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Einleitung

Der anisotrope magnetoresistive (AMR) Effekt bildet
sich in ferromagnetischen Materialien aus und be-
schreibt die elektrische Widerstandsanderung des
Materials abhangig von dessen Magnetisierung. Sen-
soren auf Basis des AMR-Effektes werden zum Bei-
spiel in der Automatisierungs- und Fahrzeugtechnik
genutzt, um Position und Rotation von bewegten Tei-
len zu detektieren.

Um einen sehr hohen AMR-Effekt zu erzielen, ist es
notwendig weichmagnetische und hochpermeable
Materialien wie Nickel-Eisen-Legierungen zu verwen-
den und diese als defektfreie, vorzugsweise Dinn-
schicht, auf (starren) Substraten abzuscheiden.
Dadurch wird allerdings der Anwendungsbereich der
AMR-Sensoren eingeschrankt, da diese nur schwer
auf flexiblen Substraten wie Polymerfolien oder Pa-
pier abgeschieden werden kdénnen [1,2]. Die Herstel-
lung der Sensoren Uber physikalische Gasphasenab-
scheidung ist zudem kostenintensiv.

Der hier vorgeschlagene innovative Ansatz be-
schreibt die Herstellung von AMR-Sensoren Uber
eine nasschemische Abscheidung mit Tintenstrahl-
druck. Dies ermdglicht zukinftig die kostengiinstige
und flexible Herstellung solcher Sensoren bzw. AMR-
Sensorarrays auf einer grol3en Anzahl von Substrats-
orten. Der Herstellungsansatz auf Basis Drucktechnik
wurde bereits fur GMR-Sensoren [3], aber auch fir
AMR-Sensoren [4,5] beschrieben. In dieser Verof-
fentlichung wird nach unserer Kenntnis zum ersten
Mal der magnetoresistive Effekt gedruckter Invar-Le-
gierungen beschrieben.

Methoden und Materialien

Tintenherstellung und Tintenstrahldruck

Fur die Herstellung der Magnettinte wurde eine Le-
gierung vom Typ Invar (Eisen-Nickel-Legierung) aus-
gewahlt. Hierfir wurde ein kommerziell erhaltliches
Legierungspulver der Firma Nanografi Nano Techno-
logy (Turkei, Produkt NGO4EO0509G 100, Fe65Ni35,
APS:50nm, 99.9%) verwendet. Die Tinte wurde durch
Anmischung des Metallpulvers in einer Perimihle
(VMA Getzmann, Deutschland) mit keramischen
Mahlmedium (ZrO:2 Auskleidung und Mahlperlen) her-
gestellt. Hierfir wurde eine vorentwickelte interne
wasserfreie Rezeptur auf Basis Glykol-Lésemittel mit
10 m.-% Konzentration des Metallpulvers als Fest-
stoff verwendet. Der Tinte wurden ferner organische
Polymere als Dispergierhilfsmittel und temporares
Bindemittel fur den Schichtdruck zugegeben. Nach
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der Herstellung wurde der Feststoffgehalt der Tinte
durch Messung des Gewichtsverlusts nach Erhitzen
einer Tintenmenge von 100 mg mit einem Bunsen-
brenner in einem kleinen Aluminiumoxidtiegel cha-
rakterisiert. Bei dieser Warmebehandlung werden
das Lésungsmittel und die organischen Bestandteile
der Tinte verbrannt, so dass die reine Metalllegierung
im Tiegel zurtckbleibt. Die Dichte der Tinte wurde
gemessen, indem ein vordefiniertes Tintenvolumen
von 1 ml mit einer Mikropipette gewogen wurde. Fur
diese Messungen wurde eine spezielle Prazisions-
waage verwendet (Sartorius LA230S). Die Oberfla-
chenspannung wurde mit einem Tropfenkonturanaly-
sator (Kriiss, DSA100) nach der Young-Laplace-Me-
thode durch Charakterisierung der Kontur hangender
Einzeltropfen von 7 ul Groflke bei 20 °C gemessen.
Die Viskositat der Tinte wurde in einem Rheometer
(Haake Rheo Stress RS 150) mit Kegel- und Platten-
geometrie bei 10/sec bis 1000/sec, mit jeweils 100
Messpunkten innerhalb von 15 min, bei 22 °C gemes-
sen. Der pH-Wert sowie Leitfahigkeit wurden mit gan-
gigen Messelektroden von Mettler-Toledo charakteri-
siert. Zur Darstellung der Partikelgréf3e und Morpho-
logie wurden FESEM-Analysen des Ausgangspul-
vers (NVision 40 von Zeiss) durchgefiihrt. Die Inkjet-
druckversuche erfolgten mit einem Dimatix DMP
2050 Gerat und SAMBA 2,4 pL Druckkdpfen. Dabei
wurde das Layout in Abbildung 1 auf Kapton (HN500,
DuPont, USA) sowie das Array (Abbildung 5) auf das
Smatpaper Type 3 (FelixScholler AG) verdruckt.
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Abb. 1: Widerstandsmessgeometrie fiir 4-Leiter-Mes-
sung. Uber die AuBeren beiden Pads wird der Strom ange-
legt und tiber die inneren beiden Pads die Spannung ge-
messen.

Diodenlaser-Array-Sintern

Mittels einer LIMO900 Anlage (Focuslight/Limo
GmbH, Deutschland) wurden die Strukturen an Luft
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photonisch gesintert. Dabei wurde ein cw-Diodenla-
ser-Array mit einer Wellenlange von 980 nm benutzt,
welches eine 30 mm Laserlinie mit einer Breite von
100 um erzeugt. Diese Laserlinie wurde dann mit ei-
ner Intensitat von 2033 W/cm? Uber das Substrat mit
unterschiedlichen Geschwindigkeiten gefahren, um
Bearbeitungsverweilzeiten von 2,4 ms bis 6 ms zu er-
reichen.

Elektrische Charakterisierung

Die elektrische Charakterisierung der gedruckten und
gesinterten AMR-Strukturen wurde mit dem Wider-
standsmessgerat RTM1 von Tensorinstruments
(HZDRi, Deutschland) vorgenommen. Das RTM1
steuerte dabei Elektromagnete von GMW (USA) und
die Stromversorgungseinheit von Kepco (USA) an.

Die Formel 1 diente zur Berechnung des AMR-Effek-
tes aus der gemessenen Hysterese. Dabei ist Ry, der
elektrische Widerstand im parallel zu der Stromstéarke
angelegten Magnetfeld und R, der elektrische Wider-

stand ohne dufReres Magnetfeld.
Ry — Ro
AMR Effekt [%] = 100 % * R
0

(1)

Ergebnisse und Diskussion

Die im FESEM zu beobachtenden Partikelgrof3e des

Ausgangspulvers der Drucktinte (Abb.2) liegt im Be-
reich von 50 nm bis etwa 1 ym. Die Partikel zeigen
Uberwiegend eine kugelige Gestalt. Entgegen der ur-
springlichen Annahme beim Kauf des Pulvers han-
delt es sich nicht um ein reines ,Nanopulver®. Trotz-
dem zeigte das Pulver eine gute Verarbeitbarkeit zur
Drucktinte und lief3 sich vor dem Druckprozess prob-
lemlos durch einen Aufsatzspritzenfilter < 1,2 ym ge-
ben. Probleme beim Druckprozess aufgrund zu gro-
Rer Partikel, die eventuell die Druckdlsen zusetzen,
wurde nicht beobachtet.

Abb. 2: Verwendetes Nanopulver FessNiss (Invar).

Wichtige Werte der Drucktinte (Tab.1) fur Oberfla-
chenspannung, Viskositat und PartikelgroRe entspre-
chen den allgemeinen Anforderungen fir eine Kom-
patibilitdt mit dem Piezo-Tintenstrahldruck des ver-
wendeten Dimatix DMP-Druckers (28-32 mNm, 4-8
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mPas, pH-neutral). Der pH-Wert und die Leitfahigkeit
der Tinte liegen in einem neutralen bzw. normalen
Bereich, sodass keine schadlichen Wechselwirkun-
gen wie Degradation durch Korrosion des Druckkop-
fes im Betrieb zu erwarten sind. Zudem wurde beo-
bachtet, dass die Tinte bei unbewegter Lagerung als
auch wahrend der Verarbeitung fir 5 Tage der Druck-
versuche lagerstabil war. Hierbei wurde kein Abset-
zen groRerer Mengen an Feststoff im Tintenlager-
réhrchen oder der Druckkartusche beobachtet.

Tabelle 1: Eigenschaften der entwickelten FeesNiss-Tinte.

Parameter Wert

Lésemittelbasis wasserfrei

Feststoffgehalt 10 m.-%

Viskositat 6,9 mPas bei 1000/sec,
22 °C

Oberflachenspannung | 32,1 mN/m bei 22 °C

pH Wert 6,3 bei 22 °C

Leitfahigkeit 210 uS/m bei 22 °C

Anmerkung keine optische Sedi-
mentation nach Lage-
rung Uber mehrere Tage

Die Tinte zeigt ein nahezu newtonsches Flussigkeits-
verhalten (Abb.3), sodass die Viskositat mit zuneh-
mender Scherrate nur unmerklich absinkt. Das Visko-
sitatsniveau befindet sich in einem fur den Tinten-

strahldruck sehr gut geeigneten Bereich.
100

Viskositat [mPas]
=

22°C

10 100 1000
Scherrate [1/sec]

Abb. 3: Charakterisierung der Viskositit der entwickelten
FessNiss-Tinte

Die Tinte wurde in einen Druckkopf Abbildung (4a)
eingeflllt und zeigte ein stabiles Druckverhalten. Die
Tropfenformung war nur méglich mit langen Ligamen-
ten wie sie in Abbildung 4b zu sehen ist. Die Piezos-
pannung wurde auf 40 V gesetzt, damit die Einzel-
tropfen eine ausreichend stabile Geschwindigkeit von
etwa 8 m/s erreichten.

Abb. 4: a Tintenstrahldruckkopf mit eingefiillter Tinte
iiber dem Kapton-Substrat. b Bild der Tropfenformung
am Druckkopf.
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Mittels dieser Einstellungen des Tintenstrahldrucks
konnten die Layouts einfacher Widerstandsmessgeo-
metrien (Abb. 1), aber auch ganze AMR-Senso-
rarrays, wie in (Abb. 5), gedruckt werden.

Abb. 5: AMR Sensorbriicken-Array mittels Tintenstrahl-
druck auf Spezialpapier gedruckt

Die getrockneten Schichten sind elektrisch nicht leit-
fahig. Erst nach der Lasersinterung stellt sich eine
elektrische Leitfahigkeit ein, weil die Invar-Partikel
miteinander versintern. Dabei ist die elektrische Leit-
fahigkeit abhangig von der eingestrahlten Laser-
fluenz wie in Abbildung 6 zu sehen ist. Es gibt eine
optimalen Fluenzbereich zwischen 6-7 J/cm?, in dem
der elektrische Widerstand ein Minimum erreicht.
Gleichzeitig ist der AMR-Effekt hier am hdchsten mit
0,31 %. Der Grund sind die verminderten Kontaktwi-
derstéande zwischen den Partikeln und somit erhoht
sich der magnetoresistive Anteil am elektrischen Wi-
derstand.
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Abb. 6: Abhingigkeit des elektrischen Widerstandes und
des AMR-Effektes von der Laserfluenz bei der Sinterung.

Die AMR-Hysterese-Kurve eines tintenstrahlgedruck-
ten und mit optimaler Fluenz gesinterten Sensors ist
in Abbildung 7 dargestellt. Im Magnetfeldbereich von
+ 10 mT kann ein AMR-Effekt von bis zu 0,32 % er-
reicht werden. Bisher sind keine Arbeiten zu dem
magnetoresistiven Effekt von Invar-Legierungen
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bekannt. Aufgrund einer geringeren magnetischen
Permabilitat ist ein kleinerer AMR-Effekt als bei Per-
malloy-Legierungen zu erwarten [6].
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Abb. 7: AMR-Hysterese einer Sensors, welcher mit 7
J/em? gesintert worden ist.

Das Gefiige dieses Sensors wurde an den Stegen
zwischen den Pads mittels rasterelektronischer Auf-
nahmen ausgewertet. Wie in Abbildung 8 zu erken-
nen ist, bildet sich ein durchgangiges Invar-Gefiige
nach der Lasersinterung aus, welches jedoch viele
Defekte wie Lécher und Abplatzungen zeigt. An den
Seiten der gesinterten Struktur ist eine Warmeein-
flusszone zu erkennen, die durch die abgeleitete
Warme aus der metallischen Struktur und die daraus
folgende thermische Schadigung des umliegenden
Substrates entsteht. Eine Stegbreite von rund 300
um, welche auch der Vorgabe des digitalen Layouts
fur den Tintenstrahldruck entspricht, kann Abbildung
8 bestimmt werden.

Abb. 8: REM-Aufnahme des Steges zwischen den beiden
inneren Pads eines Sensors, welcher mit 7 J/cm? gesintert
worden ist.

Es wurden auch Querschnitte dieses Steges herge-
stellt und mittels Rasterelektronenmikroskopie

219



untersucht. In Abbildung 9 ist eine dieser Aufnahmen
dargestellt. Die Invar-Schicht ist gut versintert, da
keine Einzelpartikel mehr zu erkennen sind und sich
eine durchgangige Invar-Schicht gebildet hat. Das
Polyimid-Substrat wurde bei der Lasersinterung aller-
dings thermisch stark beschadigt. Es haben sich Bla-
sen im Polyimid-Substrat gebildet, womit die Druck-
schicht in Folge teilweise delaminierte. Dadurch war
die Bestimmung der Schichtdicke und des spezifi-
schen Widerstands schwierig. Unter Annahme einer
Schichtdicke von 1 pm sowie einer Stegbreite von
300 pym und einer Steglange von 5 mm kann mittels
der 4-Leiter-Widerstande aus Abbildung 6 ein spezi-
fischer Widerstand von bis zu 1,12 yQ*m abgeschatzt
werden, was nahe des spezifische Widerstands von
Bulk-Invar Proben im Bereich von 0,81 uQ*m liegt [6].

Abb. 9: Querschnitt eines AMR-Sensors, welcher mit ei-
ner Fluenz von 7 J/cm? gesintert worden ist.

Fur Berechnung der Auflésung des tintenstrahlge-
druckten Sensors wurde aus der AMR-Hysterese
nach Formel 2 die Sensitivitdt berechnet. Ein AMR-
Sensor, welcher mit einer Fluenz von 7 J/cm? gesin-
tert worden ist, erreicht eine Sensitivitat von 0,0067
VIT bei angelegten 0,23 V oder auch eine relative
Sensitivitat von 0,3 T-.

Sensitivitit au
ensitivitit = —
dB (2)

U... gemessene Spannung; B ... magnetische Flussdichte

Das Widerstandsrauschen dieses AMR-Sensors bei
héheren Frequenzen wird vom thermischen Rau-
schen dominiert und besitzt einen zusatzlichen
Rauschbeitrag vom Messgerat. Hier werden spekt-
rale Leistungsdichten von bis zu 15,3 nV/VHz er-
reicht. Bei tiefen Frequenzen unterhalb der Eckfre-
quenz dominiert das 1/f-Rauschen des Sensors. Die-
ses wird von Defekten und Engstellen wie Sinterhal-
sen innerhalb des Gefiiges des AMR-Sensors defi-
niert. Damit lassen sich spektrale Leistungsdichten
von 68 nV/VHz bei 0,1 Hz erreichen. Das spektrale
Leistungsdichtespektrum einer Messung bei 3,5 mA
ist in Abbildung 10 dargestellt.
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Abb. 10: Spektrale Leistungsdichte eines AMR-Sensors,
welcher mit einer Fluenz von 7 J/cm? gesintert worden ist.

Fur die Berechnung der Auflosung des AMR-Sensors
wurde Formel 3 mit berechneten Daten aus Formel 2
und den Daten aus Abbildung 10 herangezogen. Die
Auflosung des AMR-Sensors bei hoheren Frequen-
zen (5 Hz) betragt 1,5 uT/YHz und bei niedrigen Fre-
quenzen (0,1 Hz) 3,8 uT/\Hz.

Aufle _ Rauschen 3)
uflosung = Sensitivitat

Zusammenfassung

Ein innovatives Herstellungskonzept basierend auf
tintenstrahlgedruckten AMR-Sensoren auf flexibler
Polymerfolie und photonischer Sinterung wurde vor-
gestellt. Es wurden erfolgreich Invar-Drucktinten fir
den Tintenstrahldruck hergestellt, die Druckbarkeit
demonstriert sowie die magnetoresistive Eigenschaf-
ten solch gedruckter Invar-Schichten beschrieben
(u.a. auch das Widerstandsrauschen). Es wurden
einzelne AMR-Sensoren sowie auch AMR-Senso-
rarrays auf Polymerfolien und auch Spezialpapier mit
einer Auflésung von bis 1,5 uT/\/Hz entwickelt.
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