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Reaktive Nanomultischichten
zum Loten ohne Ofen

Das Figen mit Reaktivfolien ist ein kirzlich entwickeltes Fi-
geverfahren, bei welchem reaktive Nanomultischichten aus
zwei oder mehr (Halb-)Metallen zum Einsatz kommen: durch
eine exotherme Reaktion zwischen den Metallschichten kann
innerhalb kirzester Zeit lokal eine grosse Menge an War-
me erzeugt werden. Diese W&rme kann zum Beispiel zum
Aufschmelzen von Lotschichten genutzt werden. Die Vorteile
dabei: es ist keine externe Warmequelle nétig und die zu
verbindenden Bauteile bleiben wdhrend des Figevorgangs
praktisch kalt. Hierdurch ergibt sich eine Vielzahl von Még-
lichkeiten fir innovative Figeprozesse.

Bastian Rheingans, Lars P.H. Jeurgens,
Jolanta Janczak-Rusch
Empa, 8600 Dibendorf, Schweiz

Reaktive Nanomultischichten

Reaktive Nanomultischichten (RNMS oder RMS) bestehen
aus einer Vielzahl alternierender Schichten aus Metallen
oder Halbmetallen, z.B. abwechselnd Nickel (Ni) und Alumi-
nium (Al), oder Titan (Ti) und Bor (B). Die einzelnen Schichten
haben dabei eine Dicke von nur wenigen Nanometern (Abb.
1). Nach Aktivierung («Zindung») kénnen diese Metallschich-
ten unter starker Warmeentwicklung miteinander reagieren,
im Fall von Ni und Al zu der intermetallischen Verbindung
NiAl. Die Geschwindigkeit der Reaktionsfront kann dabei bis
zu mehreren m/s betragen. Somit wird innerhalb sehr kurzer
Zeit eine grosse Menge an Wéarme freigesetzt (Abb. 2). Die-
ser Prozess lasst sich mit dem aluminothermischen Schweis-
sen (Thermitschweissen) vergleichen: hier reagiert Aluminium
mit Eisenoxid zu Eisen und Aluminiumoxid. Durch die grosse
Reaktionswdrme, die dabei entsteht, wird das Eisen verflis-
sigt; das Aluminiumoxid schwimmt als Schlacke obenauf. Bei
den reaktiven Nanomultischichten ist allerdings die interme-
tallische Phase neben der Reaktionswérme das einzige Re-
aktionsprodukt. Die produzierte Warmemenge kann dabei

Ni + Al

Reaktions-

arme

Bildung der
intermetallischen Phase
NiAl aus Ni und Al

sowohl iber das verwendete Reaktivsystem (Tabelle 1) als
auch tber die Gesamtdicke der Schichten (d.h. die Anzahl
der Schicht-Wiederholungen) eingestellt werden. Doppelte
Gesamtdicke entspricht dabei ungefdhr doppelter Wérme-
menge. Die Schichten werden in der Regel durch physika-
lische Gasphasenabscheidung (Magnetron-Sputtern) aufge-
tragen, entweder direkt auf die Bauteiloberflache oder auf
ein Tréigermaterial, von denen die fertigen Schichten als RN-
MS-Folien, oder «Reaktivfolien», abgelést werden kénnen.

Der Einsatz von RNMS-Folien zum Léten

Das Figen mit reaktiven Multischichtsystemen wurde mass-
geblich in den USA im Laufe der letzten 20 Jahre entwickelt
[1, 2]. Die Empa beschéaftigt sich seit iber 10 Jahren mit der
Erforschung von Nanomultischichtsysteme und der Entwick-
lung darauf basierender innovativer Figeprozesse [3-7] (s.
auch Textbox «aktuelles Forschungsprojekt»). Zum Léten mit
RNMS-Folien wird die RNMS-Folie zwischen zwei Lotschich-
ten eingebracht und gezindet (Abb. 3). Die praktische Um-
setzung mit einem Flip-Chip-Bonder ist in Abb. 4 dargestellt.
Die Zindung kann z.B. durch einen elektrischen Funken oder
auch kontaktfrei durch einen Laser erfolgen. Die Wérme, die
bei der Reaktion erzeugt wird, schmilzt das Lot kurzzeitig auf,
sodass eine stoffschlissige Verbindung zwischen Bauteil, Lot
und Reaktivfolie entsteht. Die durchreagierte Reaktivfolie
verbleibt dabei als intermetallische Schicht zwischen den
beiden Lotschichten (Abb. 5). Nachteile fir die Eigenschaften
der Figeverbindung ergeben sich dadurch in der Regel nicht,
da die intermetallische Schicht meist eine hohe mechanische
Festigkeit und eine gute thermische Leitfdhigkeit aufweist
(Abb. 6). Da die Reaktion je nach Folientyp mit mehreren Me-
tern pro Sekunde voranschreitet, ist der Figeprozess je nach
Flache in wenigen Millisekunden bis Sekunden beendet. Eine
leichte bis mittlere Druckbeaufschlagung (ca. 0.5 MPa - 3
MPa) hilft bei der Verbesserung der Figequalité.

NiAl

Abb. 1: Rasterelektronenmikroskopie-Aufnahme einer Ni-Al RNMS-Folie vor (links) und nach (rechts) der Reaktion zu NiAl.

Abb. 2: Reaktionsverlauf in einer Ni-Al RNMS-Folie (5.0 mm % 5.5 mm), aufgenommen mit einer Hochgeschwindigkeitskamera. Die Reaktionsdauer betrdgt
ca. 2.5 ms. Die Zundung erfolgte elektrisch mittels zweier Elektroden am unteren Rand der Folie.
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Abb. 3: Schematischer Aufbau der Fiigezone beim reaktiven Figen

RNMS-Folien vom Typ Ni-Al sind bereits kommerziell er-
haltlich. Typische Dicken sind z.B. 40um, 60um und 250 um.
Die RNMS-Folien lassen sich mechanisch (Skalpell, Schere),
besser jedoch mittels Laser mit geringem Energieeintrag (um
eine verfrihte Zindung zu vermeiden), zu geeigneten Pre-
forms zurechtschneiden. Ni-Al RNMS-Folien sind primér fir
den Einsatz mit Weichloten konzipiert. Fir hochschmelzende
Lotwerkstoffe (Hartlote) sind héherenergetische Systeme in
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der Entwicklung. Hier bietet sich auch die Vorbelotung der
Bauteile an (z.B. galvanisch oder durch Pastenapplikation
mit anschliessender Warmebehandlung), sodass nur noch
die Oberfléche des Lotwerkstoffs aufgeschmolzen werden
muss.

Generell lasst sich das Verfahren fir alle I6tf&higen Ober-
flachen anwenden, solange die Oberflachen der Bauteile
und Lotwerkstoffe frei von Verunreinigungen sind. Der Ein-
satz von Flussmitteln ist nicht notwendig: wegen der exirem
kurzen Prozesszeiten spielt Oxidation wahrend des Létvor-
gangs praktisch keine Rolle. Diinne Oxidschichten auf tro-
cken gelagerten Zinn-Létfolien werden durch die lokal sehr
hohen Prozesstemperaturen aufgebrochen und missen nicht
extra entfernt werden. Falls der Grundwerkstoff der Bauteile
nicht 16tféhig ist (z.B. im Falle von Keramiken), kann die L&t-
barkeit Gber eine geeignete Metallisierung realisiert werden.
Der Prozess des Létens mit Reaktivfolien ist somit prinzipiell
sehr einfach durchfihrbar. Im Vergleich zu konventionellen
Létverfahren muss jedoch besondere Sorgfalt auf die Ausle-
gung des Létsystems, welches die Lotwerkstoffe, Reaktivfolie
und Bauteile umfasst, gelegt werden: wird zu wenig Wérme
durch die Reaktivfolie erzeugt, schmilzt der Lotwerkstoff ent-
weder nicht komplett auf, oder es erfolgt keine gute Benet-
zung der Oberfléchen durch das Lot. Andererseits kann eine
Uberproduktion an Warme zu einer Schéadigung der Bauteile
fihren (z.B. durch Thermoschock oder nachteilige Gefiigeén-
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Abb. 4: Praktische Durchfihrung des reaktiven Figens, hier im Labormassstab: (a) manueller Flip-Chip Bonder zur prézisen Ausrichtung von Bauteilen und
definierter Druckbeaufschlagung. Der Bildschirm (Prozesskamera) zeigt die Seitenansicht der Probe. Die elektrische Zindbox erméglicht eine zeitgleiche
Zindung der Reaktivfolie an mehreren Stellen. (b) Detailaufnahme der Probe mit aufgesetzten Zindspitzen. (c) Figekomponenten und gefigte Probe aus
(metallisiertem) Aluminiumoxid. (d) Snapshots eines reaktiven Figeprozesses fir Borosilikatglas. Der gesamte Prozess kann als real-time Video auf dem
Youtube-Kanal der Empa abgerufen werden (https://www.youtube.com/watch2v=1ti4JJR3piQ).
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Reaktive Nanomultischichten zum Loten ohne Ofen
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Abbildung 5: Querschliffe von reaktiv geldteten Materialien [5]. Die
durchreagierte Reaktivfolie verbleibt als eingebettete Schicht zwischen den
beiden Lotschichten.
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Abb. é: Scherfestigkeiten reaktiv hergestellter Figeverbindungen fir
verschiedene Grundwerkstoffe [5] (vgl. Abbildung 5). (*) Die Festigkeit

der Borosilikatglas- (BS) und Silizium (Si)-Verbindungen wird durch die
Scherfestigkeit des Grundwerkstoffs bestimmt, d.h. das Grundmaterial
versagt vor der Létverbindung. Die vergleichsweise niedrige Scherfestigkeit
im Falle von Kupferverbindungen wird durch eine nicht weiter optimierte
Mikrostruktur der Létzone verursacht. Fiir néhere Informationen siehe [5].

derungen [3,4]). Ebenso missen produzierte Warmemenge
und Lotmenge aufeinander abgestimmt werden (es kann ggf.
von aussen zugeheizt oder gekihlt werden). Zudem spielen
die thermischen Eigenschaften der Bauteile eine grosse Rolle:
so kann es bei einem schlechten Warmeleiter wie z.B. Glas
zu einem regelrechten Wérmestau in der Figezone kommen.
Ein guter Warmeleiter wie z.B. Kupfer kann schlimmstenfalls
die Reaktionswarme so schnell ableiten, dass der Lotwerk-
stoff nicht mehr komplett verflissigt wird. Durch eine prézise
Abstimmung von Reaktivfolie, Lotwerkstoff und Metallisie-
rungen auf die zu fiigenden Bauteile kénnen jedoch auch
in schwierigeren Fallen optimale Prozessergebnisse erzielt

werden (Abb. 7).

Vor- und Nachteile des reaktiven Fiigens
Die Vorteile des reaktiven Figens ergeben sich primér aus
der lokalisierten und genau dosierbaren Warmeerzeugung

durch die RNMS-Folien:

Es ist keine externe Warmequelle (z.B. Ofen, Létkolben) not-
wendig, d.h. der Létprozess kann praktisch Gberall durchge-
fihrt werden.

e Der Warmeeintrag in die zu figenden Bauteile ist lo-
kal stark begrenzt, sodass auch temperaturempfind-
liche Bauteile oder Materialien mit stark unterschied-
licher thermischer Ausdehnung geldtet werden kdnnen
(Abb. 7).

e Der Prozess ist unabhéngig von der Arbeitsatmosphére
und kann daher an Luft, unter Vakuum, oder unter einer
gewiinschten Atmosphére durchgefihrt werden.

e Der Einsatz von Flussmittel ist nicht notwendig.

e Durch die hohe Reaktionsgeschwindigkeit ergibt sich
eine sehr kurze effektive Prozesszeit.

e Die Verwendung von Reaktiv- und ggf. auch Létfolien
ermdglicht eine einfache manuelle oder auch vollauto-
matisierte Handhabung der Komponenten.

e Die Fugeverbindung weist generell gute mechanische
und physikalische Eigenschaften wie hohe Festigkeiten
(Abb. 6, [5]), gute thermische Leitfahigkeit und hohe
Temperatur- und Feuchtigkeitsbesténdigkeit auf, die mit
anderen Létverfahren vergleichbar sind.

Nachteilig ist:

e Der Preis der Reaktivfolien ist bislang noch vergleichs-
weise hoch (derzeit ca. 0.50 CHF pro Quadratzentime-
ter). Hier sind jedoch aufgrund der zunehmenden Ver-
breitung des Verfahrens fallende Preise zu erwarten.

e Aufgrund der Sprédigkeit der Reaktivfolien lassen sich
gekrimmte Figeflachen nur eingeschrankt realisieren.

e Die prdzise Auslegung des Figesystems zum Erreichen
einer hohen Figequalitét erfordert eine gewisse Erfah-
rung.

Anwendungsgebiete

Die oben aufgefihrten Vorteile machen das reaktive Figen
vor allem fir die Mikroelektronik oder Mikrosensorik interes-
sant: Hier besteht haufig der Bedarf nach einer spannungs-
armen, dauerhaft festen und méglichst gut warmeleiten-
den Figeverbindung. In vielen Féllen kann konventionelles
(Weich-)Laten nicht eingesetzt werden, da die Komponenten
entweder die auftretenden Prozesstemperaturen nicht schad-
los Gberstehen oder sich beim Abkihlen nach dem Létpro-
zess thermischen Eigenspannungen aufbauen, welche sich
negativ auf die Funktion der elektronischen Komponenten
auswirken kénnen. Hier erlaubt es das reaktive Figen durch
die lokal begrenzte Erzeugung von Warme vergleichsweise
eigenspannungsarme Figeverbindungen herzustellen, ohne
dass die Komponenten dabei thermisch belastet werden (vgl.
Abb. 7). Durch die Unabhdngigkeit des Figeprozesses von
der Umgebungsatmosphére kann der Prozess auch unter
definierter Atmosphére durchgefihrt werden, was die Ver-
kapselung von Sensoren oder Dioden erméglicht. Einzelne
realisierte Anwendungen finden sich in der Fachliteratur
[8-10]. Weiteres Anwendungspotential im Elektronikbereich
liegt beispielsweise im Aufbau komplexer Sensor-Systeme, in
der vor-Ort-Montage von Sensoren und in der Fertigung von
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Abb. 7: Realisierung verschiedener Materialkombinationen durch reaktives Figen. Durch die geringe Erwdrmung der Materialien wahrend des
Figeprozesses kénnen die Eigenspannungen, die durch unterschiedliche thermische Ausdehnungskoeffizienten der Figepartner entstehen, minimiert

werden. (a) Kupfer, Silizium und Borosilikatglas auf Aluminiumoxid (b) Borosilikatglas auf Kupfer.
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Abb. 8: Anwendungsnahe Beispiele zum reaktiven Figen. (a)+(b) Peltier-Element mit Kihler, Kupferleitplatte und zwei PT100-Temperaturfihlern. Sémtliche
Figeverbindungen zwischen den Komponenten wurden durch reaktives Figen hergestellt. ¢) Test-Schwingkdrper aus Invar36 mit geklebter oder reaktiv
geléteter Verbindung. Aufgrund des hohen Nickelgehalts kann Invar36 ohne Metallisierung direkt reaktiv gefigt werden.

hochwertigen Kleinserien. Es kann auch als Alternative zum
step-soldering oder beim fléchigen Reparaturléten einge-
setzt werden. Durch die hohe mechanische, thermische und
chemische Stabilitét und gute Wérmeleitfahigkeit der Lot-
verbindung bietet sich das reaktive Fiigen als Ersatz fir Kle-
beverbindungen an (Abb. 8). Kommerziell wird das reaktive
Figen bereits zum Léten von Sputter-Targets eingesetzt [11].
Herausfordernd und spannend bleiben bislang beispiels-
weise noch das Figen grosser Fléchen und die Realisierung
mechanisch hochfester Figeverbindungen, z.B. als Ersatz
fir Hartlétprozesse. Das Labor fir Figetechnologie und
Korrosion der Empa verfigt iber langjéhrige Erfahrung im
Bereich reaktives Figen und bietet Industriepartnern Unter-
stitzung bei der Ausarbeitung spezifischer Produktlésungen.

Typ | produzierte Warmemenge | Beispiel
niedrig 30 - 59 kJ/ mol-atom Ti-Al
mittel 60 — 89 kJ/ mol-atom Ni-Al*
hoch >90 kJ/ mol-atom Pd-Al

Tabelle 1: Reaktionswdarme verschiedener intermetallischer Reaktivsysteme.
(*) Fir Ni-Al entspricht dies einer Energiedichte von ca. 8 kJ/cm?.
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Aktuelles Forschungsprojekt «Schonendes reaktives Fiigen von Mikrosystemen»
Stephan Knappmann!, Jolanta Janczak-Rusch?, Axel Schumacher!, Bastian Rheingans?, Irina Spies', Lars P. H. Jeurgens?

Die Empa und die deutsche Forschungsgesellschaft Hahn-Schickard fihrten im Zeitraum 2016-2018 ein gemeinsames,
grenziiberschreitendes Forschungsprojekt zum schonenden reaktiven Figen im Bereich der Mikrosystemtechnik durch.
Die wissenschaftlich-technologische Zielsetzung des Projekts war die Entwicklung eines besonders schonenden reaktiven

Figeprozesses fir Anwendungen in der Mikrosystemtechnik. Insbesondere sollte untersucht werden, ob die explosive Re-
aktion der RNMS-Folien und die rasche Erwdrmung und Abkihlung der Figezone eine thermomechanische Schockwelle
erzeugt, die zum Ausfall von empfindlichen Bauteilen, wie z.B. halbleiterbasierten Sensoren oder Peltier-Elementen, fish-
ren kdnnte. Hierzu wurde die mechanische Komponente der Schockwelle mit hochdynamischen Beschleunigungssensoren
ausfihrlich charakterisiert [12, 13]. Im Laufe des Projekts wurde festgestellt, dass der thermische Schock bei empfindlichen
Materialien wie z.B. Glas zu Schadigungen fihren kann, wenn das Fiigesystem nicht entsprechend optimiert wird [4]. Ba-
sierend darauf wurden mehrere Methoden entwickelt, um die Auswirkungen der thermomechanischen Schockwelle zu mi-
nimisieren und somit optimale Fiigequalitéten fir unterschiedlichste Materialien und Materialkombinationen zu realisieren
[4,5,12,13]. Zudem wurden Auslagerungstests bei erhdhter Temperatur und Luftfeuchtigkeit in Angriff genommen, um die
Alterungsbestandigkeit der reaktiven Figeverbindungen zu charakterisieren.
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