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Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit konnte gezeigt werden, dass eine aerosolbasierte Kaltabscheidung eines
produktionsnahen NTCR-Keramikpulvers zu mechanisch stabilen Schichten méglich ist. Die Schichten
zeichnen sich durch eine dichte nanokristalline Schichtstruktur und eine sehr gute Substratanbindung
aus. Im ersten Versuchsteil konnte sowohl auf Edelstahl- als auch auf Al2Os-Substraten ein linearer
Zusammenhang zwischen der erzielten Schichtdicke der aerosolkaltabgeschiedenen NTCR-Schicht
und der Anzahl an Uberfahrtsschleifen nachgewiesen werden. Basierend auf diesen Erkenntnissen
wurden im zweiten Versuchsteil chipbasierte NTCR-Bauteile der BaugréRe 1206 mit 10 und 20 Uber-
fahrtsschleifen hergestellt. Die aerosolbasierte Kaltabscheidung des produktionsnahen Keramikpul-
vers erfolgte hierzu auf ein mit Sollbruchkanten und siebgedruckten Au-Interdigitalelektroden-
strukturen versehenes Al2O3-Substrat. Die Bauteile zeigen reproduzierbar die typische Charakteristik
von konventionell gesinterten NTCR-Volumenkeramiken. Auch konnte der Nachweis erbracht werden,
dass durch die Variation der Anzahl an Uberfahrtsschleifen die Schichtdicke der aerosolkaltabge-
schiedenen NTCR-Schicht und damit deren elektrische Widerstand gezielt eingestellt werden kann.
Die charakteristische B-Konstante andert sich dabei nicht.
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Ro stellt dabei den elektrischen Widerstand bei
unendlich hoher Temperatur, Ea die Aktivie-
rungsenergie fur den Hipfprozess, ks die Bolt-
zmann-Konstante und T die Temperatur dar

Einleitung

Bei NTC-Thermistoren (Negative Temperature
Coefficient Thermally Sensitive Resistor [1])

handelt es sich groRtenteils um halbleitende
Keramiken auf Basis von Ubergangsmetalloxi-
den, meist Ubergangsmetallmanganaten mit
Spinellstruktur MeMn204 (Me = Ni, Co, Fe, Cu,
etc.) [2]. Diese zeichnen sich durch einen ho-
hen negativen Temperaturkoeffizienten, gerin-
ge Kosten und eine hohe Zuverlassigkeit aus
[3,4]. Angewendet werden NTC-Thermistoren
vor allem zur prazisen Temperaturmessung
und -kontrolle. Die gro3e Temperaturabhan-
gigkeit des elektrischen Widerstandes R der
spinellbasierten NTC-Thermistoren basiert auf
einem phononengestiitzten Hipfmechanismus
von Ladungstragern entlang lokalisierter Zu-
stdnde, dem sog. Small Polaronen Hopping
[5]. Das R-T-Verhalten kann vereinfacht tber
eine Arrhenius-Beziehung (Gl. (1)) beschrie-
ben werden.

R(T) = Ro - exp(Enl(ks - T)) (1)

[6,7]. Aus dem Verhaltnis Ea/ks ergibt sich die
Thermistorkonstante B. Die B-Konstante und
der elektrische Widerstand bei 25 °C sind cha-
rakteristische Kenngrofen fir die Beschrei-
bung und den Vergleich von NTC-
Thermistoren. Derzeit erfolgt die Herstellung
der keramischen NTC-Thermistoren uber tradi-
tionelle, sinterbasierte Verfahren bei Tempera-
turen oberhalb von 1000 °C [3]. Diese Verfah-
ren sind jedoch hinsichtlich Flexibilitat, Integra-
tionsfahigkeit in elektronische Schaltungen und
Miniaturisierbarkeit begrenzt [8].

Eine vielversprechende Alternative stellt das
Verfahren der aerosolbasierten Kaltabschei-
dung (engl. Aerosol Deposition, AD) dar. Bei
diesem neuartigen Beschichtungsverfahren
kdénnen bei Raumtemperatur dichte kerami-
sche Schichten direkt aus einem keramischen
Ausgangspulver auf unterschiedlichste Sub-
stratmaterialien (Glas, Keramik, Polymer, Me-
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tall) aufgebracht werden [9,10]. Allgemein
zeichnen sich die aerosolkaltabgeschiedenen
Schichten durch eine hervorragende Sub-
stratanbindung, eine hohe Dichtigkeit und
Funktionseigenschaften aus, die mit denen der
klassischen Volumenkeramiken vergleichbar
sind. Ein schematischer Aufbau einer Anlage
fir die aerosolbasierte Kaltabscheidung ist in
der nachfolgenden Abb. 1 dargestellt.
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Abb. 1:  Prinzipskizze einer Anlage fiir die
aerosolbasierte Kaltabscheidung

Eine Anlage besteht grundsatzlich aus drei
Hauptkomponenten - einer aerosolerzeugen-
den Einheit, einer Vakuumpumpe und einer
Abscheidekammer. Wahrend des Prozesses
wird in der Abscheidekammer ein Vakuum
erzeugt. In der aerosolerzeugenden Einheit
wird das Ausgangspulver mit einem Tragergas
(hier Sauerstoff) vermischt und ein Partikel-
aerosol erzeugt. Das generierte Partikelaerosol
wird durch eine sich einstellende Druckdiffe-
renz in die Abscheidekammer transportiert.
Dabei passiert das Partikelaerosol eine Dlse
(hier Schlitzdise 10 mm x 0,5 mm) und wird
auf mehrere hundert Meter pro Sekunde be-
schleunigt. Die Partikel aus dem Aerosol tref-
fen in der Abscheidekammer auf ein Substrat
und bilden nach dem RTIC-Mechanismus
(Room Temperature Impact Consolidation [10])
eine festanhaftende keramische Schicht aus.

Bisherige Untersuchungen an einem NiMn2Oz-
Modellpulver konnten bereits zeigen, dass eine
Abscheidung von dichten keramischen Schich-
ten mit typischer NTCR-Charakteristik moglich
ist [11-13]. FUr eine industrielle Umsetzbarkeit
des Verfahrens ist es jedoch erforderlich, dass
auch industrienahe Pulver abgeschieden wer-
den koénnen. Dadurch kénnte das Verfahren
ohne groRe Anderungen in den Produktions-
prozess integriert werden.

Im Folgenden wird daher untersucht, ob ein
produktionsnahes Pulver mittels der aerosol-
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basierten Kaltabscheidung zu mechanisch
stabilen Schichten mit typischer NTCR-
Charakteristik abgeschieden werden kann.
Auch wird geklart, ob eine gezielte Einstellung
der Schichtdicke und damit des elektrischen
Widerstandes mdglich ist.

Experimentelles

Fir die Untersuchung kam ein produktionsna-
hes Ni-Mn-Oxidpulver zum Einsatz. Um das
Abscheideverhalten zu verbessern wurde das
keramische Pulver durch Mahlen, Trocknen
und Sieben AD-typisch prapariert. Das 30-
minltige Pulvermahlen erfolgte bei 400 min-!
mit Hilfe einer Kugelmihle (Pulverisette 5,
Fritsch). Fur die Mahlung kamen Mahltiegel
und -kugeln (Jd 10 mm) aus stabilisierten Zir-
koniumdioxid und die Mahlflissigkeit Cyclohe-
xan (Sigma-Aldrich) zum Einsatz. Das Pulver
wurde bei 200 °C in einem elektrisch betriebe-
nen Umluftofen (UF110, Memmert) getrocknet.
Fir die Siebung wurde ein Sieb mit einer Ma-
schenweite von 90 um eingesetzt.

Im Anschluss erfolgte die aerosolbasierte Kalt-
abscheidung des praparierten produktions-
nahen Keramikpulvers auf Edelstahl- und
Al203-Substraten. Um den Einfluss der Anzahl
an Uberfahrten des Substrathalters auf die
Schichtdicke z zu analysieren, wurde bei der
aerosolbasierten Kaltabscheidung die Anzahl
der Uberfahrtsschleifen Nschieite (zwei Uberfahr-
ten bilden eine Uberfahrtsschleife) im Bereich
von 1 bis 20 variiert. Die Charakterisierung der
hergestellten Schichten fand hinsichtlich der
mechanischen Schichtstabilitdt, der Schicht-
morphologie und der Schichtdicke mittels Ta-
pe-Test, REM (Leo 1450 VP, Zeiss) und Tast-
schnittverfahren (Perthometer, PGK, S2, Mahr)
statt.

Um zu untersuchen, ob die aerosolkaltabge-
schiedenen Schichten die typische NTCR-
Charakteristik aufweisen und ob Uber eine
Variation der Uberfahrtsschleifen Nschieite der
elektrische Widerstand bei 25 °C Rz gezielt
eingestellt werden kann, wurden im zweiten
Teil der Studie chipbasierte NTCR-Bauteile der
GroRe 1206 (1,6 mm x 3,2 mm) mit 10 und 20
Uberfahrtsschleifen hergestellt. Die aerosolba-
sierte Kaltabscheidung des praparierten pro-
duktionsnahen Keramikpulvers erfolgte hierzu
auf mit Sollbruchkanten und siebgedruckten
Au-Interdigitalelektrodenstrukturen versehenen
Al2Os-Substraten. Die Kontakte wurden wah-
rend des Abscheidens mittels einer papierba-
sierten Einwegmaske abgedeckt. Nach dem
Abscheiden fanden eine manuelle Vereinze-
lung der Bauteile sowie eine elektrische Cha-
rakterisierung im Temperaturbereich von 25 °C
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bis 85 °C statt. Die elektrische Messung erfolg-
te in einem Thermostatbad (SL-12, Julabo) mit
einem niederviskosen Silikondl (200 Fluid, 5
cst, Dow Corning) mittels Vierleitermesstechnik
und unter Einsatz eines Digitalmultimeters
(2700, Keithley). Aus den ermittelten R-T-
Daten wurden anschliefend die charakteristi-
schen NTCR-KenngroRen, der elektrische
Widerstand bei 25 °C Rzs und die Thermistor-
konstante B (Gl. (1)) bestimmt.

Ergebnisse

Die Untersuchung konnte zeigen, dass die
aerosolbasierte Kaltabscheidung eines produk-
tionsnahen Keramikpulvers zu mechanisch
stabilen Schichten mdéglich ist (keine Ablésung
durch Tape-Test). Die Schichten zeichnen
sich, wie in Abb. 2 ersichtlich, durch eine dich-
te, nanokristalline Schichtstruktur und eine
hervorragende Substratanbindung aus.

Einbettmaterial ©

Abb. 2: Aerosolkaltabgeschiedene NTCR-
Schicht auf einem Al,Os-Substrat im
Schliff

Auch konnte sowohl auf Edelstahl- als auch
auf AlOs-Substraten ein linearer Zusammen-
hang zwischen der Anzahl an Uberfahrts-
schleifen Nschieife und der Schichtdicke z nach-
gewiesen werden (Abb. 3). Darlber hinaus
konnte gezeigt werden, dass auf weicheren
Substraten héhere Schichtdicken z erzielt wer-
den kdénnen. So liegen die Schichtdicken der
aerosolkaltabgeschiedenen NTCR-Schichten
beim Edelstahlsubstrat bei 10 Uberfahrts-
schleifen im Bereich von 25 uym und bei 20
Uberfahrtsschleifen sogar im Bereich von
50 ym. Im Gegensatz dazu betragt die
Schichtdicke der aerosolkaltabgeschiedenen
NTCR-Schicht beim deutlich harteren Al203-
Substrat bei 10 Uberfahrtsschleifen nur etwa
2,5um und bei 20 Uberfahrtsschleifen nur
etwa 6 uym.
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Abb. 3:  Schichtdicke z in Abhédngigkeit der
Anzahl  an Uberfahrtsschleifen
Nschieife auf Edelstahlsubstraten

Basierend auf diesen Erkenntnissen, wurden
im zweiten Teil der Arbeit chipbasierte NTCR-
Bauteile mit 10 und 20 Uberfahrtsschleifen
hergestellt. Hierbei konnte nachgewiesen wer-
den, dass mittels der aerosolbasierten Kalt-
abscheidung des produktionsnahen Keramik-
pulvers erfolgreich Chipbauteile der BaugréRe
1206 hergestellt werden kénnen. Wie in Abb. 4
zu erkennen, sind die abgeschiedenen NTCR-
Schichten auch nach der Demaskierung und
der manuellen Vereinzelung der Bauteile stabil
und zeigen keinerlei Risse oder Abplatzungen.
Auch liegen die Kontaktpads vollstandig unbe-
schichtet vor, was eine erfolgreiche Maskie-
rung wahrend der aerosolbasierten Kalt-
abscheidung bestatigt. Die elektrische Charak-
terisierung der Bauteile zeigt, dass diese re-
produzierbar das typische NTCR-Verhalten
eines annahernd exponentiellen Abfalls des
elektrischen Widerstandes mit steigender
Temperatur aufweisen.

Substrat

Abb. 4: Chipbasierte = NTCR-Bauteile  der
Baugré3e 1206 nach der manuellen
Vereinzelung

Ein Vergleich der NTCR-KenngréRen Rzs und
B von Bauteilen, die mit 10 und 20 Uberfahrts-
schleifen Nscnieife hergestellt wurden, ist in Abb.
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5 dargestellt. Es zeigt sich, dass der B-Wert in
Abb. 5 a) erwartungsgemal® unabhangig von
der Anzahl an Uberfahrtsschleifen Nschieife ist.
Mit 3865 K liegt der B-Wert zudem reprodu-
zierbar im Bereich derer von konventionell
gesinterten Bauteilen. Im Gegensatz dazu
zeigt sich beim Rzs in Abb. 5 b) ein deutlicher
Einfluss der Anzahl an Uberfahrtsschleifen
Nschieife. SO verringert sich der Rzs reproduzier-
bar von etwa 35 kQ bei 10 Uberfahrtsschleifen
auf 14 kQ bei 20 Uberfahrtsschleifen. Die Ab-
nahme des elektrischen Widerstandes R mit
einer steigenden Anzahl an Uberfahrtsschlei-
fen ist gemal der Beziehung R ~ 1/z auf eine
Zunahme der Schichtdicke z der aerosolkalt-
abgeschiedenen NTCR-Schicht zuriickzufiih-
ren. So weisen die Bauteile, die auf Basis von
10 Uberfahrtsschleifen hergestellt wurden, eine
NTCR-Schichtdicke im Bereich von 2,5 um
und die Bauteile auf Basis von 20 Uberfahrts-
schleifen eine NTCR-Schichtdicke im Bereich
von 6 uym auf.
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Abb. 5: a) Ermittelter B-Werte und b) Razs-
Werte von chipbasierten Bauteilen in
Abhéngigkeit der Anzahl an Uber-
fahrtsschleifen Nschieife

Hervorzuheben ist hierbei, dass die erzielten
Schichtdicken der aerosolkaltabgeschiedenen
Schicht sehr gut mit den Schichtdicken der
aerosolkaltabgeschiedenen NTCR-Schichten
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auf den Al203-Substraten aus Versuchsteil eins
Ubereinstimmen. Folglich ist es mdglich durch
eine Variation der Anzahl an Uberfahrtsschlei-
fen gezielt die Schichtdicke der aerosolkaltab-
geschiedenen NTCR-Schicht und damit deren
Widerstand einzustellen.

Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit konnte nachgewie-
sen werden, dass eine aerosolbasierte Kalt-
abscheidung eines produktionsnahen Kera-
mikpulvers zu mechanisch stabilen Schichten
mit typischer NTCR-Charakteristik moglich ist.
Sowohl auf unstrukturierten Edelstahl- und
Al2Os-Substraten als auch auf strukturierten
Al203-Substraten konnte die Schichtdicke der
aerosolkaltabgeschiedenen Schicht und damit
der elektrische Widerstand gezielt Uber die
Anzahl an Uberfahrtsschleifen variiert und
damit eingestellt werden.
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