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Kurzfassung

Dinnschichten der Materialklasse nano-Cermets, bestehend aus SiO, und Pt wurden auf ihre piezoresisti-
ven Eigenschaften hin untersucht. Testwiderstdnde, hergestellt in Co-Sputter Prozessen bei Substrattempe-
raturen von 400 °C, zeigen unter einer gleichférmiger Dehnung von € = 0,2 %o eine Dehnungsempfindlichkeit
(k-Faktor) von k = 18. Diese Dehnungsempfindlichkeit bleibt bei Messungen an Luft mindestens bis 250 °C
erhalten. Temperungen bis 600 °C unter Vakuum fiihren zu keiner Verdnderung des k-Faktors. Die vermes-
senen Proben zeigen einen Ry = 1 MQ/sq und einen Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstan-
des zwischen -2000 und -600 ppm/K. In Strukturuntersuchungen kann eine kristalline Pt-Phase durch Ront-
gendiffraktometrie (XRD) nachgewiesen werden. Transmissionselektronenmikroskopische Untersuchungen
belegen die nano-Cermet Struktur mit kristallinen Pt-Clustern eingebettet in eine réntgenamorphe SiO, Mat-
rix.
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Einleitung

Fir vielfdltige Anwendungen besteht der Bedarf,
Dricke und Krafte bei Temperaturen deutlich
oberhalb von 200 °C zu messen. In Sensoren wer-
den fur entsprechende Messungen kapazitive oder
piezoresistive Effekte ausgenutzt. Nachteile der
kommerziell eingesetzten piezoresistiven Materia-
lien sind eine teilweise geringe Dehnungs-
empfindlichkeit (k-Faktor), die Temperaturinstabili-
tat des Messsignals und die thermodynamisch-
chemische Besténdigkeit der Materialien.
Wrbanek et al [1] haben in einer Ubersichtsarbeit
hochtemperaturtaugliche piezoresistive Materialien
zusammengefasst. Unter den Beispielen befinden
sich Materialsysteme wie AIN (k ~ 15), ITO (k ~ -
11) und ALITO (k ~ 8) [1]. Des Weiteren sind in der
Literatur Materialien wie TaN (k ~ 4) [2] und ITO-Pt
(k ~ -26) [3] bekannt, welche bei Temperaturen
oberhalb von 900 °C erhéhte Dehnungsempfind-
lichkeiten zeigen. An hochtemperaturtauglichen
Cermet-Systemen, bestehend aus einer SiO, Mat-
rix mit eingelagerten Metallclustern, wurden Deh-
nungsempfindlichkeiten an Cr-SiO, Systemen von
k ~9 [4] und an NiCr/Au-SiO, Systemen von k ~
10 [5] ermittelt.

In der hier prasentierten Studie wird das nano-
Cermet System Pt-SiO,, hergestellt durch ein Co-
Sputter Verfahren, in Hinblick auf piezoresistive
Eigenschaften und Hochtemperaturstabilitat unter-
sucht.
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Experimente

Dinnschichten aus Pt-SiO, wurden in einer Sput-
teranlage mit rechtwinkliger Targetanordnung (sie-
he Abb. 1) auf Si/SiO,-Substraten (12 mm x 30
mm, Si-Wafer mit 300 nm thermischen Oxid) ab-
geschieden. Die Erzeugung der Widerstandsstruk-
turen erfolgte durch Schattenmasken (siehe Abb.
2).

Abb. 1 Prinzipskizze der Beschichtungsanlage fiir den
nano-Cermet Prozess.
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Weitere Parameter des Sputterprozesses sind in
Tab. 1 zusammengefasst. AnschlielRend wurden
die Proben mit einer Kontaktschicht (Abb. 2, Schat-
tenmaskentechnik) aus CrNi versehen (40 nm).
Die Vermessung der Dehnungsempfindlichkeit der
nano-Cermet Widerstdnde erfolgte in einer eigens
entwickelten Messvorrichtung mittels Vier-Leiter-
Messtechnik (s. Abb. 2). Bei dieser wird die Probe
durch Biegen auf einen Radius einer gleichférmi-
gen Dehnung ausgesetzt (s. Abb. 3). Die Deh-
nungsempfindlichkeit (k-Faktor) errechnet sich aus
den Widerstdnden der gedehnten und ungedehn-
ten Probe (R), sowie dem Biegeradius (r = 842
mm) und der Substratdicke (d = 0,380 mm) nach:

(1)

Da sich die Messanordnung in einer Temperatur-
kammer befindet, sind Messungen bis 250 °C
moglich. Der Temperaturkoeffizient des Wider-
standes (TKR in ppm/K) lasst sich nach

(2)
berechnen, wobei die Widerstdnde der ungedehn-

ten Probe bei 30 °C beziehungsweise der entspre-
chenden Messtemperatur T verwandt werden.

Tabelle 1 Parameter des Sputterprozesses

Restgasdruck < 2e-6 mbar
Prozessdruck 5e-3 mbar
Gasfluss 20 sccm Ar
Substrattemperatur 400 °C
Leistung SiO2-Target 300 W RF
Leistung Pt-Target 60 W DC
Sputterzeit 15 min

Ausgewahlte Proben wurden verschiedenen Tem-
perschritten unterzogen und bei bis zu 300 °C an
Luft (Umluft-Laborofen) bzw. bis zu 600 °C in Va-
kuum (Rohrofen) ausgeheizt um die Schichtstabili-
tét und die Stabilitdt der Dehnungsempfindlichkeit
zu untersuchen.
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Abb. 2 Layout einer Probe zur Vermessung der Deh-
nungsempfindlichkeit inklusive der Kontaktierung.

Materialanalytisch wurden die DUnnschichten mit
Hilfe der Roéntgendiffraktometrie (XRD), der Ras-
terelektronenmikroskopie (REM mit EDX) und der
Transmissionselektronenmikroskopie (TEM) unter-
sucht. Fur die XRD-Untersuchungen wurde eine
nano-Cermet Schicht auf ein réntgenamorphes
Saphirsubstrat abgeschieden und im ©/20 Modus
vermessen (mit Cuk  Strahlung). An den Rohdaten
wurden zunéchst ein Untergrundabzug und ein
Abzug des Cuk 4 Anteils durchgefihrt, bevor wei-
tere Auswertungen vorgenommen wurden. Mit Hil-
fe von EDX-Analysen wurde die Schichtzusam-
mensetzung an ausgewahlten k-Faktor-Proben
durchgefuhrt (JEOL REM, 6 keV). Hierbei kamen
Referenzproben auf Al,Os-Substraten zum Einsatz.
Dies war notwendig, um mit Sicherheit bestimmen
zu koénnen, dass das EDX-Signal aus der Dinn-
schicht und nicht aus dem Substrat stammt. Auf
diese Weise lies sich eine Verfalschung der EDX-
Analyse vermeiden. TEM-Untersuchungen wurden
am Leibnitz Institut fir Neue Materialien in Saar-
bricken durchgefuhrt. Hierfir wurden auf SizN;-
Tragern nano-Cermet Schichten einer Dicke von
50 nm abgeschieden.

Abb. 3 Anordnung zur Vermessung der Dehnungsemp-
findlichkeit.
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Ergebnisse

Die Flachenwiderstédnde der Proben wurden zu 1
MQ/sq bis 10 MQ/sq bei Schichtdicken um 350 nm
bestimmt (Profilometer-Messung). Abb. 4 zeigt die
Widerstandsentwicklung zweier Proben im Wech-
sel zwischen Belastung (0,2 %o Dehnung) und Ent-
lastung. Ein deutlicher Hub des Widerstandes unter
Belastung und sehr stabile Widerstandswerte in
den Messzyklen sind zu beobachten.

In Abb. 5 sind ausgewé&hlte k-Faktor Messungen
einer Probe nach einer Reihe von Temperprofilen
dargestellt.

Abb. 4 Widerstandsdnderung von Proben unter Belas-
tung und Entlastung. Dargestellt sind Messungen an
Proben bei 30 °C nach einer Temperung bei 600 °C in
Vakuum (a) und bei 250 °C nach einer Temperung bei
300 °C an Luft (b).

Abb. 5 k-Faktor Messungen an einer Probe nach
verschiedenen Temperprofilen
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Abb. 6 k-Faktoren an verschiedenen Proben nach
Temperungen bis zu 600 °C.

Die Messungen wurden jeweils bis 250 °C durch-
gefuhrt und k-Faktoren zwischen k=17 und k= 19
erzielt. Eine merkliche Degradation der Empfind-
lichkeit in Abhéangigkeit der Temperung konnte
nicht festgestellt werden.

In Abb. 6 sind ausgewéhlte k-Faktor Messungen
an Proben, getempert bei 600 °C in Vakuum, dar-
gestellt. Es sind keine signifikanten Veranderungen
der Dehnungsempfindlichkeiten (k ~ 16) nach den
Temperaturbehandlungen festzustellen.

Bei allen Experimenten zur Dehnungsempfindlich-
keit wurde der TKR bestimmt, es wurden Werte
zwischen -2000 ppm/K und -600 ppm/K ermittelt.

In den Strukturuntersuchungen der Dinnschichten
konnte mit Hilfe des XRD eine kristalline Pt-Phase,
jedoch keine SiO,-Phase nachgewiesen werden
(s. Abb. 7). Untersuchungen am TEM bestatigten
diese Ergebnisse. Hier konnten kristalline Pt-
Cluster, die in eine amorphe SiO, Matrix eingebet-
tet sind, nachgewiesen werden (s. Abb. 8).
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Abb. 7  Diffraktogramm einer Pt-SiO, nano-Cermet

Diinnschicht auf einem Saphirsubstrat. Deutlich sind Pt-
Peaks, jedoch keine SiO>-Peaks erkennbar.

Abb. 8 TEM-Aufnahme an einer nano-Cermet Diinn-
schicht (50 nm). Die dunklen Bereiche entsprechen den
Pt-Clustern, die in eine SiOx-Matrix (helle Bereiche) ein-
gebettet sind.

Die Pt-Cluster haben einen Durchmesser von 5 nm
bis 10 nm. Die Schichtzusammensetzung (Verhalt-
nis von SiO, zu Pt) wurde durch Variation der Leis-
tungen an den Targets eingestellt. Der Gehalt an
Pt in geeignet erscheinenden Sensorschichten
wurde in REM-EDX Messungen zu ca. 40 at% er-
mittelt.

Diskussion

An den hier untersuchten nano-Cermet Systemen
aus Pt-SiO, wurden Dehnungsempfindlichkeiten
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bis k = 18 gemessen. Verglichen mit Arbeiten an
ahnlichen Cermet Systemen wurde somit eine
Steigerung um den Faktor 2 erreicht [4,5]. Des
Weiteren sind die ermittelten Dehnungs-
empfindlichkeiten mit den Kennwerten von ITO-Pt
System (k ~ -26, s. [3]) und AIN (k ~ 15, s. [1]) ver-
gleichbar.

In ersten Temperaturbelastungstests konnte ge-
zeigt werden, dass die gemessenen k-Faktoren
mindestens bis 250 °C stabil sind. Zusétzlich konn-
te keine signifikante Degeneration der Dehnungs-
empfindlichkeit nach erfolgten Temperungen bis
300 °C an Luft beziehungsweise 600 °C in Vaku-
um festgestellt werden. Tests bei h6heren Tempe-
raturen stehen noch aus. Da sowohl Pt als auch
SiO, hochtemperaturstabil und chemisch weitge-
hend inert sind, haben Sensorschichten aus Pt-
SiO; ein hohes Potential fur den Einsatz in hoch-
temperaturtauglichen Kraft- und Drucksensoren.
Als nachteilig fur die Anwendungen in Sensoren
kénnte sich der hohe Flachenwiderstdnde der hier
vorgestellten Dunnschichten erweisen. Die ermit-
telten Werten von 1 MQ/sq bis 10 MQ/sq sind um
drei bis vier Zehnerpotenzen héher als die an an-
deren Cermet Sensorschichten gemessenen [4,5].
Diese groRRen Unterschiede im Flachenwiderstand
kénnen auf die jeweiligen Schichtzusammenset-
zungen zuruckgefuhrt werden. Die Cermet Syste-
me aus [4,5] weisen Metallgehalte > 60 at% und
einen Sauerstoffiberschuss O/Si > 3 auf. An den
von uns vorgestellten Dinnschichten ermittelte
sich das O/Si-Verhéltnis zu ungeféhr 2 (geman der
Stdéchiometrie von SiO;) und der Pt-Gehalt auf 40
at%. Es wird somit die Mdglichkeit in Betracht ge-
zogen, das nano-Cermet System Pt-SiO, weiter zu
optimieren um den Flachenwiderstand zu verrin-
gern bei gleichzeitiger Beibehaltung oder weiterer
Steigerung der Dehnungsempfindlichkeit. Auch ei-
ne anderes Layout des Widerstandes in Form ei-
ner Interdigitalstruktur wirde den Widerstand um
GréRenordnungen reduzieren.

Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde die Dehnungsempfindlich-
keit des Pt-SiO, nano-Cermet Systems untersucht.
Es konnten k-Faktoren bis kK = 18 gemessen wer-
den, welche bei Messungen bis mindestens 250
°C stabil bleiben. Zuséatzliche Temperungen bei bis
zu 600 °C in Vakuum zeigten keinen signifikanten
Einfluss auf den k-Faktor.

Die Materialklasse der hier vorgestellten nano-
Cermets ist durch die Stabilitdt der benutzten Ma-
terialien fur Hochtemperaturanwendungen geeig-
net und hat somit Potential fir den Einsatz in hoch-
temperaturtauglichen Kraft- und Drucksensoren.
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