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Beschreibung

"Verfahren zur chemischen Behandlung
von Keramikkdrpern mit nachfolgender Metallisierung"

Zusatz zu DBP. ... ... (Patentanmeldung P 35 23 958.1)

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur chemischen Be-
handlung von Keramikkdrpern mit nachfolgender Metallisie-

rung nach dem Oberbegriff des Patentanspruchs 1

Ein derartiges Verfahren ist bekannt aus dem Hauptpatent
DBP . ... ...(deutsche Patentanmeldung P 35 23 958.1). Das
dort beschriebene Verfahren ist insbesondere zur haftfe-
sten Metallisierung von plattenfdrmigen Keramikkdrpern
geeignet, die als Substrate fiir gedruckte Schaltungen in
der Elektrotechnik verwendet werden. Bei einem derartigen
Anwendungsfall ist es besonders wichtig, daB die Keramik-
kdrper in genau gleichbleibender Weise zundchst vorbehan-

delt werden, so daB insbe-

o —
.
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sondere die sogerannte Brennhaut entfernt wird und eine.

genau definierte Aufrauhunz der Ober:lache erfolgt. Dieses.
erfolgt mit Hilfe einer Alkalihydroxidschmelze, der ins- .
besondere eine genau definierte Wassermenge zugesetzt

wird.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine weitere

Ausbildung der Erfindung gemdB dem Hauptpatent anzugeben.

Diese Aufgabe wird geldst durch die im kennzeichnenden

Teil des Patentanspruchs 1 angegebenen Merkmale.

ZweckmdBige Ausgostaltungen.31nd den Lnteranspruchen

entnehmbar.

Die Erfindung geht aus von der Erkenntnis, daB eine ent-
scheidende Voraussetzung ‘fiir eine gleichmdBige und zuver-
lissig hohe Belegungsdlchte von katalytischen Keimen sowie
gine glelchmaﬁlg hohe Haftfestlgkelt der stromlos-chemlsch

abgeschiedenen Kupferschicht darin besteht, eine bezugllch

-Reinigung, Benetzbarkeit und aufrauhenden Atzangriff der

Keramikoberfldche reprodu21erbare Vorbehandlung zu errei-

hen, was in bekannten Verfahren unberiicksichtigt isct.

Die_Erfindung wird im folgenden anhand von Ausfihrungs-

beispielsn ndher erldutert.

Die Erfindung beruht darauf, daB insbesondere die soge-

nannte "glasartige Brennhaut" welche die meisten Keramik- .
Qualititen chemisch inert macht, reproduzierbar entzﬂrnt

wird. Nach diesem Vertahren werden die Keramikoberfldchen >

i
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nicht nur gereinigt, sondern vielmehr durch einen Abtra-
gungsprozel chemischer Art aktiviert, damit chemische
Bindungen zu den Oberflichen freigelegter Keramikkristalle
erfolgen kdnnen. Dieser Abtragungsprozed darf die Ober-
flichen aber weder zu stark aufrauhen, noch das Material-
gefige lockern, da anderenfalls die erforderlichen mecha-
nischen Verankerungen zu leicht ausbrechen. Ein chemischer
{tzprozed, durch den primdr die Nglasartige Brennhaut”
entfernt wird, ist daher am geeignetsten. Fiir das in der
Flektronik am meisten angewandte Keramik-Substratmaterial
Aluminiumoxid sind aus der Literatur (vgl. z.B. R. Bock:
AufschluBmethoden der anorganischen und organischen Chemie,
Verlag Chemie, Weinheim/BergstraBe, 1972) eine Reihe von
{tzmitteln bekannt, so z.B. Phosphor-, Schwefel-, Sal-
peter- und FluBsdure oder Ammoniumhydrogenfluorid sowie
auch Vatronlauge oder eine Natriumhydroxid——Schmelze. Die
Sauren erweisen sich aber in der Regel als zu wenig wirk-
sam, wahrend die Alkalien erst bei sehr hoher Temperatur,
dann aber bereitsTzu stark oder ungleichmdBig, die Keramik-
oberfliche angreifen. Wird das 2.B. aus der DE-0S 31 50399
bekannte Verfahren einer Tauchbeschichtung mit Natronlauge
angewandt, so muB eine derart hergestellte Schicht erst
eingetrocknet werden, wobei die Gefahr der Karbonatisie-
rung bestehtT, und dann bei sehr hoher Temperatur (ca.
500°C) gebrannt werden, wobei die geringen Alkalihydroxid-
mengen sich ungleichméaBig verteilen und schnell mit der
Unterlage abreagieren, SO daB kein weiterer Atzangriff
erfolgen kann. Auch bei dem Verfahren einer Tauchbehand—
lung in einer Schmelze von Natriumhydroxid kann selbst beil
iiber dem Schmelzpunkt von NaOH (Fp = 318°C) liegenden

Temperaturen kein wesentlich starkerer Atzangriff erfolgen.
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Es wurde gefunden, dal sich der Atzangrlff der NaOH-KOH-
Schmelze bereits durch einen relativ geringen Wassergehalt
betrichtlich steigern LlEBtT. Es wurde_auﬁerdem gefunden,
daB sich durch den gesteigerten itzangriff die Oberfliche
auch von Aluminiumnitrid—&eramik viel stidrker und vor 7
allem gleichmdBiger aufrauhen 143t und durch den dadurch
erhdhten Anteil der mechanischen Verankerungen bei Me-
tallisierungsn eine erhebliche Steigerung der Haftfestig-

keit eintritt.

Eine mit einigen Prozenten Wasser angesetzte und frisch
angewandte YaQH-Schmelze bewifkt zwar recht gute Aufrau-
hungen, ist aber in ihrer Wirkung sehr schweé zu reprodu-
zieren. Ein konstanter und zugleich hdherer Wassergehalt
der YaOH-Schmelzerist dagegen durch eine Gasatmosphdre mit

einem bestimmten Wasserdamprpartlaldruck (wie in der P

3523 961.1 beschrieben) iiber der Schmelze zu erZLelen. Wird

mit dleser Atmosnhar= zugleich dafiir gesorgt, dafB kein
Konlendioxid zur Schmelze gelangen kann, so wird auch
deren Karbonatisierung wirksam verhindert. Das Ver:ahren
1Rt sich ebenso gut auch mit den ubrlgen_Alkallhydroxlden
wie z.B LiOH und KOH oder Mischungen aus diesen durchfiih-
ren. Das Verfahren ist nicht auf oxidische Keramiken
beschrinkt sondern auch auf andereﬁeramikartenWie z.B.
Aluminiumnictrid, Siliciumnitrid oder Siliciumcarbid an-

wendbar.

Ein Schutz empfindlicher Keramikteile ?or dem Zerspringen
durch Temperaturschock bedingte. Spannungen sowie eine
weitere Ste gerung der iAtzrate bzw. der Reorodu21erbarke1t
gelingt durch eine Vorwdrmung der Keramikkdrper vorzugs-'

weise in der Schutzgasatmosphdre.

%
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Die Erfindung soll anhand der folgenden Ausfihrungsbei-

spiele ndher erldutert werden:

1. Ausfiihrungsbeispiel:

Keramiksubstrate aus Aluminiumnitrid (98% Al N) mit den
Abmessungen 25 x 25 X imm’ werden iiber einer Schmelze aus
41 Gew.% NaOH und 359 Gew.% KOH (Eutektikum) bei 200° C fir
15min vorgewdrmt und anschlieBend fiir 10 min in diese
getaucht. Nach dem Herausziehen und Abkiihlen werden die
Substrate in einer 5%igen Natronlauge bel Ultraschallan-
regung nachbehandelt und anschliefend in demineralisiertem
Wasser grindlich gespilt. Die mittlere Rauhtiefe der
Keramikoberfliche hatte dadurch von urspringlich 0,6 um

auf ca. 1.0um zugenommen.

Zwecks anschliéﬁen&en~311amlnﬁ_ghgmischer Metallisierung

werden di Substrat nacheinander in eine Zinn(II)=-chlorid=-
Lésung, in Wasser wund in eine Palladiumchlorid=-Ldsung
getaucht sowie abschlieBend in Wasser gespilt, um in
bekannter Weise mit katalytischen Keimen belegt zu werden.
Es erfolgt dann die stromlos-chemische Abscheidung einer
ungefihr o,3 um dicken Kupfer-Basisschicht aus einem
derzeit handelsiiblichen chemischen Kupfer-Formaldehyd-Bad
sowie nach der Spilung die Verstirkung der Kupferschicht

auf ca. 15um in einem derzeit handelsiiblichen galvanischen

Kupfersulfat-Bad.

Zur Haftfestigkeitspriifung werden an einer Keramikprobe
fotodtztechnisch imm breite Streifen prdpariert, und mit
einer Zugpriifmaschine wird die Kraft zum senkrechten

Abschilen dieser Streifen gemessen. Es wird dabei eine
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Schélkraf* von ungefdhr o,7 N/mm festgestellt. Ohne Vor-
behandlung in der KO0H-NaOH-Schmelze ist die Haftung der
Kupferschicht'ungleichméﬁig—und weist allenfalls eine

Schilkraft von 0,1 N/mm aul.

2. Ausfithrungsbeispiel:

Aluminiumnitrid-Keramiksubstrate, wie in Beispiel 1,
werden nach einer Vorwérmung'auf'300°c 10min lang in eine
Natfiumhydroxid-Schmelze getaucht, iiber welche zuvor 2 :
Std. lang eln Stickstoff- Wasserdamofstrom geleitet wurde.
Die Temperatur der Schmelze betrug 320°C. Die Keramik- 7
proben batten nach der Spiilung und Trocknung eine mittlere

Rauhigkeit von ungefahr 1,5 um. Nach der Bekeimung dieser

Proben wurde mit unge:ahr 6,1 um Vlckel Phosphof aus einem

derzeit handelsiiblichen Nickel-Hypophosphit- -Bad vormetal-

‘lisiert und nach der Spiilung in einem Kupfersulfatbad auf

ungaxahr 15 um Schlchtdlcke mit Kupfer galvanisch ver-
stirkt. Nach der fotoatztechnlschen Herstellung von 1lmm
breiten Schaszrellen wurden Schdlkridfte von 1,0 N/mm

gemessen.

.,
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur chemischen Behandlung von Keramikkdrpern
mit nachfolgender Metallisierung, insbesondere in einer
Alkalihydroxidschmelze behandelte Keramikplatten, auf
denen durch mindestens eine nachfolgende Metallisierung
mindestens eine elektrische Schaltung erzeugt wird, bei
welchem Verfahren

- die Keramikkérper zundchst vorgewdrmt werden,

- die vorgewdrmten Keramikkdrper mit einer zusatzhalti-
gen Alkalihydroxidschmelze behandelt werden wdhrend
einer Zeit, die in einem Zeitbereich von 1s bis 10h
vorzugsweise 1 bis 30 min liegt,

- die Behandlung in einer Schutzgasatmosphire durchge-
fiihrt wird,

- die Keramikkdrper anschliefiend einer thermischen

sowie chemischen Nachbehandlung unterzogen werden und
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- darén anschlieBend die Ketaliisierung erfolgt,
nach DBP. ... ...(deutsche Patentanmeldung P 35 23 958.1),

dadurch gekennzelcnnet

- daB mindestens einer der Keramikkdrper aus Nltrld-
haltigem Material besteht,

- daB die Alkalihydroxidschmelze aus einer NaOH-KOH-
Mischung gebildet wird und

- dal die Alkallhydrox1dschmelze einen Wassergnhalt von
0,01 bis 10 Gew.% hat.

2. Verfahren zur chemischen Behandlung von Keramikkdrpern
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnét, da mindestens
einer der Keramikkﬁrper'aus'Aluminiumnitrid-haltigem

Material besteht..

nach Anpruch 1 oder Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
daB die Alkalihydzoxidschmelze aus einer eutektischen
NaOH-KOH-Mischung (41Gew.% NaOH) gebildet wird.

4. Verfahren zur chemischen Behandlung von Keramikkdrpern
nach einem der vorhergehenden Anéprﬁche, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Alkalihyd:oxidSchmelze einen Wasserge-

halt von vorzugsweise 1Gew.% hat.

e
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