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Abstract

Varistors are electro ceramic components whose electrical resistance strongly depends on
the applied voltage. Until a so-called breakdown voltage is reached, the varistor has a high
resistance. Above this breakdown voltage the resistance decreases strongly nonlinear. This
effect is based on potential barriers located at the grain boundaries. It is reversible and
occurs very fast. Therefore these components are used as electrical surge protection
elements. Here the varistor is connected parallel to the protected device. Because of the
ongoing miniaturisation only a few grain boundaries dominate the properties of the whole
device. This is why some effects, like the variation of the pressure dependence of the
current-voltage-characteristic, are macroscopically measurable, which are averaged in

devices dominated by high amount of grain boundaries.

The main focus of this work is the analysis of the pressure dependency of individual grain
boundaries in multilayer-varistors using lock-in thermography. Due to the piezoelectric
properties of ZnO, which the varistor-ceramic is based on, it is expected that the pressure
dependency is controlled by the orientation of the grains. For the experimental
implementation of static and dynamic compression tests a new testing device was
developed. It is required that miniature specimens can be mechanically tested while
thermographic recordings are made.

The thermographic investigations on statically compressed components show significant
change of heated sections. The external mechanical load can increase or decrease the
electric conductivity. This causes a local change in the heat generation, which was detected
with thermal imaging cameras. The variance of this effect may be caused by a distinct

anisotropy of the local behavior on microstructural level.

In the mechanically modulated investigations the expected periodic temperature change

could not be detected because of the low amplitude.



Kurzfassung

Varistoren sind elektrokeramische Bauteile deren elektrischer Widerstand stark von der
angelegten Spannung abhingt. Der Varistor hat bis zum Erreichen einer bestimmten
Schaltspannung einen hohen Widerstand. Ab dieser Schaltspannung nimmt der Widerstand
stark nichtlinear ab. Dieser sogenannte Varistoreffekt beruht auf Potentialbarrieren an den
Korngrenzen der Varistorkeramik (Zinkoxid). Die spannungsinduzierte Reduktion des
Widerstands ist reversibel und passiert sehr schnell. Daher werden diese Bauteile als
elektrische Uberspannungsschutzelemente eingesetzt. Dabei wird der Varistor parallel zum
eigentlichen, zu schiitzenden Verbraucher geschaltet. Aufgrund der fortschreitenden
Miniaturisierung wird das Verhalten einzelner Korngrenze immer dominierender fiir die
Eigenschaften des gesamten Bauteils. Dadurch werden Effekte makroskopisch messbar,
die sonst bei Bauteilen mit einer Vielzahl von Korngrenzen durch Mittelung nicht sichtbar
sind. Ein Beispiel hierfiir ist die groe Variation der Druckabhingigkeit der Strom-
Spannungs-Kennlinie von Bauteil zu Bauteil.

Das Hauptaugenmerk dieser Arbeit liegt darauf, das druckabhingige Verhalten einzelner
Korngrenzen von Mehrschichtvaristoren mit Hilfe der Lock-in Thermographie zu
analysieren. Aufgrund des piezoelektrischen Verhaltens von ZnO wird erwartet, dass die
Auswirkung des Druckes auf die Leitfahigkeit der Korngrenze, und somit die
Temperaturentwicklung eben dort, abhéngig von der Kornorientierung ist.

Fir die experimentelle Umsetzung wurde eine eigene Priifvorrichtung entworfen und
gefertigt die statische und dynamische Druckversuche ermoglicht und gleichzeitig fiir
thermographische Aufnahmen von Miniaturproben geeignet ist. Dadurch ist es moglich

thermographische Analysen strommoduliert und druckmoduliert durchzufiihren.

Die thermographischen Untersuchungen bei mechanisch statisch belasteten Bauteilen
zeigen eine deutliche Anderung der Intensitit des durch den Stromfluss erwirmten
Bereichs mit zunehmender mechanischer Spannung. Es kann sowohl eine Erhohung als
auch eine Verringerung der Intensitit festgestellt werden, was als Zunahme
beziehungsweise Abnahme der elektrischen Leitfdhigkeit interpretiert werden kann. Die
grofe Variation dieses Effekts deutet auf eine ausgeprigte Anisotropie des lokalen

Verhaltens auf Gefiigeniveau hin.

Bei den mechanisch modulierten Versuchen konnte der periodische zu erwartende

Temperaturwechsel aufgrund der geringen Amplitude nicht nachgewiesen werden.
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Symbolverzeichnis

Bedeutung Symbol Einheit
Elektrische Polarisation P [C m'z]
Mechanische Spannung o [N m?]
Varistorexponent o [-]
Elektrische Spannung U [V]
Elektrische Stromstéirke 1 [A]
Elektrischer Widerstand R [Q]
Kraft F [N]
Elektrische Feldstirke E [Vm']
Winkelgeschwindigkeit 0} [s]
Federkonstante C [N m 1]
Frequenz f [Hz]
Wiirmeleitfihigkeit . [W (m K)™"]
Wirmeflussdichte q [Wm 2]
Stefan-Boltzmann-Konstante 0SB (W m> K'4]
Emissionskoeffizient € [-]
Temperatur T [K]
Elektrische Leistung Pq [W]
elektrische Stromdichte [A m'z]
Wellenlinge [m]
Piezoelektrische Konstante d [pC N'l]
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1 Einleitung

1 Einleitung

Der vermehrte Einsatz elektrischer Halbleiterbauelemente, welche sehr empfindlich
gegeniiber Uberspannung sind, fithrt zur Notwendigkeit immer leistungsfihigerer
Schutzelemente fiir diese Bauelemente. Bereits ein Spannungsimpuls, hervorgerufen durch
eine elektrostatische Entladung (ESD: electrostatic discharge), kann die empfindlichen
Teile schidigen, was je nach Anwendungsgebiet weitreichende Folgen haben kann. Zum
Schutz werden Varistoren eingesetzt, welche ausgesprochen kurze Ansprechzeiten

haben. [1]

Unter Varistoren (variable resistor) versteht man halbleitende keramische Bauelemente mit
einer hoch nichtlinearen elektrischen Charakteristik. Der elektrische Widerstand solcher
Bauteile ist bis zu einer Schaltspannung annidhernd konstant hoch und nimmt bei
Uberschreiten dieser stark nichtlinear, im Idealfall sprungartig, ab. Durch die sehr kurze
Schaltzeit und die Reversibilitit eignen sich Varistoren hervorragend als
Sicherheitsbauteile um empfindliche Elemente vor Uberspannung zu schiitzen. Dazu

werden diese parallel zum zu schiitzenden Stromkreis eingebaut. [2]

Die ersten keramischen Varistoren entwickelte Bell System in den frithen 1930er Jahren.
Diese wurden aus partiell gesinterten SiC Partikeln gefertigt und sollten die davor
eingesetzten Selen-Gleichrichter ersetzen, welche zum Schutz der Telefonsysteme zum

Einsatz kamen. [2]

1968 wurde von einer Forschungsgruppe bei Matushita Electric in Japan der ZnO Varistor
entwickelt, welcher bereits im Folgejahr kommerziell vertrieben wurde. Der grofe Vorteil
gegeniiber Varistoren aus SiC ist der deutlich stirkere Anstieg der Leitfihigkeit im

Schaltbereich. [3]

ZnO ist heute der Standardausgangsstoff fiir Varistorbauelemente. Zusitzlich werden
typischerweise bis circa zehn Gewichtsprozente an Dotierstoffen beigemengt, wobei die

Menge der einzelnen Komponenten zwischen ppm und Prozent liegen kann. [4]

Die Grundlage fiir den Varistoreffekt liefern Potenzialbarrieren, sogenannte Doppel-
Schottky Barrieren (DSB), die an den Korngrenzen entstehen. Diese fithren bei ZnO
Varistoren zu einer iiblichen Schaltspannung im Bereich von 3 V pro Korngrenze. Daraus

ergibt sich eine Abhingigkeit der Schaltspannung von der Anzahl der Korngrenzen
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1 Einleitung

zwischen den Elektroden. Die Eigenschaften des Varistors sind stark von den einzelnen
Dotierungsstoffen abhéngig. Allerdings ist noch nicht ginzlich geklidrt wie genau die
einzelnen Komponenten das Eigenschaftsprofil verdndern. Einige Dotierstoffe dienen zur
Einstellung der Korngrof3e, wobei nicht ausgeschlossen werden kann, dass diese zusitzlich

die Potenzialbarriere der Korngrenze beeinflussen. [2, 3]

In dieser Arbeit sollen an ausgewdihlten Miniaturproben (i.e. Niederspannungsvaristoren
mit wenigen Korngrenzen in Serie) ein Zusammenhang zwischen der Strom-Spannungs-
Kennlinie der Probe und den lokalen Eigenschaften auf Kornniveau hergestellt werden.
Aus vorangegangenen Arbeiten ist bekannt [5 bis 7], dass das individuelle Bauteilverhalten
bei diesen speziell hergestellten Proben auffillig stark streut. Dies liegt darin begriindet,
dass oft nur ein Strompfad das Bauteilverhalten dominiert, sodass Details des jeweiligen
stromdurchflossenen Gefiiges entscheidend sind. Dadurch wird das Verhalten einzelner
Korngrenze immer ausschlaggebend fiir die Eigenschaften des gesamten Bauteils. Es
werden Effekte makroskopisch messbar, die sonst bei Bauteilen mit einer Vielzahl von
Korngrenzen gemittelt werden. Ein Beispiel hierfiir ist die grofe Variation der
Druckabhingigkeit der Strom-Spannungs-Kennlinie von Bauteil zu Bauteil.

Es wird erwartet, dass sich bei mechanischer Belastung auch die Erwdrmung des Bauteils,
welche durch Anlegen einer elektrischen Spannung hervorgerufen wird, geringfiigig
verdandert. Dies ldsst sich aus der Druckabhingigkeit der Strom-Spannungs-Kennlinien
ableiten. Physikalisch diirfte der piezoelektrische Effekt der ZnO-Kristalle fiir die

unterschiedlich erscheinenden ,,piezotronischen Effekte* verantwortlich sein. [6, 7].

Um die Anderung der Bauteilerwirmung festzustellen wurde eine Priifvorrichtung fiir die
thermographische Analyse unter mechanischer Last solcher Miniaturproben entworfen.
Diese soll neben der Moglichkeit zur Priifung statisch belasteter Bauteile auch dynamische
Lastfdlle umsetzen konnen. Zusdtzlich war es Notwendig die vorhandene
Auswertesoftware fiir diese Priifmethode anzupassen. Durch das Freilegen und
Analysieren der stromdominierenden Gefiigebereiche soll die Druckabhingigkeit der
Bauteile bestitigt und gleichzeitig die Funktion der entwickelten Messmethode iiberpriift

werden.
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2 Grundlagen

2.1 Werkstoffeigenschaften ZnO

ZnO kann in den drei Kristallstrukturen Wurtzit, Zinkblende und Steinsalzstruktur
vorkommen. Die Wurtzitstruktur ist bei Normalbedingungen die thermodynamisch stabile
Phase. Die Zinkblendestruktur wird erreicht, wenn ZnO auf kubischem Substrat
aufgewachsen wird. Die Steinsalzstruktur entsteht nur bei erhohtem Druck. In

Abbildung 1 sind die genannten Kristallstrukturen dargestellt. [8]

Rocksalt (B1) Zinc blende (B3) Wurtzite (B4)

(a) (b) (c)
Abbildung 1: Die unterschiedlichen Strukturen die von ZnO eingenommen werden konnen.

a) Steinsalzstruktur, b) Zinkblendestruktur, ¢) Wurtzitstruktur [8]

Die nachfolgend beschriebenen Eigenschaften beziehen sich alle auf die Wurtzitstruktur.

Zn0 zeigt eine ausgeprigte Anisotropie der thermischen Ausdehnungskoeffizienten sowie
der elastischen Konstanten. Bedingt durch das fehlende Symmetriezentrum weist die
Waurtzitstruktur piezoelektrische Eigenschaften auf. In einem piezoelektrischen Kristall
kommt es bei einer angelegten mechanischen Spannung o, wie in Formel 1 in Voigt

Notation beschrieben, zur elektrischen Polarisation P:
P; = dyjy0;. M

Grundsitzlich hat der piezoelektrische Tensor 18 unabhidngige Komponenten. Diese Zahl
wird aufgrund von Kiristallsymmetrien auf drei unabhingige Komponenten (d3;, ds3, dis)

reduziert. In Tabelle 1 sind einige Eigenschaften von ZnO aufgelistet. [8, 9]
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2 Grundlagen

Tabelle 1: Kennwerte von ZnO. Wenn nicht anders angegeben beziehen sich die Werte auf
Raumtemperatur [7, 8, 10]

Kennwert Einheit
Stabile Phase bei 300K Wurtzit [-]
Dichte 5606 [kg/m’]
Schmelzpunkt 1975 [°C]
Wiirmeleitfihigkeit 1,2 [W/(mK)]
Thermischer Ausdehnungskoeffizient a, 6,5% 10° [1/K]
Thermischer Ausdehnungskoeffizient o, 3,0%* 10 [1/K]
Brechungsindex ~2 [-]
Relative statische Dielektrizitdtskonstante 8,656 [-]

Gitterparameter bei 300K

a 0,32495 [nm]
c 0,52069 [nm]
Elastische Konstanten

Cn 209,7 [GPa]
Ci 121,1 [GPa]
Cis 105,1 [GPa]
Css 210,9 [GPa]
Cu 42,47 [GPa]
Ces 44,29 [GPa]
Piezoelektrische Konstanten

ds: ~5,43 [PC/N]
dss 11,67 [pC/N]
ds -11,34 [pC/N]

Bei ZnO handelt es sich um einen Halbleiter mit einer direkten Bandliicke von 3,2 eV. In
undotiertem ZnO treten Zink Zwischengitteratome und Sauerstoffleerstellen auf. Diese
intrinsischen Defekte fiihren zu einem Verhalten wie in einem n-dotierten Halbleiter. Die
Herstellung eines n-dotierten Halbleiters ist bei ZnO deutlich einfacher als die eines
p-dotierten. Schwierigkeiten bei der Umsetzung bipolarer Dotierungen (n- und p-Typ) sind

bei Halbleitern mit groBBer Bandliicke oft anzutreffen. [10]
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2 Grundlagen

Wie bereits beschrieben hat das Gefiige eine wichtige Bedeutung fiir das Verhalten eines
Varistors. Grundsitzlich besteht ein Varistors aus ZnO Kornern, die von einer Schicht
einer nichtleitenden Zweitphase umgeben sind. Die zugegebenen Dotierstoffe sind fiir eine
ausreichende Leitfidhigkeit der ZnO Korner, sowie die Bildung der Zweitphase
verantwortlich. Weitere Gefiigebestandteile sind Spinelle, Poren, Pyrochlorphasen sowie
Zwillingskorngrenzen, deren Auftreten von Art und Menge der Dotierstoffe abhéngig ist.
Durch die Zugabe von Keimbildnern kann die KorngroBe eingestellt werden. Die Keime
wachsen solange bis sie zusammensto3en. Daher fiihrt eine groere Anzahl an Keimen zu
kleineren Kornern. AnschlieBendes Kornwachstum kann mit der Ostwaldreifung

beschrieben werden. In Abbildung 2 ist das Gefiige eines mit Bi,O; dotierten ZnO

Varistors dargestellt. [11]

Abbildung 2: Gefiigebestandteile eines mit Bi,O; dotierten ZnO Varistors [11]

2.2 Eigenschaften der Korngrenze

Fiir den Varistoreffekt, die stark nichtlineare Abnahme des elektrischen Widerstands mit
der angelegten elektrischen Spannung bei Uberschreiten einer Schaltspannung, sind
elektrisch wirksame Korngrenzen verantwortlich. Eine Korngrenze zeigt dieses Verhalten
wenn ein Uberschuss an Majorititsladungstrigern  dort gefangen wird. Da
Ladungstrigerneutralitit gegeben sein muss, fiihrt der Uberschuss von Ladungstrigern an
der Korngrenze zwangslaufig zu dahinter liegenden Verarmungszonen an beiden Seiten
der Korngrenze. Dadurch entsteht eine Potenzialbarriere, die Doppel-Schottky-Barriere

genannt wird. Das Modell bleibt auch bei asymmetrischen Korngrenzen giiltig, allerdings
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2 Grundlagen

muss die ungleiche Ladungstriagerdichte in den angrenzenden Kornern beriicksichtigt

werden. [12]

Durch eine Erhohung der angelegten Spannung wird die Hohe der Barriere reduziert. Sie
kollabiert wenn alle Grenzflachenzustinde gefiillt sind. Aus diesem Grund besteht ein
wesentlicher Zusammenhang zwischen Durchbruchs-Spannung und der Elektronenstruktur
an der Korngrenze. Nach dem Zusammenbruch der Barriere ist der Widerstand der

einzelnen Korner ausschlaggebend fiir das Bauteilverhalten. [12]

Es konnen allerdings nicht alle Phanomene mit diesem Modell beschrieben werden.
Beispielsweise lassen sich die groBen beobachteten Nichtlinearitdten nicht mit dem oben
genannten Modell erkldren. Dazu sind zusitzliche Mechanismen notwendig. Ein Beispiel
hierfiir ist die Erzeugung von Minoritdtsladungstrigern bedingt durch Stofionisation. Die
so erzeugten positiven Locher driften zur negativ geladenen Korngrenze und schirmen dort
die lokalisierten Korngrenzladungen ab. Es kann auch zur Rekombination der freien
Ladungstrager mit den Lochern kommen. Durch positive Riickkopplungen wird die
Potenzialbarriere verringert und der transportierte Strom steigt exponentiell. In
Abbildung 3 sind die Auswirkungen der Beriicksichtigung der Locherzeugung auf die
Strom-Spannungs-Kurve dargestellt. [12] Fiir die Erzeugung der Locher sind Elektronen
mit geniigend Energie notwendig. Diese werden als heile Elektronen bezeichnet.
Allerdings erfahren diese Elektronen auch einen Energieverlust durch Streueffekte die
beispielsweise durch Fremdatome oder Phononen verursacht werden konnen. Den grofiten
Anteil am Energieverlust bewegter Elektronen bewirken inelastische Streuungen an
longitudinalen optischen Phononen. Diese treten vermehrt bei Elektronen niedriger Energie
auf und nehmen mit zunehmender Energie ab. Streuungen an longitudinalen akustischen
Phononen verhalten sich umgekehrt. Diese Effekte nehmen bei steigender Energie zu. Es
treten auch elastische Streueffekte auf. Dadurch wird die Energie der Elektronen nicht
direkt verringert sondern lediglich der zuriickzulegende Weg verldngert. Demzufolge wird
allerdings die Wahrscheinlichkeit fiir das Auftreten inelastischer Effekte erhoht. Es ist also
ein ausreichend starkes elektrisches Feld notwendig um die benétigte kinetische Energie
des Elektrons zu erreichen. Aufgrund der geringeren Beweglichkeit ist die
Wabhrscheinlichkeit fiir heie Locher deutlich geringer. Auflerdem starten Elektronen, im
Vergleich zu den Lochern, im Bereich hoherer elektrischer Felder, wodurch der starke

Verlust bei niedrigen Energien ausgeglichen werden kann. [13]
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Abbildung 3: Auswirkungen der Beriicksichtigung der Effekte Locherzeugung und Elektron-
Loch-Rekombination auf das Doppel-Schottky-Modell [13]

Fremdatome spielen beim Verhalten der Korngrenze eine wichtige Rolle. Diese konnen
beispielsweise an der Korngrenze adsorbiert werden oder eine Zweitphase bilden.
AuBerdem ist es moglich, dass diese Fremdatome von den Korngrenzen aus ins Innere des
Korns diffundieren. Dadurch entsteht eine komplexe Interface-Struktur. ZnO zeigt ohne
Zugabe von Dotierstoffen, wie zum Beispiel Bi und Pr, keinen Varistoreffekt. Man geht
davon aus, dass die Metallionen gemeinsam mit dem Sauerstoff komplexe Defekte bilden
die es moglich machen, Uberschusselektronen einzufangen. [12] Das Uberangebot der
Elektronen an der Grenzfliche ist durch den Unterschied in der Fermienergie der
Korngrenze begriindbar. Um das Ferminiveau dort auf den Wert des restlichen Korns
anzugleichen, bewegen sich die Elektronen zur Korngrenze hin. Durch die Ansammlung
der Elektronen an der Korngrenze ergibt sich dort ein negativ geladener Bereich. An
beiden Seiten der Korngrenze bilden sich positiv geladene Bereiche aus. Dadurch entsteht
eine Potenzialbarriere wie sie in Abbildung 4 dargestellt ist. Die Hohe der gebildeten
Barriere wird auch durch die Leitfahigkeit der Kérner bestimmt. So kollabiert sie bei zu
hoher Leitfdhigkeit, beziehungsweise existiert sie nicht bei zu geringer Leitfdhigkeit.
Durch diese konkurrierenden Mechanismen, und der Tatsache, dass die Leitfdhigkeit der
Korner mit Dotierstoffen eingestellt wird, ergibt sich ein optimaler Anteil an

Dotierstoffen. [2]
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Abbildung 4: Entstehung der Potenzialbarriere aufgrund der Verbiegung der Bandkanten [2]

2.3 Strom-Spannungs-Verhalten von Varistoren

Das oben erkldarte Verhalten der einzelnen Korngrenzen bestimmt mafgeblich das
Bauteilverhalten. In Abbildung S ist eine typische Strom-Spannungs-Kennlinie (I-U-
Kennlinie) eines Varistors in einem doppelt-logarithmischen Diagramm dargestellt. Eine

solche Kennlinie ldsst sich in

a) Sperrbereich
b) Schaltbereich und

¢) Hochstrombereich

unterteilen. Im Schaltbereich ist das starke nichtlineare Verhalten erkennbar. Wie in
Formel 2 beschrieben steigt der Strom 7 in diesem Bereich proportional zur angelegten

Spannung U mit dem Varistorexponent o in der Potenz [14]:
[ U®, (2)

Der Varistorexponent a kann Werte bis circa 100 annehmen. Je hoher dieser Werte ist,
desto geringer ist der Spannungsunterschied zwischen Sperr- und Hochstrombereich. [14]
Nimmt o den Wert 1 an handelt es sich um einen ohmschen Widerstand und der Strom

steigt linear mit der Spannung an. [3]
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Abbildung 5:  Schematische  Darstellung  einer  Strom-Spannungs-Kennlinie  in
doppellogarithmischer Darstellung [11]

Zu a)

Der Varistor wird so ausgelegt, dass im reguliren Betrieb, also wenn keine Uberspannung
auftritt, die Schaltspannung nicht erreicht wird. Dieser Bereich hat iiber weite Strecken
einen Varistorexponent um 1 und verhélt sich somit anndhernd ohmsch und weist einen
hohen Widerstand auf. Da der Widerstand auch im Sperrbereich nicht unendlich grof} ist
flieBt ein Reststrom, der sogenannte Leckstrom, durch den Varistor. Da der
Varistorwiderstand im Regelfall sehr hoch ist, kann der Leckstrom meist vernachlidssigt
werden. [1] Dieser unerwiinschte Stromfluss wird hauptsidchlich von Zweitphasen und
leitfdhigen Korngrenzen verursacht. [11]

Im Sperrbereich sind vor allem die vorhandenen Korngrenzen ausschlaggebend fiir den
Bauteilwiderstand. Hier ist eine hohe Temperaturabhéngigkeit des Widerstands gegeben.

[3, 12] Abbildung 6 zeigt ein einfaches Ersatzschaltbild eines Varistors.

L Leitungsinduktivitit (= 1 nH/mm)
J_ C Kapazitat
C Rig Byan R Korngrenzwiderstand (= 10" — 10" Qcm)
—|_ Ry Idealer Varistor (0 bzw. o Q)
Ry Bulkwiderstand von ZnO (= 1 — 10 Qcm)

Re

Abbildung 6: Einfaches Ersatzschaltbild eines Metalloxid-Varistors [1]
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Zub)

Im Schaltbereich kann der Varistorexponent sehr hohe Werte annehmen. Bei einem idealen
Varistor wire dieser Anstieg sprunghaft, das bedeutet o wire unendlich grof3. Der
Varistorexponent realer Bauteile hidngt vom verwendeten Werkstoff sowie den
Dotierungselementen ab. Bei ZnO Varistoren liegt o typischerweise im Bereich von 30-80.
Bei SiC Varistoren wird ein Wert von 10 nicht {iberschritten. [3] Dieser Effekt ist nicht nur
auf Keramiken beschrinkt. Siliziumbikristalle beispielsweise erreichen Varistorexponenten
von iiber 20. Halbleiterdioden basieren auf eben diesem Verhalten. Der Schaltbereich ist
grundsitzlich deutlich temperaturunempfindlicher als der Sperrbereich. [2]

Im doppel-logarithmischen Diagramm erscheint dieser Bereich gemi3 dem Potenzgesetz
anndhernd gerade. Daraus ergibt sich Formel 3 fiir die Berechnung des

Varistorexponenten [1]:

lo 2
_ log(lz)—log(l1) _ &1,
log(V2)—-log(Vy) logl“//—zl.

3)

Zuc)

Der Hochstrombereich zeigt, wie auch der Sperrbereich, annihernd ohmsches Verhalten.
Allerdings sind hier die elektrische Leitfdhigkeit sowie der flieBende Strom um viele
GroBenordnungen hoher. [3] In diesem Bereich ist der Widerstand des Bulkmaterials
ausschlaggebend fiir das Bauteilverhalten. [15] Im Ersatzschaltbild aus Abbildung 6 wird
fiir den Widerstand des idealen Varistors Rysg der Wert 0 angenommen. Somit besteht das
Ersatzschaltbild eines Varistors im Hochstrombereich nur aus der Leitungsinduktivitéit L

und dem Widerstand des Bulkmaterials Rp. [1]

Das Schaltverhalten des Varistors erlaubt es nun, durch eine Parallelschaltung des
Varistors, wie in Abbildung 7a dargestellt, den eigentlichen elektrischen Verbraucher vor
Spannungsspitzen im Signal zu schiitzen. Abbildung 7b zeigt ein mogliches Signal mit

Spannungsspitzen welche zum Schalten des Varistors fiihren. [2]
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a) b) chne Varistar

mit Varistor

© N/

Spannung [V]

O
Varistor
Verbraucher

Abbildung 7: a) Der Varistor wird parallel zum eigentlichen Verbraucher geschalten. Er soll
diesen vor Spannungsspitzen schiitzen. b) Spannung am Verbraucher bei einer Spannungsspitze
mit und ohne Varistor

Die Messung der I-U-Kennlinie erfolgt im Regelfall mit Hilfe einer Gleichspannungs-
quelle. Allerdings kann dies bei sehr hohen Stromen zur Erwarmung im Bauteil sowie
thermischen Schiden am Varistor fiihren. Da besonders der Leckstrombereich eine
gewisse Temperaturabhiingigkeit zeigt, geben die so ermittelten Werte wegen der
Selbsterwdrmung nicht das Verhalten bei Raumtemperatur wieder. Um dies zu verhindern
erfolgt die Messung mittels Spannungsimpulsen. Dies fiihrt allerdings, wie in Abbildung 8
ersichtlich, zu Abweichungen in der I-U-Kennlinie. Diese Abweichungen befinden sich in
einer GroBenordnung von 10-20%. Der Grund dafiir ist das verzogerte elektrische

Antwortverhalten von ZnO. [3]

T T T T

il 1 Juig

|

1000 T
Region 1

VOLTAGE (V./mm}
)
o
I

50

20 .
8 20 t (us)
10 1 AL | 1 1 |
10" 10°® 107 10™* 107 1 10° 10

CURRENT (A/cm?)

Abbildung 8: Am Ubergang zwischen kontinuierlicher und pulsierter Messung ist eine
Sprungstelle in der Strom-Spannungs-Kennlinie erkennbar [3]
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2.4 Degradation

Der komplette Schaltvorgang ist reversibel und weist so gut wie keine Hysterese auf. Es
gibt aber eine Reihe von Degradationsphinomenen und Schiddigungsmechanismen. Eine
der Hauptaufgaben kiinftiger Entwicklungen ist die Verbesserung der Langzeitstabilitéit der
Bauteile. Eine Degradation kann durch eine dauerhafte Belastung mit Gleich- und
Wechselspannung oder eine Serie von Impulsen hervorgerufen werden. Dies wird auch als
Alterung bezeichnet. Die Auswirkungen der Degradation machen sich in den meisten
Fillen durch eine Erhohung des Leckstroms bemerkbar. [2] Die Langzeitstabilitit unter
Gleichspannungsbelastung ist deutlich aufwindiger zu realisieren als die unter
Wechselspannung. Daher werden auch je nach Anwendung unterschiedliche Materialien
verwendet sowie die thermische Behandlung der Varistorkeramik dahingehend angepasst.
Auch das Umgebungsmedium kann gro3en Einfluss auf das Langzeitverhalten der Bauteile
haben. Eine reduzierende Atmosphére wirkt sich, im Vergleich zu einer sauerstoffhaltigen,
negativ auf die Stabilitdt aus. Ein erheblicher Teil der Degradationsseffekte ist reversibel
und kann durch eine geeignete Wirmebehandlung riickgéngig gemacht werden. Hierzu
werden ZnO Varistoren ohne angelegte Spannung auf 200-300°C erwérmt. [4]

Im Allgemeinen wird davon ausgegangen, dass diese Alterung auf eine Reduktion der
Hohe der Doppel-Schottky Barrieren an den einzelnen Korngrenzen zuriickzufiihren ist.
Die beiden Phanomene interstitielle lonenmigration und Sauerstoffdesorption liefern eine
gute Erklirung fiir das Alterungsverhalten. [15]

Das Alterungsverhalten tritt nicht an allen Korngrenzen gleichermallen auf. So gibt es
einzelne Korngrenzen die sich im Laufe des Alterungsprozesses regenerieren und der
Leckstrom wieder abnimmt. Bei solchen Korngrenzen spricht man von nicht-monotoner
Alterung. In Abbildung 9 werden I-U-Kennlinien von monoton und nicht-monoton

alternden Korngrenzen dargestellt. [15]

Seite 12



2 Grundlagen

a) 8_ IBRERLLL| T T IIIIIII| T T b) 5_ T |||||||| T 1T T T TTTIT T T TTTI0
- ! | —0h ] VAl L ' —h |
- ¢ [ == 24n C
6 i [
i |- - - -asn 61
E - : : S
S 40 331y 5 et
L i o e e e i e s s oy S e e r
= ) s =
I ! P 31N I
Y : o« . 3 i
Bl - . L
- g U y '
L . 2 ...' ; I el b ;
0E AT S Jhith | WA MR BRI RN PR 2 ¥ 1T AT MMAATT
7 6 3 4 3 2 | e 6 = 73 3 2
10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10 10
1(A) T(A)

Abbildung 9: Vergleich der Strom-Spannungs-Kennlinien einer a) nicht-monoton und einer
b) monoton Alternden Korngrenze [15]

2.5 Bauformen

Abhidngig vom Anwendungsgebiet werden unterschiedliche Bauformen fiir Varistoren
eingesetzt. Unabhingig von der Bauform besitzt jeder Varistor metallische Elektroden die
fir die elektrische Anbindung der Varisorkeramik notwendig sind. Der
Elektrodenwerkstoff darf beim Sintervorgang keine nichtleitende Oxidschicht ausbilden,

da dadurch die elektrische Anbindung an die Keramik beeintrachtigt wird.

Aufgrund der Abhingigkeit der Schaltspannung des Varistors von der Anzahl der in Serie
geschalteten Korngrenzen und somit vom Abstand der Elektroden, kann entweder die
Korn- oder die Bauteilgrole verdndert werden um die Schaltspannung zu veridndern. In
diesem Kapitel werden die beiden Bauformen Energievaristor und Vielschichtvaristor
(Multi-Layer-Varistor, MLV) niher erldutert. Letztere wird fiir die Analysen in dieser
Arbeit verwendet. Energievaristoren werden iiblicherweise aus Granulat gepresst, MLVs

aus einzelnen Schichten hergestellt.

Energievaristoren werden meist als zylindrische, manchmal auch blockformige Bauteile
gefertigt. [1] Die geforderte Schaltspannung bestimmt die Dicke, die zu handhabende
Energie legt den Durchmesser fest. In ZnO Varistoren sind Schaltspannungen von bis zu
mehreren kV moglich. [2, 3] Abbildung 10 zeigt den grundsitzlichen Aufbau eines

Uberspannungsableiters.
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Abbildung 10: Schematische Schnittdarstellung eines Bulk Varistors. a: Elektrode (beispielsweise
aus Al), b: Varistormaterial (z.B. dotiertes ZnO), c: Mantel [16]

In Abbildung 11 wird der schematische Aufbau eines Vielschichtvaristors dargestellt.
Dieser besteht aus mehreren Schichten keramischen Materials mit dazwischenliegenden
metallischen Elektroden. Die Schaltspannung wird iiber den Abstand der Innenelektroden
eingestellt, da sich dadurch (bei gegebener Korngro3e) auch die Anzahl der Korngrenzen
zwischen den Elektroden bestimmt wird. Der Abstand der Innenelektroden wird iiber die

Dicke der keramischen Folien, aus denen der MLV aufgebaut ist, festgelegt. [2]
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Abbildung 11: Schematische Schnittdarstellung eines einfachen Vielschichtvaristors mit nur einer
aktiven Varistorschicht. a: metallische Kappen zur dufleren elektrischen Kontaktierung,
b: Innenelektroden, c: Varistormaterial (z.B. dotiertes ZnO)

2.6 Herstellung

2.6.1 Energievaristor

Der schematische Fertigungsablauf fiir Energievaristoren ist in Abbildung 12 dargestellt.

Abbildung 12: Herstellroute eines Energievaristors: a: Erzeugung eines homogenen Schlickers,
b: Trocknen und Granulieren, c: Verpressen, d: Sintern, e: Elektroden aufbringen, f: elektrische
Kontrolle, g: fertiges Bauteil [4]

Ausgangsmaterial fiir die Herstellung von Energievaristoren ist feinkorniges ZnO Pulver
mit einer Partikelgro3e von corca 1 um. Die einzelnen Dotierungskomponenten werden als
feines Oxidpulver beigemengt. Die Summe aller Dotierungsstoffe betrdgt circa zehn
Gewichtsprozent. Fiir die Qualitit der Bauteile ist eine homogene Verteilung von duflerster
Wichtigkeit. Um dies zu gewdhrleisten werden organische Verarbeitungshilfsmittel

zugegeben. [4]

Seite 15



2 Grundlagen

Das fertige Gemisch wird anschlieBend sprithgetrocknet und zu scheibenformigen
Griinkorpern verpresst, welche circa 50 vol% organischen Anteil enthalten. AnschlieBend
werden die organischen Hilfsstoffe ausgebrannt und die Bauteile bei 1100-1300°C
gesintert. Wéhrend des Sinterprozesses setzt Kornwachstum ein und die
Dotierungselemente werden in die Kristallstruktur eingebaut bzw. an den Korngrenzen
abgelagert. Nach dem Sinterprozess werden metallische Elektroden fiir den elektrischen
Anschluss sowie eine Beschichtung, die den Varistor vor dufleren Einfliissen schiitzt,

aufgebracht. Im Anschluss an die Fertigung erfolgt eine elektrische Bauteilpriifung. [4]

2.6.2 Vielschichtvaristor

Wie bereits in Kapitel 2.5 beschrieben weist der MLV einen schichtweisen Aufbau auf.
Die Dicke der keramischen Schicht wird je nach Anforderung eingestellt. Die Herstellung
dieser Schichten erfolgt iiber Foliengieen beziehungsweise Folienziehen. Dabei sind
Schichtdicken von 25 — 100 um {iiblich. Vergossen wird hierbei ein sogenannter Schlicker.
Hierbei handelt es sich um Keramikpulver in wissriger oder organischer Losung welches
mit Zusdtzen wie Binder und Plastifizierer versetzt wird. Dieser Schlicker wird auf ein
Band aufgebracht. Mittels warmer Luft werden die Losungsmittel verdampft. Der

schematische Verfahrensablauf ist in Abbildung 13 dargestellt. [9]

Warmluft mit verdampften
Lisungsmitteln

Schlickeraufgabe

Warmluft

Folienabnahme

Edelstahlband

Abbildung 13: Schematische Darstellung der Folienherstellung [9]

Die Wahl der Sinterparameter hat erheblichen Einfluss auf die Mikrostruktur und die
elektrische Charakteristik von ZnO MLVs. Wie in Abbildung 14 ersichtlich, nimmt iiber
einer Sintertemperatur von 950°C unregelmifBiges Kornwachstum stark zu. Des Weiteren
nimmt auch die Schaltspannung mit steigender Sintertemperatur ab, wenn die Parameter
Innenelektrodenabstand und Sinterdauer unveridndert bleiben. Dies liegt an den groeren

Kornern und der daraus resultierenden geringeren Anzahl an Korngrenzen zwischen den
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Elektroden. Ein zusitzlicher Effekt ist die Zunahme der elektrischen Kapazitit mit

steigender Sintertemperatur. [17]

Abbildung 14: Gefiige von ZnO Vielschichtvaristoren bei unterschiedlichen Sintertemperaturen.
a) 930°C, b) 950°C, ¢) 980°C, d) 1000°C und einer Sinterdauer von zwei Stunden [17]

Neben der Wahl der passenden Temperatur ist auch die Sinterdauer ausschlaggebend fiir
die Ausbildung der Mikrostruktur. Abbildung 15 zeigt den Einfluss der Sinterdauer von
zwel bei 950°C gesinterte ZnO Varistoren. Sowohl die Lebensdauer als auch die

elektrischen Eigenschaften profitieren von einem homogenen Gefiige. [17]

Abbildung 15: Gefiige von ZnO Vielschichtvaristoren gesintert bei 950°C fiir a) 1,5 und
b) 2 Stunden [17]
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Zusitzlich zu den oben genannten Bedingungen haben auch die Innenelektroden, sowie
deren Abstand zueinander, Auswirkungen auf die KorngroBe. Versuche mit Pt Elektroden
haben gezeigt, dass mit abnehmendem Elektrodenabstand auch die Korngrofle abnimmt. Pt
Elektroden werden aufgrund ihrer chemisch inerten Eigenschaften fiir solche Versuche
verwendet. [18] Fir kommerzielle Varistoren finden beispielsweise Ag/Pd Elektroden

Anwendung. [6]

Es gibt auch Versuche MLVs direkt im 3D-Druck herzustellen. Fiir dieses
Fertigungsverfahren ist die Wahl und Anpassung der Ausgangsstoffe ein entscheidendes
Kriterium. Diese miissen die geforderten elektrischen und rheologischen Anforderungen
erfiillen um ein hochwertiges Bauteil herzustellen. Des Weiteren ist, wie in Abbildung 16

ersichtlich, der Bereich der optimalen Sintertemperatur sehr schmal. [19]
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Abbildung 16: Darstellung der Stromdichte {iiber die Feldstirke bei unterschiedlichen
Sintertemperaturen von gedruckten Vielschichtvaristoren [19]
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3 Elektrothermisch-mechanische Analyse

3.1 Besonderheiten von Vielschichtvaristoren

Bei dieser Bauform befinden sich in Richtung des Stromflusses betrachtet nur sehr wenige
Korner im aktiven Bereich zwischen den Elektroden. Jede einzelne Korngrenze kann durch
einen elektrischen Widerstand mit einer Schaltspannung von circa 3 V dargestellt werden.
In Abbildung 17 ist ein Widerstandsnetzwerk gezeigt das die einzelnen leitfihigen Korner

miteinander verbindet. [20]

Abbildung 17: Schematische Darstellung eines zweidimensionalen Widerstandsnetzwerks einer
Varistorkeramik. Die Strome in ein einzelnes Korn (hier rot dargestellt) miissen in Summe Null
ergeben [20]

Durch eine statistische Verteilung der KorngroBBenverteilung variiert auch die Anzahl der
Korngrenzen in diesem Bereich. AuBerdem kann der Widerstand der einzelnen
Korngrenzen variieren. Simulationen haben gezeigt, dass sich dadurch einzelne
Stromleitungspfade auspriagen. Abbildung 18 zeigt die Simulation der Warmeerzeugung
zweier unterschiedlicher aktiver Volumina und ldsst somit Riickschliisse auf die
tatsdchlichen Strompfade im Bauteil zu. In Abbildung 18b ist deutlich ersichtlich, dass
sich zwei dominierende Strompfade ausbilden. Da der Grofiteil der Energie in diesen
beiden Pfaden umgesetzt wird resultiert daraus eine lokalisierte Erwdrmung des

Bauteils. [14]
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Abbildung 18: Simulation der Strompfade. In a) ist das aktive Volumen zehnmal groBer als in b),
was in b) zu einer deutlich hoheren Wirmeerzeugung in diesen Bereichen fiihrt [14]

Mit Hilfe der Lock-in Thermographie konnen lokalisierte Strompfade nachgewiesen
werden. Durch periodische Temperaturinderung hervorgerufen beispielsweise durch eine
sinusformige elektrische Spannung konnen die Bereiche mit erhohtem Stromfluss sichtbar
gemacht werden. [20] Einige dieser Untersuchungen haben gezeigt, dass sich je nach
elektrischer Polaritit der angelegten Spannung unterschiedliche Strompfade ausbilden.
Diese Abhingigkeit von der elektrischen Polaritit kann auch bei der Messung der Strom-

Spannungs-Kennlinien beobachtet werden. [20]

Zur Darstellung der dominierenden Strompfade beziehungsweise der Potenzialfelder
werden auch weitere komplementdre Untersuchungen wie SSPM (scanning surface
potential microskopy), C-AFM (conductive atomic force microscopy) sowie KPFM

(Kelvin probe force microskopy) eingesetzt. [5, 20, 21]

Um den Zusammenhang zwischen dem elektrischen Verhalten der einzelnen Korngrenzen
und der Kornorientierung zu untersuchen kann mit Hilfe von EBSD-Messungen (electron
backscatter detection) die Orientierung der Korner im Bereich des detektierten Hotspots
bestimmt werden. Allerdings kann hiermit nicht die Richtung der polaren Achse bestimmt
werden. Diese ist allerdings aufgrund des fehlenden Symmetriezentrums und dem daraus
resultierenden piezoelektrischen Verhalten wesentlich fiir die Eigenschaften der einzelnen
Korner. Um die Richtung der polaren Achse zu bestimmen kann zusitzlich eine chemische
Atzung mit HCL durchgefiihrt werden. Aus der Form der dadurch entstandenen
Atzgriibchen kann auf die Richtung der polaren Achse geschlossen werden. Abbildung 19

zeigt die so bestimmten Kornorientierungen. [20, 21]
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Abbildung 19: a) Varistorgefiige nach dem chemischen Atzen. b) Mittels EBSD ermittelten
Kornorientierungen [20]

3.2 Zielsetzung

In der Literatur sind bereits Auswirkungen von Druckspannungen auf das Verhalten von
Energievaristoren dokumentiert. [22, 23] In dieser Arbeit soll geklart werden wie sehr sich
eine mechanische Spannung auf die Leitfdhigkeit und die dominanten Strompfade von
Mehrschicht-Varistoren auswirkt. Die Detektion der Strompfade wird iiber Lock-in
Thermographie durchgefiihrt. Dabei werden die Bauteile mit einem periodischen
elektrischen Signal angeregt. Die mechanische Belastung der Bauteile erfolgt sowohl
statisch als auch dynamisch iiber eine eigens entwickelte Priifvorrichtung. Fiir die
dynamische Priifung der Varistoren werden eine Vorkraft und eine iiberlagerte
sinusformige Kraft aufgebracht. Die geforderte Amplitude dieser Belastung ist abhingig
von der Grole und Art der verwendeten Proben. Die mogliche Priiffrequenz soll bei

mindestens 40 Hz liegen.

Die Auswirkung der Kornorientierung auf das Verhalten der Korngrenze unter

Druckbelastung soll analysiert werden.
3.3 Versuchsaufbau

3.3.1 Unbelastete Charakterisierung
Um eine mogliche Verdnderung der Strom-Spannungs-Charakteristik, beispielsweise
hervorgerufen durch den Priparationsprozess, zu erkennen wurde vor Beginn der

Prédparation, sowie zwischen den einzelnen Priparationsschritten die Strom-Spannungs-
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Kennlinie der mechanisch unbelasteten Probe gemessen. Die Aufnahme der I-U-Kennlinie
erfolgte mit einer speziellen Source Measurement Unit (SMU) des Typs 2410
SourceMeter, einem digitalen Multimeter mit integrierter Strom- Spannungsquelle, des
amerikanischen Herstellers Keithley®. Die Ansteuerung erfolgte iiber die Software Agilent
VEE (Visual Engineering Environment) in der Version Pro 9.31. Hierbei handelt es sich
um eine graphische Programmiersprache zur Ansteuerung von Messgeriten sowie zur

Datenauswertung. Alle Messungen wurden stromgesteuert durchgefiihrt.

Aufgrund der geringen ProbengroBe erfolgte die  Kontaktierung — mittels
Mikromanipulatoren MODEL 2550 der Firma ,,The Micromanipolator Co.*“ Die daran
befestigten Messspitzen wurden unter Zuhilfenahme eines Mikroskops mit den
metallischen Kappen beziehungsweise der Innenelektroden in Kontakt gebracht. Der
messbereite Versuchsaufbau ist in Abbildung 20 dargestellt. Abbildung 21 zeigt die
elektrische Kontaktierung fiir die Kennlinienmessung unter einem Stereomikroskop. Um
ein Verrutschen der Proben zu verhindern wurden diese mit doppelseitigem Klebeband auf

einem glasernen Objekttriger befestigt.

Abbildung 20: Versuchsaufbau fiir die drucklose Messung der Strom-Spannungs-Kennlinie an
MLVs. Die Lage der Probe wird mit einem Kreis gekennzeichnet
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Abbildung 21: Detailansicht der elektrischen Kontaktierung fiir die Messung der unbelasteten
Strom-Spannungs-Kennlinie

Im Laufe der Untersuchungen wird der Varistor in Kunststoff eingebettet und mit Hilfe
von Silberleitpaste und Kupferklebeband elektrisch kontaktiert. In diesem Fall erfolgt der

Anschluss an die SMU mit Klemmen.

3.3.2 Druckabhiingige thermographische Untersuchungen

Aufgrund der kleinen Bauteildimensionen und der angestrebten minimalen Priiffrequenz
von 40 Hz sind herkommliche Spindelpriifmaschinen nicht geeignet. Eine weitere
Limitierung liefert der Maximalabstand der Linse der Thermokamera zur
Probenoberfliche. Dieser betrigt bei der verwendeten Mikroskoplinse circa 2,5 cm. Ein fiir
die oben angefiihrten Anforderungen geeigneter Entwurf ist in Abbildung 22 dargestellt.

Die Konstruktion erfolgte mit der Software Autodesk Inventor 2013.

Das Konzept basiert auf einem bereits vorhandenen Lastrahmen der als Triger fiir die
einzelnen Komponenten dient und somit den verfiigbaren Platz vorgibt. Die
Priifvorrichtung besteht dabei im Wesentlichen aus einer Kraftmessdose, zwei
Siliziumnitridstempeln, einem Piezostack, einer Stellschraube sowie einem seitlich
gefithrten Querhaupt. Die Fiihrung ist dabei so konzipiert, dass eine Messung der Kraft

ohne Seitenschluss moglich ist.

Die Kraftaufbringung kann auf zwei Arten erfolgen. Zum einen kann {iiber eine unten
angebrachte Stellschraube eine statische Last aufgebracht werden. Die zweite Moglichkeit
besteht darin, durch das Anlegen einer elektrischen Spannung eine Dehnung des
Piezostacks zu erwirken. Da sich hier aber nur Auslenkung im Bereich von 1 Promille der
Piezolidnge realisieren lassen ist es meist notwendig die gewiinschte Bauteilposition sowie

eine eventuell notwendige Vorkraft manuell mit der Stellschraube voreinzustellen. Der
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Piezostack wurde fiir das Aufbringen der dynamischen mechanischen Belastung eingesetzt.
Dieser trigt das beidseitig gefiihrte Querhaupt und ist mit einer Klammer damit verbunden.
Die Messung der Kraft erfolgte iiber eine oben am Rahmen befestigte Kraftmessdose. Am

Querhaupt und der Kraftmessdose sind Stempel aus Siliziumnitrid befestigt. Diese sind

elektrisch isolierend und dienen als Auflage fiir die Proben.

Abbildung 22: 3D-Modell der entworfenen Priifvorrichtung mit den Hauptkomponenten:
a) Stellschraube, b) Kraftmessdose, ¢) Rahmen, d) Fithrungen, e) Querhaupt, f) Siliziumnitrid-
stempel, g) Piezostack
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Dieses Konzept ist aufgrund der kompakten Bauweise auch fiir die Verwendung bei
weiteren Messsystemen, wie zum Beispiel der Raman-Spektroskopie, geeignet. Aulerdem
konnen die einzelnen Bauelemente einfach an die geforderten Priifbedingungen angepasst

werden.

Vor dem Priifvorgang muss der Kontakt zwischen der Probe und den beiden
Siliziumnitridzylindern hergestellt werden. Dies geschieht iiber die Stellschraube. Uber
diese wird auch die Vorkraft aufgebracht. Der Kontakt ist notwendig, da der Verstellweg
des Piezostacks zu gering ist um einen Spalt zu iiberbriicken. Die maximal erreichbare
Kraftamplitude ist abhéingig vom maximalen Hub des Piezostacks und der Federkonstante.

Der Zusammenhang ist in Formel 4 erklért:
F=C=xs, 4)

wobei C die Federkonstante der Kraftmessdose und s die Auslenkung darstellt. Des
Weiteren ist die Maximalkraft durch den Querschnitt des Piezostacks limitiert. Dieser kann
aber einfach getauscht werden. Fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen wird
eine 100 N Kraftmessdose verwendet. Diese hat eine Federkonstante von 570 N/mm. Die
Anbindung der Kraftmessdose an den PC wurde iiber eine Steuereinheit des Typs EDC
580 der Firma Doli realisiert.

Die gesamte Vorrichtung wird wie in Abbildung 23 dargestellt direkt vor der
Thermokamera platziert. Dazu wird die Priifvorrichtung auf einem xyz-Tisch platziert der
iiber eine Steuereinrichtung in alle drei Raumrichtungen beweglich ist. Fiir diese
Messungen stehen die beiden Thermokameras Titanium und Jade der Firma Flir zur
Verfiigung. Beide Kameras haben baugleiche InSb-Detektoren die in einem
Wellenldngenbereich von 3 —5 pm arbeiten. Die Auflosung betriagt 320 x 240 Pixel.
Allerdings ist beim Modell Titanium aufgrund einer besseren Auslesetechnik eine doppelt
so hohe Aufnahmefrequenz moglich. Bedingt durch die geringe Probengro3e wird fiir die
Aufnahmen zusitzlich eine Mikroskoplinse verwendet. Bei der Verwendung dieser Linse
entspricht jeder Pixel einer Grofe von circa 4 x 4 pm. Der Arbeitsabstand dieser betrigt

circa 25 mm.
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———

Abbildung 23: Priifvorrichtung ist auf einem in alle drei Raumrichtungen beweglichem Tisch
platziert. Der Arbeitsabstand zwischen Linse (roter Pfeil) und Probe (Position mit griinem Pfeil
angedeutet, ist jedoch in dieser Ansicht nicht direkt sichtbar) betrégt circa 25 mm

Um das Signal-Rausch-Verhiltnis zu verbessern erfolgt die Datenerfassung mittels
Lock-in Technik. Dazu wird das Anregungssignal des Piezostacks in eine Lock-in Box
gespeist, welche mit der Thermokamera verbunden ist. Diese hat die Aufgabe das
Anregungssignal in das Bild der Thermokamera einzuspeisen. Hierfiir werden die oberen
Pixelreihen der Aufnahme verwendet. Die Lock-in Auswertung wird mit der Software
MATLAB 2015a durchgefiihrt. Die Funktion der Lock-in Technik wird in Kapitel 3.6.4

genauer erklért.

3.3.3 Finite Elemente Analyse der Priifvorrichtung

Um die elastische Verformung der Priifvorrichtung wihrend der Messungen abzuschitzen,
wurde eine Finite Elemente (FE) Simulation durchgefiihrt. Hierfiir kam die Software
ANSYS 16.0 zum Einsatz. Der Rahmen ist in der Priifvorrichtung das relevanteste Bauteil,
daher beschrinkt sich die FEM Analyse auf dieses Bauteil. Der Rahmen ist aus Edelstahl
gefertigt, daher wird fiir die Poissonzahl 0,29 und fiir den E-Modul 193 GPa angenommen.
Fiir die meisten in dieser Arbeit durchgefiihrten Messungen ist aufgrund der geringen
Krifte von unter 10 N keine nennenswerte elastische Verformung des Rahmens zu

erwarten. Die Analyse wurde sowohl fiir eine statische Last als auch fiir eine dynamische
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Last durchgefiihrt. Der zeitliche Verlauf der simulierten mechanischen Last wird in

Formel 5 beschrieben:

F =T 4 ey sin(2m + f *t), )

wobei F,,,, der Maximalkraft entspricht und f der Frequenz mit der die Last aufgebracht
wird. Die Variable ¢ entspricht dem beobachteten Zeitpunkt. Fiir die Simulation ist es
wichtig einen sinnvollen Start- und Endzeitpunkt einzustellen. Diese sollten bei rein
elastischen Problemen so gewihlt werden, dass die Extremwerte mindestens einmal
erreicht werden. Tritt allerdings plastische Deformation auf miissen mehrere Zyklen
durchlaufen werden. AuBlerdem ist die Schrittweite fiir die einzelnen Zeitschritte so zu
wihlen, dass der Funktionsverlauf ausreichend genau wiedergegeben werden kann. Es ist
zum Beispiel nicht sinnvoll bei einer Frequenz von 40 Hz eine Schrittweite von einer

Sekunde zu wihlen.

Aufgrund der beiden Symmetrieebenen des Rahmens kann dieser geviertelt werden ohne
das Ergebnis zu verdndern. Dadurch wird die Anzahl der bendtigten Elemente reduziert,

was eine deutliche Verringerung des Rechenaufwands zur Folge hat.

Da fiir die Messungen in dieser Arbeit eine 100 N Kraftmessdose verwendet wird, wird die
Simulation mit einer Maximalkraft Fy,x von 100N durchgefiihrt. Die maximale
Verschiebung der Auflage der Kraftmessdose betridgt circa 0,5 um. Die Simulation zeigt,
dass die Auswirkungen der elastischen Verformung bei 100 N vernachldssigbar gering

ausfallen.

Da diese Priifvorrichtung zukiinftig auch fiir weitere Analysen eingesetzt werden soll,
wurde auch eine Simulation fiir eine Maximalkraft von 2500 N durchgefiihrt. Das Ergebnis
dieser Simulation zeigt Abbildung 24. Hier wird die Verschiebung der einzelnen Bereiche

dargestellt. Die maximale Verschiebung der Kraftmessdose betrégt hier circa 13,7 pm.
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NODAL SOLUTION

STEP=1
SUB =1
TIME=1
Uy (AVG)

|
- 006071 .009107 012143
.001518 .004554 .007589 .010625 .013661

Abbildung 24: FEM Simulation des Priifrahmens fiir eine Belastung von 2500 N

Da bei dieser Arbeit lediglich die aufgebrachte Kraft und nicht der zuriickgelegte Weg
gemessen wurde, sind geringe Deformationen des Rahmens fiir die Messung nicht von
Bedeutung. Die elastischen Dehnungen haben lediglich Auswirkungen auf die maximal
erreichbare Kraft, da die Auslenkung des Piezostacks begrenzt ist. Je nach Anforderung ist

dann eine Kraftmessdose mit hoherer Federkonstante zu verwenden.

3.4 Proben

Bei den hier untersuchten Bauteilen handelt es sich um Vielschicht-Varistoren der Firma
EPCOS/Deutschlandsberg. Die Bauteilabmessungen betragen circa 530 x 290 x 230 um”.
Abbildung 25 zeigt eine Aufnahme des Bauteils unter einem Stereomikroskop. Diese
Bauteile sind aus einer kommerziellen mit Praseodym dotierten Grundmasse hergestellt.
Sie haben zwei parallel verlaufende Innenelektroden mit einem Abstand von circa 20 pm.
Die Elektroden iiberlappen auf einer Linge von circa 170 um. Das ergibt bei einer
Elektrodenbreite von 95 um, einen Uberlappungsquerschnitt von 0,0016 mm?2 und ein

aktives Volumen von 0,00032 mm3.
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Abbildung 25: Aufnahme zweier MLVs, mit einer GroBe von circa 530 x 290 x 230 um’, wie sie
auch fiir die Versuche in dieser Arbeit verwendet werden

3.5 Probenpriparation

Da aufgrund der geringen GroBe eine Priparation im losen Zustand nicht moglich ist,
wurden diese Bauteile in eine Kunststoffmasse eingebettet. Als Einbettmittel wurde
VersoCit-2® des Herstellers Struers verwendet. Hierbei handelt es sich um einen
kaltaushédrtenden Kunststoff auf Acrylbasis. Beim Einbettvorgang wurden die Proben so
positioniert, dass die Lage der Innenelektroden normal zur Oberfldche ist. Dadurch wurde
bei der Priparation ein Schnitt normal zu den Elektroden erreicht. Anschliefend wurden
die Proben mit Diamantsuspension poliert. Dabei wurden K&érnungen von 9 um, 6 pm,
3um und 1 ym verwendet. Um die Konturen der Korner ersichtlich zu machen wurde
abschlielend mit einer chemo-mechanischen Oxidpoliersuspension poliert. Hierbei wurden
der chemische Abtrag sowie der mechanische Abtrag, erreicht durch ein sehr feines
Abrasivmittel, miteinander kombiniert. In dieser Arbeit wurde hierfiir die Suspension
OP-S® von Struers verwendet. Das Abrasivmittel ist hier kolloidales Siliziumdioxid mit
einer Korngrole von circa 0,04 um. Die Suspension ist mit einem pH Wert von 9,8

alkalisch.

Im ersten Schritt wurden die Elektroden freigelegt. Fiir die weiteren Untersuchungen war
es wichtig, moglichst den Beginn der Elektroden zu treffen und nicht zu viel Material
abzutragen, da sonst die Moglichkeit besteht, den dominierenden Strompfad zu zerstoren.

Der Beginn der Elektroden liegt circa 100 um im Inneren des Varistors. Um den Abtrag zu
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bestimmen wurde eine Stahlkugel mit 1 mm Durchmesser mit eingebettet und mit
angeschliffen. Der sichtbare kreisformige Querschnitt wird nach jedem Préparationsschritt
vermessen. Uber Formel 6 wird der Materialabtrag h errechnet. Der Radius der

eingebetteten Kugel wird mit » bezeichnet, der Radius des gemessenen Kreises mit a:
h=r—+vr?—a2 (6)

Dies ist iiberaus hilfreich um abzuschitzen, wie weit noch poliert werden muss, um die
Innenelektroden zu erreichen. Die Prédparation mit 9 um Diamantsuspension wurde
abgebrochen, sobald ein leichtes Durchscheinen der Innenelektroden, wie in Abbildung 26

dargestellt, erkennbar war.

200 pm

Abbildung 26: In der Mitte des Bauteils sind die beiden parallelen Innenelektroden bereits
erkennbar

Anschlieend wurde der Kunststoff keilformig weggeschliffen um eine Druckpriifung des
Varistors zu ermoglichen. Aullerdem wurden die Kappen freigelegt damit eine elektrische
Kontaktierung durchfiihrbar ist. Diese erfolgte mit Silberleitpaste und Kupferklebeband.
Im letzten Schritt wurde die kontaktierte Probe auf einen rund geschliffenen Glastriger
aufgebracht. Dadurch sollte die Positionierung der Probe in der Priifvorrichtung erleichtert

werden. Die so fiir die Priifung vorbereitete Probe ist in Abbildung 27 dargestellt.
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Abbildung 27: Probe fiir vorbereitet fiir Druckversuche. Die Probe befindet sich im Zentrum des
roten Kreises. Die elektrische Kontaktierung erfolgt mit Silberleitpaste

Der oben genannte Aufbau soll die Manipulierbarkeit der polierten Probe gewihrleisten, da
die Abmessungen durch den Poliervorgang auf circa 530 x 150 x 230 pm3 reduziert
werden. Allerdings haben die ersten Versuche einige Probleme dieses Aufbaus aufgezeigt.
So kam es beim Anfertigen des Keils oft zu Schiden an den metallischen Kappen des
Varistors. Dies fiihrte zu Problemen bei der elektrischen Kontaktierungen. Bei den
durchgefiihrten Versuchen fiihrte das zu Problemen bei der Erfassung der I-U-Kennlinien
sowie bei der Stromversorgung fiir die Thermographie. Aulerdem kam es vor, dass durch
ein Verrutschen der Probe die Krafteinleitung nicht in das Bauteil sondern in die
umliegende Einbettmasse erfolgte. Selbst bei einer Krafteinleitung in den Varistor kann der
vorliegende Spannungszustand nicht genau vorhergesagt werden. Aufgrund der genannten
Probleme wurde die Probenvorbereitung wie folgt verdandert:

Die oben beschriebenen Priparationsschritte bis zur Freilegung der Elektroden blieben
unverdndert. AnschlieBend wurde die Riickseite abgeschliffen, bis die metallischen
Kappen des Varistors freigelegt waren. Die elektrische Kontaktierung erfolgte an eben
diesen freigelegten Kappen. Der kontaktierte Varistor wurde mit der polierten Seite nach
oben zeigend auf einen Glastriager aufgebracht. Um das Eindringen von Fliissigkeiten bei
der weiteren Prédparation zu vermeiden wurde die Probe mit doppelseitigem Klebeband und
UHU plus Endfest 300 versiegelt. Die Aushirtung erfolgte im Ofen bei 70°C fiir 40
Minuten. Dieser Probenaufbau ist in Abbildung 28 dargestellt.
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Abbildung 28: Elektrisch kontaktierte Probe vorbereitet fiir die Freilegung des dominierenden
Strompfades. Die Lage des Varistors ist mit einem roten Kreis markiert

Die so vorbereitete Probe wurde thermographisch untersucht um die Position des
dominierenden Strompfades zu finden. Die Tiefe des Strompfades ldsst sich mit Hilfe des
Phasenbildes abschitzen. Dies wird in Kapitel 3.6.6 genauer erklédrt. Im Anschluss wurde
mittels Zielprdparation der detektierte Strompfad freigelegt. AnschlieBend wurde
sukzessive die KorngroBe der Diamantsuspension verringert. Um die Korngrenzen besser
sichtbar zu machen wurde eine Atzung durchgefiihrt. Als Atzmittel wurde zweiprozentige
Salzsiure verwendet. Die Atzdauer betrug sechs Sekunden. Abbildung 29 zeigt eine fertig

polierte und geitzte Probe.
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Abbildung 29: Ubersicht iiber einen mit zweiprozentiger Salzsiure sechs Sekunden lang geiitzten
Vielschichtvaristor. Man erkennt darauf die parallelen Innenelektroden sowie die dufleren Kappen
zur Bauteilkontaktierung

Eine Detailaufnahme des Bereichs zwischen den beiden Elektroden desselben Bauteils
zeigt Abbildung 30. Hier ist deutlich ersichtlich, dass zwischen den Innenelektroden
lediglich wenige Korngrenzen in Serie angeordnet sind. Vereinzelt sind auch Bereiche
erkennbar in denen lediglich zwei Korner, also eine Korngrenze, zwischen den Elektroden
vorhanden sind. Daraus resultiert die Schaltspannung in der Grolenordnung von circa 3 V

bei diesen Varistoren.
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20 pm

Abbildung 30: Detailansicht des Bereichs zwischen den Innenelektroden

Fiir die thermographische Analyse bei zyklischer mechanischer Beanspruchung wurde das
Bauteil ausgebettet. Der polierte Varistor wurde dann lose in die Priifvorrichtung eingelegt.
Zur einfacheren Positionierung wurde eine zuvor angefertigte Schablone aus Glas
verwendet. Durch diesen Aufbau ist es moglich die im Bauteil vorliegende mechanische
Spannung genau zu berechnen, sowie eine uniaxiale Krafteinleitung zu gewéhrleisten. Die

fertig eingespannte Probe ist in Abbildung 31 dargestellt.

Abbildung 31: Eingespannte Probe (mit rotem Pfeil markiert) fiir druckabhéngige Analysen.
Die Durchmesser der Stempel fiir die Druckpriifung betragen 3 mm
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3.6 Versuchsdurchfithrung

3.6.1 Mechanisch unbelastete Strom-Spannungs-Kennlinie

Wie bereits in Kapitel 3.3.1 erklirt wurden fiir diese Messungen ein Keithley®
SourceMeter 2410, welches mit der Software Agilent VEE Pro 9.31 gesteuert wird,
verwendet. Die gemessenen Daten wurden auch direkt von der Software erfasst und
konnen am PC weiterverarbeitet werden. Die Anbindung des Gerits an den PC erfolgte
tiber ein GPIB (General Purpose Interface Bus) Kabel. Hierbei handelt es sich um einen
parallelen 8 Bit Bus zur Steuerung von bis zu 15 Geriten. Dieser Standard ist weit
verbreitet und wird von vielen Herstellern unterstiitzt.

Das verwendete Messprogramm bietet umfangreiche FEinstellmoglichkeiten der
Messparameter. Das Userinterface des Messprogramms ist in Abbildung 32 dargestellt.
Die Messung erfolgt stromgesteuert. Der Messbereich wird durch die beiden Felder
AmpStart und AmpEnd begrenzt. Fiir diese Bauteile wird von 100 nA bis 20 mA gemessen.
Je nach Bauteilverhalten wird der untere Startwert angepasst. Die Begrenzung des
maximalen Stroms liegt zum einen an der verwendeten Stromquelle, und zum anderen
kann eine Schidigung des Bauteils dadurch verhindert werden. Allerdings kann mit dieser
Einschriankung der Hochstrombereich nicht erfasst werden. Dieser ist aber fiir die

Untersuchungen in dieser Arbeit nicht relevant.
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Abbildung 32: Ubersicht iiber das Userinterface des fiir die Messung der Strom-Spannungs-
Kennlinie verwendeten Programms. Alle notwendigen Einstellungen konnen hier durchgefiihrt
werden
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Es besteht die Moglichkeit, dass der Varistor, abhiingig von der angelegten Stromrichtung,
Unterschiede in der I-U-Kennlinie aufweist. So kommt es durchaus vor, dass der
Widerstand im Leckstrombereich sich bei einer elektrischen Umpolung des Messaufbaus
deutlich veridndert. Aufgrund des moglichen asymmetrischen Verhaltens der I-U-Kennlinie
wurde diese in beide Stromrichtungen gemessen. Dazu wird der Kippschalter mit der
Bezeichnung REV-FWD umgelegt. Dies bewirkt eine Umpolung der Ausginge der SMU
und ermoglicht somit eine einfache Messung beider Richtungen. Der Messstrom wurde
schrittweise um einen gewissen Faktor erhoht. Dieser wurde iiber das Feld Amplncr
eingestellt. Je geringer dieser Wert war, desto mehr Messpunkte wurden aufgezeichnet. Pro
Messpunkt, wurden die Strom-Spannungs-Wertepaare mehrmals gemessen. Die Anzahl
der Wertepaare je Messpunkt ist abhidngig vom Messstrom und nimmt mit sinkendem
Messstrom zu. Fiir die Erstellung der Kennlinie wurde der jeweils letzte gemessene Wert
verwendet. Fiir die Auswertung moglicher Sittigungseffekte konnen alle Wertepaare
verwendet werden. Da hier aber nur die relative Anderung der Strom-Spannungs-
Kennlinien von Bedeutung ist, war dies nicht notwendig. Die Messdaten wurden als
Strom-Spannungs-Wertepaar in eine Textdatei gespeichert. Die Weiterverarbeitung dieser
Daten erfolgte mit Mathematica 10. Abbildung 33 zeigt die gemessene Kennlinie einer
Probe sowohl in der Forward als auch in der Reverse Richtung. Hier ist deutlich die

Richtungsabhingigkeit der Probe erkennbar.

— Forward

0.001|

I/A

u/nNv

Abbildung 33: Kennlinie eines Vielschichtvaristors gemessen in beide Stromrichtungen. Diese
Probe zeigt eine starke Abhingigkeit der elektrischen Eigenschaften von der zur Messung
verwendeten Polaritét
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3.6.2 Druckabhiingige Strom-Spannungs-Kennlinie

Zusitzlich zur mechanisch unbelasteten Charakterisierung der Varistoren wurde die Strom-
Spannungs-Kennlinie auch druckabhingig erfasst. Hier wurde jenes Messprogramm
verwendet, das auch fiir die unbelasteten Messungen Anwendung fand. Durch die
druckabhingige Strom-Spannungs-Kennlinie kann eine Vorauswahl der Proben getroffen
werden. Varistoren mit starker Druckabhingigkeit sind fiir die mechanisch modulierte
thermographische Analyse am besten geeignet. Die mechanische Belastung wurde mit der
in Kapitel 3.3.2 beschriebenen Priifvorrichtung aufgebracht. Die Proben wurden hier in
zwei Richtungen gepriift, stehend und liegend. Bei stehender Priifung erfolgte die

Krafteinleitung parallel zu den Innenelektroden wie in Abbildung 34a angedeutet.

! N;

Abbildung 34: a) Schematische Darstellung der Krafteinleitung bei stehender Priifung,
b) Schematische Darstellung der Krafteinleitung bei liegender Priifung. Die Kappen an den
Auflagefldchen wurden hierfiir abgeschliffen

Um die elektrische Kontaktierung zu gewéhrleisten wurde sowohl auf den unteren als auch
auf den oberen Siliziumnitridstempel ein Streifen Kupferklebeband aufgeklebt. Der lose
Varistor wird auf das am unteren Stempel aufgebrachte Kupfer gestellt. Um
sicherzustellen, dass das Bauteil gerade eingespannt ist, wurde ein diinner Anschlag aus
Glas am Stempel angebracht. An der so eingespannten Probe wurden bei den drei
Kraftstufen 1 N, 4 N und 8 N die Strom-Spannungs-Kennlinien gemessen. Um eine
Aussage iiber die Reversibilitit treffen zu konnen wurde nach der Belastung mit 8 N

abermals die I-U-Kennlinie bei 1 N ermittelt. Die genannten Kraftstufen entsprechen, bei
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einer belasteten Querschnittsfliche von 290 x 230 um?, einer Spannung von 15 MPa,
60 MPa und 120 MPa. Abbildung 35 zeigt die druckabhingigen Strom-Spannungs-
Kennlinien eines Vielschichtvaristors bei stehender Belastung. Wie bereits bei den
unbelasteten I-U-Kennlinien kann auch hier eine starke Abhingigkeit des Verhaltens von
der fiir die Messung verwendeten Stromrichtung vorliegen. Deshalb wurde auch hier die
Messung in beiden Stromrichtungen durchgefiihrt.
- — Unbelastet - FWD
0.001; ... Unbelastet - REV

.~ —8N-FWD
10— 8N-REV

I/A

107

1077

U

Abbildung 35: Strom-Spannungs-Kennlinie eines Vielschichtvaristors bei unterschiedlichen
mechanischen Belastungen parallel zu den Innenelektroden

Bevor die liegende Priifung, dargestellt in Abbildung 34b, durchgefiihrt werden kann
miissen die Kappen des Varistors an der Auflagefliche entfernt werden. Dies ist
Notwendig um einen mdoglichst gleichméBigen Spannungsverlauf im Bauteil

sicherzustellen.

Zum Entfernen der Kappen wurde der Varistor auf einen Glastrager aufgeklebt und die
Kappe mit SiC Schleifpapier Kornung 2400 abgeschliffen. Dabei ist darauf zu achten, dass
die angeschliffene Fliche moglichst eben ist, da sonst keine Krafteinleitung tiber die
gesamte Fliache moglich ist. Die Kappen miissen anschlieBend auch an der
gegeniiberliegenden Seite entfernt werden. Die elektrische Kontaktierung erfolgte seitlich

an den noch vorhandenen Kappen mittels Silberleitpaste.

Die Strom-Spannungs-Kennlinie wurde bei einer Last von 2N und 9 N gemessen.
Anschlieend an die Belastung mit 9 N wurde nochmals eine I[-U-Kennlinie bei 2 N
gemessen um die Reversibilitdt zu iiberpriifen. Bei einem belasteten Querschnitt von
530 x 290 um” entsprechen diese Laststufen einer Spannung von circa 13 MPa

beziehungsweise 59 MPa. In Abbildung 36 ist die druckabhingige I-U-Kennlinie eines
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Vielschichtvaristors bei liegender Belastung abgebildet. Hierbei handelt es sich um
dieselbe Probe wie in Abbildung 35. Es ist erkennbar, dass sich die Kennlinien bei der

mechanischen Belastung in entgegengesetzte Richtungen verschieben.

— Unbelastet - FWD

0.001F ----- Unbelastet - REV
— 9N-FWD
10t - 9 N-REV

I/ A

107"

1077

un

Abbildung 36: Strom-Spannungs-Kennlinie eines Vielschichtvaristors bei unterschiedlichen
mechanischen Belastungen normal zu den Innenelektroden

3.6.3 Grundlagen der Infrarotthermographie

Grundsitzlich gibt es drei unterschiedliche Arten des Wirmetransfers:

1) Wirmeleitung,
2) Strahlung und
3) Konvektion.

Fiir die Untersuchungen in dieser Arbeit sind vor allem die ersten beiden Mechanismen
von Bedeutung. Die Wirmeleitung iiber Konvektion ist fiir die hier durchgefiihrten

Untersuchungen nicht von Bedeutung. [24]

Zul)

Die Wiarmeleitung in kristallinen Festkorpern wird dominiert durch Gitterschwingungen
(Phononen). In Metallen tragen auch die Elektronen zur Wérmeleitung bei. Die
Wirmeleitung kann mit dem Fourierschen Gesetz, in eindimensionaler Form dargestellt in

Formel 7:

)
q=—Av5 (7)

beschrieben werden. Die Wirmeflussdichte g entspricht dem Wéarmetransfer durch eine

Einheitsfldache. Diese ist abhingig vom Temperaturgradient g—i und der Wirmeleitfihigkeit
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Aw, einer Werkstoffeigenschaft. Das negative Vorzeichen dieser Formel stellt dar, dass der
Wirmfluss in Richtung der Zone mit niedrigerer Temperatur gerichtet ist. Im

mehrdimensionalen Fall ist der Wirmestrom ein Vektor. [24]

Bei einer periodisch eingebrachten Wéirmemenge entsteht ein zeitlich verdndertes
Temperaturfeld im Inneren eines Festkorpers. Dieses verhilt sich dhnlich wie optische und
akustische Wellen. Es konnen Reflexionen und Brechungen auftreten. Auch eine
Interferenz ist moglich. [24]

Diese Art des Wairmetransfers ist besonders beim Aufspiiren der dominierenden
Strompfade von Bedeutung. Da dieser Wirmeleitprozess eine gewisse Zeit in Anspruch
nimmt entsteht eine Phasenverschiebung zwischen dem Wiarmesignal das im Inneren des

Bauteils entsteht und dem das an der Oberfliche messbar ist.

Zu 2)

Jeder Korper, dessen Temperatur hoher als die des absoluten Nullpunkts ist, gibt Energie
in Form von elektromagnetischer Strahlung ab. Das bedeutet hier findet der Wirmetransfer
iiber Photonen statt. Bei der abgegebenen Strahlung handelt es sich um Infrarotstrahlung.
Der abgegebene Wirmefluss wird mit dem Stefan-Boltzmann Gesetz, dargestellt in

Formel 8:
q=¢ex*asp* T, (8)

beschrieben. osp steht in dieser Gleichung fiir die Stefan-Boltzmann-Konstante. Bei einem
sogenannten schwarzen Strahler, einer idealen Quelle thermischer Strahlung nimmt der
Emissionskoeffizienten ¢ den Wert eins an. Bei einem realen Korper wird ¢ um den

Emissionskoeffizienten reduziert. Dieser kann Werte zwischen null und eins annehmen.

[24]

Der Wert des Emissionskoeffizienten entspricht jenem des Absorptionskoeffizienten. Bei
Korpern mit ¢ <1 unterscheidet man noch zwischen grauen Strahlern und selektiven
Emittern. Letztere zeigen eine starke Dispersion. Die spektrale Verteilung der emittierten
Strahlung eines Korpers ist abhingig von seiner Temperatur. Abbildung 37 zeigt das
Emissionsspektrum eines schwarzen Strahlers bei zwei unterschiedlichen Temperaturen.
Uber die Messung der Strahlung kann die Temperatur bestimmt werden. Eine
Schwierigkeit hierbei ist, dass der Emissionskoeffizient oft unbekannt ist und auch ortlich

variieren kann. [25]
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Abbildung 37: Strahlungsverhalten eines schwarzen Strahlers bei 25°C und bei 50°C [25]

Da es sich hierbei um einen Energietransfer iiber Strahlung handelt, ist im Vergleich zur
Wirmeleitung mittels Phononen und Konvektion kein Triagermedium notwendig. Daher

findet dieser Wirmeiibertrag auch im Vakuum statt. [19]

Das Herzstiick einer Thermokamera ist der Infrarotdetektor. Je nach Kameratyp und
Hersteller werden unterschiedliche Ausfithrungen verwendet, wie zum Beispiel InSb- oder
HgCdTe-Detektoren. Der verwendete Detektor bestimmt den messbaren Wellenldngen-
bereich. Der Detektor muss gekiihlt werden Dies kann iiber fliissigen Stickstoff oder einen
Stirling-Kiihler realisiert werden. Es gibt auch ungekiihlte Kameras, mit Mikrobolometern
als Detektoren. Diese haben aber eine deutlich geringere Empfindlichkeit und eine

geringere Aufnahmefrequenz als gekiihlte Kameras. [25]

3.6.4 Grundlagen der Lock-in Technik

Das Ziel der Lock-in Technik ist es die erzwungene Antwort eines Systems auf ein
periodisches Anregungssignal zu messen. Durch den Vergleich mit einem Referenzsignal
kann zusitzlich zur Amplitude auch die Phasenlage des Antwortsignals beziiglich des
Referenzsignals bestimmt werden. Bei einer Messung iiber mehrere Perioden werden
zusitzlich statistische StorgroBen gemittelt, wodurch ein deutlich verbessertes Signal-
Rausch-Verhiltnis erreicht wird. Dabei kann es durchaus sein, dass die Amplitude des zu

messenden Signals geringer als die der Storsignale ist. [25]

In dieser Arbeit wird eine periodische Variation der Erwarmung des Varistors
durchgefiihrt. Diese Variation erfolgt entweder iiber mechanische oder elektrische

Modulation. Bei der elektrischen Modulation wird der Varistor einfach mit einer
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sinusformigen elektrischen Spannung periodisch erwarmt. Bei der mechanischen
Modulation wird der Varistor mit einer sinusférmigen mechanischen Spannung belastet.
Durch die dadurch hervorgerufene periodische Anderung des Widerstands erfolgt die

periodische Variation der Erwdrmung.

Der schematische Aufbau eines Lock-in Verstarkers ist in Abbildung 38 dargestellt. Im
Lock-in Verstiarker werden das gemessene Signal und das rauschfreie Referenzsignal
verarbeitet. [25]

O, Ay
VAR V. A

Messsignal

X \AVAVAYAY fdt

: | [—C)
Tiefpass/ DC-Signal
Integrator

Multiplizierer

Referenzsignal
SN e PN
Phasen- N~ N

verschiebung

Abbildung 38: Schematische Darstellung der Funktionsweise eines Lock-in Verstéirkers [26]

Das Verhalten des Lock-in Verstirkers kann mit jenem eines Bandpasses verglichen
werden. Es werden nur Messwerte beriicksichtigt, deren Frequenz in der Nihe der
Frequenz des Referenzsignals liegt. Allerdings konnen auch Storsignale die in diesem
Bereich liegen den Filter passieren. Im letzten Integrationsschritt wird das Signal iiber eine
gewisse Zeit integriert.  Statistische Storungen werden gemittelt und ein
Gleichspannungssignal wird ausgegeben. Durch eine Erhohung der Integrationszeit wird
die Rauschunterdriickung besser, allerdings wird dadurch auch die Reaktionszeit
herabgesetzt. Aulerdem ist die effektive Detektionsbandbreite umgekehrt proportional zur

Integrationszeit t;,,. Der mathematische Ablauf ist in Formel 9 beschrieben:

S = tL ;™ F(OK () dt, )
int

wobei F(t) das detektierte Signal und K(t) eine Korrelationsfunktion sind. [25]

3.6.5 Grundlagen der Fouriertransformation (FT)
Eine Fourierreihe ist eine Reihenentwicklung periodischer Funktionen nach harmonischen
Winkelfunktionen. Der mathematische Ausdruck einer Fourierreihe ist in Formel 10

dargestellt:
f(#) = Xi=o(Ak * cos(wit) + By * sin(wit)). (10)
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A und B werden als Fourierkoeffizienten bezeichnet. Diese miissen so gewdéhlt werden,
dass Gleichung 10 erfiillt ist, und die unendliche Reihe der Funktion f{?) entsprichtl.
Formel 11 beschreibt den zugehdrigen Zusammenhang fiir w,, wobei 7T die Periode der

Funktion ist: [27]

wp =% (11)

Die Bestimmung der Fourierkoeffizienten wird in den Formeln 12 bis 14 erklért:

T

A = % * f_+ZZ f(t) * cos(wgt) dt giltnur fir k # 0 (12)
2
1
2
2 A

B = —* [ 7 f(¢) *sin(wy ) dt. "
2

Dabei ist festzuhalten, dass der Koeffizient A bei k = 0 speziell berechnet werden muss.

Der Faktor B hingegen ist bei k = 0 immer 0. [27]

Die Bildung einer Summe aus unendlich vielen Reihengliedern, wie in Gleichung 10
beschrieben, ist praktisch nicht durchfiihrbar. Aus diesem Grund wird die Funktion nicht
vollstandig abgebildet. Die Qualitit der Nidherung ist von der Zahl der Reihenglieder
abhiingig. Der durch den Abbruch der Reihe hervorgerufene quadratische Fehler §2 wird
in den Formeln 15 und 16 dargestellt:

Sy = Xik=o(Aj * cos(wit) + By * sin(wyt)) (15)
52 ==« [L[f(t) =Sy]2dt, (16)

wobei N der Anzahl der Reihenglieder entspricht. Sy beschreibt hier die nach N Gliedern
abgebrochene Summe der Fourierreihe. Der mittlere Quadratische Fehler wird mit

steigendem N monoton kleiner. [27]

Bei Funktionen mit einer Unstetigkeitsstelle kommt eine weiteres Phdnomen vor: der
Gibbssche Uberschwinger. Wie in Abbildung 39 gezeigt wird die Stufe mit 49

Reihengliedern schon gut genihert, allerdings ist das Uberschwingen deutlich erkennbar.

" Bei Funktionen mit Unstetigkeiten ergibt sich an den Sprungstellen eine Konvergenz gegen den Mittelwert
der benachbarten Grenzwerte. [27]
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Auch eine drastische Erhohung der Reihenglieder kann hier keine Abhilfe schaffen. Je

mehr Glieder verwendet werden desto niher riicken diese Uberschwinger zusammen. [27]

-5'4.5}

Sl [

b2~
|~ -
~

Abbildung 39: Darstellung des Gibbsschen Uberschwingers bei einer Einheitsstufe mit einer
Niéherung aus 49 Reihengliedern [27]

Bei den oben genannten Beispielen wird immer von einer kontinuierlichen Funktion
ausgegangen. Bei einer Messung ist der zeitliche Verlauf der Funktion meist nicht bekannt.
Es werden nur einzelne Messwerte in einem gewissen Zeitintervall bestimmt. Hierfiir wird
die diskrete Fouriertransformation angewendet. In dieser Arbeit wird die von Cooley und
Tukey entwickelte Fast Fourier Transformation (FFT) angewendet. Hierbei handelt es sich
um ein Verfahren, das die fiir die Fouriertransformation bendtigten Rechenschritte
verringert. Bei einer konventionellen diskreten FT mit N Datenpunkten sind N*
Rechenoperationen notwendig. Bei der FFT sind es lediglich N*In(N). Dadurch wird die

Auswertedauer drastisch reduziert. [27]

3.6.6 Thermographische Analyse

Diese Analyse gliedert sich grundsitzlich in zwei Teilbereiche. Als erstes miissen die
dominierenden Strompfade aufgespiirt und freigelegt werden, die anschlieend analysiert
werden. Fiir das Auffinden und Freilegen dieser Pfade wurde aufgrund der besseren
Verfiigbarkeit das Kameramodell Jade verwendet. Die geringere Messfrequenz sowie das
nicht flexibel einstellbare Messfenster sind hierfiir nicht problematisch. Fiir die
anschlieBende Analyse der freigelegten Korngrenzen wurden mit der Kamera Titanium
aber bessere Ergebnisse erzielt. Vor allem die Vibrationen aufgrund des Kiihlsystems

fallen bei diesem Modell deutlich geringer aus.
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Um eine Erwdrmung der Korngrenzen zu erzeugen muss gentigend elektrische Leistung P,
in den Varistor eingebracht werden. Die elektrische Leistung ist vom Strom / und der
Spannung U abhingig. Aus dem Ohm’schen Gesetz ergibt sich daraus eine Abhingigkeit
vom Quadrat der Spannung sowie dem Widerstand R. Beide Zusammenhinge sind in
Formel 17 beschrieben:

Py=Usl="2. 17)
Fir die elektrische Anregung wurde ein Sinussignal mit iiberlagertem
Gleichspannungsanteil verwendet. Daraus ergibt sich ein sinusformiges Signal, welches
um den Wert der Amplitude A verschoben ist. Der Verlauf der elektrischen Spannung ist in

Formel 18 angegeben:

U=A+ A x*sin(wt) (18)
Da die elektrische Leistung quadratisch von der angelegten Spannung abhingt, ergibt sich
dafiir der in Formel 19 beschriebene Zusammenhang:

A%%(3+4 sin(wt)—cos(2wt))
Pel — sin(w cos(Zw ' (19)

2*R

Das Antwortsignal setzt sich somit aus einem konstanten Wert, sowie Komponenten
abhidngig von der einfachen beziehungsweise doppelten Winkelgeschwindigkeit o der
Anregungsfrequenz zusammen. Dadurch ist eine Lock-in Auswertung mit dem
Anregungssignal moglich. Wird fiir die Anregung lediglich ein Sinusverlauf ohne
tiberlagerten Gleichspannungsanteil verwendet, so ergibt sich der in Formel 20 dargestellte

Zusammenhang fiir die elektrische Leistung:

A%x(1—cos(2wt)

Pele*Iz R

(20)

In diesem Fall ist fiir die Lock-in Auswertung ein Referenzsignal mit der doppelten

Frequenz des Anregungssignales notwendig.

Die Temperaturerhohung basiert auf der Umwandlung elektrischer Energie in Wiarme. Die

eingebrachte Warmemenge ldsst sich mit Formel 21 berechnen:

Q = [, Pay(t) dt. @1

Da die elektrische Leistung hier nicht konstant war, musste die eingebrachte Warmemenge

durch Integration iiber die Zeit #; bestimmt werden.
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Das gewiinschte Signal wurde mit einem Funktionsgenerator vom Typ AFG 3102 der
Firma Tektronix erzeugt. Bei den Messungen mit zyklischer mechanischer Belastung
wurde ein Gleichspannungssignal verwendet, welches mit einer SMU bereitgestellt wird.
Bei unbelasteten Proben kam ein Sinusverlauf zum FEinsatz. Dieses Signal wurde mit
einem NF HSA 4042 Hochgeschwindigkeitsverstirker verstarkt, da der Funktionsgenerator
nicht geniigend Leistung zur Verfiigung stellen kann. Zusitzlich kam ein Vorwiderstand
mit 1000 Q zum Einsatz. Der verwendete Vorwiderstand soll in etwa eine dreifligstel des
Bauteilwiderstands betragen. Wird die Leitfihigkeit im Laufe der Probenpréparation
erhoht, so ist auch der Vorwiderstand anzupassen. Zur Signaliiberwachung wurde ein
Oszilloskop sowohl am Funktionsgenerator als auch am Vorwiderstand angeschlossen.
Wenn das Bauteil mit Wechselspannung versorgt war wurde das Signal zusétzlich direkt
in die Lock-in Box eingespeist. Diese strommodulierten Untersuchungen wurden fiir das
Auffinden des dominierenden Strompfades, sowie fiir die thermographische Untersuchung
unter statischer mechanischer Beanspruchung angewendet. Abbildung 40 zeigt die

Schaltung die fiir die strommodulierte thermographische Analyse verwendet wurde.

Funktionsgenerafor Versfarker ;
Varistor
G P
D @ ¢ D @oSzmoskop
c 2
Oszilloskop Vaorwiderstand
1
Lock-in
Box

Abbildung 40: Schaltplan der statischen thermographischen Analyse

Die zyklische mechanische Beanspruchung der Proben erfolgte, wie in Kapitel 3.3.2
erwihnt, iiber eine selbst entworfene Priifvorrichtung. Hierzu wurde die an Ober- und
Unterseite elektrisch kontaktierte Probe mittig auf den unteren Siliziumnitridstempel
aufgelegt. Uber die Stellschraube wurde das Querhaupt nach oben bewegt bis auch der
obere Stempel die Probe beriihrt. Die mechanische Belastung wurde iiber den Piezostack
aufgebracht. Dieser wurde mit einem Funktionsgenerator, welcher an einen Verstirker

angeschlossen wird, angesteuert. Bei diesem Versuch wurde das Steuersignal des
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Piezostacks in die Lock-in Box eingespeist. In Abbildung 41 ist der Schaltplan dieses

Versuchsautbaus dargestellt.

a)
Funktionsgenerator Verstarker
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Abbildung 41: Schaltplan fiir die dynamischen thermographischen Analysen. a) zeigt die
Ansteuerung des Piezostacks und b) die Spannungsversorgung des Varistors

Um zu verhindern, dass die Probe thermische Schiden nimmt oder elektrisch degradiert,
darf die elektrische Spannung nicht zu lange aufrechterhalten bleiben. Daher wurde die
Stromversorgung nach der Messung wieder unterbrochen. Jede Messung dauerte nur
wenige Sekunden. Die tatsdchliche Messdauer war je nach Probe unterschiedlich. Es
wurde versucht den dominanten Strompfad so gut wie moglich darzustellen. Bei einer zu
langen Messdauer kann der Strompfad nicht mehr genau lokalisiert werden, da dadurch die
umliegenden Bereiche ebenso erwédrmt werden. Daraus resultiert ein zu geringer Kontrast
zwischen den direkt durch elektrischen Widerstand und den durch Wéirmeleitung
erwiarmten Bereichen. Auflerdem ist die verwendete Spannung so zu wihlen, dass ein
moglichst lokalisierter Hotspot erkennbar ist. Bei zu hoher Spannung kann es zu einer sehr
groBen Erwidrmung der Umgebung kommen, wodurch die genaue Position des Hotspots
nicht mehr gut zu erkennen ist. Eine zu geringe Spannung kann dazu fiihren, dass die

Erwidrmung zu gering ist, und der Hotspot nicht detektiert werden kann. Um zu verhindern,
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dass etwaige Einschwingvorginge das Messergebnis verfdlschen, wurde bereits einige

Sekunden vor der thermographischen Aufnahme das Bauteil mit Spannung versorgt.

Fiir die Auffindung der dominierenden Strompfade sind sowohl das Phasenbild als auch
das Amplitudenbild von Bedeutung. Die Position des Hotspots ldsst sich mit Hilfe des
Amplitudenbildes ermitteln. Durch die Phasenverschiebung des Signals am Hotspot wurde
die Tiefe, in der das Signal entsteht, abgeschitzt. Anschlieend wurde eine Zielpriparation
durchgefiihrt, um die entsprechende Korngrenze, an der die Wirme aufgrund des
Stromflusses entstanden ist, freizulegen. Bei der Zielprdparation wurden Schritt fiir Schritt
diinne Schichten, abgetragen und anschlieBend die Probe poliert. Fiir den Materialabtrag
eignet sich SiC Schleifpapier mit einer Kérnung von 4000 besonders gut, da direkt in
Anschluss darauf mit der 1 um Diamantsuspension poliert werden kann. Dadurch wird
sichergestellt, dass der freigelegte Strompfad nicht durch die Polierschritte abgetragen
wird. Um zu verhindern, dass zu viel Material abgetragen wird, muss in regelméBigen
Abstinden eine thermographische Messung durchgefiihrt werden. Die Analyse des
Phasenbildes ermoglicht dann eine Abschidtzung der Menge an Material, die noch
abgetragen werden muss. Abbildung 42 vergleicht das Phasenbild einer oberfldachigen
Korngrenze mit dem einer tiefer liegenden. Ein weiterer Indikator fiir das Erreichen des
Hotspots ist, dass dieser deutlich lokalisierter auftritt als bei Messungen bei denen er noch
nicht freigelegt ist. Abbildung 43 zeigt das Amplitudenbild eines tiefliegenden und eines

freigelegten dominierenden Strompfades.

Nach jedem Poliervorgang wurde eine thermographische Analyse durchgefiihrt und der
Phasenwinkel des Hotspots bestimmt. Dies wurde so lange wiederholt, bis der Hotspot
wieder verschwindet. Die Phasenverschiebung ist nicht nur von der Tiefe der
Wirmequelle, sondern auch vom Versuchsaufbau abhédngig. So kann der Austausch einer
Komponente zu einer Anderung im Phasenwinkel fiihren, wodurch eine Abschitzung der
Tiefe der Wirmequelle erschwert wird. Daher wird der Versuchsaufbau moglichst
unveridndert belassen. Fiir jede Veridnderung im Versuchsaufbau muss der Phasenwinkel

fiir den oberflachlichen Hotspot neu bestimmt werden.
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Abbildung 42: Vergleich des Phasenwinkels. a) zeigt die Aufnahme nachdem die Elektroden

freigelegt wurden. b) zeigt die Aufnahme bei freigelegtem Hotspot
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Amplitude

Abbildung 43: Vergleich des Amplitudenbildes. a) zeigt die Aufnahme nachdem die Elektroden
freigelegt wurden. b) zeigt die Aufnahme bei freigelegtem Hotspot

Beim Freilegen des Hotspots wurde nach jedem Polierschritt eine Strom-Spannungs-
Kennlinie gemessen. Mit fortschreitender Annidherung an die gesuchte Korngrenze
verdndert sich auch die I-U-Kennlinie. Der Anstieg im Schaltbereich wird merkbar steiler.
AuBlerdem ist eine Erhohung des Leckstroms erkennbar, was eine Abnahme des
Widerstandes des Varistors bedeutet. Die Anderung der Kennlinien ist in Abbildung 44
dargestellt. Durch die Messung der Strom-Spannungs-Kennlinie kann gleichzeitig
kontrolliert werden, ob die Probe durch den Poliervorgang beschidigt wurde. AuBBerdem
kann sichergestellt werden, dass die elektrische Kontaktierung des Varistors noch gegeben
ist. Durch eine alleinige Sichtpriifung kann diese Aussage nicht getroffen werden. Eine

unzureichende elektrische Kontaktierung kann zu fehlerhaften Ergebnissen fiihren.

Seite 50



3 Elektrothermisch-mechanische Analyse

— Ungeschliffen - FWD

0.001F ----- Ungeschliffen - REV
—— Hotspot freigelegt - FWD
1074 === Hotspot freigelegt - REV

IfA

107

Abbildung 44: Wihrend der Schleifschritte verdndert sich die Strom-Spannungs-Kennlinie. Bei
Anndherung an den Hotspot wird diese deutlich steiler

Nach der Freilegung des dominierenden Strompfades folgte die druckabhingige
thermographische Analyse. Hierzu musste das Bauteil ausgebettet werden. Der lose
Varistor wurde wie bei der Messung der druckabhidngigen Strom-Spannungs-Kennlinie in
die Priifvorrichtung eingespannt. Hier war allerdings zu beachten, dass durch die
Priéparation die Dicke des Bauteils deutlich reduziert wurde. Die tatsdchliche Bauteildicke
wurde am Mikroskop bestimmt, bevor das Bauteil in die Priifvorrichtung eingespannt
wurde. Die Dickenreduktion betrug im Regelfall circa die Hilfte. Je nach tatsdchlich
verbleibendem Querschnitt musste die Kraft angepasst werden um zu verhindern, dass das
Bauteil wihrend der Messung iiberbelastet wird. Auch hier wurden wieder Messungen bei
stehendem und liegendem Bauteil vorgenommen. Erste Versuche haben gezeigt, dass bei
dem geringen Verhiltnis von Abstand der Stempel zu deren Durchmesser keine gute
Bildqualitdt mit der Thermokamera erreichbar ist. Daher wurden zusétzliche Stempel mit
einem Durchmesser von 3 mm angebracht. Dadurch konnte eine ausreichend gute

Bildqualitit gewihrleistet werden.

Um die Auswirkungen einer statischen Belastung auf das stehende Bauteile zu zeigen
wurde der Varistor mit circa 1 N und 4 N belastet. Dies entspricht bei dem verbleibenden
belasteten Querschnitt circa 30 MPa und 120 MPa. Bei beiden Laststufen wurde eine
strommodulierte thermographische Analyse durchgefiihrt. Ziel ist es die Verdnderung des

Hotspots aufgrund der mechanischen Spannung zu analysieren. Erste Testversuche zeigten,
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dass sich die Intensitit der Erwidrmung infolge der mechanischen Spannung verédndert.

Dies ist die Grundlage fiir den nachfolgenden mechanisch modulierten Versuch.

Fiir die mechanisch modulierten Versuche wurde der lose eingespannte Varistor mit einer
sinusformigen Kraft mit einer Amplitude abhingig vom verbleibenden Restquerschnitt
belastet. Diese wurde so eingestellt, dass eine maximale mechanische Druckspannung von
circa 120 MPa anliegt. Die Vorkraft betrug circa 1 N. Der Maximalwert sowie der
Minimalwert entsprachen hier in etwa jenen der oben beschriebenen statischen Analyse.
Da der Effekt sehr gering ist, muss die mechanische Spannung im Bauteil moglichst hoch
sein. Die Kraft wurde mit Hilfe des Piezostacks generiert. Dessen Ausschlag wurde iiber
die Spannung am Piezostack verédndert. Dieser ist fiir maximal 160 V ausgelegt. Die
Steuerung erfolgte manuell iiber einen Funktionsgenerator Typ AFG 3102 und einen
Wechselspannungsverstirker NF HSA 4042. Hierbei wurde in kleinen Schritten die
elektrische Spannung so lange erhoht, bis die gewiinschte Kraft erreicht war. Zu grof3e
Anderungen konnen zu einem ungewiinschten Ausschlag fiihren, der das Bauteil
beschidigt. Die Spannungsversorgung des Varistors wurde mit einer SMU 2400 der Firma
Keithley® durchgefiihrt. Im Gegensatz zur strommodulierten Messung wurde hier eine
konstante Spannung angelegt. Die Hohe dieser Spannung hing von der Strom-Spannungs-
Kennlinie des zu untersuchenden Bauteils ab. Die Messungen wurden im Schaltbereich des
Varistors durchgefiihrt. Die Bestimmung der richtigen Messparameter ist ein iterativer
Prozess. Bei zu geringer Spannung ist der Hotspot nicht eindeutig zu erkennen. Bei zu
hoher Spannung ist der Hotspot nicht ausreichend lokalisiert, da der Bereich rund um die
dominierende Korngrenze zu stark erwidrmt wird. Die Dauer der Aufnahme beeinflusst
ebenfalls das Ergebnis. Die durchgefiihrten Vorversuche haben gezeigt, dass eine

Aufnahmedauer von 3 Sekunden sehr gute Ergebnisse liefert.

Die Messungen an liegenden Bauteilen wurden analog wie jene bei stehendem Bauteil
durchgefiihrt. Es wurde auch hier eine Vorkraft von 1 N aufgebracht. Die Amplitude

wurde so gewihlt, dass eine maximale Druckspannung von circa 80 MPa anliegt.

3.6.7 Datenerfassung und Auswertung Thermographie

Die Steuerung der Thermokamera wurde mit der Software Altair Version 5.90.001
durchgefiihrt. Hier wurden alle notwendigen Einstellungen vorgenommen sowie die
Aufnahme gestartet. Vor der ersten Aufnahme, sowie nach jeder Anderung der
Einstellungen, musste eine sogenannte NUC (non-uniform correction) durchgefiihrt
werden. Dies war notwendig um Rauschen aufgrund des nichtlinearen Verhaltens einiger
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Sensorelemente sowie der Elektronik zu kompensieren. Des Weiteren sollten dadurch die
Einfliisse von Storsignalen aus dem Inneren der Thermokamera reduziert werden. Zu
diesen Einfliissen zidhlen beispielsweise Reflexionen im Inneren der Kamera,
Temperaturgradienten im System sowie eine ungleichméfige Temperatur der Blende. Zur
Durchfithrung der NUC musste ein moglichst schwarzer Strahler mit einer gleichméBigen
Temperatur vor der Linse positioniert werden und der NUC-Befehl in der Steuersoftware
erteilt werden. Wichtig ist, dass der Korper iiber die gesamte Flache einen gleichméBigen
Emissionskoeffizienten besitzt. Wird die NUC nicht durchgefiihrt ist die Aufnahme
unbrauchbar. [28]

Ein wichtiger Aufnahmeparameter ist die Framerate, die beschreibt, wie viele Bilder pro
Sekunde aufgezeichnet werden. Bei sinusformiger Anregung muss die Aufnahmefrequenz
mindestens mehr als das doppelte der Anregungsfrequenz sein, da die Form des
tatsdchlichen Signals sonst durch die diskrete Fouriertransformation nicht bestimmt
werden kann. Je nach tatsdchlicher Anzahl und Position der Messpunkte kommt es zu einer
scheinbar hoheren oder niedrigeren Frequenz. Abbildung 45 zeigt die Auswirkungen zu

weniger Messpunkte. [27]
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Abbildung 45: Bei einer zu geringen Aufnahmefrequenz kann das Signal nicht korrekt abgebildet
werden. a) zeigt die Auswirkung von geringfiigig mehr als zwei Messpunkten (dargestellt mit
schwarzen Punkten) pro Periode, b) etwas mehr als einen Messpunkt je Periode [22]

Aufgrund des oben erklidrten Verhaltens bei zu geringer Aufnahmefrequenz wurde

versucht diese so hoch wie moglich zu halten. Aus diesem Grund wurde auch das
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Aufnahmefenster reduziert. Dadurch konnte die Aufnahmefrequenz erhoht werden. Je nach
GroBe der zu untersuchenden Probe kann der sogenannte Halfframe- oder Quaterframe-
Modus verwendet werden. Dabei wird die Pixelanzahl jeder Seite auf die Hilfte oder ein
Viertel reduziert. Dadurch ergibt sich eine auf ein Viertel beziehungsweise ein Achtel
reduzierte Pixelanzahl des Bildes. Durch die Reduzierung der Pixelanzahl kann die
Aufnahmefrequenz deutlich erhoht werden. Bei den verwendeten Einstellungen ergab sich
eine BildgroBe von 160 x 120 Bildpunkten. Allerdings stehen die oberen beiden
Pixelreihen nicht fiir Bildinformationen zur Verfiigung, da hier das Lock-in Signal

eingespeist wird.

Jede einzelne Aufnahme entspricht einem Messpunkt pro Pixel. Je nach
Aufnahmefrequenz ergibt jeder Film eine gewisse Anzahl an Messwerten je Bildpunkt.
Diese Werte wurden als sogenannte Digital Levels gespeichert. Hierbei handelt es sich
ganzzahlige Werte die, falls notwendig, einem Temperaturwert zugeordnet werden konnen.
Allerdings war fiir die Untersuchungen nur der relative Unterschied zwischen einzelnen
Bildpunkten beziehungsweise die relative Anderung iiber die Zeit von Interesse. Daher war
es nicht notwendig diese Digital Levels in eine absolute Temperatur umzurechnen. Durch
die Verwendung von Digital Levels war es moglich die Aufnahmen als Variablen vom Typ
Integer einzulesen. Diese haben einen geringeren Speicherbedarf als Gleitkommazahlen,
welche fiir Absoluttemperaturen notwendig wéren. Aulerdem ist die Weiterverarbeitung
von ganzzahligen Werten bei Computersystemen meist deutlich schneller als die von
Komazahlen. Auf Basis der Messwerte aus der Aufnahme wurde eine diskrete
Fouriertransformation durchgefiihrt. Aufgrund der grolen Datenmenge wurde hier die
Fast-Fourier-Transformation verwendet. Fiir die Auswertung der Aufnahmen wurde das
Programm MATLAB in der Version R2015a verwendet. Dieses hat viele der benotigten
Funktionen, wie zum Beispiel die FFT, bereits integriert. Aulerdem ist es hervorragend fiir
Bildanalysen geeignet. Aus der Fouriertransformation ergaben sich dann fiir jeden
Bildpunkt ein Amplitudenwert und ein Phasenwinkel beziiglich des eingespeisten
Referenzsignals. Diese wurden dann zu einem Amplitudenbild und einem Phasenbild

zusammengesetzt.

Fiir unbewegte Proben ist die oben beschriebene Auswertung durchfiihrbar. Dies ist bei der
strommodulierten Messung sowie bei der Messung unter statischer Last der Fall. Ist die
Probe hingegen in Bewegung, so sind zusitzliche Schritte notwendig. Wird die

Fouriertransformation ohne zusitzlichen Ausgleich der Bewegung durchgefiihrt, kann der
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Hotspot nicht lokalisiert werden, da ein Pixel im Laufe der Aufnahme unterschiedliche
Bereiche der Probe aufnimmt. Abbildung 46 zeigt das Amplitudenbild einer wihrend der

Aufnahme verschobenen Probe ohne weitere Bearbeitung.
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Abbildung 46: Amplitudenbild einer wihrend der Aufnahme verschobenen Probe

Aus diesem Grund war es notwendig die einzelnen Bilder so auszurichten, dass jeder Pixel
immer denselben Ausschnitt der Probe wiedergibt. Bedingt durch die Vielzahl der Bilder
kann dies nicht manuell durchgefiihrt werden. Die Methodik der Bildausrichtung wird im

nachfolgenden Kapitel genauer erldutert.

Um nun herauszufinden welche der Korngrenzen fiir das Bauteilverhalten verantwortlich
ist, musste der ermittelte Hotspot einer eben solchen zugeordnet werden. Dies wurde durch
Ubereinanderlegen der lichtmikroskopischen Aufnahme einer polierten Probe mit dem

zugehorigen Amplitudenbild, aus der thermographischen Analyse erreicht.

3.6.8 Bildausrichtung

Die Bildausrichtung wurde ebenfalls mit der Software MATLAB realisiert. Um die
grundsitzlichen Moglichkeiten zu ermitteln wurde ein Testbild mit 25 x 25 Pixel kreiert.
Allen Pixel mit Ausnahme eines 2 x 2 Pixel groen Feldes, welches den Wert 1 erhielt,
wurde der Wert 0 zugewiesen. Es handelte sich hierbei also um ein Graubild mit dem

bestmoglichen Kontrast. Der Wert 0 entsprach wei3 und 1 schwarz. Das schwarze Feld
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wurde nun in beide Richtungen verschoben. Dies wurde fiinfmal durchgefiihrt. Daraus
ergab sich eine Bildfolge aus sechs Einzelbildern mit einem jeweils, im Vergleich zum
ersten Bild, verschobenen schwarzem Feld. In den Bildern drei und vier handelte es sich
um Verschiebungen um ganze Pixel, bei den Bildern fiinf und sechs traten auch
Verschiebungen im Subpixelbereich auf. Wird beispielsweise das Feld um einen halben
Pixel verschoben, so gibt es nicht mehr zwei Pixel sondern nur noch ein Pixel mit dem
Wert 1, welches von zweien mit dem Wert 0,5 umgeben ist. Nach mehreren Tests zeigte
sich, dass der im Anhang beschriebene Programmcode 1 hierfiir sehr gut geeignet ist.
Abbildung 47a zeigt ein Bild welches eine Verschiebung um 0,3 Pixel aufweist,
Abbildung 47b zeigt dieses Bild nach der Reorientierung. Die Werte der einzelnen
Bildpunkte zeigen Abweichungen zum Ausgangsbild im niedrigen einstelligen

Prozentbereich.

B oy B o
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Abbildung 47: a) zeigt das um 0.3 Pixel verschobene Quadrat vor der Reorientierung. b) zeigt das
erfolgreich angepasste Quadrat

Diese Methode funktioniert bei einfachen Geometrien mit hohen Kontrasten sehr gut,
allerdings sind die aufgenommenen Thermographiebilder deutlich kontrastirmer und
haben aufgrund der geringen Auflosung keine so klar definierten Kanten. Die geringe
Auflosung ist nicht nur durch die Auflésung des Detektors begriindet. Zusitzlich wird die
Auflosung von optischen Instrumenten durch die Wellenlidnge der fiir die Bildgebung
verwendeten Strahlung bestimmt. Wie in Formel 19 erkennbar nimmt das

Auflosungsvermogen mit steigender Wellenldnge A ab:

A
Xmin = ————~ (22)

n=sin(@)’
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Xmin gibt den minimalen Abstand zweier Punkte an um diese noch auflésen zu kdnnen. Der
Offnungswinkel ¢ wir definiert durch das Verhiltnis von Linsenradius zu Objektabstand. n
beschreibt den Brechungsindex des Umgebungsmediums, in diesem Fall jenen von Luft.
Aufgrund des Versuchsaufbaus ist es nicht moglich den Brechungsindex durch den Einsatz
von Immersionsdl zu erhohen. [29] Durch diese Einflussfaktoren kann mit Programm 1
kein zufriedenstellendes Ergebnis erzielt werden. Durch die Reduzierung eines
Freiheitsgrades, es wird nur die Verschiebung des Bildes erlaubt in die auch die Probe
bewegt wird, kann das Ergebnis aber verbessert werden. Programm 2 beinhaltet diese
Einschriankung. Allerdings benétigt die Neuausrichtung einer thermographischen
Aufnahme mit 1500 Bildern mehrere Stunden. Da die fiir die Bestimmung der optimalen
Aufnahmebedingungen mehrere solcher Auswertungen notwendig sind, ist diese Methode

fiir unsere Zwecke nicht geeignet.

Der letztlich verwendete Code ist in Programm 3 beschrieben. Durch die Variation der
Auswerteparameter konnte das Programm an das jeweils vorliegende Bildmaterial
angepasst werden. Die hier verwendeten Einstellungen ergaben fiir die mit den zur

Verfiigung stehenden Thermokameras aufgenommenen Bilder gute Ergebnisse.

Mit Hilfe dieses Programms wurde nun jedes Bild der gesamten Aufnahme anhand des
ersten ausgerichtet. Fiir die Ausrichtung der einzelnen Bilder mussten diese allerdings erst
in Graustufenbilder umgewandelt werden. Dabei wurden die Digital Levels jedes
Bildpunktes in einen Zahlenwert zwischen O und 1 skaliert. Dadurch wurden die
Absolutwerte der Ergebnisse der FFT deutlich geringer als bei jenen Aufnahmen, bei
denen keine Neuausrichtung notwendig war. Dadurch wurde das Ergebnis der Analyse
allerdings nicht verdndert. Die Position und relative Intensitit des Hotspots blieben

erhalten.

Bei den hier verwendeten Aufnahmen wurde nur eine Verschiebung der Bilder
vorgenommen. Aufgrund der Bewegung parallel zur Probenachse war keine Rotation
erforderlich. AuBerdem war die elastische Verformung so gering, dass diese hier
vernachldssigt werden konnte. Jeder zusitzliche Freiheitsgrad wiirde die Rechenzeit die fiir
die Anpassung benotigt wird deutlich erhohen. Auflerdem haben Tests gezeigt, dass
zusitzliche Freiheitsgrade das Ergebnis bei dieser Anwendung nicht verbessern. Nach der
Neuanordnung der einzelnen Bilder konnte die Fouriertransformation durchgefiihrt

werden. In Abbildung 48 wird das Amplitudenbild einer bei der Aufnahme verschobenen
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Probe gezeigt, an der die Neuausrichtung der Bilder durchgefiihrt wurde. Im Vergleich zu

Abbildung 46 ist hier der Hotspot deutlich erkennbar und zeigt keine Verwischungen.
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Abbildung 48: Amplitudenbild der verschobenen Probe nach dem Ausgleich der Verschiebung.
Die Streifen am rechten Rand resultieren aus der Anpassung der Bilder, da die Probe nach rechts
auflen verschoben wurde

Die fiir die oben erklidrte Neuausrichtung der Bilder benétigte Rechenzeit ist abhéngig von
deren GroBe und Anzahl. Da mit hohen Aufnahmefrequenzen von bis zu 1200 Bildern pro
Sekunde aufgezeichnet wurde, nimmt diese Auswertung einige Zeit in Anspruch. Um dies
zu optimieren wurden die einzelnen Bilder beschnitten. So war es moglich am oberen und
unteren Bildrand einige Pixelreihen zu loschen, ohne dass Informationen iiber den zu
analysierenden Bereich verloren gingen. Dabei wurde darauf zu geachtet, dass die Probe
moglichst in der Mitte des Bildes platziert ist. AuBerdem wurden nicht zu viele Pixelreihen
geloscht, da sonst die Neuausrichtung der Bilder nicht zufriedenstellend durchgefiihrt

werden konnte.

Die Reorientierung einer Aufnahme mit 1500 Bildern, wobei jedes Bild eine Auflésung
160x120 Bildpunkten hat, konnte nun in wenigen Minuten durchgefiihrt. Dadurch war es
moglich die Auswirkung der Anderung von Aufnahmeparametern zeitnahe zu analysieren

und optimale Einstellungen vorzunehmen.
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4.1 Vorversuche

Die ersten Untersuchungen an Vielschichtvaristoren unter statischer Last haben gezeigt,
dass sich die Intensitit des Hotspots deutlich mit der aufgebrachten Druckspannung
verdndert. In den Abbildungen 49 und 50 wird dies anhand des jeweiligen
Amplitudenbilds eines Vielschichtvaristors gezeigt. Die Messungen wurden immer in
beiden Spannungspolarititen durchgefiihrt. Die Richtung der Polaritit wurde vor der
Messung festgelegt und wihrend dieser beibehalten. Nach Moglichkeit wurde dieselbe
Bezeichnung wie bei der Messung der Strom-Spannungs-Kennlinien, wie in Kapitel 3.6.1
beschrieben, beibehalten. Allerdings war das nicht immer umsetzbar, da sich die
Kennlinien wihrend der Prédparation verdndern konnen und dadurch die urspriinglich
festgelegte Messrichtung nicht mehr feststellbar ist. Abbildung 49 zeigt die Aufnahmen in
Richtung FWD (forward) und Abbildung 50 in REV (reversed) Richtung. Alle
Aufnahmen wurden mit einer angelegten Spannung von 4 V und 10 Ohm Vorwiderstand

durchgefiihrt.

a) b)

Amplitude Amplitude

Abbildung 49: Amplitudenbild bei a) 1 N und b) 5 N. Die Polaritit der Spannungsversorgung
entspricht der FWD Richtung der zugehoérigen Strom-Spannungs-Kennlinie
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a) b)

Amplitude Amplitude
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Abbildung 50: Amplitudenbild bei a) 1 N und b) 5 N. Die Polaritit der Spannungsversorgung
entspricht der REV Richtung der zugehorigen Strom-Spannungs-Kennlinie

Es ist deutlich erkennbar, dass unabhéngig von der Polaritit der Messungen die Intensitét

des Hotspots bei Erhohung des Drucks erheblich zunimmt.

Abbildung 51 zeigt die dazugehorige Strom Spannungskennlinie dieser Probe. Hier ist
klar ersichtlich, dass durch steigende mechanische Belastung die Leitfahigkeit in beiden
Messrichtungen zunimmt. Dies fiihrt zu hoheren Stromen bei gleicher Spannung. Da die
Stromversorgung bei den thermographischen Aufnahmen spannungsgesteuert ist, wird eine
groflere Wirmeentwicklung erwartet. Dieser Effekt ist bei der als FWD deklarierten
Polaritdt etwas stirker ausgeprdgt als bei der mit REV bezeichneten. Die
thermographischen Aufnahmen aus Abbildung 49 und 50 bestitigen diese Erwartung. Die
Krafteinleitung sowohl bei der Messung der I-U-Kennlinie als auch bei der

thermographischen Analyse erfolgte parallel zu den Innenelektroden.

Seite 60



4 Ergebnisse

un

Abbildung 51: Strom-Spannungs-Kennline bei 1 N und bei 8 N bei Krafteinleitung parallel zu den
Innenelektroden

Da diese Probe auch fiir die ersten Versuche mit dynamischen Belastungen verwendet
wurde, erfuhr sie eine Vielzahl an Lastwechseln. Der GroBteil der Parameterstudien mit
Priiffrequenzen von 10 bis 100 Hz bei unterschiedlichen Amplituden und Vorkriften
wurden mit dieser Probe durchgefiihrt. Nach Abschluss dieser Vorversuche wurde die
Probe erneut bei unterschiedlichen statischen Kraftstufen thermographisch analysiert. Die
Druckabhingigkeit des Varistors hat sich hier deutlich reduziert. Zusitzlich dazu ist die
Leittdhigkeit drastisch angestiegen. Durch die Reduktion der Druckabhingigkeit konnte
bei der Analyse mit dynamischer mechanischer Belastung kein Hotspot mehr ermittelt
werden. Dies liegt daran, dass durch die Auswertung mittels Lock-in Technik und FFT nur
relative Anderungen ausgewertet werden, und diese zu gering ausfallen, um sie detektieren
zu konnen. Dies ist auch der Grund fiir die Notwendigkeit der Vorauswahl der Proben

beziiglich ihrem druckabhéngigem elektrischen Verhalten.

4.2 Hauptversuche

Fiir die Durchfiihrung der Hauptversuche wurde eine Vorauswahl der Proben anhand der
Druckabhiingigkeit ihrer Strom-Spannungs-Kennlinie getroffen. Die Messung der dafiir
bendtigten Kennlinien erfolgte sowohl fiir stehende als auch fiir liegende
Probenpositionen. Dies ist notwendig um sicherzustellen, dass die verwendeten Proben
auch tatsidchlich den gewiinscht Effekt zeigen. Um die Druckabhingigkeit auch bei der
thermographischen Analyse nachweisen zu konnen sind Proben notwendig deren
Druckabhingigkeit moglichst ausgeprégt ist. Aus einer Messreihe von 25 Proben wurden

schlussendlich drei Proben ausgewdhlt, die sich fiir die geplanten Untersuchungen am
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besten eignen. Diese werden nachfolgend mit P1 bis P3 bezeichnet. Es wurde bereits bei
der Messung der Strom-Spannungs-Kennlinien festgestellt, dass die mechanische
Spannung unterschiedliche Auswirkungen auf die Proben hat. So ist sowohl eine Erhohung
als auch eine Verringerung der Leitfihigkeit moglich. Auch die GroBe der Anderung kann

unterschiedlich sein.

4.2.1 Versuche bei statischer mechanischer Last

Wegen der notwendigen Schleif- und Polierschritte hatte sich bei allen Proben der
Querschnitt deutlich verringert. Allerdings wurde der Restquerschnitt aufgrund der
unterschiedlichen Lage der dominierenden Strompfade nicht gleichermalen reduziert. In
Tabelle 2 sind die Restdicken der Proben, sowie die daraus resultierenden Maximalkrifte
eingetragen. Die Krifte wurden so gewihlt, dass die mechanischen Spannungen bei
stehenden Positionen im Bereich von 110 MPa und bei liegenden Positionen im Bereich
von 80 MPa liegen. P1 konnte aufgrund eines Schadens durch Uberspannung nicht mehr in

liegender Position gepriift werden.

Tabelle 2: Restdicke der Proben und aufgebrachte Maximalkraft

# Restdicke [l-lm] Fmax stehend[N ] Fmax liegend [N ]

P1 186 5 -
P2 140 4 6
P3 200 6 8

In den Abbildungen 52 bis 54 sind exemplarisch einige Amplitudenbilder der

durchgefiihrten thermographischen Untersuchungen dargestellt.
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Abbildung 52: Amplitudenbild von P1 bei stehender Belastung in FWD Richtung mit einer
Priiffrequenz von 40 Hz beia) 1 Nund b) 5N
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Abbildung 53: Amplitudenbild von P2 bei stehender Belastung in FWD Richtung mit einer
Priiffrequenz von 40 Hz bei a) 1 Nund b) 4 N
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Abbildung 54: Amplitudenbild von P2 bei liegender Belastung in FWD Richtung mit einer
Priiffrequenz von 40 Hz bei a) 1 Nund b) 6 N
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4.2.2 Versuche mit dynamischer mechanischer Last
Die im vorherigen Kapitel beschriebene Anderung der Intensitit des Hotspots mit einer
Anderung der mechanischen Spannung soll hier auch mit Hilfe einer sinusformigen

Kraftanderung nachgewiesen werden.

Hierzu wurden die Proben sowohl liegen als auch stehend mit einer Vorkraft von 1 N
versehen. Die Amplitude der aufgebrachten Kraft wurde so gewdhlt, dass die in Tabelle 2
beschriebene Maximalkraft erreicht wird. Es wurde bei jeder Probe eine Versuchsreihe mit
unterschiedlichen Anregungsfrequenzen sowie verschiedenen elektrischen Spannungen am
Varistor durchgefiihrt. Dadurch sollten die optimalen Aufnahmeparameter bestimmt

werden.

Nach Auswertung der durchgefiihrten Versuche konnte allerdings keine sichere Aussage
iiber die Position des jeweiligen Hotspots getroffen werden. Abbildung 55 zeigt
exemplarisch das Ergebnis einer der durchgefiihrten Auswertungen stehend gepriifter

Varistoren.
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Abbildung 55: Amplitudenbild der mit 60 Hz dynamisch parallel zu den Innenelektroden
belasteten Probe P1. Vorkraft: 1 N, Maximalkraft 5 N, Der rot markierte Bereich deutet die Lage
des Hotspots bei den statisch durchgefiihrten Versuchen an. Der rot markierte Bereich deutet die
Lage des Hotspots bei den statisch durchgefiihrten Versuchen an

Auch aus den Auswertungen der liegend gepriiften Bauteile konnte nicht auf die Lage des
Hotspots geschlossen werden. In Abbildung 56 ist das Ergebnis der Auswertung eines

liegend gepriiften Varistors dargestellt.
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Abbildung 56: Amplitudenbild der mit 40 Hz dynamisch normal zu den Innenelektroden
belasteten Probe P3. Vorkraft: 1 N, Maximalkraft 8 N. Der rot markierte Bereich deutet die Lage
des Hotspots bei den statisch durchgefiihrten Versuchen an.

Um den Nachweis der Funktionsfahigkeit des entwickelten Versuchsaufbaus zu erbringen
war es notwendig, den Effekt zu verstirken um herauszufinden, ob so die Position des
Hotspots gefunden werden kann. Dazu wurde der elektrische Kontakt mit derselben
Frequenz mit der auch der Piezostack angeregt wurde periodisch getrennt. Die Bewegung
des Varistors blieb dabei wie in den vorhergehenden Versuchen erhalten. Dadurch wurde
eine pulsierende Wirmeidnderung im Bauteil erwirkt, die in etwa jener bei den
dynamischen Versuchen entspricht, allerdings mit einer deutlich groBeren Variation der
Temperatur. Das Ergebnis eines so durchgefiihrten Versuchs ist in Abbildung 57
abgebildet.
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Abbildung 57: Periodische elektrische Kontaktierung der stehenden Probe P3.
Priiffrequenz: 100 Hz, Spannung: 5,5 V

Hier ist die Lage des Hotspots klar ersichtlich. Diese deckt sich auch mit der Position aus
den zuvor durchgefiihrten statischen Analysen. Daraus ldsst sich schlieBen, dass die
Untersuchungsmethode grundsitzlich zur dynamischen thermographischen Analyse
geeignet ist. Allerdings ist in der derzeitigen Ausfiihrung eine deutlich groflere Variation in
der Temperatur notwendig, als durch die Anderung der mechanischen Spannung

hervorgerufen wird.

Um die GroBenordnung der Variation des Stromflusses zu erhalten, die durch die
Druckspannung hervorgerufen wird, wurde diese wihrend der dynamischen Belastung
einer Probe ermittelt. Die Messung erfolgte mit einem Oszilloskop {iiber einen
Vorwiderstand. Das Ergebnis dieser Messung ist in Abbildung 58 dargestellt. Aufgrund
des hohen Rauschanteils im Signal musste hier immer iiber mehrere Messpunkte gemittelt

werden. Die Auswertung erfolgte mit der Software Mathematica 10.
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Abbildung 58: Ermittelter Strom durch Probe P2 bei dynamischer mechanischer Belastung normal
zu den Innenelektroden. Die mechanische Belastung erfolgte hier mit 40 Hz. Vorkraft: 1 N,
Maximalkraft: 5 N, elektrische Spannung am Varistor: 2 V

Anhand des in Abbildung 58 dargestellten Diagramms kann ermittelt werden, dass die
Frequenz des Antwortsignals bei 40 Hz liegt. Dies entspricht der Frequenz des fiir diesen
Versuch verwendeten Anregungssignals des Piezostacks. AuBlerdem ist ersichtlich, dass
die Anderung des Stroms nur etwa 20 uA betrigt, was allerdings circa 15 % der

Stromstédrke im anfinglichen Zustand entspricht.

Es wird vermutet, dass die Variation der Erwidrmung infolge der aufgebrachten
wechselnden mechanischen Spannung zu gering ist, um sie mit den zur Verfiigung

stehenden Mitteln zu detektieren.
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In dieser Arbeit wurde die Auswirkung von mechanischen Druckspannungen auf das
elektrische Verhalten von Varistoren untersucht. Hierzu wurde der dominierende

Strompfad im Varistor freigelegt und mit einer Thermokamera analysiert.

Fiir die Untersuchungen wurden mit Praseodym dotierte ZnO Vielschichtvaristoren
verwendet. Diese besitzen zwei Innenelektroden aus Silber mit einem Abstand von circa
20 ym. Durch den geringen Innenelektrodenabstand ist meist nur eine Korngrenze
eigenschaftsbestimmend fiir das gesamte Bauteil. Durch die geringe Bauteilgroe von
530 x 290 x 230 um® war die Entwicklung einer eigenen Priifvorrichtung notwendig.
Wichtige Anforderungen an diese Vorrichtungen sind die Moglichkeiten zur statischen und
dynamischen Priifung kleiner Bauteile. Aus diesem Grund wurde ein Piezostack fiir die
dynamische Kraftaufbringung verwendet. Statische Lasten wurden mit einer Stellschraube
aufgebracht. Gleichzeitig sollten thermographische Aufnahmen moglich sein, was

aufgrund des Arbeitsabstandes der verwendeten Linse eine kompakte Bauform voraussetzt.

Die thermographischen Aufnahmen wurden erst bei verschiedenen statischen
mechanischen Lasten durchgefiihrt um die Position und die Anderung des Hotspots zu
ermitteln. Hierbei erfolgte die Auswertung mittels Fast-Fourier-Transformationen (FFT).
Im Anschluss folgte die Aufnahme bei dynamischer Belastung. Eine besondere
Herausforderung besteht in der Auswertung der Messdaten. Bevor die FFT durchgefiihrt
werden konnte musste die durch die dynamische Kraftaufbringung entstandene
Verschiebung der Probe ausgeglichen werden. Dies ist notwendig, da jeder Bildpunkt
einem Messwert entspricht und die gesamte Aufnahme somit einer Messreihe. Wird der
Ausgleich der Verschiebung nicht vorgenommen fiihrt das zu einer Uberlagerung der

Messwerte und das Ergebnis ist nicht interpretierbar.

Da die verwendeten Bauteile nicht alle eine gleichméfige Druckabhingigkeit zeigten
erfolgte eine Vorauswahl der Proben {iiber die Messung druckabhingiger Strom-
Spannungs-Kennlinien. Sowohl die Messung der I-U-Kennlinien als auch die Belastung
fir die thermographischen Aufnahmen erfolgte parallel und normal zu den
Innenelektroden. Bei den Versuchen mit Krafteinleitung parallel zu den Elektroden
erfolgte die elektrische Kontaktierung iiber Kupferklebeband, welches auf die isolierenden

Stempel der Priifvorrichtung aufgeklebt war. Fiir die Versuche mit Krafteinleitung normal
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zu den Innenelektroden erfolgte die elektrische Kontaktierung mit Silberleitpaste an den
seitlichen metallischen Kappen. Hierzu wurde der Varistor auf einen Glastriger aufgeklebt.
Um ein gleichméBiges Spannungsfeld im Inneren der Probe zu gewihrleisten wurden die
Kappen an den aufliegenden Oberflachen entfernt. Da bei diesen Bauteilen meist nur
wenige Korngrenzen das Bauteilverhalten dominieren war nicht zu erwarten, dass sich die
Effekte gegenseitig aufheben. Daher ist eine Anderung der Korngrenzeigenschaften auch
meist durch die Messung der I-U-Kennlinie des gesamten Bauteils feststellbar. Dies wurde

zur Vorauswahl der Proben verwendet.

Die untersuchten Vielschichtvaristoren zeigten eine deutliche Druckabhingigkeit ihrer
elektrischen Eigenschaften. Dies lie3 sich sowohl durch die Messung druckabhingiger
Strom-Spannungs-Kennlinien als auch durch druckabhédngige thermographische Analysen
nachweisen. Das Aufbringen einer statischen mechanischen Last bewirkte auch eine
Anderung der Intensitit des detektierten Hotspots. Dies kann auf eine Anderung des
elektrischen Widerstands der Korngrenze zuriickgefithrt werden. Das Ausmal} der
Anderung nahm mit der Erhohung der mechanischen Spannung zu. Des Weiteren war die
Starke des Effekts abhingig davon, ob die mechanische Belastung normal oder parallel zu
den Innenelektroden eingebracht wurde. Dies konnte auf eine Abhingigkeit der

Eigenschaften von der Kornorientierung zuriickgefiihrt werden.

Bei den mechanisch modulierten Versuchen konnte die Variation der Temperatur infolge
der durch die Druckspannung verursachten Anderungen der elektrischen Leitfihigkeit
nicht detektiert werden. Dies liegt an der geringen Ausprigung dieses Effekts. Durch eine
Verbesserung der Bildreorientierung konnte die Empfindlichkeit der Messungen
moglicherweise erhoht werden. Ein Test bei dem die elektrische Kontaktierung mit
derselben Frequenz wie die der mechanisch aufgebrachten Last erfolgte hat gezeigt, dass
mit der entworfenen Priifmethode dominierende Strompfade grundsitzlich detektiert
werden konnen. Allerdings ist hier die Variation der Temperatur deutlich groBer als bei

rein mechanisch modulierten Versuchen.

Die in dieser Arbeit entworfene Priifvorrichtung wird rein manuell gesteuert. Ein nédchster
sinnvoller Schritt wére die Implementierung einer Regelung um Kraftverldufe einstellen zu
konnen. Fiir eine simple Kraftregelung bei fix eingestellter Vorkraft wird lediglich ein
Regler benétigt der das Signal der Kraftmessdose auswertet und die Spannung am
Piezostack regelt. Die Geschwindigkeit des Reglers limitiert hier die maximal mogliche

Priiffrequenz. Um auch die Vorkraft automatisch regeln zu konnen sind zusétzliche
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konstruktive Anderungen notwendig. Eine mogliche Umsetzung hierfiir wire zum Beispiel
die Verwendung eines Schrittmotors, der die Stellschraube antreibt. Dieser miisste dann
auch in den Regelkreis eingebunden werden. Der Antrieb konnte beispielsweise iiber einen
Riemen- oder Zahnradantrieb erfolgen. Zusitzlich sollte die Priifvorrichtung auf einem
Stiander befestigt werden. Dafiir befinden sich bereits zwei Bohrungen am unteren Teil des

Rahmens.

Eine zusitzliche niitzliche Erweiterung wire die Messung des Weges. Dazu miisste ein
Wegaufnehmer in die Vorrichtung integriert werden. Fiir eine erste kostengiinstige
Umsetzung konnte hierfiir der Wegaufnehmer einer handelsiiblichen digitalen Schiebelehre
verwendet werden. Soll zusitzlich der Weg als Regelgrofe verwendet werden miisste auch

dieses Signal in den Regelkreis integriert werden.

Werden diese MaBnahmen umgesetzt, so erhidlt man eine vollwertige automatische
Priifmaschine fiir Miniaturproben. Durch die kompakte Bauweise ist diese dann prinzipiell
mobil einsetzbar und kann mit anderen Messmethoden, wie zum Beispiel

Ramanmessungen oder Untersuchungen im Rasterelektronenmikroskop verwendet werden.
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6.1 Programm 1

iFrame=2;

limovieR(:, :,1l)=mat2gray(limovie(:,:,1));
fixed =limovieR(:,:,1);

UseAllPixels=1;

parfor nFr=iFrame : 6
moving = mat2gray(limovie(:, :,nFr));
[optimizer, metric] = imregconfig('monomodal');
moving = imhistmatch (moving, fixed);
[~,movingRegistered] = imregdemons (moving, fixed, [3000 2600

220071, "AccumulatedFieldSmoothing',1.5);
limovieR(:, :,nFr)=mat2gray (movingRegistered) ;

end

6.2 Programm 2

iFrame=2;

limovieR(:, :,1l)=mat2gray(limovie(:,:,1));
parfor_progress (NFFT) ;

fixed =limovieR(:,:,1);

UseAllPixels=1;

parfor nFr=iFrame : NFFT

moving = mat2gray(limovie(:, :,nFr));
moving = imhistmatch (moving, fixed);
[D,~] = imregdemons (moving, fixed, [3000 2600

24001, "AccumulatedFieldSmoothing',1.5);
D(:,:,2)=0;
B = imwarp (moving,D);
limovieR(:, :,nFr)=mat2gray (B) ;

end

6.3 Programm 3
iFrame=2;
limovieR(:, :,1)=mat2gray (limovie(:,:,1));
fixed =mat2gray(limovie(:,:,1));
parfor nFr=iFrame : NFFT
moving = mat2gray(limovie(:, :,nFr));

optimizer = registration.optimizer.OnePlusOneEvolutionary;
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optimizer.InitialRadius=1.250000e-15

optimizer.Epsilon=1e-8

metric = registration.metric.MeanSquares;

movingRegistered = imregister (moving, fixed, 'translation',
optimizer, metric);

limovieR(:, :,nFr)=mat2gray (movingRegistered) ;

parfor_progress;

end
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