferoxidschichten des Typs Il stark zu (s. Abbildung 11.21 a). Bei den VerschleiBproduk-
ten auf der texturierten Probe handelte es sich in erster Linie um Kupfer- und Zinnoxid (Typ |
bzw. Il). Die Formationen des Typs Ill traten ebenfalls auf, wenn auch mit einem geringeren
Flachenanteil verglichen mit der untexturierten Oberflache (vgl. Abbildung 11.21 a und d). In
den Randbereichen der Verschleilzone war die Textur noch erhalten, wobei diese teils mit

Zinnoxidpartikeln aufgeftllt war (s. Abbildung 11.21 e).
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untexturiert
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Abbildung 11.21:

Proben nach 45000 Zyklen unter einer Normalkraft von 5,0 N (REM-Aufnahmen

gefréaster Probenringe). Dargestellt sind eine untexturierte Probe (oben) und eine
texturierte Probe (unten). a) und d) Ubersichtsaufnahmen. b) und c) Detailauf-
nahmen der in a) markierten Bereiche. e) und f) Detailaufnahmen der in d) mar-
kierten Bereiche. In c) sind die Formationen des Typs Il gekennzeichnet.
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11.4 Vergleich der Verschleilexperimente in Abhingigkeit von der

Normalkraft und dem Einfluss der Lasertexturierung

Nach der qualitativen Beschreibung der verschleiRbedingten Anderungen der Topographie,
Mikrostruktur und chemischen Zusammensetzung der verzinnten Ringe werden in diesem
Abschnitt die damit verbundenen Auswirkungen auf das elektrische und das VerschleilRver-
halten quantifiziert. Berlcksichtigt werden dabei insbesondere die Variation der Normalkraft

sowie der Einfluss der Lasertexturierung.

Der mittlere Reibungskoeffizient als Funktion des Probentyps und der Normalkraft wird in
Abbildung 11.22 gezeigt.
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Abbildung 11.22: Vergleich des Reibungskoeffizients von untexturierten und texturierten Proben
unter Normalkraften von 2,5 N (linke Seite) und 5,0 N (rechte Seite). Darstellung
als Box-Whisker-Diagramm. Innerhalb der Box liegen die mittleren 50 % der Da-
ten, wobei der Median als durchgezogener Strich dargestellt ist. Das 10 %- bzw.
90 %- Quantil wird durch den unteren bzw. oberen Whisker, das 1 %- bzw. 99 %-

Quantil wird durch den unteren bzw. oberen Punkt dargestellt.

Eine Betrachtung der Kraftabhangigkeit zeigt, dass eine hohere Last bei der untexturierten
Probe nur eine geringfugige Auswirkung auf den Median des Reibungskoeffizienten hatte.
Allerdings wurde die Streuung der Ergebnisse deutlich geringer. Verglichen mit dem Refe-

renzzustand nahm die Streuung bedingt durch die Lasertexturierung in beiden Féallen deutlich
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zu. Um dennoch eine belastbare Aussage dartber treffen zu kdnnen, ob ein Unterschied zwi-
schen den einzelnen Gruppen an Messergebnissen vorliegt, wurde an den Daten eine Vari-
anzanalyse durchgefihrt (einfaktorielle ANOVA, Holm-Sidak-Methode, Signifikanzniveau
5 %; s. Abschnitt 9.4). Trotz der groRen Streuung wurden signifikante Unterschiede im Mit-
telwert der Reibungskoeffizienten zwischen den einzelnen Probentypen festgestellt. Der Ver-
gleich der lasertexturierten Proben untereinander zeigt, dass der Reibungskoeffizient bei dem
mit 5,0 N belasteten Probentyp grofier war als bei dem mit 2,5 N belasteten. Verglichen mit
dem jeweiligen Referenzzustand wurde unter einer Last von 2,5 N eine Absenkung des Rei-
bungskoeffizienten durch die Lasertexturierung beobachtet. Bei der htheren Normalkraft von

5,0 N hingegen kam es zu einem geringfugigen Anstieg.

Eine weitere entscheidende KenngroRe stellt der elektrische Kontaktwiderstand dar (s. Abbil-
dung 11.23). Sowohl im Referenzzustand als auch bei den texturierten Proben flhrte eine
Krafterhohung zu einem Absinken des Kontaktwiderstands. Auch die Streuung der Messwerte
nahm ab. Die texturierten Proben wiesen fur beide Lasten einen geringeren Kontaktwider-
stand auf als die untexturierten (Abnahme um ca. 42 % bei 2,5 N und um ca. 71 % bei 5,0 N;
bezogen auf den Median). Zudem hatte die Texturierung eine starke Reduzierung der Streu-

ung zur Folge.
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Abbildung 11.23: Vergleich des elektrischen Kontaktwiderstands von untexturierten mit texturierten
Proben unter Normalkréften von 2,5 und 5,0 N. Darstellung als Box-Whisker-

Diagramm.
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Als Versagenskriterium fir die Funktionsfahigkeit des elektrischen Systems wurde ein kriti-
scher Kontaktwiderstand von 70 mQ definiert und die Anzahl der Zyklen bis zum ersten
Uberschreiten dieses Wertes bestimmt (s. Abbildung 11.24). In allen Fallen fihrte eine
Krafterhohung zur Steigerung dieser kritischen Zyklenzahl. Der Einfluss der Lasertexturie-
rung ist tberdies deutlich erkennbar. Unter einer Normallast von 2,5 N wurde ausgehend vom
Median eine Steigerung um ca. 36 %, unter einer Last von 5,0 N von ca. 19 % festgestellt.

Durch die Texturierung wurde allerdings die Streuung der Messwerte erhoht.
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Abbildung 11.24:  Vergleich der Zyklenanzahl bis zum Uberschreiten des kritischen Kontaktwider-
stands Rkrit (70 mQ). Verglichen werden untexturierte mit texturierten Proben un-

ter Normalkraften von 2,5 und 5,0 N. Darstellung als Box-Whisker-Diagramm.

Aufgrund der hdufig auftretenden Peaks in den Kontaktwiderstand-Zyklenzahl-Kurven muss
gepruft werden, ob die kritische Zyklenzahl ein geeignetes Versagenskriterium darstellt. Als
weitere Kenngrolie fur die Gute des elektrischen Kontaktes wurde daher die Flache unter der
Kurve gewéhlt, welche oberhalb des kritischen Widerstandswertes von 70 mQ lag (in Relati-
on zur Gesamtflache). Je groRer diese Flache ist, umso hoher ist die Verlustleistung und desto
schlechter sind die elektrischen Eigenschaften des Probentyps. Die Ergebnisse dieser Auswer-
tung sind in Abbildung 11.25 dargestellt.
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Abbildung 11.25: Der betrachtete Flachenanteil ist definiert als die Flache unter der Kontaktwider-
stand-Zyklenzahl-Kurve oberhalb von Ry in Relation zur Gesamtflache unter der
Kurve. Verglichen werden untexturierte mit texturierten Proben unter Normalkraf-

ten von 2,5 und 5,0 N. Darstellung als Box-Whisker-Diagramm.

Die generellen Trends entsprechen denen der kritischen Zyklenzahl und bestatigen damit die
Aussagekraft dieses Versagenskriteriums. Eine Zunahme der Normallast flihrte zu einer Ver-
kleinerung des Flachenanteils unter der Rk-Nz-Kurve oberhalb von Rt (Reduktion um 50 %
bei 2,5 N und um 40 % bei 5,0 N bezogen auf den Median). Die Streuung wurde infolge der

Lasertexturierung leicht reduziert.

Um einen Vergleich zum stationdren Kontakt ziehen zu kdnnen, wurde der elektrische Wider-
stand zudem wie folgt normiert:
Ri”™ = % ’ Gl.11.1
mit  RR°™ — normierter elektrischer Kontaktwiderstand (dimensionslos),
N; — Zyklenzahl,
NS — Gesamtzyklenzahl,

R — elektrischer Kontaktwiderstand unter stationaren Bedingungen.

Da der elektrische Strom wahrend der Experimente konstant gehalten wurde, stellt das Integ-
ral [ R dN, (Flache unter der Kurve des Kontaktwiderstands) ein direktes MaR fiir die umge-

setzte elektrische Energie dar. Mittels RZ°™ kann somit eine Aussage dariber getroffen wer-
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den, wie stark die Probe im Zuge des Experiments verschlissen wurde. Je hoher der Wert,
umso stérker hat der Fretting-Verschleil? die elektrischen Eigenschaften der Kontaktflache
verschlechtert. Hierbei zeigte sich, dass eine Erhohung der Normalkraft zu einem Absenken
des normierten Kontaktwiderstands fiihrte (s. Abbildung 11.26). Durch die Lasertexturierung
konnte zudem der Energieverlust durch Reibung verringert werden. Bezogen auf den Median
kam es bei einer Normalkraft von 2,5 N zu einer Reduktion um ca. 33 %, bei einer Kraft von
5,0 N um ca. 46 %. Ein Einfluss der Texturierung auf die Streuung der Ergebnisse konnte nur

im Falle geringer Normalkrafte festgestellt werden (Verringerung der Streuung).
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Abbildung 11.26: Vergleich des normierten elektrischen Kontaktwiderstands R¢™™ von untexturier-
ten mit texturierten Proben unter Normalkraften von 2,5 und 5,0 N. R¢"™™ ist defi-
niert als die Flache unterhalb der Kurve des elektrischen Kontaktwiderstands,
normiert auf die Anzahl an Zyklen und den minimalen Kontaktwiderstand unter
stationaren Bedingungen. R¢™™ ist daher dimensionslos. Darstellung als Box-

Whisker-Diagramm.



Kapitel 11: Verschleil3experimente 137

11.5 Diskussion der Verschleiexperimente: Entwicklung eines

VerschleiBmodells

Anhand der gemachten Beobachtungen wird ein Modell abgeleitet, das die Entwicklung des
Reibungskoeffizienten und die auftretenden VerschleiBarten beschreibt. Als Basis dafir die-
nen in erster Linie die Arbeiten von Blau zur Kategorisierung des Einlaufverhaltens in Reib-
kontakten [173, 174]. Er identifizierte anhand von Literaturdaten acht typische Einlauf-
Kurven, deren Verlauf durch chemische oder morphologische Mechanismen bzw. deren
Kombination bestimmt wird. Dies ist exemplarisch in Abbildung 11.27 veranschaulicht.

Mss

Abbildung 11.27: Madogliches Szenario fiir das Einlaufverhalten bei trockener Reibung:
A — Entfernung von Oberflachenoxid; B — plastische Deformation von ober-
flachennahem Material, C — Beitrag durch Abriebpartikel (Transfer zwischen den
metallischen Korpern oder Verschleifl durch Partikel). po — Reibungskoeffizient
bei Beginn des Experiments, Uss — Gleichgewichts-Reibungskoeffizient (entnom-
men aus [173]).

Den steilen Anstieg zu Beginn der Reibkurve schrieb Blau unter anderem der Entfernung von
auf der Oberflache vorliegenden Oxidschichten zu (A). Zwischen gleichartigen Metallober-
flachen (wie es auch in dieser Arbeit der Fall ist) kann dies zu einer starken Zunahme der Ad-
hasionskrafte und damit auch zum Anstieg des Reibungskoeffizienten fuhren. Weiterhin kon-
nen auch die anfanglich auf der Oberflache vorliegenden Asperiten fur eine Erhéhung ver-
antwortlich sein.

Das Absinken der Kurve des Reibungskoeffizienten, wie es in idealisierter Form in Abbil-
dung 11.27 (B) dargestellt ist, erklarte Blau durch das Einebnen der Oberflache. Die hdchsten
Asperiten erfahren eine hohe Flachenpressung und werden daher schnell abgetragen. Dieser
Prozess wird fortgeflhrt, bis eine Konformitat auf der Mikroskala zwischen den in Kontakt

stehenden Oberflachen erreicht ist. Dadurch wird wiederum ein Absinken des Reibungskoef-
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fizienten erreicht. Weiterhin kann die Entstehung eines diinnen Films aus Verschleif3partikeln
ebenfalls flr eine Reduktion des Reibungskoeffizienten verantwortlich sein oder dazu beitra-
gen [174]. Eine solche Schmierwirkung durch Verschleil3partikel wurde auch von Varenberg
et al. beobachtet, die denselben experimentellen Aufbau wie in dieser Arbeit verwendeten (s.
Abschnitt 9.4, [95]). In ihren Experimenten trat der Schmiereffekt unter Fretting-Bedingungen
zwischen gleichartigen Metalloberflachen auf, wenn der Verschlei? primar durch Adh&sion
bestimmt wurde. In diesem Fall minderte das Vorhandensein eines diinnen Partikelfilms die
Adhasionskréfte und reduzierte somit den Reibungskoeffizienten.

Die von Blau beschriebenen Kurvenverlaufe wurden auch zu Beginn der in diesem Kapi-
tel beschriebenen VerschleilRexperimente beobachtet. Der Kurvenverlauf des Typs B ist cha-
rakteristisch fiir die Proben, die bei einer Normallast von 2,5 N gepruft wurden, wahrend der
hoheren Normalkraft von 5,0 N Uberwiegend Typ A zugeordnet werden kann (s. Abbildung
11.28).

a) Fy=2,5N b) Fy=5,0N
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Abbildung 11.28: Vergleich des Einlaufverhaltens von untexturierten (oben) und texturierten (unten)
Proben. Reibungskoeffizient als Funktion der Zyklenzahl. VerschleiRexperiment
unter Normalkréften von a) 2,5 N; b) 5,0 N.

Da im Falle der weichen Zinnschicht bei beiden Normallasten von einer Entfernung der nati-
ven Oxidschicht sowie der Einebnung der Asperiten auszugehen ist, liegt dieser Unterschied

wahrscheinlich in der Schmierwirkung der Verschlei3partikel begriindet. Ein Vergleich der



Kapitel 11: Verschleil3experimente 139

Oberflachen nach 512 Zyklen zeigt, dass der Anteil an abrasivem Verschlei’ durch eine Nor-
malkrafterhohung von 2,5 N auf 5,0 N zugenommen hat (vgl. Abbildung 11.3 und Abbildung
11.17). Die Verschleil3partikel haben bei groReren Normalkréften zu einem Mikropfligen
gefiihrt, wie am Beispiel der untexturierten Probe erkennbar ist (s. Abbildung 11.18 ¢ und d).
Von einer Schmierwirkung des Partikelfilms ist bei einer Normallast von 5,0 N daher nicht
auszugehen.

Aufgrund von Anderungen der Mikrostruktur sowie der chemischen Zusammensetzung
der Oberflachen oder der beteiligten Verschleilpartikel kann es laut Blau erneut zu einem
Anstieg in der Reibkurve kommen (s. Abbildung 11.27, C, [174]). In den in dieser Arbeit
durchgefiihrten Experimenten kam es zur Oxidation und Akkumulation der Abriebpartikel
innerhalb der VerschleiRzone. Diese Partikel sind eine typische Folge des in Abschnitt 5.2.2
beschriebenen korrosiven Schwingungsverschleifles (Fretting-Korrosion, s. Abbildung 5.3).
Durch eine oszillatorische Relativbewegung zwischen den verzinnten Oberflachen entstehen
metallische Verschlei3partikel, die bei Kontakt mit dem Sauerstoff der umgebenden Luft oxi-
dieren. Die Harte des Zinnoxids ubersteigt die der Zinnschicht um eine Grofienordnung (s.
Tabelle 3.1). Die wéhrend der Schwingungsbewegung erzeugten Oxidpartikel kénnen sich
daher leicht in die weiche, metallische Zinnschicht eingraben. Dieses Mikropfliigen flihrt zu
einer Erhohung des Reibungskoeffizienten. Eine weitere Ursache fiir einen Anstieg, welcher
in Kurve C aus Abbildung 11.27 dargestellt ist, kann ein erhohter Materialtransfer zwischen
den Kontaktpartnern sein. Der Fretting-Verschleil3 durch die Zinnoxidpartikel fuhrte an eini-
gen Stellen der Oberflache zum Durchdringen der Beschichtung, sodass schlieflich auch das
Substratmaterial mit der Atmosphére in Kontakt kam. Dies wurde vor allem auf den untextu-
rierten Kontaktpartnern festgestellt (s. Abbildung 11.11 ¢ und Abbildung 11.12 b). Die ent-
standenen Kupferoxidpartikel tragen selbst auch zum Fretting-Verschleil? bei. Da diese Parti-
kel stets auf beiden Kontaktpartnern zu finden waren, ist von einem Materialtransfer zwischen
den gefrésten und den Vollringen auszugehen.

Die Schadigung der Oberflache durch die entstandenen Oxidpartikel hatte weitere chemi-
sche und mikrostrukturelle Anderungen zur Folge, die zur Bildung einer geschlossenen inter-
metallischen Schicht fuhrten. Im Ausgangszustand lag die intermetallische Phase in Form von
Partikeln innerhalb der Zinnschicht vor (s. Abbildung 10.11). Die Entstehung der IMP-
Schicht kann qualitativ auf zwei Effekte zurlickgefihrt werden: Erstens kam es zu hoher plas-
tischer Deformation und starker Durchmischung oberflachennaher Schichten, innerhalb derer
Kupfer und Zinn vorlagen (s. bspw. Abbildung 11.12 b). Zweitens fiihrte die Reibung zu einer
Erhohung der Temperatur innerhalb der Verschleil3zone. Beide Prozesse beginstigen die Bil-

dung intermetallischer Phasen.
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Noch offen ist die Frage, wie die unterschiedlichen Morphologien der drei Arten von Oxid-
schichten zustande kamen. Wahrend das Zinnoxid als kompakte Schicht auf der Oberflache
vorlag, bildete sich das Kupferoxid des Typs | in Form loser Partikel. Letzteres ist in erster
Linie auf die stark unterschiedlichen Dichten von Kupfer und Kupfer(Il)oxid zurtickzufthren.
Wahrend zwischen Zinn und Zinn(Il)oxid nur ein Dichteunterschied von 11,5 % besteht, be-
tragt dieser bei Kupfer und seinem Oxid 40,0 % (s. Tabelle 3.1). Der mit der Umwandlung
verbundene Volumensprung zwischen Kupfer und Kupfer(Il)oxid ist wahrscheinlich die Ur-
sache fur die Entstehung loser Verschleil3partikel. In spateren Stadien des VerschleilRexperi-
mentes kam es zur Entstehung eines dritten Typs von Oberflachenoxid. Bei Typ Il handelte
es sich chemisch ebenfalls um CuO. Die Morphologie unterscheidet sich jedoch von Typ |
dadurch, dass eine zusammenhé&ngende Schicht vorlag, die teils von Poren durchzogen war.
Unterhalb der Schicht wurde ein stark deformiertes Kupfer-Gefiige beobachtet (s. Abbildung
11.14). Die beobachtete Morphologie lasst darauf schlieBen, dass es sich bei Typ Il um eine
kompaktere Version des Typs | handelt. Diese ist im Verlauf des Experiments aufgrund der
auBeren Last in Kombination mit der Relativbewegung zwischen den Probenoberflachen

durch Komprimierung der losen CuO-Partikel des Typs | entstanden.

Welchen Einfluss die beschriebenen tribochemischen Entwicklungen auf den Verlauf des
elektrischen Kontaktwiderstands haben, wird im Folgenden diskutiert. Im Zuge dessen wird
auf Basis der in Abschnitt 5.2.2 vorgestellten Mechanismen ein auf das vorliegende Material-
system abgestimmtes Fretting-Modell entwickelt.

Die Entfernung von Oxidschichten hat prinzipiell eine Erhdhung der metallischen Kon-
taktflache und damit eine Erniedrigung des elektrischen Kontaktwiderstands zur Folge [75].
Dies gilt ebenso fiir die Einebnung von Asperiten. Abbildung 11.29 zeigt, dass weniger als
100 Zyklen notwendig sind, um einen stabilen metallischen Kontakt aufzubauen. Die Hohe
des initialen Peaks schwankt sehr stark von Probe zu Probe. Ein signifikanter Unterschied
zwischen untexturierten und texturierten Proben konnte nicht festgestellt werden.

Das Einlaufverhalten des elektrischen Kontaktwiderstands weicht stark von dem des Rei-
bungskoeffizienten ab, der sich erst nach einigen Tausend Zyklen (temporadr) stabilisiert (vgl.
Abbildung 11.1 und Abbildung 11.15). Blau berichtete davon, dass sich die Zeit bis zum Er-
reichen einer stabilen Verschleil3rate stark von derjenigen bis zum Erreichen eines Gleichge-
wichts-Reibungskoeffizienten unterscheiden kann [174]. Der Zusammenhang zwischen Rei-
bung und Verschlei3 l&sst sich jedoch nicht generalisieren, sondern hangt davon ab, wie die
kinetische Energie im jeweiligen Tribosystem dissipiert wird. Im hier betrachteten Fall ist die

schnelle Erniedrigung des elektrischen Kontaktwiderstands leicht erklarbar, wenn die geringe
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Schichtdicke des nativen Zinnoxids auf der Oberflache (< 10 nm) und die deutlich hohere
Hérte des Zinnoxids im Vergleich zum darunter liegenden metallischen Zinn in Betracht ge-

zogen werden.

a) Fy=2,5N b) Fy=5,0N
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Abbildung 11.29: Vergleich des Einlaufverhaltens von untexturierter (oben) und texturierter (unten)
Probe. Elektrischer Kontaktwiderstand als Funktion der Zyklenzahl. Ver-

schleiRexperiment unter einer Normalkraft von a) 2,5 N; b) 5,0 N.

Wilson beschrieb in seiner Studie zum Kontaktwiderstand von Oberflachenfilmen auf Metal-
len, dass die zum Durchbrechen einer Oxidschicht aufzubringende Flachenpressung beim
Kontakt zwischen gleichartigen Metallen in erster Linie vom Harteunterschied zwischen
Schicht und Substrat abhangt [75]. Im hier gegebenen Schichtsystem Ubersteigt die Hérte des
Zinnoxids die des darunterliegenden Zinns um eine GréRenordnung (s. Tabelle 3.1). Durch
die hohen Flachenpressungen im Bereich der héchsten Asperiten kann die Oxidschicht dort
schnell entfernt werden und ein metallischer Kontakt kommt zustande (s. Abbildung 11.30,
Stufe 1). Die fortschreitende Einebnung der Asperiten mit steigender Zyklenzahl (> 100) be-
einflusst zwar den Reibungskoeffizienten stark, hat aber auf die Entwicklung des elektrischen
Kontaktwiderstands kaum eine Auswirkung. Bei Erhéhung der realen metallischen Kontakt-
flache nimmt die a-Spot-Dichte stetig zu, was jedoch nicht in einer direkt proportionalen Stei-
gerung der elektrischen Leitfahigkeit resultiert. Diese l&uft in eine Sattigung, da sich die ein-
zelnen Spots innerhalb der sich bildenden Cluster gegenseitig beeinflussen, was den elektri-
schen Widerstand erhoht [35].
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Abbildung 11.30:  Fretting-Modell fir das Materialsystem Kupfer-intermetallische Phase-Zinn-
Zinnoxid (s. Stufe 1). Schematische Darstellung einer untexturierten Oberfléche
ausgehend von zwei in Kontakt stehenden Asperiten. IMP — intermetallische
Phase, RK — elektrischer Kontaktwiderstand, p — Reibungskoeffizient. Basierend
auf [175].

Sobald es zur Entstehung von Zinnoxidpartikeln durch Fretting-Korrosion kommt, fuhrt dies
zu einer Verringerung der metallisch leitenden Kontaktflache und damit zu einer Erhéhung
des elektrischen Widerstands (s. Abbildung 11.30, Stufe 2). Wie zuvor beschrieben, graben
sich die Zinnoxidpartikel in die weiche Zinnschicht ein und tragen diese ab. Durch die starke
plastische Deformation sowie eine reibinduzierte Temperaturerhéhung wird weiterhin das
Wachstum der intermetallischen Phase gefordert, welche schliellich eine geschlossene
Schicht bildet (s. Abbildung 11.30, Stufe 3). Wahrend immer neue Oxidpartikel generiert
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werden, findet durch die andauernden Relativbewegungen ein Materialtransport aus dem Be-
reich der Asperiten in die umliegenden Hohlrdume statt. Dies kann dazu fuhren, dass zeitwei-
se wieder ein metallischer oder intermetallischer Kontakt entsteht, bevor erneut Oxidpartikel
in der Kontaktzone gebildet werden (s. Abbildung 11.30, Stufe 3, rechts). Da die spezifische
elektrische Leitfahigkeit der intermetallischen Phase CueSns in derselben Grélienordnung wie
die des metallischen Zinns liegt, fuhrt eine oxidfreie Kontaktflache in beiden Féllen zu einem
niedrigen elektrischen Kontaktwiderstand (s. Tabelle 3.1). Die alternierende Entstehung und
Zerstorung dieser a-Spots erklart die Schwankungen des Kontaktwiderstands im Verlauf des
Experiments (s. bspw. Abbildung 11.1). Der Fretting-Verschlei3 fuhrt schlieBlich zum Durch-
rieb der intermetallischen Phase auf einem oder beiden Kontaktpartnern. Auf diese Weise
kénnen Grenzflachen mit hoher elektrischer Leitfahigkeit zwischen intermetallischer Phase
und Kupfer oder beidseitig vorhandenem Kupfer entstehen (s. Abbildung 11.30, 4, rechts).
Sind die Grenzflachen hingegen mit Oxidpartikeln belegt, so sinkt die Leitfahigkeit (s. Abbil-
dung 11.30, Stufe 4, links). Kommt das Substratmaterial mit atmosphdarischem Sauerstoff in
Beriihrung, so wird erneut Fretting-Korrosion initiiert und die Bildung von Kupferoxidparti-
keln setzt ein (s. Abbildung 11.30, Stufe 5). Wie beschrieben sind die Kupferoxidschichten
sehr pords, was zu einer starken Erhohung des elektrischen Kontaktwiderstands flhrt. Teil-
weise wird das Kupferoxid im Verlauf des Experiments unter der &uReren Last komprimiert.
Der Flachenanteil der Oxidpartikel nimmt mit steigender Zyklenzahl zu, sodass schlielRlich
eine elektrisch isolierende Grenzflache, bestehend aus Kupferoxid (Typ I und I11) sowie Zin-

noxid (Typ Il) entsteht.

Anhand des Modells von Blau zum Einlaufverhalten und des hier entwickelten Fretting-
Modells lassen sich die in den Kontaktflachen auftretenden Phdnomene prinzipiell erkléren.
Da diese Effekte auf einer realen Probenoberflaiche zum Teil jedoch simultan ablaufen kon-
nen, kann es im Experiment zu Abweichungen von diesen Modellen kommen. Eine Korrelati-
on zwischen der Entwicklung des Reibungskoeffizienten und dem Verlauf des elektrischen
Kontaktwiderstands war beispielsweise nicht fiir alle Proben bzw. nur abschnittsweise mdg-
lich. Um dies zu verstehen, muss die Kontaktgeometrie in Betracht gezogen werden. Wéhrend
ein Kontaktpartner aus einem flachen Ring bestand, wurde die Kontaktflache auf dem Gegen-
korper aus drei Stegen gebildet, die Gber Frasen hergestellt wurden (s. Abbildung 9.1). Diese
Geometrie wurde gewéhlt, da ein reiner flach-flach-Kontakt leicht zum Verkanten fiihren
kann. Die drei Kontaktpunkte sollten in Kombination mit dem sich selbstausrichtenden Lager
fur eine gleichmaRige Druckverteilung auf den Kontaktflachen sorgen (s. Abbildung 9.5, 2).
Waéhrend der Experimente zeigte sich jedoch, dass dies nicht immer der Fall war. Grinde
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hierfir sind eine nicht vollkommen zentrisch aufgebrachte Normalkraft sowie eine nicht per-
fekt eben praparierte Oberflache. Folglich kam es zu einer ungleichmé&Rigen Ausbildung der
Kontaktflache auf den drei Stegen. Es ist daher wahrscheinlich, dass sich die Orte der gro3ten
Stromtragféhigkeit nicht wahrend der gesamten Versuchsdauer mit den Bereichen deckten,
die auch die groRte mechanische Last trugen.

Weiterhin wurde beobachtet, dass bei der maximalen Zyklenzahl von 35000 bzw. 45000
nicht die komplette zur Verfugung stehende Kontaktflache durch Verschlei8 angegriffen wur-
de (s. Abbildung 11.3 und Abbildung 11.17). Auch hierbei spielte die Probenpréparation, mit
der sich keine perfekt ebenen Oberflachen erzeugen liel3en, eine Rolle. Die Erweiterung der
Kontaktzone konnte so im Verlauf des Experimentes dazu fiihren, dass in den Randbereichen
stets nicht verschlissene Areale der Zinnschicht eingebracht wurden. Die in Abbildung 11.30
gezeigten VerschleiRstadien konnten somit simultan in unterschiedlichen Bereichen der Ver-
schleiRzone auftreten. Daher ist es moglich, dass die Normallast im Zentrum der Verschleif3-
spur von den oxidierten Bereichen aufgenommen wurde, der Stromfluss jedoch in den Rand-
bereichen am groRten war.

Dies erklart nicht nur die unterschiedliche Entwicklung von Reibungskoeffizient und
Kontaktwiderstand, sondern auch, weshalb sich im untersuchten Zyklenintervall kein Gleich-
gewichtszustand fir diese beiden KenngroRen erreichen lie3. Ein weiterer Einflussfaktor, der
ein Gleichgewicht verhinderte, stellte der standige Wechsel aus Abtransport und Neubildung
von Oxidpartikeln aus der Kontaktzone dar (s. Abbildung 11.30, Stufe 3). Auch das komplexe
Schichtsystem, bestehend aus nativem Zinnoxid, metallischem Zinn, intermetallischer Phase
und Kupfersubstrat, behinderte ein schnelles Erreichen des Gleichgewichtszustands, da die
einzelnen Schichten aufgrund variierender Schichtdicke sowie der ungleichmaRigen Druck-
verteilung nicht tberall gleich schnell degradierten (s. Abbildung 11.30, Stufen 4 und 5).

Neben den durch StoérgréRen in das System eingebrachten Einfliissen auf das tribologische
Verhalten, missen auch die Folgen der Normallastvariation sowie die Wirkung der Lasertex-
turierung auf Reibung und Verschlei3 diskutiert werden.

Im Zentrum der Verschleil’zone konnte bereits nach 512 Zyklen keine Textur mehr nach-
gewiesen werden. Aufgrund der geringen Hérte von Zinn wurde die Textur in Bereichen ho-
her Flachenpressungen zerstort, sodass sich die Oberflache in dieser Region am Ende der Ex-
perimente auf Stufe 5 des VerschleiBmodells befand (s. Abbildung 11.30, Stufe 5). Eine Ver-
doppelung der Normallast von 2,5 N auf 5,0 N beschleunigte den Degradationsprozess der
Textur, was zu einer VergroRerung der zentralen VerschleiRzone in Relation zur Randzone
fuhrte (vgl. Abbildung 11.8 e und Abbildung 11.21 d).
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Wahrend bei hohen Lasten aufgrund der verstérkten Degradation der Textur ein Anstieg
im Reibungskoeffizienten um 2,8 % beobachtet wurde, fihrte die Texturierung bei geringen
Lasten zu dessen Verringerung um 11,4 % (s. Abbildung 11.22). Da die Textur bei einer
Normalkraft von 2,5 N im Randbereich der VerschleiRzone groRflachig erhalten blieb, konn-
ten die topographischen Minima als Speicher fur die schlecht leitenden Oxidpartikel fungieren
(s. Abbildung 11.31) [127]. Ahnlich wie bei den im Fretting-Modell beschriebenen Hohlrau-
men zwischen benachbarten Asperiten, konnen in der Kontaktflache erzeugte Oxidpartikel
abtransportiert und in den Topographieminima eingelagert werden (vgl. Abbildung 11.30).
Das Speichervolumen ist jedoch im Vergleich zu den rauheitsbedingten Unebenheiten um

mehrere GréRenordnungen erhoht.

Abbildung 11.31: REM-Aufnahme des Randbereichs einer texturierten Probe nach 512 Zyklen unter
einer Normallast von 2,5N. Zu sehen sind groBe, kugelférmige Verschleif3-
partikel auf den Topographiemaxima sowie in den Minima eingelagerte, kleinere
VerschleiRpartikel.

Die Ursache fir die hohere Streuung der Ergebnisse der lasertexturierten Proben im Vergleich
zum Referenzzustand konnte nicht eindeutig geklart werden. Rosenkranz et al. stellten in ihrer
Arbeit zu trockener Reibung laserinterferenztexturierter Stahl-Stahl-Paarungen fest, dass das
erzeugte Linienmuster eine Verminderung der Varianz der Ergebnisse zur Folge hatte [176].
Dies schrieben sie ebenfalls der Einlagerung von VerschleiBpartikeln in den Talern der Textur
zu. Eine mogliche Ursache fiir das Ausbleiben dieser stabilisierenden Wirkung im hier be-
trachteten Materialsystem ist die geringe Tragfahigkeit der texturierten Zinnoberflache im
Vergleich zu entsprechenden Stahloberflachen. Insbesondere bei fortgeschrittener Zyklenzahl,

wenn die Textur in groBen Teilen der VerschleiBzone bereits zerstort war, wurden starke



Kapitel 11: Verschleil3experimente 146

Fluktuationen und ein genereller Anstieg des Reibungskoeffizienten beobachtet (s. Abbildung
11.2 und Abbildung 11.16).

Wesentlich groReren Einfluss als auf den Reibungskoeffizienten haben Normallast und Textu-
rierung auf den elektrischen Kontaktwiderstand. Die Belastung mit héheren Normalkréaften
fihrte zu einer Verminderung des elektrischen Kontaktwiderstands, einer Laufzeitverlange-
rung, einer geringeren Verlustleistung sowie einer insgesamt hoheren Bestandigkeit gegen die
Auswirkungen des Fretting-Verschleilles (s. Abbildung 11.23 bis Abbildung 11.26). Ein ana-
loges Verhalten in Bezug auf eine Erhéhung der Normallast wurde von Antler in seiner Studie
zur Fretting-Korrosion von verzinnten Kontakten beobachtet [177]. Er erklarte dies damit,
dass sich die Korrosionsprodukte (Oxide) bei hoheren Kréften leichter durchdringen lassen
und somit ein stabilerer elektrischer Kontakt entsteht [8]. Der Effekt der Normallast auf den
Kontaktwiderstand unter Fretting-Bedingungen wurde auch von Braunovic untersucht [178].
Er fuhrte die verbesserten elektrischen Eigenschaften darauf zuriick, dass die aus der zerstor-
ten Oxidschicht stammenden Partikel unter der hohen Flachenpressung in die weiche Zinn-
schicht eingebettet werden und dartiber hinaus die metallischen Asperiten in den Zwischen-
raumen kaltverschweilRen. Die hochverdichteten Oxide schirmen das darunterliegende Mate-
rial von der Atmosphére ab und vermindern so das Fortschreiten der Fretting-Korrosion in
diesen Bereichen. Somit kdnnen bei hoheren Normalkréaften mehr metallische Kontaktpunkte
entstehen. Tatsachlich hatte eine Erhohung der Normallast bei den hier gemachten Experi-
menten eine verstarkte Bildung stark komprimierter Oxidformationen zur Folge (Kupferoxid
des Typs I, s. Abbildung 11.14). Die beschriebenen Mechanismen konnen die Fretting-
Korrosion allerdings nur verzdgern, nicht vollstdndig unterdriicken. Eine Erhdhung der Nor-
mallast flhrt in Steckverbindern zudem zu einem verstarkten Gleitverschleifl und macht héhe-
re Steck- und Ziehkrafte notwendig, was eine Verbesserung der Kontakteigenschaften be-
grenzt.

Die positiven Effekte der Normalkrafterhéhung auf die elektrischen Eigenschaften wurden
durch die Lasertexturierung allerdings verstarkt. So sank beispielsweise der elektrische Kon-
taktwiderstand bei Erhohung der Last im untexturierten Fall um ca. 11 %, wahrend die Ver-
ringerung bei den texturierten Proben ca. 54 % betrug (s. Abbildung 11.23). Dieser Effekt
wurde auch von Varenberg et al. in ihren Fretting-Experimenten mit Stahl-Stahl bzw. Stahl-
Bronze-Paarungen beobachtet [95]. Sie flihrten das unterschiedliche lastabhdngige Verhalten
von untexturierten und texturierten Proben darauf zurtick, dass in der Kontaktflache der textu-
rierten Probe diinnere Oxidfilme generiert wurden oder deren Entstehung sogar génzlich aus-

blieb. Die Diskussion um die unterschiedliche Entwicklung von Reibungskoeffizient und
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elektrischem Kontaktwiderstand in diesem Abschnitt zeigt, dass die Strompfade nicht
zwangslaufig in den Bereichen der hdchsten Flachenpressung liegen mussen, selbst wenn die
reale Kontaktflache dort am grofiten ist. Bei beiden Probentypen liegt im Zentrum der Kon-
taktzone eine Schicht aus schlecht-leitenden Oxidpartikeln vor. Der elektrische Widerstand ist
in dieser Region sehr hoch, da nur ein Bruchteil der Kontaktflache metallisch leitfahig ist.
Wie gezeigt wurde, werden die elektrisch isolierenden Partikel in den Randbereichen der tex-
turierten Proben jedoch in die topographischen Minima eingelagert (s. Abbildung 11.31). Auf
diese Weise konnen sich dort a-Spots zwischen den metallischen Zinnoberflachen ausbilden
und der Kontaktwiderstand kann im Vergleich zu den untexturierten Proben abgesenkt wer-
den (s. Abbildung 11.32).

untexturierter Gegenkorper

topographisches : ' vy "4'— metallischer Kontakt

Maximum

oxidische
VerschleiBpartikel
Zinnoxidschicht

texturierte Probe

Abbildung 11.32:  Fretting-Modell fir den Randbereich der Verschleif3zone zwischen einer texturier-
ten Probe und einem untexturierten Gegenkorper. Schematische Darstellung der
Oberflache ausgehend von zwei in Kontakt stehenden topographischen Maxima.

IMP — intermetallische Phase.

Die Ergebnisse zeigen, dass dieser Effekt insbesondere bei den hohen Normalkréften wirksam
ist, obwohl es in diesem Fall zu einer stérkeren Degradation der Textur kommt (s. Abbildung
11.23). Absolut gesehen fihrt die Erhéhung der Normalkraft zu einer VergroRerung der me-
tallisch leitenden Kontaktflache im Randbereich, obwohl deren Flachenanteil im Vergleich

zur zentralen Verschleil’zone abnimmt.
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12 Kontaktwiderstandsmessungen

Wie im vorigen Kapitel gezeigt wurde, fuhrt die Lasertexturierung zu verbesserten elektri-
schen Eigenschaften unter Fretting-Bedingungen. Eine sich stdndig &ndernde Oberflachenge-
ometrie sowie chemische Verdnderungen oberflachennaher Schichten erschweren es jedoch,
die fur diese Verbesserungen verantwortlichen Effekte separat voneinander zu betrachten.
Daher wird in diesem Kapitel die Entwicklung des elektrischen Kontaktwiderstands in Ab-
hé&ngigkeit von der &ulleren Last unter stationdren Bedingungen im Detail untersucht.

Dabei werden zundachst die prinzipiellen Kurvenverlaufe des Kontaktwiderstands untextu-
rierter und texturierter Proben wahrend eines einzelnen Be- und Entlastungszyklus beschrie-
ben. Im Anschluss wird der Einfluss der Lasertexturierung auf das Deformationsverhalten
wéhrend der Messung zundchst dargestellt und schliellich diskutiert. Unter Zuhilfenahme
kontaktphysikalischer Simulationen wird ein entsprechendes Deformationsmodell, das die
beobachteten Unterschiede zwischen beiden Probentypen erklart, entwickelt. Um die Nach-
haltigkeit der durch die Texturierung induzierten Anderungen zu tberpriifen, wurden zudem
Versuche mit mehrfachen Be- und Entlastungszyklen durchgefihrt, die ebenfalls présentiert
und abschliel}end diskutiert werden.

12.1 Beschreibung des Ausgangszustands und Vergleich mit texturierten

Oberfliachen

Der elektrische Kontaktwiderstand wurde jeweils zwischen einer Probe und einer vergoldeten
Sonde gemessen (vgl. Abschn. 9.3). Die Oberflache einer solchen Sonde vor der Kontaktwi-
derstandsmessung ist exemplarisch in Abbildung 12.1 dargestellt. Um die Topographie besser
sichtbar zu machen, wurde von der spharischen Oberflache mathematisch eine Kugel gleichen
Radius subtrahiert (Abbildung 12.1 b). Anhand der WLI-Messungen ist deutlich erkennbar,
dass keine perfekt sphérische Form der Sonden vorlag. Die beobachtete Inhomogenitat wurde
wéhrend des Herstellungsprozesses verursacht.
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Abbildung 12.1:  WLI-Abbildungen der vergoldeten Sonde. a) reale Geometrie, b) Darstellung der
aquivalenten Ebene derselben Sonde. Die Oberflache ist herstellungsbedingt nicht

perfekt sphérisch und weist eine mittlere Rauheit R, von 266,6 + 49,9 nm auf [17].

Die mittlere Rauheit der Sonde liegt in derselben GroRenordnung wie die der texturierten

Proben, jedoch eine GroRenordnung uber den Proben im Ausgangszustand (s Tabelle 12.1).

Tabelle 12.1: Mittlere Rauheit R, der Sonde und der untersuchten Probentypen.

Oberflachentyp Ra (nm)
Sonde 266,6 + 49,9
Untexturierte Probe 10,2+14
Texturierte Probe 505 + 43
(hexagonal, Periode 7,5 um)

Das prinzipielle Verhalten des elektrischen Kontaktwiderstands als Funktion der Normalkraft
wird anhand des untexturierten Ausgangszustands erklart (s. Abbildung 12.2, doppeltloga-
rithmische Darstellung, einmaliger Be- und Entlastungszyklus). Der Kontaktwiderstand
nimmt bei Belastung mit steigender Normalkraft ab und bei Entlastung wieder zu. Die
Fehlerbalken sind ungeféhr eine GréRenordnung kleiner nach Entlastung, verglichen mit den
entsprechenden Werten bei Belastung. Aufféllig ist auch die Differenz im Mittelwert des
Kontaktwiderstands korrespondierender Widerstandswerte vor und nach Belastung, insbeson-
dere zu niedrigen Lasten hin. Es liegt eine deutliche Hysterese zwischen Be- und Entlastung

vor, wobei der Kontaktwiderstand in letzterem Fall niedriger ist.
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Abbildung 12.2:  Elektrischer Kontaktwiderstand als Funktion der Normalkraft. Doppeltlogarithmi-
sche Darstellung des untexturierten Zustands. Der obere Ast der Kurve stellt den
Belastungsfall dar, der untere den Entlastungsfall. Die Normalkrafte liegen im Be-
reich von 0,25 bis 10 N.

Im Folgenden wird der untexturierte Ausgangszustand mit einer texturierten Probe am Bei-
spiel eines hexagonalen Punktmusters mit einer Periode von 7,5 um verglichen. Auch im tex-
turierten Zustand folgt der Kontaktwiderstand prinzipiell dem zuvor beschriebenen Verhalten,
was den Kurvenverlauf in Abhangigkeit von der Normalkraft betrifft (s. Abbildung 12.13)
Dennoch sind einige signifikante Unterschiede festzustellen. Die Streuung der Ergebnisse
ist bei den texturierten Proben deutlich geringer, als bei den untexturierten, was sich in um
eine GroRenordnung kleineren Fehlerbalken duRert. Zudem féllt die Hysterese zwischen Be-
und Entlastung im texturierten Zustand deutlich kleiner aus. Der maximale Hysterese-
Unterschied bei einer Normalkraft von 0,25 N betrug fur die untexturierten Proben 6,15 mQ,

wéhrend sich bei den texturierten Proben eine Differenz von 0,61 mQ ergab.
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Abbildung 12.3:  Elektrischer Kontaktwiderstand als Funktion der Normalkraft. Doppeltlogarithmi-
sche Darstellung des untexturierten und des texturierten Zustands (hexagonales
Punktmuster, Periode 7,5 um) [17].

Der elektrische Kontaktwiderstand der texturierten Proben ist Uber den gesamten beobachte-
ten Lastbereich geringer, als es bei den nicht texturierten Proben der Fall ist. Bei einer Nor-
malkraft von 10 N fand eine Reduzierung des Kontaktwiderstands durch die Texturierung um
den Faktor 3,9 statt. Der Unterschied im elektrischen Kontaktwiderstand zwischen lasertextu-
rierter Probe und dem Referenzzustand fallt im Allgemeinen bei Belastung groRer aus, als bei
Entlastung (Belastung: Faktor 4,5 — 6,9; Entlastung: Faktor 2,1 — 3,4).

12.2 Einfluss der Texturierung auf das Deformationsverhalten

Plastische Deformation trat bei beiden Probentypen bereits ab Kraften von 0,25 N auf. Als
Ursache hierfiir wird im Falle der nicht texturierten Probe vor allem die inhomogene Sonden-
geometrie gesehen, die wéhrend der Indentation auf der Probenoberfldche zu lokal hohen Fl&-
chenpressungen flihrte. Wie anhand von Abbildung 12.4 a) und c) erkennbar ist, wurde die
Topographie der Sonde direkt auf die untexturierten Probenoberflache aufgepragt, was in in-
homogenen Eindriicken resultierte. Weiterhin fand ein Auftirmen von Material rund um die
Eindriicke statt. Dieser sogenannte Pile-up weist eine leichte Asymmetrie auf, die durch eine
von 90° verschiedene Ausrichtung zwischen Indenter und Probenoberflache verursacht wird.

Diese Fehlausrichtung ist auch fir die Riefen am Rande des Indents verantwortlich.
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Abbildung 12.4:  REM- und WLI-Aufnahmen einer untexturierten und einer hexagonal texturierten
Probenoberflache nach Indentation mit einer Normalkraft von 10 N. a), ¢) Die To-
pographie der Sonde wurde wéhrend des Experiments auf die nicht-texturierte
Probe gepragt. Am Rande des Indents kam es einseitig zum Auftiirmen von Mate-
rial (Pile-up) sowie zur Riefenbildung auf der gegenuberliegenden Seite. b), d)
Auf der hexagonal texturierten Probe ist der Prage-Effekt sehr schwach ausgebil-

det. Ein merklicher Pile-up sowie Riefenbildung wurden nicht beobachtet.

Kein merklicher Pile-up von Material wurde auf der texturierten Probe beobachtet (s. Abbil-
dung 12.4, b und d). Weiterhin fiihrte die Indentation nur zu einem geringen Aufpragen der
Sondentopographie auf die Probenoberfléche.

Auf der texturierten Probe fiihrte plastische Deformation zu einem Materialfluss von den
topographischen Maxima in die Minima, sodass im Zentrum des Indents keine Textur mehr
vorhanden war. Die hexagonalen Umrisse der Textur sind im REM-Bild noch erkennbar (s.
Abbildung 12.5). Die starke plastische Deformation ist anhand von unterschiedlich kontras-
tierten Linien in den REM-Aufnahmen sichtbar, die vor allem an der ehemaligen Grenze zwi-
schen Minima und Maxima auftreten. Ein Querschnitt durch einen Bereich nahe einem Topo-
graphieminimum zeigt, dass die plastische Deformation zu Rissbildung unterhalb der Ober-
flache fihren kann (s. Abbildung 12.5 b).
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Abbildung 12.5:
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Probenoberflache einer texturierten Probe nach Indentation mit einer Normalkraft
von 10 N. a) REM-Aufnahme unter einem Beobachtungswinkel von 52°.
VergroRerung von Abbildung 12.4 (rechts oben). Zu sehen ist das Zentrum des
Indents mit abgeflachter Topographie. Die Uberreste der urspriinglichen Textur
sind anhand von Ringen in hexagonaler Anordnung erkennbar. b) STEM-
Aufnahme (Hellfeld) eines Querschnitts, der aus dem in a) markierten Bereich
stammt. Die Zinnschicht ist durchsetzt mit einzelnen intermetallischen Partikeln
und groleren Kdrnern aus intermetallischer Phase (IMP). Zu sehen ist ein Riss,
der ausgehend von der Oberflache durch die Zinnkorner bzw. entlang der
Phasengrenze Zinn-IMP verlduft. Ebenfalls abgebildet ist die leitfahige
Beschichtung (Au-Pd) sowie die Schutzschicht aus Platin.

EBSD-Untersuchungen zeigen deutlich die Evolution der Mikrostruktur der untexturierten

Probenoberflache unter Einfluss plastischer Deformation. Dargestellt ist die inverse Polfigur,

Uberlagert mit der sogenannten Image Quality, die ein Mal} fir die Glte des registrierten

EBSD-Signals ist (s. Abbildung 12.6). Deutlich sichtbar ist das Ausgangsgeflige, gekenn-

zeichnet durch langgestreckte Kérner, die beim Herstellungsprozess entstanden sind. Aller-

dings war eine hohe Anzahl an Subkorngrenzen im Ausgangsgefiige vorhanden. Auf der un-

texturierten Probe trat bereits bei Kréaften von 0,25 N eine minimale plastische Deformation

auf. Mit steigender Normalkraft nahm der Grad an plastischer Deformation zu. Ab 0,63 N

konnte eine Kornneubildung im Zentrum der Indents beobachtet werden. Dieser Prozess der

dynamischen Rekristallisation weitete sich mit steigender Normalkraft (iber den gesamten

plastisch verformten Bereich aus.
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110 Abbildung 12.6: EBSD-Maps einer untexturierten Probe nach

Messung des elektrischen Kontaktwiderstands mit unterschiedli-

chen Normalkraften (von 0,25 bis 10 N). Darstellung der inversen

Polfigur (IPF, farbig) tGberlagert mit der Image Quality (Graustu-

et e fen). Anhand der Farbkodierung der IPF I&sst sich auf die Orien-

tierung der jeweiligen Korner schlielRen.

Anhand von EBSD-Daten wurde der Korndurchmesser im rekristallisierten Bereich bestimmt,
sofern eine Mindestanzahl von 200 Koérnern zur Auswertung zur Verfligung stand (s. Abbil-
dung 12.7). Der Durchmesser der rekristallisierten Korner bewegte sich dabei zwischen 2,0

und 2,7 um, ohne dass sich ein bestimmter Trend in Abhangigkeit von der Normalkraft ergab.



Kapitel 12: Kontaktwiderstandsmessungen

155

30,0 5
27,5 7 .
15,0 y
12,5 4

-_—
S
~N ©
L i

3,3

Korndurchmesser (um)
(@]
1
—

2 2,0

2,0

1,3

—
|
. —
)
°

J. 1,3

l

4,0

24

1,3

4,1

2,1

1.2

3.3

2,0

1,3

[ ]25% 75 % Quanti

1 10% ~ 90% Quantil
— Median

* 99 % Quantil

* 1% Quantil

1,0 1,6

T
2,5

T
4,0

Normalkraft (N)

6,3

Abbildung 12.7:  Durchmesser der rekristallisierten Korner als Funktion der Normalkraft; kalkuliert

anhand von EBSD-Daten. Darstellung als Box-Whisker-Diagramm. Innerhalb der

Box liegen die mittleren 50 % der Daten, wobei der Median als durchgezogener

Strich dargestellt ist. Das 10 %- bzw. 90 %- Quantil wird durch den unteren bzw.

oberen Whisker, das 1 %- bzw. 99%-Quantil wird durch den unteren bzw. oberen

Punkt dargestellt. Zur besseren Ubersichtlichkeit wurde die Y-Achse (Korn-

durchmesser) an zwei Stellen unterbrochen.

Die Rekristallisation filhrte neben einem kleineren Korndurchmesser auch zu einem Abbau

von Subkorngrenzen innerhalb der neu gebildeten Korner. Um dies zu visualisieren, wurde

anhand der EBSD-Messungen die Fehlorientierung innerhalb der Kérner berechnet. Diese

sogenannte Grain Reference Orientation Deviation (GROD) ist in Abbildung 12.8 dargestelit.

Bei der Berechnung der GROD wird die Orientierung eines jeden Punkts innerhalb eines

Korns mit der mittleren Orientierung des Gesamtkorns verglichen. Mit steigender Normal-

kraft nimmt die Anzahl rekristallisierter Kérner zu und der Grad der Fehlorientierung nimmt

im Mittel ab.
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Abbildung 12.8:  EBSD-Maps einer untexturierten Probe nach Messung des elektrischen
Kontaktwiderstands mit unterschiedlichen Kraften. Darstellung der inversen Polfigur
Uberlagert mit der Grain Reference Orientation Deviation (GROD; schwarz umrandet) der
rekristallisierten Korner, die innerhalb der gestrichelten Kreislinie liegen. Die GROD ist
farbkodiert, wobei blau die minimale und rot die maximale Fehlorientierung darstellt.
Angegeben ist zudem der jeweilige Kreisdurchmesser, der ein Mall fur den

Indentdurchmesser darstellt.

An den texturierten Proben konnten nicht fir alle Normalkrafte EBSD-Messungen durchge-
fiihrt werden. Die durch die Texturierung hervorgerufene Topographie fiihrte zu starker Ab-
schattung des Riickstreusignals, sodass nur die Maxima erfasst werden konnten. Dies fiihrte
dazu, dass jedes Maximum von der Analysesoftware stets als einzelnes Korn wahrgenommen
wurde, was eine sinnvolle Auswertung der Daten im niedrigen Lastbereich nicht zuliel3. Die
Abflachung der Textur bei Messung des Kontaktwiderstands mit einer Normalkraft von 10 N

genugte, um die Abschattung im Zentrum des Indents zu vermindern. Den Vergleich der un-
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texturierten mit der texturierten Probe zeigt Abbildung 12.9. Im Falle der texturierten Probe
ist lediglich ein Ausschnitt des Indents gezeigt, in dem die Image Quality genlgte, um eine

verlassliche Indizierung der Korner durchzufthren.
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Abbildung 12.9:  Vergleich der EBSD-Ergebnisse einer untexturierten mit einer hexagonal
texturierten Probe nach Belastung mit einer Normalkraft von 10 N. a), b) Darstellung der
inversen Polfigur tberlagert mit der Image Quality. Auf der texturierten Probe (b) wurde
auflerhalb des abgeflachten Indents kein EBSD-Signal empfangen (schwarzer Bereich). c),
d) Darstellung der GROD der rekristallisierten Korner, die innerhalb der gestrichelten
Kreislinie mit dem Durchmesser D, liegen. Bei der texturierten Probe wurde ein innerer
Bereich mit dem Radius D; gekennzeichnet, innerhalb dessen die Fehlorientierung korrekt
bestimmt werden konnte. Aufgrund der geringen Abflachung der Textur im Bereich D; <
D < D. wurden die Topographiemaxima als einzelne Korner registriert, was

falschlicherweise zur Berechnung einer zu geringen Fehlorientierung fiihrte.
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Aufgrund der beschriebenen Komplikationen konnte zwar keine mittlere KorngréRRe berechnet
werden, jedoch zeigt Abbildung 12.9 b), dass die Rekristallisation im Fall der texturierten
Probe, verglichen mit der untexturierten Probe, geringer ausfallt. Lediglich im Zentrum des
Indents konnte die Neubildung von Kérnern nachgewiesen werden. Dies bestatigt auch die
GROD-Map, die ebenfalls im Zentrum eine geringe Fehlorientierung, umgeben von einem
Ring an Kornern mit hoherer Fehlorientierung, nachweist (Bereich im inneren Kreis mit dem
Durchmesser Di, s. Abbildung 12.9 d)). Zu beachten ist allerdings, dass die Topographiema-
xima im Randbereich des Indents (zwischen D; und Da) falschlicherweise als einzelne Korner
indiziert wurden. Daher wurde dort ein geringerer Grad an Fehlorientierung gemessen, als es

tatsachlich der Fall war.

Weiterhin wurde festgestellt, dass die rekristallisierten Korner der beiden Probentypen eine
unterschiedliche Vorzugorientierung aufweisen (s. Abbildung 12.10). Die Korner der Refe-
renzprobe lagen iberwiegend mit der (100)-Ebene parallel zur Probenoberflache, wéahrend bei
den laserbehandelten Proben nach der Indentation die (523)-Ebene bevorzugt auftrat.

a) untexturiert b) texturiert 110 Intensitit

A

100 001 100

Abbildung 12.10:  Darstellung der inversen Polfigur der in Abbildung 12.9 dargestellten untexturier-
ten (a) und texturierten Probe (b) nach der Messung des elektrischen Kontaktwi-
derstands mit einer maximalen Normalkraft von 10 N. Beriicksichtigt wurden nur
die rekristallisierten Korner. Die Intensitat ist ein Mal3 fur die Auspragung der je-
weiligen (kristallographischen) Textur und ist farbkodiert dargestellt. Die minima-
le Intensitat ist dabei blau, die maximale rot; MRD. — multiples of random density

(Vielfache der Poldichte einer Probe ohne Vorzugsorientierung).

Im Indent wurde neben EBSD-Messungen auch SIMS durchgefiihrt (s. Abbildung 12.11).
Wahrend des Sputterprozesses wurde zundchst die Zinnoxidschicht abgetragen. Aufgrund der
durch die Indentation verursachten plastischen Deformation der Oberflache sind auf der un-
texturierten Probe Riefen entstanden (vgl. WLI-Aufnahmen, Abbildung 12.4), die wéhrend
des Sputterprozesses der SIMS-Messung sichtbar wurden. Auch die abgeplattete hexagonale

Struktur der texturierten Probe ist deutlich erkennbar (s. Kennzeichnung in Abbildung 12.11,
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texturiert, Ebene 4). Anders als im Ausgangszustand vor Indentierung wurde bei beiden Pro-
bentypen in allen beobachteten Schnittebenen Sauerstoff registriert (vgl. Abbildung 10.15).
Das Sauerstoffsignal war jedoch in allen Féllen auf der texturierten Probe hoher als auf der
untexturierten. Im Unterschied zum nicht-indentierten Ausgangszustand nahm das Sauer-
stoffsignal auf den topographischen Maxima jedoch schneller ab als auf den Minima, wie an

den Intensitatsanderungen erkennbar ist (vgl. Ebene 5 der texturierten Probe in Abbildung
10.15 und Abbildung 12.11).

untexturiert

Max.

texturiert

Abbildung 12.11:  SIMS-Maps des Sauerstoff(*0)-Signals fiir sechs Ebenen einer untexturierten und
einer hexagonal texturierten Probe nach Indentation infolge der Kontaktwider-
standsmessung. 1. Ebene jeweils links oben, 6. Ebene jeweils rechts unten. In
Ebene 4 der texturierten Probe wurden die Umrisse eines ehemaligen Topogra-

phiemaximums eingezeichnet. Abgetragen wurden ca. 10 nm.



Kapitel 12: Kontaktwiderstandsmessungen 160

Ursache und Wirkung der hier gezeigten mikrostrukturellen und chemischen Modifikationen

werden in Abschnitt 12.4 diskutiert.

12.3 Simulation des elektrischen Kontakts

Um den Einfluss der Lasertexturierung auf die kraftabhdngige Entwicklung des elektrischen
Kontaktwiderstands zu verstehen, werden die experimentell ermittelten Daten mit Simulati-
onsergebnissen verglichen. Die Simulation erlaubt eine differenzierte Betrachtung von
scheinbarer, realer und metallisch leitfahiger Oberflache (s. Abbildung 2.4). Dazu werden
zunéchst die nach dem Hertz-Modell berechnete scheinbare Kontaktflache mit den simulativ
berechneten realen Kontaktflachen der untexturierten und texturierten Proben verglichen (s.
Abbildung 12.12).

A Hertz-Modell
untexturiert (simuliert)
texturiert (simuliert)
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Abbildung 12.12:  Kontaktflache als Funktion der Normalkraft. VVerglichen werden die simulierten
Daten mit dem Hertz-Modell (s. Gl. 2.2). Die scheinbare Kontaktfliche nach
Hertz ist deutlich Kleiner als die realen der untexturierten und texturierten Proben
[179].

Es ist ersichtlich, dass die reale Kontaktflache nur ein Bruchteil der scheinbaren Kontaktfla-
che betragt. Zudem zeigen die Simulationsdaten, dass die Lasertexturierung im gesamten be-
trachteten Kraftregime zu einer Reduzierung der realen Kontaktflache fiihrte. Die Kontaktfla-
che und die darin vorliegenden lokalen Flachenpressungen sind in Abbildung 12.13 veran-

schaulicht.
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untexturiert texturiert

Flachenpressung

Abbildung 12.13: Darstellung der Flachenpressung in der x-y-Ebene (senkrecht zur Belastungsrich-
tung) der untexturierten (links) und texturierten Probe (rechts). Die gelben Fla-
chen kennzeichnen die Kontaktpunkte. Zur Berechnung dieser Darstellung wur-
den gemessene Oberflachendaten verwendet [179].

Die Orte hoher Flachenpressung kennzeichnen die Kontaktpunkte zwischen der spharischen
Sonde (hier nicht dargestellt) und der Probenoberflache. Die Topographie der Oberflachen
wurde anhand gemessener 3D-Daten realer Proben generiert. Bei der untexturierten Probe
sind gerichtete Walzspuren zu erkennen, die wéhrend der Herstellung erzeugt wurden (s. Ab-
bildung 12.13 a). Bedingt durch das Aufbringen eines periodischen Musters auf der texturier-
ten Probe, ging dieser Liniencharakter jedoch verloren. Stattdessen sind im Zentrum des In-
dents die Umrisse der Textur erkennbar (s. Abbildung 12.13 b). Nicht alle mechanisch belas-
tete Kontaktpunkte trugen zur elektrischen Leitfahigkeit bei. Um die auf den Zinnschichten
vorliegende native Oxidschicht zu durchbrechen und somit einen leitfahigen Kontakt herzu-
stellen, ist eine minimale mittlere Flachenpressung notwendig. Die Simulationsergebnisse
zeigten, dass bei einer mittleren Flachenpressung von beispielsweise 2 GPa auf der untextu-
rierten Probe 2040 Kontaktpunkte existieren, auf der texturierten lediglich 1226. Anhand der
Simulationsdaten wurde jedoch ermittelt, dass sich die minimale Flachenpressung zum
Durchbrechen der Oxidschicht durch die Texturierung um 20 % verringerte. Somit lagen bei
der mittleren Flachenpressung von 2 GPa auf der untexturierten Probe 211 a-Spots vor, wéh-
rend es auf der texturierten 420 a-Spots waren. Die Texturierung flhrte bei dieser Fl&chen-
pressung zu einer 40-prozentigen Reduzierung der Kontaktpunkt-Anzahl, jedoch gleichzeitig
zu einer Verdopplung der Anzahl an metallisch leitenden a-Spots. Dies erklart den experimen-
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tell bestimmten, geringeren elektrischen Kontaktwiderstand der texturierten Probe im Ver-
gleich zur untexturierten. Die simulierten Werte zeigen eine gute Ubereinstimmung mit den
Messergebnissen (s. Abbildung 12.14).

—— untexturiert (experimentell)
—e— texturiert (experimentell)

¢ untexturiert (simuliert)

o texturiert (simuliert)

-
o
Ml |

-
|

Elektrischer Kontaktwiderstand (mQ)

Normalkraft (N)

Abbildung 12.14: Elektrischer Kontaktwiderstand als Funktion der Normalkraft bei Belastung. Dop-
peltlogarithmische Darstellung des untexturierten und des texturierten Zustands
(hexagonales Punktmuster, Periode 7,5 um). Vergleich der experimentellen mit

den simulierten Daten [179].

12.4 Diskussion: Entwicklung des Kontaktwiderstands nach einmaliger

Be- und Entlastung

Der Vergleich des kraftabhangigen Kontaktwiderstandverhaltens lasertexturierter Proben mit
dem Ausgangszustand zeigte zwei wesentliche Unterschiede:
1. groRere Hysterese bei der untexturierten Probe,

2. niedrigerer Kontaktwiderstand bei der texturierten Probe.

Diese Effekte lassen sich nicht separat voneinander behandeln, sondern stehen in direktem
Zusammenhang zueinander. Zun&chst wird der elektrische Kontaktwiderstand als Funktion
der Normallast bei Belastung diskutiert (s. Abbildung 12.15).
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——— nicht texturiert (gemessen)
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Abbildung 12.15: Elektrischer Kontaktwiderstand als Funktion der Normalkraft (doppeltlogarithmi-
sche Darstellung): untexturiert (0), texturiert (@) und berechnet fiir den texturier-

ten Fall (nach Holm, GlI. 2.25) (o).

Wie in Abschnitt 2.2 beschrieben, tragen zum elektrischen Kontaktwiderstand neben dem
intrinsischen Materialwiderstand auch der Engewiderstand und der Fremdschichtwiderstand
bei. Je nachdem welcher Beitrag dominiert und ob elastische oder plastische Deformation
vorliegt, andert sich der Exponent n, der die Kraftabhangigkeit des Kontaktwiderstands ge-
maR [37, 38]:

RK~ N_n ) GI 121

beschreibt. Wenn der Kontaktwiderstand hauptsachlich durch den Engewiderstand bestimmt
wird, gilt:

1/3 , bei elastischer Deformation,
n = Gl.12.2

1/2 , bei plastischer Deformation,

wenn der Fremdschichtwiderstand dominiert, gilt hingegen:
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2/ 3 bei elastischer Deformation,
n= Gl. 12.3

1, bei plastischer Deformation.

Im rein elastischen Fall hangt die kraftabhéngige Entwicklung des Kontaktwiderstands beim
Kontakt zweier oxidfreier Oberflachen nur vom Engewiderstand ab (n = 1/3). Hierbei verhalt
sich der elektrische Kontaktwiderstand bei Erhéhung der Normallast exakt so, wie bei Redu-
zierung der Last. Ein Hystereseverhalten tritt daher nicht auf. Da das von Holm entwickelte
Modell auf dem Hertzschen Kontaktmodell basiert, werden Veranderungen der Oberflachen-
topographie durch plastische Deformation nicht berucksichtigt. Sofern plastische Deformation
stattfindet, kann das Modell daher nur auf den Belastungsfall der Kurvenverlaufe angewandt
werden, wie er in Abbildung 12.15 dargestellt ist. Der Exponent n aus Gleichung GI. 12.1
entspricht dabei der Steigung der jeweiligen Widerstand-Kraft-Kurve. Wie anhand der Abbil-
dung zu sehen ist, variiert dieser Exponent im Falle der untexturierten Kurve in einem breiten
Intervall von 0,22 bis 0,86, wohingegen dieser bei der texturierten Probe liber den gesamten
Lastbereich 0,45 betrégt. Fur die untexturierte Probe konnte kein einzelner Mechanismus
identifiziert werden, der das Verhalten des elektrischen Kontaktwiderstands tber die kom-
plette Belastungsspanne dominiert. Der zunéchst niedrige n-Wert in Segment | deutet auf eine
uberwiegend elastische Deformation der Probenoberflache hin, wobei der Engewiderstand
ausschlaggebend fiir die Entwicklung des Gesamtwiderstands ist. Im mittleren Segment (n =
0,55) dominiert plastische Deformation und der Kurvenverlauf entwickelt sich ahnlich wie im
texturierten Zustand. In Segment I11 wird ein Exponent n von 0,87 erreicht; ein Indiz fur das
gleichzeitige Auftreten von elastischer und plastischer Deformation der Oxidschicht.

Um die geringeren Absolutwerte des elektrischen Kontaktwiderstands texturierter Proben
erklaren zu kénnen, mussen die in Abschnitt 12.2 beschriebenen chemischen und mikrostruk-
turellen Anderungen diskutiert werden, die durch die Lasertexturierung hervorgerufen wer-
den.

Wie anhand der Ergebnisse der EBSD-Messungen ersichtlich ist, fand innerhalb der in-
dentierten Flache eine Kornneubildung statt. Diese ist auf die sogenannte dynamische Rekris-
tallisation zurlickzufiihren. Wéhrend dieses Prozesses, der durch Deformation des Materials
verursacht wird, fiihrt die Neubildung spannungsfreier Kérner zum Abbau von Versetzungen
[180]. Die treibende Kraft ist dabei die in den Versetzungen gespeicherte Verformungsenergie
[181]. Durch die Kornneubildung kann die Versetzungsdichte in Metallen um bis zu sechs
GroRenordnungen reduziert werden (von 10 m? auf 10*° m). Voraussetzung dafiir ist, dass

die Deformation bei einer Temperatur von mehr als der halben Schmelztemperatur (in Kelvin)
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stattfindet [181]. Im Falle von Zinn ist diese Bedingung bei Raumtemperatur erfullt (0,5
Tm(Sn) =253 K =-20 °C).

Der Abbau von Versetzung und die Bildung neuer Korner beeinflusst auch den elektri-
schen Kontaktwiderstand. Der spezifische elektrische Widerstand von Metallen setzt sich ge-

malk der Matthiessen-Regel wie folgt zusammen:
P = Pth t Pimp T Paer » Gl. 124

mit p;;, — thermischer Beitrag,
pimp — Beitrag durch Verunreinigungen,

paes — Beitrag durch Defekte.

Der Beitrag durch Defekte kann dabei durch dynamische Rekristallisation beeinflusst werden.
Es ist bekannt, dass eine hohe Korngrenzendichte zur Erhdhung des elektrischen Widerstands
fuhren kann. Dies gilt jedoch nur, wenn der Korndurchmesser in der Gro3enordnung der mitt-
leren freien Weglange der Elektronen liegt [182]. Diese mittlere freie Weglange betréagt bei
Zinn 8,3 nm (bei einer Temperatur von 300 K), liegt also drei GroRenordnungen unterhalb des
Durchmessers der rekristallisierten Korner (s. Abbildung 12.7). Der Beitrag der Korngrenzen
zum gesamten spezifischen elektrischen Widerstand ist damit vernachldssigbar. Der Einfluss
der Versetzungsdichte auf den Widerstand von Zinn wurde nach bestem Wissen des Autors
bis dato weder theoretisch noch experimentell bestimmt. Rein qualitativ ist anhand von Ab-
bildung 12.9 erkennbar, dass die Fehlorientierung durch die dynamische Rekristallisation bei
der untexturierten Probe starker abgebaut wurde, als bei der texturierten. Aus Studien anderer
Metalle, wie beispielsweise Kupfer [183, 184], Eisen [185] sowie Aluminium und Nickel
[186], ist bekannt, dass durch starke Deformation und der damit verbundenen Steigerung der
Versetzungsdichte, eine Widerstandsanderung im einstelligen Prozentbereich verursacht wer-
den kann. Daher ist es unwahrscheinlich, dass der Unterschied im elektrischen Kontaktwider-
stand zwischen untexturierter und texturierter Probe, der eine Grdf3enordnung betrégt, durch
ein unterschiedliches Verhalten im Abbau der Versetzungsdichte wahrend der dynamischen
Rekristallisation begriindet liegt.

Ebenfalls zeigen die EBSD-Ergebnisse, dass die dynamisch rekristallisierten Korner eine
Vorzugsorientierung aufweisen (s. Abbildung 12.10). Da S-Zinn eine tetragonale Struktur
besitzt, liegt eine starke Anisotropie der elektrischen Eigenschaften vor. Das Verhaltnis des
spezifischen elektrischen Widerstands parallel und senkrecht zur tetragonalen Achse betragt
ca. 1,54 (bei einer Temperatur von 0°C, [187]). Dies bedeutet, dass der Strom bei der untextu-

rierten Probe entlang einer gunstigen Richtung, senkrecht zur tetragonalen Achse fliel3t (hier
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[010]). Da der gemessene Kontaktwiderstand der untexturierten Probe jedoch deutlich ober-
halb dem der texturierten liegt, kann der Effekt der kristallographischen Orientierung eben-
falls vernachl&ssigt werden.

Neben dem Einfluss auf die Mikrostruktur der Zinnschicht wurde in Abschnitt 10.4 gezeigt,
dass die Lasertexturierung das Wachstum der harten, schlecht leitenden Zinnoxidschichten
auf der Probenoberfldche fordert (s. Abbildung 10.14). Weiterhin wird durch die Topogra-
phiednderung die reale Kontaktflache verringert, die sich bei Beriihrung mit der Sonde wéh-
rend der Messung ausbildet (s. Abbildung 12.12). Beide Effekte tragen prinzipiell zu einer
Erhohung des elektrischen Kontaktwiderstands bei und dennoch zeigen die Experimente ein
gegenteiliges Ergebnis. Dieser scheinbare Widerspruch kann erkl&rt werden, wenn das durch
die Texturierung geanderte plastische Deformationsverhalten beriicksichtigt wird.

Die Kurve der texturierten Probe liegt sehr nahe an dem Verlauf, den Holm fur den Fall
des Engewiderstands bei plastischer Deformation vorhersagte (Abweichung < 10 %, s. Abbil-
dung 12.15). Der Vergleich mit der anhand von Literaturwerten geméaR Gleichung GI. 2.25
berechneten theoretischen Kurve zeigt, dass die plastische Deformation der Zinnschicht im
Falle der texturierten Probe der dominierende Mechanismus ist, der den elektrischen Kon-
taktwiderstand beeinflusst. Als MaR fur die Verformbarkeit einer Materialoberflache wurde in
Abschnitt 2.1 der Plastizitatsindex eingefuhrt. Da mit dem Weillichtinterferometer sowohl
die quadratische Mittenrauheit, als auch die mittlere Krummung der héchsten Asperiten ge-
messen werden kann, lasst sich unter Verwendung des gemessenen E-Moduls und der Harte
der Plastizitatsindex nach Rosén et al. berechnen (s. Gl. 2.15, [29]). Nach Greenwood und
Williamson liegt bei einem Plastizitatsindex < 0,6 elastische Deformation und bei Werten > 1
plastische Deformation vor, wobei in der Realitdt Werte zwischen 0,1 und 100 zu erwarten
sind [21]. Fur die untexturierten Proben ergab sich ein Wert von 0,20 + 0,05 und flr die textu-
rierten Proben von 43,54 + 10,12. Die durchgefiihrten Experimente zeigen allerdings, dass
auch bei der untexturierten Probe bereits bei geringen Kréften plastische Deformation auftritt
(s. Abbildung 12.6). Eine mogliche Ursache flr diesen Widerspruch ist, dass steile Kanten,
Poren und Kratzer auf der Probenoberflache die Messung der fur die Berechnung des Plastizi-
tatsindex relevanten topographischen KenngréRen und somit auch die berechneten Absolut-
werte stark beeinflussen kdnnen. Nichts desto trotz zeigt der zwei GréRenordnungen betra-
gende Unterschied im Plastizitatsindex beider Probentypen, dass die Lasertexturierung zu
einem stark plastischen Deformationsverhalten der Oberflache fuhrt. Neben dem Plastizitéts-
index wurde als weiteres Kriterium zur Beschreibung der Verformbarkeit der Probenoberfla-

che auch die FlieRspannung herangezogen. Anhand von Simulationsdaten wurde die Flachen-
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pressung fur den Referenzzustand sowie die texturierte Probe berechnet und mit dem Hertz-
Modell verglichen (s. Abbildung 12.16). Es kann beobachtet werden, dass die Flachenpres-
sung flr beide Probentypen hoher ist, als vom Hertz-Modell vorausgesagt, was auf den Unter-
schied zwischen scheinbarer und realer Kontaktflache zurtickzuftihren ist. Der Vergleich der
Flachenpressung mit der FlieBspannung von Zinn zeigt, dass diese bereits ab der initialen Last
von 0,25 N uberschritten wird und plastische Deformation auftreten kann. Weiterhin zeigt
Abbildung 12.16, dass die Flachenpressung bei der texturierten Probe hoher ist, als im Refe-
renzzustand. Dies hat unmittelbare Konsequenzen fur den elektrischen Kontaktwiderstand.
Trotz einer kleineren realen Kontaktflache, kann die bis zu flinfmal dickere Oxidschicht auf
den texturierten Proben aufgrund der hoheren Flachenpressung leichter durchbrochen werden
als auf den Referenzproben (s. Abbildung 12.12 und Abbildung 10.14).
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Abbildung 12.16:  Mittlere Flachenpressung als Funktion der Normalkraft. Vergleich der anhand der
Simulationsergebnisse berechneten Werte mit dem Modell von Hertz. Die FlieR3-
spannung wurde mit Gleichung GI. 2.18 anhand der Ergebnisse der Hartemessung

berechnet.

Anhand der bisherigen Erkenntnisse wird ein Modell entwickelt, das die wéhrend der Kon-
taktwiderstandsmessung auf der texturierten Probe ablaufenden Mechanismen erklart (s. Ab-
bildung 12.17). Bei Kontakt zwischen Sonde und Probenoberflache wirkt eine Normalkraft
auf die topographischen Maxima (s. Abbildung 12.17, Stufe 1, links). Diese Maxima bestehen
aus wiedererstarrten Schmelzkugeln, die auf den Eckpunkten der hexagonalen Textur sitzen,

und Stegen, die diese Kugeln miteinander verbinden (Stufe 1, rechts).
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Abbildung 12.17: Deformation der lasertexturierten Probe unter Einwirken der Priifsonde. Links:
Schematische Darstellung (im Querschnitt); rechts: REM-Aufnahmen der Oberflache des ent-
sprechenden Zustands (Beobachtungswinkel 52°). (1) Erstkontakt zwischen Sonde und Topo-
graphiemaxima mit noch intakter Oxidschicht. Unter der anliegenden Normallast findet ein ra-
dial verlaufender Materialfluss weg von den Maxima statt. In den REM-Aufnahmen ist ein
leichtes Abflachen der Maxima erkennbar. Der Materialfluss wird symbolisch durch weiRe Pfei-
le gekennzeichnet. (2) Weitere Abflachung der Maxima. Dort, wo das Material zusammentrifft,
bilden sich Grenzflachen (weil3e Linie im REM-Bild). Zudem wird Material in die Minima ge-
drickt. Wahrend dieses Prozesses wird die Oxidschicht mechanisch aufgebrochen. (3) Die Mi-
nima wurden unter der &uferen Last vollstandig mit Material aufgefiillt. Die Grenzflache zwi-
schen Sonde und Probe besteht aus einem zerstdrten Oxidfilm, durch den ein metallischer Kon-

takt moglich ist. Die REM-Aufnahmen zeigen Spuren des ursprunglichen hexagonalen Musters.
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Bei weiterer Indentation durch die Sonde gibt die weiche Zinnschicht unter der duf3eren Last
nach und die Schmelzkugeln werden flach gedriickt (Stufe 2). Wé&hrend dieses plastischen
Deformationsprozesses wird die harte, sprode Oxidschicht aufgebrochen. Das Material der
sich abflachenden Maxima bewegt sich dabei radial vom Mittelpunkt weg, bis es zum Zu-
sammentreffen in der Mitte der Stege der hexagonalen Textur kommt. Die sich bildende
Grenzflache ist in den REM-Aufnahmen teilweise noch erkennbar (Stufe 2, rechts). Im An-
schluss an die Grenzflachenbildung wird das weiche Zinn bei weiterer Belastung verstérkt in
die Minima gedrickt. Mit fortschreitender Deformation werden die Minima schlie3lich voll-
kommen aufgefullt, wobei die urspriingliche Textur noch erkennbar ist (Stufe 3). Zwischen
Sonde und Zinnoberflache entsteht eine Grenzflache, bestehend aus aufgebrochenem Zinno-
xid und metallischem Zinn. Die leichte Verformbarkeit der texturierten Oberflache ermdglicht
so die experimentell beobachtete hohe elektrische Leitfahigkeit im Vergleich zur untexturier-
ten.

Dass es zum Aufbrechen der Oxidschicht insbesondere im Bereich der Maxima kam, ist
auch anhand der SIMS-Ergebnisse der texturierten Proben nachweisbar (vgl. Abbildung 10.15
und Abbildung 12.11). Das tiefenabhangige Sauerstoffsignal zeigt, dass die Oxidschichten
nach Deformation auf den ehemaligen Maxima dlnner sind, als in den Minima. Im Aus-
gangszustand lagen hingegen umgekehrte Verhéltnisse vor.

Das hier entwickelte Modell deckt sich mit den experimentellen und Simulationsergebnis-
sen von Leidner et al. [16]. Uber Prageprozesse stellten sie eine sinusférmige Steckverbinder-
oberflache mit einer Wellenldnge von 350 um her. Uber Simulationen wurde gezeigt, dass es
im Kontakt mit einem spharischen Gegenkdrper (Radius 1,5 mm) zu einer Erhohung der loka-
len Flachenpressung kommt. Leidner et al. folgerten daraus, dass sich die nativen Oxidschich-
ten leichter aufbrechen lassen, was eine Verminderung des elektrischen Kontaktwiderstands
zur Folge hat. Als optimale Wellenlénge fiir die Praxis gaben Leidner et al. eine Spanne zwi-
schen 200 und 500 um an. Die Simulationen zeigten zwar, dass die Verminderung des Kon-
taktwiderstands mit kleiner werdender Wellenléange stérker ausfallt, doch tber Pragen und

nachtrégliches Verzinnen sind diese technologisch nur schwer zu erreichen.

Der zuvor beschriebene Deformationsmechanismus ist auch verantwortlich fur das unter-
schiedliche Hystereseverhalten von Referenz- und lasertexturierter Probe (s. Abbildung 12.3).
Die Hysterese in der Widerstand-Kraft-Kurve ist generell die Folge der plastischen Deforma-
tion der Oberflache wahrend der Kontaktwiderstandsmessung. Lage nur elastische Deforma-
tion vor, so wirde sich der Kontaktwiderstand zwischen Be- und Entlastung nicht unterschei-

den. Nach Holm besteht bei rein elastisch deformierten Oberflachen der Zusammenhang
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(s. Gl. 2.23). Plastische Deformation flhrt jedoch zur Abflachung von Asperiten,
was wiederum eine Erhéhung der realen Kontaktflache zur Folge hat. Daher ist der elektri-
sche Kontaktwiderstand in diesem Fall bei Rucknahme der Kraft geringer, als wéhrend des
Aufbringens der Kraft [33]. Kadin et al. entwickelten ein statistisches Modell zur Beschrei-
bung der Entlastung eines Kontaktes zwischen einer starren, ebenen Oberflache und einer

elastisch-plastischen, rauen Oberflache (s. Abbildung 12.18, [31]).

plastisch deformierter Asperit (0>w®,)

/ elastisch deformierter Asperit (0<® < ®,)

min

%ht kontaktierter Asperit(® < 0)

(a)

dpin< d < dpint+ @,

min min

vollstindig wiederhergestellter Asperit

d=dyi+ o,

(c)
nicht vollstindig wiederhergestellter Asperit
/

d

d> dmin+ (ON

(d)

Abbildung 12.18: Vier Stadien eines Belastung-Entlastung-Zyklus. a) Endstadium der Belastung; b)
Entlastung: alle plastisch und einige elastisch deformierte Asperiten sind in Kon-
takt; c) nur die plastisch deformierten Asperiten sind noch in Kontakt wahrend
Entlastung; d) nur wenige plastisch deformierten Asperiten sind noch in Kontakt
wahrend Entlastung. w — Uberschneidung, d — Asperitenhéhe. Abbildung ent-

nommen aus [31].
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Bei Belastung verteilt sich die Flachenpressung zunéchst auf einige wenige Asperiten, die
sich anfangs elastisch verformen. Bei weiterer Annaherung der Kontaktpartner kommen mehr
Asperiten mit dem flachen Gegenkdrper in Beriihrung. Ab einem kritischen Wert (kritische
Uberschneidung w,) findet eine plastische Deformation der hichsten Asperiten statt, wahrend
andere, niedrigere Asperiten Uberhaupt nicht in Kontakt stehen oder nur elastisch deformiert
werden (s. Abbildung 12.18 a). Wird der Abstand zwischen den Kontaktpartnern bei Entlas-
tung wieder erhoht, so wird die Form der zuvor elastisch deformierten Asperiten wiederherge-
stellt. Die niedrigen Asperiten verlieren schlie3lich den Kontakt zum Gegenkorper (s. Abbil-
dung 12.18 b). Dieser Prozess wird mit weiterer Abstandserhohung fortgefihrt, bis nur noch
die plastisch deformierten Asperiten in Kontakt stehen (s. Abbildung 12.18 c). Deren elastisch
deformierter Anteil bildet sich bei weiterer Vergrofierung des Abstands zuriick, bis auch diese
den Kontakt verlieren (s. Abbildung 12.18 d). Nach vollstandiger Entlastung liegt auf der
Oberflache eine geanderte Hohenverteilung der Asperiten aufgrund der durch plastische De-
formation verursachten Abflachung vor. Die Kalkulation von Kadin et al. zeigte, dass es auf
diese Weise zu einer VergrolRerung der realen Kontaktflache kam, die umso starker ausfiel, je
hoher der Plastizitatsindex der Oberflache war. Im Hinblick auf die Messung des elektrischen
Kontaktwiderstands bedeutet dies, dass die reale Kontaktflache bei Entlastung groRer ist, als
bei der entsprechenden Normalkraft bei Belastung. Die groRere Kontaktflache fiihrt zu einem
niedrigeren elektrischen Kontaktwiderstand.

Das Modell von Kadin et al. berticksichtigt jedoch nicht den Pile-up von Material, wie er
in den hier getétigten Experimenten auftrat (s. Abbildung 12.16). Im Falle der untexturierten
Probe kam es zum einen zum Auftirmen von Material im Zentrum des Indents aufgrund der
Inhomogenitat der Sondenoberflache (s. Abbildung 12.19 c, vgl. Abbildung 12.1). Zum ande-
ren wurde ein asymmetrischer Pile-up am Rand der Kontaktzone beobachtet. Die Asymmetrie
liegt dabei in einer von 90° verschiedenen Ausrichtung zwischen Sonde und Probenoberfla-
che begriindet. Beide beobachteten Effekte fuhren zum groRRflachigen Aufbrechen der Oxid-
schicht und damit zur Entstehung eines metallischen Kontaktes. Ein ahnliches Verhalten wur-
de auch von Tamai et al. berichtet, die einen Pile-up-Effekt auf massivem Zinn beobachteten,
der durch Indentation mit einer sphérischen Sonde wahrend Kontaktwiderstandsmessungen
auftrat [39]. Der Pile-up fiihrte zum Aufbrechen der nativen Oxidschicht in der betroffenen
Zone, was wiederum ein rapides Absenken des elektrischen Widerstands zur Folge hatte. Bei
der texturierten Probe konnte hingegen ein Sink-in-Effekt beobachtet werden. Die durch die
Indentation hervorgerufene plastische Deformation resultierte im Auffillen der Minima und
dem Einebnen der Maxima (vgl. Abbildung 12.4 b und d).
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Abbildung 12.19: Mittels WLI gemessene Oberflachenprofile vor (oben) und nach Indentation (un-
ten). Verglichen werden untexturierte (links) mit texturierten Proben (rechts). In c)
ist der durch die Sonde verursachte Pile-up von Material eingezeichnet. In d) ist
schematisch die Kontur der Sonde eingezeichnet (gestrichelte Linie).

Wie zuvor beschrieben, flhrt auch dies zu einem Aufbrechen der Oxidschicht und damit zu
einem Absinken des elektrischen Kontaktwiderstands. Sowohl die Abflachung der Asperiten,
als auch der Pile-up- bzw. Sink-in-Effekt, verursachen die in Abbildung 12.3 beobachtete
Hysterese.

Die Frage, weshalb die Hysterese bei der texturierten Probe wesentlich geringer ausféllt,
als bei der Referenzprobe, kann mit Hilfe des in Abbildung 12.17 beschriebenen Modells be-
antwortet werden. Wie bereits festgestellt, ist die plastische Deformation der Zinnschicht der
dominante Mechanismus, der das Kontaktwiderstand-Kraft-Verhéltnis beeinflusst. Da die
plastische Deformation Uber den gesamten Lastbereich wirksam ist, wird die Oxidschicht be-
reits bei einer Normalkraft von 0,25 N aufgebrochen und sorgt von Versuchsbeginn an flr
einen geringen elektrischen Widerstand. Bei Belastung der untexturierten Probe setzt das
grol¥flachige Aufbrechen der Oxidschicht hingegen erst bei hoheren Lasten ein, wie im Zuge
der Diskussion von Abbildung 12.15 erldutert wurde. Auch die Simulationsergebnisse zeigen,
dass zum Durchbrechen der Oxidschicht auf der untexturierten Probe eine hohere Flachen-
pressung notwendig ist, als auf der texturierten (s. Abschnitt 12.3). Wéhrend die Oxidschicht
der untexturierten Probe bei Belastung im Bereich niedriger Normalkrafte noch weitgehend
intakt ist, liegt bei Entlastung im entsprechenden Kraftbereich ein metallischer Kontakt vor.
Somit ergibt sich ein deutlicher Unterschied im elektrischen Kontaktwiderstand zwischen Be-

und Entlastung, was die im Vergleich zum texturierten Zustand groRere Hysterese bedingt.
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Zusammenfassend lasst sich festhalten, dass die durch die Lasertexturierung erzeugte Topo-
graphie eine Herabsetzung der Indentationshdrte der Zinnoberflache zur Folge hat. Dies er-
leichtert das Aufbrechen der Oxidschicht im Vergleich zur untexturierten Probe und fihrt zur
Verminderung des elektrischen Kontaktwiderstands. Der hier beschriebene Mechanismus
setzt bereits bei geringsten Lasten ein, weshalb das Widerstand-Kraft-Verhalten der texturier-
ten Probe Uber den gesamten untersuchten Lastbereich von plastischer Deformation der Zinn-
schicht bestimmt ist. Infolgedessen fallt der Unterschied im Kontaktwiderstand zwischen Be-
und Entlastung geringer aus, was die im Vergleich zum Referenzzustand kleinere Hysterese

verursacht.

12.5 Verhalten des elektrischen Kontaktwiderstands bei zyklischer Be- und
Entlastung

Das zyklische Verhalten des elektrischen Kontaktwiderstands als Funktion der Normalkraft
wird in Abbildung 12.20 gezeigt. Zwecks besserer Ubersichtlichkeit sind nur jeweils fiinf der
insgesamt durchgefihrten 15 Zyklen dargestellt. Ein Vergleich der Ergebnisse zeigt, dass der
elektrische Kontaktwiderstand der lasertexturierten Probe Uber die gesamte Versuchsreihe
hinweg unterhalb der Werte des Referenzzustands lag. Der erste Zyklus verlief fur beide Pro-
bentypen wie beim zuvor beschriebenen Einzelzyklus-Experiment (vgl. Abschnitt 12.1). Der
Kontaktwiderstand sank in beiden Fallen bei Belastung und stieg bei Entlastung erneut an,
ohne erneut das Niveau des Anfangswerts zu erreichen. In den Folgezyklen nahm die von der
Normalkraft abhangige Variation des Kontaktwiderstands ab. Im Falle der untexturierten Pro-
be lag die Differenz des Kontaktwiderstands zwischen der Minimallast von 1,6 N und dem
Maximum von 10,0 N im ersten Zyklus bei 1,44 mQ. Nach 15 Zyklen betrug diese Differenz
nur noch 0,03 mQ. Bei der texturierten Probe wurden ein Unterschied von 0,22 mQ nach dem
ersten Zyklus und kein nachweisbarer Unterschied nach 15 Zyklen festgestellt.
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Abbildung 12.20: Elektrischer Kontaktwiderstand als Funktion der Normalkraft fur 15 vollstandige
Be- und Entlastungszyklen. Doppeltlogarithmische Darstellung des untexturierten
und des hexagonal texturierten Zustands. Zur besseren Ubersichtlichkeit wurden
nur ausgewahlte Zyklen dargestellt (1., 3., 5., 9. und 15. Zyklus) [179].

Der in Abschnitt 12.1 festgestellte Unterschied im Hystereseverhalten der beiden Probentypen
wurde bei zyklischer Belastung nur zu Beginn des Experiments nachgewiesen. In den Folge-
zyklen glich sich das Verhalten beider Probentypen an. Bei der untexturierten Probe ergab
sich im ersten Zyklus eine Differenz von 1,01 mQ bei der initialen Normalkraft von 1,6 N.
Nach 15 Zyklen wurde keine messbhare Hysterese registriert. Fur die texturierte Probe ergaben
sich im ersten Zyklus ein Unterschied von 0,3 mQ bei 1,6 N und kein messbarer Unterschied
am Ende des Experiments.

Weiterhin konnte ein genereller Anstieg des Kontaktwiderstandsniveaus mit steigender
Zyklenzahl, ausgehend vom Endwert des jeweils vorangegangenen Zyklus, beobachtet wer-
den. Allerdings wurde dieser Anstieg mit fortschreitender Zyklenzahl geringer. Die Entwick-
lung des Verlaufs des elektrischen Kontaktwiderstands in Abhangigkeit der Zyklenzahl wird
am Beispiel einer Normalkraft von 10 N in Abbildung 12.21 présentiert.
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Abbildung 12.21:  Entwicklung des elektrischen Kontaktwiderstands bei der maximalen Normalkraft
von 10 N als Funktion der Zyklenzahl. Verglichen wird der untexturierte mit dem
texturierten Zustand [179].

Generell ist ein starker Anstieg des Kontaktwiderstands in den ersten Zyklen erkennbar. Die
Kurven flachen jedoch mit steigender Zyklenzahl immer weiter ab. Der elektrische Kontakt-
widerstand der texturierten Proben lag signifikant unterhalb des Niveaus der untexturierten
Probe. Nach dem ersten Zyklus war der mittlere Kontaktwiderstand der Referenzprobe 2,4-
mal hoher als der Widerstand der texturierten Probe. Dieses Verhaltnis verringerte sich im

Verlauf des Experiments (nach 15 Zyklen: 1,9).

Die Oberflachen nach Versuchsende werden in Abbildung 12.22 gezeigt. In Form und Durch-
messer entsprechen die Indents im Wesentlichen den vorigen Beobachtungen nach Einfach-
zyklen (vgl. Abbildung 12.4). Allerdings hat die Oberflache ein glatteres Aussehen, was vor
allem bei der untexturierten Probe auffallt. Dort sind beispielsweise keine Riefen mehr er-

kennbar, welche nach dem ersten Zyklus noch vorhanden waren.
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Abbildung 12.22: REM-Aufnahmen von Indents nach Kontaktwiderstandsmessung mit 15 Zyklen
unter einem Beobachtungswinkel von 52°. a) untexturierte Probe, b) texturierte
Probe.

12.6 Diskussion: Entwicklung des Kontaktwiderstands nach zyklischer
Belastung

Im vorangegangenen Abschnitt wurde demonstriert, dass eine zyklische Beanspruchung die
Entwicklung des elektrischen Kontaktwiderstands als Funktion der Kraft in mehreren Punkten
beeinflusst. Mit steigender Zyklenzahl ergaben sich fiir beide Probentypen folgende Anderun-
gen:

1. abnehmende Kraftabhdngigkeit,

2. verringerte Hysterese,

3. ansteigender elektrischer Kontaktwiderstand.

Im ersten Zyklus war die Entwicklung des elektrischen Kontaktwiderstands zu groRen Teilen
von plastischer Deformation bestimmt, insbesondere bei der texturierten Probe (s. Abschnitt
12.4). Mit zunehmender Normalkraft verkleinerte sich der Kontaktwiderstand signifikant.
Diese Kraftabhangigkeit nahm bei Mehrfachbelastung jedoch ab und ging schlieBlich ganz-
lich verloren (s. Abbildung 12.20). Dies lasst darauf schlielen, dass die VergréRerung der
realen Kontaktflache in eine Séttigung lauft. Im ersten Zyklus findet eine starke Abflachung
der Asperiten statt, wie anhand des Modells von Kadin et al. in Abschnitt 12.4 erldutert wurde
(s. Abbildung 12.18, [31]). In den Folgezyklen wird die Oberflache zwar weiter eingeebnet,
der Effekt féllt jedoch geringer aus, sobald eine Konformitat zwischen Sonde und Probe er-
reicht wurde und sich die reale Kontaktflache bei Be- und Entlastung nicht mehr unterschei-
det. Die Zunahme der Konformitat ist durch einen Vergleich der Oberflachen nach dem ersten
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Zyklus mit dem Zustand am Ende des Experiments deutlich erkennbar (vgl. Abbildung 12.4
und Abbildung 12.22). Weiterhin behindert das Substratmaterial bzw. die intermetallische
Schicht die weitere VergroRerung der Kontaktflache. Ein solches Verhalten wurde experimen-
tell auch von Tamai et al. beobachtet [38]. Sie untersuchten den Kontaktwiderstand von pu-
rem Zinn im Vergleich zu einer Zinnschicht mit Bronze-Substrat und fanden heraus, dass ein
hartes Substrat die Deformation der Zinnbeschichtung einschrénkte. Daraus ergab sich eine
geringere Hysterese im Vergleich zum reinen Zinn. Die Zunahme der Konformitat zwischen
Probe und Sonde sowie die Einschrdnkung durch das Substrat bzw. die intermetallische Phase
sind daher nicht nur die Ursache fiir die Abschwachung der Kraftabhéngigkeit des Kontakt-

widerstands, sondern auch fir den Abbau der Hysterese zwischen Be- und Entlastung.

Weiterhin wurde ein Anstieg des Kontaktwiderstands von Zyklus zu Zyklus beobachtet. Die-
ses Verhalten resultierte wahrscheinlich aus der nicht perfekt rechtwinkligen Ausrichtung
zwischen Indenter und Probenoberflache. Eine leichte relative Verschiebung flhrte dazu, dass
die Sonde nicht im exakt selben Punkt auf die Oberflache traf und es daher im Randbereich zu
einer Verminderung der Konformitat kam. Dies wiederum hatte eine Verkleinerung der realen
Kontaktflache zur Folge. Mit steigender Zyklenzahl nahm dieser Anstieg jedoch ab, da die
Flache am Rande des Indents letztendlich abgeplattet wurde (s. Abbildung 12.22 und Abbil-
dung 12.21). Allerdings konnte aufgrund dieser Fehlausrichtung keine geringere Kraft als
1,6 N verwendet werden, um die Experimente mit Mehrfachbelastung durchzufiihren. Bei
noch Kleineren Lasten waren drastische Anstiege des Kontaktwiderstands die Folge, die alle
anderen Effekte Uberlagerten und ein Studium der eigentlichen Mechanismen unmdglich

machten.

Auch bei zyklischer Indentation blieb der Unterschied zwischen dem Referenzzustand und
den lasertexturierten Proben bestehen. Den Grund hierfir liefert die Minimallast von 1,6 N.
Da die Sonde sich stets im Kontakt mit der Probenoberflache befand, wurde kein neues Oxid
gebildet. Auch nach Verlust der Textur durch plastische Deformation blieb der nach dem ers-
ten Zyklus erreichte Vorteil somit erhalten. Die hier beschriebenen Experimente sind fiir die
Praxis relevant, da die Federkraft auch im realen Bauteil unter stationdren Bedingungen
schwanken kann, der Kontakt dabei jedoch nicht vollends verloren geht.
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III. Schlussfolgerungen und Ausblick
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13  Schlussfolgerung und Ausblick

Bei der Entwicklung der nachsten Generation an elektrischen Steckverbindern sind vor allem

drei Forderungen zu erfillen:

1. die Erhéhung der Verschleil3bestandigkeit gegen Fretting-Korrosion,

2. die Verringerung der Steck- und Ziehkrafte,

3. die Absenkung und Stabilisierung des elektrischen Kontaktwiderstands.

Diese Ziele sind unter gleichzeitig verscharften Randbedingungen, wie beispielsweise hohe-

ren Einsatztemperaturen und dem Verzicht auf Edelmetallbeschichtungen, zu erreichen. Dies

erfordert, neben konstruktiven und legierungstechnischen Lésungen, auch die Optimierung

der Oberflachenbeschaffenheit, die entscheidend ist flr das elektrische und tribologische Ver-

halten von Steckverbindern. Im Rahmen dieser Dissertation wurde daher das Verfahren der

Laserinterferenztexturierung als innovativer Ansatz zur Oberflachenmodifikation verzinnter

Steckverbinderwerkstoffe auf Kupfer-Basis studiert.

Laserinterferenztexturierung

Es wurde demonstriert, dass die Laserinterferenztexturierung ein geeignetes Werkzeug
zur Topographieerzeugung auf verzinnten Oberflachen ist. Uber Variation der Ener-
giedichte wurden optimale Parameter zur Erzeugung von Linien- und Punktmustern
ermittelt. Die Uber das Laserinterferenzverfahren erzeugten Texturen sind um eine
GroRenordnung kleiner als jene, die Uber konventionelles Pragen und nachtragliches

Verzinnen hergestellt werden.

Eine detaillierte Analyse der durch die Texturierung hervorgerufenen chemischen und
mikrostrukturellen Anderungen deckte auf, dass die thermische Laserbehandlung zum
Wachstum der Oberflachenoxide fuhrt. Dennoch wurde eine Verminderung der Inden-
tationshérte des Materials nachgewiesen. Diese l&sst sich uUber kontaktphysikalische
Simulationen auf eine Erh6hung der lokalen Flachenpressung aufgrund der reduzierten

realen Kontaktflache zurtickfihren.

Mit Hilfe von thermischen Simulationen wurde gezeigt, dass es bei hohen Energie-
dichten des Lasers zum Aufschmelzen der Zinnschicht kommt, was die Erzeugung ei-

ner periodischen Oberflachentopographie tiberhaupt erst ermdglicht. Die Simulations-
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ergebnisse liefern dabei eine gute Ubereinstimmung mit den experimentell ermittelten
Energiedichten. Mit wachsender Periode nehmen die simulierten Maximaltemperatu-
ren zunéchst stark zu und laufen dann ab einer Periode von 8 um in eine Sattigung.
Die Simulationen zeigen zudem, dass bei den experimentell verwendeten Energiedich-
ten ein Aufschmelzen des Kupfersubstrats nicht méglich ist. Unter Berticksichtigung
des engen Phasengebiets und der komplexen kristallographischen Struktur der inter-
metallischen Kupfer-Zinn-Phasen konnte so aufgeklart werden, weshalb im untersuch-
ten Materialsystem durch die Lasertexturierung keine lokal-periodische Phasenbildung

induziert wurde.

Um die Homogenitét der erzeugten Texturen zu erhéhen, muss die Strahlformung des
Lasers kinftig weiter optimiert werden, beispielsweise durch individuelle Leistungs-
anpassung der Teilstrahlen. Alternativ konnte die Interferenztexturierung auch mit ei-
nem Ultrakurzpulslaser mit homogenerem Strahlprofil durchgefiihrt werden. Da in
diesem Fall keine thermische Laser-Material-Wechselwirkung stattfande, entstiinden
keine mit der Schmelzphase verbundenen Inhomogenitaten. Ob sich mit dieser Me-
thode vergleichbare Effekte auf Verschleill und Kontaktwiderstand erzielen lieRen,

kénnte Gegenstand kinftiger Forschungsprojekte sein.

VerschleilRexperimente

In tribologischen Untersuchungen wurde die VerschleiRbestandigkeit der texturierten
Proben gegen Fretting-Korrosion tberpriift und mit der des Referenzzustands vergli-
chen. Anhand der erlangten Erkenntnisse und des Vergleiches mit der Literatur wurde
ein auf das vorhandene Schichtsystem abgestimmtes Schadigungsmodell entwickelt.

Im Anfangsstadium der Experimente wurde vor allem abrasiver und adhasiver Ver-
schleil} beobachtet. In spateren Phasen dominierte der tribochemische Verschleil3 tiber
die Fretting-Korrosion. Die Korrosionsprodukte wurden mittels chemischer Analyse
als Zinn(I)oxid und Kupfer(Il)oxid identifiziert. Weiterhin wurde die lokale Entste-
hung geschlossener, intermetallischer Schichten nachgewiesen, die als Folge der reib-
induzierten Temperaturerh6hung und Durchmischung oberflachennaher Schichten

aufgrund plastischer Deformation entstanden.

Es wurde demonstriert, dass die Lasertexturierung unter Fretting-Bedingungen die
Verminderung des elektrischen Kontaktwiderstands bei gleichzeitig verlangerter Lauf-

zeit zur Folge hat. Der Kontaktwiderstand wurde um ca. 42 % bei der Last von 2,5 N
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und um ca. 71 % bei 5,0 N reduziert. Die Laufzeit verlangerte sich um 36 % bei 2,5 N
und um 19 % bei 5,0 N. Wahrend bei hoheren Lasten kein positiver Einfluss auf den
Reibungskoeffizient auftrat, konnte dieser bei niedrigen Lasten durch die Texturierung
vermindert werden (- 11,4 %). Als Ursache fir die beobachteten Eigenschaftsverbes-
serungen wurde die Fahigkeit der Texturierung identifiziert, den Abtransport von Ver-
schleiRpartikeln aus den Randbereichen der VerschleiRzone zu erleichtern. Die topo-
graphischen Minima wirken dabei als Mikrohohlrdume zur Einlagerung der elektrisch
isolierenden Oxidpartikel, die durch Fretting-Korrosion erzeugt werden. Auf diese
Weise wird die Ausbildung einer isolierenden Oxidschicht verzégert und die Laufzeit

der texturierten Oberflachen im Vergleich zum Referenzzustand erhoht.

e Die lastabhéngige Untersuchung des VerschleiBverhaltens zeigte, dass eine Lasterho-
hung zu einer Erniedrigung des elektrischen Kontaktwiderstands und einer Erhéhung
der Lebensdauer fuhrt. Unter groReren Lasten steigt die reale Kontaktflache an und
Oxidfilme konnen leichter durchbrochen werden, was die Entstehung metallischer
Kontaktpunkte erleichtert. Zudem fiihrt eine starkere Verdichtung von Oberflachen-
oxiden zu einer effektiven Abschirmung des darunterliegenden Materials vor atmo-
sphérischem Sauerstoff, was die Fretting-Korrosion verlangsamt. Insbesondere auf
den elektrischen Kontaktwiderstand der lasertexturierten Proben wirkte sich eine Las-
terhéhung positiv aus. Die Kombination aus erhohter Last und der Einlagerung der
VerschleiBpartikel in die Topographieminima fiihrte zu einer Reduzierung des Kon-
taktwiderstands um 54 % (im Vergleich zu 11 % im untexturierten Zustand).

e Um das Verschleil3verhalten zinnbeschichteter Werkstoffe weiter zu verbessern, sollte
in Zukunft der Einsatz von (leitfahigen) Schmiermitteln in Kombination mit der Laser-
texturierung naher untersucht werden. Die potentielle Wirkung von Texturen als Re-
servoir fir Schmierstoffe und als hydrodynamisches Lager ist bekannt und kénnte bei
geeigneter Schmierstoffwahl zu einer Verbesserung der elektrischen und tribologi-
schen Eigenschaften von Steckverbindern fiihren [10, 127, 188]. In diesem Zusam-
menhang sollte neben der Fretting-Korrosion auch die Bestdndigkeit gegen Gleitver-
schleil3, wie er beim Stecken und Ziehen von Steckverbindern auftritt, untersucht wer-
den.

Mittelfristig ist auch ein Einsatz der Lasertexturierung zur Verbesserung tribo-
elektrischer Eigenschaften von beweglichen Kontakten, wie beispielsweise Schleifrin-

gen, denkbar.
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Kontaktwiderstandsmessung

Um den Einfluss der laserinduzierten chemischen und mikrostrukturellen Modifikati-
onen auf das Deformationsverhalten und die elektrischen Eigenschaften des Materials
zu studieren, wurde weiterhin der elektrische Kontaktwiderstand unter stationaren Be-
dingungen untersucht. Zu diesem Zweck wurde ein Prifstand entwickelt, mit dessen
Hilfe der Kontaktwiderstand als Funktion der Normallast gemessen werden kann. Die
damit durchgefuhrten Experimente umfassten die Betrachtung des einmaligen Be- und

Entlastens sowie von Mehrfachzyklen.

Die kraftabhdngige Entwicklung des Kontaktwiderstands wurde bei Belastung im Fal-
le der texturierten Probe Uber den gesamten betrachteten Lastbereich von der plasti-
schen Deformation der Zinnschicht bestimmt. Zwischen Kontaktwiderstand und Nor-
malkraft ergab sich eine Abhangigkeit gemal RK~F,\7°'45. Im Referenzzustand hinge-
gen wurden drei unterschiedliche Segmente beobachtet, wobei der Kontaktwiderstand
im niedrigen Lastbereich durch elastische und im mittleren Lastbereich durch plasti-
sche Deformation der Probenoberflache bestimmt wurde. Die Entwicklung bei hohen
Normallasten konnte als Resultat der elastischen und plastischen Deformation der na-

tiven Oxidschicht auf der Zinnoberflache identifiziert werden.

Die Lasertexturierung fuhrte im gesamten Lastbereich zu einer Reduzierung des
elektrischen Kontaktwiderstands im Vergleich zum Referenzzustand. Bei Belastung
wurde der Kontaktwiderstand der untexturierten Probe je nach Last um 78 bis 86 %

reduziert, bei Entlastung um 52 bis 71 %.

Den gemessenen Ergebnissen wurden kontaktphysikalische Simulationen gegentber-
gestellt. Anhand der hierdurch erlangten Erkenntnisse wurde ein Modell abgeleitet,
das die Reduzierung des elektrischen Kontaktwiderstands auf das geénderte Deforma-
tionsverhalten der texturierten Oberflache zurlckfihrt. Die Simulationsergebnisse zei-
gen, dass die laserinduzierte Topographiebildung eine Verkleinerung der realen Kon-
taktflache zur Folge hat. Bei Kontakt mit der sphérischen Prufsonde resultiert daraus
eine Erhéhung der lokalen Flachenpressung auf den Maxima, was die plastische De-
formation der weichen Zinnschicht und damit das Aufbrechen des oxidischen Oberfla-
chenfilms erleichtert. Trotz kleinerer realer Kontaktflache ermdglicht die Texturierung

die Entstehung einer gréf3eren Anzahl an leitfahigen Kontaktpunkten, wie durch Simu-
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lationsergebnisse belegt wurde. Die VergroRerung des leitenden Querschnitts hat un-

mittelbar eine Verminderung des Kontaktwiderstands zur Folge.

Uberdies wurde eine Hysterese des Kontaktwiderstands zwischen dem Belastungs-
und Entlastungsfall beobachtet, die bei der untexturierten Probe stérker ausfallt, als bei
der lastertexturierten. Ursache fur das Auftreten dieser Hysterese ist die plastische De-
formation der Oberflache wahrend der Belastung, die zu einer VergrolRerung der rea-
len Kontaktflache fiihrt. Dies geschieht zum einen mikroskopisch durch das Abflachen
von Rauheitsspitzen, zum anderen makroskopisch aufgrund der Materialverdrdngung
durch die Prifsonde. Auf der untexturierten Probe drang die Sonde in die Zinnschicht
ein und fuhrte zum Material-Pile-up. Bei der texturierten Probe kam es zu einem Sink-
in-Effekt, bei dem die Sonde in die Oberflache einsank und die Textur abflachte. Da-
bei wurde das Material der topographischen Maxima in die Vertiefungen der Minima
gepresst und fillte diese auf. All diese plastischen Deformationsprozesse fiihren neben
der VergroRerung der realen Kontaktflache auch zum Durchbrechen der Oberflachen-
oxide und damit zu einer Absenkung des elektrischen Kontaktwiderstands, verglichen
mit dem Ausgangszustand vor der Deformation. Da das Aufbrechen der Oxidschicht
durch plastische Deformation im Falle der texturierten Probe schon bei kleinsten Las-
ten wirksam ist, fallt der Unterschied zwischen Be- und Entlastung gering aus, was die

im Vergleich zur untexturierten Probe kleinere Hysteresebreite erklart.

Durch Experimente unter zyklischer Belastung im Kraftregime zwischen 1,6 N und
10,0 N wurde die nachhaltige Wirkung der Lasertexturierung auf die Reduzierung des
Kontaktwiderstands nachgewiesen. Die elektrische Leitfahigkeit der texturierten Pro-

ben war auch nach 15 Zyklen noch doppelt so hoch wie die der untexturierten.

Die Ergebnisse dieser Dissertation lassen sich prinzipiell auch auf Anwendungsfelder
auflerhalb der Automobilindustrie tGbertragen. Die Lasertexturierung kann tberall dort
wirksam als Werkzeug zur Verbesserung der elektrischen Eigenschaften eingesetzt
werden, wo Kontaktwerkstoffe mit Neigung zur Bildung schlecht-leitender Filme
Verwendung finden. Insbesondere unter stationdaren Bedingungen ist eine starke Ver-
ringerung des elektrischen Kontaktwiderstands zu erwarten.

Fir kunftige Arbeiten wéare zudem eine parametrische Studie mittels kontaktphysi-
kalischer Simulationen von Interesse, um eine fiir den jeweiligen Anwendungsfall op-

timale Textur zu berechnen und so die Eigenschaftsverbesserung weiter zu erhéhen.
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Fazit

Die innerhalb dieser Dissertation gewonnen Erkenntnisse zeigen, dass durch die Laserinterfe-
renztexturierung eine Erhchung der Verschleil3bestandigkeit gegen Fretting-Korrosion er-
reicht werden kann. Dariiber hinaus wurde demonstriert, dass die Texturierung das Aufbre-
chen von schlecht leitenden Oxidschichten auf der Zinnoberfl&che erleichtert und damit der
elektrische Kontaktwiderstand herabgesetzt wird. Diese Technologie birgt damit das Potential
in sich, die Normalkraft in Steckverbindern um mehr als 95 % zu reduzieren, was eine signi-
fikante Verringerung der Steck- und Ziehkrafte zur Folge hatte (s. Abbildung 13.1).
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Abbildung 13.1:  Mdgliche Reduzierung der Normalkraft bei texturierten Proben zur Erzielung
eines aquivalenten elektrischen Kontaktwiderstands im Vergleich zu untexturier-
ten Proben. Darstellung des Lastbereichs zwischen 4 und 10 N. Um einen Kon-
taktwiderstand zu erzielen, der dem einer untexturierten Probe unter einer Last
von bspw. 6,3 N entspricht, kann die Normalkraft auf der texturierten Probe um
ca. 96,5 % auf 0,22 N reduziert werden.
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Anlage A: Absorption in Metallen

Al) Der komplexe Brechungsindex

In absorbierenden Medien muss im Brechungsindex ein Absorptionsindex eingefuhrt werden.

Der komplexe Brechungsindex N berechnet sich dann zu [110]:

N=n+ik

mit  n—realer Brechungsindex,

k — Absorptionsindex (komplex).

7

Gl A1

Uber die Maxwell-Gleichungen lassen sich die optischen Eigenschaften zudem mit den Mate-

rialeigenschaften des Mediums verknipfen, in dem sich die elektromagnetische Welle aus-

breitet. So gelten zwischen dem komplexen Brechungsindex und der komplexen Dielektrizi-

tatszahl € folgende Beziehungen [189, 190]:
N2 =¢c=¢ +ig

g =n? —K?

&, = 2Nk
n2_|e|+£1_\/ef+522+61
2 2
, lel—e e +e—g

K = =
2 2
2wnk
a =
c

mit &, — Real- bzw. Imaginarteil der Dielektrizitatszahl,

a — Absorptionskoeffizient,

w = 2nf — Kreisfrequenz der elektromagnetischen Strahlung,

¢ — Lichtgeschwindigkeit im Medium.

A2) Abhingigkeit von Polarisation und Einfallswinkel

)

)

)

Gl.A2

GlLA3

Gl.LA4

Gl. A5

Gl.AG6

GlLLAT

Der Grad der Absorption hangt von den Eigenschaften des Laserstrahls selbst ab, genauer

gesagt von dessen Polarisation und Einfallswinkel. Wenn die Polarisationsebene senkrecht zur

Einfallsebene liegt, handelt es sich um senkrechte Polarisation (s polarisiert). Liegen beide

ebenen parallel, so ist der Strahl parallel (p) polarisiert [109].
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Fur die Abhangigkeit der Reflektivitdt vom Einfallswinkel ergibt sich je nach Polarisation
des einfallenden Strahls [109]:

_ (n—1/cos(8))? + k?

= GlLAS
P (n+1/cos(8))? + k2’
_ (n—cos(8))? +x?
7 (n+cos(8)? + k2’ Gl.AS

mit 6 — Einfallswinkel.

Dies gilt unter der Annahme, dass § < 90° und n? + k2 > 1 (also Wellenlangen oberhalb von
etwa 500 nm, [105]). Fiur 6 = 0 (senkrechter Einfall) spielt die Polarisation keine Rolle und
es folgt [110]:

R_|N—1 _(n—=1)%+x?
AN+ 1 (n+ 1242’ Gl.A10
und damit
4n
AC IR = e Gl.ALL

Die winkelabhdngige Reflektivitat ist exemplarisch fiir Stahl in folgender Abbildung darge-
stellt (s. Abb. A 1). Andere Metalle Verhalten sich &hnlich, wobei sich die Kurvenverlaufe

mit héherem Absorptionsindex zu héheren Werten hin verschieben [191].

100
Electricfield L
a0 b to plane of incidence
£ 60
=
g
T O Hectricfield ||
to plane of incidence
20 .
i Steel, 1.06 um radiation
0 'l B

0 30 60 90
Angle of incidence (degrees)

Abb. A 1: Abhéngigkeit der Reflektivitat vom Einfallswinkel fiir senkrecht und parallel polarisiertes

Licht am Beispiel von Stahl. Entnommen aus [109].
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A3) Abhingigkeit von der Frequenz

Die Frequenzabhangigkeit der optischen Eigenschaften von Metallen kann ausgehend vom
Drude-Modell beschrieben werden, mit dessen Hilfe sich auch der Zusammenhang zwischen
der elektrischen und der thermischen Leitfahigkeit erkléren lasst. Die optische Antwort eines
Metalls auf elektromagnetische Strahlung wird in erste Linie von den Leitungselektronen be-
stimmt. Wir gehen von einem freien Elektronengas aus, das sich um die Atomrimpfe im Kris-
tallgitter bewegt. Die freien Elektronen kénnen durch ein duf3eres Feld beschleunigt werden
und auch wieder Energie durch StoRe mit Phononen und Storstellen im Gitter abgeben [192-
194].

Wird ein Metall einer elektromagnetischen Welle (beispielsweise Laserlicht) ausgesetzt, so
fiihren die freien Elektronen im daraus resultierenden alternierenden elektrischen Feld perio-
dische Bewegungen aus. Ausgehend von einem isotropen Material und unter Berlcksichti-
gung, dass auf freie Elektronen keine Ruckstellkréafte wirken (Eigenfrequenz ist gleich null),
ergibt sich die Dielektrizitatszahl zu [190, 193-196]:

—r24it
e e =1+ w2 W Gl A12
E=¢ tig Wy T+ o2’
mit  w, - Plasmafrequenz
7 — Kollisionszeit,
wobei
2.2
& = L Gl.A13
! 1+ w?7?’ '
whT
& =————5>, :
2= 00 + wit?) Gl. A 14
e’n
wp = <, Gl.A15
Me&o

mit e — Ladung eines Elektrons,
ne — Dichte freier Elektronen,
me — Elektronenmasse,
& - elektrische Feldkonstante (8,85 e-12 As/Vm).

Die Plasmafrequenz liegt fur Metalle bei Raumtemperatur in der GrolRenordnung von
10'° rad/s [190]. Uber die Drude-Formel ist w, mit der elektrischen Leitfahigkeit verkniipft
[195]:
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e’n,t

Op = = wyTE . Gl.A 16

e

Im Bereich wt € 1 < w,7 finden keine Relaxationsprozesse statt. Dieser Frequenzbereich
entspricht dem fernen Infrarot (Wellenldnge > 30 um), in dem die atomistische Struktur der
Metalle vernachlassigt werden kann. Die Drude-Theorie kommt daher nicht zur Anwendung.
Es ergibt sich somit fur den Real- und Imaginérteil der Dielektrizitatszahl [189, 193, 195]:

& = —a)g‘[z , GlLA17
whT
& = 7 . Gl. A 18

Aus Gl. A5 und GI. A 6 folgt mit |&,| > |&4]:

5 wiT
n=k=172= 2e Gl.A19

Daraus ergibt sich fir die Reflektivitat und den Absorptionskoeffizienten mit den Gleichun-
genGl. A11,GlL.A7,GIl. A16 und GI. A 19 [189, 193, 196, 197]:

2we,
R=1-2 pall Gl.A20
_ 200
a = 2oc?

Gleichung GI. A 20 ist die im fernen Infrarot-Bereich gultige Hagen-Rubens-Relation. Fir

Gl.A21

Metalle liegt die Reflektivitat in diesem Frequenzbereich zwischen 90 und 99 %. Fir w — 0
geht die Reflektivitit gegen 1. Die Absorptionslange 1/a liegt in der GréRenordnung von 10
nm [194].

Im Frequenzbereich von 1 € wt < w,t, der vom nahen Infrarot bis zum sichtbaren Spekt-
rum reicht, fallt die Reflektivitat von Metallen schneller ab, als es durch die Hagen-Rubens-
Relation vorhergesagt wird (s. Abb. A 2). Diese Abweichung erklart sich durch die Drude-
Theorie des klassischen freien Elektronengases und héngt mit den StoRprozessen der Elektro-

nen mit Phononen und Gitterfehlern zusammen [192].
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Abb. A 2: Frequenzabhéngigkeit der Reflektivitit von Metallen (schematisch). Vergleich
experimenteller Daten (durchgezogene Linie) mit den Modellen von Hagen und Rubens,

Drude sowie Lorentz (entnommen aus [192]).

Unter der Voraussetzung, dass wt > 1 folgt mittel Reihenentwicklung aus den Gleichungen
Gl. A13 und Gl. A 14:

elz—& , Gl. A 22
w2
wp

Ezzm . Gl.A23

Mit |g;| > |e,| und g; < 0 folgt daraus unter Zuhilfenahme der Gleichungen GI. A 3 und GI.
A4ausGl. A5und Gl. A 6:

Wp
K=, —&=—,
1 w Gl.LA24
1 g 1 wy
n=-— = — .

mitk > n > 1.
Daraus folgt fiir die Reflektivitat und den Absorptionskoeffizienten [197]:

2w, E
R=1--—"r2 Gl. A 26
o
2wp
a=—. Gl. A 27

Im ultravioletten Bereich (wt = w,7 > 1) ergeben sich mit den Gleichungen GI. A 13 und
Gl. A 14:
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Wp
& = _E ) Gl. A28
9
g~ ——~0. Gl. A 29
w°T

Unter Verwendung der Gleichungen GI. A 5 und GI. A 6 lassen sich dadurch n und k bestim-

men.

Wenn w grofier als die Plasmafrequenz wird, gilt:

n->1,
Gl. 13.1

k—0.
Gl. 13.2
Somit gehen auch die Reflektivitat und der Absorptionskoeffizient gegen Null. Das Metall
wird gemal dem Drude-Modell transparent flir héherfrequente Strahlung.
In der folgenden Abbildung wird das frequenzabh&ngige Verhalten der optischen Kon-

stanten dargestellt.

100
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Abb. A 3: Frequenzabhédngigkeit der Dielektrizitdtszahl &, des Brechungsindex n, des
Absorptionsindex x und der Reflektivitat eines freien Elektronengases; mit h = h/Zn

(reduziertes Planksches Wirkungsgquantum). Abbildung entnommen aus [198].

Die wellenlangenabhéngige Reflektivitét einiger Metalle ist in folgender Abbildung zu sehen
[101].
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Abb. A 4: Abhéngigkeit der Reflektivitdt von der Wellenlédnge fur einige Metalle. Die typische
Fundamentalwellenldnge zweier Lasertypen sind eingezeichnet (gestrichelt) (entnommen
aus [101]).

Wie Abbildung Abb. A 3 zeigt, stimmen die experimentellen Ergebnisse nicht fur alle Fre-
quenzbereiche mit der Drude-Theorie Uberein. Mit zunehmender Frequenz kann ein Metall
die transparenten Eigenschaften verlieren und wird wieder opak, wobei die Reflektivitét nicht
den Wert 1 erreicht. Ein Teil der Strahlung wird folglich absorbiert. Lorentz entwickelte ein
Modell, das nicht auf einem freien Elektronengas, sondern auf an den Kern gebundenen
Elektronen beruht, um diese Absorptionsbanden zu erklaren. In einem &uReren elektrischen
Feld kdnnen sich der positiv geladene Kern und die negativ geladene Elektronenwolke gegen-
einander verschieben. Eine elektrostatische Kraft versucht der auf3eren Kraft entgegen zu wir-
ken. Das System lasst sich als harmonischer Oszillator beschreiben, der die Energie maximal
absorbiert, wenn dieser im Bereich der Resonanzfrequenz angeregt wird. Ein typisches Me-
tall, das dieses Phdnomen im sichtbaren Spektrum aufweist, ist Gold, dessen Resonanzfre-
quenz bei 450 nm liegt [156, 192, 199]. Grin- und Blauanteile werden folglich absorbiert,
sodass hauptséchlich Gelbanteile reflektiert werden, was die charakteristische Farbung von
Gold hervorruft. Lorentz fand heraus, dass dafur Interbandlbergange zwischen den Energie-
béndern verantwortlich sind. So kénnen in Gold beispielsweise Elektronen aus dem 5d-Band

in das 6sp-Band ibergehen, wenn diese durch Licht angeregt werden [199].

A4) Abhingigkeit von der Oberflichenrauheit

Die Reflektivitadt bzw. Absorptivitdt einer metallischen Oberflache hangt in mehrfacher Hin-
sicht von der Rauheit ab. Zum einen kdnnen bei makroskopisch senkrechtem Lichteinfall auf

einer Oberflache mikroskopische Unebenheiten dazu fuhren, dass der lokale Einfallswinkel
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ungleich 90° ist, was wiederum die Reflektivitat beeinflusst (s. Anlage A2). Zum anderen
konnen Risse, Furchen und weitere topographische Erscheinungsformen dazu fiihren, dass das
Licht an Kanten mehrfachreflektiert wird [105].

Ob die Rauheit der Oberflache einen Einfluss auf das Reflexionsverhalten hat, héngt in
erster Linie davon ab, wie groR diese im Verhéltnis zur eingestrahlten Wellenlénge ist. In der
Regel wird dazu die sogenannte quadratische Hohe (Rrms, engl. root mean square (Wurzel des
Mittelquadrates)) als Rauheitsparameter herangezogen [196]. Fir die Reflektivitét einer rauen
Oberflache Ry gilt dabei [190]:

4T R s ?
) ) Gl.LA30

R, = R;exp I—( 7

mit  Ri — Reflektivitét einer ideal glatten Oberflache gleichen Materials.
Wenn die Rauheit klein im Verhaltnis zur eingestrahlten Wellenlange (R,,s << A) ist R, = R;,
sodass der Einfluss der Rauheitsspitzen auf die einfallenden Lichtwellen vernachlassigbar ist.

Im zweiten Fall gilt R,,,,s > A. Hierbei wird das einfallende Licht an den Rauheitsspitzen
mehrfach reflektiert, was effektiv zu einer Erhéhung der Absorption fuhrt. Ang etal.  entwi-
ckelten beispielsweise ein Model zur Abschatzung des kumulativen Absorptionskoeffizienten
infolge von Mehrfachreflektionen. Ihren Berechnungen zufolge kann dieser Absorptionskoef-
fizient um eine GroéRRenordnung hoher sein, als im Falle einer sauberen, ebenen Oberflache des
gleichen Materials [200].

A5) Abhiingigkeit von Oxidschichten

Auf allen unedlen Metallen liegt unter atmosphérischen Bedingungen eine native Oxidschicht
vor, die aus einer oder mehreren Atomlagen besteht. In Abhéngigkeit von der Dicke und
Morphologie beeinflusst diese Schicht die optische Antwort auf einfallende
(Laser—)Strahlung. Ein Teil der einfallenden Strahlung wird von der Oberflache des Oxids
reflektiert, ein anderer absorbiert (s. Abb. A 5). Nach Passieren der Oxidschicht trifft der
Strahl auf die metallische Oberflache, wo dieser ebenfalls teilweise reflektiert und absorbiert
wird. Der reflektierte Anteil wird nun wieder an der Grenzflache zwischen Oxidschicht und
der Atmosphére teilreflektiert. Diese sich wiederholenden Vorgange fiihren zu einer Erho-
hung der effektiven Absorptivitat [105].
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Abb. A'5: Einfluss einer Oxidschicht auf das optische Verhalten von Metallen (schematisch). Die auf
der Metalloberflache vorliegende Schicht absorbiert bzw. reflektiert das einfallende Licht

teilweise (entnommen aus [105]).

Nach Arzuov et al. berechnet sich der durch die Oxidschicht hervorgerufene Anteil der Ab-

sorptivitat geman folgender Gleichung [105]:

n2, Ay + 2k, (9x — sin(¥x))
Ao (x) = ,

n3, + (1 —n3,)sin? (ﬁTX) Gl. A3l

mit  nox — Brechungsindex der Oxidschicht,
kox — Absorptionsindex der Oxidschicht,
Awm — Absorptivitat der (oxidfreien) Metalloberflache,

9 = anox,

Co

Co - Lichtgeschwindigkeit.

Dicke Oxidschichten kénnen zu einer Erhohung der Absorptivitat um eine GroRenordnung
fihren. Der Einfluss hangt auch von der Wellenlénge der Laserstrahlung ab. Beispielsweise
ist die native Oxidschicht auf Aluminium (Dicke < 100 A) fiir CO,-Laser vollig transparent,
wahrend ihr Beitrag zur Absorptivitat bei UV-Lasern hoher ist, als der intrinsische Beitrag des
reinen Metalls [190].

A6) Abhingigkeit von Verunreinigungen und Defekten

Neben Oxidschichten liegen auf technischen Oberfldchen meist auch Verunreinigungen vor,
die zu einer Erh6hung der Absorption der Laserstrahlung fuhren. Dies konnen beispielsweise

Staubpartikel oder Rickstédnde abrasiver Partikel aus Schleif- und Polierprozessen sein. Wei-
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terhin verandern auch Poren, Risse oder sonstige Defekte das Absorptionsverhalten, die diese
zu Mehrfachstreuung fihren.

Auch metallische Partikel, die vom Grundmaterial thermisch isoliert sind (beispielsweise
wéhrend der Bearbeitung abgeplatzte/abgeriebene Metallpartikel), fiihren zu einer Erhéhung
der Absorption. Grund hierfiir ist zum einen das Uberhitzen dieser Partikel aufgrund der
schlechten Warmeabfuhr und zum anderen das temperaturabhéngige Verhalten der Absorpti-
vitat der Metallpartikel (vgl. Anlage A7) [105, 190].

A7) Abhingigkeit von der Temperatur

Metalle zeigen neben einem materialabhdngigen Absorptionsverhalten auch eine Abhangig-
keit der optischen Eigenschaften von der Temperatur. In der Regel fiihren héhere Temperatu-
ren zu héherer Absorption. Dies wird im Rahmen der Drude-Theorie auf die Zunahme der
Elektronen-Phononen-Kollisionsfrequenz zurickgefihrt, die bei Raumtemperatur in der Gro-
Renordnung von 10* s? liegt [190]. Nach Drude hangen thermische und elektrische Eigen-
schaften in Metallen von der StoRfrequenz ab [195]. So erklart sich auch die groRe Ahnlich-
keit zwischen dem temperaturabhangigen Verhalten der Absorption und des elektrischen Wi-
derstands (s. Abb. A 6). Aus dem Wiedemann-Franz-Gesetz,

Ar <k3 2

—=3 ) T=1LT, Gl.A32
o e

mit Ay —thermische Leitfahigkeit,
o — elektrische Leitfahigkeit,
ks — Boltzmann-Konstante,

L — Wiedemann-Franz-Konstante,

folgt dabei mit Gleichung Gl. A 16 fir die Kollisionsfrequenz v, [196]:

1 e’n, e’n,LT

Gl.A33
T me,og m, A
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Abb. A 6: Temperaturabhangiges Verhalten der Absorption und des spezifischen elektrischen

Widerstands am Beispiel von Eisen und rostfreiem Stahl (entnommen aus [196]).

Da die klassische Elektronengas-Theorie von Drude auf sehr starken Vereinfachungen beruh-
te und damit teils starke Abweichungen von experimentellen Ergebnissen beobachtet wurden,
entwickelte man sie, insh. auch unter Beriicksichtigung quantenphysikalischer Uberlegungen,
stetig weiter. Fur die Wiedemann-Franz-Konstante werden daher in verschiedenen Quellen

- - . kB 2 71'2 kB 2
unterschiedliche Zahlenwerte (Lorentz: L = 2 (:) , Sommerfeld L = 5 (?) ) [1, 201].

Durch Messung der elektrischen Leitfahigkeit in Abhédngigkeit von der Temperatur lassen
sich Ruckschlisse auf die optischen Eigenschaften von Metallen ziehen. Fir die Reflektivitat

besteht dabei der folgende Zusammenhang [197]:

ao(To) ; fir wt < 1 (Hagen-Rubens)
1R ) oD |

1-R(Ty)
0 l ?((7;?)) ; fir wt > 1 (Drude).
0

Gl.A34

Dies gilt allerdings nur fur den Anteil der Absorption aufgrund freier Elektronen. Nicht be-
ricksichtigt werden dabei Beitrdge durch Interbandiibergdnge oder Modifikationen der Me-
talloberflache beispielsweise durch Oxidation. Sofern die Warmeentwicklung durch einen
Laser hervorgerufen wird, kénnen auch Deformationen der Oberflédche die Reflektivitat beein-
flussen.

Weiterhin kann der Laser auch eine Phasenumwandlung induzieren. Geht ein Metall vom
festen in den flussigen Zustand tber, so erhoht sich die Anzahl der Leitungselektronen und
die Kollisionsfrequenz steigt sprunghaft an. Dies fiihrt zu einer schlagartigen Erhéhung der
Absorptivitat (bei Metallen um den Faktor 1,5 — 2). Nach dem Phaseniibergang steigt die Ab-
sorptivitat &hnlich wie im festen Zustand kontinuierlich mit steigender Temperatur an (s. Abb.

A7, [190]).
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Abb. A 7: Intrinsische Absorptivitdt als Funktion der Temperatur unter- und oberhalb des
Schmelzpunktes unterschiedlicher reiner Metalle. Alle Kurven wurden fiir den Fall der

Nutzung eines CO-Lasers berechnet (enthommen aus [190]).

Bei hoheren Energiedichten des Lasers kann Material aus der Oberflache vaporisiert oder
sogar ionisiert werden. Evaporation ist dabei ab Energiedichten von 10° W/cm? méglich. Un-
terhalb von 10° W/cm? ist der erzeugte Dampf im Wesentlichen transparent. Mit zunehmender
Energiedichte tUberséttigt der Dampf und die kondensierenden Tropfchen erhéhen die Absorp-
tion bzw. Streuung der einfallenden Strahlung. Zwischen 107 und 10%*° W/cm? wird der Dampf
zudem teilweise ionisiert und absorbiert die Laserenergie. Das Plasma kann — je nach betrach-
tetem Intensitatsregime — selbst strahlen und so Energie an die Metalloberflache transferieren
und zur Erwdrmung der Oberflache beitragen oder die Laserstrahlung von der Oberflache
abschirmen. Oberhalb von 10° W/cm? wird das Plasma transparent und das Laserlicht kann
erneut direkt auf die Oberflache treffen. In diesem Regime treten allerdings auch Ablationsef-
fekte auf, die die intrinsischen optischen Eigenschaften des Materials verandern konnen [197].

Neben der Anderung dieser intrinsischen Eigenschaften bei Phaseniibergingen kann aber
auch eine Deformation der Oberfl&che auftreten, beispielsweise hervorgerufen durch Streuung
des Laserlichts an Oberflachendefekten. Aufgrund der hohen Abkihlgeschwindigkeiten er-
starrt das Material so schnell, dass die durch Deformation entstandenen Muster (beispielswei-
se Ringe, Wellen etc.) eingefroren werden. Diese permanenten Modifikationen der Topogra-
phie beeinflussen schlieRlich auch das Absorptions- bzw. Reflexionsverhalten [197].
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Anlage B: Materialparameter

Tab. A 1: Materialparameter einiger gangiger Kupferlegierungen [36].

Legierung Spez. Widerstand | Warmeleitfahigkeit | E-Modul | Zugfestigkeit
(Qmm2m™) (Wm1K?) (GPa) (MPa)
Cu 0,00172 390 118 250

Bronzelegierungen (+ 0,16 % P)

CuSn4 0,098 100 120 570
CuSn5 0,118 96 120 550
CuSn6 0,1228 75 118 560
CuSn8 0,1618 67 115 630

Messinglegierungen

CuZn0,5 0,0225 350 127 280
Cuzn5 0,0312 243 127 300
Cuzn10 0,0418 184 124 300
CuZnl5 0,0593 159 122 350

Kupfer-Nickel-Legierungen (,,Neusilber)

CuNi12Sn24 0,356 45 125 550
CuNi18Zn27 0,356 32 135 650
CuNi18Zn20 0,5933 33 135 580

Niedrig legiertes Kupfer

CuNiSi 0,029 260 135 400

CuFe2P 0,029 280 123 400
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Tab. A 2: Materialparameter einiger gangiger Kontakt-Beschichtungsmaterialien [36].

Legierung | Spez. Widerstand | Wéarmeleitfahigkeit | Schmelz- | E-Modul | Zugfestigkeit
(Q@mm2m™) (WmK?) punkt (K) | (GPa) (MPa)

Edle Kontaktwerkstoffe

Au 0,022 318 1064 78 220

Pd 0,108 71,8 1554 121 325

Pt 0,1058 71,6 1772 170 200-300

Rh 0,047 150 1965 379 1380-2070

Ag 0,0163 429 961 82,7 330

Unedle Kontaktwerkstoffe

Sn 0,126 66,8 232 46,9 14

SnPb 0,148 50,2 - - -

Ni 0,069 90,9 1453 199 660

Tab. A 3: Simulationsparameter [70, 202].

Laserparameter

Strahldurchmesser (m) 8e-6
Frequenz (Hz) 10
Wellenlénge (m) 355e-9
Pulsdauer (s) le-8
Zeitpunkt des Laserpulses 3e-8
Materialparameter von Zinn (bei 355 nm)
Schwachungskoeffizient (1/m) 1,06e8
Reflexionsvermogen 0,64
Schmelztemperatur (K) 505,21
Schmelzwérme (J/g) 60,65

Materialparameter von Kupfer

Schmelztemperatur (K) 1357,8

Schmelzwérme (J/g) 206,78




