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Neue Anwendungsmdglichkeiten in der Elektronik durch Digitaldruck

Klassische Drucktechniken werden bereits intensiv in der Elektronikproduktion ein-
gesetzt. Sie verhelfen nicht nur zu einer einfacheren Herstellung und Reduzierung
der Herstellungskosten, sondern auch zur Ausstattung von Produkten mit neuartigen
Funktionalitdten und erschlieBen damit weitreichende Anwendungsgebiete.

Ein neuer, sich in Markt und Forschung schnell entwickelnder Bereich ist der digitale
Druck von Elektronik. Insbesondere der Inkjet-Druck stellt hier ein Verfahren mit
groBem Potenzial dar, das durch die permanente Weiterentwicklung der Druck-
technologie — und speziell der verfligbaren Tinten — die flexible Produktion von
elektronischen Strukturen und deren Integration in konkrete Anwendungen ermdglicht.

Vor diesem Hintergrund haben bayme vbm Mitgliedsunternehmen zusammen mit
Wissenschaftlern der Technischen Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm am
konkreten Beispiel von Elementarsensoren deren Herstellung Uber digitale Druck-
techniken erforscht. Der vorliegende Forschungsbericht zeigt auf, dass Dehnungs-
messstreifen und Temperatursensoren unter Nutzung von Nanopartikeltinten erfolg-
reich hergestellt werden kénnen. Wichtige Erkenntnisse zu den Prozessparametern,
zur Sensor-Charakteristik und deren technisch-wirtschaftlichen Umsetzung vervoll-
sténdigen den Bericht.

Die Ergebnisse der Studie stellen wir unseren Mitgliedsunternehmen mit vorliegendem
Bericht exklusiv zur Verfligung. Hersteller von Sensorik und entsprechenden elektro-
nischen Komponenten erhalten wertvolle Hinweise fur die flexible Digitalisierung der
Produktionsprozesse — aber auch Anwender kdnnen erfahren, wie sie intelligente
Sensorik in eigene Produkte integrieren und so ihre internationale Wettbewerbsfahig-
keit erhalten und steigern kénnen.

Bertram Brossardt
12. Oktober 2015
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Hintergriinde zum Forschungsprojekt

Sensoren, die Dehnungen und Temperatur ermitteln kénnen, sind langst fester Be-
standteil der Technik und im taglichen Leben nicht mehr wegzudenken. Die Herstellung
solcher Sensoren erfolgt heute Uberwiegend durch mikrosystemtechnische Verfahren
und Prozesse auf Grundlage der Silizium-Halbleitertechnik, teilweise erganzt um mik-
romechanische Verfahren. Solche Verfahren sind produktionstechnisch aufwendig und
dadurch teuer sowie unflexibel.

Durch den Einsatz von digitalen Fertigungsverfahren, wie z. B. dem Inkjet-Druck, kon-
nen Dehnungs- und Temperatur-Messwertaufnehmer fiir Sensorsysteme flexibel und
kostenglnstig mit Hilfe von nanoskaligen Werkstoffen hergestellt werden. Allerdings
sind solche maskenlosen Fertigungsverfahren noch am Anfang der Kommerzialisie-
rung. Die Griinde hierfir sind die noch fehlenden Erfahrungswerte bei der Herstellung
der Messwertaufnehmer, den Wechselwirkungen der eingesetzten Materialien und
Produktionsparameter und dem noch zu ermittelnden Langzeitverhalten der Messwert-
aufnehmer unter definierten Einsatzbedingungen.

Mittels dieses Projektes soll der Inkjet-Druck als Fertigungsverfahren fir Dehnungs-
und Temperatursensoren auf Basis resistiver Messprinzipien weiterentwickelt werden.
Die resultierenden Sensoren sollen in Hinblick auf ihre Zuverlassigkeit und ihr Lang-
zeitverhalten untersucht werden. Es werden die Inkjet-Druckprozesse erarbeitet und
geeignete Tintenmaterialsysteme fir die prototypische Realisierung resistiver Sen-
sorstrukturen auf isolierenden Tragerwerkstoffen zur Erfassung von Lastzustanden,
Verformungen oder auch Temperaturen untersucht, um damit die Grundlagen fir eine
zukinftige direkte Sensorintegration auf Bauteilen zu schaffen.

Die Anwendungen, die zusammen mit den beteiligten Industriepartnern ausgewahlt
werden, erfordern unter anderem den Einsatz polymerer Substrate flr die gedruckten
Sensoren, die Entwicklung und Bewertung angepasster Temperprozesse fir resistive
Sensoren auf thermisch gering bestandigen Substraten, die umfassende Charakterisie-
rung der gedruckten Elementarsensoren sowie die Qualifizierung des Langzeitverhal-
tens der Sensoren.

Das Projekt soll am Ende auBerdem eine technisch-wirtschaftliche Bewertung des
neuen Ansatzes erbringen und so den beteiligten Firmen und den Mitgliedern von
bayme vbm eine Handlungsrichtlinie fur die Nutzung dieser neuen Technologie liefern.

Professor Dr. Marcus Reichenberger
12. Oktober 2015
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Steigender Kostendruck beim Einsatz dezentraler Elektronik erfordert innovative, fle-
xible Ansatze fir die Fertigung von Sensoren.

Die Herstellung von Sensoren erfolgt heute Gberwiegend durch mikrosystemtechnische
Verfahren und Prozesse, teilweise erganzt um mikromechanische Verfahren. Zu den
typischen Prozessschritten gehéren Strukturierungsverfahren, Atz- und Vakuumpro-
zesse wie beispielsweise Sputterprozesse zur Schichtabscheidung. Insgesamt sind
diese Verfahren aufgrund der notwendigen technischen Anlagen und das notwendige
Einhalten von speziellen Produktionsbedingungen, z. B. Reinrdume, sehr aufwendig.
Resistive Sensoren kénnen aber auch mit Hilfe von Drucktechniken wie dem Siebdruck
von Dickschichtpasten hergestellt werden. Dabei wird die funktionelle Struktur mittels
eines Tools (Drucksieb) auf einen hitzebestandigen Tragerwerkstoff gedruckt und an-
schlieBend bei Temperaturen meist um 800 °C gesintert, um die gewinschten Eigen-
schaften erzielen zu kénnen. Allerdings missen in beiden Féllen die Sensoren nach
ihrer Herstellung aufwendig in die spatere Applikation integriert werden.

Generative Fertigungsverfahren wie der Inkjet-Druck in Verbindung mit Werkstoffen auf
Nanopartikelbasis bieten das Potenzial, durch vereinfachte und verkiirzte Prozessket-
ten Kosten und zugleich die Produkteinfihrungszeit zu reduzieren. Mit Hilfe der digita-
len Druckverfahren lassen sich dartber hinaus funktionelle Strukturen direkt auf Bau-
teile oder Oberflachen aufbringen, so dass die Integration der Low-Cost-Sensorik in
das spatere Bauteil erheblich vereinfacht wird.

Allerdings stehen solche maskenlosen Fertigungsverfahren noch am Anfang der Ver-
wertung. Die Griinde hierflr sind die noch fehlenden Erfahrungswerte bei der Herstel-
lung der Messwertaufnehmer, den Wechselwirkungen der eingesetzten Materialien und
Produktionsparameter und dem noch zu ermittelnden Langzeitverhalten der Messwert-
aufnehmer unter definierten Einsatzbedingungen.
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Zusammenfassende Darstellung zum Stand der Technik fir Dehnungsmessstreifen
und Temperaturmesswiderstéande sowie zum Inkjet-Druck

2.1 Sensoren

Als Sensoren werden technische Bauteile bezeichnet, die aus einem Prozess zeitvari-
able physikalische oder auch elektrochemische GrdBen erfassen und in ein eindeuti-
ges elektrisches Signal umsetzen. Innerhalb des modular aufgebauten Sensors (ber-
nehmen Messwertaufnehmer (Elementarsensoren) die Erfassung und Wandlung der
MessgréBe, wahrend die Ubrigen Sensorbestandteile fur die Signalverarbeitung, Sig-
nalverstarkung, A/D-Wandlung etc. zustandig sind.

Elementarsensoren lassen sich in passive und aktive Messflihler einteilen. Aktive
Messfuhler wandeln eine zu messende nichtelektrische physikalische GrdBe oder
chemische Veranderung direkt in ein elektrisches Signal um [Hes-11]. Als Beispiel fir
einen aktiven Elementarsensor kdnnen Thermoelemente dienen, bei denen Tempera-
turen basierend auf dem Seebeck-Effekt erfasst werden. Dieser beschreibt die Entste-
hung einer elektrischen Spannung U (Thermospannung) zwischen zwei verschiedenen
Metallen oder Halbleitern aufgrund einer Temperaturdifferenz. Aktive Messfiihler wer-
den auch als Energiewandler (Spannungserzeuger) bezeichnet. Demgegentiber ms-
sen passive Elementarsensoren mit Hilfsenergie versorgt werden, um Signale zu lie-
fern. Bei passiven Messfuhlern werden elektrische Parameter wie Widerstand, Kapa-
zitat und Induktivitat proportional zur erfassten physikalischen MessgréBe verandert,
d. h. es wird ein indirektes Messverfahren genutzt. Es erfolgt keine Signalverarbeitung,
denn erst durch Verknipfung mit einer externen Hilfsschaltung wird ein elektrisches
Ausgangssignal geliefert. Beispiele fir derartige Sensoren sind Dehnungsmessstreifen,
die aufgrund der Anderung des elektrischen Widerstands durch Langen- und Quer-
schnittsédnderung eine anliegende mechanische Spannung bzw. eine daraus resultie-
rende Dehnung in eine Anderung des elektrischen Widerstands umwandeln, sowie
Temperaturmesswiderstande (Widerstandsthermometer), welche die Temperaturab-
hangigkeit des elektrischen Widerstandes von Leitern zur Messung der Temperatur
ausnutzen.

2.1.1 Dehnungsmessstreifen

Dehnungsmessstreifen (DMS) werden fir die Messungen von Dehnungen, Kraften und
Verformungen eingesetzt. Das Messprinzip beruht auf der im Jahre 1856 von Lord Kel-
vin veroéffentlichten Proportionalitat der Widerstandsanderung AR eines metallischen
Leitersticks mit dem spezifischen Widerstand p zu seiner in Folge einer Zugbelastung
auftretenden Langenanderung Al [Kei-95]. Der einheitslose Proportionalitatsfaktor K
(K-Faktor) quantifiziert den linearen Zusammenhang der relativen GréBen.
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Das Messprinzip eines Dehnungsmessstreifens basiert auf dem Dehnungs-Wider-
stands-Effekt elektrischer Leiter (Widerstandsénderung des DMS durch Dehnung). Der
elektrische Widerstand jedes Leiters verandert sich bei Deformation. Die Ursache der
Deformation kénnen Kraft, Drehmoment usw. sein. Der Widerstand eines deformierten
DMS setzt sich aus seinem Grundwiderstand R (unbelastet) und die durch die Defor-
mation verursachte Widerstandséanderung AR zusammen.

Fir einen Leiter mit dem runden Querschnitt gilt:

l l
R=ps=rom
wobei p den spezifischen Widerstand, | die Laénge und r den Radius des Leiters dar-
stellt (Abbildung 1).

Abbildung 1
Geometrische Deformation eines gedehnten drahtférmigen Leiters
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die relative Anderung des elektrischen Widerstands unter dem Einfluss einer mechani-
schen Spannung ist nach [Vas-13]:

Ap
AR _ap AL 28r _ (Plp o AL Al o Al
R T‘(T/l+1 a,) h= I =K

Damit ergibt sich der Faktor allgemein:
K=—toyq_ %k
& &

Die Beziehung zwischen einer Langenanderung und der dazugehdrigen Querkontrak-
tion gibt die Poissonzahl v [Czi-89] an:

v,
-

Vv =
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. . . AV L - - .
Die relative Volumenanderung ~~ mit der ein Koérper, der ausschlieBlich eindimensio-

nal mit einer Kraft belastet wird, auf einachsige Dehnung reagiert, berechnet sich mit
Hilfe der Poissonzahl zu:

AV_(1 )
V= Vv)-€

AV/V
(1-2v)

mit € =

Die Anderung des spezifischen Widerstandes bezogen auf die Dehnung ergibt sich zu:

Ap/p _ Ap/p
£ AV/V

Ap/p

—2v vy,

Den Zusammenhang zwischen Volumeninderung und Anderung des spezifischen Wi-
derstandes beschreibt die Bridgeman-Konstante c:

Ap/p

C =57
AV/V

Somit ergibt sich durch Umformung die Anderung des elektrischen Widerstands:

A?R=(c—2vc+1+2v)-s=K-£.
Damit folgt fur den K-Faktor auch diese Beziehung:

K=c—2vc+1+2v.

Die Anderung des elektrischen Widerstands hat somit zwei Ursachen:

- é\nderung der Leitergeometrie (Langen- und Querschnittsdnderung)
- Anderung der Leitfahigkeit des Materials bei mechanischer Beanspruchung
infolge Volumenanderung

Durch die Deformation des Kristallgitters veréndert sich die Beweglichkeit der freien
Ladungstrager und damit die Leitfahigkeit des Materials (Piezoresistiver Effekt). Vor
allem bei Halbleitern ist der piezoresistive Effekt sehr ausgepragt und tbertrifft den
Einfluss der Geometrieanderung bei Dehnung.

Je groBer der K-Faktor ist, desto empfindlicher ist der Dehnungsmessstreifen.
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Tabelle 1
K-Faktoren und Bridgeman-Konstanten flir einige Materialien [Pad]

Material K c
Konstantan 2052 . L3
_Weicheisen 42 S
Silber 48 e
Grephit 20 S
_Silizium (Einkristall) 150 SSUURRUSRRUUUUURRRUUUUSRRS
Mangan 0,47 -

Fir DMS aus Konstantan ist K etwa 2 (mit v = 0,3 bei elastischer Verformung und
(Ap/p)/e= 0,4). Die Legierung Nichrom V (80 Ni, 20 Cr) hat beispielsweise einen K-
Faktor von etwa 2,2, wahrend Platin-Wolfram (92 Pt, 8W) einen K-Faktor von etwa 4
aufweist [Hof-87]. Tabelle 1 zeigt K-Faktoren und Werte flr die Bridgeman-Konstante
fir weitere Materialien. Halbleiter-DMS kénnen demgegeniber sehr hohe K-Werte
von bis zu 200 aufweisen, die auf die Veranderung des spezifischen Widerstandes bei
Deformation zuriickzufiihren sind [Pad].

Die wichtigsten heute eingesetzten DMS sind die sogenannten Folien-DMS. Derartige
Sensoren bestehen aus einer diinnen elektrisch isolierenden Tragerfolie aus Polyimid,
die mit einer in Form eines Widerstandsmaanders strukturierten Metalllegierungs-
schicht (Dicke wenige um) versehen ist. Abh&ngig von der Legierung der Metallfolie
ergeben sich K-Faktoren im Bereich von 2 (Konstantan) bis 6 (100 Prozent Pt). Als
Widerstandswerte sind 120 Q, 350 Q und 1 kQ Ublich [Hof-87]. Abhangig von Typ und
BaugréBe liegt die maximale Dehnbarkeit bei etwa + zwei Prozent. Folien-DMS weisen
je nach Folientyp eine Gesamtdicke von 30 um bis 70 um auf. Vorteile von Folien-DMS
aus Metalllegierungen sind beispielsweise der sehr geringe Temperaturkoeffizient des
elektrischen Widerstands (TCR) sowie die prazise Fertigbarkeit der DMS. Vor der
Durchfiihrung der Messaufgabe missen Folien-DMS allerdings mittels geeigneter
Klebstoffe manuell auf die Messobjekte geklebt werden. Dieser Vorgang ist zeitauf-
wendig und damit teuer und erfordert groBBe Erfahrung. Bei fehlerhaftem Applizieren
der DMS kann das Messergebnis stark beeinflusst werden.

Neben diesen herkdmmlichen Verfahren gibt es auch die Méglichkeit, Elementarsenso-
ren drucktechnisch herzustellen. So kénnen beispielsweise Dehnungsmesssensoren
mittels Siebdruck in Dickschichttechnik hergestellt werden [Bel-03], [Mar-94], [Rau-12].
Die erzielbaren K-Faktoren liegen bei Dickschicht-DMS bei Werten zwischen 3 und 15
und somit héher als bei DMS auf Metallfolienbasis. Nachteilig stellt sich bei diesem
Ansatz dar, dass die eingesetzten Substrate Einbrenntemperaturen von 800 °C -

850 °C unbeschadet Uberstehen missen, was den direkten Einsatz derartiger DMS
auf Tragerwerkstoffen geringerer Temperaturbestandigkeit wie etwa auf Polymeren
ausschlieBt.

Durch die Verwendung von Direct-Writing-Verfahren wie Aerosol- oder Inkjet-Druck in
Kombination mit neuartigen nanopartikularen Werkstoffen werden die aufgefiihrten
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Nachteile der Dickschichtsensoren vermieden und es ergeben sich gegenuber konven-
tionellen Druckverfahren weitere Vorteile, da zum einen ohne Einsatz eines Druck-
werkzeuges (Sieb, Schablone) gearbeitet wird und damit die CAD-Daten ohne Umwe-
ge verarbeitet werden kdnnen, zum anderen aber auch dadurch, dass derartige Ver-
fahren grundsatzlich das direkte Applizieren von Sensorstrukturen auf bzw. in Bauteile
oder auf Oberflachen ermdglichen. Mittlerweile wird von einigen Autoren Uber erste
Erfahrungen mit dem Inkjet-Druck zur Realisierung von DMS und Temperatursensoren
berichtet [And-11] [Cou-11] [Qui-10] [Sal] [Vis-11].

2.1.2 Temperatursensoren

Zur Messung der Temperatur werden physikalische Effekte und Verfahren bevorzugt
herangezogen, die reproduzierbare und eindeutige Messungen ermdglichen:

- Langen- und Volumenausdehnung von Stoffen, z. B. Volumenanderung von
Flissigkeiten und Gasen

- Wechsel charakteristischer Zustande, z. B. Schmelzpunkte, Erstarrungs-
punkte, Siedepunkte

- Anderung von charakteristischen Eigenschaften, z. B. Anderungen von
Transparenz, Reflexion, Farbe, des elektrischen Widerstandes, der Strah-
lungsemission, des Elastizitdtsmoduls

Widerstandsthermometer (Temperatursensoren, T-Sensoren) basieren auf dem Mess-
prinzip, dass der elektrische Widerstand eines Leiters oder Halbleiters von der Tempe-
ratur abhangt. Bevorzugt kommen metallische Widerstédnde zum Einsatz, insbesondere
Platin und Nickel, deren Widerstand gut reproduzierbar mit der Temperatur ansteigt.

Der Zusammenhang zwischen der Temperatur und dem elektrischen Widerstand ist
allgemein nicht direkt proportional, sondern wird durch ein Polynom héherer Ordnung
beschrieben [Nau-04]:

R(TY=Ry(1+A-T+B-T?>?+C-T3+--)

Der temperaturabhéngige elektrische Widerstand R(T) kann innerhalb kleiner Tempe-
raturbereiche durch eine abgebrochene Reihenentwicklung approximiert werden:

R(T) =Ry (1 + ayg - (T —20°C))

wobei R(T) der elektrische Widerstand bei der Temperatur T in Q,
Roo der elektrische Widerstand bei der Ausgangstemperatur Ty in Q,
a der Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstandes (TCR) in K™ ist.

Der Temperaturkoeffizient wird als Materialkonstante angesehen, die die relative Wi-
derstandsanderung pro Temperaturdnderung angibt. Fir massives Silber ohne Poren
wird in der Literatur ein Wert az= 3,8-10° K™ angegeben [Nau-04].
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Voraussetzung fir eine so einfache Berechnung ist ein eingeengter Messbereich oder
ein konstanter Temperaturkoeffizient. Letzteres ist bei Metallen und Silizium nur anna-
hernd der Fall. Fir den konkreten Einsatzbereich (vgl. Unterkapitel 4.2) ist von der Er-
fullung dieser Voraussetzung auszugehen.

2.2 Inkjet-Drucktechnologien

Drucktechnologien zur Erzeugung komplexer Funktionsoberflachen stellen einen neu-
en, sich schnell entwickelnden Markt und Forschungsbereich dar. Diese Technologien
ermdglichen den Auftrag einer Vielfalt von Substanzen und mikroskopischer Teilchen
mit hoher rdumlicher Auflésung. Anwendungen bestehen in der Elektronik sowie der
Bio-, Nano-, und Schichttechnik. Zu den digitalen Drucktechniken gehért beispielswei-
se der Inkjet-Druck. Dies bedeutet, dass ein zu druckendes Muster direkt von einem
Computer zu einem Drucksystem Ubertragen wird. Beim Digitaldruck werden keine
physikalisch festen Druckkdrper wie beim Offsetdruck verwendet. Somit zahlt es zum
,Non-Impact Printing"“.

Beim Inkjet-Druck werden zwei Verfahren unterschieden: zum einen das ,Continuous-
Inkjet (CIJ)“ und zum anderen das ,Drop-on-Demand (DoD)“ Verfahren. Beim CIJ-
Verfahren wird durch das Anlegen einer Druckwelle an eine Dise der Tintenstrahl in
Einzeltropfen gleicher Frequenz und GréBe getrennt. So ist es méglich, die Tropfen
gezielt mit einer Ladung zu versehen. Die geladenen Tropfen kénnen dann in einem
elektrischen Feld abgelenkt und in den Kreislauf zurlickgeflihrt werden. Nur die unge-
ladenen Tropfen passieren das Feld und treffen auf das Medium. Beim DoD-Verfahren
werden die Tropfen nur erzeugt, wenn sie bendtigt werden. Eine Méglichkeit, die Trop-
fen einzeln auszustoBen, besteht darin, mit einer Piezokeramik in einer Flissigkeit
Druckwellen zu erzeugen. Damit lassen sich die Tropfen direkt an einer bestimmten
Position auf dem Substrat ablegen. Heutzutage wird haufig bei Inkjet-Druck-Systemen
die Drop-on-Demand-Methode (Abb. 2) verwendet.

Abbildung 2
Schematische Darstellung des DoD-Inkjet-Druckverfahrens
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Verdunstung

4 4 B

Substrat
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Quelle: [Kam-11]
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Werden als Fullstoffe in der Tinte elektrisch leitfdhige Nanopartikel eingesetzt, so kdn-
nen mit diesem Druckverfahren auch Leiterstrukturen erzeugt werden.

Nanopartikel sind Verbiinde von Atomen oder Molekilen mit mindestens einer Dimen-
sion unter 100 nm. Damit verfiigen Nanopartikel tiber eine sehr groBe Oberflache

im Verhaltnis zum Volumen. Diese wirkt sich in einer deutlichen Reduzierung des
Schmelzpunktes von Nanopartikeln gegentber gréBeren Partikeln aus [Buf-76],
[All-86].

Abbildung 3
Schmelzpunkt als Funktion des Partikeldurchmessers [Buf-76]
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Quelle: [All-86]

Da die Sintertemperatur eines Materials vom Schmelzpunkt abhangt, geht mit einer
Verringerung der Schmelztemperatur auch eine Reduzierung der notwendigen Sinter-
temperatur einher [Tro-83]. Fir das Sintern von Nanopartikeln gelten die identischen
Mechanismen wie fir das Sintern mikroskopischer Pulver. Insofern kann das Sintern
nanopartikularer Teilchen grundsatzlich sehr schnell und theoretisch auch mit nur ge-
ringer Temperaturunterstitzung ablaufen. Die Metallpartikel in den elektrisch leitfahi-
gen Tinten haben typischerweise eine GréBe von < 50 nm.

Allerdings gibt es auch Probleme, die das Sintern von Nanopartikeln erschweren kén-
nen. So ist beispielsweise die Gefahr einer Verunreinigung der Partikel infolge der
hohen Oberflachenreaktivitét deutlich erhéht. Da beim Sintern nun oftmals niedrigere
Prozesstemperaturen eingesetzt werden sollen, reichen diese ggf. nicht mehr aus, et-
waige Kontaminationen zu entfernen. AuBerdem kénnen Oxidschichten, die sich auf
Nanopartikeloberflachen schneller ausbilden, den Sinterprozess stéren und das Er-
gebnis beeintrachtigen. Als weitere Schwierigkeit bei der Sinterverarbeitung von Nano-
partikeln kann deren Neigung zur Agglomeration genannt werden, die sich ebenfalls
nachteilig auf das Prozessergebnis auswirken kann.
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Gegeniber den vorangegangenen Ausfihrungen zum Sintern trockener Pulver liegen
die Nanopartikel fur digitale Druckverfahren dispergiert in Losungsmitteln vor. Diese
Dispersionen (Tinten) werden aufgrund der erforderlichen elektrischen Leitfahigkeit der
aufgebrachten Strukturen in der Regel aus Metallpartikeln, vor allem Silber oder Kup-
fer, hergestellt. Die Nanopartikel sind meist mit organischen Verbindungen benetzt, die
die Partikel im Lésemittel stabilisieren, Agglomerationen und Sedimentieren vermeiden
und eine ungewollte Oxidation verhindern. Die gedruckten Strukturen weisen zunachst,
direkt nach dem Druck, jedoch noch nicht die gewtnschten elektrischen Eigenschaften
auf. Die Prozesskette der Verarbeitung derartiger Tinten I&sst sich in drei Teilschritte
gliedern:

- Drucken: Auftrag der gewiinschten Strukturen.

- Trocknung der Dispersion: Austreiben der Lésungsmittel, Entfernung der Sta-
bilisatoren, Agglomeration der Nanopartikel (Kontaktstadium).

- Verdichten: Inaktivierung der Stabilisatoren, Verdichten der Partikel.

In der nachfolgenden Abbildung 4 werden die EingangsgréBen sowie die genannten
Teilschritte bei der Verarbeitung nanopartikular gefillter Dispersionen dargestellt.

Abbildung 4

Teilschritte bei der Verarbeitung von Dispersionen fiir die elektrische Funktiona-
lisierung (REM-Aufnahme links: Tinte bei 80 °C fiir 15 Minuten getrocknet; Auf-
nahme rechts: Partikel bei 180 °C fiir eine Stunde thermisch behandelt)

Nanopartikel Tinte: Verarbeitung:
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Waéhrend bei der Trocknung die eingebrachte Energie dazu dient, Lésemittel zu ver-
dunsten, erfolgt bei der Verdichtung das Verbinden der Nanopartikel zu einer zusam-
menhangenden Struktur. Damit die Verdichtung erfolgreich verlaufen kann, missen
wahrend der vorangegangenen Trocknungsphase die Lésemittel méglichst vollstéandig
ausgetrieben werden, damit die Nanopartikel in engen Kontakt kommen und die be-
schriebenen Verdichtungseffekte stattfinden konnen. Die erwéhnten organischen Ver-
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bindungen und etwaig vorhandene Lésungsmittelreste kdnnen das Versintern der Par-
tikel erschweren. Andererseits sind organische Restbestandteile in der Schicht erfor-
derlich, um eine ausreichende mechanische Haftung zum Substrat gewahrleisten zu
kénnen. Inwieweit dieser erkennbare Verdichtungsprozess tatsachlich dem oben be-
schriebenen idealen Sintervorgang entspricht, hangt stark davon ab, ob die einge-
brachte Energie ausreichend ist und ob die fir das Sintern als Verunreinigung wirken-
den organischen Bestandteile in der Prozesskette tatsachlich weitgehend entfernt wur-
den, was gerade bei niedrigen Prozesstemperaturen im Bereich von etwa 200 °C kri-
tisch erscheint. So scheint die Ausbildung der fir den Sinterprozess charakteristischen
Sinterhalse zwischen vormals getrennt vorliegenden Partikeln nicht unbedingt zustan-
de zu kommen, wie die oben gezeigten REM-Aufnahmen belegen. Die dennoch mess-
bare deutliche Verbesserung der elektrischen Leitfahigkeit ware demnach einer Ver-
dichtung der Partikel bei gleichzeitiger zumindest teilweiser Entfernung organischer
Inhaltsstoffe geschuldet. Grundsétzlich kann die zur Trocknung und zum Verdichten
notwendige Energie auf unterschiedliche Weise eingebracht werden, wobei die kon-
ventionelle Ofentrocknung heute Stand der Technik ist.

Fidr das Verdrucken von Partikeltinten eignen sich industrielle Druckkdpfe mit piezo-
elektrischen Aktuatoren aufgrund ihrer robusten Bauweise und Auslegung. Diese auf
Zuverlassigkeit und Langlebigkeit optimierten Druckkdpfe kommen h&ufig in groBfor-
matigen Drucksystemen zum Einsatz. Der Vorteil dieser Drucksysteme ist das Vorhan-
densein einer Steuerelektronik, welche den Zugriff auf die Tropfenerzeugung mittels
Software erlaubt. Zu einem vollstandigen Drucksystem gehdren ebenso ein Positionier-
system und ein Tintenreservoir. Das Positioniersystem erlaubt eine relative Bewegung
des Druckkopfes gegentber dem zu bedruckenden Medium. Das Tintenreservoir dient
dem Druckkopf zur kontinuierlichen Tintenversorgung. Des Weiteren ist haufig ein Ka-
meralberwachungssystem integriert, um die Tropfenbildung beobachten zu kénnen.
Einer der wichtigsten Parameter eines Druckkopfes ist der Disendurchmesser. Dieser
sollte mindestens 20-mal gréBer sein als der mittlere Partikeldurchmesser der Tinten.

Die Vorteile des Inkjet-Drucks als ressourcenschonendes, maskenloses, kosteneffizi-
entes, volladditives und variantenflexibles Verfahren eréffnen aufgrund der Materialien-
und Strukturvielfalt in vielen Bereichen neue Mdéglichkeiten.

Der Fokus des funktionellen Inkjet-Drucks liegt auf der Entwicklung und flexiblen Her-
stellung elektrisch funktionalisierter Schaltungstrager unterschiedlichster Form und Art.
Erst in den letzten zwei bis drei Jahren ist die Entwicklung der zur Verfligung stehen-
den Tinten zum Drucken von elektronischen Strukturen so weit fortgeschritten, dass an
eine Weiterentwicklung der Technologien fir konkrete Anwendungen gedacht werden
kann.
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Aufgabenstellung und Zielsetzung des Forschungsvorhabens

Im Projekt sollen am Beispiel des Inkjet-Drucks die prinzipielle Herstellbarkeit gedruck-
ter Elementarsensoren sowie deren resultierende Eigenschaften untersucht werden.
Bei den betrachteten Elementarsensoren handelt es sich um resistive passive Senso-
ren (Dehnungsmessstreifen, Thermosensoren).

Als Basis fur die Herstellung der gedruckten Sensoren dienen kommerziell erhéltliche
Ag-Nanopartikeltinten. Die Verarbeitung dieser Dispersionen erfolgt wie in Abbildung 4
prinzipiell dargestellt.

Im Einzelnen sollen im Projektverlauf folgende Fragen beantwortet werden:

- Ist es méglich, Dehnungsmessstreifen und Temperatursensoren mittels
Inkjet-Druck entsprechender Tintenwerkstoffe herzustellen und somit die
Funktionalisierung von Bauteilen zu ermdglichen?

- Welchen Einfluss haben die Fertigungsparameter (z. B. Druckprozess, Trock-
nungsprozess, Sinterprozess) auf das Geflige bzw. die Morphologie und die
elektrischen Eigenschaften der Sensoren?

- Welche Charakteristik weisen gedruckte Sensoren auf und wie verhalten sie
sich im Vergleich zu herkémmlichen Temperatursensoren bzw. Dehnungs-
messstreifen?

- Wie verhalten sich die Sensoren unter dem Einfluss auBerer Einwirkungen,
wie robust und stabil arbeiten die hergestellten Sensoren?

- Lassen sich durch die drucktechnische Integration von Sensoren tatsachlich
technisch-wirtschaftliche Vorteile erzielen?

Zur Erreichung dieser Zielsetzung wurde das Projekt in 5 Arbeitspakete aufgeteilt:

- AP 1: Lastenhefterstellung und Sensordesign. Im Arbeitspaket 1 sollen die
Anforderungen an die resistiven Elementarsensoren von den Projektpartnern
definiert werden. Festzulegen ist auch das jeweilige Sensordesign. Auf deren
Basis sollen erforderliche Teststrukturen-Layouts gezeichnet werden.

- AP 2: Entwicklung und Optimierung der Prozesstechnik / Kontaktierungskon-
zept. Hier sind die geeigneten Prozessparameter fUr einen robusten und
stabilen Druckprozess sowie Trocknungs- und Sinterprozess zu erarbeiten.
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Der strukturelle Aufbau resistiver Elementarsensoren auf Basis von Ag-

Nanotinten ist prototypisch darzustellen und zu optimieren.

- AP 3: Charakterisierung der Elementarsensoren. Ziel des Arbeitspaketes ist
es, die Sensoren mit Hilfe unterschiedlicher Methoden zu charakterisieren.
Grundlegende Parameter wie elektrischer Widerstand, K-Faktor, TCR sind zu

ermitteln.

- AP 4: Bewertung des Langzeitverhaltens. Die Zuverlassigkeit der gedruckten
resistiven Elementarsensoren unter zyklischer mechanischer und thermo-
mechanischer Belastung sowie unter Belastung durch erhéhte Temperatur

und Feuchtigkeit soll bewertet werden.

- AP 5: Prototypische Sensorintegration — Demonstratoren. Zwei Technologie-
demonstratoren (fir Dehnungs- und Thermosensoren), die die im Projekt ge-
wonnenen Erkenntnisse und deren Funktionalitat anschaulich darstellen, sol-

len im Rahmen dieses Arbeitspaketes gebaut werden.

Nachfolgende Abbildung stellt den Arbeitsplan noch einmal in graphischer Form Uber-

sichtlich dar.

Abbildung 5
Darstellung des Projektarbeitsplans

Gesamtkoordination: Technische Hochschule Nirnberg (THN)

= Definition: THN
= Durchfihrung: THN
= Unterstitzung/Information: Projektpartner

Lastenheft-\ Prozess- Charakte- Langzeit- Sensor-
erstellung/ technik risierung verhalten integration
Design
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Y

= Definition: Projektpartner Gem. Durchflihrung
= Unterstitzung: THN * Projektpartner
= THN

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm
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3.1 Industriepartner im Projekt

Als Industriepartner waren im Projekt die nachfolgend aufgefihrten vier Unternehmen
beteiligt:

3.1.1 WIKA Alexander Wiegand SE & Co. KG, Klingenberg (WIKA)

WIKA ist ein fiihrendes Unternehmen in der Druck- und Temperaturmesstechnik mit
Sitz in Klingenberg am Main. Das familiengefuhrte Traditionsunternehmen wurde 1946
gegrindet und ist heute in 41 Landern mit eigenen Niederlassungen, in neun Landern
mit eigenen Produktionsstandorten vertreten. Mit 7000 Mitarbeitern wird ein Jahresum-
satz von ca. 650 Millionen Euro erwirtschaftet.

Das Unternehmen ist nach ISO 9001 (Qualitdtsmanagement), ISO 14001 (Umweltma-
nagement) und ISO 50001 (Energiemanagement) zertifiziert. Seit 2003 ist zusatzlich
die Entwicklung und Herstellung von Drucksensoren und Druckmessumformern fiir die
Automobilindustrie nach ISO/TS 16949 zertifiziert.

Das Produktportfolio umfasst mechanische und elektronische Messgerate flr die
Druck- und Temperaturmessung sowie — tUber Tochterunternehmen — auch Gerate fir
Fullstands- und Kraftmesstechnik. Einen besonderen Schwerpunkt bildet die Kalibrier-
technik mit eigenen DKD-Kalibrierlaboratorien fir die MessgréBen Druck und Tempera-
tur. Mehr als 43 Millionen Qualitatsprodukte werden so Jahr fur Jahr in Gber 100 Lan-
der ausgeliefert. Weltweit sind rund 350 Millionen Messgerate von WIKA im Einsatz.

In der elektronischen Messtechnik setzt WIKA die vorherrschenden Verfahren zur Sen-
sorherstellung wie Dickschicht- und Dinnschicht-Technologie ein und verfiigt im eige-
nen Haus auch Uber die entsprechenden Fertigungsanlagen. Da diese Technologien
sehr kostenintensiv und auf groBe Stlickzahlen ausgelegt sind, besteht ein hohes Inte-
resse, alternative Verfahren anzuwenden, die eine kostengunstige Fertigung auch bei
geringen Stlickzahlen und in kundenspezifischen Ausfiihrungen erméglichen. Dazu
kann das geplante Vorhaben einen wesentlichen Beitrag liefern.

3.1.2 Kaufbeurer Mikrosysteme Wiedemann GmbH, Kaufbeuren (KMW)

Die Firmengruppe Wiedemann besteht aus den Firmen Sensor-Technik Wiedemann
GmbH (STW), Kaufbeurer Mikrosysteme Wiedemann GmbH (KMW), STW Technic,
LP, USA, und Sensor Technik Ltd., UK. Als international tatiges Unternehmen entwi-
ckelt und fertigt sie mit rund 450 Mitarbeitern High-Tech-Produkte in den Bereichen der
Mikro- und Leistungselektronik. Die Produktpalette umfasst Steuer- und Regelsysteme
fir mobile Arbeitsmaschinen und Sensoren auf Mikrosystembasis flir extreme Einsatz-
bedingungen. Die Firmengruppe entwickelt zukunftsweisende Produkte fir Hybridan-
triebe von Fahrzeugen und fir die Verwendung von Brennstoffzellen.
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Die KMW bringt in das Projekt eine langjahrige Erfahrung in der Entwicklung und Ferti-
gung von Dinnschichtsystemen fir die Druck-, Kraft- und Wegmessung ein. Durch die
stéandige Neu- und Weiterentwicklung eigener Schichtsysteme sind Messeinrichtungen
zur Charakterisierung von dehnungs- und temperaturempfindlichen Schichten vorhan-
den und kdnnen im Projekt genutzt werden.

3.1.3 Conti Temic microelectronic GmbH, Nirnberg (Conti)

Die Conti Temic microelectronic GmbH ist eine hundertprozentige Tochtergesellschaft
der Continental AG, einem der gréBten Automobilzulieferer weltweit. Am Standort
NUrnberg, mit Sitz des Headquarters der Business Unit Transmission, werden Getrie-
besteuerungen (TCU) fir den Automobilmarkt entwickelt und produziert. Hierbei wer-
den unterschiedliche TCUs produziert, vom Doppelkupplungsgetriebe (DSG) bis zu
Automatikgetrieben fur Allradantrieb. Zur Herstellung von Getriebeschaltungen werden
bei Conti Temic microelectronic GmbH alle gangigen und modernen Produktions- und
Endmontagetechniken verwendet, wie auch neu entwickelte Produktionsmethoden, z.
B. Laserstrukturierung von Leiterbahnpasten. Als Substratmaterialien fir moderne Ge-
triebeschaltungen kommen sowohl 96-prozentige Aluminiumoxidkeramiken wie auch
organische Leiterplattenmaterialien zum Einsatz, abh&ngig vom Einsatzort und den
Anforderungen fr die Getriebeschaltung. In den Produktionszentren der Conti Temic
microelectronic GmbH werden sowohl Aluminiumoxidkeramiken als auch organische
Leiterplatten als Schaltungstrager verarbeitet.

Die Conti Temic microelectronic GmbH, im Speziellen die Abteilung CC MP Compe-

tence Center Materials & Packaging, durch welche das Forschungsvorhaben betreut

wird, besitzt langjahrige Erfahrungen im Bereich der Aufbau- und Verbindungstechnik
von Getriebeschaltungen. Die Abteilung CC MP besitzt unter anderem eine Entwick-

lungsfunktion innerhalb der Business Unit Transmission fir TCUs und umfasst dabei

die Auswahl der Materialien, neue Materialien, neue Fertigungsverfahren etc.

Um die anfallenden Aufgaben optimal I6sen zu kénnen, stehen der Abteilung CC MP
produktionsnahes Fertigungsequipment und verschiedenste Analyse- und Testsysteme
zur Verfugung. Der Kundenstamm der Conti Temic microelectronic GmbH beinhaltet
alle Automobilhersteller, die Automatikgetriebe in ihrem Flottenangebot besitzen, wie
die Audi AG, Daimler AG, BMW Group, VW AG etc., oder auch Firmen, die sich auf
das Angebot des Antriebsstranges fir die Automobilhersteller spezialisiert haben, wie
z. B. Getrag.

3.1.4 Frenzelit Werke GmbH, Bad Berneck (Frenzelit)

Die Frenzelit Werke GmbH ist neben den Sparten Kompensatoren und Dichtungen im
Bereich der Technischen Textilien, insbesondere fir Isolationen und Filteranwendun-
gen, tatig. Die Produktpalette im Geschaftsbereich Textil umfasst vor allem Gewebe
und Nadelvliese, die z. T. auch entsprechend den Anforderungen beschichtet werden.
Die Produkte finden in fast allen Industriebereichen Anwendung. Wesentlicher Kunde
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fur die Frenzelit Werke GmbH ist auch die Automobilindustrie. Mit der Entwicklung der
neuen Werkstoffreihe HICOTEC® stellte das Unternehmen seine Innovationskraft un-
ter Beweis. Basistechnologie aller HHCOTEC®-Materialien ist das Nassvliesverfahren.
Der Fokus der verwendeten Rohstoffe liegt dabei auf Hochleistungsfaserstoffen, wie
z. B. Glas-, Carbon-Aramidfasern, und hochleistungsfahigen Thermoplasten wie PET,
PA, PPS, PEI, PEEK, PFA, MFA. Die besonderen Vorziige dieser Vliesstoffe sind die
geringen Materialdicken, die einstellbare Faserorientierung und hohe GleichmaBigkeit
und die bedarfsgerechte Auswahl und Anpassung des verwendeten Bindersystems.
Bereits heute werden HICOTEC® Werkstoffe unter dem Handelsnamen HICOTEC®
TP als elektrisch leitfahige Folien fur die Herstellung von Flachenheizungen fur An-
wendungen in allen Industriesegmenten serienm&Big produziert und vertrieben. Fren-
zelit erwartet durch das Projekt wesentliche Erkenntnisse Uber die Realisierungsmég-
lichkeiten der flachigen oder ortsaufgeldsten Sensorik von Temperaturunterschieden.
Das Ziel sind selbstregelnde Heizungsfolien.
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Designvorgaben, Einsatzbereiche und Beurteilungskriterien fur Inkjet-gedruckte
Sensoren

Auf Basis der Rickmeldungen der ins Projekt eingebundenen Industriepartner konnten
folgende anwendungsorientierte Anforderungen an die zu druckenden resistiven Ele-
mentarsensoren erarbeitet werden. Dabei ist getrennt nach den jeweiligen Anwen-
dungsbereichen zwischen den Dehnungsmesssensoren und den Temperatursensoren
zu unterscheiden.

4.1 Anforderungen an gedruckte Dehnungssensoren

4.1.1 Sensordesign

- Ziel Bahnbreite / -abstand etwa 100 um/100 pum

- Sensorflache: méglichst klein (zu Projektbeginn 3 cm? x 5 cm?, Ziel etwa
1 cm2x1cm?)

- Wirksame Messgitterlangen: nicht definiert

- Widerstandswert des Sensors zunachst etwa 5 kQ (andere Werte nach
Absprache mit den Partnern)

4.1.2 Einsatzbereich / Testbedingungen

Far alle Testbedingungen sind Haltezeiten, Testdauern sowie Versagenskriterien im
weiteren Projektverlauf noch zu definieren:

- Temperaturwechseltest: -20 °C / +85 °C
- Hochtemperaturlagerung: im Bereich zwischen +70 °und +85 °C
- Lagerung in feuchter Warme: +85 °C /85 % . F.

4.2 Anforderungen an gedruckte Widerstandsthermometer

4.2.1 Sensordesign

Vor dem Hintergrund der Anwendbarkeit flr einen konkreten Einsatzfall (Temperatur-
messung auf einem relativ groBen Substrat) wurde durch die Industriepartner ein Sen-
sorraster von 10 cm x 10 cm (Gitterabstand der eigentlichen gedruckten Widerstands-
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thermometer) vorgegeben, wobei die tatséchliche SensorgréBe und -geometrie als frei
wahlbar festgelegt wurde.

4.2.2 Einsatzbereiche / Testbedingungen

- Temperaturbereich: +20 °C / +80 °C
Hochtemperaturlagerung: +80 °C

Kurzzeitbestandigkeit: +140 °C

- Mechanische Belastbarkeit: Minimaler Biegeradius 48 mm

4.3 Substratmaterialien fiir Sensoren

Die spezifischen Vorteile der drucktechnischen Realisierung von Sensoren lassen sich
nur dann vollstéandig erschlieBen, wenn die zu realisierenden Sensoren direkt, d. h.
ohne Zwischentrager, auf die Zielmaterialien aufgebracht werden. Im konkreten Fall
wurde aber, um die Vergleichbarkeit mit herkdmmlichen resistiven Sensoren herzu-
stellen, eine zweistufige Vorgehensweise festgelegt. Alle grundlegenden Prozessun-
tersuchungen, Eigenschaftscharakterisierungen und Langzeituntersuchungen sollten
zunachst auf polymeren Folien wie beispielsweise Polyimid (PI) erfolgen. Fir die Rea-
lisierung der Demonstratoren sollte dann die Anwendung direkt auf potenziellen Ziel-
materialien erfolgen. Im Verlauf des Projektes wurde auf Basis der Anforderungen der
Industriepartner fur die Drucksensordemonstratoren Aluminiumoxidkeramik als Zielma-
terial festgelegt, wahrend fir die Thermosensoren Polyethylenterephtalatfolie (PET)
ausgewahlt wurde.

4.4 Beurteilungskriterien fur gedruckte Sensoren

Auf Basis der Rickmeldungen der Industriepartner sind als wichtigste Beurteilungs-
kriterien flr gedruckte Sensoren die Haftung der aufgebrachten Metallisierungen
sowie die elektrischen Eigenschaften der verdichteten Schichten (elektrischer Wider-
stand, Widerstandsanderung nach Alterung sowie K-Faktor und TCR-Wert) identifiziert
worden.
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Beschreibung der verwendeten Substrate, Druckmaterialien und Layouts fir die
Untersuchung der Inkjet-gedruckten Strukturen

5.1 Basismaterialien

Aufgrund der Anforderungen der Industriepartner wurden fir das Projekt die nachfol-
gend beschriebenen Substratwerkstoffe ausgewahlt.

Far die Realisierung von gedruckten Dehnungssensoren wurde festgelegt, flexible,
unbeschichtete Polyimidfolien mit einer Dicke von 50 pm zu verwenden. Dieses Sub-
stratmaterial soll zunachst fir vorbereitende Untersuchungen wie etwa zum Thema
Druckprozessoptimierung und Ermittlung des Haftverhaltens gedruckter Schichten so-
wie flr die prototypische Realisierung und Charakterisierung gedruckter DMS einge-
setzt werden. Damit wird auch eine direkte Vergleichbarkeit mit herkémmlichen Folien-
DMS sichergestellt. Je nach Projektfortschritt und -erfolg war nach entsprechender
Zeit, wie bereits erwahnt, Uber das direkte Bedrucken starrer Substratmaterialien zu
entscheiden. Fir den Anwendungsfall der gedruckten Widerstandsthermometer wird
als Substratwerkstoff ausschlieBlich Polyethylenterephtalatfolie der Dicke 50 um einge-
setzt.

Tabelle 2
Eigenschaften der ausgewéhlten Substratmaterialien

Hersteller Du Pont Du Pont

Bezeichnung Kapton HN FI 16010 Mylar A

Polymerwerkstoff Polyimid Polyethylenterephtalat
(PI) (PET)

Substratdicke 50 um 50 um

Thermische >230 °C 110 °C

Dauerbestandigkeit

Thermischer 20 ppm/K k. A.

Ausdehnungskoeffizient

Schrumpf 0,17 % (150 °C/0,5h) 1,1 % (150 °C /0,5 h)

0,35 % (200 °C /2 h) 2,8 % (200 °C /0,5 h)

Wasseraufnahme max. 4 % 0,4 %
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5.2 Druckmaterialien (Tinten, Pasten)

Im Rahmen des Projektes werden drei unterschiedliche kommerziell erhaltliche Funkii-
onstinten verwendet. Damit sollte bewertet werden, inwieweit sich nominell identische
Dispersionen hinsichtlich ihrer Eigenschaften unterscheiden und welche der Dispersio-
nen fir den Sensoraufbau am besten geeignet ist.

Bei den ausgewaéhlten Tinten handelt es sich ausschlieBlich um Ag-Nanopartikel-
Dispersionen mit unterschiedlichen Dispersionsmitteln. Der Grund fir diese Entschei-
dung liegt vor allem in der guten kommerziellen Verflgbarkeit derartiger Tinten fir den
Inkjet-Druck begriindet, wodurch eine robuste Verarbeitbarkeit erwartet werden kann.
Gerade fir die Realisierung von DMS wéren zwar, wenn man den Materialaufbau her-
kémmlicher Folien-DMS zugrunde legt, Dispersionen mit Nanopartikeln aus Konstan-
tan (Legierung aus 55 Prozent Kupfer, 44 Prozent Nickel und 1 Prozent Mangan) wun-
schenswert, derartige Materialien sind aber derzeit (noch) nicht einmal als Entwick-
lungsmuster von den fihrenden Funktionstintenherstellern beziehbar. Konstantan
zeichnet sich durch einen Uber einen weiten Temperaturbereich annahernd konstanten
elektrischen Widerstand aus. Der TCR-Wert dieses Materials liegt bei etwa a,,= 0,03 -
0,04-10°K™ und damit etwa um den Faktor 100 niedriger als fiir Silber.

Die nachfolgende Tabelle 3 stellt die eingesetzten Ag-Tinten mit inren wichtigsten Ei-
genschaften gegenuber.

Tabelle 3
Eigenschaften der ausgewéhlten Tinten

Advanced Nano

Hersteller Sun Chemical Novacentrix
Products (ANP)
_Bezeichnung I DGP 40TE-20C Sunjet EMD5603 Metalon JS-B25HV
Dispersion Triethylenglycol- Ethanol, Ethyenglycol Wassrige
eeio.....__monomethylether . Dispersion .
PartikelgroBe  80-35nm <180nm 6onm
Silberanteil 30-35 wt.% 20 wt.% 25 wt.%
Viskositat 10-17mPas . 10~13mPas | 6mPa-s ...
_Oberflachenspannung ____ 35~88mN/m ar-3tmNm SImNm
Sinterbedingungen 180 °C~200 °C/ 150 °C~300 °C/ 60 °C~125 °C/
30 min~60 min 30 min 5 min (auf Spezialsub-
strat)

Neben diesen Tinten wird fiir die Realisierung der Widerstandsthermometer ein zusatz-
liches Druckmaterial ausgewahlt. Aufgrund der Vorgaben aus Unterkapitel 4.2 in Hin-
blick auf die Rasteranordnung der Sensoren, die zu groBen Abstéanden zwischen Ein-
zelsensoren fihren, wurde beschlossen, ein hybrides Sensorkonzept zu entwickeln,
bei dem zwar die erforderlichen resistiven Sensoren mittels Inkjet-Druck und Funkii-
onstinten realisiert werden, die erforderlichen Versorgungsleitungen dagegen mittels
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Siebdruck einer metallgeflliten Polymerpaste. Durch diesen Ansatz lassen sich relativ
grobe Versorgungsleitungen (Breite mehrere Millimeter) mit relativ groBem Querschnitt
und damit geringem elektrischen Widerstand realisieren. Bei dem ausgewahlten Mate-
rial handelt es sich um eine Ag-gefillte Polymerpaste, die mittels Siebdruck verarbeitet
und thermisch ausgehartet wird. Durch den Einsatz des gleichen metallischen Fll-
stoffs werden negative Auswirkungen im Kontaktierungsbereich, wie z. B. Kontaktpo-
tenziale, vermieden.

Zur Herstellung der Leiterbahnen wurde die kommerziell erhéltliche metallhaltige Paste
DuPont 5000 verwendet. Diese Silberpaste hat vor allem eine geringe Aushéartetempe-
ratur, was besonders bedeutend fir die Anwendung auf PET-Substraten ist. Die wich-
tigsten Parameter der Paste werden in Tabelle 4 dargestellt.

Tabelle 4
Verwendete leitfahige Paste [DB-dp5000]

. Flachen- . P
. Thermische . . Metall- Viskositat in
Hersteller  Markierung Substrate Behandlung widerstand in anteil in %  Pa-s
mQ/sq /25um
Box Ofen:
120 °C / 8—=10 min
. Polyester,
5000 Silver . Reel-to-reel:
DuPont Papier, ) <15 58 — 62 3,5-16,0
Conductor . 140 °C/ 1-1,5 min
Epoxid-Glas
IR Bandofen:
130 °C / 2—4 min

5.3 Konzepte und Layouts

In Abhéngigkeit vom jeweiligen Untersuchungsgegenstand wurden im Zuge der konti-
nuierlichen Verbesserung unterschiedliche Drucklayouts entwickelt, von denen nach-
folgend nur die im Projektzeitraum wichtigsten und letztlich fir weiterfihrende Untersu-
chungen eingesetzten kurz beschrieben werden.

5.3.1 Druckstrukturen zur Bewertung der Verarbeitbarkeit

Zur Bewertung der Verarbeitbarkeit der drei Nanodispersionen im Inkjet-Druckprozess
und zur Optimierung der Verarbeitungsparameter beim Druckprozess wurde eine drei-
stufige Vorgehensweise gewahlt. Folgende Aspekte sollen damit geklart werden:

- Reproduzierbarkeit der Tropfenerzeugung

- Geometrische Charakterisierung (Abmessungen), Fehlerfreiheit, feinste
Strukturauflésung

- Schichtdicke der gedruckten Strukturen
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Dabei werden zunachst in einer Matrix gedruckte Einzeltropfen auf den Zielsubstraten
vermessen und die so erreichbaren minimalen Tropfendurchmesser bewertet. Kommt
es bei den Wechselwirkungen zwischen Substrat und Tinten zu Besonderheiten wie
Entnetzung, extreme Spreitung o. 4., kann auf Basis dieser Ergebnisse bereits eine
Aussage Uber die Unvertraglichkeit einer Tinten-Substrat-Kombination getroffen wer-
den. Fir weitergehende Tests zur Verarbeitbarkeit werden nachfolgend Einzellinien mit
der minimal erreichbaren Strukturbreite gedruckt, die sich dann einstellt, wenn die
Strukturbreite genau einen Pixel (d. h. einen Druckdot) betragt. Auf Basis der so ge-
druckten Teststrukturen werden dann die oben genannten Eigenschaften wie Fehler-
freiheit, Geometrie, Strukturauflésung und Schichtdicke ermittelt und bewertet.

Far weitergehende Tests zur Ermittlung der optimalen Verdichtungstemperaturen der
Silbernanoteilchentinten wurden Leiterbahnstrukturen (35 mm x 1 mm) verwendet. In
der nachfolgenden Abbildung 6 ist das entsprechende Layout dargestellt. Auf Basis der
so gedruckten Teststrukturen werden dann die spezifischen Widerstéande der Tinten
nach Verdichtung bei unterschiedlichen Temperaturen ermittelt (Unterkapitel 6.1.2).
Die zu Anfang und Ende der Bahnstruktur zusétzlich gedruckten Messpads ermdgli-
chen ferner die Bestimmung weiterer elektrischer Kennwerte mittels Kontaktierung von
Messklemmen. Die Druckdichte (Dots per Inch — DPI) war von der verwendeten Silber-
tinte abhangig (900 DPI fur die ANP-Tinte, 1100 DPI fir die Sun-und die Novacentrix-
Tinte).

Zur Messung der Haftfestigkeit der verdichteten Silbernanopartikeltintenschichten wur-
den kreisférmige Strukturen mit symmetrischen Kontaktflachen verwendet (sogenannte
Van-der-Pauw-Strukturen, Abb. 6 rechts). Van-der-Pauw-Strukturen werden oft zur
Bestimmung des elektrischen Flachenwiderstandes homogener Schichten benutzt. Im
Rahmen des Berichts wurden sie aber vor allem fir die Ermittlung der Haftung der ge-
druckten Silberschichten verwendet (Unterkapitel 5.5.4). Der Kreisdurchmesser betrug
17 mm. Die Kontaktflachen waren 2 mm x 2 mm groB. Die Strukturen auf den polyme-
ren Substraten wurden mit 900 DPI (ANP-Tinte) bzw. 1100 DPI (Sun- und Novacentrix-
Tinte) gedruckt.

Abbildung 6
Verwendete Layouts: Testleiterbahn (links); Van-der-Pauw-Struktur (rechts)

1 mm ,ﬁ
Kontaktflachen _<

35 mm
v

17 mm

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm
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5.3.2 Dehnungsmessstreifen

Fir die Realisierung gedruckter DMS wurde nach Durchlaufen mehrerer Iterations-
schleifen ein Layout auf Basis einer Messgitterstruktur aus 24 diinnen parallelen Bah-
nen verwendet. Das DMS-Layout mit den wichtigsten Abmessungen ist in Abbildung 7
dargestellt. Die GrdBe der eigentlichen Sensorgitterstruktur betragt 7 mm x 6,4 mm, so
dass die Zielvorgabe einer reinen Sensorflache von 100 mm2 erreicht werden konnte.
Die zu Anfang und Ende jeder Einzelstruktur zuséatzlich gedruckten Kontaktpads er-
moglichen ferner die Ermittlung elektrischer Kennwerte mittels Kontaktierung von
Messspitzen. Die eingestellte Linienbreite ist ein Pixel (px) und der Abstand zwischen
den Linien betragt zwolf Pixel (px). Die Kontaktpads wurden relativ groBflachig ausge-
fuhrt, um eine bequeme Kontaktierung realisieren zu kdnnen. Die Messgitterlange des
Sensors betragt insgesamt 124 mm. Die Druckdichte des Drucklayouts betragt 900 DPI
bzw. 1100 DPI (vgl. Unterkapitel 6.1).

Die Sensorstrukturen wurden in drei Schritten hergestellt: Zunachst wurden die feinen
Linien des Messgitters gedruckt, danach Ubergange und Kontaktstellen. Zuletzt wur-
den die Kontaktflachen mit einer zweiten Druckschicht verstarkt (Abb. 7 rechts).

Abbildung 7
BemaBte Darstellung des vorlaufigen DMS-Layouts (links); drei Druckschritte
(rechts)

6,4 mm 2

/ :
1
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11,8 mm
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

5.3.3 Thermosensoren

Fir die Realisierung der resistiven Thermosensoren kénnen grundsétzlich ahnliche
drucktechnisch erzeugte Strukturen wie fir die DMS eingesetzt werden.
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Im Fall der T-Sensoren war es das Ziel, den Siebdruck mit dem Inkjet-Druckprozess zu
kombinieren. Deswegen wurden eigentlich zwei Layouts erarbeitet. Das erste Layout
stellt die resistiven Thermosensoren dar, das zweite die Versorgungsleiterbahnen, die
zur verlustarmen Versorgung des Sensors mit Hilfsenergie dienen. Das Konzept zur
Herstellung der Thermosensoren ist in Abbildung 8 dargestellt.

Abbildung 8
Konzept zur Herstellung der Thermosensoren / Teststruktur

5 mm 150 mm

1 mm

5mm

1 mm

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die Thermosensoren wurden mit Hilfe des Inkjet-Druckes der ausgewahlten Tinten
hergestellt. Das verwendete Layout ist in Abbildung 9 im Detail zu sehen. Die DPI-Zahl
war von der verwendeten Ag-Nanoteilchendispersion abhangig (900 DPI fur die ANP-
Tinte; 1100 DPI fir die Sun-Tinte). Die Gitterlinien haben eine Breite von einem Pixel
und wurden mit einem Messgitterabstand von 0,6 mm gedruckt (22 — 26 px). Die Fla-
che des Sensors betragt ca. 167 mm?.

Die Versorgungsleiterbahnen werden dagegen mittels Siebdruck der metallgefllten
Polymerpaste hergestellt. Somit haben die gedruckten Versorgungsleitungen einen
relativ groBen Querschnitt und einen geringen elektrischen Widerstand. Das ist wichtig,
weil fir die spatere Anwendung die Thermosensoren Uber eine groBe Flache regelma-
Big verteilt angeordnet werden sollen. Die lokalen Erwarmungen werden mittels der
gedruckten Sensoren gemessen. Gleichzeitig sollen die durch Temperatur verursach-
ten Widerstandsanderungen der Leiterbahnen minimal sein.
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Abbildung 9
Thermosensorlayout, Gitterlange ca. 252 mm
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

5.4 Eingesetzte Prozesstechnologien

Die ausgewahlten Tinten werden auf einem Inkjet-Drucker Omnijet 100 des koreani-
schen Herstellers Unijet verarbeitet (Abb. 10 links). Die Anlage ist als Desktopsystem
fir die Prozesscharakterisierung und -entwicklung im LabormaBstab geeignet. Als
Druckkdpfe kommen piezoelekirische Druckkdpfe des Hersteller Fuji Dimatix zum Ein-
satz. Die eingesetzten Druckkdpfe Dimatix DMC-11610 haben 16 Disen mit quadrati-
schen Offnungen (GréBe 20 pm x 20 um) und ein Nominalvolumen der Tropfen von 10
Pikoliter (pl). Nur in besonderen Fallen, wenn die Linienbreiten die Anforderungen der
Miniaturisierung nicht erfillen, wurden Dimatix DMC-11601 Druckkdpfe mit einem
Tropfennominalvolumen von 1 pl verwendet. Diese Druckkdpfe haben ebenfalls 16
Diisen mit quadratischen Offnungen (9 pm x 9 pum). Das Substrat wird wahrend des
Druckprozesses mittels Vakuum auf dem Substrathalter fixiert. Es besteht die Mglich-
keit, das Substrat wahrend des Druckprozesses auf Temperaturen von maximal 80 °C
zu erwarmen, um das Spreitungsverhalten der Tinten beeinflussen zu kdnnen.

Die erforderliche Trocknung und Verdichtung der gedruckten Strukturen erfolgt in ei-
nem Konvektionsofen der Firma Memmert (UNE 400). Folgende Parametrierung wurde
zundchst fur erste Versuche gewahilt:

- PET-Substrat: Trocknung: 80 °C  — Verdichtung: 160 °C/ 1 h;
- PI-Substrat: Trocknung: 80 °C  — Verdichtung: 180 °C/ 1 h.

Fir den Siebdruck wurde das Drucksystem ERKA MAT S30 (Abb. 10 rechts) einge-
setzt.
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Abbildung 10
Verwendete Drucksysteme: Unijet Omni Jet 100 (links); EKRA MAT S30 Druck-
system (rechts)

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die silberbasierte Paste DuPont 5000 wurden mit Hilfe eines Rakels (Material: Triflex
HQ; Shoreharte: 75°/ 95°/ 75°) und eines Edelstahlsiebes auf die PET-Substratfolien
aufgebracht. Nachfolgend sind die Siebparameter aufgefuhrt:

- Rahmen aus Alu-Profil AuBenmaf 450 mm x 350 mm
- Bespannung mit hochfestem Edelstahlgewebe VA 300-0,032x22,5 ©
- Beschichtungsemulsionsstarke Gber Gewebe 17 +/- 2 ym

Die Rakelgeschwindigkeit betrug etwa 0,0625 m/s. Nach dem Drucken wurden die
Strukturen bei 120 °C fir zehn Minuten im Ofen ausgehartet.

5.5 Charakterisierungsmethoden

Um gedruckte Schichten umfassend charakterisieren zu kdnnen, werden unterschiedli-
che Methoden eingesetzt. Wie der Anforderungsdefinition zu entnehmen ist, stehen
dabei zunachst Kriterien im Fokus, die zwar unabhéngig von der spateren Sensoran-
wendung sind, aber grundlegende Bedeutung fur die Realisierung geeigneter und zu-
verlassiger Sensoren haben. Folgende Aspekte werden deshalb an erster Stelle cha-
rakterisiert:

- Erzielbare minimale geometrische Auflésung des Inkjet-Drucks auf den
Zielsubstraten und Fehlerfreiheit des Druckergebnisses

- Elektrische Eigenschaften (Widerstand) gedruckter Strukturen

- Schichtdicke gedruckter Strukturen

- Haftfestigkeit gedruckter Schichten
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Danach wurden Charakteristiken wie K-Faktor und TCR-Wert ermittelt. Diese Parame-
ter zeigen die Leistungsfahigkeit von gedruckten DMS und Thermosensoren. Abschlie-
Bend wurden die Langzeitstabilitdt und Zuverlassigkeit der gedruckten Sensoren unter-
sucht.

5.5.1 Vermessung der Leiterzuggeometrie

Zur Vermessung von Leiterzuggeometrien wird das Lichtmikroskop Leica M 205 C mit
DFC450 (Digital Color-Mikroskop-Kamera mit finf Megapixel Auflésung) und digitaler
Bildverarbeitung eingesetzt. Die Ermittlung der Leiterzuggeometrie erfolgt stets nach
dem nachfolgend illustrierten Schema.

Abbildung 11
Systematik der Vermessung der Leiterzuggeometrie

3 Bereiche auf der Probe

Jede Aufnahme zeigt 4 Linien
+ 5 Messungen pro Linie
* Insgesamt 60 Werte

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Basierend auf den oben spezifizierten Layouts werden jeweils 60 Messwerte pro Lay-
out aufgenommen und die dazugehérigen Mittelwerte und Standardabweichungen er-
rechnet.

5.5.2 Messung des elektrischen Widerstands bzw. der elektrischen Leitfahigkeit

Zur Bestimmung des elektrischen Widerstands bzw. der elektrischen Leitfahigkeit ge-
druckter Strukturen wurde die Vier-Punkt-Methode eingesetzt.
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Abbildung 12
Schematische Darstellung der Vier-Punkt-Messung

/]

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Dabei wird die Probe mit vier Messspitzen kontaktiert, wobei durch zwei von ihnen der
Probe ein definierter, konstanter Strom eingepragt und zwischen den beiden anderen
Messspitzen der Potenzialunterschied, d. h. die elektrische Spannung, mittels eines
hochohmigen Voltmeters gemessen wird. Aus dem Verhéltnis der Spannung und des
eingepragten Stroms kann der elektrische Widerstand der untersuchten Probe ermittelt
werden. Das Verfahren ist weitgehend unabhangig von Leitungs- und Ubergangswider-
standen zwischen den Messspitzen und den Oberflachen, da diese gegeniiber dem
hohen Innenwiderstand des Voltmeters zu vernachlassigen sind. Die Widerstandsmes-
sungen wurden mit einem Keithley 2450 SourceMeter durchgefihrt.

Fir die Bestimmung des spezifischen Widerstandes der verdichteten Silbernanoparti-
keltintenschichten wurde folgende Gleichung verwendet:

p=R%

wobei | die Lange und S den Querschnitt des Leiters darstellt. Die Leitfahigkeit lasst
sich durch den Kehrwert des spezifischen Widerstandes bestimmen:

1
o=-
p

5.5.3 Vermessung der Schichtdicke

Zur Ermittlung der Dicke gedruckter und verdichteter Ag-Schichten wird ein bertih-
rungslos arbeitender Laserprofilometer pscan der Firma Nanofocus, ausgestattet mit
dem Konfokalsensor CF4, eingesetzt (siehe Abbildung 13).
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Abbildung 13
Systematik der Vermessung der Schichtdicke
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Zur Korrektur der Substratlage (Ausrichtung) wird ein Polynom Ersten Grades verwen-
det, die Glattung der aufgenommenen Wertekurve erfolgt mittels Gauss-Filter 10 pm
(Tiefpass). Auch hier werden die Ergebnisse wieder auf Basis der oben beschriebenen
gedruckten Teststrukturen ermittelt. Insgesamt 18 Messwerte pro Layout werden auf-
genommen und wiederum die dazugehdrigen Mittelwerte und Standardabweichungen
errechnet. Dieser Messvorgang wurde auch zur Charakterisierung der siebgedruckten
Leiterbahnen eingesetzt.

5.5.4 Bewertung der Haftfestigkeit gedruckter Schichten

Die Messung der Haftfestigkeit erfolgte nach dem bekannten Verfahren des Stirnab-
zugsversuchs nach DIN EN ISO 4624. Diese Norm legt Verfahren zum Bestimmen der
Haftfestigkeit fest, nach denen ein Abreissversuch an einer ein- oder mehrschichtigen
Beschichtung durchgefihrt wird. Bei diesem Verfahren werden auf die zu untersuchen-
den Schichten metallische Priufkdrper (oder Stempel) aufgeklebt. Nach Aushérten des
Klebstoffs wird die zum AbreiBen des Stempels erforderliche Kraft gemessen. Die ab-
gerissene Flache wird vermessen und deren Wert weiterverwendet, um die Haftfestig-
keit der Beschichtung zu berechnen.

Far die Messung der Haftfestigkeit wurden die Van-der-Pauw-Strukturen verwendet.
Der gesamte Test-Aufbau ist in Abbildung 14 zu sehen.
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Abbildung 14
Bewertung der Haftung mittels Stirnabzugsversuch
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Um die Haftung der Ag-Schichten auf den flexiblen Polymerfolien ermitteln zu kénnen,
mussten zunachst die mit gedruckten und verdichteten Strukturen versehenen Folien
unter Nutzung eines 2-K-Epoxidharzklebstoffs (UHU Endfest 300) auf starre Alumini-
umversteifungsplatten geklebt werden. Nach dem Aushérten des Klebstoffs wurden
Abzugskdrper mittig auf die Metallisierungsflachen mit dem gleichen Klebstoff geklebt.
Als Abzugskérper wurden runde REM-Probenhalter mit einem Durchmesser von

12,7 mm und polierten Oberflachen verwendet. AnschlieBend wurden die Abzugskor-
per jeweils mit einer zusatzlichen Masse von zehn Gramm beschwert, um einen defi-
nierten Anpressdruck zu gewahrleisten, und der Klebstoff fur zehn Minuten bei 110 °C
ausgehartet. Danach wurden die auf diese Weise hergestellten Proben mittels einer
Instron 5940 Zugprifmaschine untersucht. Um sicherzustellen, dass bei den Festig-
keitsmessungen nur vertikale Kréafte (senkrecht zur Oberflache) auftreten, wurde eine
spezielle Halterung konstruiert. Eine Abzugsgeschwindigkeit von 10 mm/min wurde far
alle Abzugstests eingestellt.

5.5.5 Zugversuche zur DMS-Charakterisierung

Zur Charakterisierung der gedruckten Dehnungsmessstreifen und zur Ermittlung des
K-Faktors wurden Zugversuche durchgefuhrt. Aluminium-Trager (176 mm x 20 mm x
1 mm; Abb. 15) wurden fir die Widerstands- und Dehnungsmessungen verwendet. Im
Hinblick auf die bessere Vergleichbarkeit der Ergebnisse wurde eine Probekdrpergeo-
metrie basierend auf der Norm DIN EN ISO 6892-1:2009 (,Metallische Werkstoffe —
Zugversuch —Teil 1: Prufverfahren bei Raumtemperatur®) [ISO-09] gewahlt. Fir die
Versuche wurde die folgende Probegeometrie festgelegt:

by = 20 mm — Breite einer Flachprobe im Bereich der Versuchslédnge (Abb.15);
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Lo, = 80 mm — Anfangsmesslange
L. = 140 mm — Versuchslange (Abstand der Einspannungen)

Abbildung 15
Probe fiir den Zugversuch: Wichtigste Bezeichnungen (links); Abmessungen

(rechts)
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by — Breite einer Flachprobe in der Versuchslange; L "

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die auf PI-Folie gedruckten DMS wurden auf die Oberflache der Aluminiumtrager ge-
klebt. Zusatzlich wurde ein Referenz-Folien-Dehnungsmessstreifen (6/120A LY11 HBM
GmbH) auf der anderen Seite des gleichen Aluminiumtragers angeklebt. Mit seiner
Hilfe soll die exakte Dehnung € des Substrats gemessen werden. Dieser herkémmliche
DMS wurde mit Hilfe des Viertel-Briicke-Adapters SCM-SG120 mit dem 4-Kanal-
Universalmessverstarker Quantum XMX 440A verbunden. Der verwendete Messauf-
bau ist in Abbildung 16 dargestellt. Zum Aufkleben der Sensoren wurde der einkompo-
nentige Cyanacrylat-Klebstoff Z 70 (HBM) benutzt. Vor der Probenvorbereitung wurden
die Aluminiumtrager mit einem Aceton-Isopropanol (IPA)-Gemisch (Verhaltnis 50:50)

gereinigt.
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Abbildung 16
Versuchsaufbau: Instron 5940 Zugpriifmaschine mit fixierter Probe (links); Alu-
miniumpriifling mit aufgeklebtem gedrucktem und herkémmlichem DMS (rechts)
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die Aluminiumtrager wurden mittels Spannbacken in der Zugpriifmaschine einge-
spannt. Zur elektrischen Auswertung der Widerstandséanderung wurden an die ge-
druckten DMS mit Hilfe eines elektrisch leitfahigen Klebstoffs (Heraeus PC 3002) je
zwei Dréahte angeklebt, so dass man sie mit den Messklemmen kontaktieren kann. Der
Leitklebstoff ist ein einkomponentiges Epoxidharz, das mit 83 Gew.-Prozent Silber ge-
fallt ist. Dieser wurde bei einer Temperatur von 120 °C fir 20 Minuten im Ofen ausge-
hartet. Die Widerstandsanderung der gedruckten Sensoren wurde mit Hilfe eines Keith-
ley-2701/E Multimeter auf einem Computer aufgezeichnet und danach analysiert.

Die hergestellten Trager wurden in der gleichen Zugprifmaschine mit zyklischer Belas-
tung zwischen 0 N und 400 N fiir 50 Zyklen getestet. Bei 0 N sowie bei 400 N wurde
die Kraft zehn Sekunden konstant gehalten. Der Zweck der zyklischen Belastung war,
die Sensorantwort unter wiederholender Belastung zu untersuchen und mehr Gber die
Reproduzierbarkeit des DMS zu lernen. Die Maximalkraft 400 N wurde gewahlt, um im
Bereich der elastischen Verformung der Aluminiumpriflinge zu bleiben. Die Prifge-
schwindigkeit wurde auch auf Basis der ISO Norm [ISO-09] berechnet. Die Prifge-
schwindigkeit soll auf der Dehngeschwindigkeitsregelung basieren:

Ve = LC ) éLC
Dabei ist
v. die konstante Traversengeschwindigkeit,

¢, die abgeschétzte Dehngeschwindigkeit tber die Versuchslange,
wobei die empfohlene Dehnungsgeschwindigkeit & = 0,000 07 s™ ist.
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Die Traversengeschwindigkeit betragt damit v. = 0,0098 ms—m

In weiteren Versuchen erfolgte die Verschaltung der DMS in einer Wheatstone‘schen
Brickenschaltung mit der Briickenspannung als Eingangssignal fir den Messwertver-
starker. Zur Temperaturkompensation der gedruckten DMS wird ein weiterer DMS in
einem Winkel von 90° versetzt aufgeklebt. In der Briickenschaltung wurde fr die ge-
druckten Dehnungssensoren zusatzlich noch ein Potentiometer (Rpot2) in Serie ge-
schaltet, um die Widerstandswerte der gedruckten DMS anzupassen (da die Wider-
stédnde R;, R, in der Wheatstone‘schen Brlicke gleich sein sollen). Der eingestellte
Widerstandswert des Potentiometers war sehr klein im Vergleich zum DMS-Wider-
stand. Bei den herkémmlichen Folien-DMS war aufgrund des geringen TCR-Wertes
keine zusétzliche Temperaturkompensation erforderlich. Die Halbbrickenschaltung
wurde mit einer Spannung von finf Volt gespeist. Die Ausgangsspannung wurde mit
dem Keithley Multimeter kontrolliert. Die verwendete Halbbriickenschaltung wird in
Abbildung 17 gezeigt.

Abbildung 17
Halbbriickenschaltung
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Die Briickenverstimmung U, ist die Differenz der Spannungen, die sich an den Span-
nungsteilern bestehend aus Ry, R, und R, R4 ergeben. Diese berechnet sich zu
[Hof-87]:

R R
UA = US (_1 - : )a
R1+R, R3+R,
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Ry = Rpmsz + Rpot.2-

Fir den Fall

R, Ry
R, Rs

ist die Brickenausgangsspannung null.

Bei einer vorgegebenen Dehnung andert sich der Widerstand der DMS um den Betrag
AR. Dadurch ergibt sich:

Usg 1 (AR1 ARZ)
N Ry Ry J

Us 4
Es wurden ebenfalls Versuche zur Abschatzung der Querempfindlichkeit der gedruck-
ten Dehnungsmessstreifen durchgefiihrt. Die DMS sollen eigentlich nur in ihrer ,akti-
ven“ Richtung mit einer Widerstandsénderung auf eine Dehnung reagieren. Die ,aktive*
Richtung ist durch die Richtung der drahtéhnlichen Leiterteile des Messgitters be-
stimmt. Zuweilen beobachtet man auch dann eine Widerstandsanderung, wenn Deh-
nungen quer zur ,aktiven* Richtung auf den DMS einwirken. Man sagt dann, der DMS
sei ,querempfindlich*.

Im Bereich der verbreiterten Querverbindungen erfolgt bei positiver Dehnung eine ge-
ringflgige positive Widerstandsanderung. Dieser Vorgang ist auf einen engen Bezirk
am Ende des Messgitters beschrankt. Er wirkt sich deshalb bei kurzen Messgittern
starker aus als bei langen, weil der relative Anteil der verzerrten Messgitterteile ver-
schieden groB ist. Ein zweiter sich Uberlagernder Effekt entsteht durch die Kréfte, die
seitlich entlang des Messgitterstranges angreifen und ihn in die Breite ziehen. Wie
stark die Krafte auf den Leiter einwirken kdnnen, hangt von dessen Abmessungen so-
wie vom Kraftschluss ab. Ein vollstédndig in den Messgittertrager eingebetteter Leiter
wird starker beansprucht als ein oben aufgeklebter. Dieser Effekt bewirkt bei Folien-
DMS bei positiver Dehnung eine ebenfalls geringfligige negative Widerstandsanderung
(dies erklart eine gelegentlich zu beobachtende negative Querempfindlichkeit der
DMS). Beim Entwurf eines DMS wird man nach Méglichkeit die Messgittergeometrie so
wahlen, dass die Querempfindlichkeit einen sehr kleinen Wert annimmt.

Die Querempfindlichkeit q ist definiert als der Quotient aus der Dehnungsempfindlich-

keit quer zur Messrichtung kqund der Dehnungsempfindlichkeit in der Messrichtung k
[Hof-87]:

=%
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5.5.6 Charakterisierung der thermoresistiven Eigenschaften der gedruckten
Strukturen

Zur weiteren Charakterisierung der gedruckten DMS sowie Thermosensoren wurde der
Temperaturkoeffizient des elektrischen Widerstands (TCR) von mit verschiedenen Tin-
ten geduckten Sensorstrukturen ermittelt. Daflir wurden die Proben im Konvektions-
ofen von +20 °C bis etwa +110 °C (AT = 90 K) erwarmt. Die Anderung des elektrischen
Widerstandes wurde dabei mit dem Keithley 2701 Multimeter registriert.

5.5.7 Untersuchung des Langzeitverhaltens gedruckter Sensorstrukturen

Im Arbeitspaket Nummer 4 (vgl. Kapitel 3) wird das Langzeitverhalten gedruckter Sen-
sorstrukturen untersucht. Hier soll das Verhalten resistiver Sensoren unter zyklischer
mechanischer Belastung, nach Lagerung bei erhéhter Temperatur und kombinierter
Waérme-Feuchtebelastung sowie nach Temperaturwechselbelastung genauer bewertet
werden.

Zur weiteren Charakterisierung der gedruckten Silberschichten sowie der Dehnungs-
und Thermosensoren wurden folgende Zuverlassigkeitsuntersuchungen durchgefihrt:

- Lagerung bei Raumtemperatur und ca. finf Prozent relativer Feuchte fir 1000
Stunden

- Hochtemperaturlagerung im Konvektionsofen (Heraeus T5042) bis zu 1000
Stunden

- Temperaturwechsel zwischen -20 °C und +120 °C im Klimaprtfschrank (He-
raeus VKL 04/150) flr bis zu 500 Zyklen

- Warme-Feuchte-Belastung bei einer Temperatur von 85 °C und 85 Prozent
relativer Luftfeuchtigkeit far bis zu 1000 Stunden. Fir alle untersuchten Pro-
ben wurden die Anderungen des elektrischen Widerstandes, der Haftfestig-
keit sowie der K-Faktoren (DMS) beziehungsweise TCR-Werte (T-Sensoren)
ermittelt.

Zusatzlich wurde die Zuverlassigkeit von gedruckten Dehnungssensoren auf Pl-Folie
nach mechanischen Langzeitbelastungen untersucht und mit der kommerziell erhaltli-

chen DMS verglichen.

Details zum Ablauf der Zuverlassigkeitsuntersuchungen finden sich in Kapitel 6.5.
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Darstellung der wichtigsten Resultate und Erkenntnisse

6.1 Voruntersuchungen zur Ermittlung der optimalen Druckparameter

Obwohl die ausgewahlten Tinten grundséatzlich fir die Verarbeitung im Inkjet-Prozess
vorgesehen sind, ist aufgrund der unterschiedlichen Formulierungen (vgl. Tabelle 3)
und der abweichenden Eigenschaften wie etwa Oberflachenspannung, Feststoffgehalt
oder Viskositét zu erwarten, dass sich die Tinten sowohl beim eigentlichen Druckpro-
zess (Erzeugung und AusstoBen der Einzeltropfen) als auch in Hinblick auf die Wech-
selwirkung mit dem Substrat unterschiedlich verhalten (z. B. Benetzungs-, Spreitungs-
und Trocknungsverhalten). Vor dem Hintergrund der Realisierbarkeit feinster Struktu-
ren mit minimalen Messgitterstegbreiten und Abstanden der Einzelstege des Messgit-
ters besteht das erste Ziel im Untersuchungsprogramm darin, fir jede Materialkombi-
nation ein optimales Ergebnis in Hinblick auf

- die Fehlerfreiheit des Druckprozesses (keine Satellitentropfen, keine Fehlstel-
len) und
- die erzielbare minimale Strukturbreite

zu erreichen. Entscheidende Voraussetzung dafir ist die Ermittlung optimaler Druckpa-
rameter, die eine reproduzierbare Bildung kleinster Einzeltintentropfen mit minimalem
Volumen ermdglichen.

6.1.1 Parametrierung des Drucksystems — Waveform

Bei Inkjet-Druckkdpfen nach dem piezoelektrischen Prinzip kommt dabei der soge-
nannten Waveform, also dem Spannungs-Zeit-Signal zur Ansteuerung des Piezo-
elements, gréBte Bedeutung zu. Durch die optimale Einstellung der Waveform wird
das Tropfenvolumen festgelegt, das Ablésen der Einzeltropfen vom Druckkopf sicher-
gestellt, die Entstehung von Satellitentropfen verhindert und die Tropfengeschwindig-
keit zwischen Verlassen des Druckkopfes und Auftreffen auf dem Substrat definiert.

In umfangreichen Versuchsreihen wurde zunachst fur die Tinte ANP DGP 40TE-20C
die optimale Parametrierung ermittelt. Durch systematische Variation von Spannungs-
signal und Zeit kbnnen Anstiegs- und Abfallgradienten sowie Halte- und Pausenzeiten
variiert und deren Einfluss auf die Druckstabilitat, den Tropfendurchmesser sowie das
Tropfenvolumen ermittelt werden. Das Drucksystem Unijet Omnijet 100 verfligt dazu
Uber entsprechende Einrichtungen zur Prozessiberwachung wie beispielsweise eine
sogenannte Drop-Watcher-Kamera, die die Ermittlung des Tropfendurchmessers im
Flug sowie die Messung von Tropfenvolumen und -geschwindigkeit ermdéglicht. Es
wurden unterschiedliche Waveformen in Hinblick auf die genannten Parameter unter-
sucht. Letztlich wurde die flr die drei Tinten optimale Waveform ermittelt. Abbildung 18
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zeigt die eingesetzte Waveform, die auf die Piezoelemente des Druckkopfes Ubertra-
gen wird. Mit dieser konnte man einen stabilen Druckvorgang und gut reproduzierbare
Druckergebnisse erreichen. Die gesamte Pulslange betragt 7 us bei einem oberen
Spannungsniveau von 25 V fir den DMC-11610 Druckkopf (bis zu 30 V, abh&ngig von
dem eingesetzten Druckkopf). Damit lassen sich minimale Tropfenvolumina von im
Mittel ca. 5 pl bei minimalen Tropfendurchmessern von ca. 22 um erzielen. Aufgrund
der durchgefiihrten Druckversuche wurde festgestellt, dass diese Waveform far alle
drei Ag-Tinten verwendet werden kann. Eine stroboskopische Aufnahme des Tinten-
tropfens im Flug ist in Abbildung 18 b dargestellt. Im Fall des Einsatzes des DMC-
11601 Druckkopfs wurde das obere Spannungsniveau auf 30 V eingestellt. Mit diesem
Druckkopf wurden minimale Tropfenvolumina von ca. 2 pl (Tropfendurchmesser von
ca. 16 um) erzielt.

Abbildung 18
Druckwaveform: (a) Gewéhlte Waveform; (b) Tintentropfen im Flug

Waveform Apphy
I Items | Time(us) Yolt(v) |
= ]
E“ 4 Start 0 0
H : I .
» . Yarl 2 25
Main |3 25
4 B Var2 ilg 0
° ' ; : ‘lilm: s & > : ‘ I Q) oK l | k\c [ Expand Data ] I
b

Ui , 1B )
TP , | P )

W, | T

L3 ]

Volumaipl | | 1,34
A, AP vt ||

Distwasium] | W 73

* ENEMre)  Hoad | EINEEN ") tead 2 TETKEEIr)

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm




Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver Untersuchungsergebnisse 41
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

6.1.2 Ermittlung optimaler Verdichtungsparameter

Um die optimalen Verdichtungsparameter (Temperatur, Zeit) zu ermitteln, wurden die
mit den drei ausgewahlten Tinten gedruckten Leiterbahnen (Abb. 6 links) bei verschie-
denen Temperaturen im Ofen getempert. Dabei wurde der elektrische Widerstand in
Echtzeit gemessen. Als Substratmaterial wurde Glas gewahlt, um mégliche Einfllisse
der Polymerfolien auf die gedruckten Schichten auszuschlieBen. Abbildung 19 zeigt
das Layout und die experimentell aufgenommenen Kurven fir unterschiedliche Ver-
dichtungstemperaturen fir die ANP-Tinte.

Es wurde beobachtet, dass bei héheren Temperaturen (250 °C / 300 °C) die mit ANP-
Tinte gedruckten Strukturen minimale Widerstandswerte schon nach etwa 30 Minuten
erreichen. Ab einer Temperatur von 250 °C bleibt der spezifische Widerstand der Lei-
terbahnen nach ungefahr 60 Minuten konstant. Dagegen sinkt er bei niedrigeren Ver-
dichtungstemperaturen (120 °C - 160 °C) auch nach 1,5 Stunden leicht weiter.

Zum Vergleich zeigen die Diagramme 19, 20 und 21 auch den spezifischen Widerstand
von massivem Silber im Temperaturbereich von 20 °C bis 300 °C.

Abbildung 19

Spezifischer Widerstand der ANP-Tinte wahrend der Verdichtung bei unter-
schiedlichen Temperaturen
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Die mit Sun-Tinte gedruckten Strukturen bendtigen auch bei héheren Verdichtungs-
temperaturen geringflgig mehr Zeit fir das Erreichen der minimalen Widerstandswer-
te. Die bei hohen Verdichtungstemperaturen (250 °C und 300 °C) gemessenen Wider-
standswerte sind denen der ANP-Tinte sehr ahnlich. Dagegen liegt der spezifische

Widerstand der Sun-Tinte nach Verdichtung bei 150 °C im Vergleich zur ANP-Tinte
deutlich héher.

Abbildung 20

Spezifischer Widerstand der Sun-Tinte wahrend der Verdichtung bei unter-
schiedlichen Temperaturen
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Im Gegensatz zu diesen beiden Tinten verhalt sich die Novacentrix-Tinte stark abwei-
chend. Um eine messbare Leitfahigkeit zu erreichen, ist eine Minimaltemperatur von
200 °C erforderlich. Der sich einstellende spezifische Widerstand ist dabei erheblich
gréBer als der der anderen Tinten. Erst bei Verdichtungstemperaturen von minimal
250 °C lassen sich mit dieser Tinte vergleichbar niedrige Widerstandswerte erreichen.
Insgesamt ist allerdings festzuhalten, dass auch bei derartig hohen Temperaturen der
Widerstandsabfall langsamer ablduft als bei den beiden Ubrigen Materialien. Der fir die
Verdichtung notwendige Energieeintrag ist somit bei dieser Tinte hdher.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass mit allen Tinten bei entsprechend
geeigneter Parametrierung niedrige spezifische Widerstande erreicht werden kénnen.
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Die Tinten zeigen aber teilweise signifikante Unterschiede, die die Einsetzbarkeit auf
Polymersubstraten nachhaltig beeinflussen.

Abbildung 21

Spezifischer Widerstand der Novacentrix-Tinte wahrend der Verdichtung bei
unterschiedlichen Temperaturen
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Parallel zur messtechnischen Ermittlung der spezifischen Widerstande wurden raster-
elektronen-mikroskopische Aufnahmen (REM-Aufnahmen) der so verdichteten Ag-
Schichten gemacht. Exemplarische Aufnahmen von bei unterschiedlichen Temperatu-

ren verdichteten gedruckten Schichten werden in den Abbildungen 22, 23 und 24 ge-
zeigt.

Abbildung 22 zeigt mit ANP-Tinte gedruckte Ag-Schichten nach Trocknung bei 80 °C
(a) sowie Verdichtung bei 180 °C (b), 250 °C (c) und 300 °C (d). In der Abbildung 22 a
liegen die Silbernanopartikel noch mit Resten organischer Verbindungen benetzt vor,
die die Partikel im Lésemittel stabilisieren, Agglomerationen vermeiden und eine un-
gewollte Oxidation verhindern. Wahrend bei der Trocknung die eingebrachte Energie
dazu dient, L6semittel zu verdunsten, erfolgt bei der Verdichtung das Verbinden der
Nanopartikel zu einer zusammenhangenden Struktur. Damit die Verdichtung erfolg-
reich verlaufen kann, missen wahrend der vorangegangenen Trocknungsphase L6-
semittel sowie weitere organische Bestandteile der Dispersion méglichst vollstandig
ausgetrieben werden, damit die Nanopartikel in engen Kontakt kommen und die be-
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schriebenen Verdichtungseffekte stattfinden kdnnen. Die erwahnten organischen Ver-
bindungen und etwaig vorhandene Lésungsmittelreste kdnnen das Versintern der Par-
tikel erschweren. Andererseits sind organische Restbestandteile in der Schicht erfor-
derlich, um eine ausreichende mechanische Haftung zum Substrat gewéahrleisten zu
kénnen. Nach einer Verdichtung bei 180 °C scheint die Ausbildung der fir den Sinter-
prozess charakteristischen Sinterhélse zwischen vormals getrennt vorliegenden Parti-
keln noch nicht zustande zu kommen, wie die REM-Aufnahmen belegen. Die dennoch
messbare deutliche Verbesserung der elektrischen Leitfahigkeit ist demnach einer Ver-
dichtung der Partikel bei gleichzeitiger zumindest teilweiser Entfernung organischer
Inhaltsstoffe geschuldet. Mit einer weiteren Erhéhung der Prozesstemperatur auf

250 °C bzw. 300 °C finden die Nanopartikel zusammen, es bilden sich erste Sinter-
hélse aus und die Nanoteilchen, deren GréBe nach Trocknung etwa 20 nm - 50 nm
betragt, wachsen zu gréBeren Partikeln mit Durchmessern von mehr als 100 nm zu-
sammen. Dabei bleibt der Porenanteil der Schichten allerdings noch recht hoch.

Abbildung 22

Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen von mit ANP-Tinte gedruckten und bei
unterschiedlichen Temperaturen verdichteten Schichten: (a) Trocknung bei

80 °C; (b) 180 °C/ 1 h; (c) 250 °C/ 1 h; (d) 300 °C/ 1 h
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In Abbildung 23 sind die entsprechenden Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen der
Sun-Tinte gezeigt. Diese Tinte weist ein ahnliches Verhalten wie die vorher bespro-
chene ANP-Tinte auf. Nach thermischer Behandlung bei 180 °C firr eine Dauer von
einer Stunde sind erste Agglomerate der Nanoteilchen zu sehen (b). Auch hier werden
gesinterte Strukturen erst ab Behandlungstemperaturen von 250 °C - 300 °C beobach-
tet (c, d). Dies entspricht wiederum den Messergebnissen fir den spezifischen elektri-
schen Widerstand. Auch hier verbleibt ein entsprechender Porenanteil in der Schicht.

Abbildung 23

Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen von mit Sun-Tinte gedruckten und bei
unterschiedlichen Temperaturen verdichteten Schichten: (a) Trocknung bei

80 °C; (b) 180 °C /1 h; (c) 250 °C/ 1 h; (d) 300 °C/ 1 h
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Ein grundlegend anderes Verhalten zeigt die Novacentrix-Tinte. Die entsprechenden
REM-Aufnahmen sind in Abbildung 24 zu sehen. Sowohl nach Trocknung (a) als auch
nach thermischer Behandlung bei 180 °C (b) verbleibt in den Schichten noch eine gro-
Be Menge von Lésungsmitteln und weiteren Zusatzstoffen. Auf Basis der Beobachtun-
gen in (b) ist davon auszugehen, dass die Nanopartikel mit Durchmessern von 10 nm
erheblich kleiner sind als bei den beiden Ubrigen Tinten. Erst bei einer Temperatur von
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250 °C kann die Ausbildung von Sinterhélsen sowie das Zusammenwachsen der Parti-
kel beobachtet werden (d).

Abbildung 24

Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen von mit Novacentrix-Tinte gedruckten
und bei unterschiedlichen Temperaturen verdichteten Schichten: (a) Trocknung
bei 80 °C; (b) 180 °C/ 1 h; (c) 250 °C /1 h; (d) 300 °C/ 1 h
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Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass héhere Verarbeitungstemperatu-
ren und langere Zeiten zur Reduzierung des spezifischen Widerstandes der gedruck-
ten Schichten flhren. Die Untersuchungen der Morphologie bestatigen, dass die Struk-
tur der Ag-Nanopartikelschicht deren elektrischen Eigenschaften bestimmt. Die REM-
Aufnahmen haben gezeigt, dass das klassische Sintern erst bei Temperaturen héher
als 250 °C (ANP- und Sun-Tinte) bzw. 300 °C (Novacentrix-Tinte) stattfindet. Die ge-
genlber massivem Silber schlechteren elektrischen Eigenschaften sind auf das Vorlie-
gen von Poren sowie von Grenzflachen (Ubergangswiderstande) zwischen den Parti-
keln zurlckzufihren.
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Als Ausgangspunkt fur die folgenden Sensordruckversuche wurden auf dieser Basis
Verdichtungstemperaturen von 180 °C (ANP- und Sun-Tinte) bzw. 250 °C (Nova-
centrix-Tinte) bei einer Dauer von einer Stunde festgelegt, da sich bereits damit gute
Leitfahigkeiten bei geringstmdglicher thermischer Belastung fir die Substrate erzielen
lassen.

6.1.3 Oberflacheneigenschaften der Substrate

Substratoberflachen weisen je nach Herstell-, Transport- und Lagerungsbedingungen
sowie in Abhangigkeit vom Alter einen teilweise undefinierten und wenig reproduzier-
baren Oberflachenzustand auf. Zwar sind grundlegende mechanische Kennwerte wie
etwa die Oberflachenrauheit in weitem MaBe reproduzierbar und weitgehend stabil, die
Adsorption von Fremdmaterial ist dagegen selbst bei strikter Einhaltung konkret vorge-
gebener Bedingungen wenig beherrschbar. Da Fremdschichten auf den Zielsubstraten
das Benetzungs- und Spreitungsverhalten (sowie die mechanische Haftung) stark be-
einflussen kénnen, wurde die Reinigung von allen eingesetzten Substraten nach spe-
ziellem Verfahren durchgefthrt.

Fir alle Zielsubstrate wurde die Kombination aus mechanischer Reinigung (Abwischen
der Oberflachen mit fusselarmen Tlchern) gefolgt von einer Spulung in IPA (15 Minu-
ten) und Spullung in vollentsalztem Wasser (15 Minuten) mit abschlieBender Ofen-
trocknung bei 110 °C (15 Minuten) eingesetzt. Die erzielbaren Linienbreiten sind nach
Anwendung dieser Reinigung akzeptabel — d. h. etwas grdBer als nach ausschlieBlich
mechanischer Reinigung, weisen allerdings deutlich reduzierte Streuungen auf. Die
gemessenen Leitungswidersténde sind niedrig und ebenfalls sehr gut reproduzierbar.

Eine sehr signifikante Rolle fir das Drucken von gleichmaBigen und prazisen Struktu-
ren spielen Substrateigenschaften wie Rauheit und Oberflachenenergie, die den Kon-
taktwinkel der Tinte auf der Substratoberflache mitbestimmen. Die Oberflachenrauheit
von Polymerfolien wurde nach optischer Methode mit Hilfe des puscan Laser-Profilo-
meters (Unterkapitel 5.5.3) bewertet. Der R,-Wert der Pl-Folie betrégt ca. 0,13 pum und
der der PET-Folie ca. 0,52 um.
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Abbildung 25
Oberflachenprofile der PET (links) und PI (rechts) (gemessen mit uscan Profilo-
meter)
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Zur Bewertung der Wechselwirkung zwischen den Tinten und den Substraten wurde
der Kontaktwinkel der drei Funktionstinten auf beiden Polymerfoliensubstraten gemes-
sen. Es wurde festgestellt, dass die Kontaktwinkel der Sun- und der Novacentrix-Tinte
auf Pl relativ gleich sind, wahrend er fir ANP-Tinte nur fast halb so groB ist. Das kann
auch die unterschiedlichen Breiten der gedruckten Bahnen erklaren. Bei gleichen
Druckeinstellungen sind die mit ANP-Tinte gedruckten Bahnen deutlich breiter als die
mit Sun- oder Novacentrix-Tinte gedruckten, wobei diese ein &hnliches Verhalten auf-
weisen. Far die PET-Folie ist ein deutlicher Unterschied des Kontaktwinkels fur alle
Tinten zu sehen. Der groBte Wert wurde fir die Sun-Tinte festgestellt. Dann folgen die
Novacentrix- und die ANP-Tinte. Tabelle 5 zeigt die Oberflachenenergien der unter-
suchten Polymerfolien und die Kontaktwinkel fir die drei Ag-Nanotinten.

Tabelle 5
Oberflachenenergien der Polymersubstraten und Kontaktwinkelwerte

O h Kontaktwinkel in °
Material

in mN/m ANP Sun Novacentrix
Pl 34,2 16,15 + 2,804 33,95 + 1,806 31,60 + 1,858
PET 32,1 16,51 + 2,323 38,33 + 2,200 27,30 + 3,181

Die gemessenen Oberflachenspannungen der Silbertinten entsprechen den in den
Datenblattern angegebenen Werten. Die Sun- und die Novacentrix-Tinte haben relativ
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ahnliche Werte von 30 mN/m und 31 mN/m. Fur die ANP-Tinte wurde eine etwas gro-
Bere Oberflachenspannung gemessen.

Tabelle 6
Oberflachenspannung der Nanoteilchentinten

Oberflachenspannung in mN/m

Tinte
disperser Anteil polarer Anteil gesamt
ANP 11,56 24,44 36,00
sun 000 000 3000
‘Novacentrix 074 026 31,00

Auf Grund dieser Ergebnisse kann man vermuten, dass die ANP-Tinte auf den Folien-
substraten deutlich starker verflieBen wird. Darum werden fir die ANP-Tinte kleinere
Punktdichten beim Druckprozess verwendet als fir die Sun- und die Novacentrix-Tinte.

6.2 Ergebnisse zu gedruckten Silberschichten

6.2.1 Druckparameter

Nach der Parametrierung des Drucksystems und Festlegung des geeignetsten Vorrei-
nigungsverfahrens wurden Untersuchungen zur Realisierbarkeit von reproduzierbaren
und gleichmaBig gedruckten Strukturen mit minimalen Abmessungen (Gitterbreiten)
durchgefuhrt.

Im Gegensatz zu den bisherigen Untersuchungen geht es nun darum, bei fest vorge-
gebener Waveform und durch Variation der Punktdichte (DPI) sowie der Pixelzahl
(Strukturbreite) derartige Strukturen zu realisieren und somit die Voraussetzungen fir
das erfolgreiche Drucken von Dehnungsmesssensoren zu schaffen. Ein Kompromiss
zwischen der Bahnbreite, die einen bestimmten Wert nicht Gberschreiten soll (ca.

100 um), und der Druckreproduzierbarkeit soll gefunden werden. Dazu wurden die Lei-
terbahnen mit einer Layout-Strukturbreite von einem bzw. zwei Pixel und unterschiedli-
chen Punktdichten verarbeitet.

Die optische Kontrolle der gedruckten Bahnen ergibt darliber hinaus, dass mit einer zu
kleinen Punktdichte (unter 900 DPI) gedruckte Bahnen eine hohe Anzahl von Unter-
brechungen besitzen und damit nicht fir die Realisierung gedruckter DMS geeignet
sind.

Fur die Herstellung von DMS sind dementsprechend Bahnen mit einer Breite von ei-
nem Pixel zu bevorzugen, so dass die Zielbreite von 100 um erreichbar ist. In Abhan-
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gigkeit von Punktdichte und Pixelzahl bewegen sich die erzielbaren Ag-Schichtdicken
(nach dem Verdichten) zwischen 0,4 um und 0,8 pm.

Mit Hilfe einer eingebauten Heizplatte wurden die Substrate wahrend des Druckes auf
80 °C erwarmt und die gedruckten Strukturen danach getrocknet. Druckfrequenz war
1000 Hz. Bezogen auf die Druckversuche wurden dann die optimalen DPI-Einstellun-
gen ermittelt, bei denen man reproduzierbare und gleichmaBige Leiterbahnen erzeu-
gen kann:

- ANP DGP 40TE-20C: 900 DPI
- Sunjet EMD5603 und Novacentrix Metalon JS-B25HV: 1100 DPI

6.2.2 Geometrische Charakterisierung

Die geometrischen Eigenschaften der gedruckten Sensorstrukturen werden durch die
Breite der Leiterbahnen (des Messgitters) und die Schichtdicken charakterisiert. Alle im
Folgenden beschriebenen Werte wurden an Strukturen gemessen, die mit den vorher
ermittelten, optimalen Druckparametern hergestellt wurden.

In Folge des Benetzungsverhaltens der ANP-Tinte auf PI- und PET-Folien konnte man
mit dem DMC-11610 Druckkopf nur die Bahnen, die signifikant breiter als 100 um sind,
gleichmaBig drucken. Die minimalen Linienbreiten fur Pl-Folie liegen bei 142 um mit
einer Standardabweichung von ca. 15 Prozent. Dabei wurde eine Schichtdicke von ca.
0,75 um gemessen. Mit Sun- und Novacentrix-Tinte lassen sich deutlich schmalere
Linien drucken. Das ist hauptsachlich darauf zuriickzufihren, dass der Kontaktwinkel
von diesen Tintenmaterialien auf Pl deutlich grésser ist und diese Tinten somit weniger
spreiten. Bahnbreiten von ca. 86 um = 5 Prozent (Sun) und 85 um £ 10 Prozent (No-
vacentrix) bei entsprechenden Schichtdicken von ca. 0,10 um und 0,62 pm wurden
gemessen. Ein Auftreten von Satellitentropfen konnte in keinem der untersuchten Falle
beobachtet werden.

Auf Grund der unterschiedlichen Oberflachencharakteristiken von PI- und PET-Folien
unterscheiden sich auch die geometrischen Eigenschaften der gedruckten Leiterbah-
nen in Abhangigkeit vom eingesetzten Folienmaterial. Die Breiten der mit als optimal
definierten Parametern mit ANP-Tinte gedruckten 1-px-Bahnen betrugen ca. 148 um

+ 10 Prozent bei einer Schichtdicke von 0,74 um. Fir die Sun-Tinte wurde dabei eine
Breite von ca. 54 um + 8 Prozent und eine Dicke von 0,79 um gemessen. Die mit No-
vacentrix-Tinte gedruckten Schichten bendétigen deutlich héhere Temperaturen von
250 °C fur das Verdichten. Das macht die Verwendung dieser Tinte in Kombination mit
PET-Folie nicht mdglich. In der Abbildung 26 ist eine REM-Aufnahme der gedruckten
Silberschicht gezeigt. Die Schichtdicke betragt ca. 0,7 um. Das bestatigt auch das Pro-
filometer-Messergebnis.
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Abbildung 26
REM-Aufnahme der gedruckten Ag-Schicht (ANP-Tinte)

Silberschicht

Substrat

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass sich mit dem Inkjet-Prozess Lei-
terzige mit engen Toleranzen in Bezug auf elektrische und geometrische Kennwerte
erzielen lassen. Die Standardabweichungen der hergestellten Strukturen bewegen sich
fur alle Kennwerte in Bereichen unter + 15 Prozent (im schlechtesten Fall), oftmals
auch im Bereich unter £ 10 Prozent. Der Nachweis der grundsatzlichen Stabilitdt und
Robustheit des Druckprozesses mit den erarbeiteten Parametern ist somit erfolgt. In-
folge der Benetzungs- und Spreitungseigenschaften lassen sich mit der ANP-Tinte und
dem DMC-11610-Druckkopf nur Linienbreiten realisieren, die deutlich tGber der Zielbrei-
te von 100 um liegen. Bei Einsatz der Tinten Sunjet EMD5603 und Novacentrix Meta-
lon JS-B25HV ist das Drucken von Bahnen erforderlicher Breite (< 100 um) auf PET-
und PI-Folien mit diesem Druckkopf ohne Probleme mdglich.

Zur Realisierung kleinerer Linienbreiten mit der ANP-Tinte muss deshalb auf den
Druckkopf DMC-11601 zurtickgegriffen werden.

6.2.3 Elektrische Eigenschaften

Die mit der Vier-Punkt-Methode gemessenen Werte des spezifischen Widerstandes
(bei Raumtemperatur) der mit den drei Tinten gedruckten Schichten nach unterschied-
lichen Verdichtungstemperaturen sind in der Abbildung 27 gezeigt. Die verwendeten
Leiterbahnstrukturen sind in den Unterkapiteln 6.1.2 beschrieben.

Die minimalen Werte des spezifischen Widerstandes wurden fur alle drei Tinten nach
Verdichtung bei 300 °C gemessen. Fir die mit ANP-Tinte gedruckten Schichten betragt
der Wert ca. 0,112 Q-mm%m. Im Vergleich zu reinem Silber mit einer Leitfahigkeit von
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62 x 10° S/m erreicht man etwa 14 Prozent der Leitfahigkeit. Die spezifischen Wider-
stédnde der mit Sun- und Novacentrix-Tinte gedruckten Schichten betragen ca. 0,094
Q-mm?m bzw. ca. 0,090 Q-mm?/m (ca. 17 Prozent und 18 Prozent der Leitfahigkeit von
massivem Silber).

Abbildung 27
Spezifischer Widerstand gedruckter Silberschichten in Abhéngigkeit von Tinten-
typ und Verdichtungstemperatur (Messung bei Raumtemperatur)
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

6.2.4 Haftfestigkeit gedruckter Silberschichten

Zunachst wurde die Haftung der gedruckten Schichten auf Polymerfolien nur exempla-
risch bewertet. Abbildung 28 zeigt die mittlere Haftfestigkeit (Mittelwert aus je zehn
Proben) zweier Tinten auf PI. Die Haftfestigkeit der mit ANP-Tinte gedruckten Schich-
ten auf PI (Verdichtungstemperatur 250 °C) betragt 2,83 + 0,69 N/mm?. Der Haftfestig-
keitswert der Sun-Tinte auf Pl ist etwas héher und betrégt 3,40 + 0,50 N/mm? (Verdich-
tungstemperatur 250 °C). Die Proben weisen in allen Fallen einen Versagensort zwi-
schen Tintenschicht und Substrat auf.

Auf PET-Folie wurde fiir die ANP-Tinte ein Wert von 1,74 + 0,34 N/mm? gemessen
(Verdichtungstemperatur 160 °C), wobei es oftmals zum Ablésen der PET-Folie vom
Aluminiumtrager kommt.
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Abbildung 28
Haftfestigkeit der ANP- und der Sun-Tinte auf Pl
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Im Vergleich zu Ergebnissen aus Ver6ffentlichungen, in denen ein &hnliches Testver-
fahren angewendet wurde, scheint die Haftfestigkeit der ANP-Tinte auf PET &hnlich gut
zu sein. Hier wurde ein inneres Versagen der PET-Folie beobachtet [Smo-10]. Die Haf-
tung auf Polyimid ist im Vergleich als besser zu bewerten, hier erreicht eine unbekann-
te Tinte lediglich Werte um 1,25 N/mm? [Cag-08].

6.3 Charakterisierung gedruckter Dehnungsmessstreifen

6.3.1 Bestimmung der elektrischen und geometrischen Eigenschaften von ge-
druckten prototypischen DMS-Strukturen

Nach Herstellung und Charakterisierung miniaturisierter Leiterbahnstrukturen aus Ag-
Nanopartikeltinten war es das Ziel, komplette DMS mit minimalen Messgitterbreiten
sowie stabilen und reproduzierbaren geometrischen und elektrischen Eigenschaften zu
realisieren.

Die DMS-Strukturen wurden mit den optimalen Druckparametern hergestellt. Neben
der Leiterzugbreite stellt der erzielbare elekirische Widerstand eine zweite wichtige
ZielgroBe dar. In Abbildung 29 kann man je einen mit Sun- und Novacentrix-Tinte auf
Pl gedruckten DMS-Sensor sehen.

Waéhrend der Untersuchungen zur Realisierung gedruckter DMS wurde festgestellt,
dass die Bedingungen der technischen Sauberkeit von groBer Bedeutung sind, weil
Staubpartikel sich negativ auf den Druckerfolg auswirken kénnen.



Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

54 Untersuchungsergebnisse

Abbildung 29
Gegenliberstellung gedruckter DMS auf PI: Tinte Sun Chemical Sunjet EMD5603
(links); Novacentrix Metalon JS-B25HYV (rechts)

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Infolge der Ublichen Partikelbelastung (Staub, Fasern o. &.) in der Laborluft kommt es
bei der Realisierung der Dehnungsmessstreifen zu Beeintrachtigungen der Drucker-
gebnisse, bis hin zu Leiterbahnunterbrechungen und Kurzschlissen. Diese unkontrol-
lierbaren Einfliisse wirken sich auBerdem auf die Schwankungsbreiten der DMS-
Charakteristika negativ aus. Die Einwirkung von Staubpartikeln ist bei den Polyimid-
Substraten aufgrund der gréBeren statischen Aufladung starker.

Tabelle 7 zeigt die gemessenen Widerstandswerte und die geometrischen Eigenschaf-
ten der mit den drei Tinten gedruckten Sensorstrukturen.

Tabelle 7
Druckergebnisse fiir die DMS-Sensoren (Druckkopf DMC-11610)

Parameter Substrat ANP Sun Novacentrix
Punktdichte 900 DPI 1100 DPI 1100 DPI
Widerstand 0,77 + 0,04’ 0,78 + 0,08 -

in kQ 0,38 + 0,032 0,39 + 0,042 0,54 + 0,072

. . ) Pl __________________________________________________________________________
Linienbreite 1422 + 15 31 859+ 4,18 84.9 + 848

in um
ﬁf&:ﬁhtd"’ke 075+0,14 0,70 + 0,08 0,62 + 0,07

! Verdichtungstemperatur: 180 °C
2 Verdichtungstemperatur: 250 °C
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Bei 45 mit Sun-Tinte gedruckten DMS ergibt sich bei der nachfolgenden Charakterisie-
rung dieses Ergebnis: Der Widerstandsmittelwert der erzeugten DMS auf PI betragt
0,78 £ 0,08 kQ. Die Linienbreiten entsprechen den oben genannten Werten von ca.

86 um und der Abstand zwischen den Bahnen betragt ca. 195 um. Dieser Abstand
kann noch zum Zwecke der Miniaturisierung des Sensors reduziert werden.

Fir 20 mit Novacentrix-Tinte gedruckte (10 pl Druckkopf, DMS Layout, 1100 DPIl) DMS
betragt der Widerstandsmittelwert auf Pl 0,54 + 0,07 kQ. Ein Linienbreitenmittelwert
von ca. 85 um wurde gemessen. Der Abstand zwischen den Bahnen war dabei ca.
205 pm. Durch das Variieren der Messgitterlange ist jedoch eine Anpassung der Wi-
derstandswerte der gedruckten DMS problemlos mdéglich.

Die Widerstandswerte von 45 mit ANP-Tinte gedruckten Proben liegen im Mittel bei
ca. 0,77 £ 0,07 kQ. Die mittlere Bahnbreite betragt ca. 142 pum bei einem Abstand von
ca.175 um. Durch den Einsatz des Dimatix DMC-11601 Druckkopfes mit Nominalvolu-
men von 1 pl war es mdglich, die Dehnungsmesssensorstrukturen mit einem Bahnbrei-
tenmittelwert von 74,5 um = 11 Prozent und einem Abstand von ca. 195 ym zu dru-
cken. 150 Sensorproben mit dem Widerstandsmittelwert von 1,05 + 0,15 kQ wurden
hergestellt. Die Schichtdicke betrug dabei ca. 0,4 um.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die drucktechnische Realisierung
von DMS mit diesen drei Tinten grundsétzlich méglich ist, obwohl die mit ANP-Tinte
gedruckten Sensorstrukturen die Anforderungen der Linienbreite nur bei Einsatz des
Druckkopfes mit Nominalvolumen von einem Pixel erflllen.

Betrachtet man die erzielbaren Messgitterwiderstande, so bleibt festzuhalten, dass im
Mittel Uber alle betrachteten Tinten und Prozessvariationen (10pl- und 1pl-Druckkopf)
Streuungen von etwa zehn Prozent bezogen auf die erzielten Mittelwerte unter den
vorliegenden Bedingungen (Drucksystem, Tinten, Umgebungsbedingungen, Substrate,
Verdichtungsverfahren) nicht unterschritten werden kénnen.

6.3.2 Bestimmung des Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands

Metallische Leiter reagieren auf eine Anderung ihrer Temperatur meist mit einer Erhé-
hung des elektrischen Widerstands. Abbildung 30 stellt die Messungen der Tempera-
turabhangigkeit des elektrischen Widerstands fur drei Ag-Tinten und Verdichtungstem-
peraturen 160 °C bis 300 °C dar. Eine Erh6hung des Widerstands mit der Temperatur
ist wie erwartet zu beobachten. Die Testergebnisse zeigen eine nahezu lineare Bezie-
hung zwischen Widerstand und Temperatur im betrachteten Temperaturbereich zwi-
schen 30 °C und 110 °C.

Man kann auch feststellen, dass die TCR-Werte von gedruckten Strukturen mit Erhé-
hung der Verdichtungstemperatur steigen und sich dem TCR-Wert von massivem Sil-
ber annahern (Tab. 8). Dieser Trend ist unabh&ngig von der eingesetzten Tinte.
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Der relativ hohe Wert des Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands (im
Vergleich mit Standard-Verformungssensoren) macht es notwendig, fir gedruckte
DMS auf Ag-Basis Temperaturkompensationsmethoden wie Halbbriickenschaltungs-
anordnungen mit einem Kompensationsdehnungsmessstreifen zu verwenden. Auf der
anderen Seite ist es aber aufgrund dieser Charakteristik der gedruckten Strukturen
mdoglich, thermoresistive Sensoren mit guter Empfindlichkeit zu schaffen.

Tabelle 8

Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands

TCRin K"
Niedrige Hohe Sehr hohe
) Verdicht.- Verdicht.- Verdicht.-

Tinte

temperatur temperatur temperatur temperatur

(160 °C) (250 °C) (300 °C)
ANP 104,2:10° 121,1-10° 184,3-10° 201,9-10°
Sun 84,8-10° 104,1-10° 169,5-10° 238,9-10°
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Massives 4O I
Silber 380-107°[Min-78]

6.3.3 Bestimmung des K-Faktors

Im folgenden Abschnitt werden die Ergebnisse der Charakterisierung gedruckter Deh-
nungsmessstreifen vorgestellt. Als Substratmaterial wurden Pl-Folien verwendet, das
dem heute eingesetzten Tragermaterial fiir Folien-DMS entspricht. Die Untersuchung
der piezoresistiven Eigenschaften der gedruckten Dehnungssensoren wurde entspre-
chend der in Unterkapitel 5.5.5 beschriebenen Methode durchgefihrt.

Die Ausgangswiderstandssignale von zwei untersuchten gedruckten DMS-Sensoren
werden in Abbildung 31 vergleichend am Beispiel der Sun-Tinte dargestellt.
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Abbildung 31

Widerstandssignale von mit Sun EMD5603Tinte gedruckten DMS: (a) verdichtet
bei 180 °C, (b) verdichtet bei 250 °C; (c) mit dem herkémmlichen DMS gemessene
Dehnung
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Abbildung 31 a zeigt den Widerstand einer Sensorstruktur, die bei 180 °C / 1 h verdich-
tet wurde, und 31 b den Widerstand eines bei 250 °C / 1 h verdichteten DMS nach
wiederholter mechanischer Belastung zum Vergleich. In Abbildung 31 ¢ wird die mit
einem herkémmlichen HBM-DMS gemessene Dehnung gezeigt.

Wahrend der zyklischen Belastung wurde eine Zunahme des Widerstandes fir die mit
Sun- und ANP-Tinte bei 160 °C und 180 °C verdichteten Proben gemessen, wahrend
die tatséchliche Dehnung des Priflings konstant blieb (vgl. Abb. 31). Das gleiche Ver-
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halten wurde fir mit Novacentrix-Tinte bei 250 °C verdichtete Proben beobachtet. Die-
ses Verhalten ist fir den Einsatz als Dehnungsaufnehmer nicht akzeptabel.

Da vermutet wurde, dass die Verdichtung von gedruckten Proben bei héheren Tempe-
raturen den Widerstandsdrift reduziert, wurden in weiteren Versuchen bei 250 °C
(ANP- und Sun-Tinte) und 300 °C (zuséatzlich Novacentrix-Tinte) verdichtete Proben
verwendet. FUr diese Proben wurde der Widerstandsdrift nicht mehr beobachtet.
Wahrscheinlich entstehen wahrend der zyklischen Belastung Mikrorisse in den bei
niedrigeren Temperaturen verdichteten gedruckten Sensorstrukturen. Diese Mikrorisse
kénnen dann die Widerstandserh6hung verursachen. Die Behandlung bei h6heren
Temperaturen fihrt zu starkerer Verdichtung der Schicht und damit zum Anstieg ihrer
Festigkeit. Hohere Festigkeit, ihrerseits, verhindert die Rissbildung [Vas-13]. Die REM-
Aufnahmen der Silbernanoteilchenschichten (Abb. 23) zeigen, dass die gedruckten
Strukturen mit der Erhéhung der Bearbeitungstemperatur dichter werden.

Die K-Faktoren flr die auf dem PI-Substrat gedruckten DMS, die aus den Messungen
berechnet wurden, sowie der K-Faktor fir den Referenz-DMS sind in der Tabelle 9
dargestellt. Hier werden die Ergebnisse fir drei Silbernanoteilchentinten und verschie-
dene Verdichtungstemperaturen gezeigt, wobei jeder Wert dem Mittelwert von flnf
Einzelmessungen entspricht. Auch hier werden Streuungen in der GréBenordnung von
zehn Prozent bei Verdichtungstemperaturen von 250 °C festgestellt, wobei diese bei
einer weiteren Erhéhung der Verdichtungstemperatur auf etwa finf Prozent zu fallen
scheinen.

Tabelle 9
Berechnete K-Faktoren

K-Faktor®
Normale Verdich- Hohe Verdichtungs- Sehr hohe Ver-
. dichtungs-
Tinte tungstemperatur temperatur temperatur
(180°C) (250°C) (300°C)
ANP 2,5+0,12* 3,8+0,33 4,3+0,32
Sun 1,4 +0,02* 2,2+0,20 3,9+0,16
Novacentrix - 1,4 + 0,05 23+0,13
Standard DMS 2-2.1

% 50 K-Faktor-Messungen fiir jede Probe
* Widerstandsdrift wahrend des Zugversuchs beobachtet
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Es ist auch zu bemerken, dass mit der Erhéhung der Verdichtungstemperatur der ge-
messene K-Faktor steigt und sich dem Wert des massiven Silbers nahert. Diese Ten-
denz kann man far alle Silbernanoteilchentinten beobachten. Der K-Faktor der mit Sun-
Tinte gedruckten und bei 250 °C verdichteten Dehnungsmessstreifen betragt zum Bei-
spiel 2,2 und ist vergleichbar mit K-Faktoren von Standard-DMS [HBM DMS]. Die
héchsten Werte wurden bei mit ANP-Tinte gedruckten Proben ermittelt. Fiir den Refe-
renz-DMS wurde ein K-Faktor von etwa 2,1 gemessen. Die Abweichung vom im Da-
tenblatt angegebenen Wert betragt ca. finf Prozent. Diese Abweichung ist durch Mes-
sungenauigkeiten und / oder Abweichungen durch die Befestigung des Folien-DMS mit
Klebstoff verursacht. Wahrend 150 Zugversuchen wurde keine signifikante K-Faktor-
anderung fir den gedruckten DMS und den Referenz-Folien-DMS beobachtet.

Wie im Unterkapitel 6.3.2 festgestellt wurde, weisen die gedruckten Sensorstrukturen
relativ hohe TCR-Werte auf. Das Ausgangssignal ist damit stark von der Umgebungs-
temperatur abhéangig. Die Verwendung einer Halbbriickenschaltung mit zwei DMS gibt
die Mdglichkeit, den hohen TCR-Wert gedruckter Sensoren zu kompensieren. Deswe-
gen wurden auf den Aluminiumtrager zwei gedruckte DMS (senkrecht zueinander) auf-
geklebt. Das verwendete Halbbriickenschaltungsschema ist in der Abbildung 17 zu
sehen. Die Ergebnisse zeigen ein konstantes Ausgangssignal unabhangig von der
Temperatur. Die Ausgangsspannung der Briicke und die gemessene Temperatur sind
in Abbildung 32 dargestellt.

Abbildung 32
Halbbriickenschaltung: Ausgangsspannung (a), Temperatur (b)

| >0,0055 : ‘ ‘ ‘
wnE0005 F-——-——-—--"-——— - - — — - —_—
2o :
@ S0,0045 F--------mmmmm oo —
% g | 1 | |
3 £ 0,004 _ _ — _—
< 2 0 500 1000 1500 2000
Zeitins
b
. 23
2 225 ¢ e
EQ o f Mw
- o [ S — P T I
0 500 1000 1500 2000
Zeitins

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm




Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver Untersuchungsergebnisse 61
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

Die gemessene Querempfindlichkeit der gedruckten Dehnungsmessstreifen war ca.
0,35 (Sun-Tinte, 250 °C /1 h) und 0,2 (Novacentrix-Tinte, 300 °C / 1 h) sowie 0,19
(ANP-Tinte, 250 °C / 1 h). Dabei betragt die Querempfindlichkeit eines herkémmlichen
DMS, nach den Daten des Herstellers, ca. 0,01 [HBM DMS].

6.4 Ergebnisse zu gedruckten Thermosensoren

Far das Drucken von Temperatursensoren wurden gereinigte PET-Folien als Substrate
verwendet. Die eingesetzte Layoutgeometrie ist in Unterkapitel 5.3.3 beschrieben. Die
Leiterbahnbreiten von gedruckten Sensorstrukturen auf PET werden in Tabelle 10 ge-
zeigt. Ein Bahnbreitenmittelwert von ca. 148 um = elf Prozent wurde fir die ANP-Tinte
gemessen, wobei fir die Sun-Tinte deutlich kleinere Werte von ca. 54 um + acht Pro-
zent erreicht wurden (Druckkopf DMC-11610). Die Schichtdicken liegen dabei im Be-
reich zwischen 0,75 um und 0,80 um. Dies liegt, wie beschrieben, an den unterschied-
lichen Spreitungseigenschaften der Tinten, was durch die Ergebnisse der Randwinkel-
messungen belegt wurde.

Tabelle 10
Druckergebnisse fiir die T-Sensoren

Parameter Substrat ANP Sun

DGP 40TE-20C Chemical EMD5603
Punktdichte 900 DPI 1100 DPI
Linienbreite in um PET 147,6 + 15,48 53,7 + 4,33
Schichtdicke in um 0,74 + 0,11 0,79+0,12

Daraufhin wurden die Zuleitungen mit Hilfe des Siebdrucks von Silberpaste hergestellt
(Unterkapitell 5.3.3). Nach der Trocknung bei 120 °C (zehn Minuten) wurden die
elektrischen und geometrischen Eigenschaften der Leiterbahnen untersucht. Spezifi-
scher Widerstand und Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands der Sil-
berpaste sowie der Wert von massivem Silber zum Vergleich werden in Tabelle 11
gezeigt.
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Tabelle 11
Eigenschaften der siebgedruckten Leiterbahnen

Spezifischer

e
Probe Widerstand in Q-m TCRinK
Leiterbahnstrukturi AT 405
(Silberpaste 5000) 2,19-10 273,910
Massives Silber 1,59-1078 380-107°

In Abbildung 33 sind der gedruckte Sensor mit den Versorgungsleitungen und das auf-
genommene Widerstands-Temperatur-Diagramm zu sehen. Der TCR des kompletten
Sensors betrégt ca. 91-10° K.

Abbildung 33
Ergebnisse mit Thermosensoren: Gedruckter Sensor mit Kontaktleiterbahnen
und elektrischer Widerstand des mit Sun-Tinte gedruckten Sensors bei einer
Temperaturdnderung AT = 70 K
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Eine Erhéhung der Temperatur von 26 °C auf 97 °C (AT = 70 K) verursacht eine Zu-
nahme des Widerstandes des kompletten Sensors um ca. 142 Q. Dabei betragt die
Erhdéhung des Widerstandes der Leiterbahnen nur 3,1 Q (2,2 Prozent) und kann somit
bei spateren Sensoranwendungen wohl vernachlassigt werden.

Im Hinblick auf die Reduzierung der thermischen Belastung der PET-Folie wurden im
Anschluss niedrigere Verdichtungstemperaturen und -zeiten genauer untersucht. Ab-
bildung 34 zeigt das Verhalten der mit ANP- und Sun-Tinte gedruckten und bei 120 °C
(zehn Minuten) verdichteten T-Sensorproben wéhrend der zyklischen Temperatur-
wechsel zwischen Raumtemperatur und ungefahr 85 °C (drei Zyklen). Dabei wurden
die Widerstandsénderungen der Proben gemessen.
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Die Ergebnisse zeigen, dass fur die Sun-Tinte eine Verdichtungstemperatur von

120 °C zu niedrig ist. Wahrend der Erwarmungsversuche wurde fir diese Tinte eine
Abnahme des Widerstands und starke Hysterese beobachtet. Fir die ANP-Tinte wurde
eine solch starke Nachverdichtung nicht bemerkt. Die gemessenen TCR-Werte von
diesen Strukturen unterschieden sich ebenfalls deutlich. Die mit ANP-Tinte gedruckten
Sensoren haben einen TCR von 84,0-10° K", die mit Sun-Tinte gedruckten dagegen
nur von 47,5-10°K™".

Far die spéatere Herstellung von Thermosensoren wird deshalb die ANP-Tinte bevor-
zugt.

Abbildung 34
Widerstandsanderung der gedruckten Sensoren wahrend der Erwdrmung /
Kiihlung (thermische Behandlung: 120 °C / 10 + 20 min)
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Zunachst wurden 90 T-Sensorproben (ANP-Tinte) bei unterschiedlichen Parametern
(zehn Proben fur jede Temperatur-Zeit-Kombination, vgl. Abb. 35) verdichtet. Auf den
Kontaktpads der Sensoren wurden die zur Erfassung des Widerstandes verwendeten
Messdréahte mit Hilfe des Leitklebers aufgeklebt. Der Leitklebstoff bendtigt eine Trock-
nung bei 120 °C fir 20 Minuten. Die danach gemessenen TCR-Werte zeigt das Dia-
gramm in Abbildung 35.
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Abbildung 35
TCR der T-Sensoren bei reduzierten Verdichtungstemperaturen und -zeiten
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Somit ist also festzuhalten, dass auch relativ niedrig verdichtete Sensoren akzeptable
TCR-Werte im Bereich von 90-10° K™ aufweisen, was eine deutliche Reduzierung der
thermischen Belastung des PET-Substrates bedeutet.

Weitere wichtige Fragen hinsichtlich der Verarbeitbarkeit in einer méglichen spéteren
Serienanwendung sind die Klebeneigung und Biegbarkeit der gedruckten Thermo-
sensoren. Diese Anforderungen wurden vom Projektpartner Frenzelit Werke GmbH
eingebracht, der den Einsatz gedruckter Thermosensoren auf PET-Folie verfolgt. Je
nach Anwendungsfall werden PET-Folien dabei nach dem Bedrucken und Verdichten
aufgewickelt, so dass sich ein entsprechender Druck zwischen den Folienbahnen auf-
bauen kann. Um zu Uberprifen, ob eine kombinierte thermische und mechanische Be-
lastung zur Verklebung der bei 120 °C verdichteten Schichten (Verdichtungszeiten:
zehn Minuten und eine Stunde) mit der darlber liegenden PET-Folie fihrt, wurde eine
gereinigte PET-Folie auf die gedruckte Struktur gelegt und einem Druck von 47 kPa
ausgesetzt (Abbildung 36 links), was den maximal auftretenden Belastungen ent-
spricht. Diese Folien wurden danach fir 30 Minuten einer Temperatur von 160 °C aus-
gesetzt. Wahrend des Versuchs wurde kein Verkleben sowohl der mit ANP-Tinte als
auch der mit Sun-Tinte gedruckten Schichten beobachtet.



Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver Untersuchungsergebnisse 65
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

Abbildung 36
Untersuchung der Klebeneigung (links) und Biegbarkeit (rechts)
der T-Sensorstrukturen
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Zusatzlich war zu Uberprufen, ob eine Biegebelastung, wie sie beim Aufwickeln von
Endlosfolien auf Haspeln entsteht, Einfluss auf die Eigenschaften der gedruckten Sen-
soren samt Versorgungsleitungen nimmt. Wahrend der Biegung bis zum Radius von
48 mm wurden fur die T-Sensoren reversible Widerstandsanderungen von ca. +0,25
Prozent beobachtet. Fir die siebgedruckten Leiterbahnen wurde eine deutlich gréBere
Widerstandszunahme von ca. +5 Prozent bis +7 Prozent in gebogenem Zustand ge-
messen, wobei die Absolutwerte erheblich kleiner sind als die Widerstandswerte des
Sensoren. Nach der ersten Biegung wird der Widerstand der Leiterbahnen um ca. drei
Prozent erhéht und bleibt danach konstant. Nach weiteren Biegebelastungen wurden
keine irreversiblen Widerstandsédnderungen beobachtet.

6.5 Langzeitverhalten gedruckter Ag-Schichten und Sensorstrukturen

Zur weiteren Charakterisierung der gedruckten Silberschichten sowie der Dehnungs-
und Temperatursensoren wurden nach Absprache mit und unterstiitzt durch die
Industriepartner Zuverlassigkeitsuntersuchungen durchgefthrt. Dabei wurden zum
einen Widerstandsanderungen und K-Faktoren bzw. TCR-Werte der gedruckten Sen-
soren ermittelt sowie das Haftungsverhalten der gedruckten Schichten nach Alterung
bewertet. Flr die Untersuchungen wurde aufgrund der guten Verarbeitbarkeit und des
hohen K-Faktorwertes ausschlieBlich die ANP-Tinte eingesetzt. AuBerdem erméglicht
die Verwendung des DMC-11601 Druckkopfes das Drucken von Leiterbahnen mit einer
Breite unter 100 um, wie in Kapitel 6.3.1 gezeigt wurde. Die eingesetzten Alterungsver-
fahren waren dabei Lagerung bei Raumtemperatur (RT), Hochtemperaturlagerung
(HT), Temperaturwechselbelastung (TW) sowie Lagerung in feuchter Warme (WF). Als
Referenz dienten die unmittelbar nach der Herstellung gemessenen jeweiligen Proben-
eigenschaften. Auf der anderen Seite wurde fur gedruckte DMS die Konstanz der K-
Faktoren nach zyklischer mechanischer Wechselbelastung bis zu einer Gesamtdauer
von 100.000 Belastungszyklen gemessen. In der folgenden Abbildung 37 ist das
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durchgeflihrte Untersuchungsprogramm graphisch tbersichtlich dargestellt. Neben den
Belastungsarten ist ebenfalls aufgefthrt, mit welcher Art und Anzahl von Pruflingen die
entsprechenden Tests durchgefiihrt wurden. Weitere Details zu dem Test sowie zu den

Parametern finden sich im nachfolgenden Kapitel.

Abbildung 37

Untersuchungsprogramm des Langzeitverhaltens gedruckter Strukturen
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6.5.1

Lagerung in feuchter Warme

Verhalten nach Hochtemperatur-, Temperaturwechselbelastung und

Alle Sensor- (Abb. 7, Abb. 9) und Van-der-Pauw-Strukturen (Abb. 6 rechts) fir die
nachfolgenden Untersuchungen wurden mit Hilfe der ANP-Tinte gedruckt. Verdich-
tungstemperatur der gedruckten Strukturen war 250 °C / 1 h (PI-Folie, 900 DPI) bzw.
160 °C / 1 h (PET-Folie 900 DPI). Um etwaige Veranderungen der Eigenschaften be-

werten zu kdnnen, wurden die hergestellten Strukturen zun&chst bei Raumtemperatur
flr eine Dauer von 41 Tagen gelagert und die nach dieser Zeit ermittelten Eigenschaf-
ten mit dem Ausgangszustand unmittelbar nach der Herstellung verglichen. So vorge-
alterte Proben dienten als Ausgangspunkt fir die nachfolgend beschriebenen be-
schleunigten kinstlichen Alterungsversuche.
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Die Testbedingungen der Hochtemperaturlagerung (HT) mussten aufgrund der unter-
schiedlichen thermischen Belastungsgrenzen der Substratmaterialien Pl und PET ent-
sprechend angepasst werden. Die eingestellte Temperatur betrug dabei abhangig vom
Substratmaterial +140 °C fir Proben auf Pl und +120 °C fur Proben auf PET. Proben
wurden nach 500 sowie 1000 Stunden entnommen und hinsichtlich ihrer Eigenschaften
bewertet. Bei der Temperaturwechsellagerung (TW) wurden die Proben einem Tempe-
raturwechsel von -20 °C auf +120 °C mit einer Zykluszeit von zwei Stunden unterzo-
gen. Als Temperaturgradient beim Wechsel zwischen den Temperaturniveaus wurde
ein Wert von ca. 5 K pro Minute eingestellt. Die Haltezeit bei -20 °C betrug 40 Minuten
sowie 30 Minuten auf dem oberen Temperaturniveau von +120 °C. Die Proben wurden
nach 250 und nach 500 Zyklen untersucht. Die Bedingungen beim Feuchte-Warme-
Test (WF) waren eine Temperatur von 85 °C bei gleichzeitig 85 Prozent relativer Luft-
feuchtigkeit fir beide Basismaterialien. Die gedruckten Proben wurden im Klima-
schrank fir 500 und 1000 Stunden gelagert. Zu jedem Entnahmezeitpunkt, also nach
250 bzw. 500 Zyklen sowie nach 500 bzw. 1000 Stunden Testdauer, wurden 25 Sen-
sor-Proben untersucht. Fir K-Faktor-Messungen wurden sieben der 25 Proben aus
jeder Testgruppe verwendet. Um die Haftfestigkeit der gedruckten Schichten zu unter-
suchen, wurden die Van-der-Pauw-Strukturen bei gleichen Bedingungen gelagert. Zur
Auswertung der Haftfestigkeit wurden pro Auslagerungsversuch jeweils zwolf Probefla-
chen getestet.

Nachfolgend werden zunéachst die Ergebnisse gedruckter DMS auf PI-Substrat naher
besprochen. Grundsatzlich ist festzuhalten, dass eine 41-tdgige Lagerung bei Raum-
temperatur keine Eigenschaftsveranderung der Sensorstrukturen nach sich zieht. Die
gemessenen Widersténde sowie die K-Faktoren unterscheiden sich nicht von den un-
mittelbar nach der Herstellung ermittelten Werten.

Wahrend der Hochtemperaturlagerung bei 140 °C haben die Widerstandswerte dage-
gen stark zugenommen. Die Erhéhung betrégt nach 500 Stunden ca. 20 Prozent, wo-
bei nach 1000 Stunden eine Verdoppelung des Widerstandes stattgefunden hat (Abb.
38). Dabei unterscheiden sich die gemessenen K-Faktoren nach 500 und 1000 Stun-
den nicht signifikant von den Referenzwerten und liegen ungefahr bei 4 (Abb. 41).

Starke Widerstandsanderungen wurden nach Temperaturwechselbelastung beobach-
tet (Abb. 39). Nach 250 Zyklen betragen sie +70 Prozent, nach 500 Zyklen +160 Pro-
zent mit einer sehr starken Streuung der Werte. Im Gegensatz dazu unterscheiden sich
die K-Faktoren nicht signifikant von den Referenzwerten (Abb. 41).
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Abbildung 38
Widerstandsédnderungen nach Hochtemperaturlagerung der gedruckten DMS
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Abbildung 39
Widerstandsdnderungen nach Temperaturwechsel der gedruckten DMS
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Die Lagerung bei erhéhter Temperatur und Luftfeuchtigkeit verursacht ebenfalls eine
Widerstandszunahme (Abb. 40), Nach 1000 Stunden sind fast alle Sensoren ausgefal-
len (22 / 25), der Widerstand ist nicht mehr messbar.

Abbildung 40
Widerstandsédnderungen nach Warme-Feuchte-Lagerung der gedruckten DMS
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Abbildung 41 zeigt die gemessenen K-Faktoren der gedruckten Dehnungssensoren.

Im Vergleich zu den Dehnungssensoren zeigen die Abbildungen 42 bis 44 die Ande-
rungen der Kennwerte der gedruckten Temperatursensoren auf PET. Nach Lagerung
bei Raumtemperatur sowie bei 120 °C wird keine signifikante Widerstandsénderung
beobachtet (Abb. 42).
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Abbildung 41
K-Faktoren der gedruckten Dehnungssensoren nach Alterung
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Abbildung 42
Widerstandsdnderungen nach HT-Lagerung der gedruckten T-Sensoren
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Die TW-Lagerung wirkt sich mit einem Widerstandsanstieg von 50 Prozent nach 500
Zyklen deutlich aus.

Abbildung 43
Widerstandsédnderungen nach Temperaturwechsel der gedruckten T-Sensoren
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Abbildung 44
Widerstandsdanderungen nach WF-Lagerung der gedruckten T-Sensoren
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Nach der Warme-Feuchte-Lagerung zeigen die Proben eine Reduzierung des elekiri-
schen Widerstandes. Nach 500 Stunden wurde eine Abnahme um 31 Prozent und
nach 1000 Stunden um ca. 53 Prozent festgestellt.

Abbildung 45 zeigt den gemessenen TCR-Wert der T-Sensoren nach den unterschied-
lichen Dauerbelastungen. Fir die TCR-Messungen wurden zehn Proben aus jeder
Testgruppe genommen. Die TCR-Werte nach 1000 Stunden bei Raumtemperatur-
oder Hochtemperaturlagerung unterscheiden sich von den Referenzwerten (gemessen
direkt nach dem Drucken und Verdichten) nicht signifikant.

Nach dem Temperaturwechsel wurde eine Reduzierung der TCR-Werte beobachtet.
Nach 250 Zyklen wurde eine Abnahme um 23 Prozent und nach 500 Zyklen um 30
Prozent gemessen. Wahrend der Warme-Feuchte-Lagerung wurde eine signifikante
Zunahme des Temperaturkoeffizienten nur nach 1000 Stunden gemessen (TCR-Wert
ca. 23 Prozent héher als der der Referenzproben).

Abbildung 45
TCR-Werte der gedruckten T-Sensoren nach Hochtemperaturlagerung, Tempera-
turwechsel und Warme-Feuchte-Lagerung
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Neben den elektrischen Widerstanden sowie den K-Faktoren und TCR-Werten wurde
ebenfalls das mechanische Langzeitverhalten gedruckter Schichten untersucht. Hierbei
stand die Frage im Vordergrund, inwiefern durch beschleunigte Alterungsversuche die
Haftung der gedruckten Ag-Schichten verandert wird.
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In Tabelle 12 sind die Haftfestigkeiten der verdichteten Tintenschichten auf den beiden
Polymerfolien nach Auslagerung zu sehen.

Tabelle 12
Haftfestigkeit in N/mm? auf verschiedenen Substraten

HT HT ™W ™W WF WF
(500h)  (1000h) (250 Zyklen) (500 Zyklen) (500 h) (1000 h)

Substrat  Referenz®

Pl 2,83 3,11 3,93 2,94 2,71 2,71 2,60
+0,69 +0,46 +0,53 +0,49 +0,57 +0,57 +0,68

PET 1,74 2,47 2,92 2,24 2,26 2,32 2,33
+0,34 +0,46 +0,43 +0,31 +0,37 +0,34 +0,67

In Abbildung 46 werden die Haftfestigkeiten auf den Substraten nochmals graphisch
dargestellt.

Die Auslagerungsverfahren zeigen auf Pl keine negativen Auswirkungen auf das Haft-
verhalten der verdichteten Tintenschichten. Bei der Hochtemperaturauslagerung ist
eine Erhdhung der Haftfestigkeit zu erkennen. Die Analyse des beobachteten Bruch-
verhaltens liefert diesbezlglich eine Erklarung. Im Gegensatz zur Referenz, die Uber-
wiegend ein Adhé&sionsversagen der Tintenschicht zum Substrat zeigt, kommt es nach
Hochtemperaturauslagerung zum Kohéasionsversagen der verdichteten Tintenschicht.
Das gleiche Bruchverhalten Iasst sich fur die Strukturen der Temperaturwechselausla-
gerung feststellen. Nach der Warme-Feuchte-Auslagerung kommt es nach Prifung der
Schicht zu Adhasionsversagen der Tinte. Ein &hnliches Bruchverhalten lasst sich auf
PET-Substrat feststellen. Die Referenzproben weisen einen Versagensort zwischen
Tintenschicht und Substrat auf, genau wie die in Warme / Feuchte ausgelagerten Pro-
ben, wahrend die hochtemperatur- und temperaturwechselbelasteten Proben in der
Kleberschicht zwischen Substrat und Substrathalter versagen.

® unmittelbar nach dem Druck / Verdichten
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Abbildung 46
Haftfestigkeiten nach Auslagerung auf polymeren Substraten
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Zusammenfassend lasst sich festhalten, dass die bei den beschleunigten Auslage-
rungsversuchen eingesetzten Belastungen keine negativen Auswirkungen auf die Haft-
festigkeit der Schichten haben.

Um die Morphologie der gedruckten Schichten nach den Langzeituntersuchungen zu
analysieren und Ansatzpunkte flr eine Erklarung der Veranderungen der elektrischen
Widerstande finden zu kénnen, wurden die REM-Aufnahmen durchgefinhrt.

Abbildung 47 zeigt die verdichteten Ag-Schichten auf Pl nach Hochtemperatur- (b),
Temperaturwechsel- (c), Warme-Feuchte-Lagerung (d) im Vergleich zur Referenzpro-
be (a).

Man kann leichte Veranderungen der Mikrostruktur der Schichten beobachten (verein-
zeltes Kristallitwachstum), klare Hinweise auf die Ursachen der Widerstandsanstiege
sind jedoch nicht erkennbar.
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Abbildung 47

Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen von mit ANP-Tinte gedruckten Schich-
ten auf Pl nach Langzeituntersuchungen: (a) Referenzprobe; (b) HT; (c) TW;

(d) WF
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Abbildung 48 zeigt REM-Aufnahmen der auf PET-Folie gedruckten Schichten nach
Langzeituntersuchungen. Auch fir diese Proben kann man nach Temperaturwechsel-
(c) und Wéarme-Feuchte-Lagerung (d) das Wachstum von Kristalliten auf der Oberfla-
che und die Entstehung von gréBeren Poren beobachten. Einen klaren Hinweis auf die
Ursache der Widerstands@nderungen liefern diese Aufnahmen jedoch ebenfalls nicht.
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Abbildung 48

Rasterelektronenmikroskop-Aufnahmen von mit ANP-Tinte gedruckten Schich-
ten auf PET nach Langzeituntersuchungen: (a) Referenzprobe; (b) HT; (c) TW;
(d) WF
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Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die Ursachen der teilweise starken Widerstandsanderungen sind somit derzeit noch
nicht bekannt. Dies erfordert weitergehende Untersuchungen, die allerdings nicht mehr
im Rahmen der Projektlaufzeit abgeschlossen werden konnten.

Verglichen mit der Literatur sind die beobachteten starken Veranderungen als sehr
ungewdhnlich zu bewerten. So wird in einer Quelle [Kim-12] Gber eine Reduzierung
des elektrischen Widerstandes um -20 Prozent nach Hochtemperaturlagerung (+80
°C/1000 h) berichtet. Temperaturschocktest (-40 °C / +80 °C, 1000 Stunden) und
Warme-Feuchte-Lagerung (85 °C /85 % r. F., 1000 Stunden) haben eine Widerstands-
erhdhung von +20 Prozent und +4 bis +6 Prozent verursacht. In einer anderen Quelle
[Umu-09] wird eine Widerstandserhéhung bis +6 Prozent nach WF-Lagerung (85 °C /
85 % r. F., 1000 Stunden) sowie nach Temperaturwechsel (-40 / 125 °C, 1000 Zyklen)
gemessen. Ahnliche Ergebnisse wurden auch bei [Mai-10] erzielt. Nach WF-Lagerung
(85 °C /85 % r. F., 1000 Stunden) erhdéhten sich Widerstande von Leiterbahnen um
+15 Prozent. Anderungen des Widerstandes von -15 bis +6 Prozent (abh&ngig vom
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Substratmaterial) nach Temperaturschocktests (-40 °C / +80 °C, 500 Zyklen) wurden in
einer weiteren Arbeit [Will-10] beschrieben.

6.5.2 Charakterisierung gedruckter DMS-Langzeitverhalten nach zyklischer
mechanischer Wechselbelastung

Abbildung 49 stellt die Ergebnisse gedruckter DMS nach rein mechanischen Dauerbe-
lastungen (100.000 Zyklen mit einer Beanspruchung von 0 bis 400 N und einer Fre-
qguenzen von 0,5 Hz, Raumtemperatur) dar. In dem Diagramm sind die Mittelwerte (von
30 aufeinander folgenden Messungen) in Prozent des Anfangs-K-Faktors nach jeweils
20.000 Belastungszyklen dargestellt. Es wurden finf mit ANP- und drei mit Sun- sowie
mit Novacentrix-Tinte gedruckte Proben untersucht. Die gemessene K-Faktor-
anderung betragt nach 100.000 Dehnungszyklen bei Raumtemperatur fir alle unter-
suchten Sensoren nur wenige Prozent. Eine maximale Abweichung des K-Faktor-
Wertes far mit ANP- und Sun-Tinte gedruckte DMS von ca. 2,3 Prozent wurde beo-
bachtet. Fir die untersuchte Novacentrix-Tinte wurde ein etwas héherer Wert von 3,5
Prozent gemessen. Somit zeigen die gedruckten DMS ein reproduzierbares und stabi-
les Verhalten auch noch nach 100.000 rein mechanischen Belastungszyklen.

Abbildung 49
Ergebnisse fiir die Dauerwechselbelastung der gedruckten DMS: K-Faktor-
Mittelwerte nach jeweils 20.000 Belastungszyklen
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Zum Vergleich wurde die gleiche Untersuchung auch mit einem kommerziell erhaltli-
chen Folien-DMS durchgeflhrt. Als Ergebnis ist festzuhalten, dass der Referenz-
Folien-DMS ein vergleichbares Verhalten zeigt. Die ermittelten K-Faktor-Abweichungen
erreichen max. zwei Prozent, wobei die Schwankungen je Messpunkt etwas niedriger
als bei den gedruckten DMS sind. Es ist deshalb zu vermuten, dass diese K-Faktor-
Schwankungen auch durch den Testaufbau (Unterkapitel 5.5.5), d. h. durch die Kleb-
stoffschicht zwischen DMS und Al-Substrat und durch die mit Hilfe des Leitklebstoffs
aufgeklebten Zuleitungsdrahte, verursacht werden.

6.6 Vorlaufige Wirtschaftlichkeitsbetrachtung

Nachfolgend soll der Versuch unternommen werden, eine erste Abschatzung der Wirt-
schaftlichkeit der drucktechnischen Herstellung von Sensoren vorzunehmen. Dazu

werden zunachst die reinen Materialkosten bewertet, im weiteren Verlauf aber auch die
notwendigen Verarbeitungsprozesse (Drucken, Trocknen, Verdichten) mit einbezogen.

Betrachtet man die reinen Materialkosten flir heute kommerziell angebotene Ag-
Nanodispersionen, so ist festzuhalten, dass der Preis fir 100 Milliliter Drucktinte je
nach Anbieter, Ag-Gehalt etc. zwischen € 1000,- und € 2000,- liegt. Auch die im Projekt
untersuchten Tinten liegen in diesem Bereich. Bricht man diese Kosten allerdings auf
das je Sensor erforderliche Tintenvolumen herunter, dann relativieren sich die Kosten
schnell und sind fast nicht mehr sichtbar. Am Beispiel des im Projektverlauf realisierten
DMS kann dies anschaulich belegt werden.

Geht man davon aus, dass ein einzelner DMS, wie in Abbildung 7 dargestellt, ohne
Kontaktflachen aus etwa 25.000 Pixeln (Tintentropfen) aufgebaut ist und ein Tinten-
tropfen ein Volumen von etwa 5 pl hat, dann errechnet sich fiir das Druckvolumen ei-
nes DMS eine erforderliche Tintenmenge von 0,000125 Milliliter. Bei Kosten zwischen
€ 10,- und € 20,- fir einen Milliliter Tinte errechnen sich damit reine Materialkosten
zwischen ct 0,125 bis ct 0,25. Berlcksichtigt man noch zusatzliche Materialverluste
durch erforderlichen Anlagensetup, Reinigung oder nicht nutzbare Restmengen in der
gleichen GréBenordnung, dann bleiben die reinen Materialkosten dennoch stets unter
ct 0,5.

Die weitere Bewertung der Prozesskosten ist wesentlich komplexer, da sie zum einen
von der eingesetzten Prozesstechnologie (z. B. Druckfrequenz und Diisenzahl des
Druckkopfes) und zum anderen von Mengengeristen, Arbeitskosten, Abschreibungs-
kosten etc. abhangt. Hier soll sich deshalb darauf beschrankt werden, wichtige Aspekte
herauszustellen. Der eigentliche Druckprozess ist infolge der Parallelisierung der
Werkzeuge (Druckdisen) ein extrem schneller Prozess. Industrielle Druckkdpfe verfa-
gen, anders als das im Projekt eingesetzte Laborsystem, tber bis zu 2000 ansteuerba-
re Disen, die Druckfrequenzen liegen meist im kHz-Bereich. Das Drucken von, wie im
Sensorbeispiel, erforderlichen 25.000 Pixeln ist deshalb eine Angelegenheiten von
wenigen Sekunden. Kritisch sind die heute erforderlichen Zeiten fir die Verdichtung
der gedruckten Sensoren zu betrachten. Prozesszeiten von bis zu einer Stunde sind
vor dem Hintergrund der mutmaBlich kurzen Druckzeiten nicht wirklich tragbar. Alle
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anderen Herstellschritte kdnnen in einer deutlich kiirzeren Zeit durchgefthrt werden,
meistens in Sekunden oder wenigen Minuten. Dadurch entsteht sozusagen ein Stau
vor dem Verdichtungsprozess, der durch entsprechende Produktionspuffer und Lager-
maoglichkeiten kompensiert werden muss. Ein kontinuierlicher Produktionsprozess ist
so nicht méglich und die Vorteile der schnellen, flexiblen Produktion durch das Drucken
geht verloren. Alternativ kénnte die Verdichtungskapazitat durch die Parallelisierung
einer entsprechenden Anzahl von Verdichtungséfen erhdht werden, was allerdings
hohe Investitionssummen nach sich zieht und das Problem hoher Durchlaufzeiten nur
teilweise reduziert. Die im Projekt fir DMS identifizierten erforderlichen Prozesstempe-
raturen von 250 °C schranken zusétzlich das verfligbare Materialspektrum stark ein.
Die notwendigen Energiekosten sind ebenfalls zu beriicksichtigen.

Daher ist es fur einen wirtschaftlichen Einsatz des funktionalen Inkjet-Drucks mit Na-
nodispersionen notwendig, Alternativen fir die Verdichtung durch Temperatur Uber
Konvektion zu entwickeln. Nur wenn die Prozesszeiten bei der Verdichtung sich prob-
lemlos mit dem Takt des Gesamtprozesses vereinbaren lassen und die thermische
Belastung der Substrate auf ein MindestmaB beschrankt werden kann, haben digitale
Druckverfahren das Potenzial, die Herstellung elektronischer Anwendungen zu revolu-
tionieren und eine direkte digitale Fertigung zu ermdglichen. In der aktuellen Forschung
sind diese Aspekte mittlerweile aufgegriffen worden [Hal-13] [Sch-14] [Nit-14].

6.7 Zusammenfassung der Ergebnisse

Ziel der Untersuchungen war, Erkenntnisse zu Herstellung, Eigenschaften und Lang-
zeitverhalten von prazisen gedruckten Widerstanden auf polymeren flexiblen Substra-
ten wie Polyimid (PI) und Polyethylenterephthalat (PET) zu gewinnen. Die Widerstande
wurden dabei voll additiv mittels funktionalem Inkjetdruck von silberbasierenden Nano-
partikeltinten aufgebracht und thermisch verdichtet, so dass sich die entsprechenden
Zieleigenschaften wie elektrischer Widerstand und mechanische Haftung ausbilden
konnten. Bei diesem thermischen Behandlungsprozess werden Lésemittelreste aus der
gedruckten Schicht entfernt, Stabilisatoren deaktiviert und die Metallpartikel verdichtet
bzw. bei ausreichend hoher Energieeinbringung versintert. Die so hergestellten Senso-
ren dienen zur Messung von Dehnung und Temperatur. Die gewonnenen Erkenntnisse
flieBen dann in die prototypische Realisierung von Demonstratoren ein.

Zu Beginn konnten die Grundlagen und Voraussetzungen flr eine erfolgreiche prototy-
pische Realisierung resistiver Sensorelemente mittels Inkjet-Druck erarbeitet werden.
Es gelang, durch systematische Variationen der Prozess- und Einflussparameter (bei-
spielsweise Tintentyp, Druckeinstellungen, Verdichtungsparameter wie Temperatur
und Zeit) die Wirkzusammenhé&nge bei der drucktechnischen Erzeugung feinster Lei-
terbahnstrukturen im Bereich von 100 um Linienbreite und darunter aufzuzeigen.

Far alle drei untersuchten Tinten konnten die Einflisse der skizzierten Faktoren ermit-
telt und die geeigneten Prozessparameter flr einen robusten und stabilen Inkjet-
Prozess sowie Trocknungs- und Sinterprozess erarbeitet werden. Als Qualitatskriterien
wurden dabei generelle Aspekte wie Druckprozesszuverlassigkeit (Fehlerfreiheit, Satel-
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litentropfenbildung) und geometrische Prazision (L&nge, Breite, Schichtdicke) der ge-
druckten Strukturen sowie zusatzlich das Haftungsverhalten (mechanische Haftfestig-
keit der Schichten) und Porenfreiheit herangezogen. Damit konnten Verarbeitungs-
fenster definiert werden, in denen die grundsétzliche Machbarkeit des Vorhabens ge-
geben ist. Die erreichten minimalen Strukturabmessungen fir Leiterzige liegen fir alle
untersuchten Tinten im Bereich von 85 um Breite und einer Dicke von etwas weniger
als 1 um.

Im Zuge der Prozessuntersuchungen konnte unabhangig vom eingesetzten Tintentyp
festgestellt werden, dass héhere Verarbeitungstemperaturen und langere Verdich-
tungszeiten zur Reduzierung des elekirischen Widerstandes der gedruckten Schichten
fuhren. Die Untersuchung der Morphologie der gedruckten Strukturen zeigt, dass wirk-
liches Sintern erst ab ungefahr 250°C - 300 °C stattfindet. Die maximale elektrische
Leitfahigkeit der gedruckten Schichten betragt darauf etwa 15 bis 20 Prozent der
elektrischen Leitfahigkeit von massivem Silber. Als Ursache flr die geringere elektri-
sche Leitféhigkeit kann zum einen der pordse Schichtaufbau, zum anderen der Ver-
bleib isolierender Fremdschichten auf den nur teilweise versinterten Partikeln vermutet
werden.

Die Haftfestigkeiten der gedruckten und thermisch verdichteten Silberschichten errei-
chen mit Werten von um die 3 N/mm? auf PI- und etwa 1,7 N/mm? auf PET-Folie (ohne
Vorbehandlung) Ergebnisse, die aus der Literatur bekannte Werte fir gedruckte Nano-
partikelschichten deutlich tbersteigen.

Weiterhin wurden mit der Empfindlichkeit (K-Faktor) und dem Temperaturkoeffizienten
des elektrischen Widerstands (TCR) wichtige Sensorkennwerte ermittelt und deren
Abhé&ngigkeit von der Verdichtungstemperatur untersucht. So konnte festgestellt wer-
den, dass nach Verdichtung bei héheren Temperaturen sowohl der K-Faktor als auch
der TCR-Wert zunehmen. K-Faktoren von etwa 2 bis ca. 4,3 wurden tintenabhangig fur
gedruckte Dehnungssensoren gemessen, wobei der K-Faktor kommerziell erhaltlicher
Folien-DMS aus Konstantan etwa 2,1 betragt.

Die fur gedruckte Ag-Schichten gemessenen TCR-Werte sind grdBer als die von kom-
merziell erhaltlichen DMS, so dass die Anwendung von Temperaturkompensationsme-
thoden beim Einsatz von gedruckten DMS erforderlich wird. Die Nutzung einer Wheat-
stone’schen Brliickenschaltung als Temperaturkompensation konnte erfolgreich umge-
setzt werden. Fir Temperatursensoren dagegen bedeutet ein héherer TCR-Wert eine
héhere Empfindlichkeit. Gedruckte Temperatursensoren zeigen im Temperaturbereich
von +20 °C bis ca. +100 °C ein lineares Verhalten, was auf einen konstanten TCR-
Wert hinweist. Auch hier ist feststellbar, dass eine Erhéhung der Verdichtungstempera-
tur eine Erh6hung des TCR-Wertes nach sich zieht.

Mit beiden Sensortypen lieBen sich erfolgreich Anderungen von Dehnungszusténden
und Temperaturen detektieren.



Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver Untersuchungsergebnisse 81
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

Um Erkenntnisse zu Langzeitverhalten und Zuverlassigkeit gedruckter Sensorstruktu-
ren zu gewinnen, wurden flr beide Sensortypen beschleunigte Lebensdauertests wie
Hochtemperaturlagerung, Temperaturwechselbelastung und Lagerung in feuchter
Waérme durchgefuhrt. Zusatzlich wurden die hergestellten Dehnungssensoren einem
mechanischen Dauertest Gber 100.000 Belastungszyklen unterzogen.

Bei drucktechnisch hergestellten Dehnungssensoren wurden starke Widerstandsénde-
rungen mit Anstiegen um mehr als 100 Prozent vor allem nach Temperaturwechselbe-
lastung festgestellt. Lagerung in feuchter Warme fihrt zudem bei entsprechender Dau-
er zum Totalausfall der Sensoren auf PI-Folie. Die Widerstandsénderungen der Tem-
peratursensoren auf PET waren im Vergleich dazu deutlich kleiner. Eine signifikante
TCR-Erhéhung wurde nach Temperaturwechsel- und Warme-Feuchte-Lagerung beo-
bachtet. Parallel wurde festgestellt, dass die durchgeflihrten Lebensdauertests keinen
negativen Einfluss auf die Haftfestigkeit der Silber-Schichten auf Pl und PET haben. In
einigen Fallen wurde sogar eine leichte Steigerung der Haftfestigkeit beobachtet.

Erganzend ist festzuhalten, dass gedruckte Dehnungssensoren nach zyklischer me-
chanischer Belastung von bis zu 100.000 Belastungszyklen unter den getesteten Be-
dingungen ein absolut reproduzierbares und stabiles Verhalten aufweisen, das mit dem
Verhalten herkbmmlicher Folien-DMS absolut vergleichbar ist.

Die beobachteten enormen Widerstandsveranderungen speziell auf Pl-Folie stehen im
Widerspruch zu den Aussagen der verfligbaren Literatur. Durchgefiihrte licht- und ras-
terelektronen-mikroskopische Untersuchungen konnten bis dato keine endguiltigen
Hinweise auf die Ursachen flr das beobachtete Verhalten liefern. Zur Klarung des
Sachverhalts werden deshalb nach Projektende noch weitere Untersuchungen durch-
geflhrt. So scheint nach vorlaufigen Untersuchungen die Verwendung eines geeigne-
ten Schutzlackes die Widerstandsanstiege sowohl nach Lagerung in feuchter Warme
als auch nach Temperaturwechselbelastung signifikant reduzieren zu kénnen.

Die Ergebnisse der Untersuchungen zeigen, dass mit dem Inkjet-Verfahren auf unter-
schiedliche Substrate erfolgreich metallische Widerstande gedruckt werden kénnen.
Zwar sind derzeit wichtige Aspekte des Langzeitverhaltens entsprechender Sensoren
noch nicht abschlieBend geklart, aber die gewonnenen Erkenntnisse stellen eine solide
Basis fur die breitere Nutzung dieser Technologie dar.
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Darstellung der Demonstratorkonzepte und vorlaufigen Ergebnisse der Umsetzungen

Wie bereits in Kapitel 3 dargestellt, ist im letzten Arbeitspaket des Projekts die prototy-
pische Sensorintegration vorgesehen. Auf Basis der durchgefiihrten Untersuchungen
sowie der gesammelten Erkenntnisse werden Demonstratoren, unter Nutzung des
funktionellen Inkjet-Druckes, aufgebaut. In Zusammenarbeit mit den Projektpartnern
WIKA Alexander Wiegand SE & Co. KG und Frenzelit Werke GmbH wurde beschlos-
sen, zwei unterschiedliche Typen von Funktionsdemonstratoren zu realisieren, womit
zwei Anwendungsmaoglichkeiten fir gedruckte Sensoren, ndmlich die Druck- und die
Temperaturmessung, aufgezeigt werden.

7.1 Inkjet-gedruckter Drucksensor

In der nachfolgenden Abbildung 50 ist ein elektronisches Druckmessgerat schematisch
dargestellt. Wie unter der Rubrik ,Drucksensorik” zu erkennen ist, existieren unter-
schiedliche Realisierungsmaéglichkeiten zur Druckdetektion. Neben Metalldinnfilm-
sensoren und piezoresistiven Sensoren werden ebenfalls sogenannte Keramik-Dick-
schichtsensoren eingesetzt. Beim letztgenannten Sensortyp bestehen der Grundkdrper
sowie die Membran aus einer Al,Os-Keramik. Wird ein Druck appliziert, wolbt sich die
Membran. Diese Lageanderung wird mittels der vier (auf der dem Druckmedium abge-
wandten Seite) aufgebrachten DMS resistiv ermittelt.

Abbildung 50
Prinzipdarstellung eines Druckmessgerétes

Elektrischer Anschluss Ausgangs-

signal

Elektronik

Drucksensorik

Druckanschluss Umgebungseinfliisse

Druck

Quelle: [Guss-09]
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Jeweils zwei DMS befindet sich in gedehnten, sowie in gestauchten Bereichen der
Membran (siehe Abb. 51). Der elektrische Widerstand der Dehnungselemente nimmt
dabei proportional zur Verformung zu (Dehnung) bzw. ab (Stauchung). Zur exakten
Messung der Widerstandsanderung werden die DMS zu einer Wheatstone’schen
Messbriicke verschaltet.

Abbildung 51
Verformung der Sensormembran unter Druck

Dehnungsmesstreifen

Dehnung
Stauchung

e ommmm
| e 090909090 9 Emm 090 |

Membran

Druck

Quelle: [Guss-09]

Auf den oben beschriebenen keramischen Grundkérpern, im vorliegenden Fall beste-
hend aus 96-prozentiger Aluminiumoxidkeramik (Al,Os), sollen fir die Realisierung der
Demonstratoren drucktechnisch vier DMS aufgebracht werden.

Die ersten Vorversuche zur Bedruckbarkeit zeigten, dass die Oberflachenqualitat der
untersuchten Al,Os;-Keramikmembranen fir den Inkjet-Druck im Ausgangszustand un-
zureichend ist. Oberflachenrauheit, Porositét und Riefen fuhrten zu starkem und unre-
gelmaBigem VerflieBen der Tinte, da die eingesetzte Tinte eine relativ niedrige Viskosi-
tat hat. Nach Abwagung unterschiedlicher L6sungsmadglichkeiten wurde festgelegt, die
zu bedruckende Oberflache der Aluminiumoxidkeramik-Proben zu polieren. Der Polier-
prozess wurde in zwei Schritten mit einer ,Struers RotoPol-35* Poliermaschine durch-
geflhrt. Zuerst wurde eine 6 um und danach eine 3 um Diamantsuspension eingesetzt.
Die Polierzeit betrug eine Stunde bei einer Druckkraft von 40 N. Eine Reduzierung der
Rauheit R, von 0,530 um auf 0,042 pm (Rq von 0,685 pm auf 0,102 um und R, von
4,177 um auf 1,173 um) wurde gemessen. Mit den so modifizierten Proben war eine
robuste und exakte Bedruckbarkeit gegeben. Ahnlich gute Ergebnisse wurden bei
Drucktests mit 99-prozentiger Aluminiumoxidkeramik erzielt. Da die letztgenannten
Keramikmembranen aufgrund wirtschaftlicher Aspekte nicht weiter betrachtet wurden,
beruhen die nachfolgend aufgefiihrten Ergebnisse auf den wie oben beschrieben po-
lierten Grundkdrpern aus einer 96-prozentigen Al,Oz-Keramik.



Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver Demonstratoren 85
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

Parallel wurde durch den Projektpartner WIKA ein spezielles Drucksensorlayout erar-
beitet (siehe Abb. 34). Es enthélt vier einzelne DMS-Strukturen, die eine Wheatsto-
ne‘sche Messbricke bilden. Somit kann die Temperaturabhangigkeit des elektrischen
Widerstandes kompensiert werden.

Vor der Realisierung der eigentlichen Sensorstrukturen wurden die elektrische Leitfa-
higkeit und die Haftung sowie das Langzeitverhalten der ANP-Tinte auf diesem Sub-
stratmaterial mit einer gegeniber den oben beschriebenen Untersuchungen auf Poly-
merfolien reduzierten Probenanzahl untersucht. Dazu wurden Van-der-Pauw-Struk-
turen auf die wie oben beschrieben polierten Keramikpriflinge gedruckt. Die bedruck-
ten Keramikkérper wurden zusatzlich zu den genannten beschleunigten Alterungstests
auch mit dem Temperaturschockverfahren (TS) gepruft. Diese Auslagerung wurde
beim Projektpartner WIKA extern durchgefihrt. Als Grundlage des Temperaturschock-
tests diente die DIN IEC 68-2-14. Die Proben wurden 100 Schockzyklen unterzogen.
Der Test erfolgte in einem Zweikammerklimaschrank, wobei die Temperatur in einer
Kammer -40 °C und in der anderen +125 °C betrug. Der Wechsel der Kammern dauer-
te hierbei zehn Sekunden, die Haltezeit in den jeweiligen Kammern betrug 15 Minuten.
Als Zusammenfassung der Ergebnisse dieser Untersuchungen ist festzuhalten, dass
die im Stirnabzugstest ermittelte Haftfestigkeit sowohl im Ausgangszustand als auch
nach beschleunigter Alterung sehr gut ist und die Ergebnisse auf Polymerfolien mit
Werten um 6 N/mm? deutlich Ubertrifft. Allerdings weisen die verdichteten Ag-Schichten
eine sehr geringe Kratzfestigkeit auf den Al,O5;-Keramikmembranen auf. Die an Van-
der-Pauw-Strukturen ermittelten elektrischen Leitfahigkeiten erreichen Werte von
knapp 30 Prozent bezogen auf massives Silber. Deutliche Veranderungen der Leitfa-
higkeit infolge des Alterungstests wurden, anders als auf polymeren Substraten, nicht
festgestellt.

Im n&chsten Schritt wurde die Anpassung der Druckeinstellungen sowie des Layouts
fir die Keramiksubstrate vorgenommen. Ziel war es, die Messgitter der DMS mit einer
regelmaBigen Breite von ca. 100 um zu drucken. AuBerdem sollte der Widerstandsun-
terschied zwischen den vier individuellen DMS in Brickenschaltung méglichst niedrig
sein. Fir die Sensorherstellung wurde aufgrund der guten Verarbeitbarkeit und des
hohen K-Faktor-Wertes die ANP-Tinte verdruckt (Druckkopf 1pl, 1100 dpi, Verdich-
tungstemperatur 250 °C). Im Gegensatz zu den vorher untersuchten polymeren Sub-
straten ermdglichte das Benetzungsverhalten der ANP-Tinte auf der Oberflache der
Keramikproben das Drucken von Leiterbahnen mit einer Breite unter 100 pm.

Abbildung 52 zeigt das Layout mit zwischen unterschiedlichen Kontakten gemessenen
Widerstandswerten sowie eine Mikroskopaufnahme der gedruckten Sensorstruktur.
Die Linienbreiten der gedruckten Strukturen liegen im Bereich von 93,5 + 6,5 um bei
einer Schichtdicke von ca. 0,41 um. Widerstandsunterschiede zwischen einzelnen
DMS-Strukturen unter 5 Q konnten erreicht werden, was fir eine erste Demonstrator-
herstellung akzeptabel war.
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Abbildung 52
Inkjet-gedruckter Drucksensor: Layout mit gemessenen Widerstandswerten
(links); Beispiel der gedruckten Sensorstruktur auf der Keramikmembran (rechts)

741 Q

Layout-Lin. Breite 90-100 pm

71,8 Q

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Die gedruckten Drucksensorprototypen wurden in der Folge bei WIKA zusammen-
gebaut und weiter nach DIN EN 61298-2 (Prozessmess-, -steuer- und -regelgerate —
Allgemeine Methoden und Verfahren fir die Bewertung des Betriebsverhaltens) unter-
sucht [DIN-61298].

Zusammenfassend lasst sich als Ergebnis der Qualifikations- und Auslagerungs-
untersuchungen bei WIKA festhalten, dass die wichtigsten Charakteristiken und Funk-
tionseigenschaften der mit Silbernanotinten gedruckten Sensoren untersucht und be-
wertet wurden. Es konnte nachgewiesen werden, dass Inkjet-gedruckte DMS-Struk-
turen auf Keramik grundsatzlich als Drucksensoren verwendet werden kénnen. Wéh-
rend der Untersuchungen wurden Auffalligkeiten wie Nichtlinearitaten, Hysterese und
Temperaturabhangigkeit der Empfindlichkeit erkannt, welche eine unmittelbare Ver-
wendung Inkjet-gedruckter DMS fir Serienprodukte aktuell noch ausschlieBen. Zur
endgultigen Klarung dieser Auffalligkeiten besteht nach Abschluss des Projektes weite-
rer Handlungsbedarf.

7.2 Drucktechnisch hergestellter Thermosensor

Zur Herstellung der Thermosensoren wurde ein Konzept ausgearbeitet, das vorsieht,
den Inkjet-Druck zur Herstellung feinster Strukturen mit den Vorzigen des Siebdrucks
(Geschwindigkeit, groBe Bearbeitungsflache und Schichtdicke) zu kombinieren. Dabei
soll das Siebdruck-Verfahren zur Erzeugung von langen und relativ groben Leiterbah-
nen (verlustarme Versorgung des Sensors mit Hilfsenergie) verwendet werden, wah-
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rend der Inkjet-Druck zur Herstellung der eigentlichen Temperatursensoren eingesetzt
wird. Zum Einsatz soll in beiden Féllen Ag-gefllites Material kommen (Ag-Tinte sowie
Ag-Paste). Die Sensoren sollen die Temperaturen in unterschiedlichen Bereichen einer
Heizfolie und lokale Uberhitzungen erfassen.

Abbildung 53
Prinzipdarstellung des Sensorikkonzepts zur Temperaturerfassung

Sensor (Inkjet-Druck)

<— Leiterbahn (Siebdruck)

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

In der Abbildung 54 ist ein Konzept eines Thermosensorgitters mit den dazugehdérigen
Leiterbahnen dargestellt.

- Leiterbahn (Siebdruck):  Schichtdicke: 5 um
Linienbreite: 1 mm
Widerstand: 6-30 Q (Ag-Paste)

- Sensor (Inkjet-Druck): Schichtdicke: <1 um
Linienbreite: 170 ym
Sensorlange: ca. 150 mm
Widerstand: 2,5 kQ (Ag-Tinte, Einfachdruck)

Erste Abschatzungen ergeben, dass der sich in den siebgedruckten Leiterbahnen er-
gebende elektrische Widerstand um etwa zwei GréBenordnungen kleiner ist als der
sich im Sensor einstellende elektrische Widerstand. Es ist somit davon auszugehen,
dass bei Temperaturanderungen deutlich messbare Widerstandsanderungen erzielt
werden, die ausgewertet und mit den am Sensor vorherrschenden Temperaturen in
Beziehung gesetzt werden kénnen.

Zur Demonstratorherstellung wurden vier manuell laminierte Heizfolien auf PET-Basis
(294 x 210 mm) von Frenzelit zur Verfugung gestellt. Auf den Heizfolien wurden jeweils
sechs einzelne Temperatursensoren platziert. Das T-Sensorlayout war identisch mit
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dem in Unterkapitel 6.4 beschriebenen. Die Sensoren wurden mit ANP-Tinte gedruckt
und danach bei 160 °C eine Stunde verdichtet. Die Leiterbahnen wurden danach durch
Siebdruck mit DuPont 5000 Silberpaste hergestellt. Die Heizfolien hatten, vermutlich
durch den manuellen Laminierprozess, Oberflachenbeschadigungen und tiefe Rillen
(Abb. 55), die eine unterbrechungsfreie Bedruckung unmdglich machen. Aus diesem
Grund wurde wurden zwei Tintenschichten Ubereinander gedruckt. Fir eine mégliche
Serienanwendung kann von kratzerfreien Oberflachen ausgegangen werden, so dass
kein Doppeldruck erforderlich wird.

Abbildung 54
Kratzer auf der Oberfldche der PET-Folie

250 pm ‘ . 250 pm
[ I

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm

Abbildung 56 zeigt eine zweifach bedruckte Heizfolie mit den gemessenen Wider-
standswerten. Die ermittelten Widerstandsunterschiede zwischen den einzelnen
T-Sensoren betragen unter 20 Prozent, was fir die Demonstratoranwendung ausrei-
chend ist. Der Verbau der Folien zu Demonstratoren und deren Eigenschaftsbewertung
durch Frenzelit ist allerdings zum Zeitpunkt der Erstellung dieses Berichts noch nicht
abgeschlossen.
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Abbildung 55
Gedruckte T-Sensoren mit Versorgungsleiterbahnen auf der Heizfolie
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Sensor (Ink-jet Druck)
Schichtdicke: < 1 pm
Linienbreite: 170 ym

Leiterbahn (Siebdruck)
Schichtdicke: 5 ym
Linienbreite: 1 mm

Quelle: Technische Hochschule Nirnberg Georg Simon Ohm







Forschungsbericht — Digitaler Druck resistiver Zusammenfassung und Ausblick 91
Sensorstrukturen aus Nanodispersionen
bayme vbm — Oktober 2015

Zusammenfassung der erzielten Ergebnisse und Ausblick

In diesem Forschungsprojekt wurden die Einsatzmdglichkeiten des Inkjet-Drucks fiir
die Realisierung resistiver Sensoren unter Nutzung nanoskaliger Werkstoffe unter-
sucht. Dazu wurden drei kommerziell erhaltliche Silberdispersionen verwendet und
diese mittels Inkjet-Druck verarbeitet. Es folgte das Trocknen und Verdichten bzw.
Sintern der Strukturen mittels Konvektionserwarmung in Normalatmosphare, um
elektrisch leitfahige und mechanisch stabile Sensorstrukturen zu erzeugen.

Die vorliegenden Ergebnisse zeigen, dass sich schon heute Dehnungs- und Tempera-
tursensoren mittels des Inkjet-Druckprozesses und unter Nutzung von nanopartikularen
Ag-Dispersion erfolgreich herstellen lassen. Im Vergleich zu konventionell hergestellten
Sensorstrukturen, z. B. mittels Lithographie, ermdglicht das verwendete Inkjet-Druck-
verfahren eine flexible und maskenfreie Aufbringung der Sensormaterialien. Des Wei-
teren lassen sich die Sensorstrukturen auf unterschiedliche Oberflachen (Polymere,
Keramiken etc.) applizieren. Es konnte mit Hilfe hergestellter Demonstratoren grund-
satzlich belegt werden, dass der angestrebte Ansatz der integrierten Strukturierung
und Aufbringung von Sensoren in einem Arbeitsschritt méglich ist.

Andererseits blieben im Verlauf des Projektes vor allem in Hinblick auf das Langzeit-
verhalten der gedruckten Sensoren Fragen offen, die auf Basis der in der verfligbaren
Literatur vorliegenden Informationen so nicht erwartet wurden. Hier sind weitere An-
strengungen erforderlich, um die Wirkzusammenhénge verstehen und darauf aufbau-
end VerbesserungsmaBnahmen ableiten zu kénnen.

In Hinblick auf die industrielle Einsetzbarkeit stellen die heute erforderlichen, sehr lan-
gen Verarbeitungszeiten und teilweise hohen Prozesstemperaturen ein weiteres Ver-
besserungspotenzial dar. Prozesszeiten von der Dauer einer Stunde und erforderliche
Temperaturen von 250 °C - 300 °C schranken sowohl die wirtschaftlich sinnvolle An-
wendbarkeit als auch die zur Verfigung stehende Materialbasis ein. Die reinen Materi-
alkosten der Drucktinten — auch wenn diese auf den ersten Blick astronomisch er-
scheinen — fallen bei den Produktkosten dagegen nicht ins Gewicht. Aktuelle Entwick-
lungen bei den Verdichtungs- und Sinterverfahren sowie Innovationen bei den Druck-
tinten deuten darauf hin, dass in Klrze Prozesszeiten von wenigen Sekunden bei deut-
lich reduzierten thermischen Belastungen mdglich sein werden.

Die Ergebnisse des Projektes stellen eine solide Basis flur die breitere Nutzung digitaler
Drucktechnologien fir die Sensorherstellung und im weiteren Sinne fir die Produktion
elektronischer Erzeugnisse dar.
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