NGB - Application Note 438 - DE - 0526 - Technische Anderungen vorbehalten.

APPLICATION NOTE

Diamant - Laser Flash A*n\ﬁﬁ?’se

Prazise Warmeleitfahigkeitstest an Diamanten
durch die richtige Gerate- und Verfahrenswahl

Jinyan Li, Applications Laboratory Shanghai, Dorothea Stobitzer und Alberto Gomez, Applications Laboratory Selb

Einleitung

Das Warmemanagement ist ein zentrales Thema fur
zahlreiche Anwendungen und gewinnt zunehmend an
Bedeutung. Dies gilt insbesondere fir moderne, leis-
tungsstarke elektronische und optoelektronische Gerate
(5G-Anwendungen, Hochleistungsrechner oder Hoch-
leistungs-Halbleiterchips), die auf extrem kleinem Raum
erhebliche Mengen an Warme erzeugen. Um die Warme
schnell abzuleiten, mussen Kuihlkdrper/Warmeleit-
beschichtungen aus Materialien mit hoher Warmeleit-
fahigkeit an der Warmequelle positioniert werden

(z. B. KUhlrippen, Lufter, Kihlkorper usw.).

Bei der Suche nach optimalen Materialkandida-
ten hat sich Diamant als vielversprechende Ldsung
herausgestellt. Diamant ist nicht nur eines der der-
zeit im industriellen MaBstab harteste herge-
stellte Materialen, sondern weist auch die hochste
Warmeleitfahigkeit  aller  bekannten  nattrlichen
Materialien auf. Bei Raumtemperatur kann seine Warme-
leitfahigkeit zum Teil sogar Werte tGber 2000 W/(m-K)
annehmen, was etwa vier- bis funfmal hoéher ist als
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die von Kupfer oder Silber. In Kombination mit seinem
auBergewohnlich niedrigen Wéarmeausdehnungskoeffi-
zienten und seinen elektrischen Isolationseigenschaften
bei Raumtemperatur ist Diamant ein hervorragendes
Material fur anspruchsvolle Anwendungen im Bereich
des Warmemanagements. Dabei ist es besonders wich-
tig, die Warmeleitfahigkeit genau zu prifen. Die extrem
hohe Warmeleitfahigkeit und optische Transparenz stel-
len jedoch erhebliche Herausforderungen fir die pra-
zise Messung der thermischen Eigenschaften dar. Daher
ist die Auswahl geeigneter thermischen Prufverfahren,
-gerate und -techniken entscheidend.

Die Laser/Light-Flash-Analyse (LFA), ein berihrungslo-
ses thermisches Messverfahren, eignet sich sehr gut zur
Untersuchung von Materialien mit hoher Warmeleitfa-
higkeit. In diesem Anwendungsbeispiel wird darauf ein-
gegangen, wie Proben mit hoher Warmeleitfahigkeit
und transparente Proben, wie beispielsweise Diamant,
unter Verwendung der NETZSCH LFA 717 HyperFlash®
gemessen werden konnen. Die bei der Untersuchung
angewandten experimentellen Techniken werden
erladutert.
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Charakterisierung in der Through-Plane-Richtung

Abbildung 1 zeigt die Ergebnisse fir die Temperaturleitfa-
higkeit, die spezifische Warmekapazitat und die Warme-
leitfahigkeit einer 2,69 mm dicken Diamantprobe. Bei
Raumtemperatur betragt die Temperaturleitfahigkeit
der Probe etwa 1100 mm?/s und ihre Warmeleitfahigkeit
etwa 2000 W/(m-K). Mit steigender Temperatur nimmt
die Warmeleitfahigkeit rapide ab, was auf den star-
ken Anstieg der Phonon-Phonon-Streuung (Umklapp-
Prozesse) zurlckzuflhren ist [1]. Bei 300 °C fallt die
Warmeleitfahigkeit unter 1000 W/(m-K). Dies deutet
darauf hin, dass die Warmeleitfahigkeit von Diamanten
erheblich von Temperaturanderungen beeinflusst wird.
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Bei der Analyse von Materialien mit einer derart hohen
Temperaturleitfahigkeit mittels LFA ist die Minimierung
der Lichtimpulsldange und ihrer Energie unerlasslich, um
bei der erforderlichen Temperatur genaue und zuverlas-
sige Ergebnisse zu erhalten. Die LFA 717 kombiniert eine
einstellbare Impulsbreite Gber einen weiten Bereich von
10 bis 1500 ps mit einem hochempfindlichen Detektor
und einer Datenerfassungsfrequenz von 2 MHz. Dadurch
ist eine genaue Charakterisierung der Warmeleitfahig-
keit selbst bei Diamantproben sichergestellt. In Tabelle 1
sind die Messbedingungen aufgefihrt.
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1 Thermophysikalische Eigenschaften von Diamant in der Through-Plane-Richtung
Tabelle 1 | pA_Messbedingungen
Probe Diamant

Probenvorbereitung
ProbengroBe
Probenhalter

Temperatur-bereich
Atmosphare

Pulsbreite

Modell
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mit Gold besputtert und einer diinnen Grafitschicht bedeckt

Kantenlange: 10 mm; Dicke: 2,69 mm
4 quadratische Proben
RT bis 500 °C
Stickstoff
50 us

Transparent
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Probenvorbereitung und deren Einfluss

Proben fur LFA-Messungen werden in der Regel mit
Graphit beschichtet, um ihre Absorptions- und Emis-
sionsfahigkeit fur Lichtstrahlung zu erhéhen sowie
ihre Reflektivitdt zu verringern (siehe Abbildung 2).
Bei herkémmlichen Proben ist der Einfluss der Graphit-
beschichtung auf die Ergebnisse der Warmeleitfahigkeit
oft vernachlassigbar. Dies ist bei Diamant, insbesondere
bei Einkristall-Diamant mit auBergewohnlich hoher
Warmeleitfahigkeit, jedoch nicht der Fall. UberméBig
dicke Graphitbeschichtungen senken die gemessene
Temperaturleitfahigkeit erheblich. Eine unzureichende
Beschichtungsdicke kann das Blitzlicht hingegen nicht
vollstandig absorbieren. Die hohe Lichtdurchlassigkeit
von Diamant beeintrachtigt in diesem Fall die Quali-
tat des Detektorsignals und somit die Genauigkeit der
Analyse. Eine effiziente Losung hierfur ist das Aufbringen
einer dunnen, Gold-Sputterschicht auf der Oberflache
der Diamantprobe, um diese undurchsichtig zu machen.
AnschlieBend wird eine diinne Graphitbeschichtung auf-
getragen, um die Strahlungsabsorption- und Emissions-
fahigkeit zu verbessern.

v

Messungen an Diamanten mit unterschiedlichen
Beschichtungen

Tabelle 2 vergleicht die Auswirkungen von vier Ober-
flachenbeschichtungsmethoden auf die Temperatur-
leitfahigkeit einer Einkristall-Diamantprobe mit einer
Dicke von 1,948 mm. Als Beschichtungsmethoden wur-
den gewahlt: ein, zwei und drei Graphitschichten sowie
Goldsputtern mit dem anschlieBenden Aufbringen einer
dinnen Graphitschicht bei Raumtemperatur. Es zeigt
sich, dass bei direkter Beschichtung der Probe mit Gra-
phit jede Graphitschicht die Probendicke um etwa 10 um
erhoht. Das hei3t, nach dem Aufbringen von drei Gra-
phitschichten hatte sich die Probendicke um etwa 30 um
erhoht. Entsprechend nahm die Temperaturleitfahigkeit
der Diamantprobe mit zunehmender Dicke der Graphit-
beschichtung ab. Wie erwartet, verringert die Kombi-
nation aus einer dinnen Goldsputterbeschichtung und
einer diinnen, nicht durchgehenden Graphitschicht den
Einfluss der erforderlichen Oberflachenbeschichtung auf
die Analyse.

1 to 3 graphite-coatings

Diamond
sample

Sputtered-gold layer and

2 Foto der Diamantproben, hergestellt mit unterschiedlichen Probenvorbereitungsmethoden

Tabelle 2 i flyss der Art der Probenbeschichtung auf die resultierende Temperatureleitfahigkeit bei RT. Ausgangsprobendicke vor der Beschichtung: 1,948 mm.

Probenvorbereitung
einmalige Graphitbeschichtung
zweimalige Graphitbeschichtung
dreimalige Graphitbeschichtung

eine Goldschicht besputterd + diinne Graphitbeschichtung
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Dicke (mm) Temperaturleitfahigkeit (mm?/s)
1,960 1093,16
1,969 1011,42
1,978 731,84
1,956 1223,25
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Zur Verifizierung der Ergebnisse zur Temperaturleit-
fahigkeit wurden zwei weitere Diamantproben mit
unterschiedlichen Dicken (0,915 mm und 3,001 mm)
analysiert.

Die Werte fur die Temperaturleitfahigkeit aller drei Pro-
ben — mit einem Mittelwert von ca. 1240 mm?/s und
einer Standardabweichung von weniger als 3 % — sind
sehr ahnlich, was die hohe Reproduzierbarkeit dieser mit
der NETZSCH LFA 717 durchgefihrten Analyse unter-
streicht (siehe Tabelle 3).

Bemerkenswert ist, dass die fur die drei Proben aufge-
zeichneten Detektorsignale eine hervorragende Uber-
einstimmung mit den angepassten Modell-Kurven
zeigen (siehe Abbildung 3).

Zusammenfassung

Die mit der LFA 717 HyperFlash® durchgefuhrten Mes-
sungen belegen die hervorragende Eignung des Gerat
zur genauen Bestimmung der thermischen Eigenschaf-
ten von duBerst herausfordernden Materialien wie Dia-
mant, das eine extrem hohe Warmeleitfdhigkeit mit
einer erheblichen optischen Transparenz vereint. Die
Ergebnisse zeigen, dass selbst unter anspruchsvollen
Messbedingungen mit geeigneten Oberflachenvorbe-
reitungs- und Auswertungsstrategien zuverlassige und
hochgradig reproduzierbare Daten gewonnen werden
kdnnen.

Tabelle 3 Temperaturleitfahigkeit von Diamantproben unterschiedlicher Dicke
(mitduinner Sputter-Goldschicht und teilweiser Graphitbeschichtung).

Probe Temperaturleitfahigkeit

(mm?/s)
Diamant-0,915 mm 1225,25
Diamant-1,948 mm 1223,25
Diamant-3,001 mm 1277,61

Flr diese Proben wurde ein kombinierter Beschichtungs-
ansatz angewendet: Aufbringen einer Gold-Sputter-
schicht, gefolgt von einer dinnen Graphitschicht, was
fur eine optimale Signalqualitat sorgt. Diese Vorberei-
tung ermoglichte eine stabile Signalerfassung und ver-
besserte die Datenqualitat erheblich. Basierend auf dem
resultierenden Signalverhalten wurde das am besten
geeignete Auswertungsmodell (Standard- oder Transpa-
renzmodell) ausgewahlt, wodurch eine genaue Bestim-
mung der Temperaturleitfahigkeit sichergestellt wurde.

Insgesamt erwies sich die LFA 717 als hochprazises,
robustes und gleichzeitig flexibles Messgeréat, das eine
zuverlassige Charakterisierung von Materialien mit
extremen thermischen und optischen Eigenschaften
ermoglicht.
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3 Kurve des Temperaturanstiegs der Diamantprobe mit Gold Sputtering; Probendicke: 3,001 mm, Model: Transparent.
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