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Kurzfassung

Im Bereich der medizinischen Diagnostik oder der zerstdrungsfreien Ma-
terialpriifung ist die auf dem Rontgenabsorptionskontrast basierende Ra-
diografie heute eine wichtige Methode, um Informationen iiber das Innere
von Objekten zu erlangen. Fiir Objekte mit sehr dhnlichen Absorptions-
koeffizienten, wie gesundes und karzinogenes Gewebe liefert der Absorp-
tionskontrast hiufig unzureichende Informationen. Eine vielversprechen-
de Methode einer kontrastreichen Bildgebung bietet hier die Messung des
Phasenkontrasts, welche im Gegensatz zur Messung des Absorptionskon-
trast jedoch nicht direkt gemessen werden. Es werden spezielle Aufbau-
ten bendtigt, um die Phaseninformationen in messbare Signale zu wandeln.
Eine Moglichkeit ist die gitterbasierte Talbot—Interferometrie. Bei dieser
Methode wird ein Interferenzmuster mit einem hoch absorbierenden Gitter
einer Periodizitit im Bereich weniger Mikrometer abgerastert. Neben der
Qualitit spielt das Absorptionsvermodgen und somit das Aspektverhiltnis
der Gitter eine entscheidende Rolle fiir den erreichbaren Kontrast. Heute
gibt es unterschiedliche Ansétze solche Gitter herzustellen, die erreichten
Aspektverhiltnisse sind jedoch limitiert.

Im Rahmen dieser Arbeit wird der LIGA—Prozess genutzt, um erstmalig
Gitter mit einem Aspektverhiltnis von mindestens 100 herzustellen. Die-
se Herstellung stellt einen wichtigen Schritt hin zur Implementierung der

Phasenkontrastmethode in die medizinische Diagnostik dar.






Abstract

In the field of medical diagnostics or non—destructive material examination,
radiography based on the X—ray absorption contrast is an important tool, of-
fering informations about the inside of an object. The information based on
the absorption contrast is often insufficient for objects with similar absorp-
tion coefficients like healthy and carcinogenic tissue. A promising approach
to overcome this contrast limitation is the measurement of the phase signal.
In opposition to the absorption signal, the phase signal cannot be obtai-
ned directly. Special setups such as grating based Talbot—interferometers
are required in order to measure the phase signal. Employing a Talbot—
interferometer, an interference pattern is scanned using a highly absorbing
grating with a period of a few microns only. Besides quality, the absorbing
capacity and therewith the aspect ratio of the gratings defines the achievable
contrast.

Today, several approaches are made to fabricate such gratings, howe-
ver the achieved aspect ratios are limited. In the frame of this work, the
LIGA-—process is used to fabricate absorbing gratings with aspect ratio 100
for the first time. The fabrication of these gratings depicts an important step
towards the implementation of the phase contrast imaging into medical dia-

gnostics.
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1. Einleitung

1.1. Motivation

Im Bereich der medizinischen Diagnostik oder der zerstérungsfreien Ma-
terialpriifung ist die Radiografie mit Rontgenstrahlen heute eine wichtige
Methode, um Informationen iiber das Innere von Objekten zu erlangen.
Wihrend unter Nutzung des sichtbaren Lichts neben der Transmissionsmi-
kroskopie weitere Kontrastmechanismen, wie Fluoreszenz—, Dunkelfeld—
und der Phasenkontrast zur Visualisierung von Objekten routinemifig ge-
nutzt werden, beruht die Bildgebung mit Rontgenstrahlen jedoch iiberwie-
gend auf dem Absorptionskontrast.

Die Brechzahl von Materie liegt fiir Rontgenstrahlung nahe eins, was
hohe Anforderungen an die Bauelemente zur Konditionierung von Ront-
genstrahlen stellt. Im Zuge des technischen Fortschritts in der Mikrosys-
temtechnik konnen heute jedoch die notwendigen Bauelemente mit der ge-
forderten Prézision realisiert werden, so dass auch Rontgenstrahlen kondi-
tioniert werden konnen. Dies eroffnet die Moglichkeit auch andere Kon-
trastmechanismen wie Phasen— oder Dunkelfeldkontrast in der Rontgen-
bildgebung zu nutzen [10, 29, 67, 71, 101]. Damit wird es moglich Objekte
zu analysieren, bei welchen der reine Absorptionskontrast unzureichende
Informationen liefert.

Zum Beispiel werden bei einer Energie von 17,5 keV Rontgenstrahlen
beim Durchgang durch 50 pm dickes biologisches Gewebe nur um den
Bruchteil eines Prozents abgeschwicht, wihrend die Phasenlage des Ront-
genstrahls gegeniiber dem Freiraumstrahl um ca. 180° verschoben wird
[50, 99, 101]. Die Intensitdtsdnderung aufgrund der Absorption ist damit so
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1. Einleitung

gering, dass z. B. karzinogene Gewebeverdnderungen nur schwer mit der
notigen Auflosung detektiert werden konnen. Aufgrund der betrichtlichen
Verschiebung der Phase ist es mit Phasenkontrastmethoden moglich die un-
terschiedlichen Gewebearten deutlich zu unterscheiden [50, 67, 99]. Die
Nutzung des Phasenkontrast in der Rontgenbildgebung kann somit in der
medizinischen Diagnostik einen revolutiondre Schritt in der Analysemdog-
lichkeit darstellen.

Dunkelfeld— und Phasenkontrast kdnnen im Gegensatz zum Absorpti-
onskontrast jedoch nicht direkt gemessen werden. Es werden spezielle Auf-
bauten bendtigt, um die Phaseninformationen in messbare Signale zu wan-
deln. Eine Moglichkeit zur Detektion sowohl des Dunkelfeld— als auch des
Phasenkontrastsignales ist die gitterbasierte Talbot—Interferometrie [12, 67,
101]. Bei dieser Methode wird durch ein Gitter, welches die Phase pe-
riodisch verschiebt ein gitterformiges Interferenzmuster erzeugt, welches
zur Analyse mit einem periodisch hoch absorbierenden Gitter abgerastert
wird, wobei der erreichbare Kontrast dieses Ansatzes stark von der Be-
schaffenheit und dem Absorptionsvermogen der Gitter abhingt [49]. Inso-
fern kommt der Qualitét der Gitter eine entscheidende Bedeutung zu.

Heute werden die hoch absorbierenden Gitter beispielsweise mit einem
Siliziumétzverfahren hergestellt, wobei das erreichbare Aspektverhiltnis
auf etwa 12 beschrinkt ist [19]. Fiir Gitterperioden im Bereich weniger
Mikrometer bieten die so hergestellten Gitter aufgrund der erreichbaren
Aspektverhiltnisse allerdings hiufig keine ausreichende Absorption. Eine
Technologie, welche die Herstellung von sehr hohen Aspektverhéltnissen
erlaubt, ist der LIGA—Prozess' [58].

Bei der Herstellung von Rontgenlinsen werden damit Strukturen mit
Aspektverhiltnissen von 40 und mehr hergestellt [69, 80]. Die lateralen
Dimensionen der Strukturen sind dabei jedoch hiufig im Bereich mehrerer
Mikrometer. Allerdings gibt es keine prinzipielle physikalische Einschrin-

kung hinsichtlich der Verkleinerung der Strukturdimensionen in den Be-

! Akronym fiir die Herstellungsschritte Lithografie, Galvanik und Abformung.
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1.1. Motivation

reich eines Mikrometers. Der LIGA—Prozess verspricht somit das Potential
erstmalig Gitterstrukturen mit deutlich hoheren Aspektverhéltnissen herzu-
stellen, was einen wichtigen Schritt hin zur Implementierung der Phasen-

kontrastmethode in die medizinische Diagnostik bedeuten kann.



1. Einleitung

1.2. Ziele der Arbeit

Ziel dieser Arbeit ist die Entwicklung eines Prozesses auf der Basis der
Rontgentiefenlithographie und Galvanik zur Herstellung rontgenoptischer
Gittersétze fiir die Phasenkontrast Bildgebung basierend auf einem Talbot—
Interferometer. Die Anforderungen an die Gitterstrukturen ergeben sich aus
der Mammografie als mogliche Anwendung. Einerseits muss der Fabrika-
tionsprozess die Herstellung qualitativ hochwertiger Gittersidtze mit mog-
lichst geringen geometrischen Abweichungen der Strukturen vom Design
ermoglichen, zum anderen muss er auch eine moglichst hohe Flexibilitét
aufweisen, um die Gitterparameter an variable Randbedingungen innerhalb
der Aufbauten anzupassen. Die Gittersidtze sollen sowohl an Strahlungs-
quellen mit hoher Brillanz, wie Synchrotronquellen mit quasi paralleler
Rontgenstrahlung, als auch an Strahlungsquellen niedriger Brillanz, wie
Rontgenrohren mit konisch abgestrahlter Strahlung genutzt werden. An den
unterschiedlichen Strahlungsquellen sollen die Gittersitze eine Bildgebung
mit hochstmoglichem Kontrast erlauben. Gleichzeitig miissen die Gitter
den Anforderungen eines kleinen Bauraumes wie z.B. im Falle der Mam-
mographie gerecht werden. Insofern sollte die Periode der Gitter im Bereich
weniger Mikrometer liegen. Um fiir Arbeitsenergien bis 40 keV eingesetzt
werden zu konnen muss das Analysatorgitter zur ausreichenden Absorp-
tion eine Golddicke von 100 pm bis 120 pm aufweisen. Daraus resultiert
in Verbindung mit Strukturgroflen im Bereich von einem Mikrometer ein
gefordertes Aspektverhiltnis von mindestens 100. Die divergente Strahl-
charakteristik bei Rontgenrohren fiihrt zu Abschattungseffekten durch die

Gitter, was die Herstellung von gebogenen Gittersitzen erfordert.

Fiir eine zielgerichtete Bearbeitung der Aufgabe ist es zunédchst notwen-
dig sich mit den theoretischen Randbedingungen der Talbot—Interferometrie
auseinander zu setzen, daraus die Spezifikationen fiir die Gitter zu ermitteln
und die Anforderungen an den Prozess zu definieren (Kapitel 2). Ausge-
hend vom Stand der Technik (Kapitel 3) werden Uberlegungen zur Ausle-
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1.2. Ziele der Arbeit

gung der Gitter und zu deren mechanischen Stabilitét diskutiert (Kapitel 4).
Diese Uberlegungen sind Grundlage der Entwicklung des Herstellungspro-
zesses (Kapitel 5), der umfassend optimiert wurde. Hierbei werden sowohl
unterschiedliche Designs als auch unterschiedliche Herstellungsstrategi-
en betrachtet. Die Einfliisse von Bestrahlungs— und Entwicklungsbedingu-
gen werden analysiert und diskutiert. Schlielich werden die entwickelten
Gittersétze mit verschiedenen optischen Methoden auf ihre Qualitit unter-
sucht, wobei mogliche Prozessunzulidnglichkeiten erkannt und deren Aus-
wirkung auf die Bildgebung diskutiert werden (Kapitel 6). AbschlieBend
(Kapitel 7) werden an einzelnen Anwendungsbeispielen die Vorteile der
gitterbasierten Phasenkontrastbildgebung dargestellt.






2. Grundlagen

Im Bereich des sichtbaren Lichts, allen voran der Lichtmikroskopie werden
heute verschiedene Kontrastmechanismen zur Bilderzeugung angewandt.
Absorptions— , Phasen— und Dunkelfeldkontrast sind dabei seit vielen Jah-
ren etablierte Methoden der Bildgebung. Im Bereich der Rontgenoptik be-
findet sich der Hauptfokus auf der Bilderzeugung mittels Absorptionskon-
trast. Alternative Kontrastmechanismen, wie die Phasenkontrastbildgebung
riickten immer wieder in den Fokus der Rontgenbildgebung. So bestehen
mehrere Ansitze auch die Phasenverschiebung eines Objektes mit Ront-
genlicht zu messen [29]. Grofer Nachteil bisheriger Ansitze, wie beispiels-
weise der Propagationsmethode sind die hohen Anforderungen an die trans-
versale Kohérenz [26, 31]. Diese Anforderungen erfordern meist die Nut-
zung von Synchrotronquellen und Aufbauten mit sehr groen Abstinden
zwischen Detektor und Quelle. Eine Anwendung in kompakten Aufbauten
mit Quellen niedrigerer Kohérenz, wie handelsiibliche Rontgenrohren ist
somit fiir diese Anwendungen nicht moglich. Die meisten Untersuchungen
im medizinischen und materialwissenschaftlichen Bereich werden jedoch
an Rontgenrohren durchgefiihrt. Damit eine alternative Art der Bilderzeu-
gung Einzug in die breite Anwendung halten kann, muss diese also auch
fiir Rontgenrohren nutzbar sein. Aufgrund dieser Limitierung konnte sich
die Phasenkontrast Bilderzeugung in der Rontgenoptik bisher nicht durch-
setzen.

Ein vielversprechender Ansatz zur rontgenoptischen Bilderzeugung un-
ter Nutzung des Phasenkontrasts bietet die Talbot—Interferometrie, welche
Gitter mit Periodenlingen im Bereich weniger Mikrometer nutzt, um ein

Interferenzmuster zu erzeugen. Durch den Abgleich des Interferenzmuster
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2. Grundlagen

das alleine durch ein Gitter hervorgerufen wird und dem Interferenzmuster
des Gitters mit einem Objekt, konnen Riickschliisse auf die Phasenverschie-
bung des Objekts getroffen werden.

Vorteil der Talbot—Interferometrie gegeniiber anderen Phasenkontrast
Methoden ist, dass sie prinzipiell auch fiir Rontgenrohren nutzbar ist und
somit auch in der breiten Anwendung in der Rontgenoptik genutzt werden
kann.

In diesem Kapitel sollen zunéchst die Grundlagen zur Bilderzeugung mit
Rontgenstrahlen dargestellt werden. Anschlieend wird die Bildgebung mit
einem Talbot-Interferometer erldutert, um schlieBlich die damit einherge-

henden Anforderungen an die Gitter abzuleiten.

2.1. Réntgenstrahlung und ihre Erzeugung

Der Begriff Rontgenstrahlung bezeichnet eine kurzwellige elektromagne-
tische Strahlung, deren Wellenldnge unterhalb der von ultravioletter Strah-
lung und oberhalb der von y—Strahlung liegt. Die Wellenldnge der Rontgen-
strahlung reicht von wenigen Nanometern bis hin zu wenigen Pikometern.
Die technische Erzeugung von Rontgenstrahlen kann prinzipiell auf meh-
rere Arten erfolgen. Abhiingig von der Methode der Erzeugung ist auch die
Brillanz der emittierten Rontgenstrahlen. Die Brillanz ist ein Wert, welcher
die Giite der Rontgenstrahlung beschreibt. In sie gehen Faktoren, wie die
Abstrahlgeometrie, die emittierte Photonenzahl pro Sekunde und die auf
0,1 % normierte relative Bandbreite der Quelle ein. Die Brillanz kann ge-

méil Gleichung 2.1 beschrieben werden [2].

Photonen/Sekunde
(mrad)? (mm? Quellgroesse)(0,1 % BW)

Brillanz = 2.1)

Da die Brillanz einen wichtigen Einflussfaktor fiir die Bilderzeugung mit
Rontgenstrahlen darstellt, sollen an dieser Stelle die beiden im Rahmen die-
ser Arbeit genutzten Quellen, Rontgenréhre und Synchrotron kurz vorge-
stellt werden.

8



2.1. Rontgenstrahlung und ihre Erzeugung

2.1.1. Synchrotronquellen

In einem Synchrotron werden geladene Teilchenpakete durch einen Li-
nearbeschleuniger erzeugt und auf einer Bahn mit konstantem Radius auf
nahezu Lichtgeschwindigkeit beschleunigt. anschliefend in einen Spei-
cherring eingeleitet. Im Speicherring werden die Teilchen durch Magnete
auf eine polygonformige Bahn gezwungen. Dabei entsteht, wie in Abbil-
dung 2.2 (a) dargestellt, tangential zur Teilchenbahn elektromagnetische
Strahlung in Form von Strahlungskeulen. Die elektromagnetischen Strah-
lungskeulen werden dabei an jeder Position der gleichmaéssig gekriimmten
Teilchenbahn emittiert. Die Nutzung von Ablenkmagneten ist bei Speicher-
ringen unabdingbar, um die Teilchenpakete auf die polygonformige Bahn
zu zwingen. Speicherringe der zweiten Generation nutzen im Wesentlichen
Ablenkmagnete zur Erzeugung der Synchrotronstrahlung und liefern somit
die fiir Ablenkmagnete charakteristischen Strahlungskeulen. Die Brillanz
der Synchrotronstrahlung von Ablenkmagneten liegt dabei, wie in Abbil-

dung 2.1 dargestellt, bereits deutlich iiber der Brillanz von Rontgenrohren.

Synchrotronquellen der dritten Generation hingegen sind auf den Ein-
satz von so genannten [nsertion Devices, wie Wiggler oder Undulatoren
optimiert [2, 5, 82]. Die beiden Insertion Devices bestehen aus einer An-
ordnung mehrerer Magnete mit alternierender Feldausrichtung der Peri-
odenanzahl N. Durch die mehrfache Ablenkung in den Insertion Devices

entstehen durch die alternierende Ablenkung ebenfalls Strahlungskeulen.

Im Falle von Wigglern werden die Strahlungskeulen wihrend der al-
ternierenden Ablenkung so stark ausgelenkt, dass sie in keiner Phasen-
beziehung stehen. Es wird ein breitbandiges Spektrum mit groBem Off-
nungswinkel bei gleichzeitig hoher Intensitdt emittiert (Vergleiche Abbil-
dung 2.2 (b)). Die Intensitit ist gegeniiber Ablenkmagenten um den Fak-
tor N der Periodenanzahl verstirkt. Dies ist dann von Vorteil, wenn eine
grofle Strahlbreite oder hohe Intensitdten bendtigt werden, um beispiels-

weise Objekte grofer Volumina oder hoher Dichte zu analysieren.
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Bild 2.1.: Brillanz unterschiedlicher Quellen [73].

Undulatoren bestehen aus schwicheren Magneten, weshalb die Strah-
lungskeulen nur leicht ausgelenkt werden. Dabei interferieren sie konstruk-
tiv und emittieren so eine schmalbandige Strahlung mit kleinem Offnungs-
winkel. Diese weist aufgrund der Interferenz einen hohen Grad an trans-
versaler Kohdrenz auf und ist somit von Vorteil fiir Experimente mit hohen
Anforderungen an die Kohérenz [62] (Vergleiche Abbildung 2.2 (c)). Die
Intensitiit ist gegeniiber Ablenkmagenten um den Faktor N? verstirkt und
die Brillanz ist nochmals hoher als die von Wigglern (Vergleiche Abbil-
dung 2.1).

Die Insertion Devices weisen unterschiedliche Offnungswinkel ¥ in ho-
rizontaler Richtung auf, welche in Abbildung 2.2 fiir die entsprechenden
Strahlquellen abgebildet sind. Die Offnungswinkel hiingen dabei von einem
dimensionslosen Undulatorparameter K, dem Lorentz Faktor y und der Pe-
riodenanzahl N der Nord-/Siidpolarisierung der Magneten ab. Der dimen-
sionslose Faktor K beschreibt die Phasenbeziehung durch die alternierende

Ablenkung der Elektronen und kann durch eine Variation der Magnetfeld-

10



2.1. Rontgenstrahlung und ihre Erzeugung
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Bild 2.2.: Vergleich der Strahleigenschaften eines Ablenkmagneten (a), eines Wigg-
lers (b) und eines Undulators (c) [5, 79].

starke verdndert werden. Fiir Wiggler ist K » 1 und liegt haufig bei einem
Wert von etwa 20 und fiir Undulatoren ist K ~ 1. Der Lorentz Faktor y
setzt sich bei einem mit Elektronen betriebenen Synchrotron aus der Ener-

gie der im Speicherring befindlichen Elektronen E.- und der Ruheenergie

der Elektronen m c(>

zusammen (Gleichung 2.2).
E,-

2
mcy

Y= 2.2)
Synchrotronquellen stellen somit eine mogliche Quelle von Rontgenstrah-
lung mit hoher Brillanz dar. Abhiingig von den Anforderungen an die Quel-
le werden daher fiir die jeweiligen Experimente Strahlung von Ablenk-

magneten, Wigglern oder Undulatoren gewihlt. Nachteil von Synchrotron-

11



2. Grundlagen

quellen ist ihre GroBe und die Verfiigbarkeit solcher Quellen. Im Rahmen
dieser Arbeit wurden fiir die Herstellung der Gitter das Lithografiestrahl-
rohr LIGAI und zur Bildgebung das Tomografiestrahlrohr TopoTomo der
Angstromquelle Karlsruhe (ANKA) genutzt. Dariiber hinaus wurden die
Strahlrohre W2 (HARWI II) am DESY und /D19 an der ESRF zur Bildge-
bung genutzt. Die jeweiligen Eigenschaften der genutzten Strahlrohre sind
im Anhang B tabellarisch aufgefiihrt.

2.1.2. Réntgenrdhren

In Rontgenrohren werden Elektronen in Vakuum durch Hochspannung von
einer Gliih— oder Feldemissionskathode zur Anode hin beschleunigt. Eine
Biindelung der Elektronen wird durch den Wehneltzylinder gewéhrleistet.
Der prinzipielle Aufbau einer Rontgenrdhre ist in Abbildung 2.3 (a) darge-
stellt. Beim Eindringen in das Anodentargetmaterial werden die Elektronen
abgebremst und erzeugen die so genannte Bremsstrahlung, deren Spektrum
einen breiten Energiebereich abdeckt. Das Maximum des Bremsspektrums
hiingt dabei von der anliegenden Spannung ab. Neben der Bremsstrahlung
entsteht beim Betrieb von Rontgenrohren auch die so genannte charakte-
ristische Strahlung, die sich aus dem Elektroneniibergang in das Anoden-
material ergibt. Im Zuge des Eindringens in das Target werden Elektronen
aus den inneren Schalen der Atome des Targetmaterials herausgeschlagen.
Bei der Neubesetzung der so entstandenen Leerstellen mit Elektronen aus
den dufleren Schalen entsteht die charakteristische Strahlung. Das emit-
tierte Spektrum hiingt dabei vom Material des Anodentargets ab. Géingi-
ge Targetmaterialien sind Wolfram, Molybdédn und Kupfer. Eine schema-
tische Darstellung eines Rohrenspektrums ist in Abbildung 2.3 (b) darge-
stellt und beschreibt die Uberlagerung des kontinuierlichen Spektrums der
Bremsstrahlung mit den Linienspektren der charakteristischen Strahlung.
Wenn die Leerstelle in der K—Schale mit Elektronen der L-Schale besetzt

wird entsteht ein Linienspektrum bei K, bei einer Besetzung der Leerstel-

12



2.1. Rontgenstrahlung und ihre Erzeugung

le aus der M—Schale entsteht ein Linienspektrum K. Das emittierte Spek-
trum einer Rontgenrohre hiingt demnach stark vom Anodenmaterial und der
Beschleunigungsspannung ab. Der Zusammenhang der maximalen Energie
des Spektrums einer Rohre in Abhédngigkeit von Beschleunigungsspannung
kann gemif Gleichung 2.3 berechnet werden und hidngt von der Wellenlén-
ge A, der Lichtgeschwindigkeit ¢y, dem Planckschen Wirkungsquantum h,
der Elektronenladung e~ und der Anodenspannung Ua ab. In der medizi-
nischen Praxis wird das Spektrum anhand von Filtern gezielt manipuliert,
um ungiinstige Bereiche des Spektrums zu entfernen [25].

Energie [keV]| = C(;Th =e Uy 2.3)
Bei Rontgenrdhren wird ein thorusformiges Strahlungsprofil emittiert, des-
sen Intensitéitsverteilung den zwei Strahlkeulen eines Hertz’schen Dipols
entspricht, welcher aufgrund der relativistischen Effekte nach vorne ge-
bogen ist (Siehe Abbildung 2.4) [24]. Aufgrund der genutzten Strahlung
in Vorwirtsrichtung wird das thorusformige Strahlprofil in der Literatur
oftmals auch als ein kegelformiges Strahlprofil beschrieben [46, 88, 108].
Die QuellgroBe bei konventionellen Rontgenrohren liegt etwa im Bereich
von 300 pm bis zu einem Millimeter und hédngt von der Brennfleckgrof3e
ab, welche durch die so genannte Drahtmethode bestimmt werden kann
[90, 84]. Aufgrund der groBen QuellgroBe und des kegelformigen Strahl-
profils ist die mit Rontgenrohren erreichbare Brillanz deutlich geringer als
die von Synchrotronquellen. Die transversale Kohirenz von Rontgenroh-
ren ist ebenfalls deutlich geringer als die von Undulatoren. Rontgenrohren
emittieren aufgrund des Rohrenspektrums polychromatisches Licht.

13
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Bild 2.3.: Schematische Darstellung des Autbaus einer handelsiiblichen Rontgen-
rohre (a) und eines Rohrenspektrums (b).

-90°

Bild 2.4.: Schematische Darstellung der thorusformigen Intensitétsverteilung I ei-
ner Rontgenrohre.
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

2.2. Wechselwirkung von Réntgenstrahlen mit Materie

Seit der Entdeckung der Rontgenstrahlung durch Wilhelm Conrad Ront-
gen im Jahre 1895 werden Rontgenstrahlen genutzt, um mittels Radiografie
Einblicke in das Innere von Objekten zu erhalten. Da Rontgenstrahlen kurz-
wellige elektromagnetische Wellen sind und somit in der Lage sind ein Ob-
jekt zu durchdringen, eignen sie sich fiir zerstorungsfreie Objektanalysen.
Wihrend der Propagation durch ein beliebiges Objekt fithren Brechung,
Reflexion, Streuung und Absorption zu einer Modifikation der Amplitude
und Phasenlage der Rontgenwellen. Wenn Objekte aus verschiedenen Ma-
terialien bestehen werden die Rontgenstrahlen an deren Oberflichen und
inneren Strukturen unterschiedlich stark absorbiert und in der Phase ver-
schoben. Die Modifikation der Rontgenwellen héngt von den Eigenschaf-
ten des Objekts ab, welche durch den refraktiven Index n eines Objekts
beschrieben werden konnen. Der refraktive Index n setzt sich, wie in Glei-
chung 2.4 dargestellt, aus dem Brechzahldekrement 6 und dem Extinkti-

onskoeffizient § zusammen [2].
n=1-36+iB 24

Die Propagation einer Rontgenwelle ist in Abbildung 2.5 (a) schematisch
fiir eine Ausbreitung in Vakuum und 2.5 (b) fiir das Durchdringen eines
beliebigen Objekts dargestellt. Im Vakuum breitet sich die Welle ungestort
aus. Im Objekt kommt es zu einer Abschwichung der Amplitude und zu
einer Verdnderung der Ausbreitungsgeschwindigkeit, was zu einer Veridn-
derung der Phasenbeziehung beider Wellen fiihrt. Die konventionelle ab-
sorptionskontrastbasierte Radiografie misst die Abschwéchung der Inten-
sitdt beim Durchgang durch ein Objekt, was einer Verringerung der Am-
plitude entspricht. Die Ermittlung des Phasenkontrasts erfolgt durch Be-
rechnungen, welche auf der Phasenverschiebung basieren. Objekte, die sich
fiir Absorptionskontrast eignen zeigen deutliche Unterschiede in ihren Ex-
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»
Phasenverschiebung

Bild 2.5.: Einfluss eines Objekts auf die Rontgenstrahlung. Ausbreitung einer Welle
im Vakuum (a) und bei der Transmission eines Objekts (b).

tinktionskoeffizient 3, was beispielsweise bei Objekten, die aus Knochen
und Gewebe bestehen der Fall ist. Objekte, welche sehr dhnliche Extink-
tionskoeffizient § besitzen, wie beispielsweise gesundes und karzinogenes
Gewebe, konnen jedoch deutliche Unterschiede in ihrem Brechzahldekre-
ment § zeigen. Die physikalischen Wechselwirkung von Rontgenstrahlung

und Materie soll daher im Folgenden genauer erldutert werden.

2.2.1. Absorption

Der lineare Absorptionskoeffizient u;;, (Amplitudenabschwichung) hingt
von der Interaktion der Rontgenphotonen mit den Elektronenschalen der
Atome ab. In dem im Rahmen dieser Arbeit genutzten Energiebereich von
etwa 20 keV=55 keV tragen hauptsichlich zwei Effekte zur Absorption
bei. Zum einen der Fotoelektrische Effekt und andererseits die Compton—
Streuung. Bei der Wechselwirkung von Rontgenphotonen mit Materie gilt
gemil} Gleichung 2.5 das Superpositionsprinzip beider linearer Absorpti-

onskoeffizienten [2].

Hrin = HUFE + UC 2.5)
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

Fotoelektrische Absorption

Die Interaktion von Rontgenphotonen mit einem Atom kann anhand des
Schalenmodells beschrieben werden. Die eingestrahlten Rontgenphotonen
treffen auf Elektronen, welche auf den K—,L—und M—Schalen um ein Atom
angeordnet sind . Wenn die Rontgenphotonen mindestens die Energie be-
sitzen, welche benotigt wird, um die Elektronen aus der K—Schale zu 16-
sen, werden die Rontgenphotonen vollstindig absorbiert. Bei einer hoheren
Energie der Photonen geht die restliche Energie in die kinetische Energie
der Elektronen iiber. Bei niedrigerer Energie werden die Rontgenphotonen
nicht absorbiert.

(a) b (©) K
? (b) B

M LK M LK M LK

Kg

Bild 2.6.: Fotoelektrische Absorption (a) mit Bildung von Auger Elektronen (b) und
Fluoreszenzstrahlung (c).

Die Leerstellen auf der K—Schale werden durch Elekronen der dufleren
Schalen neu besetzt. Hierbei treten zwei Effekte auf. Bei starken Bindungs-
energien wird die Leerstelle mit einem Elektron aus der L—-Schale besetzt.
Um das Energieniveau auszugleichen verlésst ein Elektron der duflersten
Schale dann, wie in Abbildung 2.6 (b) dargestellt, das Atom als so genann-
tes Auger Elektron. Der zweite Effekt duflert sich, indem die Leerstellen
durch Elektronen der duBleren Schalen neu besetzt werden und dabei Pho-
tonen abgegeben werden (Vergleiche Abbildung 2.6 (c)). Diese Emission
von Photonen wird als Fluoreszenzemission bezeichnet. Abhéngig von der
Energie der Rontgenphotonen wird die Leerstelle durch Elektronen aus der
L—Schale oder aus der M—Schale besetzt. Bei einer Besetzung der Leerstel-
le aus der L—Schale wird die Fluoreszenzstrahlung als K, Linie bezeich-
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net. Analog dazu wird sie bei einer Neubesetzung aus der M—Schale als
Kj Linie bezeichnet. Der lineare Absorptionskoeffizient der Rontgenpho-
tonen aufgrund des fotoelektrischen Effekts wird im Folgenden als urg
definiert [2].

Streuung

Bei der Streuung muss zundchst zwischen elastischer— und inelastischer
Streuung unterschieden werden. Bei elastischer Streuung erfolgt kein Ener-
gielibertrag der Photonen an die Elektronen. Es wird unterschieden zwi-
schen Rayleigh—Streuung an fest gebundenen Elektronen und Thomson—
Streuung an freien oder schwach gebundenen Elektronen. Bei inelastischer
Streuung wird ein Teil der Photonenenergie dazu genutzt, um Elektro-
nenbindungen aufzubrechen (Ionisation). Inelastische Streuung tritt beim
Compton—Effekt auf. Einfallende Photonen werden dabei an freien oder
schwach gebundenen Elektronen gestreut. Der Energieverlust der Photo-
nen durch die Wechselwirkung mit den Elektronen resultiert dabei in einer
Vergroferung der Wellenlidnge der Photonen. Die Compton—Streuung geht
ebenfalls in den linearen Absorptionskoeffizienten ein und wird als ¢ de-
finiert. Sie ist bei geringen Energien unterhalb von 10 keV relativ schwach
ausgeprigt. Mit zunehmender Energie nimmt der Einfluss der Compton—
Streuung allerdings zu.

Linearer Absorptionskoeffizient y;;, und
Extinktionskoeffizient 3

Die lineare Abschwichung i, kann, wie in Gleichung 2.6 dargestellt,
anhand des Extinktionskoeffizienten 3 eines Materials und der genutzten
Wellenlinge A berechnet werden.

_4rnf
Hrin = 21 (2.6)
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

Anhand des linearen Absorptionskoeffizienten in Verbindung mit dem Lambert—
Beerschen Gesetz kann bei der konventionellen Radiografie der Absorpti-
onskontrast ermittelt werden. Hierfiir wird ein Objekt mit Rontgenphotonen
der Intensitét Iy bestrahlt. Die Intensitét I der Rontgenstrahlung nach dem
Durchgang durch ein Objekt hidngt dabei von der Ausgangsintensitit Iy,
dem linearen Absorptionskoeffizienten pt und der Dicke d der durchstrahl-
ten Materie ab [45, 78].

[ = Iye tund 2.7)

Der materialspezifische Absorptionskoeffizient wird im Rahmen dieser Ar-
beit aus der Literatur entnommen [40]. Alternativ kann der Extinktions-
koeffizient f gemiB Gleichung 2.8 aus der Dichte p4 des Materials, dem
totalen atomaren Absorptionsquerschnitt 04, der Avogadroschen Zahl Ny
und dem Atomgewicht A berechnet werden [94].

N,
B =" 0apa 2.8)

Gleichung 2.8 gilt allerdings nur fiir Objekte, welche aus nur einem Mate-
rial bestehen. Fiir Verbundmaterialien muss der Extinktionskoeffizient ge-
mif Gleichung 2.9 berechnet werden.

B = A]/[\Ii;\V : Xi Pa; O; (2.9
Der Extinktionskoeffizient  setzt sich dann aus der Avogadroschen Zahl N,
dem Molekulargewicht des Materialienverbunds MW = Y, x; A; und der
Summe iiber die Atomanzahl x;, den verschiedenen Dichtewerten p,; und
den totalen atomaren Absorptionsquerschnitten 0,4, zusammen. Die Ab-
sorption eines Materials hiangt nicht nur vom Material selbst ab, sondern
auch von der Energie der Rontgenphotonen. Diese Abhingigkeit kann an-
hand von Absorptionskurven, wie in Abbildung 2.7 dargestellt, beschrie-
ben werden. Hier ist die Absorption verschiedener Materialien iiber einen
Energiebereich von 1 keV bis 200 keV aufgetragen. Als Materialien sind

19



2. Grundlagen

exemplarisch die fiir die Gitterherstellung interessanten Materialien Nickel
und Gold aufgetragen. Zusétzlich sind die im Gewebe am hiufigsten vertre-
tenen Elemente Sauerstoff, Kohlenstoff und Wasserstoff aufgetragen. Bei
den Elementen mit niedrigen Kernladungszahlen (Sauerstoff, Kohlenstoff
und Wasserstoff) ist die Transmission dhnlich und in diesem Energiebereich
fiir ein Objekt der Dicke 100 pm sehr hoch. Bei den Elementen Nickel und
Gold ist die Transmission deutlich geringer und es sind iiber den gesamten
Energiebereich Transmissionsunterschiede zu erkennen. Bei der Goldkur-
ve ist bei einer Energie von 80 keV die charakteristische Absorptionskante
abgebildet. Diese Absorptionskante resultiert aus dem fotoelektrischen Ef-
fekt, da bei dieser Energie die Rontgenphotonen genau die Energie besit-
zen, um die Elektronen aus der K—Schale zu 16sen. Fiir Gold handelt es sich
bei der Absorptionskante bei 80 keV um die K, Absorptionskante, bei wel-
cher die Energie der Photonen genau so hoch ist, um die Elektronen der K-
Schale zu 16sen. In diesem Bereich der Absorptionskanten verschiebt sich
die Gewichtung vom Compton—Effekt hin zum fotoelektrischen—Effekt, da
hier genau die Energie vorhanden ist, um die Elektronen aus der Schale zu
16sen. Die Absorption ist bei dieser Energie hoch.

2.2.2. Réntgenbildgebung basierend auf Absorptionskontrast

Rontgenbildgebung mittels Absorptionskontrast ist heute im medizinischen
und materialwissenschaftlichen Bereich ein wertvolles Analysewerkzeug
und findet dort eine breite Anwendung. Wie in Abbildung 2.8 dargestellt,
werden hier Rontgenstrahlen einer definierten Intensitit Iy emittiert. Wih-
rend die Rontgenstrahlen durch das Objekt propagieren, erfahren sie ei-
ne Abschwichung gegeniiber ihrer urspriinglichen Intensitét Iy. In Abbil-
dung 2.8 (a) ist dieses Prinzip exemplarisch anhand eines stéirker absorbie-
renden Bereichs tt; und eines weniger stark absorbierenden Bereichs
dargestellt. Abhiingig vom Absorptionsvermogen des Objekts werden am

Detektor unterschiedlich hohe Intensititen I gemessen, wodurch sich der
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Bild 2.7.: Energieabhingige Resttransmission fiir 100 pm dicke Schichten der Ele-
mente Sauerstoff, Kohlenstoff, Wasserstoff, Nickel und Gold [22].

Bildkontrast ergibt. Die unterschiedlichen Intensititen I am Detektor sind
durch die Stirke der Pfeile angedeutet. Eine radiografische Aufnahme ent-
steht so aus einem Absorptionsbild (Vgl. Abbildung 2.8 (b)). Zur Erzeu-
gung eines dreidimensionalen Tomogrammes wird entweder das Objekt
zwischen Rontgenquelle und Detektor oder der Aufbau um das Objekt ro-
tiert und es werden fiir eine definierte Anzahl an Drehwinkeln @ Absorpti-
onsbilder aufgenommen. Aus diesen Bildern wird das Tomogramm errech-
net [48].

2.2.3. Phasenverschiebung

Neben Absorption und Streuung werden Rontgenstrahlen beim Durchgang
durch ein Objekt auch in ihrer Phase verschoben. Die Phasenverschie-
bung A® die von einem Objekt hervorgerufen wird hingt ebenfalls vom
Material des Objekts ab und wird durch den Realteil 6 des Brechungsin-
dex n beschrieben.
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Bild 2.8.: Absorptionskontrast fiir ein exemplarisches Objekt mit unterschiedlichen
Absorptionskoeffizienten (i) und ) in der Theorie (a) und das erste
Rontgenbild der Hand von Rontgens Frau Anna Bertha (b) [78].

Ein Objekt, welches nur die Phase verschiebt und alle weiteren Effekte
vernachlissigt, kann gemiB Gleichung 2.10 durch eine Brechzahl n* be-
schrieben werden.

nf=1-295 (2.10)

Der Phasenschub A® eines Objekts setzt sich aus dem Brechzahldekre-
ment 0, der Materialdicke d und der Wellenlédnge A zusammen und berech-
net sich fiir ein beliebiges Material gemal Gleichung 2.11.

2nod

AD = 7

2.11)

Das Brechzahldekrement 6 wird durch Gleichung 2.12 beschrieben. Es
setzt sich aus dem klassischen Elektronenradius r., der materialabhédngi-
gen Atomdichte p4 und dem Vorwiirtsstreufaktor f) zusammen, welcher
im Rahmen dieser Arbeit fiir die verwendeten Materialien aus der Literatur

entnommen wird [94].
e A% pa fo)

5 (2.12)
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Der Elektronenradius ist als Konstante r. definiert. Die Wellenlidnge A ist
ein energieabhingiger Wert und kann gemill Gleichung 2.13 berechnet
werden aus dem Planckschen Wirkungsquantum h und der Lichtgeschwin-

digkeit c.
hc

- EnergielkeV | @.13)
Der Phasenschub, welcher durch ein beliebiges Objekt erzeugt wird, hdngt
somit im Wesentlichen von der unterschiedlich starken Streuung aufgrund
unterschiedlicher Materialien und somit Elektronendichten eines Objekts
ab. Dies gilt sowohl fiir die Objekte als auch fiir die Gitter in einem Talbot—
Interferometer. Die Streuung eines Objekts setzt sich aus der elastischen
Streuung im Inneren eines Objekts und der Brechung an dessen Oberflé-

chen zusammen.

2.2.4. Brechung an Grenzflachen

Ein weiterer Effekt mit Einfluss auf die Phasenlage der Rontgenstrahlung
ist die Brechung. An Grenzflichen mit unterschiedlicher Dichte wird die
Rontgenstrahlung gebrochen. Mit Hilfe des Snellius’schen Brechungsge-
setzes kann der Brechwinkel o eines Objekts ermittelt werden. Die Ront-
genstrahlung trifft unter einem Winkel ¢ auf die Grenzflidche, wird gebro-
chen und verldsst das Medium unter dem Winkel ¢,. Der Brechwinkel o
hiingt dabei von den Brechungzahlen (Realteil von n*) der verschiedenen
Materialien n; und n; ab. Die Winkel sind in Abbildung 2.9 dargestellt.

sin o _m 2.14)
sin o n '
Or = 0 — O (2.15)

23



2. Grundlagen

Unter der Annahme, dass auBlerhalb des Keils Vakuum herrscht und
ny = 1 gilt, kann durch Umformen der Gleichungen 2.14 und 2.15 der
Brechwinkel o berechnet werden.

og = arcsin (ny sin(oy)) — oy (2.16)

Wird nun die Brechzahl des Keils n; eingesetzt, so kann die Brechung an
der Materialkante mit der Phasenlage in Verbindung gebracht werden und

es gilt Gleichung 2.17 fiir ein reines Phasenobjekt (n* =1 — &) einer Di-

cke d. AD A
O = arcsin <(1 — 277:d> sin(a1)> — o (2.17)

Die Winkelabweichung aufgrund von Brechung an Grenzflachen ist bei

Bild 2.9.: Brechung der Rontgenstrahlen am Beispiel eines Keils.

Rontgenstrahlen sehr gering. Um diese Winkelabweichungen zu detektie-
ren, miissen Detektoren genutzt werden, die Intensitdten im Submikrome-
terbereich auflosen konnten. AuBerdem muss der Abstand zwischen Objekt
und Detektor einige zehn Meter betragen, um diese Winkelabweichungen
zu detektieren [2].
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

2.2.5. Réntgenbildgebung basierend auf Phasenkontrast

Fiir Objekte, deren innere Strukturen im Mittel eine homogene Dichte vor-
weisen, dabei aber lokale strukturelle Inhomogenititen besitzen, werden
die geringfiigig strukturellen Inhomogenititen iiber den Absorptionskon-
trast kaum sichtbar. Hier bietet die Messung der Phasenverschiebung einen
vielversprechenden Kontrastmechanismus. Im Besonderen fiir Objekte bei
welchen zwischen unterschiedlichen Bereichen mit jeweils niedrigen Kern-
ladungszahlen unterschieden werden soll, bietet der Phasenkontrast eine
hohe Sensitivitit [29, 66, 101]. Gewebe besteht hauptsichlich aus Sauer-
stoff, Wasserstoff und Kohlenstoff. Diese Elemente mit niedriger Kernla-
dungszahl sind mittels Absorptionskontrast kaum voneinander zu unter-
scheiden und eine unterschiedliche Zusammensetzung aus diesen Elemen-
ten, wie es bei gesundem und krebsartigen Gewebe der Fall ist, kann somit
unter Anwendung des Absorptionskontrast nur bedingt sichtbar gemacht

werden.

Wihrend bei Verfahren, welche auf dem Absorptionskontrast basieren
die Intensititsschwiachung unter anderem mit szintillatorbasierten Detek-
toren, Rontgenfilmen oder —platten direkt gemessen werden kann, ist dies
fiir den Phasenschub auf direktem Weg nicht moglich, da bedingt durch die
verfiigbaren bildgebenden Detektoren nur Intensitdten aber keine Phasen-
lage gemessen werden kann. In den letzten Jahren wurden einige Ansét-
ze vorgestellt, um die Phasenverschiebung zu messen, darunter Methoden,
wie Diffraktion an Kristallen, die Propagationsmethode oder die Talbot—
Gitterinterferometrie [10, 16, 20, 26, 28, 31, 47, 65, 67, 110]. Die meisten
Methoden stellen sehr hohe Anforderungen an die longitudinale und die
transversale Kohirenz! und eignen sich nicht fiir Untersuchungen an Ront-

genrohren.

!nterferenzfihigkeit
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2. Grundlagen

2.2.6. Gitterinterferometrie

Ein Ansatz, um den Phasenschub von Objekten zu detektieren, ist die Nut-
zung eines gitterbasierten Talbot—Interferometers. Es werden, wie auch bei
der absorptionskontrastbasierten Radiografie, Intensititen am Detektor ge-
messen. Durch das Erzeugen von Interferenzmustern kann auch der Pha-
senschub anhand der gemessenen Intensititen ermittelt werden. Besonders
interessant ist an diesem Ansatz, dass aufgrund des Aufbaus auch Quellen
mit niedrigerer transversaler Kohidrenz, wie Rontgenrohren genutzt werden
konnen [72]. Die Gitterinterferometrie stellt keine Anforderungen an die

longitudinale Kohédrenz.

Bereits im frithen 19. Jahrhundert beobachtete Sir Henry Fox Talbot bei
Experimenten mit Sonnenlicht, dass Lichtwellen beim Durchgang durch
eine periodische Struktur diese in bestimmten Abstinden entlang der Pro-
pagationsrichtung in Form von Intensitidtsmustern reproduzieren [86]. Bei
gitterbasierten Talbot—Interferometern wird dieser Effekt genutzt, um den
differentiellen Phasenkontrast eines Objekts zu messen. Mit einem so ge-
nannten Phasengitter G| wird ein definiertes Interferenzmuster mit wieder-
kehrenden Selbstabbildungen des Phasengitters erzeugt. Die Phasengitter
bestehen aus Linienstrukturen, welche die Phase der Rontgenstrahlung pe-
riodisch verschieben und somit ein Interferenzmuster erzeugen. Das Pha-
sengitter weist also eine Teiltransparenz vor. Im Bereich der Linienstruk-
turen wird die Phase verschoben und zwischen den Linienstrukturen weist
das Gitter optimalerweise eine Transparenz fiir Rontgenstrahlen auf, sodass
die Phase nicht verschoben wird. Die Abstdnde in denen eine Selbstabbil-
dung des Gitters auftritt, werden als Talbot—Abstidnde bezeichnet. Ein durch
ein Phasengitter erzeugtes Interferenzmuster ist in Abbildung 2.10 (a) dar-
gestellt. Die Periode der generierten Interferenzmuster entspricht in der Re-
gel der Gitterperiode des Phasengitters oder der doppelten Phasengitterperi-
ode. Diese Periode betrigt im Rahmen dieser Arbeit 2,4 pm. Somit kénnen

zum Beispiel die in der Mammografie genutzten Detektoren mit Pixelgro-
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

Ben im Bereich mehrerer hundert Mikrometer diese Interferenzmuster nicht
auflosen, da mehrere Perioden des Interferenzmusters zugleich auf einen
Pixel treffen. Um die Interferenzmuster dennoch analysieren zu konnen,
wird ein weiteres Gitter, das so genannte Analysator— oder Absorptionsgit-
ter G, verwendet.

Hauptzweck dieses Gitters ist das Interferenzmuster abzurastern. Durch
das Abrastern des Interferenzmusters mit Schrittweiten kleiner als die Git-
terperiode wird fiir jede Gitterposition ein unterschiedlicher Intensitdtswert
gemessen. Somit ist das Auflosen eines Interferenzmusters kleiner Peri-

odizitdt auch mit groBen Detektorpixeln moglich. Das Abrastern des In-

(a) (b)
G Gy
= Intensitit
:Rl A
= R,
= 5 L ”
=7 |
= X R l ‘\-R?’
=R; 2 1t N, P
=33 p3 ’
—_ . 04
= A N
= RN
=R4 Imir1 = R4
- Rasterposition

Bild 2.10.: Intensitdtsmessung in Abhingigkeit der Analysatorgitterposition (a) und
erstellen der Intensitétskurve der jeweiligen Rasterpositionen.

terferenzmusters mit einem Gitter erzeugt am Detektor unterschiedliche
Intensitiatswerte [68]. Fiir ein Abrastern des Interferenzmusters mit einer
stets gleichen Schrittanzahl und Schrittweite entsteht unter Annahme ei-
ner Punktquelle, eine dreiecksformige Intensitétsverteilung in Abhédngig-
keit der Schrittposition. Eine schematische Darstellung des Abrasterns ist
in Abbildung 2.10 fiir vier Schrittpositionen iiber einer Periode dargestellt.
Prinzipiell wird die Naherung einer Dreiecksfunktion durch eine Erhhung

der Schrittzahl exakter, da jede Schrittposition jedoch auch eine Strahlen-
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2. Grundlagen

exposition bedeutet, konnen nicht beliebig viele Schritte durchgefiihrt wer-
den. In der Praxis werden hiufig acht oder 16 Schritte iiber zwei Perioden
angewendet. Die maximale Intensitit I, wird bei der Rasterposition R;
erreicht, wenn das Analysatorgitter derart platziert ist, dass es den hellsten
Bereich des Interferenzmusters durchlasst. Eine mittlere Intensitat Iy wird
bei Rasterposition R; und Rasterposition Rj erreicht. Die niedrigste Inten-
sitdt Iy, wird bei Rasterposition R4 gemessen. Der erreichbare Bildkon-
trast eines Talbot—Interferometers wird durch die so genannte Visibilitit V
angegeben und setzt sich aus den an den verschiedenen Gitterstellungen

gemessenen Intenstéiten I zusammen [64, 102].

Imax — Imin

V = —— (2.18)
Wird ein beliebiges phasenschiebendes Objekt im Strahlengang platziert,
dndert sich durch die vom Objekt lokal hervorgerufene Phasenverschie-
bung das Interferenzmuster. Aus dem Vergleich der beiden Interferenzmus-
ter an einer Detektorposition ldsst sich dann der Phasenschub, welcher vom
Objekt lokal hervorgerufen wurde, berechnen [64, 102]. Diese Methode,
welche einen Aufbau aus einem Phasengitter G; und einem Analysator-
gitter G, benotigt, wird als Talbot—Interferometer bezeichnet und ist sche-
matisch in Abbildung 2.11 (a) ohne Objekt und in Abbildung 2.11 (b) mit
Objekt dargestellt. Die Abbildung zeigt eine mogliche Analysatorgitterstel-
lung, in welcher zunichst die Bereiche hoher Intensitit des Interferenzmus-
ters abgeschattet werden. Am Detektor wird nur eine niedrige Intensitét
gemessen. Die Messung mit dem Objekt verschiebt das Interferenzmuster

durch die im Objekt lokal hervorgerufenen Phasenverschiebungen.

2.2.7. Kontrastmechanismen eines Gitterinterferometers

Die in Abbildung 2.12 dargestellte sinusformige Nédherung zeigt die Inten-
sitdten, die wihrend des Rasterns iiber eine Periode auf einem Pixel gemes-
sen werden. Im Gegensatz zur dreiecksformigen Naherung aus dem vori-
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

(a) (b)
Maximalintensitét Verschobene Intensititsverteilung
Detektor

Detektor

df

Rontgenstrahlen Rontgenstrahlen

Bild 2.11.: Aufbau eines Talbot—Interferometers ohne Phasenobjekt (a), wobei die
maximale Intensitidt zunichst auf die Absorberstrukturen des Analysa-
torgitters G, in einer fraktionalen Talbot—Ordnung dy trifft. Ein in (b)
schematisch dargestelltes Phasenobjekt verdndert die Intensitétsvertei-
lung und ein Teil der zuvor vom Analysatorgitters G, vollstindig abge-
schatteten Intensitét erreicht den Detektor.

gen Kapitel wird nicht von einer punktférmigen Quelle, sondern von einer
realen ausgedehnten Quelle ausgegangen. Die sinusformige Nédherung be-
schreibt somit eine ausgedehnte Quelle besser.

Da das Strahlprofil nie absolut homogen ist, werden zwei Messungen
durchgefiihrt. Eine Referenzmessung und eine Messung mit Objekt. Die
obere Kurve beschreibt die Referenzkurve ohne Objekt im Strahl. Die un-
tere Kurve beschreibt die gemessene Intensitét an den gleichen Schrittposi-
tionen, allerdings mit einem Objekt im Strahl. Die geringere Amplitude der
Kurve mit Objekt resultiert aus der Absorption der Rontgenstrahlen beim
Durchgang durch das Objekt. Die Koeffizienten a;", a,°, ap", ag®, ®] und
@7 beschreiben die Fourierkoeffizienten, die durch eine Fast Fourier Trans-
formation aus den am Detektor gemessenen Intensititen erhalten werden.
Koeffizienten der Referenzmessung werden mit einem hochgestellten ' be-
nannt und Koeffizienten der Messkurve mit Objekt werden durch ein hoch-
gestelltes © beschrieben. Die Referenzkurve und die Kurve mit Objekt sind
Grundlage der Berechnung des Absorptions—, Phasen— und Dunkelfeldkon-
trasts [9, 71, 100].
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Intensitat
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Bild 2.12.: Intensitdtsmessung auf einem Pixel in Abhiingigkeit der Rasterstellung
fiir die Referenzmessung (oben) und die Messung eines Objekts (unten).

Die Transmission durch ein Objekt kann geméfl Lambert—Beerschen Ge-
setz aus den Fourierkoeffizienten der Referenzmessung ap" und einer Mes-

sung mit Objekt ag® ermittelt werden( Gleichung 2.19).
ap® = ag" e Hrind (2.19)

Das Brechzahldekrement &, welches Aussagen iiber den Phasenschub eines
Materials erlaubt, ergibt sich gemél Gleichung 2.20 aus dem Fourierkoef-
fizienten des Phasenschubs der Referenzmessung @ und der Objektmes-
sung ®F [41].

6 ~ @) — O (2.20)

Das Dunkelfeldbild ergibt sich, wie in Gleichung 2.21 dargestellt aus den
Visiblititswerten der Referenzmessung und der Messung mit Objekt, die

sich ihrerseits aus den Fourierkoeffizienten ergeben.

0 r r
a d _V

- 2.21
ap af Vo ( )
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

Planare Ausbreitung der Réntgenstrahlen

Bei ebener Wellenfront wird das Phasengitter auf Hohe des Talbot—Abstands dt
gemil Gleichung 2.22 selbst abgebildet. Der Talbot—Abstand héngt dabei
von der Wellenldnge A und der Periode des Phasengitters Pg, ab [85, 100].

_ 2PG|2
A

dr (2.22)

Zwischen Phasengitter und Talbot—Abstand entstehen weitere Abbildun-
gen der Phasengitterperiodizitit mit einer Periode Py in den sogenannten
fraktionalen Talbot—Ordnungen d¢. Entlang der Propagationsrichtung ist
der Intensitéitskontrast des Interferenzmusters in den ungeraden fraktiona-
len Talbot—Ordnungen am hdchsten. Die Gitterdicke wird in der Praxis so
eingestellt, dass das entsprechende Gittermaterial einen definierten Phasen-
schub von A® = 7 oder A® = 7 hervorruft. Die Periodizitit des Interfe-
renzmusters in den fraktionalen Talbot—Ordnungen kann fiir die beiden de-
finierten Phasenverschiebungen nach Gleichung 2.23 berechnet werden.

G

P,
Plog _m = - und Pf(m: )= Pg, (2.23)

S}

Die fraktionalen Talbot—Abstinde berechnen sich fiir einen Phasenschub

um 7 beziehungsweise um % nach den Gleichungen 2.24 und 2.25 [85,

100].

n P 2

dfsy_ 5 = 1gdr = n SG;I (2.24)
- n o PGlz

dfy 5 = 3dr =n57 (2.25)

Eine exemplarische Darstellung des Talbot—Musters fiir einen Phasenschub
von A® = 7 und A® = 7 ist in Abbildung 2.13 fiir Phasengitter mit
einem Tastverhiltnis von 0,5 dargestellt. Das Tastverhiltnis gibt dabei
das Verhiltnis von phasenschiebender Linienbreite und Gesamtperiode an.
In Abbildung 2.13 (a) ist ein Phasenschub um A® = & dargestellt. Zwi-
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2. Grundlagen

schen Phasengitter und dem Talbot—Abstand liegen 15 fraktionale Talbot—
Ordnungen. Das Talbot—Muster eines Phasengitters mit gleicher Periode
und Tastverhéltnis, allerdings fiir einen Phasenschub um A® = % ist in Ab-
bildung 2.13 (b) dargestellt. Bei einem Phasenschub um A® = Z liegen
nur drei fraktionale Talbot—Ordnungen zwischen Phasengitter und Talbot—
Abstand. Bei den fraktionalen Talbot—Ordnungen wird zwischen gerader
Ordnung (ds = 2,4,6,...) und ungerader Ordnung (d¢ = 1,3,5,...) unterschie-
den. Es entstehen zwar sowohl in den fraktionalen Abstinden gerader Ord-
nungen als auch in den fraktionalen Abstinden ungerader Ordnungen Ab-
bildungen der Periodizitit des Phasengitters. Jedoch konnen nur ungerade
Ordnungen fiir die Bildgebung genutzt werden, da in den geraden Ordnun-
gen ein Interferenzmuster mit geringem Intensitdtskontrast entsteht. Die
ungeraden fraktionalen Talbot—Ordnungen hingegen weisen einen hohen
Kontrast in vertikaler Richtung auf. Fiir die Herstellung von Analysator-
gittern ist die Periodizitit des Interferenzmusters in den fraktionalen Ab-
stinden von Bedeutung, da die Periodizitdt des Interferenzmuster mit der

Periodizitit der Analysatorgitter iibereinstimmen muss.

(@) (b)

P G,I | PGI p
=3

AR R | | | |
0 d=3 di=g dr 0 di—»  dg=3 dr

Bild 2.13.: Talbot—Muster fiir einen reinen Phasenschub von 7 (a) und % (b) fiir ein
Gitter mit einem Tastverhéltnis von 0,5.
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2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

Fiir Anwendungen mit begrenztem Bauraum fiir ein Talbot—Interferometer
besteht die Notwendigkeit Phasengitter mit sehr kleinen Perioden im Be-
reich weniger Mikrometer zu nutzen. Durch die kleinen Perioden riicken
die fraktionalen Talbot—Abstdnde naher an das Phasengitter heran und redu-
zieren somit die BaugroBe des Interferometers (Vergleiche Gleichung 2.22).
Dariiber hinaus wird eine Verringerung der Phasengitterperiode auch erfor-
derlich, um bei gegebenem Bauraum die Sensitivitit fiir den Phasenkontrast
zu erhohen. Je hoher die fraktionale Talbot—Ordnung ist, in der gemessen
wird, desto hoher ist die Sensitivitit fiir den Phasenschub. Dies liegt dar-
an, dass die Winkelabweichung, die durch den Phasenschub hervorgeru-
fen wird, zunimmt. Die Verringerung der Phasengitterperiode verringert
ebenfalls die Periode der Interferenzmuster in den fraktionalen Talbot—
Abstinden und somit werden auch Analysatorgitter mit kleineren Perioden
benotigt, um die Interferenzmuster im Submikrometerbereich auflosen zu

konnen.

Die Entstehung der Talbot—Muster mit einem gitterbasierten Talbot—
Interferometer setzt allerdings eine ausreichende transversale Kohirenz
der Strahlung voraus. Dies ist an Synchrotronquellen aufgrund der klei-
nen Quellgrofie und des grolen Abstands zur Quelle haufig der Fall. Bei
der Nutzung von Rontgenstrahlen einer Rontgenrohre wird Rontgenstrah-
lung emittiert, welche den Anforderungen an die Kohérenz zunichst nicht

genligt.

Sphérische Ausbreitung der Réntgenstrahlen

Die Berechnung der Talbot—Abstidnde dr eines Interferenzmusters basiert
auf der Annahme einer ebenen Wellenfront, also einer hohen Parallelitit
der Rontgenstrahlen aufgrund eines unendlich grolen Abstands zwischen
Phasengitter und Quelle. In der Realitiit weist die emittierte Strahlung im-
mer eine Divergenz auf, da der Abstand zwischen Quelle und Phasengitter 1

stets endlich ist. Aufgrund der Divergenz muss ein Vergroferungsfaktor M
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2. Grundlagen

einer Projektion in die Berechnungen beriicksichtigt werden. Dieser Ver-
groBerungsfaktor setzt sich aus den geometrischen Zusammenhingen des
Interferometeraufbaus gemif3 Abbildung 2.14 zusammen und kann gemaif
Gleichung 2.26 berechnet werden [26, 27, 41, 101].

G
Gy

Quelle

< »i€ >

Bild 2.14.: Herleitung des VergroBerungsfaktors fiir ein Talbot—Interferometer unter
Nutzung einer sphérischen Strahlgeometrie.

M = Z + D(GI:>G2)

] (2.26)

Bei Synchrotronstrahlrohren betrigt die Distanz zwischen Quelle und Pha-
sengitter haufig zwischen 20 und 100 Meter, die Distanz zwischen Phasen-
gitter und Analysatorgitter liegt hingegen hiufig unter einem halben Meter.
Daher ergibt sich fiir Synchrotronstrahlrohre ein Vergroerungsfaktor M
von etwa eins. Die Kriimmung der Wellenfront kann daher bei diesen Quel-
len vernachlassigt werden [27, 101]. Der Vergroflerungsfaktor M gewinnt
mit abnehmenden Baugroien an Bedeutung. Bei Rontgenrdhren ist ein ex-
emplarischer Abstand zwischen Quelle und Phasengitter von einem halben
Meter und ein Abstand zwischen Phasengitter und Analysatorgitter von ei-
nem halben Meter durchaus realistisch. Diese Abstandsverhéltnisse resul-
tieren bereits in einem VergroBerungsfaktor von zwei. Der Vergroflerungs-
faktor muss bei der Auslegung des Interferometers beriicksichtigt werden.
Die Anderung des Interferenzmuster bei einer sphirischen Strahlausbrei-

34



2.2. Wechselwirkung von Rontgenstrahlen mit Materie

tung muss bei der Auslegung der Gitterperiode des Analysatorgitters be-

riicksichtigt werden, so dass die Periode des Analysatorgitters Pg, und die

Periode des Interferenzmusters Py iibereinstimmen. Dies wird durch Glei-

chung 2.27 beschrieben.

— P — 5 e B — P — MP

T e =n 2 Gpo-1 ~ Jao-1) Gy
(2.27)

Fiir die Talbot—Abstinde muss bei einer sphérischen Strahlausbreitung ana-

*
PGz(m =)

[N

log zu den Berechnungen der Perioden ebenfalls der Vergroferungsfak-
tor M beriicksichtigt werden.

dy = Mdy (2.28)

Gitterinterferometrie an Quellen niedriger transversaler
Kohérenz

Die Berechnungen eines Talbot—Interferometers in den vorherigen Ab-
schnitten setzen eine ausreichende transversale Kohédrenz £ voraus, um ein
Gitterinterferometer nutzen zu kénnen. Die transversale Kohdrenz hangt
dabei von der QuellgroBe Q, der Wellenldnge A und dem Abstand zwischen
Quelle und Interferometer 1 ab und kann gemaf Gleichung 2.29 berechnet
werden [30].

Bei Synchrotronquellen mit kleinen Quellgrolen und groen Abstinden
zwischen Quelle und Interferometer ist eine ausreichende transversale Ko-
hirenz hiufig gegeben. Bei Rontgenrohren liegen die Brennfleckgrofen da-
gegen hdufig im Bereich von etwa 300 pm und der Abstand des Interfero-
meters zur Quelle betrdgt meist nur weniger als einen Meter. Diese Kombi-
nation aus grofer Quellgrofie und geringem Abstand zur Quelle fiithrt dann

zu einer nicht ausreichenden transversalen Kohirenz.

_ il

©= 0

(2.29)
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Die fiir eine Bildgebung bendtigte Mindestkohérenzlinge &, auf Hohe
des Phasengitters G, ist abhiingig von der Periodizitét des Phasengitters und
somit auch des Talbot—Musters und dessen Entfernung vom Phasengitter,
also der Talbot—Ordnung f. Der Zusammenhang der Mindestkohirenzlange
ist in Gleichung 2.30 dargestellt [72].

Emin = [ Py (2.30)

Durch Gleichsetzen der Mindestkohirenzlinge &, und der Kohirenz-
linge & ergibt sich das Verhiltnis des Quellabstands 1 (G zur Quelle)
mit der Quellgrofe Q in Abhingigkeit zur Talbot—Ordnung f, der Peri-
ode des Phasengitters Pg, und der Wellenlinge A. Uber einen Energiebe-
reich von 5 keV-100 keV ist fiir Aufbauten mit einem Phasengitter der
Periode 2,4 pm beziehungsweise einem Phasengitter der Periode 4,8 nm
fiir eine exemplarische Messung in der dritten Talbot—Ordnung jeweils fiir
einen Phasenschub von 7 und 7 der bendtigte Quellabstand 1 fiir eine Ront-
genquellgroBe von 300 pm ( Abbildung 2.15 (a)) und eine benotigte Quell-
grofle Q fiir einen Quellabstand 1=0,7 m ( Abbildung 2.15 (b)) dargestellt.

Die minimal bendtigte transversale Kohdrenzldnge kann erreicht werden,

(a) (b)
__350 50
£ 3001 g
i) 40
2 250 %
S 200 =30
-g 150 5020
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=
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Energie [keV] Energie [keV]
- PG = 4,8umd):%
—— P, =24mo=r
—+ Pg, =24m¢=ZundP; = 48mm¢=rm
Bild 2.15.: Exemplarische Quellabstinde (a) und QuellgroBen (b).
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indem die QuellgroBe minimiert oder der Quellabstand vergroBert wird. Da
der Bauraum der Interferometer hdufig auf unter einen Meter limitiert ist,
muss die Quellgrofle verdndert werden, um die transversale Mindestkohi-
renz zu erreichen. Eine einfache Moglichkeit die Quellgrofie zu minimieren
ist die Nutzung einer Mikrofokusrontgenquelle mit einer QuellgroB3e klei-
ner als 10 pm. Eine weitere Moglichkeit ist die Nutzung einer Apertur mit
einer Offnung kleiner als 10 pm direkt hinter der Rontgenquelle. Beide
Mafnahmen erlauben eine Minimierung der Quellgrofe. Unter Anwen-
dung einer Apertur wird jedoch die emittierte Intensitit deutlich minimiert,

da die Blende einen GroBteil absorbiert.

Anstatt eine einzige Apertur zu nutzen wird eine zweidimensionales An-
ordnungen vieler Aperturen genutzt, bei welcher die individuellen Apertu-
ren die Mindestkohirenzlidnge erfiillen und die Summe an Aperturen die
Intensitit deutlich erhoht. Dieses Anordnung von Aperturen kann ebenfalls
durch ein Gitter, dem so genannten Quellgitter Go erreicht werden. Das
Quellgitter, welches einer Anordnung von Schlitzquellen im Mikrometer-
bereich entspricht, wird direkt hinter der Quelle platziert und wandelt ei-
ne Quelle mit groBer QuellgréBe in viele individuelle Quellen mit kleiner
QuellgroBe. Somit ist die Phasenkontrastbildgebung nicht mehr ausschlief3-
lich fiir Quellen hoher Kohirenz nutzbar, sondern kann auch an Quellen

niedrigerer Kohérenz genutzt werden [9, 10, 72, 111].

Dieser Aufbau wird als Talbot-Lau Interferometer bezeichnet und ist
in Abbildung 2.16 schematisch dargestellt. Die individuellen Schlitzquel-
len erzeugen in einem Dreigitteraufbau ein individuelles Interferenzmuster
hinter dem Phasengitter. Um hohe Visibilititen zu erhalten ist es notwen-
dig, dass die individuellen Interferenzmuster sich auf Hohe der fraktionalen
Talbot—Abstiande positiv tiberlagern und nicht gegenseitig ausloschen. Dies
wird durch die Auslegung der Periode Py des Quellgitters sichergestellt. Die
Periode des Quellgitters kann durch den zweiten Strahlensatz aus dem Ab-
stand 1 zwischen Quell — und Phasengitter, dem gewiinschten fraktionalen
Talbot—Abstand d¢ und der Periode des Talbot—Musters Ps im fraktionalen
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2. Grundlagen

.

Réntgenstrahlungr---

Bild 2.16.: Schematische Darstellung eines Talbot—Lau Interferometers. Das Quell-
gitter Gy wird genutzt, um die Kohdrenzbedingungen zu erfiillen. Das
Phasengitter G| erzeugt ein Interferenzmuster, welches durch Rastern
des Analysatorgitter G, aufgelost werden kann.

Talbot—Abstand berechnet werden (Vergleiche Gleichung 2.31) [72].

PG, = =L 2.31)

Unter Anwendung der Gleichungen 2.23 und 2.24 ergeben sich in Abhéin-
gigkeit der Periode Pg, und des Phasenschubs A® = 7 des Phasengitters

folgende Zusammenhénge.

PGl 4AI
Posw = m) = ﬁ - i (2.32)

Fiir einen Aufbau mit einem Phasenschub von A® = 7 gilt dann analog
unter Anwendung der Gleichungen 2.23 und 2.25 .

Po 1l  2M1
Pooaw = 5)= 5 = (2.33)
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2.3. Anforderungen an Gitter

Das Talbot—Lau Interferometer bietet die Moglichkeit, die Phasenkontrast
Methode an Rontgenrdhren zu nutzen und begrenzt die Methode somit
nicht mehr auf die schwer zugénglichen Synchrotronquellen. Das ist ein
wichtiger Schritt hin zur Implementierung der Methode in die medizini-
sche Praxis. Denkbare Anwendungen in der Medizin sind der Einsatz in

der Mammografie oder der Computertomografie.

2.3. Anforderungen an Gitter

Aus den oben beschriebenen Randbedingungen ergeben sich die Anforde-
rungen an die Gitter. Diese Anforderungen sollen in den folgenden Ab-
sdtzen kurz zusammengefasst und die Auslegung der Gitter beschrieben

werden.

Konzeption eines Aufbaus zur Messung des differentiellen
Phasenkontrasts

Bei der Auslegung eines Gitterinterferometers kann das Phasengitter Gy,
wie in Abbildung 2.17 dargestellt, als zentrales Element gesehen werden.
Die Dicke und somit der Phasenschub wird anhand der geforderten Ener-
gie bestimmt. Durch die Wahl der Periodizitit des Phasengitters werden
die Periodizitit des Talbot—Musters und die fraktionalen Talbot—Abstinde
bestimmt. Diese bestimmen dann die Periodizitdt des Analysatorgitters.
Die geforderte Mindestdicke des Analysatorgitters fiir eine Absorption von
80 % der Intensitit wird ebenfalls durch die Energie bestimmt. Das Quell-
gitter hingt ebenfalls von den geometrischen MaBien des Phasengitters ab.
Zunichst kann die transversale Kohdrenzldnge der emittierten Rontgen-
strahlung bestimmt werden. Die bendtigte transversale Mindestkohdrenz-
linge hingt von der Periodizitdt des Phasengitters und der fraktionalen
Talbot—Ordnung ab.
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2. Grundlagen

Wenn die emittierte Kohérenzldnge mindestens der transversalen Min-
destkohirenzlinge entspricht, wird kein Quellgitter benotigt. Wenn nicht,
dann wird ein Quellgitter bendtigt, dessen Periodizitit auch von der ge-
wihlten Energie, der Periode des Phasengitters und der gewihlten fraktio-

nalen Talbot—Ordnung abhingt.

Quelle Talbot—Muster
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Quellgitter Go Analysatorgitter G,
Bild 2.17.: Konzeption eines Aufbaus zur gitterbasierten

Phasenkontrastbildgebung.

2.3.1. Anforderungen und Auslegung der Phasengitter

In einem Talbot—Interferometer wird eine maximale Visibilitidt erreicht,
wenn das Analysatorgitter in einem ungeraden fraktionalen Abstand plat-
ziert wird. Dieser Abstand hiingt im Besonderen von der Hohe der Lamel-
len des Phasengitters und der somit erzeugten Phasenverschiebung ab (Ver-
gleiche Tabelle in Anhang A). Ein Phasengitter unterschiedlicher lokaler
Dicke oder mit Materialeinschliissen, wie beispielsweise Luftblasen oder
Verunreinigungen verschiebt die Phase ungleichmissig und die fraktiona-

len Talbot—Abstinde befinden sich nicht mehr auf einer Hohe hinter dem
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2.3. Anforderungen an Gitter

Phasengitter in Propagationsrichtung. Wird ein Analysatorgitter in einer
fraktionalen Talbot—Ordnung platziert, stimmt die Position also nur dort,
wo die tatsdchliche Dicke des Phasengitters und der berechnete Talbot—
Abstand iibereinstimmen. Bei Abweichungen der Dicke ist die Position des
Analysatorgitters somit nicht mehr korrekt und die Visibilitdt nimmt ab.
Auch Abweichungen der Phasengitter von ihrer Sollgeometrie verdndern
die Periodizitit des Musters und somit das entstehende Interferenzmuster
(Vergl. Gleichung 2.23). Die Periodizitit des Analysatorgitters und das In-
terferenzmuster stimmen dann nicht mehr iiberein und es kommt zu einer
Verringerung der Visibilitdt. Daher ist die Anforderung an Phasengitter eine
hohe Strukturtreue und homogene Dicke der phasenschiebenden periodisch
angeordneten Strukturen. Bei der Auslegung eines Talbot—Interferometers
wird festgelegt, um welchen Betrag die Periode verschoben werden soll. In
der Praxis wird das Talbot-Muster durch einen Phasenschub von A® = %
oder A® = & erzeugt. Fiir einen Phasenschub von A® = 7 kann die be-
notigte Dicke d des Phasengitters gemal Gleichung 2.11 zu dagp—r = %
berechnet werden. Fiir einen Phasenschub von A® = 7 wird die Gitterdi-
cke d dementsprechend zu qu,:% = % berechnet. Im Besonderen fiir
Anwendungen im Bereich niedriger Energien wird ein phasenschiebendes
Material bendtigt, welches eine niedrige Absorption aufweist. Ein Pha-
senschub mit einhergehender hoher Absorption verringert den Photonen-
fluss und begrenzt somit wiederum die maximal erreichbaren Visibilitit.
Aufgrund einer hohen Homogenitit der Stromdichteverteilung und einer
niedrigen Oberflichenrauhheit [35] wird im Rahmen dieser Arbeit haupt-
sdchlich Glanznickel fiir die Herstellung der Phasengitter verwendet. Die
Herstellung von Phasengitter aus den Materialen Gold, SU-8 und MR—-X?

ist dariiber hinaus auch moglich.

2MR-X ist ein modifizierter SU-8 Lack.
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2. Grundlagen

Eine Tabelle der bendtigten Phasengitterdicken fiir die Materialien Gold,
Nickel, SU-8 und MR—X befindet sich in tabellarischer Form in Anhang A.
Die Phasengitterdicken sind ausgelegt fiir Phasenverschiebungen von 7 und

Z fiir den genutzten Energiebereich von 5 keV —100 ke V.

2.3.2. Anforderungen und Auslegung der Quell- und
Analysatorgitter

Analysatorgitter

Da das Analysatorgitter genutzt wird, um das generierte Talbot—Muster ab-
zurastern, ist fiir eine hohe Visibilitit eine moglichst genaue Ubereinstim-
mung der Analysatorgitterperiode mit der Periodizitéit des Talbot—Musters
notig. Abweichungen in der Periodizitit des Analysatorgitters verringern
dabei die Visibilitdt. Im ungiinstigsten Fall wird die Periodizitit des Ana-
lysatorgitters um eine halbe Periode verschoben. Somit bilden die auf dem
dahinter liegenden Pixel gemessenen Intensititen stets den gleichen Mittel-
wert und es ist keine Visibilitdt messbar. Zu niedrige Absorberstrukturen,
zeigen ebenfalls einen negativen Einfluss auf die erreichbare Visibilitét. Mit
zunehmender Tranmsission durch die Absorberstrukturen erhoht sich die
Intensitit in den abgeschatteten Bereichen. Die Differenz der gemessenen
Intensitit bei Abschattung und bei maximalem Durchlass wird kleiner und
somit verringert sich die Visibilitét.

Es werden also Gitter benotigt, welche die Rontgenstrahlung im Bereich
der Absorberstrukturen nahezu vollstindig absorbieren. Als Richtwert fiir
die Mindestdicke der Absorberstrukturen kann der Erfahrungswert fiir ei-
ne maximal zuldssige Transmission von 20 % herangezogen werden. Unter
Nutzung eines monochromatischen® Spektrums muss bei einer Resttrans-
mission von 20 % mit einer Visibilitdtsminderung von etwa 30 % gerech-
net werden [105]. Abbildung 2.18 zeigt exemplarisch drei Transmissions-

kurven fiir Goldabsorber. Aus diesen Kurven konnen die Mindestabsorber-

3Licht einer Wellenlinge
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2.3. Anforderungen an Gitter

dicken fiir charakteristische Energien der Mammografie, welche zwischen
25 keV und 40 keV entnommen werden [13]. Aufbauten fiir Vorsorgeunter-
suchungen bei einer exemplarischen Energie von 29 keV setzen demnach
eine Mindestabsorberdicke von 30 pm voraus, wéhrend bei Energien ober-
halb von 40 keV eine Mindestabsorberdicke von etwa 70 pm bendtigt wird.
Somit ist fiir Analysatorgitter der Absorberdicke 70pum eine akzeptablen
Visibilitdt oberhalb 40 keV und eine sehr gute Visibilitit bei 29 keV zu er-
warten. Aufgrund der hoheren Dichte der zu untersuchenden Objekte ist die
notwendige Energie, um Objekte zu durchdringen im Bereich der Material-
wissenschaften, im Besonderen in der Metallografie, deutlich hoher als bei
der Mammografie [39]. Um eine Absorption von 80 % bei einer Energie
oberhalb der Absorptionskante bei 81 keV zu erzielen sind bereits deutlich
dickere Absorberschichten nétig, dies ist in Abbildung 2.18 exemplarisch
fiir eine Energie von 100 keV und einer daraus hervorgehenden Absorber-
mindestdicke von 160 pm dargestellt.

Quellgitter

Da das Quellgitter die punktformige Quelle unzureichender transversaler
Kohirenz durch mehrere individuelle schlitzformige Quellen ausreichen-
der transversaler Kohirenz ersetzt, muss deren Breite so ausgelegt werden,
dass die Anforderungen an die Kohédrenz erfiillt werden. Daher gilt geméif
den Bedingungen zur Kohidrenz Gleichung 2.30. Die Periode des Quell-
gitters Pg, hiingt daher direkt von der Periode des Talbot—Musters ab und
muss zum Phasengitter passen. Da das Quellgitter als eine Anordnung un-
abhangiger Quellen betrachtet wird, deren Interferenzmuster sich konstruk-
tiv tiberlagern sollten, bewirken Verbiegungen der Absorberstrukturen des
Quellgitters, dass sich die Intensitdtsmuster der einzelnen Spalte nicht mehr
konstruktiv iiberlagern und so das Gesamtintensitdtsmuster abgeschwicht
wird [72].

Neben Verbiegungen zeigt auch eine unzureichende Absorberdicke einen
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Bild 2.18.: Die Transmissionskurven stellen die Resttransmission durch die
Goldabsorberstrukturen eines Analysatorgitter in Abhéngigkeit der
Energie dar. Fiir die Auslegung eines Analysatorgitters geht daraus
die Mindestabsorberdicke und somit das geforderte Aspektverhéltnis
hervor.

negativen Einfluss, da die Visibilitédt aufgrund der Resttransmission durch
die Absorberstrukturen reduziert wird. Des weiteren ist eine Resttransmis-
sion durch die Absorberstrukturen des Quellgitters im Besonderen in der
medizinischen Anwendung kritisch, da die Dosisbelastung fiir einen Pati-
enten, welcher sich zwischen dem Quellgitter Gp und dem Analysatorgit-

ter G, befindet, unnotig erhoht wird.

2.4. Simulation der Visibilitat

Die Visibilitit eines Talbot—Gitterinterferometers hiangt von den Randbe-
dingungen eines Gesamtsystems, wie der Kohérenz der genutzten Quelle,
der Energie, den fraktionalen Talbot—Ordnungen in welchen gemessen wird
und der Qualitit und Anzahl der genutzten Gitter ab. Um die experimentell
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2.4. Simulation der Visibilitat

erzielte Visibilitit eines Gittersatzes zu bewerten, stellen Simulationen eine
Referenzmoglichkeit dar, um die erzielte Visibilitdt von Randbedingungen
des Aufbaus zu entkoppeln. Die Simulationen basieren auf einer Wellen-
feldpropagation und wurden vom Kooperationspartner der TU Miinchen
durchgefiihrt und sind in [104] ausfiihrlich beschrieben. Die Propagations-
methode betrachtet dabei auch den Durchgang einer Wellenfront durch Git-
termodelle, welche die Qualitéit der im Experiment genutzten Gitter wider-

spiegeln sollen.

2.4.1. Gittermodelle

Um diese Interaktionen der Rontgenstrahlung mit dem Phasen— und Ana-
lysatorgitter zu simulieren, wird zunichst ein zweidimensionales Gittermo-
dell fiir die verschiedenen Gitter erstellt. Dieses zweidimensionale Gitter-
modell erlaubt es, charakteristische geometrische Eigenschaften des Git-
ters in das Modell einflieen zu lassen. Der Gitterparameter mit dem grof3-
ten Einfluss auf die Bildgebung ist die Dicke der phasenverschiebenden
Lamellen, da eine wesentliche Verdnderung des Interferenzmusters hin-
ter dem Phasengitter herbeigefiihrt wird. Diese Veridnderung verschiebt die
fraktionalen Talbot—Abstinde und das Analysatorgitter befindet sich somit
nicht mehr auf der korrekten Position. Im Falle der Analysatorgitter be-
stimmt die Gitterdicke die Resttransmission durch die Gitterlamellen. Je
hoher diese Resttransmission ist, desto schlechter wird die Visibilitat ( Ver-
gleiche Gleichung 2.18). Als weiterer Einfluss auf die Visibilitét gilt das
Tastverhiltnis. Prozesstechnologisch bedingte Variationen des Tastverhélt-
nisses werden daher auch in den Modellen beriicksichtigt. Aus Stabilitéts-
griinden werden im Besonderen bei Analysatorgittern mit hohen Aspekt-
verhéltnissen Verstiarkungsstrukturen benétigt, um ein Kollabieren der La-
mellen zu vermeiden (Vergleiche Kapitel 5.7). Diese Verstidrkungsbriicken
flieBen ebenfalls mit in die Gittermodelle ein. Die Abweichungen entste-

hen in Form vonVerbiegungen der Lamellen. Diese Abweichungen werden
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2. Grundlagen

in den zweidimensionalen Gittermodellen beriicksichtigt. Zwei exempla-
rische Gittermodelle sind in Abbildung 2.19 dargestellt. Ein 8 pm hohes
Phasengitter mit einem Tastverhéltnis von 0,6 und optimal geradlinigen La-
mellen ohne Verstirkungsstrukturen ist in Abbildung 2.19 (a) abgebildet. In
Abbildung 2.19 (b) hingegen ist ein 95 pm dickes Analysatorgittermodell
mit einem Tastverhiltnis von 0,5 und den fiir die Stabilitit bendtigten Ver-
starkungsbriicken und den prozesstechnologisch bedingten Verbiegungen
dargestellt [104].

(@)
10 pm

0 pm
60 pm

60 pm

0 pm

0 pmg pm Verbogene Lamellen 0 pm

Bild 2.19.: Perfektes Phasengittermodell der Hohe 8 pm (a) und Analysatorgitter-
modell der Hohe 95 nm mit Verbiegungen, wie sie prozessbedingt in der
Realitit auftreten konnen (b) [104].

2.4.2. Reale Quelle und Quellgitter

Ein Faktor mit grolem Einfluss auf die Visibilitdt ist die Strahlungsquel-
le. So kann davon ausgegangen werden, dass Synchrotronstrahlung erzeugt
durch einen Undulator die hochste Visibilitit liefert, gefolgt von Wigglern
und Ablenkmagneten. Bei Rontgenrohren ist aufgrund der niedrigeren Ko-
hirenz eine geringere erreichbare Visibilitdt zu erwarten.

Die am Detektor gemessene Intensititsverteilung kann mittels Wellen-
feldpropagation und den Gittermodellen ebenfalls simuliert werden. Ein

Zweigitteraufbau an einer kohdrenten Synchrotronquelle liefert eine Inten-

46



2.4. Simulation der Visibilitat

sitdtsverteilung, wie in Abbildung 2.20 (a) dargestellt. Bei einem Dreigitter-
aufbau an einer Quelle unzureichender Kohérenz wird die Intensitétsvertei-
lung am Detektor verschmiert. Das Muster weist, wie in Abbildung 2.20 (b)
dargestellt, keine klaren Kanten mehr auf. Aufgrund des verschmierten In-
tensitdtsmusters sind fiir einen Dreigitteraufbau deutlich geringere Visibili-

tdten zu erwarten [104].

Iixy) Ixy)

(ITTIRI

Bild 2.20.: Intensititsmuster ohne (a) und mit (b) Quellgitter [104].
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3. Stand der Technik

3.1. Herstellung rontgenoptischer Gitter in Silizium

Die Herstellung rontgenoptischer Gitter fiir die differentielle Phasenkontrast—
Bildgebung (DPCI) kann durch Anwendung verschiedener Prozesstech-
nologien erfolgen. Ein Ansatz der Gitterfertigung besteht aus einem Sili-
zium Atzprozess mit anschlieBendem elektrochemischen Abscheiden der
Goldabsorber [19]. Dieser Herstellungsablauf erlaubt die Herstellung von
Gittern mit hoher Strukturtreue bis zu einem Aspektverhiltnis von 12.
Fiir hohere Aspektverhiltnisse ist dieser Prozess allerdings nicht geeignet,
da keine Galvanikstartschicht mehr in die Kavitidten abgeschieden werden
kann [19].

Fiir die Herstellung von Strukturen mit hoheren Aspektverhiltnissen
wird somit eine Alternative zu dieser Prozesstechnik benotigt. Hier eig-
net sich in besonderem MaBe der LIGA—Prozess', welcher fiir die Her-
stellung von Strukturen mit hohen Aspektverhiltnissen entwickelt wurde
[57, 58]. Im Rahmen des Prozesses wird ein fotoempfindlicher Lack mit
Rontgenstrahlung iiber eine Maske strukturiert und die Kavititen werden
elektrochemisch gefiillt. Die hergestellten Strukturen konnen entweder als
direktlithografische Bauteile verwendet werden [60, 69] oder fiir eine Fer-
tigung groBerer Stiickzahlen als Form zur Polymerreplikation genutzt wer-
den [106].

'LIGA ist ein Akronym fiir die Fertigungsabfolge aus Lithografie, Galvanik und Abformung
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3. Stand der Technik

3.2. Herstellung von Réntgengittern mittels LIGA

Der Herstellungsprozess fiir rontgenoptische Gitter beginnt, wie in Ab-
bildung 3.1 (a) dargestellt auf einem mit einer 2 pm dicken Titanschicht
beschichteten Siliziumsubstrat. In einem ersten Schritt wird das Titan oxi-
diert, um die Haftung der Mikrostrukturen durch eine hohere Oberfld-
chenrauhigkeit zu verbessern. Hier erweist sich ein Oxidationsbad aus
Natriumhydroxid—Wasserstoffperoxid—Losung als besonders erfolgreich.
Die Eignung dieser Oxidschicht hinsichtlich Haftung, Genauigkeit, Defekt-
freiheit und Kompatibilitdt mit den weiteren Ligaprozessschritten wurde in
friitheren Arbeiten bereits gezeigt [55, 63]. In einem zweiten Schritt wird
der fotoempfindliche Lack aufgebracht (Abbildung 3.1 (b)).

Im Hinblick auf die spatere Anwendung in dieser Arbeit wird eine Schicht-
dicke von etwa 150 pm benétigt. Hierfiir ist das Schleuderverfahren, wel-
ches Beschichtungen mit homogenen Schichtdicken bis zu einer Schicht-
dicke von etwa 200 pm erlaubt, ausreichend. Der Fotolack wird dann,
wie in Abbildung 3.1 (c) illustriert, rontgentiefenlithografisch strukturiert
[11, 34, 58, 63]. Nach dem Belichten wird bei Negativlacken die Vernet-
zung in einem Temperschritt, dem so genannten Post Exposure Bake (PEB)
durchgefiihrt. In einem anschlieBenden Entwicklungsprozess werden die
unvernetzten Bereiche herausgeldst. Dieser Entwicklungsprozess ist in Ab-
bildung 3.1 (d) dargestellt. In einem abschlieBenden Galvanikschritt wer-
den, wie in Abbildung 3.1 (e) abgebildet, die Absorberstrukturen elektro-
chemisch in die Kavititen abgeschieden [18].

Ein mittels LIGA—Prozess hergestelltes Gitter nach dem Entwicklungs-
schritt ist in Abbildung 3.2 dargestellt [76]. Die Liicken im Fotolack, wel-
che in einem spiteren Prozessschritt mit dem Absorbermaterial gefiillt wer-
den, weisen eine Linge von 30 pm auf. Als stabilisierende Elemente sind
statistisch verteilte Verstarkungsbriicken der Linge 3 pm vorgesehen (Ver-
gleiche Kapitel 5.8).
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Nutzung des LIGA-

rontgenoptischer Gitter unter

Bild 3.1.: Herstellungssequenz

Bild 3.2.: Standardlayout der Periode 2,4 pm und einer Lackhohe von 60 pm [76].
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3.3. Eigenschaften von Fotolacken

Im Bereich der Lacke ist heute eine Vielzahl von Lacken erhiltlich. An-
wendungsabhingig sind diese Lacke hinsichtlich der verschiedensten Ei-
genschaften optimiert. In der Rontgenlithografie haben allerdings nur der
Positivlack PMMA und der Negativlack SU-8 und seine Modifikationen,
wie die MR—X Formulierung Einzug gehalten. Im Fall des Positivlacks PM-
MA wird, wie in Abbildung 3.3 (a) dargestellt, bei der Belichtung ein in ei-
nem hochmolekularen Ausgangszustand vorliegendes Polymer aufgespal-
ten und durch eine anschlieBende Entwicklung geldst. Die unbelichteten
Bereiche bleiben auch nach der Entwicklung bestehen.

Die Strukturierung von Negativlacken lauft, wie in Abbildung 3.3 (b)
skizziert ab. Bei Negativlacken liegt ein Gemisch aus einem Losungsmittel,
einer fotoempfindlichen Komponente und einem Epoxidharz vor, welches
zunichst keine Vernetzungen aufweist. Erst durch die Belichtung wird die

Vernetzung initiiert [58].

hIJJJJJJJJJﬂﬁIJJJJJJJJLIj

Bild 3.3.: Verbleibende Strukturen nach der Entwicklung von Positivlack (a) und
Negativlack (b).

Entscheidend fiir die Anwendbarkeit eines Fotolacks sind seine Emp-
findlichkeit und sein Kontrast, welche anhand von Kontrastkurven bestimmt
werden konnen. Die Empfindlichkeit gibt den dosisabhidngigen Startpunkt Da
einer Vernetzung oder Degradation des Polymers bei der Belichtung an.
Der Kontrast beschreibt den Ubergang zwischen bestrahltem und unbe-
strahltem Fotolack. Empfindlichkeit und Kontrasts eines Fotolacks konnen
durch so genannte Kontrastkurven ermittelt werden, welche schematisch
in Abbildung 3.4 fiir einen Positiv— und einen Negativlack dargestellt ist.
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Der Positivlack liegt zunéchst vollstindig vernetzt vor und wird durch die
Belichtung degradiert. Die Degradation des Positivlacks beginnt bei einem
Anfangsdosiswert D und ist bei einem Enddosiswert Dg vollstindig abge-
schlossen. Die Strukturierung eines Negativlacks verlduft umgekehrt. Ein
zundchst unvernetzter Fotolack vernetzt ab einem Anfangsdosiswert Dy,
wobei ein Enddosiswert Dg zu einer vollstindigen Vernetzung des Lacks
fiihrt [58]. Ein empfindlicher Fotolack beginnt bereits bei niedrigen An-
fangsdosiswerten Da zu vernetzen oder zu degradieren. Bei einem Foto-
lack mit hohem Kontrast liegen der Anfangsdosiswert Dy und der End-
dosiswert Dg nahe beieinander. Die Degradation oder Vernetzung lauft in
einem schmalen Dosisbereich ab. Eine hohe Empfindlichkeit ermoglicht

kurze Belichtungszeiten und somit eine kostengiinstige Prozessierung.
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Bild 3.4.: Schematische Darstellung von Kontrastkurven fiir Positiv— und
Negativlacke.

Zur Belichtung mit unterschiedlichen Dosiswerten auf einem Substrat
wird am Litho 2 Strahlrohr an ANKA eine Halterung genutzt, wie sie in
Abbildung 3.5 dargestellt ist. Die Halterung besitzt 32 Offnungen (Ab-
bildung 3.5 (a)), welche mit unterschiedlich starken Aluminiumfiltern be-
stiickt werden konnen. Dies resultiert in unterschiedlich starken Absorp-
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3. Stand der Technik

tionswerten der Strahlung und somit in verschiedenen Dosiseintrdgen auf
dem Substrat. Eine dem Substrat zugewandte Ansicht mit unterschiedli-
chen Filtern ist in Abbildung 3.5 (b) abgebildet. Der dosisabhédngige Grad
der Degradation oder Vernetzung kann anhand der verbleibenden Schicht-
dicke nach der Entwicklung gemessen werden und liefert somit die Daten
fiir die Erstellung der Kontrastkurven [37]. Dies ist notwendig, um die ver-
schiedenen Lacke miteinander zu vergleichen und den am besten geigneten

Lack auszuwihlen.

Bild 3.5.: Halterung zur Belichtung eines Substrats mit unterschiedlichen Dosis-
werten [37].
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4. Abschatzung der Gitterstabilitat

In diesem Kapitel sollen die Vorarbeiten zur Herstellung der Gitterstruktu-
ren beschrieben werden. In die Vorarbeiten geht die Auswahl eines geeig-
neten Lackes ebenso ein, wie die Abschitzung der auftretenden Krifte und
Spannungen in den Strukturen wéhrend der Prozessschritte in Fliissigkei-
ten, also dem Entwickeln und der Galvanik.

4.1. Qualifizierung geeigneter Fotolacke

Um Strukturen mit hohen Aspektverhiltnissen bei gleichzeitig kleinen la-
teralen Grofien in der GroBenordnung eines Mikrometers zu strukturieren,
muss die Eignung der verwendeten Fotolacke genauer betrachtet werden.
Eine wesentliche Rolle spielt hierbei die mechanische Stabilitit des Foto-
lacks. Gesichtspunkte wie Spannungsverhalten der Lackmatrix, Quellver-
halten in Fliissigkeiten, die thermische Ausdehnung und der Schrumpf bei
Verwendung von Negativlacken miissen bei der Lackauswahl beriicksich-
tigt werden.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden drei verschiedene Lacke fiir die Nut-
zung zur Gitterstrukturierung in Betracht gezogen. Basierend auf den Er-
kenntnissen beziiglich ihrer mechanischen Stabilitit und Strukturtreue so-

wie Prozessierbarkeit, wurde der am besten geeignete Lack ausgewdéhlt.
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

4.1.1. Positivlack

Zunichst wurde der am Institut fiir Mikrostrukturtechnik verfiigbare und im
Rahmen des LIGA Prozesses bewihrte Positiviack PMMA auf seine Eig-
nung zur rontgentiefenlithografischen Strukturierung mikrooptischer Gitter
betrachtet.

PMMA

Polymethylmethacrylat (PMMA) ist ein etablierter Positivlack, welcher
seine Eignung fiir das LIGA—Verfahren bereits vielfach gezeigt hat [58].
Er besitzt einen hohen Kontrast, weist allerdings eine geringe Empfindlich-
keit auf. Der Fotolack liegt in einer hochmolekularen Form vor. Durch die
Belichtung werden die Polymerketten zerstort und das Polymer somit lokal
zu einem Oligomer mit geringem Molekulargewicht reduziert. Die kurzket-
tigen Molekiile konnen in einem anschlieenden Entwicklungsschritt her-
ausgelost werden [1, 58]. Wie Vorarbeiten zeigen, kommt es im Verlauf der
Herstellung rontgenoptischer Gitter mit PMMA, wie in Abbildung 4.1 dar-
gestellt zu einem ginzlichen Ablosen der PMMA Linienstrukturen. Auch
eine direkt nach der Strukturierung durchgefiihrte ,,nass in nass* Galvanik,
resultiert in einem génzlichen Ablosen und Verziehen der Linienstrukturen
bereits bei relativ geringen Aspektverhiltnissen von etwa 15. Bei der Struk-
turierung von Gittern mit PMMA werden hohe Spannungen im Lack und
ein groBes Quellverhalten beobachtet [14, 54, 96]. Als Grund fiir die hohen
Spannungen wird die Versprodung des Fotolacks wihrend der Bestrahlung
angenommen.

Ein weiterer grundlegender Nachteil von Positivlacken fiir die Anwen-
dung als rontgenoptische Komponenten ist ihre mangelhafte Rontgensta-
bilitdt. Bei der Nutzung als rontgenoptische Komponente wird das Bauteil
aus Positivlack einer permanenten Belichtung mit Rontgenstrahlung aus-
gesetzt. Die zur Strukturierung genutzte Modifikation der Polymere lduft

so bei der Nutzung permanent ab. Bereits in fritheren Arbeiten wurde fest-
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4.1. Qualifizierung geeigneter Fotolacke

Bild 4.1.: PMMA-Gitterstrukturen mit einer Periode von 2 pm und einer Schicht-
dicke von 30 pm.

gestellt, dass PMMA ab einer absorbierten Dosis von 1 c% zersetzt wird.
Bei einem Experiment unter Nutzung von Rontgenlinsen aus PMMA zeig-
ten die Strukturen unter monochromatischen Bedingungen am Synchrotron
eine Haltbarkeit von weniger als einer Stunde [69]. Aufgrund dieser Er-
kenntnisse, wird der Einsatz von PMMA als Lack zur Herstellung rontgen-

optischer Gitter nicht weiter verfolgt.

4.1.2. Negativlack

Im Rahmen dieser Arbeit wird die Eignung des hiufig genutzten Negativ-
lacks SU-8 zur Herstellung rontgenoptischer Gitter analysiert. Als Alter-
native wird ein neuartiger Negativlack der Firma micro resist technology
GmbH mit der Bezeichnung MR-X beziiglich der Eignung zur Gitterher-

stellung untersucht.

SU-8

Ein Negativlack, welcher sich fiir die rontgentiefenlithografische Struktu-
rierung eignet und iiber eine ausreichende Rontgenstabilitét verfiigt ist SU-
8 [69]. SU-8 besteht aus einem Epoxydharz, Losungsmittel und einer fo-
toaktiven Komponente (PAK). Durch die Belichtung bildet die fotoaktive
Komponente eine Lewis Sdure, welche in einem nachfolgenden Tempera-
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

turschritt Wasserstoffprotonen bildet. Diese dienen dann als Katalysator fiir
eine Kettenreaktion der Epoxydharzmolekiile. Mit dem Uberschreiten der
Glastibergangstemperatur von 55 °C fiir den unvernetzten Fotolack steigt
die Bewegungsgeschwindigkeit der Epoxydharzmolekiile und die Vernet-
zung der belichteten Bereiche lauft ab [58, 89]. SU-8 zeichnet sich durch
seine hohe Empfindlichkeit bei gleichzeitig moderatem Kontrast aus (Ver-
gleiche Abbildung 4.6). Die prinzipielle Eignung von SU-S8 fiir die Gitter-
herstellung bei Aspektverhiltnissen im Lack bis etwa 50 konnte bereits in
fritheren Arbeiten gezeigt werden [76]. Im Rahmen der vorliegenden Arbeit
entstandene Gitterstrukturen aus SU-8 sind in Abbildung 4.2 dargestellt,
wobei Abbildung 4.2 (a) ein Gitter der Periode 2,4 pm mit einer Lackhohe
von 60 pm nach dem Entwicklungsschritt und Abbildung 4.2 (b) das selbe
Gitter nach der Galvanik zeigt. Die abgebildeten Absorberlamellen weisen
eine Lange von 30 pm auf. Zwischen den Absorberlamellen befinden sich
zur Stabilisierung der Strukturen Verstarkungsbriicken mit einer Lange von
3 pm (Vergleiche Kapitel 5.8). Fiir moderate Aspektverhéltnisse bis 50 eig-
net sich SU-8 somit unter Nutzung des Standardlayouts fiir die Herstellung

rontgenoptischer Gitter.
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Bild 4.2.: In SU-8 strukturierte Gitter der Periode 2,4 pm und einer Hohe von 60 pm
im Fotolack (a) und nach anschlieBender galvanischer Abscheidung von
45 pm Gold (b).

58



4.1. Qualifizierung geeigneter Fotolacke

Fiir diese Gitterstrukturen mit Aspektverhéltnissen grofier 50 treten auf-
grund von Spannungen im Fotolack vermehrt Abweichungen der Struk-
turen vom Sollzustand auf. Bereits nach dem Entwicklungsschritt zeigen
die Strukturen Deformationen auf. Diese Deformationen sind in Abbil-
dung 4.3 (a + b) in zwei verschiedenen Vergroferungen dargestellt. Auch
bei Variationen des Temperschritts von einer Stunde bis zu vier Stunden,
sowie Anderungen der Aufheiz— und Abkiihlrampen von dreiBig Minuten
bis zu zwei Stunden ergaben sich keine Verdnderungen hinsichtlich der De-

formationen.

W I |
I\

h

Bild 4.3.: Lichtmikroskopische Aufnahme einer deformierten Gitterstruktur aus
SU-8 mit 50—facher (a) und 25—facher VergroBierung (b).

Bei Aspektverhiltnissen grofler 50 treten neben den Spannungen auf-
grund der hohen Empfindlichkeit des Fotolacks vermehrt Vernetzungen
im Bereich unter den Maskenabsorber einer Zwischenmaske auf. Diese
Vernetzungen unterbinden lokal die Verbindung zur elektrisch leitfahigen
Galvanikstartschicht und resultieren in einer Unterbrechung des Galva-
nikstroms. Die Stromdichte einer galvanischen Abscheidung hingt von der
zu galvanisierenden Flidche ab, welche anhand des Layouts bestimmt wird.
Bei lokalen Vernetzungen unter den Maskenabsorbern dndert sich die Gal-
vanikfliche. Es ergeben sich unterschiedliche Aufwachsgeschwindigkeiten
und damit unterschiedliche Absorberhchen bis hin zu Uberwachsungen.
Abbildung 4.4 stellt eine Gitterstruktur mit den Vernetzungen unter den
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Maskenabsorbern, der so genannten Hautchenbildung dar. Um die Haut-
chenbildung an der Substratoberfliche mit einem Rasterelektronenmikro-
skop zu betrachten, wird die strukturierte Lackmatrix nach der Galvanik
durch Brechen des Substrats freigestellt und von der Unterseite betrachtet
(Vergleiche Abbildung 4.4 (a)).

Die Hiutchenbildung resultiert aus einer Uberlagerung mehrerer Effek-
te, welche den lokalen Dosiseintrag wihrend der Belichtung derart erhoht,
dass der Fotolack auch in den von den Maskenabsorbern abgeschatteten
Bereichen vernetzt. Eine lokale Erhohung des Dosiseintrags kann sich aus
Fluoreszenzeffekten, Fotoelektronen im Fotolack und einer zu geringen
Maskenhohe zusammensetzen. Eine starke Héutchenbildung an der Sub-
stratoberfliche, wie in Abbildung 4.4 (b) und (c) dargestellt weist dabei
darauf hin, dass die Fluoreszenzeffekte an der metallischen Galvanikstart-
schicht in Kombination mit den anderen Effekten ausreicht, um den Fo-
tolack zu vernetzen. Im Fall von Héautchenbildung aufgrund von ausge-
pragten Fluoreszenz Effekten, werden die Rontgenstrahlen beim Eintritt
in die Titanoberfliche des Substrats ungerichtet zuriickgestreut und auch
durch die Maske abgeschattete Bereiche werden belichtet. Charakteristisch
sind hier die hellen Stellen innerhalb der Lamellen, an welchen die Gal-
vanik zumindest in Teilen der Lamellen gestartet ist (Vergleiche Abbil-
dung 4.4 (b) und (c)). An den dunklen Stellen ist durch das Brechen des
Substrat zwar das Hautchen aufgerissen, es ist allerdings keine Galvanik

gestartet.

Ein weiterer Grund fiir ein inhomogenes galvanisches Wachstum sind
Lackablagerungen inmitten der Lackmatrix, wie in Abbildung 4.4 (d) dar-
gestellt. Durch Sekundirelektronen werden Rontgenstrahlen beim Durch-
gang durch den Fotolack gestreut und belichten somit auch abgeschattete
Bereiche. Bei besonders empfindlichen Fotolacken, wie SU-8 ist die Wahr-
scheinlichkeit solcher Belichtungen unter den Maskenabsorbern hoher als
bei unempfindlicheren Lacken, da bereits eine relativ niedrige Dosisablage-

rung zur Vernetzung ausreicht. Diese unter dem Maskenabsorber vernetz-
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4.1. Qualifizierung geeigneter Fotolacke

ten Strukturen bleiben auch nach einem Entwicklungsschritt bestehen und
verhindern in der Galvanik die Diffusion der Metallionen in die Kavitaten.
Nach dem Entfernen des Lacks konnen die abgeschiedenen Metalllamel-
len betrachtet werden und unter dem Maskenabsorber vernetzten Bereiche
werden sichtbar.

Auffillig ist, dass die in Abbildung 4.4 (d) dargestellte Absorberstruktur
niedriger ist als die sie umgebenden Strukturen. Grund hierfiir sind die in
der Mitte des Bildes sichtbaren Locher, an denen Lackablagerungen das

Galvanikwachstum behindert haben.
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Bild 4.4.: Hiutchenbildung an der Galvanikstartschicht des Substrats (a und b) und
inmitten der Lackmatrix (c).

Ergebnisse der Galvanik von Gitterstrukturen mit Hautchenbildung sind
in Abbildung 4.5 exemplarisch mit einer Periode von 2,4 pm dargestellt.
Eine Konditionierung der Galvanikstartschicht mittels reaktivem Ionenit-

zen (RIE) zeigte eine leichte Verbesserung des Galvanikstarts, da die ge-
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Bild 4.5.: Ungleichmissig aufgalvanisierte Gitterstrukturen.

richtet beschleunigten Ionen diinne Lackhautchen perforieren konnen. Mit
zunehmenden Aspektverhiltnissen nehmen auch die Vernetzungen unter
den Maskenabsorbern zu und ein Galvanikstart kann auch mit einer Kondi-
tionierung durch einen RIE!-Schritt nicht mehr sichergestellt werden.

Mit zunehmenden Aspektverhiltnissen muss die Nutzung eines hirteren
Belichtungsspektrums in Betracht gezogen werden, da der Bestrahlungs-
aufwand durch das hartere Spektrum deutlich verkiirzt werden kann. Des
weiteren verspricht eine Reduktion der Empfindlichkeit des Fotolacks in
diesem Fall eine Minimierung der Vernetzung unter den Maskenabsorbern,
da eine hohere Dosis abgelagert werden muss, um eine Vernetzung des

Lacks in den abgeschatteten Bereichen auszuldsen.

MR-X

Eine Alternative zu den SU-8 Lacken bieten die MR—X Fotolacke von Mi-
croresist Technology. Hierbei handelt es sich um Negativlacke, welche im
Rahmen des Innoliga—Projekts fiir die Rontgentiefenlithografie optimiert
wurden [37]. MR—X Lacke bestehen aus einer auf SU-8 basierenden Zu-
sammensetzung. Der Lack besteht aus einem bisphenolharzbasiertem Fest-
harzgemisch, einem Séduregenerator, y—Butyrolacton als Losemittel und ei-

nem Siure/Base—Puffer. Ein Vergleich der Kontrastkurven der neuen MR-

Ireactive ion etching
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4.1. Qualifizierung geeigneter Fotolacke

X Lacke und herkdmmlicher SU-8 Lacken ist in Abbildung 4.6 dargestellt.
Das steilere Ansteigen der Kurve des MR—X Lackes kennzeichnen, dass
der Lack einen hoheren Kontrast als SU-8 besitzt. Der Kontrast eines Fo-
tolackes berechnet sich dabei gemifl Gleichung 4.1. Anhand des Dosis-
wertes Dy, bei welchem die Vernetzung des Fotolacks bei 10 % liegt und
dem Dosiswertes Dg, bei welchem bereits eine Vernetzung von 90 % vor-
liegt, kann der Kontrast des Fotolacks berechnet und mit anderen Fotola-
cken verglichen werden. Um die Messtoleranzen auszugleichen und eine
bessere Vergleichbarkeit der Lacke zu erreichen, wurden die gemessenen
Dosiswerte durch einen Richards—Fit optimiert, da dieser die Kontrastkur-

ven am besten beschreibt [51].

D -1
y = (lOgIO (Di) ) @.1)

Der Kontrast der vorliegenden SU-8 und MR—X Lacke beléduft sich auf
einen Wert von 1,05 fiir den SU-8 Lack und einen Wert von 7,1 fiir den
MR-X Lack. Der MR—X Lack bietet also einen um den Faktor 7 hoheren
Kontrast als vergleichbare SU-8 Lacke.

Wihrend die Vernetzung der SU-8 Lacke bereits bei Dosiswerten von
etwa einem cJW beginnt, startet die Vernetzung der MR—X Lacke ober-
halb einer abgelagerten Dosis von zehn CJW Die MR—X Lacke sind auf-
grund der beigemischten Pufferlosung um einen Faktor von zehn unemp-
findlicher, was eine grofere Toleranz fiir prozesstechnische Abweichungen
bietet. Ein weiterer Unterschied beider Lacke ist die Konstanz ihrer Kon-
trastkurven. Bei SU-8 Lacken unterscheiden sich die Kontrastkurven des
gleichen Lacks in Abhingigkeit des verwendeten Gebindes teils deutlich.
Die Kontrastkurven unterschiedlicher Gebinde eines MR—X Lacks zeigten

hier eine hohere Konsistenz.

Die MR-X Lacke zeigen in der rontgentiefenlithografischen Anwendung
eine deutlich geringere Hiutchen— und Spannungsrissbildung, was als vor-
teilhaft fiir die Herstellung von Gitterstrukturen mit Aspektverhéltnissen
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Bild 4.6.: Vergleich zweier exemplarischer Kontrastkurven von SU-8 (a) und MR-
X (b) Lacken.

Bild 4.7.: Gitterstrukturen der Periode 2,4 pm in MR—X Lack (a) und anschliefen-
der homogener Galvanik (b).
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4.2. Spannungen im Fotolack

groBler 50 zu sehen ist. Neben der geringeren Hautchenbildung werden
auch deutlich weniger verbleibende Lackreste innerhalb von Mikrostruk-
turen mit kleinen lateralen Abmessungen beobachtet. MR—X Lacke erlau-
ben die Herstellung von Gitterstrukturen mit Aspektverhiltnissen grofier
50, wie in Abbildung 4.7 (a) fiir die Fotolackmatrix eines Gitters der Pe-
riode 2,4 pm und einer Lackhohe von 70 pm dargestellt ist. Eine darauf
folgenden Galvanik zeigt eine homogene Abscheidung in alle Kavititen
(Abbildung 4.7 (b)).

4.2. Spannungen im Fotolack

Die wihrend der Fertigung beobachteten Verbiegungen der Gitterstruktu-
ren deuten auf mechanische Spannungen hin. Diese treten in der Regel
wihrend Prozessschritten in Fliissigkeiten und Prozesschritten mit Tem-
peraturgradienten auf. Die auftretenden Spannungen ¢ in einem Fotolack
setzen sich aus der intrinsischen Spannung Ojy, der thermischen Eigen-
spannung Oy und der extrinsischen Spannung Gy zusammen [74]. Die
intrinsische Spannung beschreibt hauptsidchlich den Schrumpf beim Ver-
netzen des Fotolacks. Thermische Eigenspannungen werden durch die auf-
tretenden Prozesstemperaturen hervorgerufen und extrinsische Spannungen
beschreiben die Wechselwirkung mit der Umgebung. Letztere konnen als
klein angesehen werden, weshalb die extrinsische Kraft im Folgenden ver-
nachléssigt wird.

O = O + Oy + Oext 4.2)

Thermische Eigenspannungen konnen anhand Gleichung 4.3 abgeschitzt
werden und hiingen vom E-Modul E und der Poissonzahl v des Lacks ab.
AuBerdem héngt die thermische Eigenspannung o, von den Ausdehnungs-
koeffizienten des Substrats o, des Fotolacks o4 und der durch den Tem-
perschritt eingebrachten Temperaturdifferenz AT ab [52].

E
G,h == ﬁ (OtS — OCL) AT (43)
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Die in der Prozessierung entscheidenden Parameter fiir die thermische
Eigenspannung sind die thermischen Ausdehnungskoeffizienten des Sub-
strats o und des Lacks ¢, da die restlichen Parameter durch die einge-
setzten Materialien vorgegeben sind und nur marginal durch die Prozess-
fiihrung beeinflusst werden konnen [52]. Das Elastizitdtsmodul der unter-
schiedlichen Lacke hiingt dabei stark von der Prozessfiihrung ab. Faktoren
wie der Restlosemittelgehalt und der Dosiseintrag bei der Belichtung, so-
wie die Temperatur wihrend der Trocknung beeinflussen das Elastizitats-
modul der Lacke. Somit sind in der Literatur fiir SU-8 Lacke unterschied-
liche Werte in einem Bereich von 2,5 GPa bis etwa 5,5 GPa zu finden
[7,23,53]. Untersuchungen des MR—X Lackes ergaben bei Variationen der
Prozessparameter ebenfalls einen Elastizitdtsmodul, welcher im Bereich
des SU-8 Lackes liegt [52]. Die Zusammensetzung des MR—X Lacks zeigt
somit keinen Einfluss auf den thermischen Ausdehnungskoeffizienten des
Lacks oy, und die thermischen Eigenspannungen oy, beider Lacke liegen
bei etwa 9 MPa? [52]. Thermische Eigenspannungen konnen somit als al-
leiniger Grund fiir die deutlichen Unterschiede in der Prozessierung der
Negativlacke SU-8 und MR—X ausgeschlossen werden.

Die intrinsischen Spannungen oj, verschiedener Lacke, welche den
Schrumpf des Lackes wihrend der Vernetzung beschreiben, wurden be-
reits in mehreren Arbeiten genauer betrachtet und berechnet. Bei der Her-
stellung kommen Polymere in Form von Fotolacken als auch Metalle in
Form der Absorberstrukturen und Silizium als Tridgersubstrat zum Einsatz.
Da die Polymere im Gegensatz zu den Metallen und Silizium schrumpft,
entstehen in dem Materialienverbund Spannungen. So wird fiir SU-8 La-
cke von intrinsischen Spannungen im Bereich von 11 bis 16 MPa berichtet
[53, 83], bei MR—X Lacken werden die intrinsischen Spannungen im Be-
reich von 5 bis 7 MPa angegeben [52]. Dieser Unterschied in den intrinsi-
schen Spannungen entsteht durch eine Modifikation der Lackrezeptur, dem
Beimischen einer so genannten Pufferlosung bei den MR—-X Lacken. Das

Zunter Zugrundelegung eines E-Moduls im Bereich von 2,3 GPa bis 2,9 GPa
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4.3. Krifte und Spannungen in fliissigen Medien

hiufigere Aufkommen von Spannungsrissen unter Anwendung von SU-8
Lacken im Vergleich zu den MR—X Lacken kann durch diese Modifikation
begriindet werden.

4.2.1. Ergebnis der Lackauswahl

Aufgrund der Rontgenstabilitit und der Kompatibilitdt mit dem LIGA Pro-
zess eignen sich die getesteten Negativlacke fiir die Herstellung von ront-
genoptischen Gittern mit hohen Aspektverhiltnissen. Bei Lackschichtdi-
cken bis etwa 50 pm zeigen sowohl SU-8 als auch MR—X Lacke gute Er-
gebnisse. Fiir dickere Lackschichten bieten die MR—X Lacke aufgrund ih-
rer geringeren Empfindlichkeit und des hohen Kontrasts deutliche Vorteile.
Die Toleranz fiir prozesstechnologische Schwankungen ist groler. Wih-
rend der Temperschritte erfahren die Lacke eine Superposition aus ther-
mischen Eigenspannungen und intrinsischen Spannungen. Da die intrinsi-
schen Spannungen Cj,; beim Schrumpf von SU-8 etwa doppelt so hoch
sind als bei MR—X Lacken, resultiert die Nutzung von SU-8 Lacken hiu-
figer in Spannungsrissen. Daher werden im Rahmen dieser Arbeit MR—X

Lacke fiir die Herstellung der Gitterstrukturen ausgewihlt.

4.3. Krafte und Spannungen in fliissigen Medien

Im Zuge der Gitterherstellung erfolgen einige Prozessschritte in fliissigen
Medien, wie beispielsweise die Entwicklung oder die Galvanik. Dariiber
hinaus treten im Verlaufe der Prozessierung ein unterschiedlicher thermi-
scher FEintrag, teils in Kombination mit den Fliissigkeitsschritten auf. Da-
her ist eine Abschitzung der dabei auftretenden Krifte auf die Strukturen
notig.
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Einfluss der Oberflachenspannung

Innerhalb einer Fliissigkeit ziehen sich die Molekiile durch Kohésionskrif-
te gegenseitig an, wobei im Inneren eines Mediums ein Kriftegleichge-
wicht herrscht, weil die Krifte aus allen Richtungen wirken und gleich
grof} sind. Die Kohisionskrifte sorgen dafiir, dass Molekiile in den Rand-
bereichen nach innen streben, da von auBlen keine Krifte wirken. Somit
wird die Oberfliche minimiert. An den Schnittstellen zu anderen Medien
wirken den inneren Kohdsionskriften die Adhésionskrifte entgegen. Diese
Kraftverhiltnisse an Schnittstellen verschiedener Medien wird als Ober-
flichenspannung ¢ bezeichnet [33]. Das Verhiltnis von Adhésions— und
Kohisionskriften bestimmt die Form der Kontaktflache und somit auch die
Ausprigung von Menisken an der Grenzfldche fliissiger Medien, wie es bei-
spielsweise in Kapillaren der Fall ist. Ist die Adhésionskraft grofer als die
Kohisionskraft, benetzt die Fliissigkeit. Keine Benetzung findet statt, wenn
sie kleiner ist. Die Kontaktflache wird kleiner und der Winkel des Meniskus
wird groBer. Die Auspragung der Menisken wird durch den Kontaktwin-
kel 6 beschrieben. Die Oberflichenspannung ¢ an der Schnittstelle eines
fliissigen und eines festen Mediums setzt sich gemill Gleichung 4.4 aus
der Kapillarkraft Fg,, und der Linge b der Kapillaren zusammen. Somit
kann die Kapillarkraft als Streckenlast bestehend aus der Oberfldchenspan-
nung o liber die Linge b verstanden werden (Vgl. Gleichung 4.5).

FKap
= —+t 4.4
(o b “4.4)
Fxap = 0 b 4.5)

Die Oberflichenspannung wirkt, wie in Abbildung 4.8 dargestellt in Form
einer Streckenlast der Lange b auf die begrenzende Seitenwand. Der Kon-
taktwinkel 6 schlie3t dabei die Seitenwand und die Kapillarkraft ein.

68



4.3. Krifte und Spannungen in fliissigen Medien

Bild 4.8.: Krifteparallelogramm der Kapillarkraft.

Wird die Kapillarkraft, wie in Abbildung 4.8 in ihren vertikalen und ho-
rizontalen Teil zerlegt, so gilt:

Fy = Fgqp sin@ = o b sin0 4.6)

Fy = Fgap cos@ = o b cos0 “4.7)

Verbiegungen der Polymerlamellen werden durch die aus der Oberfldchen-
spannung hervorgehende Kraft Fy hervorgerufen, welche der horizontalen
Komponente der Kapillarkraft entspricht. Sie wirkt zum Beispiel wéahrend
des Trocknens der Strukturen. Bei der Entwicklung der Polymerstruktu-
ren werden als Fliissigkeiten der Entwickler Propylenglykolmonomethyle-
thylacetat (PGMEA) und anschlieBend Isopropanol (IPA) verwendet und
nach der Galvanik deionisiertes Wasser als Spiilmedium. Fiir Wasser und
Isopropanol sind in Tabelle 4.1 die resultierenden horizontalen Kraftkom-
ponenten fiir ausgewihlte Lamellenlédngen von 30 nm bis 20 mm berechnet.
Aufgrund des deutlich unterschiedlichen Kontaktwinkels und der unter-
schiedlichen Oberflichenspannung, liegt etwa ein Faktor von 95 zwischen
den horizontalen Kapillarkraftkomponenten beider Fliissigkeiten. Mit zu-
nehmender Lamellenlinge b steigt aber auch das Widerstandsmoment der

Strukturen, so dass sich dieser Einfluss aufhebt.
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Kontaktwinkel| Oberflichen— Lamellenldnge| horizontale | Plattendruck
01[°] spannung ¢ b [um] Kraft Fy px [bar]
[ [nN]
IPA|  2°[114] 2,1%1072 30 0,2 6,2%1075
[114]
IPA 20 2,1%1072 1000 7.5 6,2%107°
IPA 2° 2,1%1072 10000 74,7 6,2%107°
IPA 2° 2,1%1072 20000 149.4 6,2%107°
H,Q 73,1°[113] | 7,3%1072[38] 30 20,96 580% 107
H,0 73,1° 7,3%1072 1000 698,5 580% 107>
H,0 73,1° 7,3%1072 10000 6985,1 580% 107
H,0 73,1° 7,3%1072 20000 13970,2 580% 107>

Tabelle 4.1.: Materialeigenschaften von Wasser (H,O) und Isopropanol (IPA)
auf SU-8 Strukturen und die daraus hervorgehende horizontale
Kapillarkraftkomponente.

Die Oberflichenspannung ist nicht die einzige Komponente, welche zu
Verformungen der Polymerstrukturen fiithren kann. So kommt es durch den
Trocknungsprozess der Fliissigkeiten zu Druckdifferenzen an den Phasen-

grenzen, welche ebenfalls Krifte auf die Polymerwénde ausiiben.

Einfluss des Drucks beim Phaseniibergang

Der Druck auf die Strukturen wihrend des Trocknens der Fliissigkeit kann
durch die Berechnung der Druckverhiltnisse abgeschitzt werden. Beim
Ubergang der fliissigen zur gasférmigen Phase entsteht eine Druckdif-
ferenz, welche eine Abweichung der Strukturen von ihrer Sollgeometrie
begiinstigt. Im Folgenden sollen die Druckverhiltnisse in Abhadngigkeit
zur Gitterdicke abgeschitzt werden. Die Laplace—Gleichung beschreibt die
Druckverhiltnisse an einem Meniskus, wie er in Kapillaren auftreten kann.
Der Druck p; auf der konkaven Seite des Meniskus ist dabei stets grofer,

als der Druck p, auf der konvexen Seite.
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Das Druckverhiltnis hdngt dabei von Oberflichenspannung ¢ und Radi-
us des Meniskus ry; ab und kann geméil Gleichung 4.8 berechnet werden

[6].

po= bt oo 48)
GemaiB der Laplace—Gleichung wirkt in einer Kapillaren an der Innenseite
des Meniskus, also der konvexen Seite der Druck p,, welcher dem Um-
gebungsdruck pg und der Oberflichenspannung entgegenwirkt (Vergleiche

Gleichung 4.9).
20
Pa = Ppo — —— 4.9)
™
Fiir den Radius des Meniskus ry; gelten die Berechnungen fiir ein Kreis-
segment [115]. Der Winkel des Mensikenradius o geht dabei, wie in Ab-

bildung 4.9 dargestellt, aus dem Oberflachenwinkel 6 hervor.
a = 180-26 (4.10)

Die Kreissegmenthohe hg berechnet sich geméf Gleichung 4.11 in Abhén-
gigkeit der Kanalbreite s und des Meniskenwinkel o.

hs — %tan (%) @.11)

Der Radius des Meniskus ry; berechnet sich schlielich gemifl Gleichung 4.12

aus der Kreissegmenthohe hg und der Kanalbreite s.

AR+ 8

= 4.12
™ S s 4.12)

Mit abnehmender Hohe h der Fliissigkeitssdule wirkt dem Druck durch
die Oberflichenspannung %70 der hydrostatische Druck p g h entgegen, bis
am unteren Ende der Kapillare wieder Umgebungsdruck erreicht wird. Der
Druckverlauf innerhalb einer Kapillare ist in Abbildung 4.10 (a) dargestellt.

Im Extremfall wirkt dem Druck durch die Oberflichenspannung also kein
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Bild 4.9.: Darstellung der geometrischen Zusammenhénge in einer Kapillare.

hydrostatischer Druck entgegen. Fiir eine Abschitzung der auf die Struk-
turen wirkenden maximalen Krifte soll daher dieser Extremfall fiir eine
Druckdifferenz Ap am Meniskus angenommen werden.

Ap = Zo (4.13)

™

Wihrend der Entwicklung werden die Béader schnell gewechselt und es
kommt idealerweise nicht zum Verdunsten. Bei der Entwicklung der Git-
terstrukturen wird IPA als letztes Spiilmedium genutzt und anschlieBend
aus den Kavitiiten verdampft. Bei der Galvanik wird deionisiertes Wasser
als Spiilmedium nach dem Elektrolyt verwendet, welches ebenfalls bei der
Trocknung verdampft. Fiir eine exemplarische Kapillare der Breite 1,2 ym
sind die durch den Phaseniibergang auftretetenden Driicke fiir IPA und
deionisertes Wasser in Tabelle 4.2 dargestellt.

Die berechnete Druckdifferenz Ap zwischen Umgebungsdruck und dem
Meniskus tiibersteigt deutlich den Wert des Dampfdrucks der jeweiligen
Fliissigkeiten, weshalb von Blasensieden ausgegangen werden muss. Auf-
grund des Blasensiedens entspricht die maximale Druckdifferenz am Me-

niskus dem Dampfdruck der jeweiligen Fliissigkeiten. Die Deformation der
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(a) (b)

N

20

po — -

™

Po Po

Bild 4.10.: Druckverteilung innerhalb einer Kapillaren.

Kreissegmenthohe| Meniskenradius | Druckdifferenz Dampfdruck

hg [m] v [m] am Meniskus qr bei 30 °C
Ap 5] (2]

IPA 9,4%1077 6,6%1077 0,7%10° 0,082%10°
[21]

H,0  2,4%1077 8,7%1077 1,7%10° 0,042 %10°
(971

Tabelle 4.2.: Druckdifferenz Ap aufgrund des Druckgradienten beim Verdampfen
der Fliissigkeiten und der aus der Literatur entnommene Dampfdruck.

Gitterstrukturen wird durch eine Superposition des Dampfdrucks beim Pha-
seniibergang und der Kapillarkraft hervorgerufen. Der Einfachheit halber
soll an dieser Stelle jedoch nur der Dampfdruck in die Abschitzungen ein-
fliessen, da dieser der gewichtigere Faktor ist und die Driicke durch die

Kapillarkraft um etwa einen Faktor von 690 iibersteigt.

4.3.1. Spannungsanalyse

Die Gitterstrukturen konnen vereinfacht betrachtet mit einer einseitig ein-
gespannten rechteckigen Platte verglichen werden. Das Fldchentrigheits-

73



4. Abschitzung der Gitterstabilitit

moment I einer rechteckigen Platte berechnet sich dabei nach Gleichung 4.14

aus der Plattenstirke d und der Linge b der Platte.

_bd?

Iy =~ (4.14)

Um die lineare Komponente des Dampdfdrucks qo zu erhalten wird zu-
nichst die Lange der Platte b mit dem Dampdfdrucks qr multipliziert.

q0 = qr b (4.15)

Die Linienlast qx hdngt von der Druckverteilung innerhalb der Kapillaren,
von der Position x und dem Abstand zur festen Einspannung h ab. Dieser

Zusammenhang ist in Abbildung 4.11 (a) dargestellt.

X
G = qu (4.16)

Die Flachenkraft einer einseitig eingespannte Platte kann gemiB Glei-
chung 4.17 berechnet werden, wobei das Flichentrigheitsmoment Iy der
Platte, der Elastizititsmodul von MR-X (E = 2,5 % 109%) [52] und die
Flichenlast qx in die Berechnung eingehen [81].

WV = Elly (%) 4.17)

Die Querkraft wird, wie in Gleichung 4.18 dargestellt, durch Integration

berechnet. 5
" —Q 1 qo X

- = - 4.18
w £l 5 \ 2 + C (4.18)

Das Biegemoment ergibt sich gemif} Gleichung 4.19.
” -M 1 qo0 x3 + C + C (4 19)

w=—-—=—[— X .
El, I, \ 6h : g
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4.3. Krifte und Spannungen in fliissigen Medien

Die Kriimmung berechnet sich geméf Gleichung 4.20.

/ 1 qo x* Cy x*
w
24 h 2

= — C C 4.20
El + + Corx + 3) ( )

Die Verschiebung der Strukturen kann schlieflich durch eine weitere Inte-

gration berechnet werden (Vergleiche Gleichung 4.21).

w

1 qo0 XS C1 x3 C2x2
120 h 6 2

- C C 4.21
El + + C3x + 4) ( )

Die Integrationskonstanten lassen sich aus den Randbedingungen errech-
nen. Die Platte ist auf einer Seite fest eingespannt und auf der anderen
Seite frei beweglich. Dies entspricht einer festen Einspannung bei x=0 auf
der Unterseite und einem losen Einspannung bei x=h auf der Oberseite.
Fiir die Einspannung bei x=0 gelten die Randbedingungen w(0)=0 und
w'(0)=0. Fiir das freie Ende bei x=h gelten die Randbedingungen w’ (h)=0

und w"’ (h)=0. Daraus ergeben sichC; = — 20 h ,Cr = %, C3=0und C4=0

bestimmt werden [81].

(a) (b)

K [—

qX X qX

x=0 | x=0 |

Bild 4.11.: Einseitig auf eine Polymerwand wirkender Kraftverlauf ohne Verstir-
kungsstruktur (a) und mit Verstarkungsstruktur (b).
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4. Abschitzung der Gitterstabilitit

Der Verlauf des Biegemoments ist folglich M (x) = qo (% — % + %)

und der Querkraft O, = — %0 (% - h) . Die Biegespannung ¢ beim Phasen-
libergang hingt vom Biegemoment M und dem Widerstandsmoment W =
% der Polymerlamelle ab.

o

W (4.22)

Die Schubspannung 7 berechnet sich aus der Querkraft Q und der Fli-
che A =h b der Polymerwand [81].

(4.23)

Eine 30 pm lange und 1,2 pm starke Lamelle verbiegt sich wéhrend des

max. Mo- max. Quer- max. Biege- max. Schub- max.
mentM (x= | kraftQ (x= spannung o spannung T Verschie-
0) [Nm] 0) [N] (2] (2] bung w (x =
h) [m]
IPA | —6,2%10710 7,7%107° —5,7%1010 1,2%1010 4,1%1077
H,0| —4,6%10710 5,7%107° —4,2%1010 8,8 107 3,0%1077

Tabelle 4.3.: Maximales Biegemoment, Querkraft, Biegespannung und Schubspan-
nung fiir 30 pm lange Polymerlamellen beim Trocknen von IPA und
Wasser.

Trocknungsvorgangs an ihrem hochsten Punkt um bis zu 0,4 pm. Die Ver-
biegung wiirde also bei einer Periode von 2,4 pm den 1,2 pm breiten Spalt
bereits um ein Drittel bedecken.

4.3.2. Fazit zu den Kapillardriicken

Bei der Abschitzung der wirkenden Krifte wurden einige Vereinfachungen
angenommen, so wurde nur ein einzelner Kapillarspalt betrachtet. Benach-

barte Kapillaren und die dort wirkenden Driicke auf die Strukturen gehen
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nicht in die Abschitzung ein. Die im Kapillarspalt wirkenden Krifte verédn-
dern sich mit der Verformung der Strukturen. Wenn die Verschiebung der
Linienstrukturen beginnt, so dndern sich auch die Druckverhéltnisse inner-
halb der Kapillaren. Das E-Modul ist ein aus der Literatur entnommener
Wert, welcher in der Praxis stark von der Belichtungsdosis und den Tem-
perschritten abhédngt. Unter Annahme obiger Vereinfachungen und unend-
lich flexibler Gitterstrukturen kann bei einer Periode von 2,4 pm und einer
Hohe von 120 pm fiir die maximale Verschiebung der Linien fiir x = h ein
theoretischer Wert von 0,3 pm in Wasser und 0,4 pm in Isopropanol berech-
net werden. Dieser theoretische Wert eignet sich als erste Abschétzung, um
verschiedene Layouts miteinander zu vergleichen. Die theoretisch errech-
neten Verbiegungen zeigen auflerdem, dass ein Layout ohne verstirkende
geometrische Elemente die Verbiegungen nicht ausgleichen kann.

Fiir eine umfassende Berechnung der wirkenden Driicke sind komplexe
Simulationen nétig, welche die verdnderlichen Parameter, wie eine fort-
schreitende Verschiebung oder die Druckverhiltnisse in den benachbarten
Kapillaren genauer beriicksichtigen. Diese konnten im Rahmen dieser Ar-
beit aufgrund ihrer Komplexitit nicht durchgefiihrt werden.
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

In diesem Kapitel werden die prozesstechnologischen Schritte erldutert, um
die Gitter herzustellen. Dabei wird auf verschiedene Layoutvarianten als

auch auf Sondergitter, wie gebogene Gitter eingegangen.

5.1. Beschichtung

Fiir die Herstellung der rontgenoptischen Gitter wird standardmifig ein
Siliziumsubstrat mit einer Titanschicht verwendet, welche in einem ersten
Schritt oxidiert wird. Nach der Oxidation wird die Oberfliche wahlweise
mittels reaktivem Ionenédtzen oder einem Sauerstoffplasmaschritt aktiviert.
Dies dient zur Reinigung und Verbesserung der Benetzungseigenschaften
der Substratoberflache. Die Aktivierung sollte fiir mindestens fiinf Minuten
durchgefiihrt werden und direkt vor der Beschichtung mit Fotolack erfol-
gen. Optional kann die Adhésion des Fotolacks auf den Substraten durch
zwei Mallnahmen erhoht werden. Zum Einen erweist sich im Besonderen
bei Luftfeuchtigkeiten iiber 50 % ein Temperschritt im Umluftofen von ei-
ner Stunde bei 200 °C als hilfreich, um die Feuchtigkeit auf der Substra-
toberfliche zu reduzieren und somit die Haftung zu erhdhen. Zum Ande-
ren konnen Haftvermittler, wie TI-Prime [91] die Haftung erhohen. Dieser
wird bei 2000 % fiir eine Dauer von 20 Sekunden aufgeschleudert. Im An-
schluss wird das verbleibende Losungsmittel des Haftvermittlers auf einer
Heizplatte fiir zwei Minuten bei 120 °C reduziert. Um erneute Feuchtig-
keitsanlagerungen zu vermeiden und eine optimale Adhision zu gewéihr-
leisten, muss der Beschichtungsschritt mit Fotolack unmittelbar nach den
Vorbehandlungen erfolgen.
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Fiir die Beschichtung der Substrate wurde im Rahmen dieser Arbeit ein
mehrstufiger Schleuderprozess entwickelt, welcher eine qualitativ hoch-
wertige Beschichtung mit einer homogenen Lackschichtdicke gewéhrleis-
tet. Der Lack wurde zunichst mittig auf das Substrat aufgebracht und an-
schlieBend fiir 30 Sekunden bei 500 % verteilt. Anschliefend folgt ei-
ne Ruhephase von 60 Sekunden, damit der verteilte Lack relaxieren kann
und ein Teil des Losemittels langsam verdampft. In einem dritten Schritt
wird das belackte Substrat mit der finalen Drehzahl fiir weitere 60 Sekun-
den gedreht. Eine Schleuderkurve fiir den viskosen Fotolack MR—X 51 zur
Herstellung der Analysatorgitter ist in Abbildung 5.1 (a) dargestellt. Bei
Schleuderverfahren fiir dicke Lackschichten kann es zur Ausbildung einer
Randwulst am duBeren Rand des Substrats kommen, welche durch einen
optionalen Schleuderschritt fiir eine Sekunde bei einer Drehzahl im Be-
reich mehrerer tausend % minimiert werden kann. Fiir die Herstellung
von Phasengittern werden Lackhohen von bis zu 30 pm benétigt, wofiir ein
einstufiger Schleuderprozess fiir 60 Sekunden ausreicht. Die Schleuderkur-
ve des niederviskosen MR—X 50 Lack zur Herstellung der Phasengitter ist
Abbildung 5.1 (b) dargestellt.

(2) (b)
200
2
g 150 g 25
o Q
3 100 2%
] T 15
£ 50 g 10
5
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 0 1000 2000 3000 4000 5000
Drehzahl [-X-] Drehzahl [-Z-]

min min

Bild 5.1.: Schleuderkurven des niederviskosen MR—X 50 (a) und des hochviskosen
MR-X 51 (b).

Im direkten Anschluss an die Beschichtung erfolgt das Softbake, um
den Losemittelgehalt auf einen definierten Wert zu reduzieren. Der Soft-
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bakeschritt muss im Besonderen fiir dicke Lackschichten auf einer Heiz-
platte durchgefiihrt werden. Durch den konstanten Temperatureintrag von
der Substratunterseite wird das Losemittel langsam aus den tieferen Lack-
schichten an die Substratoberflache befordert und kann dort verdampfen.
Im Ofen kann an allen Oberflichen gleichzeitig das Losemittel verdamp-
fen, was zu einer Undurchlissigkeit der Randschichten und somit Lose-
mitteleinschliissen im Inneren der Lackschicht fiihren kann. Losemittelein-
schliisse oder Spannungen in der Lackschicht aufgrund von zu schnellen
Ausbackschritten fordern Verbiegungen der Gitterstrukturen. Somit wer-
den im Besonderen bei dicken Lackschichten langsame Ausbackprozesse

mit flachen Temperaturrampen durchgefiihrt.

Bei einer Lackschichtdicke von 120 ym wird das Substrat in 30 Minuten
von Raumtemperatur auf eine Temperatur von 70 °C erhitzt, welche an-
schlieBend fiir eine Stunde gehalten wird. Bei dieser Temperatur weist der
Lack eine geringe Viskositit auf und das Verdampfen des Losemittels findet
langsam statt. Dieser erste Schritt eignet sich, um Inhomogenititen in der
Lackschichtdicke auszugleichen und die Losemittelreduktion langsam ab-
laufen zu lassen. Im Anschluss an den ersten Backschritt wird das Substrat
dann innerhalb von 30 Minuten auf die Ausbacktemperatur von 95 °C er-
hitzt. Diese Temperatur wird dann fiir vier Stunden gehalten. Wiahrend die-
ser Zeit verdampft das Losemittel nahezu vollstindig. AnschlieBend wird
das Substrat innerhalb von vier Stunden auf Raumtemperatur abgekiihlt.
Diese langsame Abkiihlen des Substrats ist notwendig, um die Spannungen
innerhalb der Lackschicht moglichst gering zu halten. Ein zu schnelles Ab-
kiihlen resultiert in hohen inneren Spannungen und im Endeffekt in einer
Verbiegung der Gitterstruktur. Aufgrund der geringeren Lackschichtdicke
im Bereich von 10 pm — 30 pm reicht fiir die Lackmatrix von Phasengittern
ein einstufiger Backprozess aus, welcher fiir 15-20 Minuten auf einer Heiz-
platte mit 95 °C durchgefiihrt wird. Der Restlosemittelgehalt (RLMG) vor
der Belichtung der Substrate sollte im Idealfall unter 3 % liegen und kann

gemil Gleichung 5.1 anhand des Gewichts ermittelt werden. Er setzt sich
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aus dem Feststoffgehalt (FG) des Fotolacks, dem Gewicht des Substrats
vor der Belackung (mg), dem Gewicht des Substrats mit aufgeschleuder-
tem Fotolack (m;) und dem Gewicht nach dem Ausbacken des Fotolacks

(my) zusammen.

RLMG = 100 % —FG % (ml_mo) 5.1)
mp — mo
GroBere zeitliche Fenster zwischen Beschichtung und Belichtung zeigten
keine negativen Einfliisse auf die Strukturqualitiit. Allerdings sollten be-
schichtete Substrate unbedingt waagerecht und unter den iiblichen Rein-
raumbedingungen ( etwa 19 °C bis 21 °C und einer Luftfeuchtigkeit von
40 bis 50 %) gelagert werden.

5.2. Belichtung

Anhand der Kontrastkurven fiir verschiedene Lacke, kann der Mindestdo-
siseintrag am Substrat, im folgenden Tiefendosis genannt, berechnet wer-
den. Der tatsidchlich verwendete Dosiseintrag kann jedoch durchaus hoher
liegen, da die berechnete Dosis nur den Mindestwert fiir einen ausreichen-
den Vernetzungsgrad darstellt. Aufgrund der Absorption beim Durchgang
durch die Lackschicht ist die Dosis direkt unter der Maske, im folgenden
Oberflachendosis genannt, hoher als die Tiefendosis. Obergrenze ist der
Dosiswert, ab welchem der Lack auch unterhalb der Maskenabsorber be-
lichtet wird. Ein zu hoher Dosiseintrag fordert dariiber hinaus auch Streu-
effekte, wie Fluoreszenzstrahlung [58]. Fiir MR—X Fotolacke wurde expe-
rimentell fiir das LIGA 1 Strahlrohr an ANKA eine ideale Tiefendosis im
Bereich von 120-140 CJW ermittelt. Ein exemplarischer Dosisverlauf fiir
eine MR—X Lackschichtdicke von 150 pm ist in Abbildung 5.2 fiir eine
Tiefendosis von 130 CJ? dargestellt. Es ist deutlich der Einfluss der Vor-

filterung zu sehen. Bei einer Vorfilterung wird die Strahlung bereits vor

dem Erreichen des Fotolacks abgeschwécht und das Spektrum verschiebt
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sich abhingig von den genutzten Filtern. Im Falle von Kapton Vorfiltern
wird mit zunehmender Filterstirke die transmittierte Wellenlidnge kleiner.
Das Verhiltnis von Tiefendosis und Oberflichendosis liegt bei einem Kap-
ton Vorfilter der Stirke 125 pm bei einem Faktor von etwa 4.,4. Bei einem
Kapton Vorfilter der Stirke 50 pm hingegen bereits bei einem Faktor von
6,8. Die abgelagerte Dosis bestimmt mafigeblich den Vernetzungsgrad der
Polymere. Je hoher die abgelagerte Dosis ist, desto mehr vernetzt das Po-
lymer. Vom Grad der Vernetzung hingt spiter das E-Modul des struktu-
rierten Fotolacks ab. Abhédngig von der Dosis variiert das E-Modul von
MR-X Lacken von 2,5 bis 2,9 GPa [32, 52]. Die intrinsischen Spannun-
gen korellieren ebenfalls mit der abgelagerten Dosis. Eine hohere Dosis
resultiert in einer stidrkeren Vernetzung, welche wihrend des Post Expos-
ure Bake einen groferen Volumenschwund hervorruft. GroBle Dosisgradi-
enten iiber eine Lackschicht wirken sich somit negativ auf die Struktur-
treue aus, da ein unterschiedlicher Vernetzungsgrad einen inhomogenen
Volumenschwund fordert und somit hohere Spannungen im Lack entste-

hen. Aufgrund der deutlichen Abweichungen des Dosisgradienten in Ab-
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Bild 5.2.: Dosisprofil fiir 150 pm Lackdicke mit Kaptonfiltern unterschiedlicher
Stérke.
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

hingigkeit der Vorfilterung muss dieser Aspekt fiir die Gitterherstellung
beachtet werden, da bei den rontgenoptischen Gittern extreme Aspektver-
hiltnisse bei Strukturen im Bereich von einem Mikrometer gefordert sind.
Um experimentell die Grenzen des Prozesses zu erfassen, wird sowohl die
Tiefendosis, als auch die Vorfilterung fiir Substrate gleicher Lackschicht-
dicke variiert und somit auch der Bestrahlungsaufwand verindert [59, 61].
Variationen dieser Belichtungsparameter sind in Abbildung 5.3 (a) fiir ei-
ne Tiefendosis von 120 ”{1—3, in Abbildung 5.3 (b) fiir eine Tiefendosis von
130 C]? und in Abbildung 5.3 (c) fiir eine Tiefendosis von 140 # darge-
stellt. Bei den Strukturen der oberen Reihe wurde ein Kapton Vorfilter der
Starke 50 pm verwendet, bei den Strukturen der unteren Reihe hingegen ein
Kapton Vorfilter der Stidrke 125 pm. Der diinnere Vorfilter kann den Do-
sisgradienten nicht ausreichend minimieren, was anhand der unterschied-
lich fortgeschrittenen Vernetzung zu Spannungen fiihrt. Diese Spannungen
fiihren in der anschlieBenden Entwicklung zu Verbiegungen der Lamellen-
strukturen (Vgl. Abbildung 5.3 (al)), einem Aufreifien der Gitterstrukturen
(Vgl. Abbildung 5.3 (bl)) oder einer Uberbelichtung im Oberflichenbe-
reich hin, da aufgrund des hohen Dosisgradienten ein hoher Bestrahlungs-
aufwand benotigt wird. Dieser Bestrahlungsaufwand ist so hoch, dass die
Maskenabsorber die Rontgenstrahlung nur noch teilweise absorbieren und
der Lack unter den Absorbern ebenfalls belichtet wird (Vgl. die helle Far-
bung zwischen den Lamellen in Abbildung 5.3 (b1l und c1)). Durch die-
se Vernetzung 16st sich der Fotolack beim Entwickeln nicht mehr aus den
Liicken. Bei den Gitterstrukturen der unteren Reihe ist der Dosisgradient
durch den dickeren Filter unter den Faktor von fiinf gesenkt, was in ei-
ner grofleren Strukturtreue resultiert und in den Abbildungen 5.3 (a2 bis
c2) fiir die unterschiedlichen Tiefendosiswerte dargestellt ist. Der Bestrah-
lungsaufwand und somit auch die Bestrahlungsdauer steigt mit zunehmen-
den Vorfilterstarken signifikant an. Daher muss ein Kompromiss zwischen
Filterung und Bestrahlungsdauer gefunden werden. Aus den Ergebnissen in

Abbildung 5.3 kann als Kompromiss abgeleitet werden, dass der maximale
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5.2. Belichtung

Bild 5.3.: Erreichte Gitterqualitdt mit unterschiedlichen Dosiswerten (a, b, ¢) und
einer Variation der Vorfilter (1, 2).

Dosisgradient den Faktor fiinf nicht iibersteigen sollte. Bei einer weiteren
Zunahme der Lackschichtdicken muss an dieser Stelle eine alternative Be-
lichtung in Betracht gezogen werden. Aufgrund des hirteren Spektrums!,
welches das LIGA 2 Strahlrohr an ANKA bietet, sollte die Belichtung von
Lackschichtdicken ab ca. 150 pm an diesem Strahlrohr durchgefiihrt wer-
den. Somit kdnnen grofle Dosisgradienten zwischen Oberflachendosis und
Tiefendosis vermieden werden. Das hirtere Spektrum erfordert aber auch
eine neue Maskentechnik. So kann das Spektrum am LIGA 1 Strahlrohr
noch mit Zwischenmasken genutzt werden, wihrend fiir eine Nutzung des
LIGA 2 Spektrums Arbeitsmasken mit deutlich dickeren Absorberstruktu-
ren notwendig werden.

Eine Variation der Dosis hat dabei nicht nur Einfluss auf die Stabilitit
und die Strukturgenauigkeit. Ein weiterer Effekt, welcher im Besonderen
fiir die Gitterherstellung von Bedeutung ist, ist die Variation des Tastver-
hiltnisses. Es beschreibt das Verhiltnis von Lamellenbreite und Liicken-
breite. Das Tastverhiltnis ist gemal Gleichung 5.2 definiert. Im Fotolack
beschreibt das Tastverhéltnis das Verhiltnis von Liickenbreite und Periode.

!Belichtung mit kiirzeren Wellenlingen
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Im galvanisierten Zustand entspricht das einem Verhéltnis der galvanisier-
ten Lamelle zur Gitterperiode. Ein exemplarisches Tastverhiltnis von 0,6 ist
fiir beide Fille in Abbildung 5.4 skizziert, wobei die schraffierten Struktu-
ren den Fotolack und die gefiillten Strukturen die Metalllamellen auf einem
Substrat darstellen.

Lackliicke Metalllamelle

Tastverhiltnis = = 5.2
astverhaitnis Periode Periode (5.2)

Der Zusammenhang zwischen Dosis und Tastverhéltnis ist in Abbildung 5.5

A 4

d Lackliicke Metalllamelle W |

1 >t 4 Periode

Periode bt

7
/)
7
W
W

Bild 5.4.: Tastverhiltnis in Fotolack (links) und in galvanisierter Struktur (rechts).

fiir ein Gitter der Periode 2,4 pm dargestellt. Die abgebildete gestrichelte
Linie stellt das prozentuale Tastverhiltnis in Abhdngigkeit des Dosisein-
trags dar. Durch eine Erhohung des Dosiseintrags werden die Lacklamellen
und somit nach der Galvanik auch die Liicken zwischen den Metalllamel-
len breiter. Dadurch sinkt das Tastverhéltnis von 49 % bei einer Dosis von
100 - auf 41 % bei einer Dosis von 200 —.

Ein weiterer dosisabhingiger Aspekt ist die Adhédsion der Lackstruk-
turen auf dem Substrat. Der Vernetzungsgrad des Fotolacks beeinflusst
nicht nur die Kohision sondern auch die Adhésion. Um die Adhésion der
Lackstrukturen in Abhéngigkeit des Dosiseintrags zu analysieren, wurden
Gitterstrukturen mittels eines mehrstufigen Belichtungsprogramms mit un-
terschiedlichen Dosiswerten auf ein Substrat belichtet. Die Adhiésion der

unterschiedlich stark belichteten Bereiche wird dann mittels einer Zugpriif-
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5.3. Post Exposure Bake (PEB)
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Bild 5.5.: Dosisabhiingigkeit des Tastverhéltnisses eines galvanisierten Gitters.

anlage gemessen. Abbildung 5.6 (a) illustriert ein belichtetes Substrat mit
varnerenden Tiefendosiswerten von 120 —3, 145 3, 170 —3, 195

und 220 — 5. Das Substrat wird riickseitig fixiert und nach dem Aufkleben
eines Quaders mit Schlaufe auf den Strukturen (Abbildung 5.6 (b)) kann
der Haken der Zugpriifmaschine angreifen (Abbildung 5.6 (c)). Die Klebe-
flache des Quaders betridgt 160mm. An den Strukturen wird anschliefend
bis zur volligen Ablosung (Abbildung 5.6 (d)) gezogen und die Kraft bis
zum Abriss ermittelt. Es wurde zuniéchst ein Anstieg der Adhédsion mit stei-
gendem Dosiseintrag festgestellt, bei einem Wert von 220 CJW nahm die
Adhiésion allerdings wieder ab. Die hochste Adhdsion wurde im Bereich
von 140—195 ~ gemessen. Hier waren zwischen 30N bis 50N notig, um

die Strukturen abzulosen.

5.3. Post Exposure Bake (PEB)

Bei der Belichtung des negativen Fotolacks werden in den belichteten
Bereichen lediglich Lewis Sduren freigesetzt. Die eigentliche Vernetzung
des Fotolacks findet erst wihrend des Post Exposure Bakes (PEB) statt.
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Bild 5.6.: Gitterstrukturbereiche mit unterschiedlichen Dosiseintrdgen (a) werden
durch Aufkleben eines Quaders (b) in die Zugpriifmaschine einge-
spannt (c) und der Kraftverlauf bis zum Abriss der Strukturen gemes-
sen (d).

Hier dient die Temperatur als Katalysator, um die Vernetzung zu starten.
Die Polymerisation hidngt dabei von der abgelagerten Dosis und der Pro-
zessfithrung des PEB ab. Zu hohe Dosiswerte, hohe Dosisgradienten iiber
eine Lackschicht und zu schnelle Temperschritte erhohen den Volumen-
schrumpf und induzieren thermische Eigenspannungen in den Fotolack.
Hohe Vernetzungsspannungen fiihren haufig bereits nach dem PEB zu
Spannungsausfrissen. Auswirkungen moderaterer Spannungen sind aller-
dings haufig erst nach der Entwicklung oder nach der galvanischen Ab-
scheidung sichtbar. Geeignete Parameter fiir das PEB wurden fiir Gitter

der Periode 2.4 pm experimentell ermittelt. Die Hersteller der Negativlacke
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5.4. Entwicklung

empfehlen ein PEB auf einer Heizplatte. Dies wurde fiir verschiedene Tem-
peraturen, Rampen und Haltezeiten getestet, wobei sich herausstellt, dass
die verfiigbaren Heizplatten aufgrund eines inhomogenen Temperaturein-
trags fiir rontgentiefenlithografisch strukturierte Gitter mit hohen Aspekt-
verhiltnissen ungeeignet sind. Eine Verbiegung der Strukturen in Kombi-
nation mit Aufrissen, wie sie in Abbildung 4.3 (a) dargestellt ist, wird fiir
alle Versuche auf der Heizplatte bereits nach dem PEB festgestellt. Eine
mogliche Begriindung, dass bei Heizplatten die Temperatur nur von unten
eingebracht wird und so Spannungen entstehen, da die unteren Lackschich-
ten zeitlich vor den oberen vernetzen. Aufgrund der temporir versetzten
Vernetzung bilden sich Spannungen aus und es entstehen Spannungsrisse.
Dieser Effekt verstérkt sich mit zunehmenden Aspektverhéltnissen.

Als Alternative wurde ein Vakuumofen verwendet. Hier erfolgt der ther-
mische Eintrag gleichméssig von allen Seiten. Unter Vakuum ist es moglich
das Auftreten von Spannungsaufrissen zu reduzieren und die Strukturtreue
der Gitter zu steigern. Ein Minimum an Spannungsaufrissen wurde unter
Anwendung eines zweistufigen Backprozesses mit flachen Temperaturram-
pen bei einer Maximaltemperatur von 75 °C erreicht. Hohere Backtempera-
turen zeigten schlechtere Ergebnisse aufgrund vermehrter Spannungsrisse.
Der Backprozess sieht daher eine Rampe von Raumtemperatur auf 75 °C
vor. Die Dauer der Rampe und der anschlieBenden Haltezeit betragt 2 Stun-
den und 20 Minuten. Im Anschluss werden die Strukturen in einem mindes-

tens achtstiindigen Abkiihlprozess langsam auf Raumtemperatur abgekiihlt.

5.4. Entwicklung

Die Entwicklung der Gitterstrukturen wird mit Propylenglykolmonomethy-
lethylacetat (PGMEA), einem handelsiiblichen Entwickler fiir SU-8 basier-
te Lacke, durchgefiihrt. Die Substrate werden auf Waferspinnen in einem
Becherglas derart positioniert, dass die Gitterstrukturen nach unten zeigen.

Ein hdufiger Badwechsel optimiert das Entwicklerergebnis, wobei im Rah-
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

men dieser Arbeit aus Kostengriinden ein Kompromiss aus zwei PGMEA
Bédern gewihlt wird. Um den Entwickler am Ende des Prozesses aus den
Strukturen zu spiilen und die Oberflichenspannungen zu minimieren, wird
nach den beiden PGMEA Bédern ein Isopropanolbad gewahlt. Magnetriihr-
fische sorgen dabei fiir eine bessere Konvektion. Dariiber hinaus wurde die
Entwicklung der Gitterstrukturen mit Aspektverhiltnissen grofier 100 test-
weise megaschallunterstiitzt durchgefiihrt. Hier ist darauf zu achten, dass
eine geringe Leistung gewéhlt wird, da die Strukturen sonst bereits im Bad
kollabieren. Das anschlieBende Trocknen der Substrate wird in einem Um-
Iuftofen bei 30 °C durchgefiihrt. Parameter, welche zur Entwicklung von
Phasengittern und Analysatorgittern Anwendung finden sind in Tabelle 5.1

dargestellt.
PGMEA PGMEA IPA Umluftofen
Phasengitter [Min] 15 30 20 > 60
Analysatorgitter 30 60 20 > 60
[Min]

Tabelle 5.1.: Entwicklungsparameter fiir Phasengitter und Analysatorgitter bis
Lackschichtdicken von 200 pm.

5.5. Galvanik

Fiir die elektrochemische Abscheidung der Metallstrukturen wird fiir die
Herstellung von Phasengittern ein so genannter Hartnickel-Elektrolyt ge-
nutzt [35]. Die Elektrolytzusammensetzung dieses Bads zeichnet sich durch
eine hohe Homogenitét der Abscheidehohe von + 200 nm und der Mog-
lichkeit Schichten mit geringen Rauhigkeitswerten abzuscheiden aus. Diese
Parameter begiinstigen eine homogene Phasenverschiebung beim Durch-
gang durch das Phasengitter.

Fiir die Herstellung der Analysator— und Quellgitter kommt eine sulfi-
tische Goldgalvanik zum Einsatz. Die sulfitische Goldgalvanik wird auf-
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5.5. Galvanik

grund der guten Polymerkompatibilitit, guter Haftung und geringer inne-
rer Spannungen gewdhlt. Ein weiterer Vorteil der sulfitischen Goldgalvanik
besteht in einer Stromausbeute von nahezu 100 % [18]. Die fiir die Galva-
nik genutzten Polymerformen mit hohen Aspektverhiltnissen zeigen nach
dem Entwicklungsschritt eine homogene Lackstruktur ohne Verziige. Nach
dem elektrochemischen Abscheiden von Gold weisen die Strukturen jedoch
teils Verbiegungen der Absorberstrukturen auf. Strukturelle Unterschiede
der Gitterstruktur vor und nach dem elektrochemischen Abscheiden von
Gold sind in Abbildung 5.7 abgebildet. Die lichtmikroskopische Aufsicht
auf ein Gitter vor der elektrochemischen Abscheidung (Abbildung 5.7 (a))
veranschaulicht eine hohe Ubereinstimmung mit der Sollstruktur. Deutli-
che Abweichungen von der Sollstruktur treten nach der Galvanik auf, wie
die rasterelektronenmikroskopische Aufnahme in Abbildung 5.7 (b) fiir ein

Beispiel in extremer Auspriagung verdeutlicht. Strukturelle Abweichungen

Bild 5.7.: Gitterstruktur vor (a) und nach der Galvanik (b) mit einer deutlichen Zu-
nahme an Verbiegungen wihrend des Galvanikschritts.

wihrend der Galvanik konnen auf zwei Hauptursachen zuriickgefiihrt wer-
den. Zum Einen kann das Quellen von Fotolacken aufgrund von Wasserauf-
nahme in Elektrolyten zu strukturellen Abweichungen fiihren. Das Quellen
ist ein bekanntes Phinomen im Rahmen der SU-8 Prozessierung und ist
abhingig von der Dauer der Schritte in Fliissigkeiten, wie der Galvanik
[107, 109]. In der Literatur wird von einem Quellen des SU-8 Fotolacks in
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Abhingigkeit der Galvanikdauer von bis zu 18 % bei einer Badtemperatur
von 50 °C und einer Galvanikdauer von 160 min berichtet. Des Weiteren
nimmt das Quellverhalten mit zunehmendem Vernetzungsgrad der SU-8
Fotolacke zu [107]. Im Rahmen des Innoliga—Projekts wurde das Quell-
verhalten von SU-8 und MR—X Lacken miteinander verglichen. Die Er-
gebnisse zeigen ein Quellverhalten von unter 1 % fiir die MR—X Lacke,
was deutlich unter dem Wert von SU-8 Lacken liegt. Eine Zunahme des
Quellverhaltens mit der Prozessdauer im Elektrolyt konnte im Rahmen des
Innoliga—Projekts nicht festgestellt werden [52]. Die Galvanikschritte zur
Herstellung der Analysatorgitter sehen eine Dauer von bis zu 60 Stunden
bei einer Badtemperatur von 55 °C vor.

Zum Anderen fiihren Spannungen, wie auch wihrend des Post Expos-
ure Bakes zu Abweichungen von der Sollstruktur. Durch die erneut ein-
gebrachten Temperaturen wihrend der Abscheidung kénnen die Spannun-
gen im Fotolack relaxieren und es entstehen wihrend der Galvanik Ver-
biegungen in den Lackstrukturen, welche dann auch in die abgeschiedenen
Absorberstrukturen iibertragen werden. Der Einfluss der galvanischen Ab-
scheidetemperatur auf die Strukturqualitdt wird anhand einer Messreihe mit
unterschiedlichen Galvanikbadtemperaturen analysiert.

Es werden mit MR—X Lack gefertigte Gitterstrukturen der Periode 2,4 pm
und der Hohe 70 pm bei unterschiedlichen Temperaturen galvanisiert und
anschliefend die Verbiegungen untersucht. Fiir die Messreihe wurde eine
Nickelgalvanik gewihlt, da sie bei unterschiedlichen Temperaturen durch-
gefiihrt werden kann. Zwei exemplarische Ergebnisse dieser Versuchsreihe
sind in Abbildung 5.8 dargestellt, wobei in Abbildung 5.8 (a) entsprechend
der genutzten Goldgalvanik die Galvaniktemperatur bei 55 °C lag und in
Abbildung 5.8 (b) bei Raumtemperatur.

92



5.6. Untersuchung zur Stabilitit verschiedener Layouts

Die Gitterstrukturen, die bei Raumtemperatur abgeschieden wurden wei-
sen eine deutlich geringere Verbiegung der Gitterstrukturen auf, was auf
eine geringere Relaxation der Spannungen im Fotolack und somit einer ge-
ringeren Spannungsrissbildung aufgrund der niedrigeren Temperatur hin-
deutet.

Bild 5.8.: Exemplarische Strukturqualitdt in Abhidngigkeit der Galvaniktemperatur
bei 55 °C (a) und Raumtemperatur (b).

5.6. Untersuchung zur Stabilitét verschiedener Layouts

Durch das Erreichen von Aspektverhiltnissen grofer 50 treten neue Her-
ausforderungen beziiglich der mechanischen Stabilitét der Gitterstrukturen
auf. Mit zunehmenden Aspektverhiltnissen nehmen die Auswirkungen der
wihrend der Fertigung auftretenden thermischen Eigenspannungen oder
durch Lackschrumpf erzeugten intrinsischen Spannungen und Kapillarkrif-
te zu. Auch durch die Wahl des MR-X Lacks kénnen Spannungsaufrisse
nicht vollstindig ausgeglichen werden. Insofern kommt dem Layout eine
deutlich groflere Bedeutung zu, um Spannungen im Lack abzufangen. Mit
der sukzessiven Erhohung des Aspektverhiltnisses wurden im Rahmen der
Arbeit mehrere unterschiedliche Layoutvarianten untersucht und deren me-
chanische Stabilitit analysiert.
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Im Folgenden werden die unterschiedlichen Layouts vorgestellt und de-
ren Eignung fiir die Herstellung von Gittern mit hohen Aspektverhiltnissen
diskutiert.

5.7. Herstellung der Gitter ohne Verstarkungsstrukturen

Das einfachste Layout sind durchgehende Linienstrukturen ohne Verstir-
kungen iiber die gesamte Fliche. Trotz der Abschitzungen der Kapillar-
kréfte wurde um die technische Machbarkeit dieses Layouts zu priifen eine
Testmaske zur Strukturierung genutzt. Das Strukturieren von Linien ohne
jegliche Verstiarkungen resultiert aufgrund unzureichender Stabilitit gegen
mechanische Spannungen und wirkenden Kapillarkrifte immer im Kollaps
der Strukturen. Die Auswirkungen der mangelnden mechanischen Stabi-
litdt sind in Abbildung 5.9 exemplarisch fiir die geforderte Zielperiode

von 2,4 pm bei einer Hohe von 100 pm dargestellt. Da dieses Layout nicht

Bild 5.9.: Durchgehende Linienstrukturen ohne Verstarkungen.

in der Lage ist, die auftretenden mechanischen Spannungen und Kapillar-
effekte abzufangen, eignet es sich nicht fiir die Herstellung von Gitterstruk-
turen mit Strukturhohen oberhalb von 50 pm und einer geforderten Periode
von 2,4 pm.
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5.8. Herstellung der Gitter mit Verstarkungsbriicken

Um die Herstellung von Gitterstrukturen mit Perioden im Bereich weni-
ger Mikrometer dennoch zu ermoglichen, werden stabilisierende Elemente
benotigt, welche den definierten abstand zwischen den Polymerlamellen er-
halten. Ein mogliches stabilisierendes Element stellen die im Standardalay-
out eingefiihrten Verstirkungsbriicken dar. Sie verbinden in regelmissigen
Abstinden die Polymerlamellen. Um ein moglichst optimales Verhiltnis
von verstiarkenden Elementen und Lamellen zu erhalten, wurde eine Test-
maske mit einem Layout erstellt, welches verschiedene Verhiltnisse und
Anordnungen der verstirkenden Elemente vorsieht. Ein aus dem Testlay-
out gefertigtes Gitter in Fotolack ist in Abbildung 5.10 dargestellt. Vorteile
dieses Testlayouts sind, dass in verschiedenen Quadraten der Kantenlin-
ge 10 mm Variationen der Periodizitit und Anordnung von Verstdrkungs-
elementen analysiert werden konnen, ohne mehrere Masken schreiben zu
miissen und dass alle Varianten unter den gleichen Bedingungen prozessiert
werden. Somit konnen Abweichungen aufgrund unterschiedlicher prozess-
technischer Randbedingungen ausgeschlossen werden. Die unterschiedli-
che Periodizitit der Gitterstrukturen in den Testfeldern wird bereits an-
hand der Brechung des Lichts bei der Aufnahme ersichtlich (Vgl. Abbil-
dung 5.10).

Eine detaillierte Ansicht der Bereiche ist in Abbildung 5.11 fiir exem-
plarische Gitterbereiche des Testlayouts dargestellt, welche mit einer Pe-
riode von 2,4 pm und einer Hohe von 90 pm gefertigt wurden. In Abbil-
dung 5.11 (a) sind Gitter mit Lamellen der Linge 30 pm und Verstdrkungs-
briicken der Linge 1 pm dargestellt. In Abbildungen 5.11 (b—d) wird die
Lange der spiteren Absorberstrukturen bei 30 pm belassen, allerdings wer-
den die Dimensionen der verstirkenden Briicken sukzessive erhoht, um
den Einfluss der Briickengeometrie auf die Stabilitit zu analysieren. Die
Linge der Verstiarkungsbriicken betrdgt in Abbildung 5.11 (b) 2 ym, in
Abbildung 5.11 (c) entsprechend dem Standardlayout 3 pm und in Ab-
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Bild 5.10.: Gitterstrukturen mit Testlayout fiir die Analyse von Verstirkungsele-
menten und Periodenvariation.

bildung 5.11 (d) 5 pm. Auffillig sind die ausgeprigten Verbiegungen der
Polymerstrukturen sobald sich die statistisch angeordneten Verstarkungs-
elemente auf einer Hohe befinden. Die Verbiegungen nehmen mit zuneh-
mender Briickengrofie ab. Bei Verstirkungsbriicken der Grofle 5 pm treten
die Verbiegungen nicht mehr auf (Vergleiche Abbildung 5.11 (d)). Ein Lay-
out mit grolen Verstarkungsbriicken verspricht somit die hochste Stabilitét.
Dennoch kann die Grofle der Verstirkungsbriicken nicht beliebig erhoht
werden. Mit zunehmender BriickengroBe wird die erreichbare Visibilitit
reduziert, da die spiteren Absorberstrukturen zunehmend durch Verstar-
kungselemente unterbrochen werden. Im Vergleich mit durchgehenden Ab-
sorberstrukturen sinkt die erreichbare Visibilitiit bei Verstirkungsbriicken
von 1 pm um 3,3 %. Bei 2 pm groflen Verstarkungsbriicken verringert sich
die Visibilitdt um 6,7 %, bei 3 um um 10 % und bei 5 pm schlieBlich um
16,7 %. Das Layout mit 5 pum liefert in Bezug auf die Verbiegungen die
besten Ergebnisse. Die Visibilitdtsabnahme von 16,7 % ist jedoch nicht ak-
zeptabel. Layouts mit kleineren Verstidrkungselementen weisen zwar hau-
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5.8. Herstellung der Gitter mit Verstirkungsbriicken

figer lokale Verbiegungen auf, diese verringern in der Praxis die Visibilitét
aber meist nur im unteren einstelligen Prozentbereich.

Neben der Geometrie der Verstdarkungselemente kann auch die Linge der
Absorberstrukturen variiert werden. Dies ist in den Abbildungen 5.11 (e—f)
dargestellt. Die Briicken weisen eine Stirke von 3 pm auf. Die Linge der
Absorberstrukturen wird auf 25 pm (Abbildung 5.11 (e)) und 20 pm (Abbil-
dung 5.11 (f)) verringert. Durch diese Verringerung wird die Stabilitiit der
Gitterstrukturen ebenfalls erhoht und Verbiegungen der Polymerstrukturen
treten seltener auf. Die Reduzierung der Lange der Absorberstrukturen ver-
ringert ebenfalls die Visibilitét.

Neben der Geometrie der Verstirkungselemente kann auch deren An-
ordnung variiert werden. Eine mogliche Anordnung, die von statistisch
verteilten Verstidrkungselementen abweicht, ist die in Abbildung 5.11 (g)
dargestellte Anordnung der Briickenstrukturen der Stirke 3 pm auf einer
Hohe. Bei diesem Ansatz kommt es zu einer deutlichen Verstiarkung der
Verbiegungen der Polymerlamellen. Der Effekt, dass es bei Verstarkungs-
elementen auf einer Hohe zu Verbiegungen kommt, wurde bereits bei den
statistisch angeordneten Verstidrkungsstrukturen beobachtet.

Abbildung 5.11 (h) sieht Spannungsfugen vor, um die Verbiegungen zu
reduzieren. Hierfiir sind in regelméfBigen Abstinden durchgehende Absor-
berstrukturen vorgesehen. Auch bei einem Layout mit Spannungsfugen tre-
ten innerhalb der Gittermatrix Verbiegungen auf, wenn sich die Verstir-
kungsbriicken auf einer Hohe befinden. Zusitzlich treten verstirkt Verbie-
gungen im Bereich der Spannungsfugen auf. Um die Spannungen im Fo-
tolack auszugleichen werden die Strukturen auf Hohe der Spannungsfugen
auseinandergezogen, was in einer Vergrolerung der Periodizitdt auf Hohe
der Spannungsfugen resultiert.

Eine weitere Fragestellung, welche durch das Testlayout ermittelt wer-
den soll ist die minimal erreichbare Periodizitit. Um die minimale Peri-
ode zu ermitteln wird daher in einem Bereich des Testlayouts die Periode

von 1 pm bis 7 pm stufenweise variiert. Die Schichtdicke der gefertigten
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5. Herstellung der Gitterstrukturen
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Bild 5.11.: Testlayout, um die mechanische Gitterstabilitit in Abhidngigkeit der An-
ordnung und Dimensionen der Briicken zu analysieren.
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5.8. Herstellung der Gitter mit Verstirkungsbriicken

Strukturen betriigt ebenfalls 90 pm und als verstirkende Elemente wurden
statistisch verteilte Briicken mit einer Lange von 3 pm gewdhlt. In Abbil-
dung 5.12 (a) sind fehlerfreie Strukturen der Periode 7 pm dargestellt. Eine
sukzessive Reduktion der Periodizitit ist in Abbildungen 5.12 (b)-(d) ex-
emplarisch fiir Periodizitdten von 2,2 pm, 1,4 pm und 1 pm dargestellt.
Mit abnehmender Periode nimmt auch die Stabilitdt der Strukturen ab.
Wihrend bis zu Perioden von etwa 2,2 pm eine Fertigung der Gitter mog-
lich ist, zeigen feinere Perioden zunehmend strukturelle Abweichungen in

Form von Verbiegungen.

50 pm 50 pm

e e

50 pm 50 pm

Bild 5.12.: Analyse der minimal moglichen Gitterperiode fiir eine Periode von 7 pm
(a), 2,2 pm (b), 1,4 pm (c) und 1 pm (d).

Fiir die Ermittlung der minimalen fertigbaren Gitterperiode wird eine
umfangreiche Versuchsreihe durchgefiihrt [17]. Abbildung 5.13 (a) stellt
eine farbliche Kodierung von drei exemplarischen Gitterstrukturen der Di-
cke 120 pm dar. Die Periode nimmt von links nach rechts zu und die struk-
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

turelle Qualitidt wird an verschiedenen Messpositionen analysiert, wodurch
sie sich direkt mit der Periode in Verbindung bringen ldsst. Die farbli-
che Kodierung spiegelt die Qualitit der Strukturen wider. In roten Be-
reichen weisen die Strukturen eine schlechte Qualitidt mit ausgeprigter
Héutchenbildung und grofflichigen Spannungsaufrissen und Verbiegun-
gen auf, wie in Abbildung 5.13 (b) dargestellt. In den orangenen Bereichen
schwankt die Qualitdt zwischen guter und schlechter Strukturtreue (Vgl.
Abbildung 5.13 (c)) und es treten noch hiufig Verbiegungen auf. Im gelben
Bereichen ist die Qualitit iiberwiegend gut (Vgl. Abbildung 5.13 (d)), es
kommt nur vereinzelt zu lokalen Verbiegungen. In den griinen Bereichen ist
die Qualitit der Gitterstrukturen sehr gut und es treten keine Abweichungen
von der Sollstruktur auf (Vgl. Abbildung 5.13 (e)). Die angestrebte Periode
von 2,4 pm ist durch die gestrichelte Linie in Abbildung 5.13 (a) verdeut-
licht. Im Zuge dieser Versuchsreihe stellte sich die Periode von 2,4 pm als
Untergrenze heraus, bei welcher iiberwiegend gute Ergebnisse erzielt wur-

den .

Der Einfluss von Spannungen kann mit Hilfe der Materialparameter und
Strukturmodellen unter Anwendung der finiten Elemente Methode (FEM)
simuliert werden. So konnen Spannungen in Abhingigkeit des gewihlten
Layouts analysiert werden. Fiir die Simulation werden die dufleren Seiten-
wiinde als gespiegelt und der Boden als haftend betrachtet und die bekann-
ten Materialeigenschaften von SU-8 basierten Fotolacken genutzt. Bei der
Analyse der thermischen Eigenspannungen konnten zunéichst nur margina-
le Verbiegungen festgestellt werden. Bei einer Darstellung mit 50 facher
Uberhohung konnen allerdings Verbiegungen festgestellt werden. Abbil-
dung 5.14 (a) stellt eine Simulation fiir ein Gitter der Periode 2,4 pm mit
statistisch verteilten Verstirkungsbriicken bei einer Abkiihlung der Struk-
turen um —30 °C dar. Die Gitterhohe betrdgt 100 pm. Abbildung 5.14 (b)
hingegen stellt eine Erwarmung der Strukturen um +30 °C dar. Bei einer
Abkiihlung um —30 °C ( Abbildung5.14 (a)) entsprechen die Verbiegungen
den in der Gitterherstellung beobachteten Verbiegungen. Da fiir die FEM—
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5.8. Herstellung der Gitter mit Verstarkungsbriicken

(a) Abstand vom linken Rand [mm]
0 2 4 , 6 8 10 12 14 16 18 20
i
I
1
I
| Gitter 1
i
1
1
1
i
i Gitter 2
4 6 7
Gitterperiode [pm]

GroBflachige Hautchenbildung

Spannungsaufrisse

Lokale Verbiegungen

Grofflichige Verbiegungen

Vereinzelte lokale Verbiegungen

+ Keine Abweichungen

Bild 5.13.: Erzielte Gitterstrukturen bei einer Periodenvariation fiir drei exempla-
rische Substrate mit einer vom linken zum rechten Gitterrand zuneh-
menden Periode (a). Haufigkeit und Art der Defekte des roten Bereichs
sind in (b) dargestellt. Defekte bei Perioden des orangenen Bereichs in
(c). Nur noch vereinzelt auftretende Defekte beschreiben den gelben Be-
reich (d). Bei den Perioden des griinen Bereich sind keine Gitterdefekte
mehr zu erkennen (e).
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Simulationen ein um den Faktor 50 erhohter Wert angewendet wird, konnen
die in der Praxis entstehenden Verbiegungen nicht allein durch thermische

Eigenspannungen hervorgerufen werden.

Bild 5.14.: FEM—Simulation der thermisch induzierten Verbiegungen eines Layouts
mit Verstiarkungsbriicken fiir einen Temperatursenkung von —30 °C (a)
und einen Temperaturanstieg von +30 °C (b).

Bei einer Abkiihlung um —30 °C treten unter Nutzung der Ausdehnungs-
koeffizienten von SU-8 Lacken und Silizium in 50 facher Uberhshung,
Verbiegungen um etwa 5 bis 10 % auf, diese Verbiegungen entsprechen
den in der Literatur angefiihrten Werten fiir den Volumenschrumpf von
etwa 7,5 % fiir SU-8 Lacke [112]. Die FEM—Analysen fiir verschiede-
ne Layouts erlauben einen direkten Vergleich der Layouts. Aus diesem
Vergleich konnen Schliisse gezogen werden, welche Layouts auftretende
Spannungen besser ausgleichen konnen. Aufgrund der Erkenntnis, dass es
bei statistisch verteilten Verstiarkungsbriicken hdufig dann zu Verbiegungen
kommt, wenn die Verstirkungsbriicken auf einer Hohe angeordnet sind,
wird auch ein Layout mit gleichformig angeordneten Verstirkungselemen-
ten getestet. Die Verstirkungsbriicken dieses Layouts sind gleichmifig ver-
teilt und um eine halbe Lamellenldnge versetzt, so dass stets der gleiche
Abstand zwischen den Verstarkungsbriicken herrscht. Ein exemplarisches
Gitter mit gleichformig angeordneten Verstirkungsbriicken ist in Abbil-
dung 5.15 (a) in Fotolack fiir ein Gitter der Periode 2,4 pm dargestellt. In
Abbildung 5.15 (b) ist ein Gitter dieser Periode und Anordnung nach dem
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5.9. Herstellung der Gitter mit Verstidrkungsstreben

Galvanisieren der Absorberstrukturen lichtmikroskopisch abgebildet und in
Abbildung 5.15 (c) ist eine REM Aufnahme des selben Gitters nach dem
Entfernen der Lackschicht dargestellt. Die erwartete Minimierung der Ver-

i
i
il

i)

Bild 5.15.: Layout mit gleichmissig angeordneten Verstarkungsbriicken in Fotolack
(a) und Metall (b) und (c).

(A
|
|

|
|

|
|

|

20 pm

biegungen konnen ebenfalls anhand von FEM—Analyse iiberpriift werden.
Eine FEM—Analyse des Layouts mit gleichformig angeordneten Verstér-
kungsbriicken in derselben Hohe und Periode wie die statistisch verteilten
Verstarkungsbriicken (Abbildung 5.16) bestitigt die erwartete Reduktion
der Verbiegungen. Die Haufigkeit von Spannungsaufrissen sollte durch die

Wahl dieses Layouts somit reduziert werden kdnnen.

5.9. Herstellung der Gitter mit Verstarkungsstreben

Eine weitere mogliche Layoutvariante, welche die Fertigung von Analysa-
torgittern mit hoher mechanischer Stabilitidt verspricht ist ein Gitter, wel-
ches aus durchgehenden Lamellen besteht, jedoch werden zur mechani-
schen Verstirkung mittels einer Lochmaske unter einem Winkel von 30°
Verstrebungen als Verstarkungselement einbelichtet. Ein Winkel von 30°
wird gewihlt, da bei groBBeren Winkeln Teilbereiche der Gitterstrukturen
durch den Kiihlring der Belichtungsanlage abgeschattet werden. Dieser An-
satz ist in Abbildung 5.17 schematisch dargestellt. Die Belackung erfolgt
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Bild 5.16.: FEM—Simulation der thermisch induzierten Spannungen eines Layouts
mit gleichmidssig um eine halbe Lamellenldnge versetzt angeordneten
Verstiarkungsbriicken fiir einen Temperaturgradienten von —30 °C.

analog zu den Gittern mit Verstirkungsbriicken (Abbildung 5.17 (a und
b)). Die Belichtung der Strukturen besteht aus einem mehrstufigen Prozess.
In einer senkrechten Positionierung von Maske und Substrat im Strahl,
werden zunichst durchgéngige Linienmuster ohne Verstiarkungselemente
belichtet (Vgl. Abbildung 5.17 (c)). In einer weiteren Belichtung werden
eine Lochmaske und das Substrat unter einem Kippwinkel von beispiels-
weise 30° im Strahl platziert (Abbildung 5.17 (d)). Durch diese Struktu-
rierungssequenz entstehen Lacksdulen unter einem definierten Winkel zu
den Linienstrukturen. Die nach der Entwicklung verbleibenden Strukturen
sind in Abbildung 5.17 (e) schematisch dargestellt. Abschlieend wird die
Galvanikstartschicht in den offenen Kavititen zunéchst durch reaktives lo-
nen &dtzen aktiviert und anschlieBend, wie in Abbildung 5.17 (f) dargestellt,
elektrochemisch gefiillt. Die optimalen Malle der Lochmaske werden an-
hand eines Testlayouts ermittelt, welches in Abbildung 5.18 dargestellt ist.
Das Testlayout ist in zwei Bereiche aufgeteilt. Auf der einen Hailfte befin-
den sich die Linienstrukturen und auf der anderen Hilfte befindet sich eine
flachige Absorberschicht mit einer unterschiedlichen Anordnung und Gro-

Be von Lochern, welche spater zur Strukturierung der Verstiarkungsstreben
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5.9. Herstellung der Gitter mit Verstidrkungsstreben
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Bild 5.17.: Schematische Darstellung des Prozessablaufs fiir schrig verstirkte
Linienstrukturen.

dienen. Unter Nutzung dieser Testmaske fiir die Rontgentiefenlithografie
wird in einem ersten Schritt ein Substrat senkrecht belichtet, um die senk-
rechten Linienstrukturen zu belichten. In einem weiteren Schritt wird die
Testmaske um 180° zu dem Substrat gedreht, so dass die Lochstrukturen
der Maske iiber den bereits belichteten Linienstrukturen des Substrats lie-
gen. Durch eine zweite gekippte Belichtung wird nun das Linienmuster mit

den Verstirkungsstreben iiberlagert.

Bild 5.18.: Testmaske zur Analyse einer optimalen Anordnung und Grofie der
Verstidrkungsstreben.
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Die Ergebnisse unterschiedlicher Anordnungen der Verstidrkungsstreben
sind in Abbildung 5.19 im Fotolack dargestellt, wobei der Abstand der
3,3 pm dicken Verstarkungsstreben im linken Bereich von Abbildung 5.19 (a)
10 pm betrédgt. Im rechten Bereich hingegen betréigt der Abstand der Ver-

strebungen 20 pm. Die Stabilitét der Gitterstrukturen ist bei einem Verstre-

— ——

Bild 5.19.: Mit dem Testlayout gefertigte Gitterstrukturen in Fotolack mit unter-
schiedlichen Abstidnden der Verstirkungsstreben (a). Bei zu grolen Ab-
stinden kollabieren die Verstirkungsstreben (b).

bungsabstand von 10 pm gegeben, es entsteht eine Gitterstruktur mit homo-
gener Anordnung der Lackstrukturen. Bei einem Verstrebungsabstand von
20 pm hingegen werden die Lacklamellen nicht ausreichend hiufig durch
die Verstrebungen verstérkt, was in kollabierten Lacklamellen in regelmé-
Bigen Abstdnden resultiert. Diese umgeknickten Lamellen sind vergrofert
in Abbildung 5.19 (b) dargestellt. Unter den in Abbildung 5.18 dargestell-
ten Anordnungen und Dimensionen der Locher, zeigte die Anordnung mit
Abstinden von 10 pm und einem Lochdurchmesser von 3,3 nm den besten
Kompromiss aus Stabilisierung und minimaler Unterbrechung der spéteren
Absorberstrukturen. Vorteil dieses Layouts ist, dass die verstiarkenden Ele-
mente die Visibilitét nicht verringern, da die Absorberstrukturen durchge-
hend gestaltet sind und nur durch Fotolacksdulen unterbrochen werden. Im
Gegensatz zu den mit Briicken verstirkten Layouts gibt es keine Bereiche
an denen die Absorberstrukturen in Strahlrichtung bei der spiteren Anwen-
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5.9. Herstellung der Gitter mit Verstidrkungsstreben

dung komplett unterbrochen sind und somit die Strahlung lokal vollstindig
transmittiert wird. Die Absorption wird letztlich leicht reduziert, da die Ab-
sorberlamellen Locher aufweisen. Diese verringerte Absorption kann aber
durch eine Erhohung der Absorberhohe kompensiert werden.

Fiir diese Layoutvariante wurde ebenfalls eine FEM—Analyse zur Stabi-
litdt hinsichtlich der Spannungskompensation durchgefiihrt. Fiir die FEM—
Analyse werden die gleichen Materialparameter genutzt, die auch schon
fiir die FEM—Analyse der Layouts mit Verstarkungsbriicken genutzt wur-
den. Die Periode betrigt ebenfalls 2,4 pm und die Hohe der Strukturen
100 pm. Das Layout mit Verstirkungsstreben verspricht einen guten Wi-

Bild 5.20.: FEM—Analyse der thermisch induzierten Spannungen in einem Layout
mit Verstirkungsstreben bei einer Temperatursenkung um —30 © (a und
¢) und einem Temperaturanstieg von 430 ° (b und d).

derstand gegen Spannungen bei gleichzeitig hoher Visibilitdt. Die in Ab-
bildung 5.20 (a und b) dargestellten FEM—Analysen zeigen an der Ober-
flache der Gitterstrukturen einen homogenen Spannungsverlauf und keine

Verbiegungen. Die Spannungen konnen an der Oberflache durch die Ver-
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

strebungen abgefangen werden. Werden die Gitterstrukturen von der Sei-
te betrachtet, wird ein Spannungsverlauf entlang der Verstirkungsstreben
sichtbar. Dieser Spannungsverlauf kann ein homogenes Verbiegen der ge-
samten Gittermatrix hervorrufen.

Eine Moglichkeit diese einseitige Zugspannung auszugleichen bietet die
doppelte Verstirkung der Gitterstrukturen mit Verstrebungen unter = 30°.
Eine FEM—-Analyse dieser Variante unter den gleichen Bedingungen, wie
bei den vorhergehenden FEM—Analysen ist fiir eine Abkiihlung um —30 °C
in Abbildung 5.21 dargestellt. Die FEM—Simulation weist dabei auf einen
minimierten Spannungsverlauf hin, allerdings nimmt die Tendenz zu Ver-
biegungen wieder ein wenig zu. Die Zunahme der Verbiegungen ist in Ab-
bildung 5.21 (b) entlang der Seitenansicht des simulierten Modells ersicht-
lich.

Bild 5.21.: FEM—Analyse der thermisch induzierten Spannungen in einem Layout
mit Verstirkungsstreben unter &= 30° bei einer Abkiihlung um —30 °.

5.10. Fazit beziiglich der Layouts

Die Herstellung von Gitterstrukturen im Bereich eines Mikrometers fiihrt
ohne Verstirkungselemente stets zum Kollaps der Strukturen. Bereits bei
niedrigen Aspektverhiltnissen unter einem Wert von zehn kollabieren die
Gitter.
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5.11. Ergebnisse der Gitter mit Verstirkungsbriicken

Durch geeignete Verstirkungselemente kann die mechanische Stabilitéit
der Strukturen deutlich erhoht werden. Mittels Teststrukturen und FEM—
Analysen konnen die verschiedenen Layouts hinsichtlich ihrer Fahigkeit
Spannungen auszugleichen, miteinander verglichen werden.

Aufgrund der vielversprechenden FEM—FErgebnisse der Gitter mit Ver-
starkungsbriicken und der Gitter mit Verstdarkungsstreben werden im Rah-
men dieser Arbeit beide Ansitze parallel weiterverfolgt und einander ge-

geniibergestellt.

5.11. Ergebnisse der Gitter mit Verstarkungsbriicken

Briickenverstirkte Gitter sind die im Rahmen dieser Arbeit am héaufigsten
gefertigten Gitterlayouts. Die Héufigkeit ist bedingt durch die Verfiigbar-
keit der dazu benoétigten Masken, welche von Beginn an genutzt werden
konnten. Die folgenden beiden Absitze stellen die Ergebnisse von briicken-

verstirkten Phasengittern und Analysatorgittern dar.

5.11.1. Phasengitter

Die wichtigsten Qualitatskriterien fiir phasenverschiebende Gitter sind die
Strukturtreue der Gitter, das Tastverhiltnis und die Hohe der phasenver-
schiebenden Strukturen. Eine hohe strukturelle Qualitdt der Phasengitter ist
aufgrund der moderaten Aspektverhéltnisse prozesstechnologisch moglich.
Ein exemplarisches Phasengitter der Periode 2,4 pm mit iiblicher struktu-
reller Qualitit ist in Abbildung 5.22 fiir eine Nickelhdhe von 5 pm darge-
stellt. Das Tastverhiltnis kann in einem REM Schritt gemessen werden.
Geringen Abweichungen vom Sollwert kann durch eine Dosisanpassung
im Rahmen einer Nachfertigung entgegengewirkt werden. Die Hohe der
Hartnickelgitter kann mit einer Toleranz von £ 10 % kontrolliert werden.
Durch die Stromdichteverteilung in der Galvanik entstehen haufig erhoh-

te galvanische Abscheidung in den Randbereichen von Strukturen. Dieser
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Effekt wird als Badewanneneffekt bezeichnet und flieft in die Toleranz der

gefertigten Phasengitter mit ein.

10 pm 2 pm

Bild 5.22.: Darstellung  eines  Phasengitter ~der Periode 24pm  mit
Verstirkungsbriicken.

5.11.2. Quellgitter und Analysatorgitter

Der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Fertigungsprozess erlaubt die
Herstellung rontgenoptischer Gitter der Periode 2,4 pm mit Aspektverhélt-
nissen von mindestens 100. Durch eine Optimierung der einzelnen Prozess-
parameter konnen erstmals Gitter mit diesen Perioden und Aspektverhalt-
nissen hergestellt werden. Abbildung 5.23 zeigt eine groBflachige REM—
Aufnahme eines rontgenoptischen Gitters mit einem Aspektverhiltnis von
100. Das abgebildete Gitter weist eine Periode von 2.4 pm bei einer Ab-
sorberhohe von 130 pm auf. Ein REM—-Bild mit hoherer Vergroerung, um
die Gitterlamellen genauer zu analysieren ist in Abbildung 5.24 dargestellt.
Um eine derartige Seitenansicht der Lamellen zu erhalten, muss das Gitter
entlang des Rahmens geschnitten werden. In einem weiteren Schritt wird
der Fotolack entfernt. Somit wird eine seitliche Betrachtung der Gitter in
den Randbereichen moglich. Versuche die Gitter in der Mitte zu schneiden,
um auch Schnittbilder der mittleren Bereiche zu analysieren, scheiterten an
dem Krafteintrag der Sageblatter.
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5.12. Ergebnisse der Gitter mit Verstidrkungsstreben

Bild 5.23.: Rontgenoptisches Gitter mit einem Aspektverhéltnis von 100.

Die Absorberlamellen knicken beim Ségen stets um. Abbildung 5.25

zeigt eine Ansicht der Lingsseite der Lamellen.

5.12. Ergebnisse der Gitter mit Verstarkungsstreben

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ebenfalls ein Prozess entwickelt, um das
Layout mit Verstdrkungsstreben herzustellen. Ergebnisse zu Phasen— und
Analysatorgittern werden in den folgenden Abschnitten vorgestellt.

5.12.1. Phasengitter

Wie bei den briickenverstdrkten Gittern ist auch fiir die Gitter mit Ver-
starkungsstreben eine Nutzung des Layouts fiir die Herstellung von Pha-
sengittern und Analysatorgittern moglich. Ein mit Verstirkungsstreben ge-
fertigtes Phasengitter ist in Abbildung 5.26 dargestellt. Eine lichtmikro-
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5. Herstellung der Gitterstrukturen
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Bild 5.24.: Vergroferte Aufnahme eines rontgenoptischen Gitters mit einem
Aspektverhéltnis von 100.
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skopische Aufsicht ist in Abbildung 5.26 (a) illustriert, die Linien werden
durch die Verstarkungsstreben miteinander verbunden. Aufnahmen des sel-
ben Gitters nach der Nickelgalvanik und Entfernen der Lackstruktur ist in
Abbildung 5.26 (b und c) dargestellt. Die ehemaligen Verstdarkungsstreben
verbleiben als Locher in der galvanisierten Nickellamelle. Da die durch
Vertrebungen hervorgerufenen Locher in den Nickellamellen bei diesen
geringen Schichtdicken die Phasenverschiebung deutlich beeintrichtigen,
ist kein wesentlicher Vorteil dieses Layouts fiir Phasengitter zu erwarten.
Aufgrund des hoheren Herstellungsaufwands bei Gittern mit Verstiarkungs-
streben durch die mehrfachen Belichtungen, werden die mit Briicken ver-
stirkten Gitter fiir die Anwendung als Phasengitter favorisiert. Die Herstel-
lung von Phasengittern mit Verstarkungsstreben ist somit zwar moglich,
bringt aber bei hoherem Fertigungsaufwand keine Vorteile.

112



5.12. Ergebnisse der Gitter mit Verstidrkungsstreben

Bild 5.25.: Seitenansicht eines rontgenoptischen Gitters mit einem Aspektverhiltnis
von 100.

5 pm 1 pm
Bild 5.26.: Darstellung eines Phasengitter der Periode 2,4 pm mit Verstarkungsstre-

ben in Fotolack (a), Nickellamellen (b) und einer Detailansicht der Ver-
starkungsstreben (c).
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

5.12.2. Quellgitter und Analysatorgitter

Einen deutlichen Vorteil versprechen Gitter mit Verstdrkungsstreben bei der
Nutzung als Analysatorgitter. Der Visibilitdtsverlust gegeniiber Gittern mit
durchgehenden Lamellen, welcher durch die von den Verstrebungen her-
vorgerufenen Locher entsteht, kann durch eine etwa 5 % hohere Absorber-
schicht ausgeglichen werden. Die somit gewonnen unterbrechungsfreien
Linienmuster versprechen einen deutlichen Gewinn an Visibilitdt. Abbil-
dung 5.27 (a) zeigt die Aufsicht auf ein derart hergestelltes Analysatorgitter.
Die fiir die Stabilitit bisher benotigten Verstirkungsbriicken werden durch
die schrig einbelichteten Verstarkungsstreben ersetzt. Durch das Entfer-
nen des Fotolacks werden die einbelichteten Lacksdulen ebenfalls entfernt
und es verbleiben die in Abbildung 5.27 (a) in der Aufsicht dargestellten
Linienstrukturen. An den Stellen, an denen sich vormals die Lackverstir-
kungsstreben befunden haben entstehen nach dem Entfernen des Lacks Lo-
cher, wie sie in Abbildung 5.27 (b und c) abgebildet sind. Werden die mit

20 ym 20 ym 50 um

Bild 5.27.: Querverstrebte Gitter mit durchgehenden Absorberlamellen und den
charakteristischen Lochern, welche vormals Fotolacksdulen waren in der
Draufsicht (a) und Seitenansicht (b und c).

Verstrebungen stabilisierten Linienstrukturen mit den regulér hergestellten
Gittern mit Verstdrkungsbriicken verglichen, so féllt auf, dass es bei glei-
chem Aspektverhiltnis zu weniger ausgeprigten Verbiegungen der Struk-

turen kommt.
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5.13. Herstellung gebogener Gitterstrukturen

Lichtmikroskopische Ergebnisse einer zweifachen Belichtung der Ver-
starkungsstreben sind in Abbildung 5.28 (a) nach dem Post Exposure Ba-
ke und in Abbildung 5.28 (b) nach der Galvanik fiir ein Gitter der Peri-
ode 2,4 pm und einer Hohe von etwa 70 pm dargestellt. Abbildung 5.29

Bild 5.28.: Lichtmikroskopische Aufnahme eines Gitters mit Verstidrkungsstrebe-
nen unter + 30° im Fotolack (a) und nach der Galvanik (b).

zeigt eine rasterelektronenmikroskopische Aufnahme eines Gitters mit Ver-
starkungsstrebenen unter 30° und —30° nach der Galvanik und einem an-
schlieBenden Lackveraschungsprozess. Die ehemals als Lacksdulen vor-
handenen Verstirkungsstreben stellen nach dem Veraschen des Lacks Lo-
cher in der Goldlamellen unter £ 30° dar.

5.13. Herstellung gebogener Gitterstrukturen

Rontgenoptische Gittersétze sollen sowohl an Synchrotronquellen als auch
an herkdmmlichen Rontgenrohren zur Bildgebung genutzt werden. Auf-
grund der Verfiigbarkeit konventioneller Rontgenrdhren ist eine Nutzung
der gitterbasierten Interferometrie hier von besonderem Interesse. Um eine
fiir die Bildgebung ausreichende transversale Kohirenz zu erreichen wird
das Quellgitter Go im Strahl platziert. Aufgrund der sphérischen Divergenz
bedingt durch die Kegelstrahlgeometrie, ergibt sich bei ebenen Gittern mit

hohen Aspektverhéltnissen bereits bei kleinen Divergenzwinkeln eine Ab-
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

Bild 5.29.: Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme eines Gitters nach der Gal-
vanik mit Verstarkungsstrebenen unter + 30°.

schattung der Strahlung. Abbildung 5.30 (a) stellt schematisch die Proble-
matik der Abschattung des Strahls durch ein planares Quellgitter dar. Ein
Grofiteil der Intensitdt wird direkt hinter der Quelle durch das Quellgitter
absorbiert. Eine Moglichkeit, die Abschattung durch das Quellgitter zu ver-
meiden ist die Nutzung von gebogenen Gittern (Vgl. Abbildung 5.30 (b)).

Fiir die Herstellung gebogener Gitter wird zunéchst ein Tragermaterial
benotigt, welches eine ausreichende Stabilitét bietet, biegbar ist und eine
Kompatibilitit mit dem bestehenden Fertigungsprozess erlaubt. Erste Ver-
suche mit Quarzglas und diinnen Siliziumsubstraten zeigten eine zu hohe
Fragilitdt der Triagermaterialien. Versuche mit Polyimidfolien zeigten ei-
ne gute Biegbarkeit, allerdings auch eine mangelhafte Kompatibilitit mit
dem LIGA-Prozess. Im Besonderen die Haftung auf den Polyimidschich-

ten stellte sich als unzureichend heraus und es treten in der Goldgalva-
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5.14. Ergebnisse der gebogenen Gitterherstellung

(a) (b)

Bild 5.30.: Abschattung der dufleren Bereiche eines Gitterinterferometers aufgrund
der Divergenz von Rontgenréhren (a). Reduzierung der Abschattung
durch den Einsatz eines gebogenes Gitter (b).

nik groBflichige Lackablosungen vom Trigermaterial auf [44]. Ein Ansatz
biegbare Gitter herzustellen, bietet die Prozessierung der Gitter auf 50 pm
diinnen Titanblechen, was in Abbildung 5.31 schematisch dargestellt ist.
Der Prozess zur Herstellung gebogener Rontgengitter basiert auf dem Pro-
zess zur Herstellung ebener Gitter. Im Gegensatz zum Fertigungsprozess
ebener Gitter befindet sich eine thermisch deaktivierbare Klebefolie [92]
zwischen Tréagersubstrat und Titanblech (Abbildung 5.31 (a)). Die Struk-
turierung verlduft, wie in Abbildung 5.31 (b und c) dargestellt, gemal der
Prozessierung ebener Gitter. Nach der galvanischen Abscheidung der Ab-
sorberstrukturen wird eine Temperatur von 120 °C eingebracht und das Ti-
tanblech mit der Gitterstruktur kann von der thermisch deaktivierten Klebe-
folie abgehoben werden (Vgl. Abbildung 5.31 (d)). In einem letzten Schritt
wird das Gitter mitsamt der 50 pm dicken Titanschicht gebogen (Vgl. Ab-
bildung 5.31 (e)). Um die Gitterstrukturen in den gewiinschten Radius zu
biegen werden vorgefertigte Rahmen mit definierten Biegeradien aufge-

klebt und somit der Radius der Rahmen auf die Strukturen iibertragen.

5.14. Ergebnisse der gebogenen Gitterherstellung

Ein mit dem LIGA—Verfahren auf einer thermisch deaktivierbaren Klebe-
folie fertig prozessiertes, aber noch nicht abgehobenes Gitter ist in Abbil-
dung 5.32 (a) dargestellt. Dasselbe Gitter ist in Abbildung 5.32 (b) nach
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5. Herstellung der Gitterstrukturen

(a) Thermisch deaktivierbare Klebefolie

Ti ‘ TiOx (C) Au
Si
(b) (d)
r'%‘j | NN |
(e)

Bild 5.31.: Prozesssequenz gebogener Gitter. Das Titanblech auf einer thermisch
deaktivierbaren Folie (a) kann nach Ablauf des LIGA—Prozesses (b und
¢) abgehoben (d) und gebogen (e) werden.

dem Abheben vom Triagersubstrat und einer anschlieBenden Fixierung im
Biegerahmen dargestellt. Der Einfluss des Biegens auf die Strukturtreue
der Gitter wird nach dem Biegeprozess fiir das gebogene Gitter mit Hil-
fe eines Rasterelektronenmikroskops analysiert und es kann, wie in Abbil-
dung 5.32 (c) dargestellt, keine Deformation der Matrix festgestellt werden.

10 pm
Bild 5.32.: Gebogenes Analysatorgitter mit thermisch deaktivierbarer Folie auf ei-

nem Wafer (a), in der Biegevorrichtung (b) und bei der Untersuchung
auf Risse in der gebogenen Resistmatrix (c).
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6. Gittercharakterisierung

Um die Auswirkungen von strukturellen Abweichungen der Gitter auf die
Bildgebung zu diskutieren, werden zunédchst mogliche Abweichungen der

Gitter von der Sollstruktur und ihre Analysemoglichkeiten vorgestellt.

6.1. Methode der Messungen

Einen ersten Eindruck iiber die Gitterqualitit bieten herkdmmliche lichtmi-
kroskopische Methoden, wobei die Analyse auf die Oberflachenbeschaffen-
heit der Gitter beschrinkt ist. Der Erhalt von Tiefeninformationen scheitert
zumindest im Fall von Analysatorgittern an den hohen Aspektverhéltnissen.
Durch die optischen Analysemethoden konnen lokale Strukturabweichun-
gen, welche an der Oberfliche auftreten, identifiziert werden. Auf diese
Weise konnen Verbiegungen, der galvanische Fiillstand und Spannungsau-
frisse identifiziert werden. Dariiber hinaus kann mittels eines Rasterelektro-
nenmikroskops das Tastverhidltnis gemessen werden. Aufgrund von Kan-
tenverrundungen ist die Toleranz bei lichtmikroskopischen Messungen des
Tastverhiltnisses in der Groenordnung eines Mikrometers zu grof3. Nach-
teil der optischen Methoden ist, dass sie sich auf einen sehr kleinen Be-
reich des Gitters beschrinken und somit eine Aussage zur Gesamtquali-
tdt des Gitters mit einem sehr hohen zeitlichen Aufwand verbunden ist.
Ein Gitter der Periode 2,4 pm mit Verstidrkungsbriicken auf einer LIGA—
Standardflziche von 1150 mm? umfasst 14,5 Millionen zu analysierende La-
mellen.
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6. Gittercharakterisierung

Eine Abweichung der Periodizitdt im Bereich weniger Nanometer ist
aufgrund der Messtoleranz nur iiber eine Vielzahl von Perioden messbar
und somit nicht mit den verfiigbaren Mikroskopen identifizierbar.

Um Abweichungen der Periodizitit zu identifizieren und Aussagen zur
Qualitit eines Gittersatzes iiber die gesamte Gitterfliche zu treffen, eignet
sich die Kartierung der Visibilitit. Dies gilt jedoch nur unter Nutzung von
PixelgroBen im Bereich eines Vielfachen der Gitterperiodizitit. Eine Ver-
schiebung der Periodizitéit schwicht die Visibilitdt auf dem dahinter liegen-
den Pixel ab. Im Extremfall einer Verschiebung um eine halbe Periode wird

die Visibilitdt auf dem dahinter liegenden Pixel vollstindig ausgeldscht.

6.1.1. Visibilitat

Das Kartieren der Visibilitit bietet die Moglichkeit, die Leistungsfihigkeit
eines Gittersatzes iiber die gesamte strukturierte Gitterfliche zu messen.
Die Visibilitdt hdangt dabei von allen Gittern im Aufbau ab. Abweichungen
in der Gittersollstruktur, wie Verbiegungen, zu geringe galvanische Fiillho-
hen oder Anderungen des Tastverhiltnisses reduzieren hierbei die Visibili-
tat. Fiir die Analyse der Qualitit eines einzelnen Gitters ist es notwendig
denselben Aufbau zu verwenden und stets nur einen Parameter, also ein
Gitter zu tauschen. So wird beispielsweise zur Analyse der Qualitit von
Analysatorgittern stets das selbe Phasengitter um einen moglichen Einfluss
der Visibilitit durch ein anderes Phasengitter zu vermeiden. Uber die ex-
perimentell erreichten Visibilititen konnen Analysatorgitter so entweder
qualitativ miteinander verglichen werden oder mit simulierten Visibilité-
ten fiir fehlerfreie Gitter verglichen werden. Nachteil dieser Messmethode
ist, dass die Messung der Visibilitdt nur eine Aussage iiber einen Gitter-
satz in Abhingigkeit des genutzten Aufbaus erlaubt. Das bedeutet, dass die
erreichte Visibilitdt nicht nur von der Qualitét der Gitter abhédngt, sondern
auch die Eigenschaften der Quelle und die Justierung der Gitter widerspie-

gelt. Unter Nutzung einer Synchrotronquelle mit einer hohen transversalen
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6.1. Methode der Messungen

Kohirenz wird ein Zweigitteraufbau genutzt. Es konnen hohe Visibilititen
erreicht werden und die Messergebnisse spiegeln hauptséchlich die Qualitét
der Gitter wider. Unter Nutzung einer Mikrofokusrohre mit einer aufgrund
der kleinen Quellgroie ausreichenden transversalen Kohérenz, werden die
erreichbaren Visibilititen durch das polychromatische Spektrum aber be-
reits deutlich verringert. Bei einer Rontgenrohre wird schlielich nur durch
das zusitzlich genutzte Quellgitter die Kohdrenzbedingung sichergestellt.
Hier kann erwartet werden, dass die Visibilitidt aufgrund des dritten Git-
ters im Strahl und des polychromatischen Lichts noch geringer sein wird,
als bei einem Zweigitteraufbau an einer Mikrofokusrohre oder einem Syn-
chrotron.

Die Talbotabstinde und die Phasengitterdicke konnen auch bei der Nut-
zung von Mikrofokusrohren oder Rontgenrdhren nur fiir eine definierte
Energie ausgelegt werden, wofiir in der Regel die Energie der Spitze des
Gauss’schen Spektrums der Rohre herangezogen wird. Aufgrund des poly-
chromatischen Spektrums wird das Interferenzmuster allerdings auch von
den anderen Energien des Spektrums beeinflusst, weshalb das Detektorsi-
gnal aufgrund einer Uberlagerung von Talbot-Mustern unterschiedlicher
Wellenlénge verschmiert wird. Das zur Berechnung der Visibilitéit genutzte
Verhiltnis von maximalen und minimalen Intensitdten und somit auch die
Visibilitdt wird deutlich geringer.

Die Eigenschaften der Quelle zeigen einen so hohen Einfluss auf die Vi-
sibilitdt, dass die Absolutwerte eines Gittersatzes unter Nutzung verschie-

dener Quellen nicht miteinander vergleichbar sind.

Visibilitatsverlust aufgrund von Tastverhéltnisabweichungen
des Phasengitters

Mit einer Variation des Tastverhiltnisses des Phasengitters dndern sich,
wie in Abbildung 6.1 dargestellt, die fraktionalen Talbot—Ordnungen. Der
Talbot—Abstand dt selbst bleibt gleich, da er nur von der Periode und
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6. Gittercharakterisierung

der Wellenlidnge abhingig ist. Die Visibilitit in einer fraktionalen Talbot—
Ordnung wird durch eine Variation des Tastverhiltnisses beeinflusst. Bei
lokalen Anderungen des Tastverhiltnisses verschieben sich die fraktionalen
Abstiinde lokal und dadurch ist das Gitter G, nicht mehr genau an der Stelle
mit der hochsten Visibilitdt. Dieser Zusammenhang ist fiir eine Phasenver-
schiebung um 7 und einem Tastverhiltnis von 0,5 in Abbildung 6.1 (a) und
0,7 in Abbildung 6.1 (c) anhand einer Wellenfeldpropagation dargestellt.
Fiir einen Phasenschub von 7 ist die Wellenfeldpropagation fiir Tastver-
hiltnisse von 0,5 und 0,7 in Abbildung 6.1 (b und d) dargestellt. Bei der Be-
trachtung der dritten fraktionalen Talbot—Ordnung tritt eine Verschiebung

des Interferenzmaximums nach rechts auf. Der Einfluss von Variationen

(b)

0 de=3 dr 0 de=3 d
Bild 6.1.: Talbot—Muster fiir einen reinen Phasenschub von 7 (a und c¢) und

% (bund d) fiir ein Phasengitter mit einem Tastverhéltnis von 0,5 (a und b)
und 0,7 (c und d) [103].
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6.1. Methode der Messungen

des Tastverhiltnisses wurde im Rahmen des PHACT-Projekt! von den Pro-
jektpartnern an der Universitit Erlangen mittels Wellenfeldpropagations-
modellen simuliert. Sie beschreiben, wie in Abbildung 6.1 dargestellt, den
Einfluss des Tastverhiltnisses auf die erreichbare Visibilitét. Variationen im
Tastverhiltnis wirken sich fiir die verschiedenen Gitterarten unterschiedlich
stark aus. Bei Phasengittern verursacht eine Tastverhéltnisvariation um den
Wert von 0,5 eine lineare Abnahme der Visibilitidt (Abbildung 6.2 (a)).
Bei Tastverhiltnissen von 0,4 oder 0,6 ist die Visibilitdt hier schon um et-
wa 25 % geringer. Bei Tastverhiltnissen unterhalb von 0,25 und iiberhalb
von 0,75 ist keine Visibilitidt mehr erreichbar [8, 77]. Das Tastverhiltnis

Visibilitat

(a)

1

0,8

0,6

0.4

0,2

0

Simulation +

0

0,2 0,4 0,6 08

Tastverhdiltnis

Visibilitit

(b)

1

0,8

0,6

0.4

0,2

0

Simulation +
+ 4
+ + o,
-

+ +

0,2 0,4 0,6 0,8

Tastverhdéltnis

Bild 6.2.: Simulationen zum Einfluss einer Anderung des Tastverhiltnisses eines
Phasengitters (a) und eines Analysatorgitters (b) [8].

der im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Phasengitter zeigte nur geringe
strukturelle Abweichungen von unter 5 %, weshalb nicht von einer grof3en

Visibilitdtsminderung aufgrund des Phasengitters auszugehen ist.

Ein vom BMBF gefordertes Projekt zur medizinischen Rontgen-Phasenkontrastbildgebung
mit dem Foérderkennzeichen 01EZ0924.
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6. Gittercharakterisierung

Visibilitatverlust aufgrund Variationen des Tastverhéltnisses
des Analysatorgitters

Bei Analysatorgittern ist der Einfluss des Tastverhiltnisses auf die erreich-
bare Visibilitdt in Abbildung 6.2 (b) dargestellt. In Richtung kleiner Tast-
verhiltnisse ist sie dhnlich linear abnehmend wie bei den Phasengittern. In
Richtung hoherer Tastverhdltnisse ist bis zu Tastverhéltnissen von 0,8 nur
eine minimale Verschlechterung der Visibilitdt zu erwarten [8, 77]. Wenn
die Periode des Analysatorgitter weiterhin der Periodizitdt des Interferenz-
musters entspricht, werden beim Rastern hohe Visibilititen erreicht. Fi-
ne Erhohung des Tastverhéltnisses des Analysatorgitters bewirkt aber eine
Verringerung der Schlitzbreiten des Analysatorgitters. Durch die geringe-
re Schlitzbreite werden die Uberginge zwischen maximaler Intensitiit und
minimaler Intensitdt des Interferenzmusters durch die schmaleren Schlit-
ze ausgeblendet. Grauwerte im Interferenzmuster werden gewissermassen
ausgeblendet. Sie gehen dann beispielsweise nicht in die Messung ein,
wenn das Analysatorgitter derart positioniert ist, dass die gesamte Intensi-
tit absorbiert werden soll. Die minimalen Intensitdtswerte sind also kleiner
und die Visibilitit steigt. Dieser Umstand kann auch anhand der Dreiecks—
oder Sinuskurven der Intensitit, die wiahrend des Rasterns entstehen er-
kldrt werden. Durch die geringeren Schlitzbreiten wird bei der Ermittlung
der Visibilitit weniger iiber die abfallenden oder ansteigenden Flanken der
Kurven gemittelt.

Erst wenn die Schlitzbreiten zu gering sind, nimmt die Visibilitit wieder

ab, da nur noch ein unzureichendes Mal} an Intensitit den Detektor erreicht.

Aufgrund der hohen Aspektverhiltnisse und den daraus resultierenden
fertigungstechnischen Anforderungen ist bei den Analysatorgittern von
hiufiger auftretenden lokalen Abweichungen des Tastverhiltnisses aus-
zugehen. Die Abweichungen sind allerdings bereits mittels lichtoptischen

Messmethoden identifizierbar.
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6.1. Methode der Messungen

Visibilitatsverlust aufgrund von Tastverhéltnisabweichungen
des Quellgitters

Bei Dreigitteraufbauten beeinflusst auch das Quellgitter die erreichbare Vi-
sibilitdt. Durch das Quellgitter wird, wie bereits in den Grundlagen erliu-
tert, die groBe Quelle durch mehrere Schlitzquellen einer Periodizitit von
wenigen Mikrometern ersetzt. So kann mit einer gezielten Manipulation
des Tastverhiltnisses auch ein deutlicher Einfluss auf die Gesamtvisibilitét
erzielt werden. Durch das VergroBern des Tastverhiltnis werden die Me-
talllamellen breiter und die Liicken schmaler, was zu einer Reduzierung
der Schlitz und somit QuellgroBe fiihrt. Dies erhoht die transversale Koha-
renz und gleichzeitig die erreichbare Visibilitdt. Unter Nutzung divergen-
ter Strahlquellen, wie Rontgenrohren ist die Erhohung der Visibilitéit durch
eine Minimierung der Schlitzbreite jedoch beschrinkt, da sich mit kleine-
ren Schlitzbreiten auch Abschattungseffekte deutlich erhohen. Je kleiner
die Schlitzbreiten der ebenen Quellgitter werden, desto grolere Anteile der
divergenten Strahlung werden absorbiert und die Ausleuchtung der Rand-

bereiche des Detektors nimmt somit ab.

6.1.2. Moiré Muster

Bei der Uberlagerung zweier oder mehrerer periodischer Linienmuster ent-
stehen so genannte Moiré—Muster [70, 75]. Dieser Effekt wurde bereits
1874 von Lord Rayleigh genutzt, um Aussagen iiber die Qualitit zweier
optischer Gitter zu treffen, ohne die einzelnen Gitterstrukturen mit einem
Mikroskop sichtbar machen zu konnen [70]. Rayleigh konnte damit mi-
kroskopisch nicht sichtbare Fehler eines Gitters nachweisen, da kleine Ver-
setzungen der iibereinander liegenden Linienmuster zu grofleren und somit
messbaren Verschiebungen in den Moiré—Mustern fiihrten. Abbildung 6.3
zeigt exemplarisch ein Moiré—Muster zweier identischer geradliniger Li-
nienstrukturen. Die beiden Linienstrukturen sind um einen Winkel o zu-

einander verkippt. Das entstehende Muster weist deckungsgleiche Uberla-
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6. Gittercharakterisierung

gerungen an Stellen vor, an denen die dunklen Linien der Muster genau
aufeinander liegen. Diese Uberlagerungen liefern im Moiré-Bild hellere
Linien. Dunkle Linien entstehen an Stellen, an welchen die Gitter versetzt
zueinander angeordnet sind. Das Maximum wird erreicht, wenn die Li-
nien genau eine halbe Periode zueinander versetzt sind. Die Anzahl der
Moiré-Linien hingt vom Winkel o der Verkippung und der Periode der
Linienstrukturen ab. Bei groem Winkel schneiden sich die Linien der bei-
den Linienstrukturen héaufiger und es entstehen somit auch mehr Moiré—

Linien. Das Entstehen solcher Uberlagerungsmuster wird fiir die gitterba-

o
Uberlagerung beider Gitter _ G G
\

Verschiebung um eine halbe Periode\

Bild 6.3.: Entstehung  von Moiré-Mustern ~ durch  Uberlagerung  zweier
Linienstrukturen.

sierte Bildgebung in einem interferometrischen Aufbau genutzt, um die
Gitter im Strahl zueinander auszurichten. Abbildung 6.4 stellt mdgliche
Ausrichtungsschritte dar. In Abbildung 6.4 (a) ist zunichst ein einzelnes
Gitter mit periodischen Linienstrukturen dargestellt. In Abbildung 6.4 (b)
hingegen sind zwei dieser periodischen Linienstrukturen unter einem Kipp-
winkel von zehn Grad dargestellt. Hier sind mehrere Moiré—Linien zu er-
kennen. Wird nun der Winkel der Verkippung minimiert und somit die Li-
nienstrukturen zueinander ausgerichtet, so nimmt die Anzahl der Moiré—
Linien ab, wie in Abbildung 6.4 (c) fiir eine Verkippung von fiinf Grad
gezeigt. Bei einer optimalen Ausrichtung der Linienstrukturen verschwin-
den dann die Moiré—Linien und es ist nur eine Linienstruktur zu sehen, da

die Linien genau deckungsgleich sind. Dies ist in Abbildung 6.4 (d) dar-
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gestellt. Eine Veridnderung der Periode innerhalb der Gitterstrukturen ist

(a) ( (d)

Bild 6.4.: Uberlagerung zweier identischer geradliniger Linienmuster gleicher Pe-
riode unter verschiedenen Kippwinkeln.
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Bild 6.5.: Uberlagerung eines Linienmuster konstanter Periode und eines Linien-
musters mit variierender Periode unter verschiedenen Kippwinkeln.

eine mogliche Abweichung vom Sollzustand der Gitter. Abbildung 6.5 (a)
stellt ein Linienmuster mit variierender Peiode dar, welches mit dem Li-
nienmuster konstanter Periode aus Abbildung 6.4 (a) iiberlagert wird. Bei
der Uberlagerung entstehen unter den Kippwinkeln von fiinf und zehn Grad
(Abbildung 6.4 (b und c)) deutlich abweichende Muster von denen, die bei
konstanten Perioden entstehen. Daher konnen Moiré—Muster genutzt wer-
den, um Periodenabweichungen der hergestellten Gitterstrukturen zu iden-
tifizieren.

Abbildung 6.6 stellt die geometrischen Zusammenhinge zweier kon-
stanter Linienstrukturen unterschiedlicher Periode dar, welche unter einem
Kippwinkel o zueinander ausgerichtet sind. Hierbei ist P, die Periode des
ersten Gitters und P, die Periode des zweiten Gitters. Es gilt fiir Gitter un-
terschiedlicher Periode und beliebigem Kippwinkel o folgende mathemati-
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sche Herleitung, um die Abstidnde der Moiré—Linien zu berechnen. Anhand
der Flachenberechnung des Parallelogramms ABCD kann zunéchst die Fli-
che ausgerechnet werden.

Aupcp = BC x P, = AB x d = AC x P, 6.1

Aus der Gleichung fiir die Flachenberechnung folgt:

AB
pc = AB x4 6.2)
P
und AB J
ac = 22X (6.3)
P

Mit Hilfe des Kosinussatzes fiir das Dreieck ABC, kann berechnet werden.
AB? = BC? 4+ AC*—2 (BC x AC) x cos o (6.4)
Durch einsetzen von Formel 6.1, 6.2 und 6.3 folgt:

, [ABxd\® [ABxd\* ABxd\ (ABxd
AB” = + -2 X coso
P Py P Py

(6.5)

Dies wird vereinfacht zu:

d\? d\? d \?
1 = — — -2 .
(Pz) + (ﬂ) X (Pz » Pl) X oS O (6.6)

1 1 1 2 X cos o
_—= —_— —_— _——— 6_7
d (P22> i (P12> P x Py ©7

Mit Hilfe von Formel 6.7 kann der Abstand d berechnet werden.

und

. P1><P2
\/P12+P22—2><P1><P2><cosa

d (6.8)
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Fiir die in Abbildung 6.4 dargestellte exemplarischen Uberlagerung zweier
Gitter mit beispielsweise einer Periode von 2,4 um des ersten Gitters und
einer Periode von 4,8 nm des zweiten Gitters ergibt sich unter einem Kipp-
winkel von zehn Grad ein Abstand der Moiré—Linien von 1,66 nm. Unter

einem Kippwinkel von fiinf Grad erhoht sich der Abstand auf 2,44 pm.

Im Falle von variierenden Perioden der Gitter wird die Berechnung un-
gleich komplexer, da sich die Periode lokal stindig dndern kann. Dies bend-
tigt eine Simulation, welche aufgrund ihrer Komplexitit nicht im Rahmen
dieser Arbeit durchgefiihrt werden konnte.

Bild 6.6.: Geometrische Zusammenhinge zur Berechnung des Abstands d der
Moiré—Linien.

6.2. Ergebnisse

Die hergestellten Gitterstrukturen wurden im Rahmen dieser Arbeit an ver-
schiedenen Strahlquellen charakterisiert. Dabei wurde der Einfluss struk-
tureller Abweichungen und verschiedener Layoutvarianten auf die Bild-
gebung genauer betrachtet. Die genutzte Quelle spielt allerdings eine ent-
scheidende Rolle beziiglich der Charakterisierung, da die Eigenschaften ei-
ner Quelle die erreichbare Visibilitét beeinflusst.
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6.2.1. Visibilitdt an Synchrotronquellen

Aufgrund der hohen Kohirenz der Strahlung erlaubt die Bildgebung an
Synchrotronquellen hohe Auflosungen bei der Bildgebung, welche die Git-

tercharakterisierung begiinstigen.

Messungen an TopoTomo

Das TopoTomo Strahlrohr an ANKA liefert die Strahlcharakteristik eines
Ablenkmagneten. Ziel der Messzeit war eine Aussage iiber den Einfluss
von strukturellen Abweichungen von Analysatorgittern der Periode 2,4 pm
mit Verstiarkungsbriicken zu treffen [3]. Die verschiedenen Analysatorgit-
ter werden immer in Kombination mit dem selben Nickel Phasengitter der
Periode 2,4 pm und einer Dicke von 3,7 pm genutzt. Die Gitteranalysen
wurden mit dem so genannten ,,white beam®, welcher das gesamte an To-
poTomo erhiltliche polychromatische Spektrum von 1,5 bis 40 keV [36]
wiedergibt, durchgefiihrt. Es wird also kein Monochromator genutzt. Auf-
grund des polychromatischen Spektrums ist eine geringe Visibilitéit zu er-
warten. Als Detektor wird ein pco.4000 CCD—Detektor der PCO AG mit
einer effektiven Pixelgrofe von 6,6 pm verwendet [93]. Gemessen wird in
der ersten Talbot—Ordnung bei einem Energieschwerpunkt von 25 keV. Der
Abstand zwischen Phasengitter und Analysatorgitter betrdgt 581 mm [49].
Abbildung 6.7 (a) zeigt eine REM—Aufnahme des ersten Analysatorgitters
(Gitter;) mit einer Periode von 2,4 nm und einer Dicke von 35 pm nach dem
Entfernen der Lackschicht. Das Gitter weist typische Galvanikstartproble-
me auf, weshalb in den markierten Bereichen keine Absorberlamellen auf-
gewachsen sind. Die vorhandenen Absorberlamellen weisen nur geringe
Verbiegungen und somit eine hohe Strukturtreue auf. Die Visibilitédtskartie-
rung dieses Analysatorgitters ist in Abbildung 6.7 (b) dargestellt und zeigt
maximale Visibilitidtswerte von 9,1 %. Die mittlere Visibilitit liegt etwa bei
der Hilfte und betrdgt 5,3 %. Um auch die Bildgebung mit den Gittern zu

betrachten, wird als Objekt ein Kifer auf einem Pin aufgeklebt. Die er-
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Bild 6.7.: REM—Aufnahme eines Analysatorgitters (a) mit der dazugehorigen Vi-
sibilitdtskartierung (b) und rekonstruierten Bildern eines Kifers im
Absorptions— (c), Phasen— (d) und Dunkelfeldkontrast (e).

zielten Bilder im Absorptions—, Phasen— und Dunkelfeldkontrast sind in
Abbildungen 6.7 (c—e) dargestellt. Ziel der Versuche war, unterschiedliche
strukturelle Abweichungen miteinander zu vergleichen und deren Auswir-
kungen auf die Bildqualitit zu analysieren. Der Kéfer zeigt im Absorp-
tionskontrast trotz fehlender Lamellen ein klares Bild. Im Phasenkontrast
sind stdrkere Signale an den Kanten zu erkennen, das Bild erscheint aber
weichgezeichnet. Das Dunkelfeldbild des Kifers erscheint ebenfalls weich-

gezeichnet. Der Pin hingegen zeigt ein starkes Dunkelfeldsignal.

Eine REM—-Aufnahme des zweiten Analysatorgitters (Gitter;) mit einer
weiteren strukturellen Abweichung ist in Abbildung 6.8 (a) dargestellt. Lo-
kale Verbiegungen der Lamellen bewirken eine leichte Welligkeit der Git-
ter. Die Hohe des Gitters betrdgt 50 pm. Die maximale Visibilitdt (Abbil-
dung 6.8 (b)) ist mit 13,2 % bereits hoher als die des ersten Gitters. Die
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Bild 6.8.: REM—-Aufnahme des zweiten Analysatorgitters (a) mit der dazugehdrigen
Visibilitdtskartierung (b) und rekonstruierten Bildern im Absorptions—
(c), Phasen— (d) und Dunkelfeldkontrast (e).

mittlere Visibilitit des Gitters liegt mit 9,8 % bereits fast doppelt so hoch,
wie die des ersten Gitters. Die Bildgebung unter Nutzung des selben Ob-
jekts ist ebenfalls in Abbildungen 6.8 (c—e) fiir die unterschiedlichen Kon-
trastmethoden dargestellt. Im Besonderen der Phasen— und Dunkelfeldkon-
trast erscheinen weniger weichgezeichnet. Die blasenféormigen Strukturen
in der Visibilitdtskarte und in den Bildern entstehen nicht aufgrund von
Gitterfehlern, sondern resultieren aus einer Verunreinigungen des Berylli-
umfensters am TopoTomo Strahlrohr. Deutliche Unterschiede zu den vor-
hergehenden beiden Gittern zeigt das dritte Analysatorgitter (Gitters). Als
strukturelle Abweichung liegen spannunginduzierte Aufrisse der Gitterma-
trix vor, auf welche die Pfeile in Abbildung 6.9 (a) hinweisen. Sie treten
etwa alle 100 bis 200 pm auf. Das Gitter weist eine Absorberdicke von
70 pm auf und ist somit im Rahmen dieser Testreihe an TopoTomo das

dickste Gitter. Da die Spannungen im Fotolack mit zunehmender Schicht-
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Bild 6.9.: REM-Aufnahme des dritten Analysatorgitters (a) mit der dazugehorigen
Visibilitdtskartierung (b) und rekonstruierten Bildern im Absorptions—
(c), Phasen— (d) und Dunkelfeldkontrast ().

dicke schlechter ausgeglichen werden konnen, nimmt auch die Wahrschein-
lichkeit auftretender Spannungsaufrisse mit der Schichtdicke zu. Aufgrund
der hohen Absorberschichtdicke liefert das dritte Analysatorgitter auch die
hochste maximale Visibilitdt von 17,7 %. Die mittlere Visibilitit von 8,4 %
ist geringer als die des zweiten Gitters mit einer niedrigeren Absorberdicke.
Die Visibilititskarte des Gitters mit Spannungsaufrissen weist deutliche In-
homogenititen auf (Abbildung 6.9 (b)), welche im folgenden als Artefakte
bezeichnet werden. Da die Abstinde der Artefakte in der Visibilititskarte
einen Abstand von etwa 200 pm besitzen, kann davon ausgegangen wer-
den, dass diese Artefakte aus den Spannungsaufrissen resultieren. Die Ar-
tefakte beschrinken sich dabei nicht nur auf die Visibilitdtskarten, sondern
treten auch in den Bildern fiir alle Kontrastmechanismen auf (Abbildun-
gen 6.9 (c—e)). Dies hat zur Folge, dass in der Bildgebung aufgrund von
Artefakten Details nicht erkannt werden konnen.
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Die drei getesteten Gitter zeigen eine Abhingigkeit der maximalen Vi-
sibilitdt von den Absorberdicken. Mit zunehmender Dicke steigt die ma-
ximale Visibilitdt, was in Abbildung 6.10 fiir die getesteten Gitter anhand
der Linie mit den Punktsymbolen dargestellt ist. Dieser Zusammenhang ist
im Besonderen bei polychromatischen Spektren zu beachten, da mit zu-
nehmender Absorberdicke auch die Anteile hoherenergetischer Bereiche
des Spektrums besser absorbiert werden. Fiir die Nutzung eines Interfe-
rometers ist nicht nur die maximale Visibilitdt entscheidend. Theoretisch
kann eine hohe maximale Visibilitit an nur einer lokalen Stelle des Gitters
erreicht werden, wihrend das gesamte Gitter niedrige Visibilitdten liefert.
Daher muss fiir eine Einstufung der Qualitit insbesondere auch die mitt-
lere Visibilitéit betrachtet werden, da sie einen gemittelten Wert iiber die
gesamte Fliche des Gitters darstellt. Fiir die getesteten Gitter ist sie in Ab-
bildung 6.10 anhand der Linie mit den quadratischen Symbolen dargestellt.
Der Verlauf der mittleren Visibilitét ist fiir diesen Gittersatz unabhingig
vom Verlauf der maximalen Visibilitdt, was am Absinken der Visibilitit
von Gitter, und Gitters ersichtlich ist. Je ndher die mittlere Visibilitét eines
Gitters an der maximalen Visibilitét liegt, desto geringer sind die strukturel-
len Abweichungen der Gitter. Die Differenz der mittleren und maximalen
Werte ist auf strukturelle Abweichungen zuriickzufiihren, womit es mog-
lich ist durch das Verhiltnis beider Visibilititen die strukturelle Qualitat
eines Gitters von der Absorberdicke entkoppelt zu betrachten. Dieses Ver-
hiltnis ist in Abbildung 6.10 anhand der gestrichelten Linie fiir die drei
getesteten Gitter dargestellt. Bei Gitter; betrigt die mittlere Visibilitit 58 %
der Maximalen, was auf die fehlenden Absorberstrukturen zuriickzufiihren
ist. Bei Gitter, betrdgt das Verhéltnis 74 %, was die hochste Gitterquali-
tit der Testreihe bedeutet. Die leichten Verbiegungen der Absorberlamel-
len mindern die Visibilitdt in einem akzeptablen MaB. Gitters erreicht trotz
geringster Verbiegungen der Absorberlamellen das niedrigste Visibilitats-
verhiltnis von 47 %, was auf die Spannungsaufrisse zuriickgefiihrt werden

kann.
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Durch die Spannungsaufrisse wird lokal die Gitterperiodizitit verscho-

ben, weshalb die Gitterstrukturen nicht mehr mit dem Talbot—Muster zu-

sammenpassen.
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Bild 6.10.: Drei charakteristische Analysatorgitter mit ihrer mittleren— und maxi-
malen Visibilitdt. Das Verhdltnis aus mittlerer— und maximaler Visibi-
litdt kann dabei als Indikator fiir die Qualitit des gesamten Gitters be-
trachtet werden. Gitter, weist beispielsweise ein hohes Verhiltnis auf,
was fiir eine homogene Visibilitdtsverteilung iiber die gesamte Gitterfla-
che spricht.

Messungen am ID-19 Strahlrohr der ESRF

Die gefertigten Gitter konnten ebenfalls an der European Synchrotron Ra-
diation Facility (ESRF) getestet werden. Aufgrund der hohen Kohirenz und
der monochromatischen Strahlung, die der Undulator am ID—19 Strahlrohr
liefert, werden hohe Visibilititen an diesem Strahlrohr erwartet. Das fiir
die Gittercharakterisierung genutzte Interferometer ist in Abbildung 6.11
dargestellt. Es besteht aus dem Phasengitter G|, dem Analysatorgitter G,
und einem Detektor mit einer effektiven PixelgroBe von 7,5 pm. Dariiber
hinaus ist ein Goniometer fiir die Rotation eines Objekts im Rahmen einer

Tomografie montiert. Fiir die Gittertests wird das Interferometer mit einem
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6. Gittercharakterisierung

der zu testenden Analysatorgittern ausgerichtet bis die bestmdgliche Visi-
bilitit erreicht wird. AnschlieBend werden die Analysatorgitter variiert und

die erzielten Visibilitdten konnen miteinander verglichen werden.

Bild 6.11.: Interferometeraufbau am ID-19 Strahlrohr der ESRF mit Goniome-
ter fiir die Objektrotation, Phasengitter G|, Analysatorgitter G, und
Detektor.

Als Phasengitter wurden drei Nickelgitter der Periode 2,4 pm mit Tast-
verhiltnissen von 0,5 genutzt. Fiir einen Phasenschub von 7 betrigt die Ni-
ckeldicke fiir 29 keV 5,1 pm. Fiir 37 keV betrégt sie 6,5 pm und fiir 52 keV
werden 9,2 pm Nickel bendtigt. Als Analysatorgitter wurden die in Abbil-
dung 6.12 dargestellten Gitter der Periode 2,4 pm fiir alle drei Energien
getestet. Gitter; beinhaltet briickenverstikte Absorberstrukturen der Dicke
60 nm und weist ein Tastverhiltnis von 0,43 auf. Die Absorberstrukturen
weisen keine Verbiegungen auf, vereinzelt treten jedoch Spannungsaufris-

se auf, welche parallel zu den Absorberstrukturen verlaufen. Gitter; ist séu-
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lenverstérkt und weist somit durchgehende Absorberlamellen mit einer Ab-
sorberdicke von 70 pm und einem Tastverhéltnis von 0,55 auf. Gitters weist
ein nahezu verbiegungsfreies briickenverstiarktes Layout auf und besitzt ei-
ne Absorberdicke von 83 um bei einem Tastverhiltnis von 0,44. Es treten
aber vermehrt Spannungsaufrisse auf. Gittery, ebenfalls briickenverstirkt,
ist 86 ym dick und hat ein Tastverhéltnis von 0,51. Es treten kaum Ver-
biegungen und Spannungsaufrisse auf. Das briickenverstirkte Gitters der
Dicke 90 pm weist keine Spannungsaufrisse auf, es treten allerdings ver-
stirkt Verbiegungen der Absorber auf, weshalb eine Messung des Tastver-
héltnis nicht sinnvoll ist. Gitterg mit einer Dicke von 95 um weist eben-
so wie Gitter; der Dicke 100 pm deutliche Verbiegungen in Kombination

mit spannungsinduzierten Aufrissen auf. Die Ergebnisse der Visibilitéts-

Gitter; Gitter, 10 pm Gitters 10 pm

Gittery Gitters Gitterg

Gittery

Bild 6.12.: Analysatorgitter der Periode 2,4 pm mit briicken—(Gitter; und Gitters—
Gittery) und sdulenverstéirkten (Gittery) Absorberstrkturen.

messung unter Nutzung der verschiedenen Analysatorgitter sind in Abbil-
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dung 6.13 (a) fiir eine Energie von 29 keV dargestellt. Die erreichten mitt-
leren Visibilitdten liegen mit einer Ausnahme alle in einem Bereich von
55 bis 62 %. Bei 29 keV betrigt die Resttransmission fiir eine 60 pm di-
cke Goldschicht etwa 3 %, weshalb bei allen Gittern von einer vollstin-
digen Absorption der Strahlung ausgegangen werden kann und somit die
Dicke der Gitter bei dieser Energie keinen entscheidenden Faktor fiir die
Visibilitit darstellt. Eine Ausnahme bildet Gitterp, welches eine hohere
mittlere Visibilitdt von 66 % erreicht. Dieser hohe Visibilitdtswert bestdtigt
die Erwartungen an das sdulenverstérkte Gitterlayout. Bei den briickenver-
stirkten Gitterstrukturen betrdgt das Verhéltnis von Absorberstrukturen und
Verstiarkungsbriicken bereits 10 %. Da unter Nutzung der sdulenverstirkten
Gitter durchgehende Absorberstrukturen entstehen, entfallen die durch die
Briicken verursachten Unterbrechungen der Absorberlamellen und eine ho-
here Visibilitit ist zu erwarten. Die Messergebnisse zeigen ebenfalls eine
geringe Standardabweichung fiir das saulenverstirkte Gitter. Auch Gittery,
welches vereinzelt Verbiegungen, aber kaum Spannungsaufrisse vorweist,
zeigt eine geringe Standardabweichung. Trotz hoher Strukturtreue weisen
Gitter; und Gitters eine grofe Standardabweichung auf, was eine Folge der
Spannungsaufrisse sein kann, da diese bei den beiden Gittern am stirks-
ten ausgeprigt sind. Bei 37 keV (Abbildung 6.13 (b)) spielt die Gitterdicke
bereits eine gewichtigere Rolle, da eine 60 pm dicke Goldschicht bereits
eine Resttransmission von 20 % zulasst, wihrend eine Schicht der Dicke
100 ym nur noch 6 % zulésst. Es ist zu erwarten, dass Gitter mit hohen Ab-
sorberstrukturen bessere Visibilitdten liefern. Diese Erwartung wird durch
das Experiment bestitigt, da Gitterg und Gitter; eine hohere Visibilitit auf-
weisen als die anderen Gitter mit den niedrigeren Schichtdicken. Auch bei
37 keV weist das Gitter mit den sdulenverstidrkten Absorberstrukturen eine
deutlich hohere Visibilitit als die briickenverstédrkten Gitter vergleichbarer
Hohe auf. Die Standardabweichung bleibt bei den Gittern ohne Spannungs-
aufrisse (Gitter, und Gitter4) am geringsten. Der Einfluss der Gitterdicke

nimmt, wie in Abbildung 6.13 (c) dargestellt, bei einer Energie von 52 keV
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weiter zu. Wihrend bei einer Absorberschichtdicke von 100 pm noch 28 %
Resttransmission vorliegen sind es bei einer Schichtdicke von 60 pm be-
reits 46 %. Die Visibilitdt verhélt sich somit analog zu den Ergebnissen
bei 37 keV, jedoch ist die Visibilitit aufgrund der niedrigeren Absorption
der Gitterstrukturen weiter vermindert. Die an der ESRF charaktertisierten
Gitter zeigten, dass jede strukturelle Abweichung der Gitter die Visibilitit
vermindern kann. Zwei Stellschrauben, anhand derer die Visibilitit weiter-
hin optimiert werden kann, sind die Gitterdicke und das Layout der Gitter.
In Energiebereichen in denen die Absorberstrukturen einen hohen Anteil
der Strahlung absorbieren konnen, zeigt eine Optimierung des Layouts bis-
her den groBten Effekt auf die erreichbare Visibilitédt. In Energiebereichen,
in denen die Absorption der Gitter unter 50 % liegt, wirkt sich eine Erho-
hung der Gitterstrukturen stirker auf die Visibilitit aus. Die Standardabwei-
chung der Visibilitdt nimmt energieunabhédngig mit zunehmender Anzahl

von Spannungsaufrissen zu.

Messungen an HarWI

An den Strahlrohren des Helmholtz—Zentrum Geesthacht wurde am Do-
ris IIT Ring ein Interferometer—Aufbau realisiert. Ein Wiggler definiert die
Strahlungseigenschaften des Strahlrohrs HarWI, das fiir Experimente mit
hohen Energien bis zu 100 keV fiir die Materialwissenschaften konzipiert
ist. Wie an den anderen Strahlrohren auch, wurden die in Abbildung 6.14
dargestellten Analysatorgitter der Periode 2,4 pm charakterisiert. Gitter;
bis Gittery sind dabei durch statistisch verteilte Briicken verstiarkt und wei-
sen verschiedene Absorberdicken und strukturelle Qualitédt auf. Gitters ist
durch schridg einbelichtete Verstrebungen und Gitterg durch gleichmifig
verteilte und um eine halbe Periode versetzte Briicken verstirkt. Gitter; mit
einer Absorberdicke von 60 pm weist keine Verbiegungen der Absorber-
strukturen auf, vereinzelt treten lokale Spannungsaufrisse auf, die parallel

zu den Absorberstrukturen verlaufen. Gitter, weist eine Absorberdicke von
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Bild 6.13.: Experimentell ermittelte  Visibilititen verschiedener Gitter bei
29 keV (a), 37 keV (b) und 52 keV (c) am ID-19 Strahlrohr der ESRF.

etwa 55 nm auf, es sind weder Verbiegungen noch Spannungsaufrisse zu er-
kennen. Die Besonderheit dieses Gitters ist, dass die Goldabsober mit einer
Niedertemperatur Galvanik bei 30 °C abgeschieden werden [4]. Bei die-
sem Gitter wird keine Spannungsrissbildung beobachtet, was mit vermin-
derten thermischen Spannungen wihrend der Galvanik begriindet werden
kann. Gitters weist eine Dicke von 95 pm auf und es treten sowohl Verbie-
gungen als auch Spannungsrisse auf. Gittery hat eine Absorberdicke von
100 pm und weist Verbiegungen und umgeklappte Absorberstrukturen auf.
Das mit Verstrebungen unter + 30° verstirkte Gitters hat eine Absober-
dicke von 100 pm und nur geringe Verbiegungen der Absorberstrukturen.
Das Gitter mit dem grofiten Aspektverhiltnis ist Gitterg mit gleichmaBig
versetzten Verstirkungsbriicken und einer Absorberdicke von 150 pm. Es

treten keine Verbiegungen der Absorberlamellen auf, allerdings treten die
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in Abbildung 6.15 (c) dargestellten willkiirlich verlaufenden Spannungs-

aufrisse auf. Der Interferometer—Aufbau an HARWI besteht aus einem

Gitter; Gitter, Gitters

Gittery Gitters Gitterg

Bild 6.14.:

Bild 6.15.:

Analysatorgitter der Periode 2,4 pm mit unterschiedlicher Qualitét und
Verstirkungslayout. Gitter|—Gitters sind Gitter mit statistisch verteilten
briickenverstirkten Absorberstrukturen und weisen eine unterschiedli-
che Ausprigung von Defekten auf. Gitters beeinhaltet sdulenverstark-
te Absorberstrukturen und Gitterg gleichmifig angeordnete briickenver-
stirkte Absorberstrukturen.

50 um 20 m

Analysatorgitter der Periode 2.4 pum und einer Absorberdicke von
150 pm (Aspektverhéltnis von 125) (a). Es treten nahezu keine Verbie-
gungen der Absorberstrukturen auf (b), spannungsinduzierte Aufrisse
treten hingegen auf (c).

Quellgitter der Periode 22,3 pm, einem Phasengitter der Periode 4,33 pm

bei einem Tastverhiltnis von 0,57 und dem Analysatorgitter der Periode

141



6. Gittercharakterisierung

2,4 pm. Durch eine Variation der Analysatorgitter der Periode 2,4 pm wur-
de ebenfalls eine Charakterisierung verschiedener Gitter durchgefiihrt. Bei
diesem Aufbau ist der Abstand zwischen den Gittern nicht variabel. Die
Energie kann von 18 keV bis 85 keV frei gewihlt werden. Durch den fixen
Aufbau stimmen die Talbot—Abstinde nur bei charakteristischen Energien
exakt, so dass nur bei diesen hohe Visibilititswerte erreicht werden konnen
[41]. Zur Charakterisierung unterschiedlicher Analysatorgitter der Periode
2.4 pm wurde ein Detektor mit einer effektiven Pixelgrofe von 10 pm ver-
wendet. Um die erzielten Visibilitdten nicht nur qualitativ miteinander zu
vergleichen, sondern auch mit theoretisch erreichbaren Werten abzuglei-
chen, wurden die experimentell bestimmten Visibilitdten fiir diesen Aufbau
mit theoretisch erreichbaren Visibilititen aus einer Wellenfeldpropagation
verglichen [103]. In die Simulationen flieBen die unterschiedliche Absor-
berhohen und die Art und Anordnung von Verstiarkungselementen der Ana-
lysatorgitter ein. Das Tastverhéltnis der Gitter kann an den realen Gittern
vermessen werden und in die Simulationen libertragen werden. Die Ergeb-
nisse der Visibilitdtssimulationen fiir Gitter unterschiedlicher Dicken sind
in Abbildung 6.16 (a) fiir briickenverstirkte und in Abbildung 6.16 (b) fiir
sdulenverstirkte Gitter iiber einen Energiebereich von 18 keV bis 85 keV

aufgetragen.

Bei einer Energie von 25 keV wird bei diesem Aufbau in der siebten
fraktionalen Talbot—Ordnung gemessen, bei 32 keV stimmen die Abstidn-
de des Aufbaus mit der fiinften fraktionalen Talbot—Ordnung iiberein und
bei 45 keV mit der dritten Talbot—Ordnung. Bei 81 keV wird in der ersten
fraktionalen Talbot—Ordnung gemessen [41]. Bis zu einer Energie von etwa
30 keV stimmen die Visibilitéten fiir alle simulierten Gitterdicken (60 pm,
100 pm und 140 pm) iiberein, da die Absorption aller Gitter ausreichend ist.
Ab einer Energie von 45 keV treten dafiir bereits deutliche Unterschiede in
der Visibilitit fiir die unterschiedlichen Gitterdicken auf. Die Simulationen
bestitigen ebenfalls die in vorigen Strahlzeiten erhohten Visibilitdten von
sdulenverstiarkten Gittern (Abbildung 6.16 (b)) gegeniiber den briickenver-
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Bild 6.16.: Visibilitdtssimulation fiir Gitter mit Verstarkungsbriicken (a) und Ver-
starkungssdulen (b) am DESY.

stirkten Gittern (Abbildung 6.16 (a)).
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Bild 6.17.: Experimentell ermittelte Visibilitit der Gitter;—Gitterg.

Die experimentell erzielten Visibilititen sind in Abbildung 6.17 dar-

gestellt. Die Visibilitét iiber das gesamte Energiespektrum wurde nur fiir
Gittery, Gitters und Gitterg analysiert. Fiir die anderen Gitter wurde auf
Messungen auflerhalb des Bereichs der Talbot—Abstinde verzichtet. Bei
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Energien bis 32 keV liegen die Visibilitdten der briickenverstirkten Gitter
nahe beieinander und nahe an den simulierten Werten. Die grofite Differenz
zwischen simulierter und experimenteller Visibilitdt weist Gittery auf, wel-
ches auch die grofiten strukturellen Abweichungen besitzt. Trotz hiufig auf-
tretender Verbiegungen konnte mit Gitter; eine Visibilitét erzielt werden,
welche nahe an den simulierten Werten liegt. Das sdulenverstirkte Gitters
erreicht in Messungen eine deutlich hohere Visibilitét als die briickenver-
stiarkten Gitter, was sich ebenfalls mit den simulierten Ergebnissen deckt.
Bei hoheren Energien nimmt der Einfluss der Gitterdicke auf die Visibili-
tit sukzessive zu. Bei Messungen im dritten fraktionalen Talbot—Abstand
und einer Energie von 45 keV zeichnen sich deutliche Unterschiede in der
Visibilitdt der Gitter unter 100 pm und der Gitter {iber 100 pm ab. Gitterg
liefert hohe Visibilitdtswerte, was auf die hohe Absorberdicke und die ho-
he Strukturtreue der einzelnen Absorberstrukturen zuriickzufiihren ist. Ge-
ringe Verbiegungen und Spannungsaufrisse vermindern die Visibilitit der
Gitter.

Bei der reinen Betrachtung der erreichten Visibilitdtswerte sind auch die
Gitter mit den Verbiegungen in einem Interferometer nutzbar. Daher wird
neben der Visibilitdt auch in dieser Messreihe, wie in Abbildung 6.18 ex-
emplarisch fiir eine Energie von 32 keV dargestellt, die Bildgebung mit
den Gittern betrachtet. Die parallel zu den Absorberstrukturen verlaufen-
den Aufrisse resultieren bei Gitter; in linienformigen Artefakten entlang
der Absorberstrukturen. Gitter, weist bis auf ein linienformiges Artefakt
im rechten Bildbereich kaum Artefakte auf, was beweist, dass durch die
Niedertemperaturgalvanik bei 30 °C keine wesentlichen Gitterverbiegun-
gen oder —aufrisse entstehen. Die Verbiegungen von Gitters sind anhand
einiger inhomogener Artefakte in die Bildgebung iibertragen. Noch deutli-
cher werden die inhomogenen Artefakte fiir Gitter4 mit den umgeklappten
Lamellen.
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it Gitters Giters
Gittery Gitters Gitterg

Bild 6.18.: Bildgebung unter Nutzung der in Abbildung 6.14 beschriebenen Ana-
lysatorgitter ohne Objekt im Strahl bei einer Energie von 32 keV. Die
Ausprigung von Artefakten spiegelt die Qualitit des Analysatorgitters
wider.

Das sdulenverstirkte Gitters weist minimale homogene Linienartefakte
entlang der Absorberstrukturen auf, wihrend Gitterg mit der hdchsten Vi-

sibilitéit ausgeprigte inhomogene Artefakte aufweist.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass die Visibilitidt der her-
gestellten Gitter nahe an den simulierten Werten liegt. Dennoch treten, je
nach Qualitit der Gitter, Artefakte in der Bildgebung auf. Das sdulenver-
starkte Gitter zeigt deutliche Vorteile in der erreichbaren Visibilitdt und
liefert bei einer Energie von 32 keV mit einer Dicke von 50 pm etwa die-
selbe Visibilitdt wie ein briickenverstarktes Gitter der Dicke 80 pm (Abbil-
dung 6.19). Da die Wahrscheinlichkeit von Spannungsaufrissen mit zuneh-
menden Gitterdicken prozesstechnisch bedingt zunimmt, kann sie mittels
sdulenverstidrkten Gittern verringert werden. Die Strukturtreue kann durch
niedrigere Absorberstrukturen, welche dennoch dieselbe Visibilitit liefern,
erhoht werden.

145



6. Gittercharakterisierung

o4 ' ' ' ' ' ; -:- + 'L + ';- +
R
+
0,35 + -
+
! R AR REE AL R S
0,3 + + F -
+
+ +
025 R .
= +
= + 7 PP
% 021 + F * + 4
e * + Lo+t +
2] +
2 = + + + |
> 0,15 . + . + +
+ Do
+
0,1 + + -
-+
i :t + - 32 keV (Verstrebungen)
005k :t + - 45 keV (Verstrebungen)
* + - 32 keV (Briicken)
+ + - 45 keV (Briicken)
0 1 1 1 1 1 1 I I I

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Absorberdicke [pm]

Bild 6.19.: Simulation der Visibilitdt in Abhédngigkeit der Gitterdicke fiir das HAR-
WI Strahlrohr.

6.2.2. Visibilitdt an der Réntgenréhre

Da die von Rontgenrohren emittierte Strahlung eine niedrige transversale
Kohirenz aufweist, muss ein Dreigitteraufbau verwendet werden, um die
Kohirenzbedingungen zu erfiillen. Verschiedene Analysatorgitter wurden
an einer Rontgenrohre mit Molybdéntarget mit den Projektpartnern des
Lehrstuhls fiir Angewandte Biophysik (E17) der TU Miinchen charakte-
risiert. Als Quellgitter wird ein Analysatorgitter der Periode 2,4 pm und
einer Hohe von 40 pm verwendet. In Abbildung 6.20 (a—c) sind drei fiir
die Synchrotronversuche genutzte Analysatorgitter mit briickenverstirkten
und sidulenverstirkten Layouts der Dicken 60 pm (Gitter; ), 55 pm (Gitter,)
und 100pm (Gitters) dargestellt. Bei einer Beschleunigungsspannung von
35kV liegt das Maximum der Intensitétsverteilung bei einer Energie von
23 keV. Aufgrund der geometrischen Abmale des Aufbaus wurde in der
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13. fraktionalen Talbot—Ordnung gemessen, was einem Abstand von 0,33 m
zwischen den Gittern entspricht. Die Visibilititen betrigt fiir Gitter; 7,4 %
bei einer Standardabweichung von 0,7 %. Gitter, erreicht eine Visibilitit
von 5,6 % und eine Standardabweichung von 1,6 %. Das unter + 30° sidu-
lenverstirkte Gitters erreicht die hochste Visibilitdt von 10,2 % bei einer
Standardabweichung von 1,5 %. Speziell bei diesem Aufbau treten ver-
mehrt X—formige Moiré—Muster auf, die mehrere Perioden einschlielen.
Die Moiré—Muster der unterschiedlichen Analysatorgitter sind in Abbil-
dung 6.20 (d-f) fiir die dariiber abgebildeten Gitter dargestellt. Aufgrund
einer kleineren Gitterflache erscheint der Intensitéitsverlauf von Gitter, ge-
ringer, wobei alle Gitter dhnlich starke X-formige Moiré—Muster aufwei-
sen. Die Anzahl der hell-dunkel Uberginge in den Moiré—Mustern kann

dabei als Mab fiir die Verziige der Gitter betrachtet werden.

Gitter| Gitter, Gitters
Phasensignal Gitter; Phasensignal Gittery Phasensignal Gitters

Bild 6.20.: Drei  unterschiedliche Analysatorgitter und die resultierenden
Phasensignale.

Weitere Messungen der Visibilitidt durch den Projektpartner am Erlangen
Centre for Astroparticle Physics (ECAP) lieferten Visibilitdtswerte von bis
zu 17 % fiir einen Dreigitteraufbau und der Nutzung einer Siemens MEGA-

LIX Rontgenrohre, welche in der medizinischen Diagnostik standardméfig
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eingesetzt wird. Das Maximum der Intensititsverteilung lag dabei bei einer
Energie von 20 keV. Die dabei erreichten Visibilitidten mit den im Rahmen
dieser Arbeit gefertigten Gitterstrukturen, stimmten dabei sehr genau mit

den simulierten Werten iiberein [98].

Aufgrund der Divergenz von Rontgenquellen treten Abschattungseffekte
auf, welche in der linken Spalte von Abbildung 6.21 dargestellt sind. Das
ausgeleuchtete Feld hingt dabei im wesentlichen vom Abstand zur Quelle 1
und dem maximalen Aspektverhiltnis AVy.x des Gitters ab [95].

41

Max.Ausleuchtung = ——— (6.9)
AVMax

Somit ist fiir ein planares Gitter der Periode 2,4 pm mit einem Tastver-
héltnis von 0,5 und einer Hohe von etwa 100 pm bei einem Abstand von
1500 mm zur Quelle noch mit einem ausgeleuchteten Feld von 70 mm
zu rechnen ( Abbildung 6.21 (P1)). Mit abnehmender Distanz zur Quelle
wird die FeldgroBe minimiert. Bei einem Abstand von 215 mm zur Quel-
le betrdgt das ausgeleuchtete Feld dann nur noch etwa 10 mm ( Abbil-
dung 6.21 (P4)).

Durch das Biegen eines Gitters kann der Minimierung des ausgeleuch-
teten Felds entgegengewirkt werden. Im vorliegenden Fall wurde ein Git-
ter der Periode 2,4 pm mit einem Tastverhéltnis von 0,5 und einer Hohe
von etwa 100 pm fiir einen Abstand zur Quelle von 215 mm gebogen. In
dem Abstand fiir welchen der Biegeradius eingestellt wurde, ist die Aus-
leuchtung maximal und deutlich groBer als bei planaren Gittern (Verglei-
che Abbildung 6.21 (G4)). Wird dieses Gitter jedoch in davon abweichen-
den Abstinden platziert, so ist die Ausleuchtung aufgrund ausgeprigterer
Abschattungseffekte geringer als bei einem planaren Gitter, wie es in Ab-
bildung 6.21 (G1-G3) dargestellt ist.
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o Planares Gitter Abstand 1<1500 nim = Gebogenes Gitter Abstand <1500 mm

£ b 04§ E

3 i g

"—3 i Al 02 E

- 200 400 600 500 1000 1200 1400 200 400 600 KOO 1000 1200 1400
horizontale Pixel horizontale Pixel

- Planares Gitter Absiand 1=1000 mm ’ Gebogenes Gitter Abstand 1=1000 mm

= 0 2

-

) i

200 400 600 SO0 1000 1200 1400

200 400 600 B00 1000 1200 1400

horizontale Pixel horzontale Pixel

Planares Gitter Abstand 1=300 mm > Gebogenes Gitter Abstand =500 mm

I 04

200 400 600 BOO 1000 1200 1400

200 400 600 B00 1000 1200 1400

horizontale Pixel harizontale Pixel

Planares Gitter Abstand 1215 mm - Gebogenes Gitter Abstand =215 mm "

F 2 2

048 = 04 i

5 3 200 . 2 £

£ 0.2 £ 100 el " p 0z 8

' 00 400 600 FO0 1000 1200 1400 - 200 400 600 800 1000 1200 1400 '
horizontale Pixel horizontale Pixel

Bild 6.21.: Ausleuchtung und Visibilitit eines planaren (links) und eines gebogenen
(rechts) Quellgitters in Abhéngigkeit des Quellabstands.

6.2.3. Anwendung gebogener Gitter fiir die Analyse einer
Schraube

Die Abschattung des Bildfelds und der damit hervorgerufene Signalver-
lust in den Randbereichen unter Nutzung divergenter Quellen ist in Abbil-
dung 6.22 fiir ein planares und ein gebogenes Gitter dargestellt. Bei der
Untersuchung einer Kunststoffschraube von den Kooperationspartnern am
Paul Scherrer Institut (PSI) in Villigen (Schweiz) [95] unter Nutzung ebener
Gitter, werden die Randbereiche durch Gitter mit hohen Aspektverhiltnis-

sen abgeschattet und es werden keine Signale mehr am Detektor gemessen

149



6. Gittercharakterisierung

Bild 6.22.: Phasenkontrast Radiografie einer Kunststoffschraube mittels einer Ront-
genrohre und ebenen Gittern (a) und gebogenen Gittern (b) [95].

(Abbildung 6.22 (a)). Der Vergleich mit demselben Aufbau, allerdings un-
ter Nutzung eines gebogenen Gittersets zeigt eine deutliche Minimierung
der Abschattung in den Randbereichen (Abbildung 6.22 (b)). Fiir die Un-
tersuchung der Schraube wird ein Phasengitter der Periode 4,12 pm und ein
gebogenes Analysatorgitter der Periode 2,4 pm und einer Hohe von 60 pm
verwendet. Das Phasengitter ist fiir eine Energie von 28 keV ausgelegt und
die effektive PixelgroBe des Detektors betrdgt 36 pm. Durch die Nutzung
der gebogenen Gitter kann das Bildfeld, wie in Abbildung 6.22 dargestellt
verdoppelt werden [95].

6.2.4. Moiré—Muster in den Bildern

Unter Nutzung von Phasengittern und Analysatorgittern, welche beide mit-
tels LIGA gefertigt wurden fillt auf, dass Moiré—Muster entstehen konnen,
welche zusitzlich zu der Verkippung auch von der Orientierung der Gitter
im Strahl abhiingen. Bei gleicher Orientierung beider Gitter sind die Gitter

derart angeordnet, dass die jeweilige Unterkante der Gitter auch der Unter-
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kante der Maske entspricht. Bei einer Drehung um 180° entlang der Strahl-
achse iiberlagert sich die Oberkante des einen Gitters mit der Unterkante
des anderen. Die beobachteten Moiré—Muster sind in Abbildung 6.23 unter
Nutzung eines exemplarischen Gittersatzes dargestellt. Anhand der Farb-
kodierung ist bei einer Aufnahme ohne Objekt ein hell-dunkel Ubergang
von mehr als einer Periode fiir beide Bilder dargestellt. Diese Art von Mus-
ter erweist sich als nachteilig fiir die Bildgebung, da runde Moiré—Muster

nicht durch Justieren der Gitter zueinander entfernt werden konnen.

(a) (b)

3 3

2 2

1 1

0 0

1 -1

2 -2

2 -3 . -3

500 1000 1500 2000 500 1000 1500 2000
Pixel Pixel

Bild 6.23.: Moiré—Muster bei gleicher Orientierung der Gitter (a) und einer Dre-
hung 180 ° (b).

Die Entstehung von Moiré—Mustern, welche nicht linienférmig sind und
bei der Justierung entfernt werden konnen, deutet auf eine lokale Verin-
derung der Periodizitit hin. Da dies bei der Kombination von zwei Gittern
beobachtet wurde, welche mittels LIGA gefertigt wurden, sind Verziige auf
der Maske ein moglicher Grund fiir die Muster. Bei der Herstellung der
Maske werden die Strukturen auf einer Titanmembran vom Tridgersubstrat
abgehoben [58]. Dieser Abhebeprozess kann mechanische Spannungen auf
die Maske ausiiben, welche zu Verziigen fiihren. Durch die Uberlagerung
von zwei Linienmustern kann nachvollzogen werden, inwiefern sich die
Form der Linienstrukturen verdndern muss, damit die im Experiment be-
obachteten Moiré—Muster entstehen. Ahnliche Muster entstehen bei einer

Uberlagerung eines Linienmusters mit fassférmigem Verzug, wie in Abbil-
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7. Anwendungen

Die Qualitét der hergestellten Gitter beeinflusst essentiell die Bildqualitit
der gitterbasierten Phasenkontrast Bildgebung. Im Rahmen dieser Arbeit
werden zwei wichtige Anwendungsbereiche adressiert. Die biomedizini-
sche und die materialwissenschaftliche Bildgebung, welche unterschied-
liche Anforderungen an die Gitterherstellung stellen. Ziel dieses Kapitels
ist es aufzuzeigen, wie beide Anwendungsbereiche von den Gitterentwick-
lungen dieser Arbeit profitieren. Daher werden im Folgenden Bilder vor-
gestellt, welche von den Kooperationspartnern in der Anwendung erzeugt
worden sind. Die Erzeugung der Bilder ist allerdings erst durch den Einsatz
der im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Gitter moglich.

7.1. Biologie und Medizin

Eine biomedizinische Anwendung, in der die Phasenkontrast Bildgebung
Vorteile gegeniiber der herkommlichen Absorptionskontrast Bildgebung
verspricht, ist die Differenzierung von unterschiedlichem Weichgewebe.
Der Absorptionskontrast dieser Gewebearten ist aufgrund der nahezu iden-
tischen Absorptionskoeffizienten niedrig und der Phasenkontrast verspricht
aufgrund deutlicher Unterschiede in der Phasenverschiebung Vorteile in der

Gewebeanalyse.

7.1.1. Préklinische Weichgewebsanalyse einer Maus

Bevor eine Methode in einer klinischen Anwendung erprobt werden kann,
miissen priklinische Analysen an Tiermodellen durchgefiihrt werden. Erst
wenn die neue Methode ihre Eignung an den Tiermodellen bewiesen hat,
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kann der Schritt in die klinische Erprobung erfolgen. Haufig werden Méuse
als Tiermodell genutzt. Um das Gewebe einer Leber zu analysieren, wur-
de die Leber einer Maus am ID-19 Strahlrohr an der ESRF untersucht.
Die Maus wurde ex-vivo! in Formalin fixiert und unter Nutzung der im
Rahmen dieser Arbeit gefertigten Gitter untersucht. Diese Analyse wurde
am Synchrotron durchgefiihrt, um aufgrund der Kohirenz der Quelle den
bestmoglichen Kontrast zu demonstrieren. Dariiber hinaus geniigt aufgrund
der hohen transversalen Kohirenz ein Zweigitteraufbau, was die Justierung
vereinfacht und einen hoheren Photonenfluss erlaubt, da zwei Gitter im
Strahl weniger absorbieren als drei Gitter. Dieser hohere Fluss erlaubt eine
bessere Statistik und somit geringeres Rauschen in den Bildern. Bei einer
Energie von 35 keV und einer Detektorpixelgrole von 30 pm wurden die
in Abbildung 7.1 dargestellten Schnittbilder der Maus erzeugt. Erste gitter-
basierte Untersuchungen am Synchrotron bestitigen einen Informationsge-
winn durch die Erzeugung des Phasenkontrasts und des Absorptionskon-
trasts fiir priklinische Modelle [41, 87]. Die Qualitét der hergestellten Git-
ter ist hoch genug, um wie in Abbildung 7.1 dargestellt, einen Mehrwert in
der Bildgebung zu liefern somit die Nutzung beider Kontrastmechanismen
zu ermoglichen. Rippen und Wirbelsdule lassen sich aufgrund ihres Ab-
sorptionskoeffizienten sowohl im Absorptionskontrast (Abbildung 7.1 (a))
als auch im Phasenkontrast (Abbildung 7.1 (b)) eindeutig vom Weichge-
webe unterscheiden. Unterschiede im Weichgewebe sind jedoch unter An-
wendung des Phasenkontrast, wie in Abbildung 7.1 (b) dargestellt, leichter
zu differenzieren. Eine Einblutung in der Leber ist mittels Absorptionskon-
trast (Abbildung 7.1 (a)) kaum zu erkennen, wéhrend der Phasenkontrast
(Abbildung 7.1 (b)) die Gewebeverinderung deutlich sichtbar macht [87].

!ateinisch fiir auferhalb des Lebendigen.
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'

O\ \/'

Rippen _ ____Einblutung

Bild 7.1.: Schnittbilder einer Maus im Absorptionskontrast (a) und differentiellen
Phasenkontrast (b) [87].

7.1.2. Analyse von Arterien

Im Bereich der humanen Weichgewebsanalyse ist die Ausbildung von Ar-
teriosklerose, einem Verschluss der Schlagadern, von grolem Interesse. So
beginnt eine Arteriosklerose zunichst mit einer Gewebeverinderung, der
so genannten Bildung von ,,Plaque—" oder Kalzifizierung, welche zu ei-
ner Verdickung der Gefiawand und in einem finalen Stadium zu einem
Verschluss fiihrt. Unter Nutzung des Absorptionskontrasts in Verbindung
mit Kontrastmitteln konnen Arterien heute zwar in-vivo® untersucht wer-
den, doch wird das Kontrastmittel im Blut detektiert und nicht die Ge-
faBwand. Um den Mechanismus eines Gefia3verschlusses zu analysieren
und zu verstehen wird eine Methode benétigt, um die GefdBwandverdi-
ckung durch Plaque hochauflésend und dreidimensional darzustellen. Fiir
eine hochauflosende Analyse der Strukturen einer GefiaBwand mit Ront-
genstrahlen eignet sich die Nutzung eines Synchrotrons aufgrund seiner
hohen Kohirenz. Die ex-vivo Analyse wurde an einer Arterie, die in For-

malin fixiert ist durchgefiihrt. Die Analyse in Formalin ist notwendig, da

2lateinisch fiir innerhalb des Lebendigen.
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sich die Struktur der Arterien durch ein Trocknen verdndert und nicht mehr
mit Arterien in-vivo vergleichbar ist. Anhand der in Abbildung 7.2 (a) fiir
den Absorptionskontrast und in Abbildung 7.2 (b) fiir den Phasenkontrast
dargestellten Schnittbilder ist bereits ein deutlicher Unterschied beziiglich
der Darstellung der GefdBwand ersichtlich. Beide Aufnahmen wurden mit-
tels Talbot—Interferometer am Synchrotron (ID—19, ESRF) bei einer Ener-
gie von 23 keV und einer Detektorpixelgrofe von 5 pm erhalten. Wéhrend
mittels Absorptionskontrast nur Konturen der in Formalin fixierten Arte-
rie erkannt werden konnen, ist es durch den gitterbasierten Phasenkontrast
moglich einen Gewinn an Informationen bei der Untersuchung der Arterien
zu erzielen. Somit besteht die Moglichkeit eine Gewebeverdickung genauer

zu untersuchen [42]. Eine dreidimensionale Rekonstruktion der Schnittbil-

Gefilwand

Bild 7.2.: Schnitt durch eine Arterie im Absorptionskontrast (a) und differentiellen
Phasenkontrast (b) [42].

der der Arterie ist in Abbildung 7.3 dargestellt. Das Tomogramm erlaubt
einen ganzheitlichen Eindruck der Arterie im gitterbasierten Phasenkon-
trast. Die Wandstérke der Arterien kann eindeutig identifiziert werden und
eventuelle Anderungen der Gef:iBwand konnen untersucht werden.
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Auch wenn im vorliegenden Fall eine gesunde Arterie untersucht wur-
de, versprechen die Ergebnisse einen Fortschritt in der Untersuchung von
Kalzifizierungen und weitergehende Erkenntnisse zu Arteriosklerose.

= =]

1 mm

Bild 7.3.: Rekonstruktion der Aufnahme einer gesunden Arterie mittels Phasenkon-
trast [42].

7.1.3. Bildgebung von Brustgewebe

Die im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Gitter konnen prinzipiell fiir
zahlreiche Untersuchungen genutzt werden. Ein besonders vielverspre-
chendes Einsatzgebiet liegt allerdings auf der Untersuchung von Brust-
gewebe, weshalb viele Gitter fiir den Energiebereich dieser Anwendung
ausgelegt wurden. Bei der Bildgebung von Brustgewebe gilt es Karzino-
me moglichst frith zu erkennen, um die Heilungschancen des Patienten

zu erhohen. Im vorliegenden Beispiel wurde von den Projektpartnern des
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Lehrstuhls fiir Angewandte Biophysik (E17) der TU Miinchen die ampu-
tierte Brust einer 65 jahrigen Frau am ID-19 Strahlrohr an der ESRF un-
tersucht. Ein mittels Talbot—Interferometer erzeugtes Tomogramm ohne
Nutzung von Kontrastmittel ist in Abbildung 7.4 dargestellt. Die hellen Li-
nien und Bereiche stellen das Driisenstiitzgewebe der Brust dar, wihrend
die dunklen Bereiche das Fettgewebe der Brust sind. Im markierten Bildbe-
reich befindet sich im Driisenstiitzgewebe ein invasives Duktalkarzinom?.
Abbildung 7.4 (a) stellt einen saggitalen* Schnitt durch das Brustgewebe im
Absorptionskontrast dar, wobei das Karzinom nicht vom Driisenstiitzgewe-
be zu unterscheiden ist. Abbildung 7.4 (b) illustriert die selbe Brust im git-
terbasierten Phasenkontrast. Hier scheint der Kontrast zwischen dem Karzi-
nom und dem Driisenstiitzgewebe deutlich grofler zu sein. Wahrscheinlich
ist das Karzinom im Absorptionskontrast aufgrund sehr dhnlicher Absorpti-
onskoeffizienten nicht vom Driisenstiitzgewebe zu unterscheiden, wihrend
der gitterbasierte Phasenkontrast das Karzinom sichtbar macht. In den an-
gefiihrten Bildern der Brust handelt es sich um erste vielversprechende
Analysen. Um statistisch signifikante Aussagen treffen zu konnen, muss
jedoch noch weiteres Brustgwebe untersucht werden.

2 mm

Bild 7.4.: Gitterbasierte Bildgebung einer weiblichen Brust am Synchrotron im Ab-
sorptionskontrast (a) und Phasenkontrast (b) [42].

3Ein invasives Duktalkarzinom ist ein bosartiges Karzinom, welches sich in den Milchgin-
gen der Brustdriise befindet.

“4Ein Schnitt durch die saggitale Ebene bezeichnet einen Schnitt von vorne nach hinten (von
der Brust zum Riicken) durch den menschlichen Korper.
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7.2. Materialanalyse

Neben der biomedizinischen Bildgebung ist auch die materialwissenschaft-
liche Analyse von Materialien von besonderem Interesse. Die gitterbasierte
Phasenkontrast Bildgebung verspricht in einigen Anwendungsfillen Vor-
teile gegeniiber den herkdmmlichen auf dem Absorptionskontrast basierten
Methoden. Aufgrund der hoheren Dichte der im materialwissenschaftlichen
Bereich untersuchten Objekte verlangt die Analyse hdufig hohere Energi-
en, um die Objekte zu durchleuchten. Diese hoheren Energien resultieren in
grofleren Anforderungen an das Aspektverhiltnis der Gitter. Da die bisher
verfiigbaren Gitter beziiglich ihrer Aspektverhiltnisse auf einen Wert von
etwa 30 limitiert sind, bieten die im Rahmen dieser Arbeit hergestellten
Gitter zum ersten Mal das Potential auch bei Energien iiber 30keV materi-
alwissenschaftliche Analysen mittels Phasenkontrast Bildgebung durchzu-

fiihren.

7.2.1. Analyse von SchweiBnéhten in der Luftfahrt

Im Bereich der Materialanalyse zeigt die Phasenkontrast—Radiografie Vor-
teile in der Analyse von Verbundmaterialien oder Materialeinschliissen mit
dhnlichen Absorptionskoeffizienten. Vorteile bietet die Phasenkontrast—
Radiografie auch im Bereich von Materialien mit niederer Kernladungs-
zahl [8]. Hier kann der Phasenschub besonders sensitiv gemessen werden.
In Bezug auf die Sicherheit im Luftverkehr sind regelméfige Untersuchun-
gen der tragenden Bauteile an Flugzeugen notwendig. Ein interessanter Be-
reich ist die Rissausbildung an Aluminium Laserschweilinahten [43]. Wih-
rend des Laserschweiflens wird das Material lokal aufgeschmolzen und die
Materialcharakteristik in diesem Bereich verdndert. So kann es zu Luf-
teinschliissen und einer daraus folgenden Porésitit der Schweiinaht kom-
men, welche in Abbildung 7.5 dargestellt ist. Diese Lufteinschliisse sind
im Absorptionskontrast sowohl fiir eine Magnesiumschweiflnaht (Abbil-
dung 7.5 (a)) als auch fiir die Aluminiumschweiflnaht (Abbildung 7.5 (d))
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7. Anwendungen

nur schwer zu erkennen und geschweifite und ungeschweifite Bereiche sind
nur schwer zu unterscheiden. Wahrend des Schweilens entstehen Luftein-
schliisse, welche wie Streuzentren agieren. Deshalb verstirken sich das
Phasen— und Dunkelfeldsignal beider Materialien (Abbildung 7.5 (b—c und
e—f)) im Bereich der Schweillnaht. Die Analyse der Schweillndhte wur-
de von den Projektpartnern des Helmholtz—Zentrum Geesthacht am W2
Strahlrohr (HARWTI II der GKSS bei einer Energie von 30 keV in der 5.
Talbot—Ordnung durchgefiihrt [43].

a\.-\.relded
region

Bild 7.5.: Radiografie in Absorptions—, Phasen— und Dunkelfeldkontrast einer Ma-
gnesium Schweifinaht (a—c) und einer Aluminium Schweifnaht (d—f), wie
sie beispielsweise in der Luftfahrt verwendet wird [43].
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8. Zusammenfassung und Ausblick

8.1. Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Prozess entwickelt, welcher eine repro-
duzierbare Herstellung von Gittersétzen fiir die Phasenkontrast Bildgebung
mit einem Talbot—Interferometer erlaubt. Der Prozess nutzt die Rontgenli-
thographie mit Synchrotronstrahlung und anschlieBende Galvanik und er-
laubt erstmals die Realisierung von Gitterstrukturen mit Aspektverhéltnis-
sen von bis zu 100. Dies erdffnet der Phasenkontrastbildgebung auch Ein-
satzmoglichkeiten fiir mittlere Energien bis 40 keV, was besonders fiir die

Mammographie interessant ist.

Die Gittersitze umfassen sowohl Phasengitter als auch Analysatorgitter
mit einer Periodizitdt von 2,4 pm. Bei den Phasengittern liegt die Heraus-
forderung in einer homogenen Dicke der phasenverschiebenden Strukturen,
welche in Nickel durch galvanische Abscheidung in einer Polymermatrix
hergestellt werden. Durch Layoutmodifikationen und Optimierung der Gal-
vanikstartschicht ist es gelungen, die Toleranz in der Gitterhohe, die von der
Stromausbeute, dem Galvanikstart und der Stromdichteverteilung bestimmt
wird, auf unter 10 % zu reduzieren. Dies ist im Falle des Einsatzes an ei-
ner Rontgenrohre ausreichend, da dort die Bandbreite der Photonenenergie
eher grofer ist. Sollte fiir monochromatische Anwendungen eine kleinere
Toleranz gefordert werden, so kann diese ggf. durch das Aufzeichnen und
Auswerten des Strom—Spannungsverlauf wihrend der Galvanik und eine
daraus abgeleitete optimierte Kontrolle der Abscheidedauer weiter redu-

ziert werden.
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8. Zusammenfassung und Ausblick

Bei den Analysatorgittern liegt die Herausforderung in der verzugs— und
rifarmen Herstellung der Gitterstrukturen um Aspektverhiltnisse von 100
bei einer Gitterperiode von 2,4 pm zu erzielen. Entscheidende Fortschrit-
te konnten durch die Verwendung des neuen auf Epoxidharz basierenden
Fotolack MR—X erzielt werden. Er wei3t einen deutlich hoheren Kontrast
gegeniiber dem Standard SU-8 Fotolack auf, so dass auch bei hoheren
Strukturen die Bestrahlungsparameter so gewéhlt werden konnen, dass die
Vernetzung im bestrahlten Bereich hoch genug ist und andererseits im un-
bestrahlten Bereich noch keine nennenswerte Vernetzungsreaktionen ein-
setzen. Allerdings kommt auch dem Design und der Art der Verstrebung
der einzelnen Lacklammellen eine entscheidende Bedeutung zu. Senkrecht
zu den Lamellen verlaufende Briicken sollten bei einer Periode von 2,4 nm
und einem gewiinschten Aspektverhiltnis einen Abstand von 20 pm bis ma-
ximal 30 pm haben. Die Briickenbreite kann dagegen nur 1 pm oder 2 pm
betragen. Eine regelméBige Verteilung der Briicken ist giinstiger bzgl. La-
mellenverbiegung als eine statistische Verteilung wie sie zunichst ange-
strebt wurde, um jegliche periodische Struktur zu den Gitterlamellen zu
vermeiden. Mit den Briicken sinkt zwar die Visibilitit, da die Briicken aber
weniger als 10 % der Gesamtflache einnehmen ist dies tolerierbar. Vermie-
den werden kann diese lokale Abnahme des Visibilitdt durch das erstmals
in dieser Arbeit entwickelte Konzept der Diagonalverstrebung der Gitter-
lamellen (Verstarkungsstreben). In diesem Fall wird die Goldhohe nur um
die Dicke der Verstiarkungsséulen, die im Bereich von 3 pm liegt, reduziert.
Damit wird die Transmission bei einer Hohe von 120 pm durch Locher in
Gold als Folge der Verstiarkungsstreben nur unerheblich erhoht. Die Diago-
nalverstrebung hat aulerdem den Vorteil, dass Verziige der Gitterlamellen
weiter reduziert werden konnen. Damit stellt dieses Design die optimale
Mbglichkeit dar, um geometrietreue Gitterstrukturen, die eine homogene
Visibilitat zur Folge haben, herzustellen.

Als kritische Grole bei der Gitterherstellung erwies sich der Vernet-

zungsgrad des Fotolacks. Aufgrund des Schwundes bei der Polymerisati-
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8.1. Zusammenfassung

on kommt es bei entsprechend hohem Vernetzungsgrad zu Aufrissen der
Gittermatrix. Andererseits muss der Vernetzungsgrad aber einen gewissen
Wert haben, damit die Lamellen eine hohe mechanische Stabilitdt aufwei-
sen. Es erwies sich eine Bestrahlungsdosis am Grund der Lamellen von
etwa 100-120 CJW als ideal. Das Verhiltnis der Dosis an der Oberfldche
und in der Tiefe betrug ungefihr 5, was eine deutlich hohere Vernetzung
an der Oberfliche bedeutet. Ob dies der Grund ist, dass die Gitterstruk-
turen nicht vollstindig ohne Aufrisse hergestellt werden konnten, konnte
im Rahmen der Arbeit nicht nachgewiesen werden. Gerade was das Dosis-
verhiltnis betrifft besteht noch Optimierungspotential. Aulerdem wire es
wiinschenswert, den Schwund des Lacks wihrend der Polymerisation zu
reduzieren. In diesem Fall wiirden sich weniger Spannungen im Fotolack

aufbauen und die Rissanfilligkeit konnte deutlich reduziert werden.

Trotz der im Rahmen der Arbeit erreichten hohen Qualitit der Gitter,
sind ebene Gitter mit groBem Aspektverhiltnis an Rontgenréhren nur un-
ter in Kaufnahme eines kleinen Field of View! einsetzbar. In der Mam-
mographie werden allerdings Field of Views von 20 cm x 20 cm benoétigt.
Dies erfordert aufgrund der hohen Aspektverhiltnisse die Verwendung von
gebogenen Gittern. Im Rahmen der Arbeit wurde deshalb der fiir ebene
Gitter erarbeitete Prozess auf biegbare 50 pm dicke Titanfolien iibertragen.
Es konnte gezeigt werden, dass damit sogar Gitterinterferometer kleinster
Baugrofe realisiert werden konnen [95]. Zum heutigen Zeitpunkt ist dieser
Prozess die einzige Moglichkeit, um gebogene Gitter mit dieser Periodizitét

und den hohen Aspektverhiltnissen zu fertigen.

Die Leistungsfihigkeit der gefertigten Gitter wurde mit diversen Metho-
den iiberpriift. Wahrend géngige optische Methoden, wie die Mikroskopie,
nur lokal begrenzte Analysen erlaubt, ermoglicht das Kartieren der Visibi-
litdt und die Bildgebung mit einem interferometerischen Aufbau die Leis-

tungsfihigkeit der Gittersitze zu iiberpriifen.

'GroBe des am Detektor ausgeleuchteten Bereichs
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8. Zusammenfassung und Ausblick

Die Visibilitidt der Gittersidtze konnte mit den hergestellten Gittern im
Vergleich zu den bisher verfiigbaren Gittern deutlich gesteigert werden.
Beispielsweise wurde mit dem monochromatischen Strahl am Synchrotron
fiir einen Zweigitteraufbau (ESRF, ID19) bei einer Energie von 19 keV eine
Visibilitit von iiber 90 % erreicht. Fiir 52 keV betrug die mittlere Visibilitét
immer noch 20 %. Fiir Dreigitteraufbauten an Rohren mit mehr oder we-
niger weifiem Strahl® konnte fiir 20 keV immer noch eine Visibilitit von
17 % demonstriert werden [98].

Die hohere Visibilitdt macht sich natiirlich auch in einer besseren Bild-
qualitdt und einem besseren Kontrast bemerkbar. Allerdings zeigte es sich,
dass zu starke spannungsbedingte Aufrisse der Gittermatrix fiir eine gute
Bildqualitét schidlich sind. Alles in Allem konnte mit den in dieser Ar-
beit hergestellten Gitter Phasenkontrastaufbauten fiir niedere Energien (bis
28 keV) realisiert werden, die eine ausgezeichnete Bildqualitit liefern. Dar-
iiber hinaus konnten mit den Gitterstrukturen mit hohem Aspektverhéltnis
auch Phasenkontrastaufbauten bei Energien oberhalb von 30 keV, realisiert

und erstmals gute Bildqualitit demonstriert werden.

2Polychromatisches Spektrum
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8.2. Ausblick

Mit den in dieser Arbeit realisierten Gittern wurde ein deutlicher Fortschritt
in der Phasenkontrasttomographie demonstriert, um die Technik routine-
miBig einsetzen zu konnen. Damit die Anwendung in der medizinischen
Diagnostik greifbarer wird, sind jedoch noch einige Anstrengungen not-
wendig. Die gefertigten Gitter wurden auf einer Standard LIGA—Fliche
von 20 mm x 60 mm und einer leicht vergroferten strukturierten Fliche
von 50 mm x 50 mm gefertigt. Diese Gitterflachen sind fiir Laboraufbauten
und Grundlagenuntersuchungen ausreichend. Fiir eine Implementierung in
eine rontgenoptische Standardmethode, beispielsweise der Mammografie,
werden jedoch deutlich groBere Gitterflichen bendtigt, um eine Analyse
der gesamten Brust zu ermoglichen. Da die Substratgrofie, die mit den vor-
handenen LIGA—Scannern belichtet werden konnen anlagentechnisch limi-
tiert ist, muss in Folgearbeiten iiberpriift werden, wie die Fliache vergroBert
werden kann. Ein vielversprechender Ansatz ist die so genannte Kache-
lung der Gitter wobei Gitterstrukturen kleiner Fliche von beispielsweise
50 mm x 50 mm aneinandergereiht werden sollen. Die wichtigsten Frage-
stellungen sind dabei die Justierung und die winkeltreue Ausrichtung der
Kacheln zueinander.

Neben der VergroBerung der Flachen riickt im Besonderen bei der Nut-
zung von Rontgenrohren die Fertigung von gebogenen Gittern in den Vor-
dergrund. Eine weitere Optimierung des Prozesses hinsichtlich einer Redu-
zierung auftretender struktureller Abweichungen und der Haftung auf den
biegbaren Titanfolien ist notwendig, um Gitterstrukturen mit akzeptabler
Ausbeute herstellen zu konnen. Auch Hinsichtlich der Gitterqualitit ebener
Gitter kann der Herstellungsprozess weiter optimiert werden. Versuche zur
Gefriertrocknung der Gitterstrukturen zeigten erste positive Ergebnisse im
Hinblick auf die Reduzierung der Verbiegung der Gitterlamellen wihrend

des Entwicklungs-und Trocknungsprozesses [56].

Eine weitere Optimierung des MR—X Lacks hinsichtlich dem Ausgleich
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8. Zusammenfassung und Ausblick

von thermischen Spannungen und Spannungen aufgrund des Vernetzungs-
schrumpfes sollte weiter verfolgt werden. Durch eine Optimierung kon-
nen die strukturellen Abweichungen der Gitter weiter minimiert und auch
die fertigbare Hohe der Analysatorgitter weiter erhoht werden. Dies ist im
Besonderen fiir Anwendungen in den Materialwissenschaften, unter Nut-
zung von Energien iiber 80 keV nétig. Um mehrere hundert Mikrometer
dicke Fotolackschichten zu strukturieren ist es allerdings notwendig hirte-
re Strahlung einzusetzen. Dies erfordert einerseits die Anpassung des Be-
strahlungsprozesses aber auch die Verwendung alternativer Maskentechno-
logien.

Um den Einsatz der Gitter weiter zu optimieren wird es notwendig sein,
unterschiedliche Verziige in den verschiedenen Gittern zu vermeiden. Dazu
miissen zunichst die Gitterverziige sowohl theoretisch als auch experimen-
tell analysiert werden. Hierzu wire ein entsprechendes Simulationstool,
welches anhand der Form und Ausprigung der Moiré—Muster, vorliegen-

de Verziige im Gitter berechnen kann, sehr hilfreich.
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A. Tabelle Phasenschub

Nickel Gold SU8 MR-1
Energie| 7 z T z T z T z
[keV]
5 1,81 0,90 1,02 0,51 11,88 | 5,94 12,54 | 6,27
6 2,20 1,10 1,22 0,61 14,27 | 7,13 15,05 | 7,52
7 2,61 1,31 1,42 0,71 16,66 | 8,33 17,57 | 8,79
8 3,14 1,57 1,63 0,82 19,05 | 9,53 20,10 | 10,05
9 3,36 1,68 1,85 0,93 21,45 | 10,73 | 22,62 | 11,31
10 3,60 1,80 2,08 1,04 23,85 | 11,92 | 25,15 | 12,58
11 3,90 1,95 2,34 1,17 26,25 | 13,12 | 27,68 | 13,84
12 4,22 2,11 2,74 1,37 28,64 | 14,32 | 30,21 | 15,10
13 4,54 2,27 2,77 1,38 31,04 | 15,52 | 32,74 | 16,37
14 4,88 2,44 2,99 1,50 33,44 | 16,72 | 35,27 | 17,63
15 5,22 2,61 3,08 1,54 35,84 | 17,92 | 37,79 | 18,90
16 5,56 2,78 3,22 1,61 38,24 | 19,12 | 40,32 | 20,16
17 5,91 2,95 3,38 1,69 40,63 | 20,32 | 42,85 | 21,43
18 6,25 3,13 3,55 1,77 43,03 | 21,52 | 45,38 | 22,69
19 6,60 3,30 3,73 1,86 4543 | 22,72 | 4791 | 23,96
20 6,95 3,47 3,91 1,96 47,83 | 2391 | 50,44 | 25,22
21 7,30 3,65 4,10 2,05 50,23 | 25,11 | 52,97 | 26,48
22 7,65 3,82 4,28 2,14 52,63 | 26,31 | 55,50 | 27,75
23 8,00 4,00 4,47 2,24 55,02 | 27,51 | 58,03 | 29,01
24 8,35 4,18 4,66 2,33 57,42 | 28,71 | 60,56 | 30,28
25 8,70 4,35 4,86 2,43 59,82 | 2991 | 63,09 | 31,55
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A. Tabelle Phasenschub

Nickel Gold SUS MR-1

Energie| 7 z Vi z Vi z T z
[keV]

26 9,05 4,53 5,05 2,52 62,23 | 31,11 | 65,63 | 32,81
27 9,41 4,70 5,24 2,62 64,63 | 32,31 | 68,16 | 34,08
28 9,76 4,88 5,44 2,72 67,04 | 33,52 | 70,70 | 35,35
29 10,11 | 5,06 5,63 2,82 69,45 | 34,72 | 73,25 | 36,63
30 10,46 | 5,23 5,83 2,91 71,89 | 35,94 | 75,83 | 37,92
31 10,82 | 5,41 6,02 3,01 74,34 | 37,17 | 78,43 | 39,22
32 11,17 | 5,58 6,22 3,11 76,79 | 38,40 | 81,04 | 40,52
33 11,52 | 5,76 6,41 3,21 79,25 | 39,63 | 83,65 | 41,82
34 11,87 | 5,94 6,61 3,31 81,72 | 40,86 | 86,26 | 43,13
35 12,23 | 6,11 6,81 3,40 84,18 | 42,09 | 88,88 | 44,44
36 12,58 | 6,29 7,00 3,50 86,65 | 43,33 | 91,50 | 45,75
37 12,93 | 6,47 7,20 3,60 89,13 | 44,56 | 94,13 | 47,06
38 13,29 | 6,64 7,40 3,70 91,60 | 45,80 | 96,76 | 48,38
39 13,64 | 6,82 7,60 3,80 94,09 | 47,04 | 99,40 | 49,70
40 13,99 | 7,00 7,80 3,90 96,57 | 48,29 | 102,04| 51,02
41 14,35 | 7,17 7,99 4,00 99,06 | 49,53 | 104,69| 52,34
42 14,70 | 7,35 8,19 4,10 101,55| 50,78 | 107,34| 53,67
43 15,05 | 7,53 8,39 4,20 104,05 52,03 | 110,00| 55,00
44 15,41 | 7,70 8,59 4,30 106,55 53,28 | 112,66 56,33
45 15,76 | 7,88 8,79 4,39 109,05| 54,53 | 115,33| 57,66
46 16,11 | 8,06 8,99 4,49 111,56| 55,78 | 118,00 59,00
47 16,47 | 8,23 9,19 4,59 114,07| 57,04 | 120,68| 60,34
48 16,82 | 8,41 9,39 4,69 116,59| 58,29 | 123,36 61,68
49 17,17 | 8,59 9,59 4,79 119,11] 59,55 | 126,05| 63,02
50 17,53 | 8,76 9,79 4,89 121,63| 60,82 | 128,74| 64,37
51 17,88 | 8,94 9,99 4,99 124,16 62,08 | 131,44| 65,72
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Nickel Gold SuU8 MR-1
Energie| 7 z i z i z i z
[keV]
52 18,23 | 9,12 10,19 | 5,09 126,69| 63,35 | 134,14| 67,07
53 18,59 | 9,29 10,39 | 5,19 129,22| 64,61 | 136,85| 68,42
54 18,94 | 9,47 10,59 | 5,29 131,76| 65,88 | 139,56| 69,78
55 19,29 | 9,65 10,79 | 5,39 134,31 67,15 | 142,27| 71,14
56 19,65 | 9,82 10,99 | 5,50 136,85| 68,43 | 145,00 72,50
57 20,00 | 10,00 | 11,19 | 5,60 139,40| 69,70 | 147,72| 73,86
58 20,35 | 10,18 | 11,39 | 5,70 141,96| 70,98 | 150,46| 75,23
59 20,71 | 10,35 | 11,60 | 5,80 144,51| 72,26 | 153,19| 76,60
60 21,06 | 10,53 | 11,80 | 5,90 147,08| 73,54 | 155,94| 77,97
61 21,41 | 10,71 | 12,00 | 6,00 149,64| 74,82 | 158,68| 79,34
62 21,77 | 10,88 | 12,20 | 6,10 152,21] 76,11 | 161,44 80,72
63 22,12 | 11,06 | 12,41 | 6,20 154,79 77,39 | 164,20 82,10
64 2247 | 11,24 | 12,61 | 6,31 157,36 78,68 | 166,96| 83,48
65 22,83 | 11,41 | 12,82 | 6,41 159,95| 79,97 | 169,73| 84,86
66 23,18 | 11,59 | 13,02 | 6,51 162,53| 81,27 | 172,50| 86,25
67 23,53 | 11,77 | 13,23 | 6,61 165,12| 82,56 | 175,28| 87,64
68 23,89 | 11,94 | 13,43 | 6,72 167,71| 83,86 | 178,07| 89,03
69 2424 | 12,12 | 13,64 | 6,82 170,31| 85,16 | 180,86| 90,43
70 24,59 | 12,30 | 13,85 | 6,92 172,91| 86,46 | 183,65| 91,83
71 2495 | 1247 | 14,06 | 7,03 175,52| 87,76 | 186,45| 93,23
72 25,30 | 12,65 | 14,27 | 7,14 178,13| 89,06 | 189,26| 94,63
73 25,65 | 12,83 | 14,48 | 7,24 180,74| 90,37 | 192,07| 96,03
74 26,01 | 13,00 | 14,70 | 7,35 183,36 91,68 | 194,88| 97,44
75 26,36 | 13,18 | 14,92 | 7,46 185,98] 92,99 | 197,71| 98,85
76 26,71 | 13,36 | 15,15 | 7,57 188,61| 94,30 | 200,53| 100,27
77 27,07 | 13,53 | 15,38 | 7,69 191,24| 95,62 | 203,36/ 101,68
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A. Tabelle Phasenschub

Nickel Gold SUS MR-1

Energie| 7 z Vi z Vi z T z
[keV]

78 27,42 | 13,71 | 15,62 | 7,81 193,87 96,94 | 206,20 103,10
79 27,77 | 13,89 | 15,88 | 7,94 196,51| 98,26 | 209,05 104,52
80 28,13 | 14,06 | 16,19 | 8,10 199,15| 99,58 | 211,89| 105,95
81 28,48 | 1424 | 17,63 | 8,82 201,80 100,90| 214,75 107,37
82 28,83 | 14,42 | 16,58 | 8,29 204,45 102,23| 217,61| 108,80
83 29,19 | 14,59 | 16,65 | 8,32 207,10 103,55| 220,47| 110,24
84 29,54 | 14,77 | 16,77 | 8,39 209,76| 104,88| 223,34| 111,67
85 29,89 | 1495 | 1691 | 8,46 212,43] 106,21| 226,22| 113,11
86 30,25 | 15,12 | 17,07 | 8,54 215,09| 107,55| 229,10 114,55
87 30,60 | 15,30 | 17,23 | 8,62 217,76| 108,88 231,99| 115,99
88 30,95 | 1548 | 17,40 | 8,70 220,44] 110,22| 234,88| 117,44
89 31,31 | 15,65 | 17,57 | 8,79 223,12| 111,56| 237,78| 118,89
90 31,66 | 15,83 | 17,75 | 8,87 225,80 112,90| 240,68| 120,34
91 32,01 | 16,01 | 17,93 | 8,96 228,49| 114,25 243,59| 121,80
92 32,37 | 16,18 | 18,10 | 9,05 231,18| 115,59| 246,51| 123,25
93 32,72 | 16,36 | 18,28 | 9,14 233,88| 116,94| 249,43| 124,71
94 33,07 | 16,54 | 18,47 | 9,23 236,58| 118,29| 252,36| 126,18
95 33,42 | 16,71 | 18,65 | 9,32 239,29] 119,64| 255,29| 127,64
96 33,78 | 16,89 | 18,83 | 9,42 242,00 121,00 258,22| 129,11
97 34,13 | 17,07 | 19,02 | 9,51 244.71| 122,35| 261,17| 130,58
98 34,48 | 17,24 | 19,20 | 9,60 247,43] 123,71| 264,12| 132,06
99 34,84 | 17,42 | 19,39 | 9,69 250,15| 125,07| 267,07| 133,54
100 35,19 | 17,60 | 19,58 | 9,79 252,88| 126,44| 270,03| 135,02

Tabelle A.1.: © und % Phasenmodulation verschiedener G-Materialien in Abhén-
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B. Eigenschaften der genutzten Quellen

DESY ESRF ANKA Rohre
Strahlrohr w2 ID19 TopoTomo | Rohre
(HAR-
WIII)
Quelle Wiggler Undulator | 1,5T Rohre
Ablenk-
magnet
Brillanz < 108 < 10% < 108 < 101
| e o |
Quellgrofie
(nm X pm) 70 x 4 120 x 30 | 800 x 200 | > 200
Strahlgrofe an Aufbau
(hor. x vert.) [mm x | 1,8 x 0,5 45 x 15 13 x5 Abh. vom
mm] Aufbau
Abstand Quelle Auf- | 40 145 30 Abh. vom
bau [m] Aufbau
Energiebereich [keV] 16-150 6-100 640 Abh. von
Rohre
Referenz [15] [15] [36] [15]

Tabelle B.1.: Eigenschaften der verschiedenen genutzten Quellen.
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