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Ziele und Strategie des Projekts Mikrosystemtechnik

Peter Bley
Projekt Mikrosystemtechnik, Projektleitung

Zusammenfassung

In institutstibergreifenden Arbeiten werden komplexe Mikrosysteme, d. h. intelligente Kombinationen
von Mikroelektronik, -sensorik, -aktorik und -optik entwickelt. in Kooperation mit industriellen Anwen-
dern leistet das Projekt Mikrosystemtechnik (PMT) wesentliche Beitrdge zur Markteinfihrung dieser
Mikrosysteme. Als langfristiges Projektziel einer vorwettbewerblichen Forschung ist die kontinuierli-
che Weiterentwicklung verschiedener Mikrotechniken (System- und Mikrostrukturtechnik) sowie von
Werkstoffen und Effekten und die Bereitstellung neuer Verfahren vorgesehen. Die Umsetzung erfoigt
durch Kooperationen mit potentiellen industriellen Anwendern, um auf deren Anforderungen und Be-
dirfnisse in angemessener Weise reagieren zu kénnen. Um seine Entwicklungen mdglichst rasch
aus dem Laborstadium herauszuflihren und sie flir die Industrie verfiigbar zu machen, hat das Zen-
trum ein "Technikum flr die Fertigung von Mikrosystemen" eingerichtet und fertigt Kleinserien von
Entwicklungsprodukten, die seitens der Industrie auf besondere Nachfrage gestof3en sind. Seit eini-
gen Jahren werden knapp 40 % des Projektumfangs in verschiedenen Formen der Zusammenarbeit
mit der Industrie (Verbundprojekte, bilaterale Kooperationen, Auftragsforschung) durchgefiihrt. Das
PMT hat als Reaktion auf diese geénderten Anforderungen sein FuE-Programm umstrukturiert und
thematisch angepaBt. Es wurden sog. , Technologiefelder* mit grundlagen- und technologieorientier-

ten Arbeiten und “Strategische Anwendungsfelder” mit industrieorientierten Themen eingerichtet.

1. Einleitung / Riickblick

Das Projekt Mikrosystemtechnik wurde im De-
zember 1992 gegriindet. Dabei wurden die schon
seit einigen Jahren in verschiedenen Instituten
laufenden Arbeiten mit einem Bezug zur Mikrosy-
stemtechnik organisatorisch in einem Projekt zu-
sammengefaft und damit die Voraussetzungen
flr die notwendige interdisziplindre Zusammenar-
beit weiter verbessert. Als Beispiele fiir komplexe
Mikrosysteme wurden am Beginn des Projekts
sog. Demonstratoren definiert [1]. Diese wurden
im Forschungszentrum Karlsruhe entwickelt, her-
gestellt und getestet. Sie lagen nach drei Jahren -
am Ende der ersten Phase des PMT - als funkti-
onstlichtige Labormuster vor und wurden auf dem
2. Statuskolloquium vorgestellt [2]. Nahezu alle
Demonstratoren oder wesentliche Komponenten
davon wurden in enger Kooperation mit der Indu-
strie weiterentwickelt und Uber den heute er-
reichten Stand wird in den folgenden Voriragen
berichtet werden [3, 4, 5, 6].

Am Ende der ersten Phase - im Spétjahr 1995 -
wurde das Projekt und die erzielten Ergebnisse
von einer vom Aufsichtsrat eingesetzten Kom-
mission begutachtet. Diese bestatigte, daB in den
am PMT beteiligten Instituten Komponenten, Ge-
rate und Systeme zur Mikrosystemtechnik entwik-
kelt wurden, die im internationalen Vergleich Spit-
zenpositionen erreichen. Aufgrund der positiven
Beurteilung des PMT beschloB der Aufsichtsrat,

daB das PMT weitergefihrt werden solle, wobei
wie in der Vergangenheit 60 % des Projekium-
fangs der Grundlagen- und Vorlaufforschung und
40 % der anwendungs- und industrieorientierten
Forschung zuzuordnen seien.

Mit Etablierung des Projekts wurde auch ein Pro-
jektbeirat gebildet, der sich ausschiieBlich aus
Personlichkeiten von relevanten Industrieunter-
nehmen, Forschungseinrichtungen, Universitdten
und den Gesellschaftern des Forschungszentrums
zusammensetzt. Der Projektbeirat berat das For-
schungszentrum Karlsruhe vor allem hinsichtlich
der langfristigen Ziele des PMT.

2. Zur Situation der Mikrosystemtechnik

Zunachst soll hier ganz kurz auf die allgemeine
Situation der Mikrosystemtechnik eingegangen
werden, da sich hieraus auch die Ziele des PMT
ableiten lassen.

Die Mikrosystemtechnik wird allgemein als eine
der wichtigen Technologien des 21. Jahrhunderts
angesehen [7], sie wird fast alle Bereiche der
Wissenschaft und Technik und auch unseres tag-
lichen Lebens beeinflussen. Viele erwarten sogar,
daB der EinfluB der Mikrosystemtechnik &hnlich
groB3 sein wird wie derjenige der Mikroelektronik.
Alle Marktstudien der letzten Jahre prognostizie-
ren hohe Steigerungsraten von bis zu 20 % pro
Jahr [8]. Die neueste, von NEXUS durchgefiihrie
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Marktstudie gibt fir das Jahr 1997 einen weltwei-
ten Umsatz von ca. 14 Mrd. US $ an und sagt fur
2002 ein Marktvolumen von Uber 35 Mrd. US $
voraus [9].

Ailgemein wird bescheinigt, daB die in Deutsch-
land durchgefiihrten Forschungsarbeiten zur Mi-
international eine fluhrende
Stellung einnehmen [10]. Hierzu hat die Forder-
politik sowohl der Bundesregierung [11] als auch
der Landesregierung von Baden-Wiirttemberg -
und natirlich auch anderer Landesregierungen -
durch die Forderungen von Verbundprojekten und
durch die institutionelle Forderung einen nicht zu
unterschétzenden Beitrag geleistet.

Andererseits wird aber auch oft beklagt, daB in
der Mikrosystemtechnik die Umsetzung von wis-
senschaftlichen Ergebnissen in marktfahige Pro-
dukte zu langsam und in zu geringem Umfang
erfolge [12, 13]. Viele Gremien haben sich mit der
Analyse dieses Sachverhalts befaBt und Hemm-
nisse aufgezeigt, die es gilt abzubauen [14]. U. a.
wurden von dem von der Landesregierung einbe-
rufenen Innovationsbeirat folgende Hemmnisse
benannt: hohe Entwicklungskosten und -zeiten,
keine Standards, mangelnde ProzeBsicherheit
bzw. Qualitatssicherung, z. T. fehlende oder nicht
automatisierte Verbindung von Einzelkomponen-
ten (Aufbau- und Verbindungstechnik), fehlende
Schnittstellen zur Makrowelt, d. h. es existiert oft
eine Licke zwischen funktionstlichtigen Labormu-
stern und einer kostenglinstigen, industriellen
Fertigung. Neben dieser technologischen Llcke
zeigt sich aber auch, daf in fast allen Bereichen
der Mikrosystemtechnik noch sehr viele wissen-
schaftliche Fragen offen geblieben sind: Viele Ei-
genschaften von Materialien mit Abmessungen im
Mikrometerbereich sind unbekannt, ebenso die
genaue Wechselwirkung verschiedener Materiali-
en untereinander (Stichworte: Haftung, Reibung)
oder die genaue Einwirkung von verschiedenen
Strukturierungsprozessen (Strahlung, Teilchen,
Flissigkeiten, spanender Abtrag usw.) auf die
Materialien. Oft stehen auch die zur Lésung an-
stehender technischer Probleme erforderlichen
Materialien noch nicht flr mikrosystemtechnische
Anwendungen zur Verfugung. Im Gegensatz zur
Mikroelektronik stehen auch nur in sehr begrenz-
tem Umfang rechnergestiitzte Entwurfswerkzeuge
und Werkzeuge zur Behandlung der Kopplung
von verschiedenen physikalischen oder chemi-
schen Prozessen zur Verfugung.

ZusammengefaBt 148t sich festhalten, daB in der
Mikrosystemtechnik einerseits die Llicke zwischen
Labormuster und Industrieprodukt zu schlieBen
ist, andererseits auch noch wesentliche Arbeiten
im Bereich der Vorlaufforschung durchgefihrt
werden missen.

3. Ziele des PMT

Aus dieser Analyse zur Mikrosystemtechnik erge-
ben sich somit - in voller Ubereinstimmung mit
den o. g. Vorgaben der Zuwendungsgeber - fiir
das Forschungs- und Entwicklungs-(FUE-) Pro-
gramm des PMT zwei wesentliche Aufgabenbe-
reiche mit unterschiedlichen Zeithorizonten
(Abb1.):

o Langerfristige Entwicklungsarbeiten zur
Grundlagen- und Vorlaufforschung (im vor-
wettbewerblichen Bereich)

e Unterstlitzung der Industrie zur kurzfristigen
Umsetzung der bisher erreichten Ergebnisse in
marktfahige Produkte (im wettbewerblichen
Bereich).

Unterstiitzung der Industrie bei der kurz- und
langfristigen Entwicklung marktfahiger Produkte
] [
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Abb. 1: Ziele und Strategie des PMT

Das Forschungszentrum Karlsruhe verflgt als
Grof3forschungseinrichtung durch den Zusam-
menschiuf3 vieler Institute Gber ein umfangreiches
Fachwissen auf unterschiedlichen Gebieten.
Durch interdisziplindre Zusammenarbeit dieser
Organisationseinheiten sollen im Rahmen des
PMT vor allem die fachilbergreifenden FuE-
Arbeiten durchgefiihrt werden, die fir die Ent-
wicklung und Umsetzung der Mikrosystemtechnik
unerlaBlich sind.

Ein wesentliches Ziel ist es, die Durchgéngigkeit
der Arbeiten von der langerfristigen Vorlauffor-
schung Uber die angewandte Forschung bis zur
industriellen Anwendung sicherzustellen.




3.1 Grundlagen- und Vorlaufforschung

Ein langfristiges Projektziel einer vorwettbewerbli-
chen Forschung ist die kontinuierliche Weiterent-
wicklung verschiedener Techniken zur Herstel-
lung kleinster Strukturen. Dabei sollen diese Ver-
fahren nicht nur immer kleinere und genauere
Strukturen ermdglichen, sondern die Verfahren
sollen auch immer preisglnstiger und prozefsi-
cherer werden. Daneben mussen die System-
techniken weiterentwickelt werden, die Entwurf,
Simulation und Test sowie den Zusammenbau
(Aufbau- und Verbindungstechnik) von komplexen
Mikrosystemen erméglichen. Im Vergleich zur Mi-
kroelektronik ist die Lésung dieser Entwurfspro-
blematik aufgrund der wesentlich gréBeren Viel-
faltigkeit und Komplexitat der Mikrosystemtechnik
um GréBenordnungen schwieriger. So mdissen
z. B. nicht nur der Energie- und Informationsaus-
tausch sondern oft auch der Austausch von Mate-
rie (z. B. bei Pumpen, Ventilen, chemischen Sen-
soren) berlcksichtigt werden. Weiterhin mussen
neue Werkstoffe und Verfahren zu deren Her-
stellung und Charakterisierung bereitgestelit wer-
den. Bei diesen Arbeiten steht die Entwickiung
von Funktionsmaterialien mit ,spezielien Effek-
ten®, die sich fur den Einsatz als Mikrosensoren
oder -aktoren eignen, im Vordergrund. Dabei kon-
zentriert sich das Forschungszentrum Karlsruhe
auf Nicht-Silizium-Werkstoffe", d. h. Kunststoffe,
Metalle, Metallegierungen und Keramiken. Das
Forschungszentrum Karisruhe will mit diesen lan-
gerfristig angelegten FuE-Arbeiten auch wichtige
Beitrédge zur mittel- und langfristigen Entwicklung
und zur Sicherung von Arbeitsplatzen am Indu-
striestandort Deutschland durch Mikrosystem-

Institut fir Instrumentelle
Analytik (IFIA)

Hauptabteilung Prozedaten-
verarbeitung und Elektronik (HPE)

Institut fir Materialforschun:g (IMF)

Institut fir Angewandte
informatik JA) =

Projekt Mikrosystemtec|

Hauptabteilung
Versuchstechnik (HVT

| Anteil der Mitarbeiter dieser Organisationseinheit,
_1| die im PMT engagiert sind.

technik leisten (Zeithorizont 5 - 10 Jahre). Dabei
ist es eine Aufgabe des Zentrums, auch FuE-
Arbeiten durchzufihren, die mit einem relativ ho-
hen Risiko verbunden sind.

Uber kurzfristige Kooperationen hinaus soll damit
die Option flr zukinftige Entwickiungen erdffnet
und entsprechende Technologien unabhéngig von
heute existierenden Arbeitsfeldern entwickelt wer-
den.

3.2 Kurzfristige Umsetzung der Ergebnisse

In Kooperation mit industriellen Anwendern will
das PMT wesentliche Beitrage zur Markteinfih-
rung dieser Mikrosysteme leisten und somit bei-
tragen, daB die Ergebnisse der FuE-Arbeiten
kurzfristig in intelligente Produkte umgesetzt wer-
den. Durch diese Kooperationen will das For-
schungszentrum Karlsruhe schnell und in ange-
messener Weise auf die Anforderungen und Be-
diirfnisse industrieller Anwender reagieren. Das
PMT will damit verstdrkt am Abbau der Hemm-
nisse mitwirken, die bisher einer weiteren Ver-
breitung der Mikrosystemtechnik im Wege stehen.
So sollen z. B. in verstarktem MaBe FuE-Arbeiten
durchgefihrt werden, die auf eine Erhdhung der
Zuverlassigkeit und der Wirtschaftlichkeit der zur
Verfligung stehenden Prozesse abzielen. Die flr
Mikrosysteme notwendigen elektronischen
Schaltungen werden im Forschungszentrum

Karlsruhe entwickelt und in verschiedenen Tech-
niken (Flip-Chip-Technik, Dickfilm-Hybridtechnik,
oberflichenmontierten Bauteilen / SMD, Multi-
chip-Module / MCM) aufgebaut.

Physikalische Mikroaktorik
1 und -sensorik

Systemtechniken .

R B e T o e

&

e

Abb. 2: Struktur des Projekts Mikrosystemtechnik: Beteiligte Organisationseinheiten und Gliederung des

FuE-Programms




Sind spezielle Integrierte Schaltkreise erforderlich
(z. B. ASICs), werden diese in Kooperation oder
im Auftrag von Betreibern von IC-Fertigungslinien
hergestellt. Neben der Entwickiung von Strukturie-
rungsverfahren und Materialien werden in insti-
tutstibergreifenden Arbeiten komplexe Mikrosy-
steme, d. h. intelligente Kombinationen von Mi-
kroelektronik, -sensorik und -aktorik entwickelt.

4. Beteiligte Organisationseinheiten, Struktur
und Umfang des Projekts

Um die fur die Entwickiung von Mikrosystemen
wichtigen interdisziplindren Arbeiten durchfiihren
zu kénnen, sind am Projekt mehrere Organisati-
onseinheiten (Institute und Hauptabteilungen)
beteiligt.

Diese Organisationseinheiten, die Struktur des
FuE-Programms und die gegenseitige Verknlp-
fung (d. h. die von den Organisationseinheiten
bearbeiteten Themen) sind in der Abb. 2 darge-
stellt. Am PMT arbeiten direkt sechs Organisati-
onseinheiten (Institute und Hauptabteilungen) mit,
Der in der Graphik schraffierte Teil der Organisa-
tionseinheiten reprasentiert den Anteil der Mitar-
beiter dieser Organisationseinheit, die am PMT
mitwirken. Dieser Anteil variiert zwischen etwa
20 % und 95 %. Der Rest der Mitarbeiter in diesen
Organisationseinheiten arbeitet in anderen Pro-
jekten oder Arbeitsthemen des Forschungszen-
trums.

Organisationseinheiten Personen
Institut flr Mikrostrukturtechnik IMT 96
(davon im , Technikum fur die Fertigung  TFM (36)
von Mikrosystemen")

Institut fir Materialforschung IMF 51
Institut fiir Instrumentelle Analytik IFIA 33
Institut flir Angewandte Informatik 1Al 22
Hauptabteilung fiir Prozedatenverarbel- HPE 15
tung und Elektronik

Hauptabteilung Versuchstechnik HVT 32
Projektleitung PL 6
Summe 236

Tabelle 1: Mitarbeiter der Organisationseinheiten
im PMT (FuE-Plan 1998, jeweils Gesamizahl aller
PMT-Mitarbeiter)

In Tabelle 1 sind flir diese Organisationseinheiten
die Anzahl der am PMT beteiligten Mitarbeiter
angegeben, Abb. 3 zeigt den sich hieraus erge-
benden relativen Beitrag der einzelnen Organisa-
tionseinheiten am PMT.

Aus der Tabelle bzw. der Abbildung 3 wird auch
ersichtlich, daB in dem Anfang 1997 gegriindeten

sJechnikum fir die Fertigung von Mikrosyste-
men", einer Abteilung im Institut fir Mikrostruk-
turtechnik (IMT), 36 Mitarbeiter beschaftigt sind -
also etwas mehr als 1/3 der IMT-Mitarbeiter bzw.
15 % aller PMT-Mitarbeiter [15].

IMF
22%

IMT ohne TFM
26%

42%

TFM im IMT
15%

Abb. 3: Relativer Beitrag (Personenjahre), den die
Organisationseinheiten im PMT erbringen

Insgesamt sind im Jahre 1998 am PMT 236 Mit-
arbeiter beteiligt (151 grundfinanzierte Mitarbeiter,
35 Nachwuchs- und Gastmitarbeiter sowie dritt-
mittelfinanzierte Mitarbeiter, 8 Mitarbeiter der
wiss.-tech. Unterstiitzung und 42 Doktoranden).
Bei einem Etat von ca. 4 Mio. DM fir Investitio-
nen ergibt sich flr das Projekt ein jéhrlicher Ge-
samtaufwand von ca. 54 Mio. DM.

Arbeitsschwerpunkt Medizintechnik

Die bisher im PMT durchgefiihrten Arbeiten zur
Medizintechnik (z. B. Techniken und Konzepte fur
den Operationssaal flir die minimal invasive Chir-
urgie, Mikrosysteme fiir die Medizin) wurden An-
fang 1997 zusammen mit anderen Arbeiten des
Forschungszentrums auf dem Gebiet der Medi-
zintechnik (z. B. Biophysik, Radioisotope flir The-
rapie und Diagnostik) in einen selbstandigen Ar-
beitsschwerpunkt “Medizintechnik” eingebracht.
Es ist selbstverstandlich, daB die mikrosystem-
technisch relevanten Arbeiten des Arbeitsschwer-
punkts Medizintechnik in engster Zusammenar-
beit mit dem PMT durchgefiihrt werden [16].

Synchrotronstrahlungsaquelle ANKA

Der Aufsichtsrat hat 1996 der Errichtung der Syn-
chrotronstrahlungsquelle ANKA (Angstromaqueile
Karlsruhe) auf dem Gelande des Forschungszen-
trums zugestimmt. ANKA wird dabei sowohl fir
die Herstellung von Mikrostrukturen nach dem
LIGA-Verfahren (erster Schritt Réntgentiefeniitho-
graphie) eingesetzt werden als auch fir die Ana-
lytik mit Synchrotronstrahlung. Externen Kunden
wird dann ein gestuftes Angebot von der Uber-
nahme von Bestrahlungsplatzen bis zur Voli-
dienstieistung der an ANKA arbeitenden Teams
zur Verfigung stehen [17].




Zum Aufbau von ANKA wurde im Forschungs-
zentrum Karlsruhe eine eigene, vom PMT unab-
héngige, Organisationseinheit ,Projektgruppe Er-
richtung ANKA" (PEA) gegriindet.

Der Betrieb soll durch eine eigenstidndige Gesell-
schaft (GmbH) erfolgen. An dieser Gesellschaft
sollen das Forschungszentrum Karisruhe und das
Land Baden-Wiirttemberg zu gleichen Teilen be-
teiligt sein. Zudem wird angestrebt, mit zuneh-
mender Nutzung der Strahlenquelle durch ge-
werbliche Unternehmen auch den Eintritt von Ge-
sellschaftern aus der Wirtschaft mit zundchst
10%iger Beteiligung zu ermoglichen.

5. Gliederung des FUE-Programms

Um auf die vorgenannten Erfordernisse nach
langfristiger Vorlaufforschung und kurzfristiger
Umsetzung effizient reagieren zu kénnen, hat das
PMT sein FuE-Programm neu strukturiert und
thematisch angepaf3t. Es wurden sog. ,Technolo-
giefelder mit grundlagen- und technologieorien-
tierten Arbeiten und “Strategische Anwendungs-
felder” mit marktorientierten Themen eingerichtet.
Diese Struktur ist auf der rechten Seite der Abb. 2
dargestelit. Man erkennt, daf diese Technologie-
bzw. Anwendungsfelder wiederum in 3 bzw. 5 Ar-
beitsthemen untergliedert sind. Aus der Abb. 2 ist
auch zu entnehmen, dafB3 die einzelnen Arbeits-
themen von mehreren Organisationseinheiten be-
arbeitet werden, entsprechend den dort vorhan-
denen Fachkenntnissen und apparativen Ausri-
stungen.
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Abb. 4: Aufteilung des FuE-Aufwands in den ein-
zelenen Arbeitsthemen

Der relative Gesamtaufwand fir die einzelnen Ar-
beitsthemen ist in Abb. 4 dargestellt. Man erkennt,
dafB3 der Aufwand fur die Strategischen Anwen-
dungsfelder mit 58,3 % gréBer ist als derjenige flr
die Technologiefelder (41,7 %). Das Arbeitsthema
mit dem gréBten Anteil (21,2 %) stelit die ,Ferti-
gungstechnik” dar. Dies zeigt, daB im PMT der

Entwicklung der Fertigungstechnik far Mikrosy-
steme eine besondere Bedeutung zugemessen
wird.

In allen acht Arbeitsthemen des PMT werden die
Arbeiten teilweise in Zusammenarbeit mit der In-
dustrie und teilweise in Form von grundiagenna-
herer Vorlaufforschung durchgeflhrt, wobei der
Anteil der Industriekooperation in den “ Strategi-
schen Arbeitsfeldern” hoher ist als in den “Tech-
nologiefeldern”.

5.1. Technologiefelder

In den drei Technologiefeldern bzw. grundiagen-
orientierten Arbeitsthemen werden vor allem |&n-
gerfristige Arbeiten durchgefiihrt (vgl. hierzu die
verschiedenen Beitrdge in diesem Tagungsband).

Zu den Mikrostrukturierungstechniken gehdren
u.a. Roéntgentiefenlithographie, Elekironenstrahl-
und optische Lithographie, Galvanoformung, Ab-
formverfahren, mechanische  Mikrostrukturie-
rungsverfahren, Atzen mit Flissigkeiten und Ga-
sen, Plasmaprozesse sowie Laserstrukturierung.
Diese Technologien sind die Basis fir die Ent-
wicklung von Mikroaktoren und -sensoren, mikro-
optischen Aufbauten sowie kompiexen Mikrosy-
stemen und werden in den Strategischen Anwen-
dungsfeldern routinemaBig eingesetzt. Die Ent-
wicklungen beziehen sich auf eine Erweiterung
der ProzeB3- und Materialpalette, auf zusétzliche
Gestaltungsmdoglichkeiten von  Mikrostrukturen
und auf eine Standardisierung der Prozesse mit
dem Ziel, industrieorientiente Herstellungsverfah-
ren von Mikrostrukturen zur Verfligung zu stellen.

Im Rahmen der Arbeiten zu Materialien und Ef-
fekten werden spezielle Werkstoffe entwickelt,
die aufgrund ihrer spezifischen physikalischen
und chemischen Eigenschaften besondere Eig-
nung ais Sensor- oder Aktorwerkstoffe aufweisen.
Dabei steht die Entwickiung multifunktionaler
Schichten und sogenannter "smart materials", al-
so Werkstoffen mit besonderen Eigenschaften
(Formgedéchtnis, Magnetostriktion, Piezoelektri-
zitdt usw.) sowie Strukturkeramiken im Vorder-
grund. Fir die chemische Sensorik sollen vorran-
gig neuartige Transducerprinzipien entwickelt
werden. Neben der Entwicklung der neuen Werk-
stoffe zielen die Arbeiten auch auf die Bereitstel-
lung neuartiger Fertigungsverfahren und Prifein-
richtungen dafdr ab.

Bei den Systemtechniken werden rechnerge-
stitzte Werkzeuge entwickelt, die den Entwurf,
die Fertigung und die Qualitatssicherung der Mi-
krostrukturen und komplexer Mikrosysteme unter-
stitzen. Die physikalischen Eigenschaften von
Sensoren und Aktoren werden berechnet und ste-
hen so fiir die Simulation von Mikrosystemen zur
Verfigung. Daneben werden Signalverarbei-




tungskonzepte und mikroelektronische Schaltun-
gen (z. B. ASICs) fur eine effiziente Signalverar-
beitung in den Mikrosystemen entwickelt. Weiter-
hin werden geeignete Konzepte fiir die Aufbau-
und Verbindungstechnik entwickelt, um lei-
stungsféhige Mikrosysteme in hybrider Bauweise
kostenglinstig herstellen zu kénnen.

5.2 Strategische Anwendungsfelder

Die flnf Ubrigen Arbeitsthemen des PMT stellen
“Strategische Anwendungsfelder’ dar, in denen
die FuE-Arbeiten zielgerichtet auf eine industrielle
Verwertung in Zusammenarbeit mit externen
Partnern durchgefiihrt werden. Diese Strategi-
schen Anwendungsfelder werden in diesem Ta-
gungsband ausfihrlich dargestelit, so daf hier nur
eine kurze Zusammenfassung gegeben wird.

Im Rahmen der Fertigungstechnik fiir Mikrosy-
steme [15] soll fur mikrosystemtechnische Ent-
wicklungen des Forschungszentrums, die seitens
der Industrie auf besonderes Interesse gestof3en
sind, deren Serientauglichkeit durch die Fertigung
von Kleinserien demonstriert werden, Die hierzu
notwendigen Fertigungseinrichtungen und die
Prozef3technik werden in Hinblick auf ProzeBop-
timierung, Qualitdtsmanagement und Kostenre-
duktion weiterentwickelt. Hierzu werden auch
Werkzeuge und Verfahren zur rechnergestiitzten
Mikromontage entwickelt und erprobt. Damit will
das PMT seine Entwicklungen méglichst rasch
aus dem Laborstadium herausflihren und flr die
Industrie verfligbar machen. Zahlreiche Aktivita-
ten hierzu laufen seit geraumer Zeit dezentral in
verschiedenen Instituten und werden zunehmend
intensiviert. Wesentliche Teile dieser Kleinseri-
enfertigung werden kontinuierlich in einem “Tech-
nikum fur die Fertigung von Mikrosystemen”
(TFM) zusammengeflihrt, welches Anfang 1997
als Abteilung im Institut fir Mikrostrukturtechnik
(IMT) eingerichtet wurde.

Bei der Entwicklung Chemischer Mikroanalyse-
systeme [18] zur Anwendung in der Gasanalytik
und in der Analytik von Flissigkeiten wird eine
durchgéngige Basisforschung und Technolo-
gieentwicklung mit dem Ziel hoher Sensibilitat,
Selektivitat und Langzeitstabilitat der Sensoren
verfolgt. Neben den genannten technischen An-
forderungen steht insbesondere eine kostensen-
kende Miniaturisierung im Vordergrund der Ent-
wicklung, die in enger Zusammenarbeit mit Indu-
striepartnern durchgefiihrt wird, und wozu das
Zentrum auch ein Applikationslabor betreibt.

Die Arbeiten zur Physikalischen Mikroaktorik
und -sensorik [19] konzentrieren sich auf poten-
tielle Anwendungen in der allgemeinen MeB- und
Regeltechnik, der Verkehrstechnik und der Ver-
fahrenstechnik. Beispiele sind hochprazise Be-
schleunigungssensoren, Mikropumpen, Mikroven-

tile, Rotationsmotoren und Linearmotoren mit
verschiedenen Antriebsprinzipien,

In der Mikrooptik [4] wird zur Mikrostrukturierung
im wesentlichen das LIGA-Verfahren eingesetzt,
da mit diesem Verfahren die flir optische Anwen-
dungen erforderiiche Prazision und Oberflachen-
gute sehr gut erreicht werden kénnen. Ebenso
finden hier die Systemtechniken sowie verschie-
dene Aufbau- und Verbindungstechniken bis hin
zur rechnergestitzten Mikromontage ihre Anwen-
dung. Zusammen mit Industriepartnern solien op-
tische Module oder komplette Systeme entwickelt
und gemeinsam auf den Markt gebracht werden.
Dabei konzentrieren sich die Arbeiten auf den
Einsatz in der ProzeBanalytik und Telekommuni-
kation (mikrooptische Banke, Aufbau optischer
Koppelelemente mit Linsen, Strahlteilern, Pris-
men und Mikroaktoren).

In der Mikroverfahrenstechnik [20] werden, vor-
wiegend mittels ,Mechanischer Mikrofertigung®,
d. h. spanabhebender Bearbeitung, Mikromischer,
Mikrowdrmetauscher und Mikroreaktoren gefer-
tigt, die von der chemischen und der Kfz-Industrie
eingesetzt werden. Aber auch Werkzeuge fur die
Abformung von Mikrostrukturen in Keramik oder
Kunststoff werden hergestellt. Die Entwicklung
dieser Mikroapparate und passiver Mikrokompo-
nenten flir die chemische und thermische Verfah-
renstechnik wird durch entsprechende Analytik zur
optimalen Auslegung diese Apparate begleitet
und fir den anwendungsnahen Einsatz optimiert.

6. Zusammenarbeit mit der Industrie

Die erzielten wissenschaftlichen Ergebnisse und
auch deren Umsetzung in industrielle Produkte
werden in den folgenden Beitrdgen dieses Status-
berichts ausfihrlich beschrieben. Daher sollen
hier nur kurz die verschiedenen Méglichkeiten der
Zusammenarbeit mit der Industrie dargestellt
werden, die alle im Rahmen des Projekts auch
intensiv angewendet werden.

Die Kooperation des PMT mit industriellen Part-
nern erstreckt sich von Arbeiten im vorwettbe-
werblichen bis zur Mustererprobung im wettbe-
werblichen Bereich. Insgesamt wurden in den
letzten drei Jahren stets knapp 40 % des Projek-
tumfangs im Rahmen von verschiedenen Formen
der Zusammenarbeit mit der Industrie durchge-
fuhrt.

6.1 Verbundprojekte

Das PMT hat sich in der Vergangenheit an vielen
Verbundprojekten beteiligt und auch mehrere
selbst initiiert [3]. Die Férderung der Verbundpro-
jekte erfolgi(e) dabei vom BMBF, der Landesre-
gierung Baden-Wurttemberg oder der EU. Das
PMT sieht in einer Teilnahme an solchen Ver-




bundprojekten (neben der Einwerbung von Dritt-
mittein) die Méglichkeit, seine Kompetenz in fir
die Industrie relevante Arbeiten einzubringen und
bei der Prioritatensetzung seines FUE-Programms
diese Bedurfnisse zu beriicksichtigen.

Die Zahl der Industriefirmen, mit denen das For-
schungszentrum Karlsruhe im Rahmen dieser
Verbundprojekte kooperiert(e), belauft sich auf 69.

Seit seiner Griindung war das PMT an insgesamt
20 Verbundprojekten beteiligt (9 BMBF-Projekte,
10 EU-Projekte und 1 Landesprojekt).

6.2. Bilaterale Kooperationen

Neben den Verbundprojekten hat das For-
schungszentrum Karlsruhe z. Z. mit 17 Industrie-
firmen bilaterale Vertrage zur Entwicklung von
Prozessen oder Produkten der Mikrosystemtech-
nik abgeschlossen. Sind diese Industriekoopera-
tionen dem vorwettbewerblichen Bereich zuzu-
ordnen, so kénnen der Industriepartner und das
Forschungszentrum Karlsruhe ein gemeinsames
Projekt definieren, an dem beide Partner gleich-
gewichtig arbeiten, ohne daB ein direkter Aus-
tausch finanzieller Mittel erforderlich wird. Das
Forschungszentrum Karlsruhe kann in solchen
Féllen seinen Aufwand aus der Grundfinanzierung
decken.

6.3 Lizenzvergabe

Es ist natlrlich das Ziel aller Industriekooperatio-
nen, Ergebnisse zu erzielen, die wirtschaftlich
vermarktet werden kénnen. Werden solche Er-
gebnisse im Rahmen der o. g. Industriekoopera-
tionen erzielt, die ohne Zahlungen an das For-
schungszentrum Karisruhe durchgefiihrt wurden,
so kdénnen die Rechte an den vom Zentrum erar-
beiteten Ergebnissen dem Partner im Rahmen ei-
nes Lizenzvertrags Uberlassen werden. Selbstver-
standlich wird auch das vom Zentrum allein er-
worbene Know-how und die geschitzten Arbeits-
ergebnisse der Industrie gegen entsprechende Li-
zenzzahlungen zur Verfligung gestelit.

6.4 Auftragsforschung

Es werden in zunehmendem MaBe unmittelbar fur
die Industrie Entwicklungsauftrage fur neue Pro-
zesse oder Produkte bearbeitet. Daneben flhrt
das PMT auch Dienstleistungen durch, vor allem
dann, wenn diese von der Industrie aufgrund feh-
lenden Know-hows oder Equipments selbst nicht
durchgeflhrt werden konnen [21]. So wurden z. B.
1997 vom PMT insgesamt 130 Auftrdge bearbei-
tet.

7. Ausblick

Die Arbeiten im Schwerpunkt Mikrosystemtechnik
sind kurz-, mittel- und langfristig angelegt. Dem-
entsprechend umfaBt das Spektrum der For-
schungsarbeiten unmittelbar praxisbezogene und
industrierelevante Forschung und Eniwicklung,
mittelfristig eine anwendungsorientierte Basisfor-
schung und auf einer langeren Zeitskala grundie-
gende Forschungsarbeiten. Damit wird das Ziel
verfolgt, konkrete Entwicklungen moglichst kurz-
fristig in die industrielle Anwendung zu bringen,
und gleichzeitig die notwendigen Grundlagen fir
kiinftige Generationen komplexer mikrostruktu-
rieter Systeme zu schaffen. Nach Auffassung
vieler Experten [22, 23] kann fir die Mehrzahl von
komplizierten Mikrosystemen deren Realisierung
als marktreife Produkte durchaus noch zehn Jah-
re oder mehr in Anspruch nehmen. Der Einstieg
der Unternehmer darf deshalb jedoch nicht hin-
ausgezogert werden, sondern die Neuartigkeit und
Vielfalt der Problemstellungen sowie der interna-
tionale Wettbewerb erfordern eine rasche Be-
schéftigung mit der Thematik. Auf dem Weg zum
vollen wintschaftlichen Durchbruch der Mikrosy-
stemtechnik missen sinnvolle Teil- oder Zwi-
schenlésungen angestirebt werden, die oft nur im
Rahmen von Kooperationen erreicht werden kén-
nen. Das PMT richtet daher seine FuE-Arbeiten
auf den Bedarf zahlreicher Anwender aus.
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Technikum fiir die Fertigung von Mikrosystemen
Bindeglied zwischen Entwicklung und Produktion

Uwe Behringer
Institut flr Mikrostrukiurtechnik ( IMT )

Zusammenfassung

Die Akzeptanz der Mikrosystemtechnik durch die kleinen und mittelstdndischen Unternehmen sowie
die GroBunternehmen muB verbessert werden. Um dies zu erreichen, muf3 gewéhrleistet sein, daB die
in F&E entwickelten Produkte nach ihrem Kundennutzen und ihrer Fertigungseffizienz ausgewahit und
schnell wirtschaftlich hergestellt werden. Das heiBt, daB durch eine Kieinserienfertigung inre kosten-
bewufte Herstellung demonstriert werden muf. Dies kann nur durch einen hohen Standardisierungs-
grad bei der ProzeBtechnik verbunden mit der Einflinrung von Qualitdtsmanagement und Qualitatssi-
cherung gelingen. Das Technikum fiir die Fertigung von Mikrosystemen im Forschungszentrum Karls-
ruhe stellt sich dieser Herausforderung.

Die zligige Uberfihrung der im Rahmen des Projektes Mikrosystemtechnik (PMT) erarbeiteten F&E-
Ergebnisse in industrietaugliche Produkte ist die Hauptaufgabe des seit 1997 arbeitenden Technikums
far die Fertigung von Mikrosystemen (TFM). Ausgehend von den in den Vorjahren gesammelten Erfah-
rungen mit Kleinserien, die die Umsetzbarkeit von Labormustern in industriell fertigbare Serienpro-
dukte demonstrieren soliten, sind jetzt in der Abteilung TFM des Instituts fur Mikrostrukturtechnik (IMT)
Mitarbeiter und ProzeBanlagen zusammengefiihrt, die flr die Durchflihrung der Standardprozesse der
Mikrosystemtechnik, insbesondere des LIGA-Verfahrens, bendtigt werden. Diese Blndelung der Pro-
zeBtechnik erfolgt in enger Wechselwirkung mit den F&E-Abteilungen, um die Entwickler von Routine-
arbeiten zu entlasten und umgekehrt deren spezifische Erfahrung fur die ProzeBentwicklung unmittel-
bar nutzen zu kénnen. Das Technikum versteht sich so als Bindeglied zwischen Entwickiung und Pro-
duktion, indem es sowohl fiir im PMT erarbeitete Komponenten und Systeme industrietaugiiche Ver-
fahren entwickelt und in Kleinserien testet als auch ein breites Spektrum an Verfahrenstechniken und
Dienstleistungen fir industrielle Nutzer anbietet. Ziel ist letztlich, durch innovative, wirtschaftliche mi-
krotechnische Produkte die Leistungsfahigkeit der Mikrosystemtechnik zu demonstrieren und dadurch
ihre Durchsetzung am Markt zu férdern.

1. Einleitung

Einer der Griinde, warum die Mikrosystemtechnik
oft unter der geringen Akzeptanz ihrer Produkte
leidet ist die Tatsache, daf die Mikrosystemtechnik
noch zu wenige, nutzbringende Produkte schnell
und preiswert auf den Markt bringt. Denn der Markt
ist da, wie eine NEXUS Studie zeigt [1]. Sie geht
von einem durchschnittlichen Marktwachstum fiir
die Mikrosysteme von 17% pro Jahr bis ins Jahr
2002 aus.

Ein weiterer Grund ist, daB in vielen Bereichen,
speziell in der ,nicht Silizium Welt" der Mikrosy-
stemtechnik, die Fertigungsprozesse und die Auf-
bau- und Verbindungstechnik oft noch ,Handar-
beit” sind.

Zur Bewdltigung dieser Problematik wurde auf der
Basis von Empfehlungen externer Gutachter und
Beratungen im Projekt Mikrosystemtechnik durch
BeschluB von Vorstand und Wissenschaftlich-
Technischem Rat des Forschungszentrums am
Institut fr Mikrostrukturtechnik (IMT) das Techni-
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kum fir die Fertigung von Mikrosystemen (TFM)
aufgebaut. Das Technikum umfaBt 35 Mitarbeiter
sowie den groften Teil des im IMT befindlichen
Maschinenparkes. Prozesse wie Spuitern, reakti-
ves lonendtzen, CVD, Galvanik und lichtoptische
sowie rontgenoptische Lithographie kénnen hier
auch als Dienstieistung angeboten werden. Au-
Berdem stehen Priiftechniken wie Mikroskopie und
Elektronenstrahl-Rastermikroskopie im Technikum
zur Verfugung. Schwerpunkt der Technologie sind
die im IMT eniwickelten LIGA Prozesse. Durch die
Einbindung des Technikums im PMT ist eine Zu-
sammenarbeit mit den Teiltechnika wie HVT (me-
chanische Mikrofertigung), HPE (Elektronik) ge-
wahrleistet. Die Arbeiten im Technikum - gegrin-
det am 1. Januar 1997 - haben das Ziel, die For-
schungsergebnisse, die am Institut fir Mikrostruk-
turtechnik und anderen Instituten erarbeitet wur-
den, durch industrienahe Herstellung in marktge-
rechte Produkte zu Uberfihren. Das heif3t, diese
Entwicklungen mdéglichst rasch aus dem Labor-
musterstadium herauszufhren und fir die Indu-
strie verfligbar zu machen.



Was sind nun die Moglichkeiten, das Produkt ko-
stenglinstig zu fertigen? Wie kann man die Kosten
flr die Fertigung von Mikrosystemen reduzieren?
Welcher Strategie muf3 man folgen?

2. Strategien des Technikums im Bereich
Fertigung und Herstellungskosten

Die wichtigsten MaBnahmen, die zur Zeit im Tech-
nikum auf dem Weg dorthin getroffen werden,
sind:

* Konzentration auf marktfdhige Produkte
und deren Serienfertigung: Das Technikum
ist dabei, diejenigen Produkte auszuwéhlen,
die den gréBten Kundennutzen versprechen
und mit groBer Fertigungseffizienz gefertigt
werden kdnnen.

* Standardisierung der Prozesse: Bei der
Fertigung von Mikrosystemprodukten wer-
den zur Zeit die Fertigungsprozesse so
standardisiert, daf3 die benétigten Prozef-
blécke - ahnlich einem Baukastensystem -
zusammengestellt und hintereinander aus-
fihrt werden kénnen. Dadurch werden kiir-
zere Durchlaufzeiten fir die Produkte er-
reicht.

* Balch-Mode-Fertigung: Um Handgriffe und
damit Zeit und Kosten zu sparen, werden in
der Fertigung von Mikrosystemen viele Teile
parallel, das heif3t im Batch-Mode, gefertigt.

* Dienstleistungen: In Zusammenarbeit mit
der Industrie und anderen Forschungsein-
richtungen auf dem Gebiet der Mikrosy-
stemtechnik werden Dienstleistungen ange-
boten. Dazu stehen im IMT-Technikum Fer-
tigungsmaschinen und ProzeBréaume zur
Verflgung. Auf3erdem hat sich in Berlin die
Gruppe ALIGA etabliert [2], die weltweit
LIGA-Produkte wie LIGA-Masken und LIGA-
Formeinsatze anbietet. Sie ist eine Koope-
ration von Mitarbeitern des FZK-Technikum,
FhG-ISIT, das eine Reinraumfldche von ca.
300 gm (Klasse 1.000 - 10.000) zur Verfi-
gung stellt, und BESSY, Lieferant der Syn-
chrotronstrahlung [2]. Mit dieser Synchro-
tronstrahiung werden in Verbindung mit der
Rontgenstrahltiefenlithographie (RTL) und
mit Hilfe von Galvanikprozessen Rontgen-
strahlmasken hergestellt (,World wide
Maskshop®). Neben dem Maskentyp Titan-
membran mit Au-Absorber ist auch die Ver-
wendung von Berylium-Blanks mit Au-
Absorber vorgesehen, In Berlin werden au-
Berdem Substrate fir die Herstellung von
Formeinsatzen bestrahlt, sowie Mikrostruk-
turen aus Kunststoff und Metallen (im Ge-
gensatz zur Silizium Technologie) gefertigt.
Diese Arbeiten in Berlin sind zeitlich be-
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grenzt, da BESSY 1 nur bis Ende 1999 zur
Verfigung steht. Bis zur Fertigstellung von
ANKA [3] hier im FZK, die fiir das 3. Quartal
2000 geplant ist, missen die bendétigten Be-
strahlungen an BESSY 2 in Berlin oder am
Bonner Synchrotron durchgefiihrt werden.
Die in Bonn vorhandene Synchrotronstrah-
lenquelle wird auch schon heute flir die Be-
strahlung hoher Resiststrukturen verwendet.
Durch die Annahme externer Auftrdge im
ALIGA Service Center wird der eigene, teure
Maschinenpark besser ausgelastet und
auch das Investitionsvolumen beim Koope-
rationspartner reduziert. Gleichzeitig steigert
sich das Fertigungs-Know-how, was zu einer
besseren Ausbeute flhrt.

e SO 900X Zertifizierung: Im Zusammen-
hang mit der Erstellung von Fertigungs- und
Prifpléanen fir die Herstellung von Produk-
ten der Mikrosystemiechnik wird eine ISO
900X Zertifizierung flir die Formeinsatzferti-
gung bis Ende 1999 angestrebt.

Um dies zu erreichen, ist das Technikum in drei
Bereiche strukturiert:

1) Standardprozesse
2) Kleinserienfertigung
3) Qualitdtsmanagement und Qualitatssicherung

2.1.

Zielsetzung der Arbeiten ist die reproduzierbare
und wirtschaftliche Herstellung von LIGA- Masken
und -Formeinsatzen fir externe und interne Auf-
traggeber. Durch die Umorganisation im Zuge der
Griindung des Technikums im IMT wurde erreicht,
daB aile wesentlichen ProzeBschritte durch TFM-
Mitarbeiter durchgefiihrt werden. Zur Fokussierung
auf die zu bewadltigten Aufgaben wurden produkti-
onstorientierte Teams gebildet.

Standardprozesse

Die Herstellung von Réntgenzwischenmasken mit
ca. 2.2 ym Au-Absorber mittels Elektronenstrahl-
belichtung kann als standardisiert betrachtet wer-
den. Bei den Réntgenarbeitsmasken (RAM), mit
ca. 12-30 pm Au-Absorber, ist die Standardisie-
rung noch nicht abgeschlossen. Sie ist aber exirem
wichtig, wenn sich das Technikum als weltweites
Service Center fir die Herstellung von LIGA Pro-
dukten versteht.

Im Bereich Standardprozesse werden auch alle
technischen Dienstleistungen des Technikums
organisiert und abgewickeit. Als Angebot, beson-
ders an die klein- und mittelstandische Industrie
(KMUs) stehen folgende Prozesse zur Verfligung:




1. LIGA-Produkte und -Werkzeuge:

* Réntgenmasken mit dinnen Au-Absorbern
zur Strukturierung von bis zu 60pm PMMA.

* Roéntgenmasken mit dickem Au-Absorber
zur Strukturierung von bis zu 500um PMMA,
Hier ist flr die Herstellung eine Réntgenzwi-
schenmaske erforderlich.

* PMMA-Strukturen auf Silizium- oder Kera-
miksubstraten mit PMMA-Ho6hen bis 500um,.

* Galvanikstrukturen bis 500um.

e Abformwerkzeuge flr SpritzguB oder HeiB-
prégen bis 500pum Strukturhéhe.

2. Weitere Mikrotechnologien:

* Lithographische Strukturierungen: Optische-
, Elektronenstrahl- und Réntgenlithographie.

* Subtraktive Strukturierung: NaBchemisches
Atzen, Reaktives lonendtzen (RIE) oder
isotropes Plasmaatzen.

* Additive Strukturierung: Galvanischer Auf-
bau von Ni-, Cu-, Au-Schichten, PVD-
Verfahren (Sputtern und Aufdampfen).

* Abformen/HeiBpragen als kostenglnstiges
Strukturierungsverfahren.

* Handhabungstechniken.

2.2, Kleinserienfertigung

Ziel der Kleinserienfertigung ist, neben der Ferti-
gung selbst, die Untersuchung und Etablierung der
Fertigungsprozesse. Dabei wird das Augenmerk
auf folgende Aspekte gerichtet:

*  Zusammenwirken der Teilprozesse: da die
Einzelteile mit verschiedenen Techniken
gefertigt werden, missen sie im allgemei-
nen montiert werden (Herstellung hybrider
Mikrosysteme).

* Erhéhung der Fertigungsausbeute

¢ Kostenglnstige Anfertigung von Mustertei-
len fUr interessierte Kunden: der Kunde lernt
dadurch die Bauteile, deren Funktion und
den Umgang mit ihnen kennen und kann die
Musterteile selbst testen. Danach kann er
Vorschidge fir Weiterentwicklungen oder
gar Neuentwickiungen mit dem Musterher-
steller (hier TFM) diskutieren.

¢ Konzeption von Geréten zur Teileherstel-
lung bzw. Teilemontage (Beispiele: Anlage
zum positionierten Abformen in Zusammen-
arbeit mit Jenoptik (siehe unten, [6,7]). Dazu
kommt die Klebevorrichtung fiir das
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AMANDA Verfahren [4], und die Bestiickung
mikrooptischer Bénke (MIMOSE-System

[5)).

¢ Konzeption von Fertigungslinien (Beispiel:
AMANDA-Verfahren, Fertigungslabor)

* Konzeption von Geraten und MeBroutinen
zur Qualitatskontrolle (Beispiel Pumpentest
im Zwolfernutzen, Pumpenendtest). Seit
Beginn der Kleinserienfertigung wurden Mi-
kropumpen an 53 verschiedene Kunden
verkauft.

Vorbereitung der Kileinserienfertigung von
Beschleunigungssensoren  in  Abform-
technik (BMFT Verbundprojekt PROBE). Die
von Jenoptik konzipierte und gebaute Préa-
gemaschine fir die positionierte Abformung
von Beschleunigungssensoren auf Kera-
miksubstraten wird derzeit eingefahren
[6,7].

2.3. AQualititsmanagement und Qualitéits-

sicherung

Der Aufbau eines Qualitdtsmanagement-Systems
im IMT-Technikum fiir die Bereiche ,Kleinserien-
fertigung” und ,Standardprozesse” dient der Absi-
cherung der Industrietauglichkeit von F+E-
Ergebnissen aus dem Projekt Mikrosystemtechnik.
Das QM-System orientiert sich dabei an den spe-
ziellen Randbedingungen, die sich aus der engen
Kopplung von Forschung u. Entwicklung mit den
MaBnahmen der Technologieumsetzung im FZK
ergeben. Das Ziel ist die Umsetzung der fur die
Fertigung notwendigen Qualitatspolitik. Hierzu
wurden Fertigungspléne erstelit sowie Laufzettel
und Prifplane definiert, die jedes Produkt beglei-
ten.

In einer zweiten Stufe ist die Erweiterung im Sinne
von DIN ISO 9001 mit der Einbeziehung von De-
sign und Entwickiung flr die Herstellung von For-
meinsatzen bis Ende 1999 vorgesehen.

Kurzfristig ist die Etablierung einer abteilungsiber-
greifenden Auftragsleitstelle geplant, Uber die alle
Auftrage organisiert und abgewickelt werden. Ziel
ist eine optimale Kapazitatsbestimmung und Aus-
lastung. Dadurch werden Engpésse minimiert, was
flr eine effektive Einwerbung von Drittmittein und
die damit verbundene effiziente Kundenbetreuung
ein absolutes Muf3 ist.

Langfristig wird in Zusammenarbeit mit dem |Al an
einer Einbindung der ProzeB3- und Prifdaten in MS
Exchange gearbeitet. Mit diesem System solien
dann per E-mail Nachrichten zum Stand der jewei-
ligen Probe an die Prozefverantworilichen ge-
schickt werden. Die Erprobungsphase kann vor-
aussichtlich Ende néchsten Jahres beginnen.




3. Das Technikum - Bindeglied zwischen

Entwickiung und Produktion

Die Fertigung im Technikum wird so organisiert,
daB trotz immer neuer Produkitypen ein bestimm-
ter Satz an Standardprozessen definiert wird, die
wie erwdhnt in einer Art Baukastensystem zu-
sammengestellt werden. So wird erreicht, daf3 der
Aufwand flr neu zu entwickelnde ProzeBparame-
ter fUr ein neues Produkt minimiert wird. Dabei ist
es offensichtlich, daB eine Fertigung, die mehrere
Teile auf einer Anlage parallel im Batch-Mode
fertigt, immer kostenglinstiger arbeitet als eine
Einzelfertigung. AuBerdem spart eine ProzeBlinie
weitere Kosten ein, wenn sie mehrere Produkte mit
demselben Maschinenpark fertigen kann (héhere
Auslastung).

Abbildung 1 zeigt fiinf parallel abgeformte Mikro-
spektrometer. Das Mikrospektrometer [8,9] wird
momentan in der Fiunftausenderserie gefertigt. In
dieser Fertigung werden auch mit neu hergestell-
ten Formeinsétzen durch HeiBpragen Mikrospek-
trometer hergestellt. Die anschlieBende Konfektio-
nierung der Mikrospektrometer und die ausge-
fihrten Messungen sind Teil der Abmusterung der
neuen Formeinséaize.

fiinf LIGA-

Abb. 1: Abformung
Mikrospektrometern in einem Arbeitsgang.

vom

In Abbildung 2 ist ein Batch von 12 Mikropumpen
[10,11] zu sehen, die parallel gefertigt werden.

Die Umsetzung vom Gebrauchsmuster Gber Klein-
serien- zur Grof3serienfertigung muf3 zlgig erfol-
gen und in einem Zeitraum von maximal zwei bis
drei Jahren abgeschlossen sein. Abbildung 3 ver-
sucht, das extreme Anwachsen des Aufwands bei
dieser Umsetzung zu verdeutlichen. Aufgetragen
ist der finanzielle Aufwand (Kapital- und Perso-
naleinsatz) Uber die Zeit.

Zum Zeitpunkt Null soll der Blitz die Geburt einer
Idee anzeigen. Die erste Kurve soll den ungeféh-
ren Aufwand flir die ersten Gebrauchsmuster auf-
zeigen. Die zweite Kurve demonstriert den um
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Abb. 2: 12er-Batch bei der Fertigung von Mikro-
pumpen Mikrospektrometern in einem Arbeits-

gang.

}

Grofiserien-
fertigung

Aufwand

Kleinserien-
fertigung

2
P E
Gebrauchs-
muster
25

0 1 2 3

Jahre

Abb. 3: Skizze des Aufwandes vom Gebrauchs-
muster Uber die Kleinserie zur Grof3serienferti-

gung..

etwa den Faktor 10 bis 20 erhohten Aufwand, das
Produkt in einer Kleinserie zu fertigen. Die dritte
Kurve veranschaulicht den erneuten extremen
Aufwand (ca. der Faktor 10 bis 100 gegentuiber der
Kleinserienfertigung), wenn ein Produkt in die
GroBserienfertigung geht.

Die Fertigung der Kleinserie im Technikum als
Bindeglied zwischen Gebrauchsmuster und Grof3-
serienfertigung soll demonstrieren, daf3 das Pro-
dukt kostenglinstig gefertigt werden kann, und so
die Unternehmen in ihrem Engagement unterstiit-
zen, den Sprung in die GroRserie zu wagen.

In der Kleinserie und spéter speziell in der Grof3se-
rie missen noch weitere Uberlegungen gemacht
werden:

¢ Weitergehende Automatisierung von Pro-
zefBschritten.

» Glnstiger Einkauf von Materialien.
» Bessere Auslastung der Maschinenanlagen.

Nur so ist die Zeitdauer des ,Return on Investment"
deutlich zu reduzieren. Das Technikum arbeitet
nach diesen Gesichtspunkten: Z.B. kénnen durch
die Nutzung der von ALIGA angebotenen Dienst-
leistungen die Investitionen eines Unternehmens




kleiner gehalten und auf kundenspezifische Be-
lange angepaf3t werden.

4. Zusammenfassung und Ausblick

Die Mikrosystemtechnik braucht dringend mehr
Akzeptanz bei den KMUs und den GroBunterneh-
men. Dies kann erreicht werden, indem die Berei-
che, sei es Forschung oder Industrie, die die Pro-
dukte der Mikrosytemtechnik entwickeln, sehr
schnell diese Produkte umsetzen, ihren Kunden-
nutzen nachweisen und die Machbarkeit und die
kostenglinstige Fertigung demonstrieren. Letzteres
kann nur durch einen hohen Grad in der Standar-
disierung gelingen. Speziell fur die Montage, das
heiB3t fur die Aufbau- und Verbindungstechnik, ist
dies extrem wichtig.

Das Technikum hat sich dieser Aufgabe gestellt.
Durch innovative Produkte, wie das Mikrospektro-
meter, das industriell schon in Tausender Stlick-
zahlen gefertigt und eingesetzt wird: Abbildung 4
zeigt vereinzelte Mikrospektrometer, die im
Finfernutzen (vgl. Abb 1) hergestellt werden.

5

LIGA-

Abb. 4: Kleinserienfertigung  des
Mikrospektrometers

Die Abbildung 5 zeigt die in der Kieinserienferti-
gung ,schaufelweise” hergesteliten Mikropumpen,
die schon als Testmuster an 53 Kunden ausgelie-
fert wurden. Beide Produkte haben die Akzeptanz
fr Produkte der Mikrosystemtechnik gefordert.
Neuen Produkten zu einem &hnlichen Erfolg zu
verhelfen ist das Ziel.

Zunachst teure LIGA-Produkie (Masken, direkt
bestrahlte Substrate und Formeinsétze) oder
Komponenten, die nur mit hohem Gerateaufwand
herstellt werden koénnen, kénnen vom Experten
(TFM) hergestelit werden und vom Kunden (z. B.
KMU) als Werkzeug zugekauft werden. Die eigent-
liche Produktion (Abformung) bzw. Montage
(AMANDA) kann dann beim Kunden stattfinden,
der die LIGA-Werkzeugkosten auf die Einzelteile
umlegen kann. So wurde von einem Industriepart-
ner demonstriert, daB das SpritzgieBen von (ber
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10.000 Mikrospektrometern mit einem Formein-
satz erfolgreich durchgefiihrt wurde [12].

Abb. 5: Kleinserienfertigung der Mikropumpe

Wenn die Produkte der Mikrosystemtechnik de-
monstrieren, daB sie gegenlber vorhandenen
Makrosystemen biliiger, leistungsféhiger, sicherer
und kleiner sind oder neue Markte bedienen kon-
nen, wird der Markt fir Mikrosysteme rasant an-
steigen. Dann ist eine &hnliche Preisentwicklung
fur die Mikrosystemfertigung zu erwarten wie in der
Mikroelektronik.
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Montage hybrider Mikrosysteme

U. Gengenbach", F. Engelhardt”, P. Ruther?, R. Scharnowell”, D. Seidel”

"nstitut fir angewandte Informatik
2 Institut fiir Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Auf dem Weg von der Mikrokomponente zum Produkt kommt der Mikromontage eine groBe Be-
deutung zu. Nur ein geringer Anteil von mikrotechnisch hergestellten Produkten kann vollstéandig
monolithisch aufgebaut werden. In vielen Falien werden die einzeinen Mikrokomponenten mittels
unterschiedlicher Technologien hergestellt, so daB eine Mikromontage unvermeidbar ist. Das For-
schungszentrum Karlsruhe arbeitet seit 1994 auf dem Gebiet der hybriden Mikromontage. Im Rah-
men des BMBF-Verbundprojektes MFV-Mikrosysteme wurde ein System zur automatischen Monta-
ge von mikrooptischen Dupliexern in kieinen und mittleren Serien aufgebaut. Der Beitrag umreif3t die
wesentlichen Aspekte der hybriden Mikromontage, die Montageaufgabe sowie die Anforderungen an
die Geratetechnik und ilfustriert sie am Beispiel der automatischen Montage eines mikrooptischen
Duplexers. AbschlieBend wird der weitere Handlungsbedarf auf diesen Gebieten aufgezeigt.

1. Einleitung

Komplexe Mikrokomponenten und Mikrosysteme
werden im allgemeinen aus mehreren Einzeltei-
len aufgebaut. Eine rein monolithische Integration
ist in den seltensten Fallen mdglich. Oft ist es
erforderlich Teile aus verschiedenen Materialien
die mit unterschiedlichen Fertigungstechnologien
(z.B. konventionelle optische Technologie, me-
chanische Mikrotechnik, LIGA-Technik, Silizium-
technologie) hergestelit wurden, zu einem Ge-
samtsystem zu integrieren. Ahnlich wie bei der
Fertigung von Makrokomponenten miissen dazu
Lésungen zur Teilezuftihrung und Magazinierung,
zur Greiftechnik, Handhabungstechnik und FU-
getechnik erarbeitet werden. Aufgrund der um
GréBenordnungen geringeren Abmessungen der
Mikrokomponenten sind Gerate der Makrotechnik
in vielen Fallen nicht direkt einsetzbar. Deshalb
missen hier Anpassungsarbeiten durchgefuhrt
werden, bzw. neue Losungen entwickelt werden.
Von erheblichem Einfluf3 ist die Gestaltung der
Mikroteile. Die Montageaufgabe lasst sich erheb-
lich vereinfachen, wenn Montageaspekte bereits
beim Design der Mikrokomponenten berlicksich-
tigt werden.

2. Montageaufgabe

Durch die Vielfalt der Einsatzmdgiichkeiten mi-
krotechnisch hergestellter Produkie ist die Teile-
bandbreite in der hybriden Mikromontage sehr
groB3. Sie reicht von der Montage von Mikromem-
branpumpen im Nutzen [1], Uber die Montage von
Mikromotoren [2], LIGA-Galvanikformen flr Be-
schieunigungssensoren auf strukturierten Silizi-
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um-Wafern [3] bis zur Montage mikrooptischer
Komponenten. Entsprechend variieren die Mon-
tageaufgaben, die Toleranzen der Teile, die Fi-
geprozesse und die einzuhaltenden Montagetole-
ranzen. Die wesentlichen Entwicklungen auf die-
sem Gebiet wurden in BMBF-Verbundprojekten
wie MEP [4], MFV-Mikrosysteme [5], MOMSYS
[6], MikroMilli [7] und FEPAKOM [8] durchgeflhrt.
Ein wesentlicher Aspekt flr eine automatisierte
Montage ist ein montagegerechtes Design der zu
montierenden Einzelieile. Dies soll am Beispiel
eines mikrooptischen Duplexers erlautert werden,
fur den das Forschungszentrum Karlsruhe im
Rahmen des BMBF-Verbundprojektes ,MFV-
Mikrosysteme“ das Montagesystem ,MIMOSE"
entwickelt hat [9]. Diese Entwicklung wurde in
interdisziplindrer Zusammenarbeit des Instituts
fir angewandte Informatik und des Instituis far
Mikrostrukturtechnik durchgefiihrt. Das Institut flr
angewandte Informatik Ubernahm dabei die Eni-
wicklung der Geratetechnik und der Steuerungs-
technik wahrend vom Institut fir Mikrostruktur-
technik das Design der Mikrokomponenten und
die Fligeprozesse bearbeitet wurden.

2.1 Montagegerechtes Design am Beispiel
des mikrooptischen Duplexers

Der mikrooptische Duplexer wurde vom For-
schungszentrum Karlsruhe in Zusammenarbeit
mit Parthern aus Industrie und Forschung im
Rahmen des BMBF-Verbundprojektes AVT-KEO
entwickelt [10]. Diese mikrooptische Komponente
dient zur bidirektionalen Kopplung eines opti-
schen Netzwerks mit einem elekirischen Netz-
werk. Der Dupiexer besteht aus zwei Kugellinsen,
einem Wellenlangenfilter und einer Glasfaser, die




auf einer mikrooptischen Aufbauplatte montiert
werden. Die mikrooptische Aufbauplatte wird in
ein Gehause eingebaut, das mit einer Durchfiih-
rung fur die Glasfaser sowie mit zwei Bohrungen
fir die Anbringung von gehausten Laser- und
Photodioden versehen ist. Die Photodiode dient
zur Wandlung des ankommenden optischen Si-
gnals in ein elektrisches Signal; die LASER-Diode
zur Wandlung von ausgehenden elektrischen
Signalen in optische Signale. Das Wellenlangen-
filter und die Kugellinsen werden kommerziell mit
herkémmlichen Fertigungsverfahren der Optikin-
dustrie hergestellt. Die mikrooptische Aufbau-
platte ist eine Polycarbonat-Struktur mit zwei
Ebenen, die mit den Abformprozessen des LIGA-
Verfahrens hergestellt wurde. Auf der mikroopti-
schen Bank befinden sich Haltestrukturen, die die
passiven mikrooptischen Komponenten mit ei-
nem leichten Presssitz fixieren.

Die mikrooptische Aufbauplatte wird von oben in
das Gehdause eingefiihrt und auf dem Boden ver-
kiebt. Durch die Gestaltung der Haltestrukturen
sind die Fugerichtungen der Mikrokomponenten
festgelegt. Die Kugellinsen und das Wellenlan-
genfilter werden senkrecht in die Haltestrukturen
der Aufbauplatte eingepreBt, die Glasfaser ist in
einer Ferrule gefaBt und wird unter einem Winkel
von 10° durch die Bohrung im Gehéuse in den
horizontalen Faserschacht eingeschoben. Durch
die hohe Prazision des LIGA-Verfahrens ist die
Lage der Kugellinsen und des Wellenlangenfilters
Ober die Haltestrukturen in der Ebene der mikro-
optischen Aufbaupiatte mit Submikrometerge-
nauigkeit festgelegt. Lediglich die Position der
Kugellinsen in z-Richtung muB durch das Mikro-
montagesystem mit £2um Genauigkeit sicherge-
stellt werden. Die Toleranz der Position der
Glasfaserstirnflache vor der ersten Kugellinse
konnte durch das montagegerechte Design mit
1110um recht grof3 gewéhit werden.

Abb. 1 : Maske des montagegerecht optimierten
Designs der mikroptischen Aufbauplatte.

Abb. 1 zeigt das im Hinblick auf die Montage-
technik optimierte Design der mikrooptischen
Aufbauplatte. Der Faserschacht wurde mit einer
konischen Einflhrhilfe versehen, die Haltestruktur
des Wellenlangenfilters ist nach einer Seite offen,
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um eine (berbestimmte Einspannung zu vermei-
den. Die Kugellinsen zentrieren sich durch ihre
natlrliche Gestalt beim Einpressen sehr gut in
der Haltestruktur. Die Quaderform des Wellen-
langenfilters ist in dieser Hinsicht weniger gunstig.
Um auch hier eine Selbstzentrierung beim Ein-
pressen zu erzielen, wurde das Filter an den Un-
terkanten mit einer 50um Einfihrschrége verse-
hen. Die Ferrule, die als Schnittstelle zwischen
Glasfaser und Gehéuse dient, wurde mit einer
Zentrierhilfe zur Vereinfachung des Greifprozes-
ses versehen.

3. Anforderungen an die Geratetechnik

Neben der Montageaufgabe wird das Layout der
Montageanlage von einer Vielzahl von weiteren
Faktoren bestimmt. Geplante Stiickzahlen, Mon-
tagekosten, Produktionsumfeld (Platzbedarf,
Reinraumanforderungen, Medienversorgung),
Schnittstellen vor- und nachgelagerter Produkti-
onschritte stellen zuséatzliche Anforderungen an
die Geratetechnik. Bei kleinen und mittleren
Stlckzahlen und einer kleinen Anzahl verschie-
dener Montagevorgéange konnen alle Montage-
schritte nacheinander auf einer multifunktionalen
Arbeitsstation mit Werkzeugwechsler ausgefiihrt
werden. Bei hohen Stlickzahlen mit entsprechend
niedrigen Taktzeiten mussen diese Schritte mit
Hilfe von mehreren Montageautomaten in einer
Montagelinie parallelisiert werden. Eine wesentli-
che Rolle kommt dem Materialfiuf3 in der Monta-
gezelle zu. Er muf3 optimiert werden, um Teile-
zufllhrungsbewegungen von einfachen Zuflihrge-
raten ausflhren zu lassen. Die eigentlichen
Montagebewegungen, die hohe Genauigkeit er-
fordern, konnen damit auf einen kleinen Arbeits-
raum beschréankt werden [11]. Eine solche Opti-
mierung des Materialflusses erlaubt auch den
Einsatz von ,Mini-Environments” und spart damit
Reinraumkosten [12]. Im folgenden werden die
wesentlichen Subsysteme eines Mikromontage-
systems néher betrachtet.

3.1 Handhabungssystem

3.1.1 Situation

Eine Vielzahl von Handhabungsaufgaben in der
hybriden Mikromontage besteht im senkrechten
Fligen einer Komponente in oder auf ein Basi-
steil. Dazu ist eine Positionierung in der Ebene
und eine Translation in z-Richtung erforderlich. In
manchen Fallen ist zusétzlich noch eine Drehung
der Komponente um die z-Achse erfordetlich.
Somit lassen sich die meisten Handhabungsauf-
gaben mit drei translatorischen und einem rotato-
rischen Freiheitsgrad erledigen. Die Anforderun-




gen an die Positioniergenauigkeit variieren von
ca. 10um bis in den Submikrometerbereich. Hier-
bei ist jedoch zu beachten, daB in vielen Féllen
durch montagegerechtes Design die erforderliche
Positioniergenauigkeit erheblich reduziert werden
kann. Der erforderliche Arbeitsraum variiert zwi-
schen einigen dm® z.B. fur die Montage von Gal-
vanikformen flr Beschleunigungsaufnehmer auf
Siliziumwafer [3] und einigen cm® fir die Monta-
ge mikrooptischer Komponenten. Unter diesen
Gesichtspunkten sind konventionelle Industriero-
boter hinsichtlich ihrer Nutzlast und des Arbeits-
raumes (berdimensioniert wahrend ihre Positio-
niergenauigkeit unzureichend ist.

Die Reduktion des Arbeitsraumes und die geringe
Anzahl an erforderlichen Freiheitsgraden legt die
Verwendung von kartesischen oder SCARA-
Kinematiken nahe. Dar(ber hinaus kénnen jedoch
auch unkonventionelle kinematische Strukturen,
wie die parallelen Strukturen, die an der Univer-
sitdt Braunschweig [13] und der EPFL Lausanne
[14] entwickelt werden, zum Einsatz kommen. Als
industrielle Produkte verfiigbar sind z.B. Handha-
bungssysteme auf der Basis hochpraziser direkt-
angetriebener xy-Tische von der Firma LPKF und
hochgenaue kartesische Mikroroboter mit vier
Freiheitsgraden der Firma SYSMELEC.

3.1.2 Handhabungstechnik am Mikromonta-
gesystem MIMOSE

Abb. 2: Das Handhabungssystem LPKF-HS8
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Zur Montage des mikrooptischen Duplexers wur-
de vom Forschungszentrum das hochprazise
vierachsige Handhabungssystem LPKF HS8 der
Firma LPKF CADCAM Systeme in Thuringen
gewahit (sishe Abb. 2). Dieses System besteht
aus einem hochgenauen xy-Tisch mit starr dar-
Uber montierter Hub-/Drehachse. Es zeichnet sich
durch einen Arbeitsraum von 200 x 200 x 100
mm® und eine absolute Positioniergenauigkeit
von 1um aus.

3.2 Teilezuflihrung

3.2.1 Situation

Um automatisch montieren zu kénnen, missen
die Teile definiert in den Arbeitsraum des Hand-
habungsgerétes gebracht werden. Dies kann pas-
siv in Form von Magazinen oder aktiv mittels
Zuflihrsystemen geschehen. Wesentliche Fakto-
ren, die die Art der Teilezuflihrung bestimmen,
sind ihr Anlieferungszustand, ihre Teileeigen-
schaften und die Aufnahme durch den Greifer.
Greifer und Teilezufihrung bzw. Magazin missen
sorgféaltig aufeinander abgestimmt sein. Der An-
lieferungszustand der Teile ist in vielen Féllen
nicht direkt fir eine automatische Weiterverar-
beitung geeignet. Dann ist erheblicher Aufwand
erforderlich, um eine definierte Lage und Aus-
richtung fir die Montage herzustellen. Falls aus
vorgelagerten Fertigungsprozessen z.B. Spritz-
gieBen oder HeiBpragen, eine ,natlrliche Ord-
nung“ der Teile vorgegeben ist, so sollte diese
soweit als moglich beibehalten und fur die Teile-
zufiihrung genutzt werden.

Die Teileeigenschaften @ndern sich beim Uber-
gang in Mikrodimensionen erheblich, volumenab-
héngige Einflisse wie Masse und Tragheit verlie-
ren an Bedeutung, wéahrend oberfiachenabhéngi-
ge Effekte wie Elektrostatik oder Adhdsion an
Bedeutung gewinnen. Diese Einflisse treten ins-
besondere bei der Vereinzelung von Schittgut in
den Vordergrund.

Um Magazinierlésungen zu entwickeln ist es in
weit hdherem MaBe als bei makroskopischen
Teilen notwendig eine Vielzahl von Teileeigen-
schaften (Material, Oberflachenbeschaffenheit,
Steifigkeit, geometrische Gestalt etc.) zu berlck-
sichtigen. Aus diesem Grund bestehen bisher
wenige Ldsungen fir die Magazinierung und Zu-
fuhrung von Mikrokomponenten. Daraus ergibt
sich ein erheblicher Entwicklungsbedarf auf die-
sem Gebiet. In Anbetracht der grossen Teileviel-
falt, besteht die Gefahr eine Vielzahl von Spezi-
allésungen zu entwickeln. Um dies zu vermeiden,
missen die Teile klassifiziert und in Teilefamilien




gruppiert werden [15]. Die Kunst besteht nun
darin, diese Klassifizierung so vorzunehmen, daf3
die Komplexitat durch die Vielzah! der zu ber{ick-
sichtigenden Teilemerkmale nicht zu sehr zu-
nimmt und dennoch Teilefamilien entstehen, die
eine vernlnftige geratetechnische Realisierung
erlauben. Hierin liegt eine wesentliche Aufgabe
fur die Standardisierung. Durch Entwicklung von
Geraten fiir diese Teilefamilien kénnen Speziallo-
sungen vermieden werden.

Ein erster Ansatz der Standardisierung von
Werkstlicktragern flr die Mikrosystemtechnik ist
der Normvorschlag ,Fertigungsmittel far die Mi-
krosystemtechnik — Werkstlicktrager — MaBe und
Toleranzen®, der Fa. ACR. [16]. Dieser Werk-
stlcktrager wurde im BMBF-Verbundprojekt MEP
entwickelt und zur Magazinierung von Mikrokér-
pern wie Linsen fir Endoskope und Schwingspie-
gel eingesetzt. Der groBe Vorteil dieses Norm-
vorschlages besteht in seiner Kompatibilitat mit in
der Halbleitertechnik Ublichen Gerdten wie z.B.
SMIF-Systemen und Handlern,

3.2.2 Teilezuflihrung am Mikromontagesy-
stem MIMOSE
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Abb. 3: Layout des MIMOSE Werkstlicktrdgers

Zur Automatisierung der Duplexermontage hat
das Forschungszentrum Karlsruhe ebenfalls die-
ses Format als Werkstlckirdger gewéhit und
darauf Magazine und Zufihrsysteme flr die Be-
reitstellung der Duplexergehduse, der Wellenlan-
genfiiter, der Kugellinsen und der Glasfasern
aufgebaut (siehe Abb. 3). Auch hier ist der Anlie-
ferungszustand der Teile nicht direkt fir Teilezu-
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fuhrung zum Mikromontagesystem geeignet.
Daher wurden fiir alle zu montierenden Kompo-
nenten eigene Magazine entwickelt. Dabei wur-
den die speziellen Eigenschaften der Kugellinsen
(Masse ca. 1mg, Selbstzentrierung) zur Realisie-
rung einer pneumatischen Zufiihrung genutzt.

Zur Reduzierung von Nebenzeiten wird der
Werkstlcktrager auBerhalb der Maschine vorbe-
reitet und anschlieBend mit Vakuum auf dem xy-
Tisch des LPKF-Handhabungsgerétes gespannt.

3.3 Greifertechnik

3.3.1 Situation

Auf dem Gebiet der Greifertechnik ist die Situati-
on ahnlich wie auf dem Gebiet der Teilezufiih-
rung. Die Teilevielfalt erfordert eine Vielzahl von
verschiedenen Greiferlésungen angepaf3t an die
jeweilige Greifaufgabe. Derzeit dominieren Saug-
greifer, zum Teil mit integrierter Sensorik, wie
z.B. Kraftaufnehmern oder einer Miniaturkamera
far Bildverarbeitung [17). Durch die Material-
vielfalt und speziellen Strukturierungverfahren in
der Mikrotechnik sind spezielle Bildverarbei-
tungsverfahren erforderlich. Bildverarbeitungsal-
gorithmen flr die Justierung und Montage von
LIGA-Teilen werden am Institut fir angewandte
Informatik des Forschungszentrums entwickelt
[18,19]. FUr mechanische Greifer werden Lsun-
gen z.B. an der TU Braunschweig entwickelt [20].
Die geringen Massen der Teile erlauben auch den
Einsatz von nichtkonventionellen Greifprinzipien
wie z.B. Adhasion.

Die meisten Mikrogreifer sind bisher lediglich als
Prototypen und noch nicht als Produkte am Markt
verflgbar.

3.3.2 Greifertechnik am Mikromontagesystem
MIMOSE

Fur die Montage des mikrooptischen Duplexers
wurden drei Sauggreifer mit integrierter Kraftsen-
sorik entwickelt, sowie ein kommerzieller pneu-
matischer Backengreifer adaptiert.

Die Sauggreifer wurden speziell an die Geometrie
der Kugellinse, des Wellenlangenfilters und der
LIGA-Platte angepaBt (sieche Abb. 4). Sie sind mit
Zentrierhilfen zur Reduktion der Genauigkeitsan-
forderungen an das Magazin bzw. das Zufiihrsy-
stem versehen. Ein integrierter Kraftsensor dient
zur Messung der Flgekraft in z-Richtung. Zum
hochgenauen Greifen der Giasfaser wurde die
Ferrule, in der das Ende der Faser gefasst ist, mit




speziellen Zentrierhilfen versehen. Entsprechend
wurden die Backen des Pneumatikgreifers darauf
abgestimmt. Da das MIMOSE-System alle Mon-
tageschritte ohne Werkzeugwechsel ausfiihren
soll, musste eine Moglichkeit zum automatischen
Werkzeugwechsel geschaffen werden. Am Markt
war kein Werkzeugwechsler verfligbar, der sechs
Werkzeugpositionen bei kompakter Bauweise,
geringem Eigengewicht und hoher Wiederholge-
nauigkeit bot. Daher wurde von uns ein kompak-
ter Werkzeugwechselrevolver mit sechs Werk-
zeugpositionen und einer Wiederholgenauigkeit
von 5um entwickelt. Fir dieses Wechselsystem
wurde ein Gebrauchsmuster beantragt und erteilt
[21]. Der Werkzeugwechsler tragt die drei Saug-
greifer, den pneumatischen Zweifingergreifer und
den miniaturisierten Klebstoffdispenser.

Abb. 4: Entnahme der mikrooptischen Aufbau-
platte aus dem Magazin mit dem am Werkzeug-
wechselrevolver montierten Sauggreifer

3.4 Fiigetechnik
3.4.1 Situation

Entsprechend der Vielfalt der hybriden Mikrosy-
steme wird eine Vielzahl von Fligeprozessen
eingesetzt. Dominierende Fligeprozesse sind das
Kleben, gefolgt von kraftschlissigen Verbindun-
gen wie Presssitz und dem LaserschweiBen [22].
Klebeverbindungen missen oft verschiedene
Anforderungen wie mechanischer Fixierung, An-
passung optischer oder elektrischer Eigenschaf-
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ten bis hin zur Abdichtung gegen Gase und Fliis-
sigkeiten erfiillen [1]. Daraus resultiert eine gro-
sse Bandbreite von eingesetzten Kiebstoffen mit
hoher und niedriger Viskositat, gefiilt und unge-
fullt oder lichthartend und thermisch hértend.
Entsprechend variieren die Anforderungen an die
Geratetechnik zur Klebstoffdosierung [23].

Neben dem eher traditionellen Ansatz zur Kleb-
stoffdosierung durch prazise Dosiertechnik, wurde
im Institut fOr Mikrostrukturtechnik des For-
schungszentrums ein Verfahren zur Ausnutzung
der Kapiilaritat bei der Kliebstoffdosierung entwik-
kelt [24]. Durch Kapillarkrafte wird der Klebstoff
gezielt an die Klebestelle geleitet. Dazu sind nie-
derviskose Kleber und ein entsprechend ange-
passtes Design der Mikrokomponenten erforder-
lich. Auf diesem Gebiet werden umfangreiche
Untersuchungen durchgeflihrt, um zu ,Design-
Rules® zu kommen, die bereits beim Entwurf der
Mikrokomponente bertlicksichtigt werden. Damit
konnen die Anforderungen an das Dosiersystem
erheblich reduziert werden, so daf3 dieses Flige-
verfahren sicher noch eine groBe Zukunft vor
sich hat.

Auf dem Gebiet der Umsetzung der in Entwick-
lung befindlichen Fiigeverfahren in industriell
einsetzbare Geratetechnik sind noch weitere Ar-
beiten zu leisten. Aber auch die bereits am Markt
verfligbare Gerdtetechnik muB fiir die Integration
in Mikromontagesysteme weiter angepaf3t wer-
den. Dies gilt insbesondere fur Dosierkdpfe von
Klebstoffdispensern; sie sind oft noch zu groB um
auf einem Mikromontageroboter oder einem
Werkzeugwechselsystem montiet zu werden.
Daher wird im BMBF-Verbundprojekt MOMSYS
ein rechnergesteuertes Mikrodosiersystem flr
Klebstoffe flr die Montage mikrooptischer Kom-
ponenten entwickelt [25].

3.4.2 Flgetechnik am Mikromontagesystem
MIMOSE

Zur Montage des mikroptischen Duplexers sind
am Mikromontagesystem MIMOSE die Fige-
techniken ,kraftschilissiges Fligen durch Einpres-
sen der Kugellinsen, der Wellenlangenfilter und
der Glasfaser" sowie ,Kleben" realisiert. Alternativ
wurden auch Verfahren zur Fixierung der mikro-
optischen Komponenten durch Aufschmelzen des
Polymers der mikroptischen Aufbauplatte mit
Laser untersucht. Der Einpressvorgang der Ku-
gellinsen und Wellenlangenfilter wird durch in die
Sauggreifer integrierte Kraftsensoren geregeit.
Zum Einkleben der mikrooptischen Aufbauplatte
im Gehduse und zur Sicherung der anderen
Komponenten nach dem Einpressen wird ein




lichtaktivierbarer Klebstoff verwendet. Auch hier
stellte sich das Problem der Integration der zur
Dosierung des Klebstoffes erforderlichen Gera-
tetechnik in das System. Aus diesem Grund wur-
de eine miniaturisierte Klebstoffkartusche flir ein
kommerzielles Druckluft/Zeit-Dosiergerat entwik-
kelt und auf dem Werkzeugwechselrevolver
montiert. Die Steuereinheit des Dosiergerétes
wurde auBerhalb der Montagezelle angebracht.
Abb. 5 zeigt das Aufbringen von Klebstoffpunkten
im Gehause.

Abb. 5: Aufbringen von Klebstoffpunkten im Ge-
héuse mit dem miniaturisierten Dispenser

3.5 Steuerungstechnik
3.5.1 Situation

Die Steuerung eines Mikromontagesystems hat
die Aufgabe Teilezuflihrungs- und Handhabungs-
systeme, Greifer und Flgesysteme anzusteuern,
Sensordaten einzulesen und auszuwerten, Ma-
schinenzustande und Prozessparameter zu Uber-
wachen und fir QualitatssicherungsmafBnahmen
zur Verfligung zu stellen. Einzelne Subsysteme
wie das Handhabungsgerét und das Flgesystem
(z.B. Klebstoffdispenser, Laser) sind mit eigenen
Steuerungen ausgeristet. Auch bei Greifern und
komplexen Sensoren, wie Bildverarbeitungssy-
stemen und mehrdimensionaien Kraftaufneh-
mern, bietet es sich an die Intelligenz vor Ort zu
legen [26]. Das Problem der Verkabelung von
Mikromontagesystemen ist nicht zu unterschat-
zen. Obwohl die Greifer und Werkzeuge miniatu-
risiert werden kénnen, schrumpfen die Steckver-
binder, Kabel und Fluidanschliisse nicht in glei-
cher Weise und beanspruchen daher erheblichen
Bauraum. Aus diesen Grinden mussen Feldbus-
und/oder Sensor-/Aktorbus-Konzepte im Hinblick
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auf ihre Eignung flr Mikromontagesysteme un-
tersucht werden.

3.5.2 Steuerungstechnik am Mikromontage-
system MIMOSE

Die Steuerung des Mikromontagesystems
MIMOSE besteht aus einem Personalcomputer,
der mit einer AD/DA/DIO-Karte ausgeriistet ist.
Bewegungsbefehle werden vom PC (ber die
serielle Schnittstelle an die Steuerung LPKF Mo-
tion Control des Handhabungssystems geschickt.
Die Greifer, der Werkzeugwechsler und der Kleb-
stoffdispenser werden Uber die Digitalausginge
angesteuert. Kraftaufnehmersignale werden tber
die Analogeingénge eingelesen. Eine grafische
Bedienoberflache (siehe Abb.6) zeigt den Ma-
schinenzustand und Sensorsignale an und erlaubt
die Ansteuerung einzelner Systemfunktionen
durch Mausklick und die Ansteuerung kompletter
Montagevorgénge durch Ablauf von Teachpro-
grammen. Um Fertigungstoleranzen der Duple-
xergehduse zu kompensieren wurde, zum hoch-
genauen Einpressen der Kugellinsen mit einer
Toleranz von +2um in z-Richtung, eine Kraftre-
gelung unter Ausnutzung der in die Sauggreifer
integrierten Sensoren implementiert. Bei konti-
nuierlicher Abtastung der Kraftsignale wird die z-
Achse so lange zugestellt, bis ein steiler Anstieg
der Kraft den Kontakt der Kugellinse mit dem
Grund ihrer Haltestruktur anzeigt (siehe Fenster
flir Sensorsignale in Abb. 6).

Anzeige der Knopfe fur Knépfe 1
aktuellen Position ,,. ple fur ;
deT Systems y Inkreinte z-Inkremente xz-Ansicht
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Richtung Bewegungen S0

Abb.6: Grafische Bedienoberfldche der Steuerung
des MIMOSE-Systems




4. Ausblick

Die hybride Mikromontage stellt hohe Anforde-
rungen an die einzelnen Subsysteme eines Mi-
kromontagesystems. Das im Forschungszentrum
Karlsruhe im Rahmen des BMBF Verbundpro-
jektes MFV-Mikrosysteme realisierte Montagesy-
stem MIMOSE erlaubt es kleine und mittlere Se-
rien eines mikrooptischen Duplexers vollautoma-
tisch mit hoher Qualitdt zu montieren ( siehe
Abb. 7) [4].

PS5 _Thnplenes A 7 ‘

l Q0D garrs

Abb. 7: REM-Aufnahme einer automatisch mon-
tierten mikrooptischen Aufbauplatte

Durch Ausrlstung mit einem Werkzeugwechsel-
revolver mit sechs Platzen und durch die Nut-
zung eines standardisierten Werkstlcktragers
l&Bt sich das System flexibel auf andere Aufga-
ben umristen.

Die bei der Entwicklung dieser Anlage gewonne-
nen Erfahrungen zeigen, daB ein Grofteil des
Montageaufwandes beim Produktentwurf festge-
legt wird. Die Bedeutung des montagegerechten
Designs kann gar nicht hoch genug eingeschétzt
werden.

Auf dem Gebiet der Gerétetechnik ist die Situati-
on bei der Handhabungstechnik bereits recht gut
und verbessert sich laufend durch neue Produkte,
die auf den Markt kommen. Auf dem Gebiet der
Greifertechnik existieren eine Vielzahl von viel-
versprechenden Prototypen, die rasch in industri-
ell einsetzbare Geréte Uberfiihrt werden missen.
Ahnlich ist die Situation in der Fugetechnik, hier
existieren ebenfalls eine Vielzahl von vielver-
sprechenden Flgeprozessen, die in industriell
einsetzbares Equipment umgesetzt werden mus-
sen. Das vorhandene Equipment muB an die
Anforderungen der Mikromontage angepaBt wer-
den. Auf dem Gebiet der Steuerungstechnik ste-
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hen leistungsféhige Losungen mit zentralisierter
Systemarchitektur zur Verfigung. Durch den
Einsatz von Sensor-/Aktorbus bzw. Feldbussy-
stemen lassen sich modulare, verteilte Systeme
aufbauen.

Die groBten Defizite gibt es auf dem Gebiet der
Magazinierung und Zuflhrung von Mikrokompo-
nenten. Hier herrscht noch ein sehr groBer Ent-
wicklungsbedarf; nur wenig Geréatetechnik ist
daflir am Markt verfigbar.

Aus der bisherigen Betrachtung 148t sich schlie-
ssen, daB auf dem Gebiet der hybriden Mikro-
montage ein groBer Standardisierungsbedarf
besteht. Dieser Standardisierungsbedarf 188t sich
untergliedern in:

¢ Standardisierung von Mikrokomponenten im
Sinne einer montagegerechten Konstruktion
von Mikroteilen und Bildung von Teilefamilien

e Standardisierung von  gerdtetechnischen
Schnittstellen (z.B. Magazine, Teilezuflhrsy-
steme, Greifer/Handhabungsgerat)

s Standardisierung von Softwareschnitistellen
(Kommunikationsprotokolle, Datenformate
zur Kommunikation zwischen Subsystemen)

Diesen Aspekten widmet sich der DIN-
Arbeitskreis DIN NaFuO AA F3 ,Fertigungsmittel
fur Mikrosysteme®. Er soll durch das beantragte
BMBF-Verbundprojekt ,Microfeed2 Entwickiung
von Produkistandards und Fertigungsmitteln far
das Vereinzeln, Ordnen und Magazinieren von
Mikrokérpern und Mikrosystemen® unterstltzt
werden.
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Entwicklung und Einsatz von Produktionsverfahren
im Rahmen von Verbundprojekten

J. Fahrenberg
Projekt Mikrosystemtechnik, Projektieitung

Zusammenfassung

Voraussetzung fir den endgultigen Durchbruch mikrosystemtechnisch gefertigter Komponenten auf
dem Weltmarkt sind zuverlassige, standardisierte und kostengiinstige Produktionsverfahren fir die
industrielle Massenfertigung. Flr die automatisierte Weiterverarbeitung der Komponenten, d.h. ihre
Integration in (ibergeordnete Systeme, missen sie in groBen Stiickzahlen prazise hergestellt, verein-
zelt und geordnet abgelegt (magaziniert) werden. Zur Entwicklung der benétigten Produktionsverfah-
ren gehdren deswegen neben den Fertigungstechniken auch die Erarbeitung von durchgehenden
MaterialfluBkonzepten, neue Methoden der Aufbau- und Verbindungstechnik, Mikrohandhabungs-
techniken u.a. mit digitaler Bildverarbeitung, neue Anlagen- und Geratetechniken sowie angepaBte
QualitdtssicherungsmaBnahmen.

Das Forschungszentrum Karlsruhe arbeitet im Projekt Mikrosystemtechnik (PMT) zur Lésung dieser
Fragestellungen im Rahmen von Verbundprojekten (EU, BMBF und HGF) in enger Verzahnung mit
Industriepartnern an Produktionsverfahren im Bereich der "Nicht-Silizium-Materialien”, d.h. Kunst-
stoffen, Metallen und Keramiken. Als Referenzprodukte wurden dabei jeweils von der Industrie nach-
gefragte Demonstratoren ausgewahit. Im vorliegenden Bericht werden Verbundprojekte des PMT mit
Schwerpunkt bei der Entwicklung oder dem Einsatz neuer Produktionsverfahren und die darin bear-

beiteten Demonstratoren beschrieben.

1. Einleitung

Die Mikrosystemtechnik wird allgemein als eine
Zukunftstechnologie des néchsten Jahrhunderts
angesehen. Alle Marktstudien sagen hohe
Wachstumsraten voraus. Voraussetzung fiir diese
Entwicklung und den Durchbruch der Mikrosy-
stemtechnik sind standardisierte Produktionsver-
fahren fir die Massenfertigung [1].

Neben dem monolithischen Aufbau von Mikrosy-
stemen in Siliziumtechnik werden Mikrosysteme
zunehmend hybrid unter Verwendung dreidimen-
sionaler Komponenten aus verschiedenen Mate-
rialien aufgebaut. Vielfaltige Industrieanfragen,
z. B. aus dem Bereich der Mikrooptik, der Mikro-
sensorik oder der chemischen Analytik belegen
dabei das zunehmende Interesse an Mikrobau-
teilen aus unterschiedlichen ”Nicht-Silizium-
Materialien”, d.h. Kunststoffen, Metallen und Ke-
ramiken. Diese Mikrobauteile kbnnen mit unter-
schiedlichen Technologien hergestellt werden
(LIGA-Verfahren, Laserstrukturierung, Atzverfah-
ren, spanabhebende Verfahren etc.). Beispiele flr
heute schon nachgefragte Mikrobauteile sind Mi-
krolinsen (Kunststoff), Mikroturbinen (Kunststoff,
Metall und Keramik), mikrooptische Banke (Ke-
ramik), Mikrospulen (Metall), Mikroreaktoren
(Metall und Keramik), hochprézise Beschleuni-
gungssensoren (Metall), Komponenten fir Mikro-
pumpen und -ventile (Kunststoff). Um aus diesen
Komponenten Mikrosysteme aufzubauen, miissen
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sie in groBen Stlickzahlen zuverlassig und insbe-
sondere kostenglinstig gefertigt werden.

Fir die Integration dieser Mikrobauteile in kom-
merzielle Produkte miissen die Bauteile nach der
prazisen Herstellung durch die entsprechenden
Mikrostrukturierungsverfahren als "Zwischenpro-
dukt’ sowohl vereinzelt als auch geordnet abge-
legt (magaziniert) vorliegen. Dies ist die Voraus-
setzung flr eine automatisierte und damit kosten-
glnstige Weiterverarbeitung zu einem Gesamisy-
stem.

2. Ausgangssituation

Nach gegenwartigem Stand der Technik haben
viele der Produktionsverfahren fir Mikrobauteile
aus Kunststoff, Metall und Keramik noch La-
borcharakter und die resultierenden Mikrobauteile
werden demgemaB nur in kleinen Stuckzahlen
gefertigt. Zusatzlich liegen sie meist entweder als
ungeordnetes "Schuittgut” vor oder sie sind auf
einer bis zu mehrere Millimeter dicken Tréager-
schicht aufgebracht, deren Entfernung (entspricht
der Vereinzelung) einen sehr hohen Aufwand
bedeutet.

Die Standardisierung der Einzelprozesse, ihre Ein-
bindung in komplette wirtschaftliche Produktions-
ablaufe mit entsprechenden Qualitatssicherungs-
maBnahmen und die Erganzung dieser Ferti-
gungstechnologien im Hinblick auf integrierte und



wirtschaftliche Vereinzelungstechniken, die zudem
eine anschlieBende einfache Mikrohandhabung
ermdglicht, ist daher eine wichtige Voraussetzung
daflr, daB die Industrie diese Technologien flr
neue innovative Produkte {ibernimmt und einsetzt.

In verschiedenen Verbundprojekten arbeiten aus
diesem Grund Industrie und Forschungsinstitute
gemeinsam an der LOsung dieser Aufgabe. Zur
Unterstltzung dieser Tatigkeiten wurden spezielle
Programme ins Leben gerufen, die explizit oder
zum Teil auf die Fertigungstechnik abzielen. Dazu
gehéren u.a. die Férderprogramme des BMBF
"Produktion 2000” [2], "Mikrosystemtechnik 1994~
1999” [3] und Aktivitdten des Deutschen Instituts
fir Normung e.V. (DIN) zur Normung der Ferti-
gungstechnik {4]. Das Forschungszentrum Karls-
ruhe ist mit mehreren Verbundprojekten in diese
Programme eingebunden und beabsichtigt, sich
auch weiterhin verstérkt daran zu beteiligen. Ne-
ben abgeschlossenen und laufenden Projekten
werden deshalb auch die fUr das FuE-Programm
des PMT reprasentativen Projekte in der Antrags-
phase beschrieben.

Darlberhinaus ist beabsichtigt, sich mit dem An-
trag KomPosit [5] am neu ins Leben gerufenen
BMBF-ldeenwettbewerb *Innovative Produkte auf
der Grundlage neuer Technologien sowie zugeh6-
riger Produktionsverfahren” und mit dem Antrag
FERMI am Strategiefond der HGF (Hermann von
Helmholtz-Gemeinschaft Deutscher  Grof3for-
schungszentren) [6] zu beteiligen.

In den folgenden Kapiteln sind, nach einer Uber-
sicht, die unterschiedlichen Verbundprojekte
chronologisch mit den jeweils bearbeiteten De-

monstratoren und den zugehérigen Produktions-
verfahren dargestelit. Berlicksichtigt wurden dabei
klrztich abgeschiossene, aktuell laufende oder
momentan in der Antragsphase befindliche Pro-
jekte, die ihren Schwerpunkt in den Fertigungs-
technologien, der Erarbeitung von durchgehenden
MaterialfluBkonzepten, neuen Methoden der Auf-
bau- und Verbindungstechnik, Mikrohandha-
bungstechniken mit digitaler Bildverarbeitung,
neuen Anlagen- und Geratetechniken und ange-
paf3ten Qualitatssicherungsmafnahmen haben.

3. Ubersicht ber Verbundprojekte zum The-
ma Produktionsverfahren

Um einen Uberblick {iber die in diesem Bericht
beschriebenen Verbundprojekte zu bekommen, in
die das FZK als Partner oder Unterauftragnehmer
eingebunden ist, sind in Tabelle 1 die Laufzeit,
das jeweilige Férderprogramm, die Materialien der
Demonstratoren sowie die jeweils bearbeiteten
Technologien zusammengestelit.

Neben den hier aufgelisteten Projekten gibt es
weitere mit FZK-Beteiligung, die sich mehr mit der
Entwickiung beispielhafter Prototypen beschéf-
tigen, wie z.B. "Integration of Microcomponents in
Interventional Cardiac Catheter Systems - IMICS’
(EU) oder die zur Unterstlitzung der Mikrosy-
stemtechnik im allgemeinen beitragen, wie z.B.
*Designoptimierung von Mikrosystemen - DEMIS’
(BMBF-MST) und "Material- und Verfahrensent-
wicklung flir mikrotechnische Hochleistungsbau-
leile” (ein weiterer HGF-Strategiefondantrag mit
PMT-Beteiligung).

f(‘g) WFAB | MFV | FEPR | PROBE | FERMI L(:sm“ Toeds | PROXI
Laufzeit 7/91- 9/94- 1/95- 5/95- 11/95- || Antrags-| Antrags-| Antrags-| Antrags-
6/95 9/96 12/97 4/97 6/98 phase | phase | phase | phase
Programm BMBF- | BMBF- | BMBF- | BMBF | BMBE- | or Lelt | BMBF- Praumtion
MST MST MST 2000 2000 proje MST 2000
Material
Kunststoff * ¢ * *
Metall . * *
Keramik ¢ .
Silizium * 4
Technologie
RTL < ¢
UV-Lithographie *
Laser ¢
HeiBpragen ¢ * * * < ¢ ¢
SpritzgieBen ¢ *
Dunnschichttechnik *
Handhabung ¢ 4 ¢ ¢ ¢ ¢
Bildverarbeitung * ¢ +

Tabelle 1: Ubersicht (iber die Verbundprojekte mit FZK-Beteiligung in denen Produktionsverfahren entwik-
kelt bzw. eingesetzt werden. In dieser Tabelle l4Bt sich ablesen, in welchem Projekt welche Technologie
und welches Material bearbeitet wird.
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4. AVT-KEO (Aufbau- und Verbindungstechnik
als Basistechnologie fiir elektrische und opti-
sche Systeme)

Die Arbeiten im Verbundprojekt AVT-KEO (7/91-
6/95) hatten zum Ziel, die Aufbau- und Verbin-
dungstechniken (Gehausetechnik, Flip Chip
Technik, Justagetechniken, Kontaktierungstech-
niken etc.) als Basistechnologie fiir die hybride
Integration von Mikrobauteilen zu kompletten Sy-
stemen voranzutreiben. Untersucht wurde u.a.
die passive Justage optischer Komponenten aus
Kunststoff durch den Einsatz von mikrometerge-
nau strukturierten Haltestrukturen auf mikroopti-
schen Béanken, in die in einem nachfolgenden
Proze3, automatisch justiert, Strahlteiler, Linsen
und Lichtleiter paBgenau eingelegt werden kon-
nen, Flr diesen Zweck wurde in dem Projekt die
LIGA-Technik (RéntgentiefenLithographie, Gal-
vanik und KunststoffAbformung) mit Entwicklun-
gen beim HeiBprageprozeB und bei der Realisie-
rung gestufter Pragewerkzeuge eingesetzt.

Als Referenzprodukt dafiir wurden ein optischer
Duplexer [7] und ein Bypass-Schalter gewahit,
welche durch die Vorteile der passiven Justage
gegenilber den herkébmmlichen Verfahren (aktive
Montagetechnik unter optischen MeBbedingun-
gen) deutlich kostenglnstiger gefertigt werden
konnten.

(Partner: Alcatel SEL AG, Rosenberger Fre-
quenztechnik GmbH & Co., Electrovac GmbH,
microParts GmbH, Robert Bosch GmbH,
TU Berlin, Work Microwave GmbH, Wandel&
Goltermann GmbH&Co.)

5. WUFab (Mikrofabrikationstechniken fir Mikrosy-
steme)

Im wissenschaftlichen Vorprojekt pFab (9/94-
9/96) wurde ein Fabrikationskonzept fiir den mo-
dularen Aufbau von hybriden Mikrosystemen er-
arbeitet [8]. Im Vordergrund stand dabei die An-
lagen- und Geratetechnik, die speziell auf die Be-
dirfnisse einer Mikrosystemfertigung in kleinen
und mittelstdndischen Unternehmen (KMU) aus-
gerichtet wurde (geringe Investitionskosten und
hochflexible modulare Geratetechnik fur kileine
bis mittlere Stlickzahlen).

Im Rahmen des Projektes wurde zunachst der
Stand der Technik, d.h. verfligbare Einzeltech-
nologien und Geratetechnik zusammengetragen.
Nach der Identifizierung der Liicken wurde eine
Fertigungsstrategie erarbeitet die auf einem
arbeitsteiligen Proze unter Nutzung der Vorteile
kommerzielier IC-Produktion und Nutzung der
Flexibilitat in KMU basiert.

Ergebnis der Arbeiten ist die Dokumentation des
Ist-Standes, eine Beschreibung des pFab-
Fertigungskonzepts mit der erforderlichen Infra-
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struktur und Entwicklungsvorschiage flr entspre-
chende Fertigungsgeréte. Die praktische Reali-
sierbarkeit des Konzepts wurde anhand eines
optischen Nivellierers getestet.

(Partner: FhG-1IS-B, FhG-IBMT, FhG-IKTS, FhG-
IOF, FhG-IPA, FhG-ISIT, FhG-IZM, HSG-IMIT,
TU Berlin, TU limenau)

6. MFV (Entwicklung und Erprobung von ferti-
gungsgerechten Montage- und Fiigeverfahren
zum Aufbau von Mikrosystemen)

Nach dem das Prinzip der passiven Justierung
mikrooptischer Komponenten in einem Verbund-
projekt erfolgreich konzipiert und erprobt wurde
(AVT-KEO), wurden neben anderen auch diese
hybriden _integrationstechniken im BMBF-Ver-
bundprojekt MFV (1/95-12/97) vom Laborproze3
zu einem industriell einsetzbaren Verfahren wei-
terentwickeit.

Zur Realisierung wurden dafiir Richtlinien fur die
montage- und filgegerechte Gestaltung von Mi-
krokomponenten, Systeme zur geordneten Be-
reitstellung der Komponenten, feinflhlige Greif-
systeme fiir unterschiedliche Werkstickabmes-
sungen und Geometrien, entsprechende Steue-
rungsverfahren und weitere Methoden der Auf-
bau- und Verbindungstechnik (Kleben, Léten,
SchweiBen, Bonden und Trennen usw.)ent-
wickelt bzw. weiterentwickeit.

Ergebnis der Arbeiten war die Entwicklung proto-
typischer modularer Montagesysteme zur auto-
matisierten Montage hybrider Mikrosysteme [9].
Der Nachweis der Funktion dieser Montagesy-
steme erfolgte an ausgewahlten Referenz-
produkten, einem mikromechanischen Drucksen-
sor, einem optischen Empfangsmodul und dem
am FZK entwickelten mikrooptischen Duplexer-
Modul [10].

(Partner: JENOPTIK Automatisierungstechnik
GmbH, Robert Bosch GmbH, LPKF CAD/CAM
Systeme GmbH, HSG-IMIT, TU limnau)

7. FEPAKOM (Fertigungstechnik fir passive
optische Komponenten, abgeschlossen)

Im Programm "Produktion 2000” haben im Pro-
jekt FEPAKOM (5/95-4/97) Forscher, Anlagen-
entwickler und Anwender an der Entwicklung von
Pilotfertigungsanlagen zur Herstellung von passi-
ven optischen Komponenten gearbeitet [11,12].
Ausgehend von einer vorhandenen Laborferti-
gung wurde dabei beispielhaft ein serientaugli-
ches Verfahren konzipiert, umgesetzt und er-
probt. Wichtige Aspekte waren dabei die sichere
Beherrschung der Einzelschritte, Kompatibilitat
der Fertigungsschritte, hohe Fertigungskapazitét,
Beherrschung der Aufbau- und Verbindungstech-
nik, geringe AusschuBrate und héchste Qualitat.




Am Beipiel einer Kopplerstruktur fiir Polymerfa-
sernetzwerke und eines Mikrospetrometerbau-
steins, die beide durch Kunststoffabformung her-
gestellt werden, erfoigten Untersuchungen an-
gefangen bei der Werkzeugherstellung (LIGA) bis
hin zur Endmontage mit einem neuentwickelten
Montageautomaten [13]. Das Mikrospektrometer-
system, dessen Kunststoffbaustein zwischenzeit-
lich in einer Kleinserie am Forschungszentrum
Karlsruhe gefertigt wurde (liber 5000 Stiick) wird
inzwischen sehr erfolgreich durch die Fa. micro-
Parts, Dortmund, gefertigt und nach Kombination
mit einer Diodenzeile als OEM-Teil vertrieben.
Verschiedene Endgerate auf der Basis dieses
Bausteins sind auf dem Markt erhaltlich.

(Partner: microParts, APA Anlagen Planung
GmbH Alzenau, Ratioplast-Optoelectronics, Uni-
versitédt Karlsruhe (IIP))

8. PROBE (Produktionstechnik flir bewegliche
Mikrostrukturen aus vorstrukturierten Sub-
straten am Beispiel des LIGA-Beschleunig-
ungssensors)

Ebenfalls im Rahmen des Programms Produktion
2000 werden im Projekt PROBE (11/95-6/98) die
Produktionsverfahren von beweglichen Mikro-
strukturen durch Abformung (HeiBpragen) ent-
wickelt [14]. Bei dem Referenzprodukt handelt es
sich um den LIGA-Beschleunigungssensor, der
als einer der 6 Demonstratoren des PMT beim
letzten Statuskolloquium 1995 prasentiert wurde
[15].

Bei diesem Sensor ist es erforderlich, dai3 der
Abformprozess auf + 5 um genau auf vorstruktu-
rierte Leiterbahnen erfolgt. Fir diesen an-
spruchsvollen ProzeB haben die Partner im Pro-
jekt eine Prageanlage entwickelt, die bereits im
Technikum in Betrieb genommen wurde [16,17].
Ebenfalls werden im Projekt die nachfolgenden
Prozesse wie das Entfernen der verbleibenden
Restschicht durch Reactive lon Etching (RIE) und
der Galvanikprozef3 (Nickel) an eine prototypi-
sche Fertigung angepaft. Als Ergebnis des Pro-
jektes PROBE soll bis Mitte 1998 eine Kleinseri-
enfertigung der LIGA-Beschleunigungssensoren
realisiert werden.

(Partner: JENOPTIK Mikrotechnik GmbH, micro-
Parts GmbH, Rieger Sensortechnik)

9. KomPosit (Kompakte Positionierungsmodule
und deren Applikationen)

Der hochprazise LIGA-Beschleunigungssensor
und die dazugehorigen Produktionsverfahren sind
ebenfalls Bestandteil des auf den Ergebnissen
von PROBE aufbauenden BMBF-Leitprojektes
KomPosit (Antragsphase) [18]. In diesem Leit-
projekt sollen fir einen breit gefédcherten Anwen-
dungsbereich (Kfz-Technik, Medizintechnik, Ver-
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messungstechnik, Transportwesen, Produktion-
stechnik, Konsumerbereich etc.) Kinematische
und Inertiale MeBsysteme flir Positionierung und
Bewegungsanalyse entwickelt werden. Zentrale
Bestandteile sind dabei mikromechanisch gefer-
tigte Beschleunigungs- und Drehratensensoren
mit Auswerteelektronik und intelligenter Signal-
nachverarbeitung. Durch u.a. eine Reduzierung
der GroBBe und des Preises gegenlber herkdémm-
lichen Systemen eréffnet sich flir diese Sensor-
module der Massenmarkt. Voraussetzung dafur
sind jedoch geeignete und vor allem wirtschaftli-
che Produktionsverfahren.

Das Forschungszentrum Karlsruhe entwickelt in
KomPosit auf der Basis des vorliegenden LIGA-
Beschleunigungssensors ein hochprézises drei-
achsiges Kinematisches MeBsystem fir vielféltige
Anwendungen (u.a. der Medizintechnik). Diese
Entwicklungsarbeiten werden dabei begleitet von
der weiteren Anpassung der Fertigungsprozesse
mit dem Ziel eine prototypische Fertigung von
beweglichen, metallischen, mikromechanischen
LIGA-Elementen aufzubauen.

(Partner: Daimler Benz AG, Temic GmbH, Sie-
mens AG, JENOPTIK Mikrotechnik GmbH, Deut-
sche Star GmbH, Gétting KG, IfEN GmbH, DLR,
Universitét Karlsruhe (wbk))

10. FERMI (Fertigungstechnologien fiir ver-
einzelte Mikrobauteile aus Kunststoff, Metall

und Keramik)

In FERMI, einem internen Teilprojekt des FuE-
Programms des Projektes Mikrosystemtechnik
(PMT), welches auch als Antrag zum HGF-
Strategiefond eingereicht wurde (Antragsphase),
werden Produktionsverfahren flir vereinzelte drei-
dimensionale Mikrobauteile aus Kunststoff, Metall
und Keramik weiterentwickelt und hinsichtlich
ihrer Leistungsfahigkeit, ihrer Zukunftsperspekti-
ve und ihrer Kosten (in Abhangigkeit von Stick-
zahlen) beurteilt. Damit soll fir den potentiellen
Anwender der Einsatzbereich dokumentiert und
der Vergleich der Wirtschaftlichkeit ermdglicht
werden. In vielen Letters of Interest (LOI) hat die
Industrie ihr starkes Interesse an den Ergebnis-
sen dieses Projektes geauBert und deren Be-
deutung auch flr die eigene Fertigung erlautert.

Im Rahmen der FuE-Tétigkeiten werden zu-
néchst die existierenden Laborprozesse standar-
disiert und an industrielle Produktionsablaufe an-
gepaBt. Nach der Analyse der verschiedenen
Prozesse erfolgt dann die Entwicklung und inte-
gration der nachgeordneten bauteilschonenden
Vereinzelungs- und Magazinierungsverfahren.
AbschlieBend wird eine detaillierte Kosten- und
Leistungsanalyse durchgefihrt und gemeinsam
mit der ProzeB- und Anlagenbeschreibung do-
kumentiert.




Beispielhaft auch flir andere Applikationen wer-
den bei FERMI in jeder Materialklasse (Kunst-
stoff, Metall und Keramik) Demonstratoren bear-
beitet, anhand derer die etablierten Prozesse und
Fertigungsanlagen gezeigt werden. Die Auswahl
dieser Demonstratoren beruht dabei auf vielfélti-
gen Industrieanfragen, so daB am Projekiende
mehrere mikrotechnische Komponenten und de-
ren wirtschaftliche Fertigungsverfahren stehen.

Als Referenzprodukte aus Kunststoff wurden
strukturierte Fluidplattchen flr die chemische
Analytik, Mikroventile und Zahnrader fir Mikro-
getriebe ausgewéhlt. Dabei wird die Strukturie-
rung einerseits durch Réntgen-, UV- oder Laser-
strahlung und andererseits durch Kunststoffab-
formung, HeiBpragen [19] und SpritzgieBen [20]
weiterentwickelt. Demonstratoren aus Metall sind
der LIGA-Beschleunigungssensor und eine Mi-
kroturbine. Hier werden durch den Priage- bzw.
SpritzgieBprozeB zunidchst verlorene Kunststoff-
formen hergestellt, die dann durch galvanische
oder auBenstromlose Metallabscheidung [21]
aufgefillt werden. Keramikstrukturen werden der-
zeit in kleinen Stlickzahlen Uber schlickerbasierte
Verfahren hergestellt [22]. Aufgrund ihrer be-
grenzten Automatisierbarkeit flr die Massenferti-
gung werden in FERMI die Verfahren des Mi-
krospritzgieBens von Kunststoffen auf Kera-
mikstrukturen Gbertragen. Als Demonstrator dient
dabei eine mikrooptische Bank.

Bei der Mikrohandhabung werden geeignete
Materialflu- und Greiferkonzepte abgeleitet. Ne-
ben der Entwicklung von Steuerungsarchitekturen
kommen dabei auch Methoden der digitalen Bild-
verarbeitung zum Einsatz. Uber Werkzeugwech-
selrevolver und einen modularen Aufbau sollen
dabei vielfaltige Handhabungstétigkeiten durch
einen Automaten durchgeflihrt werden kénnen.
Die Ergebnisse der Arbeiten werden anhand des
LIGA-Beschleunigungssensors demonstriert.

11. microfeed2 (Definition von Produktstan-
dards und Entwicklung von Fertigungsmitteln
fiir das Vereinzeln, Ordnen und Magazinie-
ren von Mikrokérpern anhand ausgewdéhliter

Mikrosysteme)

Im geplanten Verbundprojekt microfeed2 (An-
tragsphase) soll die vorwettbewerbliche Abstim-
mung zwischen den Produzenten von Mikrosy-
stemen (Anwender), den Geréatehersteliern (Aus-
rister) und den Technologen (ber Richtlinien fiir
die Gestaltung von Fertigungsmitteln und Mikro-
kérper herbeigefiihrt werden.

Ziel ist dabei die Erarbeitung und Umsetzung ei-
nes ganzheitlichen MaterialfiuBkonzeptes in das
sich viele unterschiediiche Fertigungsprozesse
integrieren lassen und das hinsichtlich des gro-
Ben Bauteilespektrums in der Mikrosystemtech-
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nik moglichst offen angelegt ist [23]. Dabei wer-
den in Zusammenarbeit mit dem DIN institutions-
Ubergreifende Standards und Normen entwickelt,
mit denen entsprechend gestaltiete Mikrokdrper
einfach, einheitlich und umweltfreundlich verein-
zelt, geordnet und magaziniert werden kénnen.
Als Referenzprodukt wird jeweils ein Beispiel aus
dem Bereich der Mikrooptik, Mikroftuidik und Mi-
kromechanik gewahit.

(Partner: HSG-IMIT, microParts GmbH, Meonic,
GmbH, ACR Dresden GmbH, IEF-Werner GmbH,
Hoyer Montagetechnik GmbH, ASYS GmbH&Co.
KG, FhG-IOF)

12. PROXI| (Wirtschaftliche Produktionstechnik
flir oxidische Mehrschichisysteme mit late-
raler Mikrostruktur am Beispiel eines Mikro-
gassensorsystems)

Um sowohl einzelne Gaskomponenten in der At-
mosphére als auch Gaskollektive, wie Aromen
und Gerlche, auf einfachste Art zu erkennen und
auch zu quantifizieren, werden kleine und ko-
stenglinstige Giassensorsystemen benétigt. Diese
werden eingesetzt um Gefahrenzusténde zu er-
kennen, chemische ProzeBablaufe zu verfolgen
oder die Luftqualitit Uberwachen zu koénnen.
Massenprodukte wie Kraftfahrzeuge, Haushalts-
gerate oder Heizungsanlagen kénnen so mit in-
telligenten Sensoren ausgestattet werden.

In PROXI (Antragsphase) soll modernste Dinn-
schichttechnik flir die Massenproduktion der oxi-
dischen Mehrschichtsysteme entwickelt werden.
Weitere Kriterien, neben der hohen gasanalyti-
schen Leistung der sensitiven Schichten, sind
dabei hochste Reproduzierbarkeit, Langzeitstabi-
litdt und Handhabung. Demonstrator ist dabei die
am Forschungszentrum entwickelte "Karlsruher
Mikronase” KAMINA [24].

(Partner: Jenoptik Laser Optik GmbH, Leybold
Systems GmbH, IPT lonen- und Plasmatechnik
GmbH, Hella KG Hueck & Co)

13. Zusammenfassung

Im Projekt Mikrosystemtechnik (PMT) wird seit
vielen Jahren im Rahmen von Verbundprojekten
gemeinsam mit der Industrie an der Entwicklung
von kompletien Produktionsabldufen flr die viel-
faitigen Typen von Mikrokomponenten auch in
unterschiedlichen Materialien gearbeitet. Neben
der Standardisierung und Anpassung der Struktu-
rierungstechniken konzentrieren sich die Arbeiten
auch auf die Weiterentwicklung der Methoden der
Aufbau- und Verbindungstechnik und der rech-
nergestitzten Mikrohandhabung, die beide die
Voraussetzung flir eine automatisierte Integration
der Mikrokomponenten in kommerzielle Produkte
bilden.




Beispielhafte Erfolge dieser Arbeiten sind die
Kleinserienfertigung (mehr als 5000 Stlck) von
Mikrospektrometerbausteinen aus Kunststoff [25]
im " Technikum fir die Fertigung von Mikrosyste-
men” des FZK [26], die inzwischen von der Indu-
strie erfolgreich fortgeflihrt wird, und die Ent-
wicklung der Anlagentechnik zur Produktion von
mikrofluidischen Komponenten [27] bzw. Be-
schleunigungssensoren (PROBE). Dieses gilt es
nun gemeinsam mit Anwendern aus der Industrie
fortzufthren und flr alle Materialien zu erreichen.
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Vorstellung von weiteren
Strategischen Anwendungsfeldern

- Mikrooptik

- Chemische Mikroanalysesysteme

- Physikalische Mikroaktorik und
-sensorik

- MNikroverfahrenstechnik
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Mikrooptik fiir Anwendungen in der Telekommunikation und ProzeBanalytik

J. Mohr
institut fiir Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Mit dem LIGA-Verfahren werden Strukturen mit groBem Aspektverhéltnis, groBer H6he und hoher
Préazision hergestellt. Dies ermdglicht die Realisierung von hybrid aufgebauten optischen Funkti-
onsmodulen auf der Basis mikrooptischer Béanke sowie die Strukturierung von wellenleitenden
Komponenten, deren Seitenwénde optische Funktionen austiben. Dabei lassen sich nicht nur rein
passive Elemente, sondern auch aktive optische Systeme (MOEMS, micro-opto-
electromechanical systems) wie Schalter, Schaltmatrixen, Chopper oder durchstimmbare Wellen-
langenfilter herstellen, die in der Nachrichtentechnik oder in der Sensorik Anwendung finden. Eine
Vielzahl von Prototypen wurden in den letzten Jahren realisiert bzw. befinden sich derzeit in der

Entwicklung.

1. Einleitung

Das zunehmende Bedlrfnis an Informationsge-
winnung und -(bertragung hat in den letzten Jah-
ren zu einem wachsenden Bedarf an optischen
Sensoren und zu verstarkten Anstrengungen im
Hinblick auf den Aufbau optischer Kommunikati-
onsnetze geflihrt. Zum Beispiel existiert in Japan
der konkrete und ehrgeizige Plan bis zum Jahr
2004 die gesamten inldndischen Telephonnetze
auf optische Ubertragungsstrecken, d.h auf
Glasfaserlibertragung umgestellt zu haben [1].
Auch im Bereich lokaler Netzwerke (LAN; local
area network) wird die optische Datentibertragung
zunehmend eingesetzt. Uber kurz oder lang wer-
den in Computern zunéchst bei der Kopplung der
unterschiedlichen Einsteckkarten und langfristig
auch auf der Karte selbst die elektronischen Ver-
bindungen durch optische ersetzt werden. Nur so
kann die hohe Datenrate sichergestellt werden,
die bei der zu (bertragenden Informationsfiut
notwendigerweise erreicht werden muf3.

Diese Anforderungen kénnen nur erflllt werden,
wenn es gelingt, neben den Fasern, deren Quali-
tat in den letzten Jahren fast exponentiell zuge-
nommen hat, auch passive (Stecker, Faserkopp-
ler, u.s.w.) und aktive (Laserdioden, Photodioden,
optomechanische Schalter, u.s.w.) Elemente ko-
stenguinstig in groBen Stlckzahlen herzustelien.
Derartige Anforderungen geiten nicht nur fir den
Bereich der Telekommunikation sondern auch flr
optische Sensoren, um z.B. Abstand oder um
Farbe zu bestimmen.

Die Forderung nach kostengtlinstigen Elementen
in groBer Stlickzahl veriangt den konsequenten
Einsatz mikrotechnischer Fertigungsmethoden
zur Herstellung der jewsiligen Komponenten. In
vielen Labors weltweit werden deshalb seit Jah-
ren groBe Anstrengung zur Anpassung der mi-
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krotechnischen Fertigungsmethoden an die durch
die optischen Anwendung bestimmien Forderun-
gen unternommen [2]. Wahrend in friheren Jah-
ren im Bereich der Nachrichtentechnik soiche
Elemente ausschlieBlich durch ,integrierte Optik"
auf der Basis von wellenleitenden Strukturen in
Gias, Lithium-Niobat oder Polymer hergestelit
wurden, hat sich in den letzten Jahren gezeigt,
daf3 wegen der unterschiedlichen Materialsyste-
me einer monolithischen Integration Grenzen ge-
setzt sind. Deshalb kommt modularen Konzepten
auf der Basis mikrooptischer Banke zunehmend
eine gréBere Bedeutung zu. Dies hat zu der Eta-
blierung eines neuen mikrotechnischen Teilge-
bietes gefiihrt, in dessen Rahmen sogenannte
~micro-opto-electro-mechanical systems"
(MOEMS) hergestellt werden.

Auch am Forschungszentrum Karlsruhe werden
seit Jahren mikrooptische Funktionselemente
durch die Verfahrensschritte der LIGA-Technik
(Rontgentiefenlithographie, Gaivanik und Abfor-
mung) entwickelt [3]. Diese Tétigkeiten wurden im
Arbeitsthema ,Mikrooptik" zusammengefafBt, in
dessen Rahmen ein umfassender Ansatz verfolgt
wird. Neben der Realisierung von Prototypen und
Funktionsmustern werden der Proze3 und die
Fertigungstechnik im Hinblick auf die Anforde-
rungen der Optik optimiert. Hierzu z&hlt die
Werkzeugherstellung, die Anpassung des Spritz-
gusses oder des HeiBpragens, sowie die Erar-
beitung von geeigneten Fertigungsmethoden [4].
Darlberhinaus werden im Bereich der Materialien
Untersuchungen zur Einsetzbarkeit temperatur-
stabilerer Materialien fir den Aufbau mikroopti-
scher Komponenten (z.B. Keramik) durchgefiihrt.
Schlie3lich erfordert eine optimale Auslegung der
Komponenten eine umfassende Simulation, in
der auch Umwelteinflisse wie z.B. Temperatur
oder Feuchte im Hinblick auf ihre Auswirkung auf




das optische Verhaiten der Systeme beriicksich-
tigt werden [5].

Zur Herstellung mikrooptischer Komponenten und
Sensoren werden am Forschungszentrum auf der
Basis des LIGA-Verfahrens zwei Konzepte ver-
folgt: die Herstellung hybrid aufgebauter optischer
Funktionsmodule auf der Basis mikrooptischer
Béanke und die Herstellung von optischen Syste-
men in Verbindung mit Fasern durch die Struktu-
rierung planarer Wellenleiter.

Laserspot

§_— Anschlagkante

Metalfolie als | Monomode-

faser

: ,'Anschlag

Kugellinse oder
LIGA-Linse

Abb. 1: Prinzipieller Aufbau einer mikrooptischen
Bank auf der Basis einer abgeformten Kunst-
stoffstruktur

2, Hybrid aufgebaute optische Funktions-
module auf der Basis mikrooptischer
Banke nach dem LIGA-Verfahren

Aufgrund des hohen Aspektverhéltnisses und der
hohen Prazision, eignet sich das LIGA-Verfahren
besonders fir die Herstellung mikrooptischer
Bénke, bei denen Halterungen fir hybride opti-
sche Komponenten (Linsen, Laserdioden, Fasern
u.s.w.) mit sub-mikrometer Genauigkeit an der fir
den optischen Strahlengang erforderlichen Positi-
on strukturiert werden (Abb. 1). Durch die Kombi-
nation des LIGA-Verfahrens mit Prazisionsme-
chanik oder Laserablation lassen sich auch ge-
stufte mikrooptische Elemente herstellen [6].
Durch die Anwendung der Opferschichttechnik
werden auch bewegliche Mikrokomponenten in
die mikrooptische Bank eingefligt, die dann
Schaltfunktionen tbernehmen.

2.1

Die Herstellung mikrooptischer Banke erfolgt im
Falie von Volipolymerstrukturen im Spritzguf3
oder im Falle von Strukturen auf einer massiven
Grundplatte durch HeiBpragen. Dabei werden die
Formeinsédtze durch Rontgentiefenlithogrpahie
und Galvanik nach dem LIGA-Verfahren herge-
stellt. Auf der Basis dieses Prozesses wurden
passive Faserkoppler realisiert. Derzeit befinden
sich Faserstecker in der Entwicklung.

2.2

Abb. 2 zeigt eine unter dem Gesichtspunkt der
Montage optimierte optische Bank zur Realisie-

Aufbauprinzip

Passive Funktionsmodule
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rung eines optischen Sende- und Empfangsmo-
duls, die Haltestrukturen flr Fasern, Strahlteiler
und abbildende Kugeilinsen enthalt. Laser- und
Photodiode werden als gehduste Komponenten
gegeniiber der mikrooptischen Bank justiert.

Abb. 2: Mikrooptische Bank aus einer Polymer-
struktur auf einem Keramiksubstrat bestiickt mit
Kugellinsen, Strahlteilerpldtichen und Faser

Aufbauend auf diesem Konzept kénnen jedoch
auch Elemente hergestellt werden, bei denen die
Laser- oder Photodioden direkt in die Bank inte-
griert sind. Zu diesem Zweck enthalten die Kom-
ponenten sogenannte Anschlagkanten, die exakt
zu der Laserspotfidche positioniert sind. Zur Ju-
stierung dieser Elemente zur optischen Achse
werden in der optischen Bank Anschldge struktu-
riert, die exakt zur optischen Achse plaziert sind
(siehe Abb. 1). Auf diesem Konzept basierend
wurde bereits ein Modul fur die Laser-
Wellenleiterkopplung  realisiet  [7], Laser-
Faserkoppelelemente befinden sich in der Ent-
wicklung.

Wesentlich komplexer ist der Aufbau eines Hete-
rodynempféngers (Abb. 3), bei dem neben den
Strahlteilern die ungehausten Photodioden senk-

Signal-
faser

verspiegelte
Glasprismen

vom lokalen Laser

Abb. 3: Prinzipieller Aufbau einer mikrooptischen
Bank fir einen Heterodynempfédnger bestehend
aus Fasergruben flir die Ankopplung an das Netz
und des Ilokalen Lasers, Photodioden zur Signal-
detektion und Prismen zur Signalaufteilung




recht zur Substratoberflache in die optische Bank
integriert werden und auf dem Substrat bereits
die elektrischen Kontakte aufgebracht sind.

Abb. 3 zeigt schematisch den prinzipiellen Aufbau
eines solchen Heterodynempféngers. Die opti-
sche Bank besteht aus Haltestrukturen fir Fa-
sern, Photodioden und Prismen, die die exakte
Position der Elemente zueinander gewéhrleistet.
Das (ber eine Faser eingekoppelte Licht des op-
tischen Netzes wird zunachst an der ersten Pris-
menkante in seine beiden Polarisationsanteile
aufgeteilt und anschlieBend (ber die anderen
Prismenflachen koharent mit dem Licht einer lo-
kalen Laserquelle liberlagert. Auch das Laserlicht
wird Uber eine Faser in den Aufbau eingekoppelt.
Das dadurch generierte Uberlagerungssignal wird
an den beiden Photodioden detektiert und je nach
Signalstarke der lokalen Laserquelle verstarkt.
Durch die Wahl der Wellenlange der lokalen La-
serdiode |4Bt sich die Empfangswellenlange
durchstimmen, so daB analog zum Radioemp-
fang unterschiedliche Kanéle empfangen werden
kénnen. Durch den gewéhiten mikrooptischen
Aufbau lassen sich solche Elemente kostengln-
stig herstellen.

2.3 Opto-mechanische Elemente

Fur die Herstellung opto-mechanischer Mi-
krostrukturen werden zwei Konzepte verfolgt.
Durch die Anwendung der Opferschichttechnik
werden in den durch Galvanik hergestellten mi-
krooptischen Bénken bereits bei der Strukturie-
rung elektrostatische oder elekiromagnetische
Aktoren miterzeugt, die so positionsgenau in der
optischen Bank integriet sind. Das optische
Funktionselement - in der Regel ein einfacher
Spiegel - ist als Seitenwand Bestandteil der
Struktur und wird durch den Aktor bewegt.

Im Falle des zweiten Konzeptes werden die opti-
schen Haltestrukturen auf beweglichen Substra-
ten - bisher ausschlieBlich Piezo-Multilayer-Sub-
strate - aufgebaut. Durch die Dimensionsédnde-
rung des Piezosubstrates in x- bzw- y- Richtung
erfolgt eine Positionsénderung der Haltestruktu-
ren und damit auch der optischen Elemente [8].
Dies hat eine Anderung im optischen Strahlen-
gang zur Folge.

2.3.1 Elektrostatischer Antrieb.

Abb. 4 zeigt einen einfachen optischen Schalter
flr Multimodefasern - ein einfaches MOEMS. In
diesem Fall ist im Kreuzungspunkt dreier Faser-
fuhrungsstrukturen ein Balken mit einer 45°-
Kante plaziert, der Bestandteil eines elektrostati-
schen Antriebs ist. Uber diesen Spiegel 1483t sich
das Licht einer Einkoppelfaser auf zwei Auskop-
pelfasern schalten bzw. in der Intensitat modulie-
ren. Fur einen solchen Aufbau wurden Schaltzei-
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ten um 10 msec gemessen. Die Verluste betra-
gen beim Einsatz von 125 pm Fasern mit einem
Kern von 50 um und einer numerischen Apertur
ohne Spiegel ca. 0.5 dB, mit Spiegel etwa 1 dB.
Die Verluste im offenen Zustand sind auf Ab-
strahlverluste aufgrund des Abstandes der Fasern
zurlickzuflihren. Die zusatzlichen Verluste im
Falle der Umlenkung sind eine Folge einer nicht
optimalen Reflexion aufgrund von Unregeimagig-
keiten am Spiegel.

Selbstverstandlich kann der elektrostatische Aktor
auch durch einen magnetischen Aktor ersetzt
werden.

Abb. 4: optischer Schalter fiir Multimodefasern.
Die 45°-Spiegelkante wird durch den elektrostati-
schen Aktor in oder aus dem Kreuzungspunkt der
Fasern gefahren

Solche Multimode-Schalter kénnen in lokalen
Netzwerken eingesetzt werden, um die Informati-
on wahlweise auf zwei Empfangskanéle zu ver-
teilen. Weitere Anwendungen sind z.B. durch-
stimmbare Signalabschwéacher. Auch in der Sen-
sorik sind derartige Elemente interessant, z.B. als
optischer Beschleunigungssensor fir Anwen-
dungsgebiete, bei denen elektrische Sensoren
aufgrund elektromagnetischer Stérfelder nicht
eingesetzt werden kénnen.

Wesentlich komplizierter ist der Aufbau eines By-
pass-Schalters flir Monomodefasern, wie er be-
reits im letzten Statusbericht dargestellt wurde
[9]. In diesem Fall ist der Aktor Bestandteil einer
mikrooptischen Bank, bei der die Faserendfia-
chen von Monomode-Fasern (ber Linsen in ei-
nem Freistrahlaufbau aufeinander abgebildet
werden.

Abb. 5 zeigt das gesamte gehduste System mit 4
Fasern, den vier abbildenden Kugeliinsen und
dem elektrostatischen Aktor. Weitergehende opti-
sche Messungen an einem derartigen System
zeigten, daB3 Verluste kieiner 3 dB erreicht wer-
den konnen. Auch flr die Extinktion wurden
Werte groBer 40 dB gemessen. Beides sind we-
sentliche Voraussetzungen, um solche Schalter




zur kaskadierten Verschaltung mehrerer optischer
Eingdnge mit mehreren optischen Ausgangen
einzusetzen.

Abb. 5 Gehéuster Bypass-Schalter auf der Basis
einer optischen Bank mit elektrostatischem An-
trieb

Basierend auf diesem Konzept werden am For-
schungszentrum Entwicklungsarbeiten verfoigt,
um kompaktere Schaltmatrixen flr sowohl das
Verschalten von einem Eingang auf N Ausgéange
als auch von N Eingangen auf M Ausgéange zu
realisieren.

beweglicher
Eingangskanal

Ausgangs-
kanéle

Abb. 6 Schematischer Aufbau einer 1 x N
Schaltmatrix

Abb. 6 zeigt schematisch ein 1 x N Schaltelement
basierend auf einem mikro-opto-
elektromechanischen Aufbau. Das Licht der Ein-
koppelfaser wird durch eine quer zur Ausbrei-
tungsrichtung liegende Zylinderlinse in der y-
Richtung kollimiert, durch den beweglichen Zylin-
derspiegel, der eine Kollimierung in x-Richtung
durchfiihrt, reflektiert und tber eine zweite Zylin-
derlinse auf die Faserstirnflache der Auskoppel-
faser abgebildet. Der Parabolspiegel ist Be-
standteil z.B. eihes elektrostatischen Schrittmo-
tors, der den an einer Seite gelagerten Spiegel in
seiner Winkelstellung andert. Als Aktor kann auch
ein Mikromotor mit einer entsprechend geformten
AuBengeometrie des Rotors eingesetzt werden.
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Der Mikromotor wird dann als Auf3enidufermotor
realisiert. Vergleichbare Motoren wurden bereits
im Rahmen eines anderen Projektes erfolgreich
hergestelit [10].

Solche Spiegel-Stellmotoren sind auch Bestand-
teil der in der Entwicklung befindiichen NxM-
Schaltmatrix (Abb. 7). Wie aus der schemati-
schen Zeichnung zu erkennen ist, sind diese ex-
zentrisch zum Kreuzungspunkt des ein- und aus-
fallenden abgebildeten Lichtstrahls positioniert.
Die wahlweise Umlenkung erfolgt durch Plazieren
eines spiegelnden Elementes, das als Bestandteil
des Rotors an der AuBenseite strukturiert wird.
Flr einen direkten Durchgang des Lichtstrahles
wird durch Drehen des Mikromotors das Element
in eine den Strahl nicht beeinflussende Parkposi-
tion gefahren. Die Abbildung der Faserstirnfla-
chen erfolgt auch in diesem Fall (ber eine
Freistrahloptik mit Linsen, deren Position zu-
sammen mit den Faserpositionen und den An-
schlagelementen flr die Mikromotoren durch den

Strukturierungsproze3 in einem ProzeBschritt
festgelegt werden.
A A
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Abb. 7 Schematischer Aufbau einer N x M
Schaltmarix, bei der das Schalten liber Mikromo-
toren erfolgt

2.3.1 Piezo-Antrieb [8]

Durchstimmbare Wellenlangenfiiter, wie sie z.B.
in der Nachrichtentechnik flir das Wellenlangen-
multiplexing (WDM) benétigt werden, oder zur
Analyse von Wellenlangenverschiebungen in
Verbindung mit Faser-Bragg-Sensoren vorteilhaft
eingesetzt werden, lassen sich durch den Aufbau
einer mikrooptischen Bank auf einem piezoelek-
trischen Substrat herstellen. In diesem Fall wer-
den auf dem Substrat neben den Fasergruben
und den Haitestrukturen fiir abbildende Elemente
zusatzlich Haltestrukturen flr Spiegelelemente
erzeugt, die so angeordnet sind, daf sie die Ka-
vitdt eines Fabry-Perot-Resonators bilden. Der
Abstand der Spiegel bestimmt die aus dem Re-




sonator ausgekoppelte Wellenldnge. Er a8t sich
durch Anlegen einer Spannung an das Piezo-
Substrat verandern, so daB die ausgekoppelte
Wellenlénge durchgestimmt werden kann.

Eine andere Anwendung dieses Aufbaukonzeptes
flir MOEMS ist in Abb. 8 dargestellt. Es handelt
sich um einen Shutter fiir Faseranwendungen. In
den Freiraum zwischen zwei Fasern taucht ein
Metallbalken ein und moduliert so die Lichtinten-
sitat je nach dem Grad der Abschattung. Der Bal-
ken ist Bestandteil eines vorgekriimmten Biege-
balkens, der an zwei auf dem Piezosubstrat ver-
ankerten Haltestrukturen aufgehangt ist. Nimmt
durch Kontraktion des Piezo-Substrates der Ab-
stand zwischen den beiden Halteblécken ab, so
flhrt dies zu einer stirkeren Ausbeulung des Bie-
gebalkens und damit zu einer Bewegung des
Shutterbalkens. Bei kleinder Vorauslenkung l4Bt
sich eine Verstarkung der Bewegung des Shut-
terbalkens um einen Faktor 20 gegeniiber der
Verkiirzung des Piezo-Substrates erzielen. Somit
sind durchaus Wege im Bereich von 100 um
mdéglich [8]. Auf diese Art und Weise 4Bt sich
auch im Falle von Multimodefasern der Lichtweg
zwischen den Fasern vollstandig abschatten. Im
Vergleich zu den elektrostatischen Schaltern
kann dieser Aufbau mit Frequenzen im kHz-
Bereich betrieben werden. Dies erlaubt z.B. den
Einsatz solcher Systeme als Chopper in Kombi-
nation mit IR-Mikrospetrometern [11].

Bewegung senkrecht zur Kontraktion
Schalten des Lichtsignales
Glasfaser

Kontraktion des Piezo-Substrates

Abb. 8: Prinzipieller Aufbau eines Choppers fiir
Faseranwendungen auf der Basis des Aufbaus
einer mikrooptischen Bank auf einem Piezosub-
strat

Abb. 9 zeigt die Transmission zwischen zwei im
Abstand von 200 pm angeordneten Monomode-
fasern als Funktion der am Piezo-Substrat ange-
legten Spannung. Damit wird die Funktionsweise
des Abschwéchers demonstriert. Die Anderung
der Transmission betragt 0.45 dB/V. Die Grund-
dédmpfung von 6.4 dB liegt an dem groBen Ab-
stand der Monomodefasern. Dieser |aBt sich auf
10 pm bis 20 um verkleinern. Die sehr groBe
Anfangsspannung von ca. 500 V kann durch ein
optimiertes Design ebenfalls deutlich vermindert
werden.
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Abb 8: Transmission als Funktion der angelegten
Spannung eines Abschwéchers auf der Basis ei-
nes LIGA-Aufbaus auf einem Piezosubstrat

3. Wellenleitende Aufbauten

Waéhrend die bisher beschriebenen Eiemente
Freistrahlaufbauten darsteliten, ist die Basis des
zweiten Konzepts zur Herstellung mikrooptischer
Systeme nach dem LIGA-Verfahren die Lichtfih-
rung in Wellenleitern. Dabei enthélt der Wellen-
leiter an seinen vertikalen Begrenzungen optische
Funktionsstrukturen wie z.B. Paraboispiege!, Git-
terstrukturen oder Prismenstrukturen. Mit diesen
Elementen wird die Ausbreitung des Lichtes mo-
difiziert, so daB sich damit Sensorelemente reali-
sieren lassen. Dadurch daB die verschiedenen
Elemente in einem Schritt strukturiert werden,
entfalien aufwendige Montagearbeiten (siehe
Abb. 11).

3.1

Das erfolgreichste und inzwischen z.B. in einem
Zahnfarbenmef3gerat, in einem Farbgriffel oder in
einem Diamantprifgerat eingebaute Element, das
nach diesem Konzept hergestellt wurde, stelit das
LIGA-Mikrospektrometer dar [12]. In diesem Fall
werden die Faserfihrungsstrukturen sowie das
selbstfokussierende, geblazte Gitter in einem
Fertigungsschritt hergestellt. Wéhrend im sichtba-
ren Wellenlangenbereich die Mikrospektrometer
auf der Basis eines Dreischicht-
Polymerwellenieiters hergestellt wurden, wurde
fur den NIR und MIR- Bereich ein Aufbau entwik-
kelt, bei dem das Licht durch Reflexion an den
metallisierten Grund- und Deckplatten in einem
Freiraum geflihrt wird (Hohlwellenleiter) [11]. Es
zeigte sich, daB mit diesem Aufbau eine Damp-
fung kleiner als 1 dB erzielt werden kdnnen.

Wahrend im NIR und MIR die Reflektion aller
Metalle ausreichend hoch ist, gilt dies flr den
sichtbaren Bereich nur {Ur Silber oder Aluminium
im nicht oxidierten Zustand. Durch eine weitere

Mikrospektrometer




Beschichtung von Aluminium mit Siliziumdioxid
konnte auch fiir den sichtbaren Bereich eine dau-
erhafte Deckschicht mit ausreichend hohem Re-
flektionsgrad hergestellt werden. Damit kdnnen
auch Spektrometer fiir den sichtbaren Wellenlan-
genbereich als Hohlwellenleiteraufbau realisiert
werden. Dies erlaubt den Zugang zu Wellenlén-
gen kleiner 400 nm, der mit Polymerwellenleitern
aufgrund der hohen Dampfung nicht mehr zu-
ganglich ist. Ein erster Prototyp eines derartigen
Spektrometers zeigte zu den Wellenleiterspek-
trometern vergleichbare Ergebnisse bzgl. Trans-
mission und Steulichtdémpfung. Fir 340 nm
konnten noch Transmissionen um 5 % ermittelt
werden, die Streulichtddmpfung lag bei 2 dB. Ei-
ne Verbesserung ist bei Optimierung des Aufbaus
zu erwarten. Damit lassen sich nicht nur weitere
Anwendungen erschlieBen, auch die Fertigung
der Spektrometerkomponente wird sich vereinfa-
chen, da die Hohlwellenleiterbausteine im Spritz-
gufB hergestellt werden kénnen.

3.2 Sensoren

Auf der Basis des Hohlwellenleiterprinzips befin-
det sich derzeit in Zusammenarbeit mit der Fa.
Mitsubishi Electric, Japan ein Abstandssensor in
der Entwicklung (Abb. 10). In diesem Fall wird
Licht, das aus einer Multimode-Glasfaser austritt,
in einem Polymerwellieleiter geflihrt. Dieser be-
sitzt an seiner Begrenzung zylinderférmige Para-
bolspiegel, mit denen der Strahl in der Ebene fo-
kusiert wird. Zur Fokussierung in vertikaler Rich-
tung wird eine Stablinse in den Aufbau {iber Hal-
testrukturen eingefligt. Die Detektion des ge-
streuten Lichtes erfolgt nach Durchlaufen einer
vergleichbaren optischen Strecke liber zwei Fa-
sern, mit denen je nach Abstand des MeBobjek-
tes unterschiedliche Intensitaten detektiert wer-
den. Das Intensitatsverhditnis stellt ein MafB fir
den Abstand dar. Prototypen dieser Sensoren
wurden realisisert; die Funktionsweise konnte
demonstriert werden.

Auskoppelfasern polymerer Wellenleiter

mit Parbolspiegein

Einkoppelfaser

Abb. 10: Schema de Abstandssensors
basierend auf einem Woellenleiter mit optischen
Funktionsstrukturen an seinen Grenzfldchen
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4.

Die beschriebenen Elemente zeigen, daB die bei-
den auf dem LIGA-Verfahren bassierenden Kon-
zepte zum Aufbau passiv mikrooptischer Kompo-
nenten und ,micro-opto electro-mechanical” Sy-
steme hervorragend geeignet sind. Weitere Ent-
wicklungen miissen auf eine Anpassung der Ma-
terialien und der ProzeBtechnik auf die optischen
Anforderungen abzielen, um die Leistungsdaten
der Systeme zu erhéhen. Trotzdem bieten die be-
reits geleisteten Entwicklungen des Forschungs-
zentrums einen guten Ansatz fiir die Industrie, mit
dem Forschungszentrum gemeinsame Entwick-
lungen im Hinblick auf die Realisierung optimier-
ter optischer Funtkionsmodule fiir die Nachricht-
entechnik und auf die Herstellung von mikroopti-
schen Sensoren zu beginnen. Durch die Konzen-
tration der Arbeiten zur Mikrooptik ist sicherge-
stellt, daB die Entwicklungsziele in einem umfas-
senden Ansatz von der Simulation bis zur Proto-
typfertigung verfoigt werden.

Zusammenfassung
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Mikrosysteme fiir die chemische Analytik

R. Czolk
Projekt Mikrosystemtechnik, Projektleitung

Zusammenfassung

Die chemische Analytik von Gasen und Flissigkeiten benotigt unterschiedlichste Arten von chemi-
schen Sensoren und MeBsonden, um den vielfaltigen Anforderungen gerecht zu werden. Ziel dieses
Arbeitsthemas ist es, durch Miniaturisierung verschiedener Detektionsprinzipien eine Verbesserung der
MefBempfindlichkeit, der Zuveriassigkeit und Stabilitat sowie eine einfachere Handhabbarkeit und eine
Minimierung sowohl des Probevolumens als auch des Preises herbeizufiihren. Dazu sollen in Zusam-
menarbeit mit Anwendern und Industriepartnern spezifische Ausriistungen der Systeme entwickelt und

erprobt werden.

Der Beitrag gibt einen Uberblick tiber die Ergebnisse aus den Vorhaben dieses Arbeitsthemas, bei de-
nen Multisensorsysteme flir die Gasanalytik und Sensorsysteme flr die Analytik in FlliBigkeiten entwik-

kelt werden.

1. Einleitung

In der chemischen Analytik ist ein wachsender
Trend zur Miniaturisierung zu verzeichnen. Dabei
kommen bei Analysegeraten immer haufiger Sen-
soren zum Einsatz, aber auch Komponenten des
Analysengerates missen verkieinert werden, um
den Anspriichen hinsichilich Zuverlassigkeit,
Schnelligkeit und Minimierung von Probenvolumi-
na gerecht zu werden [1]. Die FuE-Aktivitaten fir
den Bereich der chemischen Analytik innerhalb
des Projekts Mikrosystemtechnik versuchen dieser
Entwicklung Rechnung zu tragen. Diese gehen
dabei von grundlegenden Entwicklungen neuer
sensorgestitzter MeBprinzipien Uber den Aufbau
und Test funktionsfahiger Labormuster bis hin zu
anwendungsnahen Optimierungen dieser prototy-
pischen Verfahren und Gerate in Kooperation mit
Industriepartnern, Durch diese Vorgehensweise
soll die schnelle Umsetzung von FuE-Ergebnissen
in marktfahige Produkte gewéhrleistet und forciert
werden. Da ein GroBteil der Ergebnisse aus die-
sem Arbeitsthema in anderen Beitragen des Sta-
fuskolloquiums detaillierter dargesteilt wird, soll im
folgenden lediglich ein Uberblick tiber die Arbeiten
gegeben werden.

2. Basisentwicklungen fiir neuartige Trans-
ducerprinzipien

Das Zie! dieser grundiegenden FuE-Arbeiten ist die
Entwicklung innovativer MeBmethoden fur die
chemische Analytik basierend auf neuartigen
Transducerprinzipien. Im Focus der Entwicklung
sind dabei die Reduktion der Probevolumina und
die Steigerung der Zuverlassigkeit. Diese Maf3ga-
ben zielen vor allem auf einen Einsatz in der klini-
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schen Diagnostik, der biochemischen Analytik
sowie der Laboranalytik von Umweltproben ab.

2.1 Optochemische Mikro- und Nanosen-
soren

Durch Immobilisierung von Indikatorfarbstoffen in
transparenten Matrices ist es moglich, Mikro- und
Nanosensoren aufzubauen [2]. Diese basieren auf
der Anderung photophysikalischer Eigenschaften
des Farbstoffs nach Reaktion mit der nachzuwei-
senden Substanz. Wird die sensitive Schicht mit
dem immobilisierten Farbstoff am Ende einer ge-
taperten Lichtleitfaser fixiert, ist der Aufbau von
Nanosensoren méglich. Flr die Sauerstoffmes-
sung in der Zellbiologie wurde eine entsprechende
Methode basierend auf einem Nanosensor entwik-
kelt.
2.2

Capillary Batch Injection Analysis

(CBIA)

Bei dieser neuartigen MeBmethode werden Pro-
benhandhabungssysteme mit Kapillaren kombi-
niert und als Detektionsprinzip die Voltammetrie
mit Mikroelektroden eingesetzt [3]. Auf diese Wei-
se sind elektrochemische Analysen von Proben in
Nanoliter-Volumina (typischerweise 20-200 nl)
méglich. Dies reduziert zum einen den bei der
chemischen Analyse anfallenden Abfall, zum an-
deren werden durch die Steigerung des Proben-
durchsatzes die Zuverlassigkeit der Analyse ver-
bessert (redundante MeBresultate).

Oberflaichenwellenbauelemente (SAW-
Sensoren) fiir die Bioanalytik

2.3

Werden Oberflachenwellenbauelemente (SAW-
Sensoren) mit sensitiven Schichten belegt konnen




sie zur chemischen Analytik verwendet werden.
Um nicht nur Gase detektieren zu kénnen, wie
unter 3.1. beschrieben, missen spezielle Senso-
relemente konzipiert und mit besonderen Schicht-
folgen flir den Einsatz in wassrigen Lésungen pra-
pariert werden. Es kommen SAW-Bauelemente
mit speziellem Substraimaterial (LiTaOs) zum
Einsatz, bei denen ein besonderer Wellentyp aus-
genutzt wird (Abb. 1).

Abb. 1: MAFIA - Multi-Analyt-FlieBinjektionana-
lyse fir automatisierte Messungen mit dem darin
integrierten SAW-Fliissigkeitssensor

Werden solche Bauelemente mit biologisch akti-
ven Substanzen beschichtet, so lassen sie sich als
Biosensoren verwenden [4]. Nach der chemischen
Passivierung der Transducerstrukturen mit Polyi-
mid kdnnen Antikérper kovalent auf den Senso-
relementen gebunden werden. Fir den Erken-
nungsproze3 und damit einhergehend die Qualitat
des Sensorsignals ist das verwendete Immobilisie-
rungsverfahren von ausschlaggebender Bedeu-
tung (Abb. 2).
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Abb.  2:  Signalverlauf eines mit anti-

Glucoseoxidase beschichteten SAW-Biosensors.

Um die unspezifische Anbindung des Enzyms an

den Sensor zu unterdriicken, wurden die entspre-

chenden Anbindungsstellen auf der Sensorober-

fldche vorbehandelt.
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3. Anwendungen in der Gasanalytik

Nachdem die Basisentwickiungen erfolgreich ab-
geschlossen und die prinzipielle Machbarkeit de-
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monstriert werden konnte, folgen gemeinsam mit
industriellen Kooperationspartern Waeiterentwick-
lungen dieser funktionsfahigen Labormuster zu
Produkten am Markt. Im Falle der Gasanalytik sind
dabei zwei auf unterschiedlichen Prinzipien basie-
rende Gasanalysesysteme in der Entwickiung, die
fur differierende Einsatzfelder optimiert werden.
Denn es besteht groBter Bedarf, sowohl einzeine
Gase als auch Gaskollektive wie Aromen oder
Gerliche schnell zu identifizieren und zu quantifi-
zieren, um Gefahrenzustédnde zu erkennen, che-
mische ProzeBablaufe zu verfolgen oder auch
Luftqualitat zu bewerten.

3.1 MeBsysteme auf Basis von Oberflé-
chenwellenbauelementen (SAGAS)

Die weiter oben beschriebenen Oberflachenwel-
lenbauelemente (SAW-Sensoren) werden durch
die Beschichtung mit Gas adsorbierenden Filmen
fur die Gasanalytik tauglich [5]. Ein Array aus acht
unterschiedlich beschichteten SAW-Sensoren ist
Herzstiick der Geratefamilie "SAGAS" (Surface
Acoustic Wave Aroma and Gas Analyse System).
Die drei verschiedenen, bisher entwickelten Gera-
tetypen sind den jeweiligen Bedlrfnissen der ins
Auge gefaBten Applikation angepaBt. Z.B. wurde
bei ,SAGAS uControl* ein Mikroprozessor inte-
griert, so daB3 ein stand-alone-Betrieb ohne Perso-
nalcomputer moglich wird. Die Auswertung der
Sensorsignhaimuster erfolgt mit Hilfe eines neuro-
nalen Netzes, das neben der qualitativen auch die
guantitative Analyse von Gasgemischen erlaubt.
3.2 MeBsysteme auf Basis von Metalloxid-
filmen (KAMINA)

Um die Nachfrage nach Gassensorik in Massen-
produkten zu befriedigen, wurde das Mefsystem
KAMINA ("Karlsruher Mikronase") basierend auf
elektrisch leitfahigen Metalloxidfilmen bestehend
aus einem Array von Sensorelementen aufgebaut
[6]. Durch eine geeignete Auswertung mittels neu-
ronalen Netzen ist der Einsatz in vielfaltigen An-
wendungsgebieten mdglich. Da die verwendeten
Sensormaterialien (SnO,, WOQO3;, Fex03) eine ein-
geschrénkte Selektivitat aufweisen, wurde bei die-
ser Entwicklung ein neuartiges Prinzip eines Multi-
sensorsystems erprobt. Auf einem 9 x 10 mm?
groBen Siliziumplattchen wurde durch Unterteilung
eines Dunnschichtmetalloxidfeld mit Elektroden-
streifen eine Vielzahl von Sensorelementen gebil-
det. Dabei konnte durch den lateraien Gradienten
einer oder mehrerer Sensorgréf3en ein Feld unter-
schiedlich selektiver Sensoren realisiert werden.
Zu dieser Sensordifferenzierung dienen dabei ein
Gradient der Sensortemperatur oder die Be-
schichtung der Sensoren mit einer glaskerami-
schen Membran variierender Dicke. Derzeit wer-
den im Auftrag von Industriekunden die Gasanaly-




sesensoren (,elekironische Nasen“) auf unter-
schiediichste Applikationen angepaft.

4. Anwendungen in der Analytik von Fllssig-
keiten

Dem allgemeinen Trend in der instrumentellen
Analytik in Richtung weiterer Miniaturisierung fol-
gend, stellt die Entwickiung von Systemen mit
Probenhandhabung, die gleichzeitig zur Messung
in kleinsten Volumina fahig sind, eine groBe Her-
ausforderung dar. Eine der treibenden Kréfte fir
diesen Trend der Verkleinerung analytischer MeB-
geréte ist der Wunsch, den Abfall an Chemikalien
und den Zusatz von Hilfschemikalien bei der Ana-
lyse zu reduzieren. Ein weiterer wichtiger Grund fiir
die Miniaturisierung liegt darin begrindet, daB in
speziellen Anwendungen (z.B. biomedizinische
Untersuchungen der Metabolismen und Si-
gnallbertragungen in einzelnen Zellen) nur extrem
kieine Probenvolumina verfligbar sind.

In diesem Teilvorhaben werden vor allem spektro-
skopische Analyseverfahren eingesetzt, um durch
Miniaturisierung die Zuverlassigkeit zu steigern und
das Probevolumen drastisch zu reduzieren.

4.1 Evanescent Field Absorbance (EFA)
Sonde

Werden integriert-optische Lichtwellenieiter mit
geeigneten Polysiloxanen beschichtet, so ist die
Analytik apolarer organischer Verunreinigungen in
wéssrigen Loésungen durch NIR (Nahinfrarot)-
Spektroskopie maoglich. Dabei absorbieren die im
Polymerfilm angereicherten Substanzen das aus
der lichtleitenden Schicht austretende Licht. Ziel
dieser Entwicklung war es, eine zum makroskopi-
schen Gerét [7] vergleichbare Nachweisempfind-
lichkeit des miniaturisierten MeBaufbaus (Abb. 3)
Zu erreichen.

Abb. 3: Integriert-optische EFA-Sonde. Auf dem
Glaschip befindet sich eine schleifenférmige
Wellenleiterstruktur mit einer Wechselwirkungs-
strecke von 56 cm. Der Durchmesser des Chips
betrédgt drei Zoll.
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Darliber hinaus sollte der Mikrosensor mit ent-
sprechenden miniaturisierten Komponenten (Mi-
krospektrometer und miniaturisierte Lichiquelle) zu
einem kompletten Analysegerdt kombiniert wer-
den. Eine Steigerung der Nachweisempfindlichkeit
war durch ein schleifenférmiges Design des inte-
griert-optischen  Lichtwellenleiters (Wechselwir-
kungstrecke: 56 cm) mdglich. Wie Abbildung 4
zeigt, war die integriert-optische MeBsonde mit
einer Nachweisgrenze von 1,3 ppm flir Trichlore-
thylen in Wasser genauso leistungsstark wie die
makroskopische (Lichtwellenleiterspule mit 12 m
Wechselwirkungsstrecke) [8].
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Abb. 4: Kalibrationskurven verschiedener inte-
griert-optischer EFA-Sonden fir Trichlorethen.
Zum Vergleich wurde die Kennlinie fiir eine kon-
ventionelle EFA-Faseroptik-Sonde mitaufgenom-
men (gestrichelte Kurve).

Trichlorethenkonzentration [mmol I

Der Ausbau zum kompletten Analysegerat wird
dann erfolgen, wenn von Seiten der Industrie ein
Bedarf an einer miniaturisierten MeBmimik basie-
rend auf diesem Prinzip absehbar ist.

4.2 Thermische Linse

Photothermische Verfahren haben sich als nach-
weisstarke Verfahren in der Pestizidanalytik erwie-
sen. Da das eigentiiche MeBvolumen nur durch
den Strahldurchmesser der eingesetzten Licht-
quellen (Laser: 10-100 um) begrenzt wird, ist diese
Methode pradestiniert fir den Nachweis in Proben-
volumina, die nur einige wenige Nanoliter betra-
gen. Durch diese extrem kieinen MeBvolumina
sind die photothermischen Methoden flir die An-
wendung als Detektor fur die Kapillarelekirophore-
se mit Kapillardurchmessern zwischen 25 bis 250
Hm geeignet [9]. Es konnte ein miniaturisierter
MeBkopf von 2 x 2 x 2 em® als Detektoreinheit
aufgebaut werden. Dieser Wiurfel enthdlt neben
der Trennkapillare Aufnahmen fir Lichtleiter, (iber
die das Anregungslicht bzw. Priflicht zur Mef3stelle
geleitet werden. Der robuste, miniaturisierte Auf-
bau erlaubt reproduzierbare Messungen ohne
langwieriges Nachjustieren der Lichtleiter.




4.3 Miniaturisierte

sche MeBzelle

spektroelektrochemi-

Um Struktur- und Funktionseigenschaften von
Proteinen zu untersuchen, die redox-gebundene
Konformationsénderungen zeigen, hat sich die
Fourier Transformation Infrarot (FTIR)-
Spektroelektrochemie bewéhrt. Fiir diese Methode
wurde eine neuartige MeBzelle entwickelt, die die
Vorteile von kommerziell erhéltlichen Mefzellen
fOr die FTIR-Spektroelektrochemie in sich vereinigt
[10]. Die mit mikrotechnischen Verfahren herge-
stellte Klivette (Abbildung 5) ist einfach handhab-
bar und gleichzeitig gut zu reinigen bzw. beinhaltet
das Potential flir den einmaligen Gebrauch (preis-
werte Herstellung). Die Einheit ist vollstandig aus
mikrostrukturierten Siliziumteilen aufgebaut, die
mit den fUr die Spektroelektrochemie notwendigen
Elektroden versehen wurden. Diese sind aus Platin
und Gold und werden mittels UV-Lithographie und
Sputtern mikrostrukturiert auf einem Teil der MeB-
zelle aufgebracht.

Abb. 5: Spektroelektrochemische MeBzelle fir
FTIR-Differenz-Spektroskopie von Proteinen be-
stehend aus zwei mikrostrukturierten Si-Teilen.
(Kleines Bild links: Detailaufnahme der Kanal-
struktur; kleines Bild rechts: Detailaufnahme der
gitterférmigen Goldelektrode).
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Abb. 6: FTIR-Differenzspektren von Cytochrom c.
Die erste Messung (oberes Spektrum) wurde mit
der Si-Mikrozelle aufgenommen und im Vergleich
dazu dieselbe Messung mit einer konventionellen

MeBzelle (unteres Spektrum) durchgefiihrt.
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Die kanalartige Struktur im zweiten Teil sorgt nach
dem Zusammenfligen flr eine reproduzierbar
einstellbare Diinnschichtzelle (Optische Weglan-
ge: 10 ym). Durch Kapiliarkréfte befillt sich diese
MeBzelle in kurzer Zeit (3 s) selbst. Die Spekiren,
die mit der neuen Zelie erhalten werden, sind
identisch mit solchen, die in konventionellen Mef3-
zellen aufgenommen wurden (Abb. 6).

Mégliche Anwendungen dieser MeBmethode lie-
gen in der klinischen Diagnostik, z.B. um geneti-
schen Anaemien (d.h. Haemoglobin-Mutationen)
festzustellen.

5. Applikations- und Demonstrationsiabor

Fir die anwendungsorientiete Erprobung und
Prasentation der Entwicklungen aus diesem Ar-
beitsthema gegeniber kommerziellen Interessen-
ten wurde ein gesondertes Labor geschaffen. Die-
ses verfigt Uber standig einsatzbereite Sensorsy-
steme, um kurzfristig und Uberzeugend die Lei-
stungsfahigkeit der entwickelten Systeme demon-
strieren zu kénnen. Dazu wurden Vorfihreinrich-
tungen aus dem zu prasentierenden Sensorsy-
stem und flexible Probenahmeeinrichtungen mit
Mischsystemen flr die Herstellung von Modell-
gasproben sowie Referenzanalytik ausgeristet. Da
vor der Anwendung einer chemisch-analytischen
Entwicklung in der Regel Adaptionen an den je-
weiligen Zweck unumganglich sind, soll mit der
Ausristung dieses Labors auch die applikation-
sorientierte Entwicklung der Analysesysteme zur
Anwendungstreife unterstiitzt werden.

6. Ausblick

MeBsysteme, die auf Mikrosensoren basieren,
erdffnen neue Felder in der chemischen Analytik.
Dazu mussen die Empfindlichkeit und Selektivitat
sowie die Zuverlassigkeit der Mikrosensoren ver-
gleichbar sein mit derzeit auf dem Markt erhéltli-
chen makroskopischen Analysesystemen. Um
dieses Ziel zu erreichen, ist es notwendig, bereits
in einem frihen Stadium der Entwicklung mit An-
wendern und Herstellern zusammen zu arbeiten.
Darliber hinaus missen neue Prinzipien unter-
sucht werden, um auch in Zukunft Alternativen fur
die derzeit gebrduchlichen Gerate anbieten zu
kdnnen. Wenn Mikrosensoren unter Anwen-
dungsaspekten entwickelt werden, wird es auch
einen wachsenden Markt fir Mikrosensor-
gestlitzte MeBgerate in der chemischen Analytik
geben.
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Physikalische Mikroaktorik und -sensorik fiir Anwendungen in der
allgemeinen MeB- und Regeltechnik, Verkehrs- und Verfahrenstechnik

Otto F. Hagena
Institut fur Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Die Arbeiten zur physikalischen Mikroaktorik und -sensorik sind seit 1996 in einem eigenen strategi-
schen Anwendungsfeld zusammengefaBt. Dieser Beitrag beschreibt die dabei untersuchten Aktor-
und Sensorkonzepte und die wesentlichen Anwendungsbeispiele. Die praktische Umsetzung der
Forschungsarbeiten in industrielle Produkte ist in diesem Bereich noch auf die Auslieferung von
Prototypen beschrankt. Die erzielten Leistungsdaten der auf unseren Aktoren/Sensoren aufbauen-
den Mikrosysteme und der Entwicklungsstand bei der Fertigung lassen erwarten, daB3 der industrielle
Einsatz erreicht werden wird. Dies gilt insbesondere fiir fluidische Komponenten und fir Inertialsen-

soren.

1. Einleitung

Bei der Strukturierung der F&E-Arbeiten des
Projektes Mikrosystemtechnik (PMT) in unter-
schiedliche strategische Anwendungsfelder wur-
den im Vorhaben ,Physikalische Mikroaktorik und
-sensorik die Arbeiten zusammengeflihrt, die auf
den praktischen Einsatz der im Zentrum entwik-
kelten Aktor- und Sensorkonzepte gerichtet wa-
ren. Bei der groBen Zahi der in der Anlaufphase
des PMT untersuchten Aktorkonzepte, bei denen
die Entwickiung oft bis zu Funktionsmustern
flhrte, wurde inzwischen die weitere Entwickiung
auf die besonders aussichtsreich erscheinenden
Typen konzentriert. Uber deren Anwendungs-
méglichkeiten in den Bereichen allgemeine MeB-
und Regeltechnik (LIGA-Aktoren, FGL-Aktoren),
Verkehrstechnik (Inertialsensoren) und Verfah-
renstechnik (Pumpen, Ventile, Drucksensoren)
wird bei diesem Statuskolloguium in vier Fach-
vortragen und mit acht Exponaten im Detail be-
richtet. Hier soll zunachst ein allgemeiner Uber-
blick lber die Arbeiten seit dem letzten Status-
kolloguium gegeben werden.

2. Allgemeine MeB- und Regeltechnik

Unter diesem Sammelbegriff sind die folgenden
Vorhaben zusammengefafBt:

o Weiterentwicklung der LIGA-Aktorik
(elektrostatischer Motor, elektromagnetischer
Aktor, Piezo-LIGA,)

e Mikrosysteme mit planaren
(Ventilantrieb, Linearaktor)

FGL-Aktoren

o Mikrostrukturierte Uitraschallwandier
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2.1 LIGA-Aktorik

Bei der LIGA-Aktorik sind seit der ersten Demon-
stration der dazu erforderlichen beweglichen
LIGA-Strukturen (Opferschichtechnik) die unter-
schiedlichsten Aktor-Konzepte auf ihre Eignung
far mikrotechnische Anwendungen hin untersucht
worden. Von besonderer Bedeutung war dabei
jeweils die Einbindung des Aktors in ein umfas-
senderes Mikrosystem, z. B. ein elektrostatisch
angetriebener Linearaktor zum Verstellen des
Spiegels eines mikrooptischen Schalters [1,2].

Wahrend die Nutzung elektrostatischer Krafte
praktisch nur flr Mikroakioren interessant ist, las-
sen sich elektromagnetische Mikroaktoren als mi-
niaturisierte konventionelle magnetische Kreise
betrachten. Sie ermdglichen deutlich héhere
Krafte und wurden auf Anwendungen als
Schaltrelais oder mechanisches Stellglied hin
untersucht [3,4]. Der Einsatz dieser Aktoren
(erreichte Daten: Stellwege um 0,1 mm, Kréfte
um 20 mN) wurde in engem Kontakt mit potenti-
ellen Kunden fiir unterschiedlich ausgelegte Sy-
steme untersucht. Ein konkretes Einsatzgebiet
zeichnet sich in der Mikrooptik ab, wo ein elek-
tromagnetisch angetriebener Chopper zur Emp-
findlichkeitssteigerung eines |R-Spekirometers
vorgesehen ist [5].

Rotierende LIGA-Sysieme als elektrostatischer
Motor [6] sind flr spezielle Anwendungen weiter-
entwickelt worden. Im Rahmen des EG - Projek-
tes IMICS wurde ein LIGA-Motor fir den Antrieb
von medizinischen Schneidwerkzeugen gebaut
[7]. Eine Weiterentwicklung dieses Motortyps ist
als rotierender Aktor zum Verstellen der Spiegel
einer optischen N x N Schaltmatrix vorgesehen




[8]. Ein weiteres rotierendes Aktorelement stelit
die Mikroturbine dar, die ebenfalls im Rahmen
des IMICS-Projektes zunéchst fiir den medizini-
schen Einsatz entwickelt wurde [9], aber natirlich
auch in anderen Gebieten eingesetzt werden
kann. Bei einem Systemdurchmesser von 2,5
mm wurden mit Wasser als Antriebsmedium ein
Drehmoment von 7,6 uNm und eine mechanische
Leistung von 42 mW erreicht. Ein Beispiel flr
einen fluidisch betriebenen Linearaktor ist der
Kolbenaktor , eingesetzt in einem LIGA-Mikro-
system zur Messung mechanischer Eigenschaf-
ten [10] und als oszillierender Kolben [11]. Bei
einem Kolbenquerschnitt von 0,2 x 0,5 mm2 er-
reicht man bei einem Differenzdruck von 1 bar
eine Aktorkraft von 10 mN.

Einen neuen Aktor-Typ stellt der LIGA-Piezoaktor
dar, eine Kombination von LIGA-Biegelementen
auf einem Piezosubstrat [12]. Er nutzt die Tatsa-
che aus, daB die bei einem Piezokristal unter
dem EinfluB eines elektrischen Feldes beobach-
tete geringe Ausdehnung in Feldrichtung in der
dazu senkrechten Ebene zu einer kleinen Kon-
traktion fihrt. Diese Kontraktion wird z.B. bei dem
sogenannten Moonie-Aktor dazu genutzt [13], in
einer bimorphen Anordnung aus einer Piezo-
scheibe und einer mit ihr am Rand verbundenen
Metallmembran eine wesentlich verstarkte Aus-
lenkung der Membran zu erzeugen. Der Liga-Pie-
zoaktor benutzt statt einer Membran z.B. einen
mit LIGA-Technik strukturierten Biegebalken, der
an seinen Enden mit dem Piezo verbunden ist
und auf die Kontraktion des Piezo unter elektri-
scher Spannung mit einer Ausbeulung reagiert.
Diese Kombination der schnellen Ansteuerbarkeit
des Piezo mit der freien lateraien Strukturierbar-
keit von prazisen LIGA-Komponenten verspricht
schon jetzt eine Reihe von interessanten Anwen-
dungen, z. B. bei mikrooptischen Systemen [8,
12]. Die weitere Entwicklung dieser Aktoren er-
fordert die Verfligbarkeit spezieller groBflachiger
Vielschicht-Piezosubstraten, bei denen die
Strukturierung der metallischen Zwischenlagen
bereits auf die Abmessungen der Aktoren abge-
stimmt ist. Dies erméglicht die gieichzeitige Ferti-
gung einer Vielzahl von Aktoren auf einem
Substrat, die mit gegentliber Monolayer-Substra-
ten deutlich kleineren Steuerspannungen betrie-
ben werden kénnen.

2.2 FGL-Aktorik

Der Einsatz von Formgedéachtnis-Legierungen
(FGL) als Funktionswerkstoff von Aktoren ist im
Vergleich zu anderen ,smart materials“ insbeson-
dere wegen der gro3en Kréfte und Auslenkungen
flr mikrotechnische Anwendungen von Interesse
[14]. Wird dieses Material durch auBere Kréfte
zunéchst verformt, dann erfolgt bei Erwérmung
Uber eine charakteristische Umwandiungstempe-
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ratur hinaus eine Ruickstellung in den Ausgangs-
zustand, wobei gegen die &uBeren Krafte Arbeit
geleistet wird. Die Arbeiten innerhalb des PMT zu
diesem Thema konzentrieren sich auf die Unter-
suchung planarer Aktorkonzepte, die auf gesput-
terten Filmen bzw. diinn gewalzten Blechen auf-
bauen. Nachdem in der Vergangenheit Untersu-
chungen zur Herstellung, Strukturierung und Cha-
rakterisierung der verschiedenen Materialvari-
anten im Vordergrund standen [15-18], sind inzwi-
schen unterschiedliche Aktoren entwickelt, gebaut
und anwendungsnah getestet worden [19,20]. In
Einzelfallen wurden konkrete Anwendungen fir
FGL-Aktoren mit Interessenten aus der Wirtschaft
diskutiert und Labormuster fiir Tests ausgeliefert.

Die bisherigen Aktorentwicklungen waren darauf
gerichtet, daB bei der Einbindung des eigentli-
chen Aktorelementes in das jeweilige System,
z.B. in ein Mikroventil, die schon bisher im PMT
eingesetzten Technologien genutzt werden
konnten. Dies gilt speziell flir die Kompatibilitat
mit dem AMANDA-ProzeB3, bei dem z.B. spritz-
gegossene Ventilkdrper und mikrostrukturierte
Kunststoffmembranen eingesetzt werden [21]. Ein
besonderes Problem stellt dabei die Einbindung
von Dinnfilmaktoren aus gesputtertem TiNi dar.
Bei ihrer Konditionierung sind Temperaturen von
550 °C erforderlich. Um diese Dinnfilmaktoren
zusammen mit Kunststoffmembranen einsetzen
zu koénnen, werden die Filme unter Zwischen-
schaltung einer Opferschicht auf einem Kera-
miksubstrat aufgesputtert, konditioniert und an-
schlieBend strukturiert. Nach Herauslosen der
Opferschicht erhalt man freitragende FGL-Bau-
teile, die anschlieBend im Nutzen mit entspre-
chenden Kunststoffmembranen bzw. Gehause-
teilen verklebt werden [20].

Ein wichtiger Gesichtspunkt bei der Auslegung
gerade auch von FGL-Bauteilen ist das Einhalten
bestimmter Maximalwerte von mechanischer
Spannung und Dehnung, weil nur dann ein rever-
sibler Betrieb {iber viele Lastwechsel mdglich ist.
Um lokale Spannungs/Dehnungsspitzen zu ver-
meiden, muf die Formgebung des FGL-Bauteiles
an die jeweilige mechanische Belastung ange-
paBt werden (Gestaltsoptimierung). Diese Opti-
mierungsaufgabe 143t sich in Einzelfallen analy-
tisch Iésen, erfordert aber in der Regel den Ein-
satz daflr entwickelter Spannungs-Optimierungs-
programme [22]. Am Beispiel des FGL-Aktors
zum Antrieb eines Ventils konnte gezeigt werden,
daf3 durch die Spannungsoptimierung die Span-
nung um etwa den Faktor 5 gesenkt werden
konnte. Dies erhdht die Lebensdauer bzw. den
zuganglichen Belastungsbereich [20]. Die bisher
erreichten Schaltdriicke von 4,5 bar lassen sich
bei Bedarf durch geringe Anderungen am Ventil
auf ca. 20 bar steigern [19]. Neben Aktoren fiir
den Antrieb von Ventilen — Kraft-Weg senkrecht




zur Substratebene — sind auch Linearaktoren
entwickelt worden, die zum Feinpositionieren von
z.B. optischen Komponenten genutzt werden
kénnen [19]. Die erzielbaren Stellwege hangen
von der jeweiligen mechanischen Vorspannung
ab, wobei erneut durch Gestaltsoptimierung
Spannungsspitzen im Material vermieden
werden. Je nach Ausflihrung wurden mit den 4
mm breiten Stellgliedern Stellwege zwischen 200
und 600 pm und Kréafte bis zu 100 mN erreicht.

FGL Aktoren werden durch die Temperatur des
Materials gesteuert. Die Erwarmung durch direk-
ten Stromdurchgang ist dabei eine besonders
einfache, leicht zu steuernde Methode. Wenn als
Ergebnis der Gestaltsoptimierung stark unter-
schiedliiche = Materialquerschnitte  vorliegen,
kommt es zu einer entsprechend unterschiedli-
chen Wéarmefreisetzung. Bei der Auslegung der
Heizung ist daher zu beachten, daB die Tempe-
ratur der Gebiete mit kleinem Querschnitt keine
unzuldssig hohen Werte annimmt. Analog zu
anderen thermisch gesteuerten Aktoren — Bime-
tall, thermo-pneumatischer Aktor — kann es von
Vorteil sein, die Heizleistung anfangs wesentlich
héher zu wahlen als zur Aufrechterhaltung des
stationdren Zustandes notig. Der héhere Steue-
rungsaufwand bewirkt dann ein schnelieres Errei-
chen der Schalttemperatur. In umgekehrter
Richtung ist eine aktiv beschleunigte Abkiihlung
zwar denkbar, ware aber sehr aufwendig.
SchiieBlich muB3 noch erwéhnt werden, daB die
Schaltzeiten natlrlich dadurch stark reduziert
werden, daf3 z.B. beim Linearaktor nur ein Teil
des moglichen Stellweges genutzt wird [19].

2.3 Ultraschallwandler

Ultraschallwandier werden in vielen Bereichen
der Technik mit Erfolg eingesetzt. Wichtig sind
dabei Verbundanordnungen aus der eigentlichen
Piezokeramik und einer Polymermatrix. Fir die
von der Anwendungsseite nachgefragte Miniatu-
risierung dieser Strukturen ist in Karlsruhe als
Formgebungsverfahren das Préagen von PZT-Fo-
lien entwickelt worden [23]. Der erreichte Ent-
wicklungsstand erlaubt die Fertigung von PZT-Ar-
rays, bei denen die lateralen Abmessungen der
Séulen bei 30 ym und die Aspektverhéltnisse bei
etwa 5 liegen [24)].

3. Verkehrstechnik

Die Verkehrstechnik, insbesondere soweit sie den
PKW-Bereich betrifft, ist schon heute ein bevor-
zugtes Einsatzgebiet fir Mikrosysteme. Vor allem
zur Motor- und Fahrwerksteuerung werden eine
Vielzahl von Sensorsystemen eingesetzt, und ihre
Verfligbarkeit ist ein wichtiger Beitrag einmal zur
technischen Leistungsfahigkeit des modernen
Kraftfahrzeuges, zum anderen zur Reduzierung
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der Fahrzeugmasse und zur Erhéhung der Zu-
verlasigkeit.

Im Rahmen des PMT liegt bei den physikalischen
Sensoren fur den Verkehrsbereich der Schwer-
punkt bei der Entwicklung von Inertialsensoren, d.
h. von Beschleunigungssensoren und von Gyro-
metern (Drehratensensoren), mit der Zielvorstel-
lung der Entwicklung einer Navigationsplattform,
mit der in allen Raumrichtungen die Beschleuni-
gungen und Drehraten gemessen werden kénnen.
Basiskomponente ist dabei der LIGA-Beschleuni-
gungssensor, der bereits beim 1. Statuskollo-
quium 1993 in der Ausflihrungsform mit Tempe-
raturkompensation vorgestelit wurde [25]. Beim
zweiten Statuskolloguium 1995 wurde ein aus
diesen Bausteinen aufgebautes triaxiales MeB-
system erfolgreich vorgestellt [26], erste Prototy-
pen waren an Kunden ausgeliefert.

Angesichts ungeniigender Ausbeuten beim Her-
stellungsprozeB, bei dem es beim Atzen der Op-
ferschicht zu einem Haftungsversagen kam,
wurde die weitere Fertigung von Systemen zu-
nachst zurlckgestellt und der Schwerpunkt der
Arbeiten auf die Erarbeitung einer zuverldssigen,
stabilen, reproduzierbaren ProzefBtechnologie
gelegt. Diese Arbeiten stehen kurz vor einem er-
folgreichen Abschluf3. Parallel dazu wurde damit
begonnen, die Voraussetzungen flr die Herstel-
lung der Beschleunigungssensoren Uber einen
Abformprozef3 zu schaffen.

Anders als bei der Abformung z. B. des Mikro-
spektrometerbausteines, bei dem das Endprodukt
ein isoliertes mikrostrukturiertes Kunststoffteil ist,
missen bei der Herstellung beweglicher Mikro-
komponenten mit elektrischen Anschllissen durch
Abformung folgende Teilschritte erfolgreich kom-
biniert werden:

a) Strukturierung des Substrates (Leiterbahn-
ebene, Opferschicht) und Aufbringen der
Pragemasse

b) Pragen der Struktur nach Justierung von
Pragewerkzeug zur Substratstruktur (positio-
niertes Pragen)

c) Entfernen der Restschicht im Strukturgrund
durch reaktives lonenétzen (RIE)

d) Galvanisches Aufflillen der Strukturen (z.B.
Ni, FeNi, Cu)

e) Auflésen des Resist, Atzen der Opferschicht.

Bezliglich der Teilschritte a), b) — positioniertes
Pragen — zeigten die ersten Versuche, daf3 zwar
die geforderte Positioniergenauvigkeit erreicht
wurde [27] , aber daB flr gute Ausbeuten die
Pragetechnik verbessert werden muBte. Im
Rahmen des BMBF-Verbundprojekies PROBE
[28] wird gemeinsam mit Anlagenbauern,
Fertigungsunternehmen und Anwendern die




Technik der Produktion beweglicher
Mikrostrukturen  durch  Abformung  weiter
entwickelt. Ein erfolgreicher AbschluB dieser

Arbeiten wird flir 1998 erwartet.

Der Vergleich der ProzeBfolgen fir die
Herstellung der Beschleunigungssensoren (ber
Direkt-LIGA (Strukturerzeugung durch
Roéntgenstrahiung) bzw. Abformung zeigt, daf3 ein
GroBteil der Prozesse bei beiden Varianten gleich
ist. Die justierte Bestrahlung wird durch das
justierte Pragen mit anschlieBendem RIE-ProzeB
ersetzt. Ob also im Falle beweglicher Strukturen
der Vorteil einer kostengiinstigen Abformung
entscheidend wird, 4Bt sich gegenwaértig noch
nicht abschlieRend feststellen. Wesentlich flir das
eine oder andere Verfahren wird sein, ob z. B.
beim Pragen die groBere Freiheit in der Wahl des
Materials (Substrat, Opferschicht: keine
Vertraglichkeit mit den  Prozessen  der
Roéntgenstrahistrukturierung notwendig) oder bei
Direkt-LIGA die  Verfligbarkeit preiswerter
Bestrahlungsquellen Bedeutung erlangt.
Unabhéngig vom Ausgang dieser Frage fir die
Fertigung von Beschleunigungssensoren ist es
wichtig, daB beide Verfahren zur Industriereife
gefuhrt werden. Nur dann kann man sich auch fur
andere LIGA-Produkte flir das jeweils bessere
Verfahren entscheiden.

4. Verfahrenstechnik

In der Verfahrenstechnik liegt der Schwerpunkt
der Projektarbeiten auf der Herstellung fluidischer
Mikrosysteme mit der sogenannten AMANDA
ProzeBtechnik [29]. Dabei werden zunéachst
mikrostrukturierte Gehéuseteile durch Abformung
hergestellt  (SpritzguB,  HeiBpragen). Die
Sensor/Aktorkomponenten (Heizspiralen,
Dehnungsmefstreifen, Ventilmembranen) werden
mit Standardprozessen der Dunnschichttechnik
(Bedampfen, Spincoaten, optische Lithographie)

auf einer Tragermembran erzeugt. Diese
strukturierte Membran wird mit den
Gehauseteilen  durch  Klebtechniken  zum
Mikrosystem verbunden.

4.1. Mikropumpen

Die  AMANDA-Mikropumpen der ersten

Generation, bei denen die Férderung des Gases
durch gepulste Erwarmung des Fordergases
erfolgt, sind bereits in Kleinserein gefertigt und
als Muster an viele Kunden ausgeliefert [29]. Da
das thermische Antriebskonzept hinsichtlich der
erzielbaren Kompressionsverhéltnisse Grenzen
setzt, wird flir die Erzielung hoherer Driicke an
einer zweistufigen Pumpe gearbeitet. Die ersten
Ergebnisse sind mit Forderraten um 90 pl/min =
1.5 mm3/s und Férderdriicken um 200 hPa sehr
befriedigend. Wesentlich ist, daf3 die Fertigung
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der zweistufigen Pumpen - abgesehen von
anderen Masken und Formwerkzeugen
keinerlei neue technologischen Entwicklungen
erfordert und daB Uber die parallele Fertigung im
Nutzen der Herstellungsaufwand klein ist.

Ein ganz anderes Pumpkonzept geht von der
Nutzung magnetostriktiver Schichten aus. Uber
die Verformung einer bimorphen Membran durch
ein magnetisches Wechselfeld bis zu 230 Hz
wurden far Methanol Durchsédtze von 5 mm?d/s
erzielt, allerdings bei einem Férderdruck von nur
5 hPa [30]. Da hier das Pumpkonzept einer
Membranpumpe vorliegt (Volumenanderung der
Pumpkammer), sind bei Anpassung der
Pumpkammer-Geometrie an die Ausienkung der
Membran auch deutlich héhere Férderdriicke zu
erwarten. Es ist maoglich, daB die weitere
Entwicklung mit Prozef3schritten der AMANDA-
Linie und integrierten Magnetspulen kombiniert
werden kann.

4.2 Mikroventile

Bei den AMANDA-Mikropumpen sind fir den Ein-
und  AuslaB  einfache Rickschlagventile
vorhanden, deren Schlief3verhalten wesentiich
durch die elastischen Eigenschaften der
Membran und eine eventuelle Vorspannung
bestimmt  wird. Fir andere fluidische
Anwendungen sind dagegen Ventile erforderlich,
die von auBen gezielt gedffnet bzw. geschlossen
werden konnen. Beispiel fir den praktischen
Einsatz  solcher Ventile ist z.B. das
Positioniersystem zur Lagesteuerung einer
Katheterspitze Uber aufblasbare Luftkissen [9].
Hier wird der Ventilsitz {ber eine thermisch
betatigte Membran geschlossen. Wahrend bei
dieser Bauart der aktive Zustand des Ventils nur
durch Energiezufuhr aufrechterhaiten werden
kann, sind gerade in der Mikrosystemtechnik
solche Ventile von Interesse, die nur fir den
eigentlichen Schaltvorgang Energiezufuhr
bendtigen. Flr solche bistabilen Ventile wurde als
Losung eine unter Druckspannung stehende
Dichtmembran entwickelt, die zwei stabile Lagen
hat und deren Fertigung ebenfails (ber den
AMANDA - Prozef3 erfolgen kann [31]. Flr den
industriellen Einsatz ist hier wie auch bei den
Mikropumpen wichtig, daf3 durch entsprechende
Versuchsreihen die Dauerbelastbarkeit
nachgewiesen werden konnte [29].

4.3 Drucksensoren

Empfindliche Druckaufnehmer in Si-Technik sind
bereits bis zu kleinen Abmessungen auf dem
Markt verflgbar. FlUr die Nutzung im
Zusammenhang mit z.B. der Mikropumpe war es
jedoch erwlinscht, die Fertigung der Sensoren in
den AMANDA - Prozef3 integrieren zu kénnen.
Entsprechende Entwicklungsarbeiten haben zu




Differenzdruckaufnehmern aus Kunststoff auf der
Basis von Gold-DehnungsmeBstreifen gefiihrt,
bei denen mit einer Sensorflaiche von <1 mm
Durchmesser der flr die Pumpe wichtige
Druckbereich von 0 - 250 hPa abgedeckt wird.
Mit kleinen Anderungen am Sensorelement
lassen sich die MeBbereiche bis 1000 hPa bzw.
25 hPa erweitern. Diese Sensoren sind auch als
Einzelelemente und als FluBsensoren einsetzbar
[29]. Bei positivem Ausgang der laufenden
Untersuchungen zur Stabilitat und
Serientauglichkeit dieser Sensoren sollten sie
Gber den engeren Bereich der AMANDA -
Mikropumpe hinaus Anwendungen finden.

5. Innovative Aktorkonzepte

Zuséizlich zu den bisher vorgestellten
Projektarbeiten wird im PMT an einer Reihe
kleinerer Vorhaben gearbeitet, die durchaus das
Potential einer spéteren praktischen Nutzung
haben: Im Bereich der Dinnschichtaktorik wird im
Rahmen eines EU-Projekies der Einsatz
magnetischer Schichten fur lineare wie rotierende
Antriebe untersucht [32]. Die bei den Arbeiten am
FGL-Ventii gewonnenen Erfahrungen - vgl.
Abschnitt 2.2 -- mit planaren FGL-Komponenten
werden fir die Entwicklung von Mikrogreifern
genutzt [19]. Auch die zunachst flir medizinische
Anwendungen entwickelten Mikrozangen aus
superelastischen NiTi-Drahten solien in diesem
Zusammenhang erwahnt werden [9]. Ein bisher in
der Mikro-Welt wenig bearbeitetes Aktorkonzept
stellt die Verwendung elektrorheologischer (ER)
Flissigkeiten fir fluidische Steuerungen dar, bei
der die Viskositatsanderung durch Anlegen eines
elektrischen Feldes ausgenutzt wird [33]. Der ER-
Effekt konnte noch in Strémungskanalen mit 40
um Spaliweite nachgewiesen werden, in einer
Brlckenanordnung aus vier Elementen ( =
Strémungswiderstanden)  wurden  Druckdiffe-
renzen von 2,5 bar erreicht, die flir Schaltzwecke
genutzt werden kénnen.

6. Ausblick

Die im Projekt Mikrosystemtechnik verfolgten Ar-
beiten zur Aktorik und physikalischen Sensorik —
darunter ist die Abgrenzung zu chemischen und
optischen Sensorsystemen zu verstehen — sind
gegenwaértig schwerpunktmafig auf Anwendun-
gen in der Fiuidik (AMANDA, FGL) und in der
Bewegungs-Sensorik (LIGA-Beschieunigungs-
sensor) ausgerichtet. Auf beiden Gebieten wird in
enger Wechselwirkung mit industriellen Anwen-
dern daran gearbeitet, die entwickelten
Prototypen zur Serienreife zu bringen. Zusétzlich
bleibt es wichtig, durch neue eigene Entwicklun-
gen und kritisches Auswerten der weltweit laufen-
den Forschungsanstrengungen auf diesem Gebiet
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die Grundlagen fir neue Prototypen und Produkte
zu schaffen.
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Entwicklung von Mikrostrukturapparaten fiir Anwendungen in der
chemischen und thermischen Verfahrenstechnik

Klaus Schubert
Hauptabteilung Versuchstechnik

Zusammenfassung

Neue Bauformen von Mikrostrukiurapparaten, die mit thermischen Leistungen im 200-kW-Bereich
das 10fache der Standard-Mikrostrukturapparate (ibertragen kénnen, und neuartige, statische Mikro-
vermischer wurden fiir chemische Prozesse entwickelt. Fiir Anwendungen mit aggressiven Medien
wurden die korrosionsbesténdigen Werkstoffe Hastelloy und Palladium in den Fertigungsproze der
Mikrostrukturapparate aufgenommen. Sicherheitstechnische Eigenschaften der Mikrostrukturappa-
rate, wie hohe Druckfestigkeit und explosionshemmende Wirkung der Mikrokanéle wurden experi-
mentell demonstriert. Beim mechanischen Mikrofertigungsverfahren konnten Fortschritte insbeson-
dere bei der Reduzierung der Herstellungskosten der Mikrostrukturapparate erreicht werden. Ein
spezielles Teiltechnikum flir die Herstellung von Prototypen und Kleinserien von Mikrostrukturappa-
raten ist fertiggestellt und in Betrieb. Ein Labor fir Applikationsuntersuchungen an Mikrostrukturap-
paraten ist im Aufbau. Verschiedene Mikrostrukturreaktoren wurden im Rahmen von wissenschaftli-
chen Kooperationen mit chemischen Prozessen erfolgreich erprobt. Die F+E-Arbeiten zur industri-
ellen Anwendung der Mikrostrukturapparate in der chemischen Produktion wurden planmagig und in
enger Zusammenarbeit mit dem Partner aus der chemischen Industrie durchgeflihrt. Mdégliche tech-

nische Anwendungsgebiete auBerhalb der Chemieproduktion werden aufgezeigt.

1 Einleitung

Mikrostrukturapparate wie Mikrowdrmelbertrager
und Mikroreaktoren fur chemische Prozesse, die
vom Forschungszentrum mit der Mechanischen
Mikrofertigung herstellbar sind, zeichnen sich aus
durch hohe spezifische innere Oberflachen, klei-
ne Verweilzeiten und hohe spezifische Warmelei-
stungen. Dadurch ist eine effektive Temperatur-
kontrolle der Prozesse méglich sowie eine sichere
Beherrschung von chemischen Reaktionen mit
groBen Warmeproduktionsraten. Hohe Druckfe-
stigkeit und explosionshemmende Wirkung der
Mikrostrukturapparate tragen zur Betriebssicher-
heit bei. Aufgrund dieser herausragenden Eigen-
schaften besteht das Potential, eine erhdhte Si-
cherheit, verminderte Umweltrisiken und Umwelt-
belastungen und eine bessere Wirtschaftlichkeit
bei chemischen und thermischen Prozessen der
Industrie zu erreichen. Weiterhin sind véllig neue
ProzeBflhrungen denkbar, die mit der konventio-
nelien Verfahrenstechnik nicht maéglich sind.

Die Vorteile einer ProzeBfiihrung mit Mikrostruk-
turapparaten missen abgewogen werden gegen-
Uber mdéglichen Nachteilen, die sich in der Praxis
ergeben koénnen. Hier muB besonderes Augen-
merk auf die Minimierung der méglichen Korrosi-
ons- und Ablagerungserscheinungen sowie der
Druckverluste der Fluide gelegt werden.

Die Eigenschaften und Potentiale sowie das auf
mechanischer Mikrofertigung beruhende Herstel-
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lungsverfahren der vom Forschungszentrum ent-
wickelten Mikrostrukturapparate fur verfahren-
stechnische Prozesse sind in friheren Verdffent-
lichungen dargestelit [1]-[10].

Bei den Arbeiten zu den Mikrostrukturapparaten
flr chemische Prozesse besteht eine vertragliche
Zusammenarbeit mit einem Parther aus der che-
mischen Industrie mit dem Ziel, die vom For-
schungszentrum entwickelte Technologie fir die
Herstellung von chemischen und pharmazeuti-
schen Produkten einzusetzen.

Die ldee, Mikrostrukturreaktoren flir eine zukinf-
tige chemische Produktion einzusetzen, wurde in
den letzten Jahren auch von vielen anderen For-
schungsstellen, national und international, aufge-
griffen, insbesondere von dem Institut flir Mikro-
technik Mainz, das inzwischen vielféltige Aktivi-
taten auf diesem erfolgversprechendem Gebiet
gestartet hat und mit dem das Forschungszen-
trum im Rahmen eines BMBF-Vorprojektes lber
Grundlagenuntersuchungen zu chemischen Mi-
kroreaktoren zusammenarbeitet.

Die anwendungsorientierten Atrbeiten des For-
schungszentrums auf dem Gebiet der verfahren-
stechnischen Mikrostrukiurapparate werden in-
nerhaib des Projekts Mikrosystemtechnik im
Rahmen des strategischen Anwendungsfeldes
Mikroverfahrenstechnik mit einem dazugehérigen
Teiltechnikum fur die Herstellung der Mikrostruk-
turapparate durchgefiihrt. An den Arbeiten sind



das Institut fur Mikrostrukturtechnik, das Institut
flir Materialforschung 1!l und die Hauptabteilung
Versuchstechnik beteiligt.

Seit dem letzten Statusbericht des PMT im No-
vember 1995 [8] sind bei der Mikroverfahren-
stechnik folgende Ergebnisse und Fortschritte
erzielt worden, die im vorliegenden Bericht zu-
sammengestellt sind. Der Bericht wird durch ei-
nen weiteren Beitrag zu diesem Statuskolloquium
ergénzt, der sich speziell mit den Vorteilen von
Mikrostrukturreaktoren flr katalysierte chemische
Prozesse und mit den erforderlichen Katalysator-
systemen befaf3t [16].

2 Neue Bauformen von Mikrostrukturap-
paraten fiir chemische und thermische
Prozesse

2.1 Mikrostrukturreaktoren/Mikrowarme-

{ibertrager

Die Abb. 1 zeigt den Querschnitt durch einen
Mikrostrukturapparat in Kreuzstrombauweise, der
als reiner Wéarmelibertrager eingesetzt werden
kann oder als Reaktor fiir chemische Prozesse. In
diesem Fall wird die chemische Reaktion in den
Kanélen der einen Passage gefihrt, wéhrend die
Reaktionswarme (ber die Mikrokanéle der ande-
ren Passage aufgrund der hohen spezifischen
Warmeleistungen schnell und effektiv ab- oder
zugeflhrt werden kann.

Mit der in Abb. 1 gezeigten Mikrostruktur kénnen
bekanntlich in der Standard-Bauform in einem
wrfelférmigen Volumen von 1 cm? bis zu 8000
Mikrokanéie angeordnet werden und mit Wasser
als Testmedium bis zu 20 kW Warmeleistung
Ubertragen werden bei etwa 700 kg/h Wasser-
durchsatz pro Passage (z. B. [2], [3]).

Aufgrund von Anforderungen der Industrie nach
gréf3eren Einheiten mit gréBeren Durchsétzen
wurde ein Hochleistungs-Mikrostrukturreaktor in
Kreuzstrombauweise entwickeit und gebaut, der
in einem wirfelférmigen Volumen von 3 cm
Kantenldnge mit Wasser als Testmedium thermi-
sche Leistungen im 200-kW-Bereich Ubertragen
kann bei Durchséatzen von 7000 kg pro Stunde
und Passage.

Abb. 2 zeigt den Hochleistungs-Mikroreaktor in
der technischen Ausfithrung wie er an den Indu-
striepartner geliefert wurde, wo er mit einem
hochexothermen chemischen ProzeB erfolgreich
getestet wurde.

Die bisher vom Forschungszentrum entwickelten
Mikrostrukturapparate sind ais Kreuzstromer auf-
gebaut (vgl. Abb. 1 und 2).
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Abb. 1: Querschnitt durch einen mit der mechani-
schen Mikrofertigung hergestelliten metallischen
Mikrostrukturreaktor/Mikrowédrmelbertrager. Die
im Kreuzstrom verlaufenden Mikrokandle haben
Abmessungen von 70 um x 100 uym. Damit wer-
den spezifische Wéarmedurchgangsfldchen von
15000 m*/m® erreicht.

Abb. 2: Rechts im Bild ein ,Hochleistungs"-
Mikrostrukturreaktor aus Edelstahl mit thermi-

schen Ubertragungsleistungen im  200-kW-
Bereich mit Wasser als Testmedium. Links im
Bild zum Vergleich der bekannte ,Standard™
Mikrostrukturreaktor mit thermischen Uberira-
gungsleistungen im 20-kW-Bereich. Die wiirfel-
férmigen Mikrostrukturkdrper sind jeweils in Edel-
stahlgehduse mit vier Rohranschlissen vakuum-
dicht und (berdruckfest eingeschweif3t.

Fir bestimmte industrielle Anwendungen kénnen
Gegenstromapparate Vorteile im Vergleich zu
Kreuzstromapparaten bieten, z. B, hinsichtlich der
Temperaturfihrung. Daher wurden erste Proto-
typ-Mikrostrukturapparate in Gegenstrombauwei-
se entwickelt, gefertigt und mit Wasser als Test-
medium im 20-kW-Bereich getestet.




Abb. 3 zeigt einen Gegenstromapparat neben der
Standard-Bauform in Kreuzstrombauweise. Beide
Mikrostrukturapparate besitzen gleiche thermi-
sche Leistungen bis zu 20 kW. Das umbaute
Volumen des Gegenstromers ist wegen der kon-
struktiv aufwendigeren Zu- und Abflihrung der
Fluide gréBer als beim Kreuzstromer.

Abb. 3: Rechts ein neu entwickelter Mikrostruktur-
reaktor/Wérmelibertrager in Gegenstrombauwei-
se aus Edelstahl. Links zum Vergleich der stan-
dardisierte Kreuzstromapparat mit 1 cm® Bauvo-
lumen wie er in Abb 2 eingeschweif3t im Gehéduse

gezeigt ist.

b

2.2 Statische Mikrovermischer fiir chemi-

sche Prozesse

Die Vorteile und Potentiale der vom Forschungs-
zentrum entwickelten statischen Mikrovermischer
fir die effektive Vermischung unterschiedlicher
Fluide, z. B. bei schnellen und hoch exothermen
Gas- und Flussigkeitsphasenreaktionen sind be-
reits friher beschrieben worden (z. B. [6], [8], [9]).

Zusatzlich zu den beim Industriepartner bereits in
der Erprobung befindlichen Standard-
Mikrovermischern [10] wurden zwischenzeitlich
aufgrund industrieller Erfordernisse weitere neue
Bauformen entwickelt. Ein Beispiel davon ist in
der Schemazeichnung in Abb. 4 gezeigt {11]: In
dem Mischerbauteil werden die zu mischenden
Fluide - jedes getrennt flr sich - in eine groBe
Anzahl (mehrere Tausend) von Mikrostromfaden
aufgeteilt, die alle gemeinsam in den Mischraum
munden. Durch die so erreichte, eng benachbarte
Anordnung der einzelnen Mikrostromfaden der
beiden Fluide wird auf kurzem Weg und in sehr
kurzer Zeit eine effektive Vermischung erzielt. Im
Unterschied zu den Standard-Mikromischern mit
linear verlaufenden Mikrokanalen wurden bei der
in Abb. 4 gezeigten neuen Bauform kreisbogen-
férmige Mikrokanale realisiert. Dadurch wird er-
reicht, daf3 bei einheitlichem Druckverlust in allen
Mikrokanalen einer Passage die austretenden, zu
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vermischenden Stromféden beider Fluide den
gewinschten parallelen Verlauf haben. Dieser
parallele Austritt aller Stromfaden in die Misch-
kammer ist aufgrund theoretischer Uberlegungen
fur spezielle Anwendungen in der Chemie vorteil-
haft. Abb. 5 zeigt die technische Ausfliihrung die-
ses ,Parailel"-Vermischers aus Edelstahl, wie er
an den Industriepariner ausgeliefert wurde.

Um ein besseres Verstdndnis von chemischen
und physikalischen Effekien bei der Mikro-
mischung zu erhalten, wurden im Forschungs-
zentrum IR-spekiroskopische Untersuchungen an
chemischen Reaktionen in Mikrokanélen begon-
nen und erste grundlegende Experimente durch-
geflhrt [15].

Abb. 4: Schema einer neuen Bauform eines Mi-
krovermischers fiir chemische Prozesse mit pa-
rallelem Austritt der Mikrostromfdden der zwei
Fluide in die Mischkammer. Die Abmessungen
der kreisbogenférmig verlaufenden Mikrokanéle
liegen typischerweise bei 70 ym x 100 uym, die
Breite der Kanalwdnde und -bdden bei elwa
30 um

Abb. 5: Technische Ausfihrung des in Abb. 4
schematisch gezeigten ,ParallelVermischers aus
Edelstahl fiir chemische Prozesse.




Einsatz von neuen Werkstoffen fiir die
Mikrostrukturapparate

Zum Zeitpunkt des letzten PMT-Statusberichtes
wurden fiir die Herstellung der Mikrostrukturappa-
rate die Werkstoffe Kupfer, Aluminium, Silber
und Edelstahl fertigungstechnisch beherrscht.

Bedingt durch Anforderungen, die sich aus Pro-
zessen mit besonders aggressiven Medien bei
der chemischen Industrie ergeben, wurden das
korrosionsbestandige Hastelloy, eine Legierung
mit hohem Nickelgehalt, und das Edelmetall Pal-
ladium in den mechanischen FertigungsprozeB
fur Mikrovermischer und Mikrostrukturreaktoren
aufgenommen.

Die einzelnen Fertigungsschritte wurden bei bei-
den Materialien erfolgreich demonstriert. Ver-
schiedene Prototypen von Mikrostrukturapparaten
aus Hastelloy und aus Palladium wurden gebaut
und an den Industriepartner zur Erprobung aus-
geliefert.

4 Sicherheitstechnische Eigenschaften

der Mikrostrukturapparate

Die mit der mechanischen Mikrofertigung herge-
stellten Mikrostrukturapparate wie Mischer, Re-
aktoren und Warmeiibertrager besitzen aufgrund
ihrer Bauart eine hohe Uberdruckfestigkeit [8],
[11]. Dariiber hinaus ist eine explosionshemmen-
de Wirkung der Mikrostrukturapparate zu erwar-
ten:

In Fortsetzung friherer Drucktests wurden an
Standard-Mikroreaktoren aus Edelstahl ein stati-
scher Druckversuch mit 300 bar und taglichen
Temperaturwechseln von 80 K iiber sechs Mo-
nate durchgeflihrt sowie eine dynamische Druck-
belastung mit insgesamt 1 Million Druckimpulsen
von 10 auf 160 bar und Impulsdauern von 1 Se-
kunde. Nach beiden Belastungsarten konnten
keine nachweisbaren Veranderungen der Eigen-
schaften der Mikrostrukturapparate, wie z. B. die
Vakuumdichtigkeit zwischen den Passagen, fest-
gestellt werden. Diese Druckfestigkeit ist nicht nur
sicherheitstechnisch fiir den Fall von schnellen
und groBBen Druckerhéhungen bei Betriebsstorun-
gen bedeutsam, sondern auch fiur verfahren-
stechnische Prozesse, bei denen maéglichst hohe
Betriebsdrlicke erwiinscht sind.

Mit Wasserstoff/Luft-Gemischen wurden explosi-
onstechnische Versuche gemeinsam mit dem
Fraunhofer-Institut flir Chemische Technologie,
Pfinztal, an einem Standard-Mikrostrukturapparat
aus Edelstahl durchgefiihrt, dessen Mikrokanale
Durchmesser von ca. 100 pm besaBen. Erste
Ergebnisse bestétigten, daB der Mikrostrukturap-
parat wie eine Explosionssperre wirkt, d. h. eine
Explosion auf der einen Seite einer Passage des
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Mikrostrukturapparates wird im Inneren der Mi-
krokanéle gestoppt und schlagt nicht auf die an-
dere Seite durch. Die explosionshemmende Wir-
kung konnte bis zu Ausgangsbetriebsdrucken des
Wasserstoff/Luft-Gemisches von 15 bar demon-
striert werden, ein Wert, der von konventionelien
Explosionssperren hicht erreicht wird.

Diese Eigenschaften der Mikrostrukturapparate
gewéhren somit bei chemischen Prozessen mit
potentiell explosiven und toxischen Stoffen eine
erhohte Sicherheit und dadurch verminderte Um-
weltrisiken.

5 Fortschritte beim Herstellungsverfah-
ren fiir die Mikrostrukturapparate

Das mechanische Mikrofertigungsverfahren fur
die Herstellung der gezeigten Mikrostrukturappa-
rate ist in friiheren Verdffentlichungen beschrie-
ben [1], [2], [3), [8]. Metallische Folienbander
werden mit Mikroschneidwerkzeugen auf Prézisi-
onsdrehmaschinen strukturiert, anschlief3end in
Abschnitte zerteilt, gestapelt und in einem Diffu-
sionsschweiBofen zu einem zusammenhéngen-
den druckfesten und zwischen den Passagen
vakuumdichten Mikrostrukturkérper verbunden
(vgl. z. B. Abb. 1). Der Mikrostrukturkérper wird
dann, meist mit einer Elektronenstrahlanlage, in
ein Gehause mit Rohranschliissen eingeschweif3t
(vgl. Abb. 2).

Mikrostrukturapparate werden von der Industrie
nur dann akzeptiert, wenn die Herstellungskosten
angemessen sind: Daher wurde in den letzten
zwei Jahren das Schwergewicht bei der Ferti-
gungsentwicklung auf die Vereinfachung und
Verbilligung der einzelnen Fertigungsschritte
gelegt.

Durch Optimierung der Schneidparameter bei der
Mikrostrukturierung, Einsatz neuer Mikroschneid-
werkzeuge, Automatisierung einzelner Ferti-
gungsschritte und Anwendung von Mehrfach-
DiffusionsschweiBung konnten die Herstellungs-
kosten der Mikrostrukturapparate auf die Halfte
gesenkt werden.

Weiterhin wurden zwischenzeitlich fur die Mi-
krostrukturierung der metallischen Folien Mikro-
atztechniken und Mikrodrahterosionsverfahren
erfolgreich eingesetzt, um mehr Freiheitsgrade in
der Formgebung der Mikrokanéle zu erhalten und
um Werkstoffe flir die Mikrostrukturapparate ver-
wenden zu kénnen, die nur auBerst schwer zer-
spanbar sind.




6 Fertigstellung und Betrieb des Teil-
technikums fiir die Hersteliung der

Mikrostrukturapparate

Das dem Strategischen Anwendungsfeld Mikro-
verfahrenstechnik zugeordnete Teiltechnikum fir
den Bau von Demonstratoren bzw. Prototypen
und Kieinserien ist mittierweile fertiggestellt und
erfolgreich in Betrieb.

Das Teiltechnikum ist so organisiert, daB eine
fertigungstechnisch aufwendigere Prototypenent-
wicklung parallel zu einer nach anderen Grund-
sétzen durchzufihrenden Kleinserienfertigung
abgewickelt werden kann. Die abschlieBende
ElektronenstrahleinschweiBung der Mikrostruktu-
rapparate in ein Gehause wird in der vorhande-
nen SchweiBanlage der Hauptabteilung Betrieb-
stechnik des Forschungszentrums oder bei Spe-
zialunternehmen der Industrie im Lohnauftrag
durchgefiihrt.

Das Teiltechnikum besitzt eine Fertigungskapa-
zitat, die fUr die Anforderungen der nachsten Zeit
ausreichend erscheint. FUr den Fall, daf3 langer-
fristig gréBere Stiickzahlen benétigt werden, muB
das Fertigungsverfahren in die Industrie Ubertra-
gen werden. Die wesentlichen Fertigungseinrich-
tungen sind Prazisionsdrehbénke, Diffusions-
schwei36éfen, Stanz- und Stapelautomat und
Qualitétssicherungseinrichtungen wie Mikroskope
und Lecksuchapparate. Die benétigte Investition
ist Uberschaubar und gut kalkulierbar. Das me-
chanische Mikrofertigungsverfahren fir die Her-
stellung von Mikrostrukturapparaten scheint be-
sonders flr klein- und mittelsténdische Unter-
nehmen geeignet zu sein, die ihre Produktpalette
erweitern wollen.

7 Aufbau eines Labors fiir Applikations-
untersuchungen fiir die Mikroverfah-

renstechnik

Flr Applikationsuntersuchungen wurde ein Labor
aufgebaut, um die Mikrostrukturapparate mit
thermischen und chemischen Prozessen testen
zu kénnen,

Die Auslegung der Mikrostrukturapparate fur in-
dustrielle Anwendungen erfordert eine méglichst
umfangreiche Kenntnis der warmetechnischen
Vorgéange in den Mikrokandlen. Daher wurde in
Erganzung zu frilheren Messungen [2], [5] ein
breit angelegtes Testprogramm mit unterschiedli-
chen Mikrostrukturapparaten im Applikationslabor
gestartet, bisher mit Wasser gegen Wasser als
Testmedium. Beispiele flr experimentelle Ergeb-
nisse sind in Abb. 6 gezeigt, in der die thermi-
schen Ubertragungsleistungen von drei Mi-
krostrukturapparaten mit jeweils unterschiedlich
groBen Durchmessern der Mikrokanéle Uber dem
Massendurchsatz aufgetragen sind. Die aus die-
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sen Daten und aus den gemessenen Temperatu-
ren berechneten Wamedurchgangskoeffizienten
sind in Abb. 7 aufgetragen.
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Abb. 6: Beispiel fiir experimentelle Ergebnisse
von Applikationsuntersuchungen: Die thermische
Leistung von drei Mikrostrukturapparaten, deren
Mikrokanéle jeweils unterschiedliche hydraulische
Durchmesser (dy) haben, ist ber dem Massen-
durchsatz aufgetragen. Alle drei Mikrostrukturap-
parate haben ein wiirfelférmiges Volumen von 1
cm’ (vgl. Abb. 2).
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Abb. 7: Wirmedurchgangskoeffizienten bei den
drei Mikrostrukturapparaten in Abhédngikeit vom
Massendurchsatz. Die Koeffizienten wurden auf
der Basis der in Abb. 6 gezeigten Ergebnisse
berechnet. Wie erwartet steigt der Wérmedurch-
gangskoeffizient mit kleiner werdenden hydrauli-
schen Durchmessern (d,) der Kanédle an. Der
Maximalwert von 25000 W/m’K liegt um etwa
eine GréBenordnung héher als bei konventionel-
len Wérmelibertragern.

Aus den experimentelien Daten ergeben sich
Verweilzeiten von bis zu einigen Millisekunden
sowie Aufheiz- bzw. Abkihlraten von bis zu
10000 Kelvin pro Sekunde. Z. B. kann ein Was-
serstrom von 400 kg/h in dem Mikroapparat in
3 Millisekunden um 30 Kelvin erhitzt oder abge-
kiihlt werden. Die gewonnenen experimentellen
Daten werden als Eingabedaten flir kommerziell
erhdltliche Rechenprogramme verwendet, um




eine optimierte Auslegung der Mikrostrukturappa-
rate fr zuklinftige Anwendungen zu erhalten.

Fiir eigene experimentelle Untersuchungen von
chemischen Prozessen in Mikrostrukturreaktoren
in Ergénzung zum Programm des Industriepart-
ners wurde mit dem Aufbau eines verfahren-
stechnischen Versuchsstandes begonnen. Der
Versuchsstand soll auch dazu dienen, um das
Potential von Mikrostrukturreaktoren fir Anwen-
dungsgebiete auBerhalb der Chemieproduktion
zu untersuchen.

8 Ergebnisse von chemischen Reaktio-

nen in den Mikrostrukturreaktoren

Im Rahmen von wissenschaftlichen Kooperatio-
nen wurden verschiedene Mikrostrukturreaktoren
des Forschungszentrums mit heterogen kataly-
sierten Gasphasenreaktionen in externen For-
schungslabors untersucht. Die Ergebnisse sind
vielversprechend und werden im folgenden be-
schrieben (vgl. auch [16]).

Auf Initiative des Forschungszentrums wurden
bereits vor Jahren erste Untersuchungen mit ei-
ner chemischen Gasphasenreaktion in einem
1 cm®-Mikroreaktor aus Kupfer in Zusammenar-
beit mit der Universitat Karlsruhe [4] und spéter
an einem gemeinsam entwickelten Mikrostruktur-
reaktor aus Aluminium an der Technischen Uni-
versitdt Chemnitz durchgefiihrt (Abb. 8).

Dort wurde der Mikrostrukturreaktor mit Palladium
als Katalysator auf den Kanalwéanden am Beispiel
einer heterogen katalysierten Gasphasenreaktion
erfolgreich erprobt.

Abb. 8: Foto eines gemeinsam mit der Techni-
schen Universitdt Chemnitz entwickelten Mi-
krostrukturreaktors fiir chemische Prozesse [12].
Rechts oben die Mikrostrukturkanédle des Reak-
tors, die aus Aluminium gefertigt, anodisch oxi-
diert und mit dem katalytisch aktiven Material
Palladium belegt wurden.

58

Die durchgefiinrten Experimente zur selektiven
Hydrierung eines Kohlenwasserstoffes zeigen
klar, daB bei der Reaktionsflihrung in Mikrokana-
len deutlich hoéhere Produktausbeuten erreicht
werden als bei einer Reaktionsfiihrung in einem
aus dem gleichen Tragermaterial und gleichen
Katalysator aufgebauten regellosen Schiittbett
[12].

Ein mdgliches Anwendungsfeld fir Mikrostruktur-
reaktoren ist ihr Einsatz flir chemische Reaktio-
nen explosiver Gasgemische. Dazu wurden ge-
meinsam mit der Universitat Frankfunt, Institut far
Anorganische Chemie, erste experimentelle Un-
tersuchungen am Beispiel von explosiven Knall-
gasgemischen aus Wasserstoff und Sauerstoff
mit einem FZK-Mikrostrukturreaktor aus Edelstahl
erfolgreich durchgefiihrt. Die Experimente zeig-
ten, daB Knallgasgemische in den mit katalyti-
schem Material beschichteten Kandlen des Mi-
krostrukturreaktors kontrolliert und sicher ver-
brannt werden kdnnen, und daf3 die dabei entste-
hende Reaktionswiarme nutzbringend aus dem
Mikrostrukturreaktor abgeflihrt werden kann. Die-
se zur Demonstration des Potentials der Mi-
krostrukturreaktoren  durchgefihrien  Untersu-
chungen kénnten auch fir bestimmte technische
Anwendungen in Verbrennungs- und Heizsyste-
men von Interesse sein [13].

Ein vom Forschungszentrum hergesteliter Mi-
krostrukturreaktor aus dem katalytisch aktivem
Silber wurde mit einer heterogen katalysierten
Gasphasenreaktion in dem Forschungslabor ei-
nes Chemieunternehmens untersucht, wobei eine
erhebliche Steigerung der Produktausbeute ge-
genliber einem konventionellen Reaktor erzielt
werden konnte [14].

Bei dem Anfang 1997 gestarieten wissenschaftli-
chen BMBF-Vorprojekt ,Grundlagenuntersuchun-
gen zu Mikroreaktoren fiir industrierelevante Re-
aktionen in der Gasphase” arbeitet das For-
schungszentrum Karlsruhe zusammen mit dem
Institut fir Mikrostrukturtechnik Mainz und dem
Institut flir Angewandte Chemie Adlershof, Berlin,
an der Teilaufgabe der partiellen Oxidation von
Methan zu Synthesegas. Entsprechend dem ver-
einbarten Zeitplan wurde die Auslegung und Kon-
struktion eines speziellen metallischen Mi-
krostrukturreaktors fiir hohe Temperaturen und
Gasdriicke von 25 bar erarbeitet. Mit dem Bau
eines ersten Prototyps wurde in Karlstruhe begon-
nen. Die experimentelle Erprobung wird in Berlin
und in Karlsruhe durchgefiihrt.




Méagliche industrielle Anwendungsge-
biete fiir Mikrostrukturreaktoren, Mi-
krovermischer und Mikrowarmeiiber-
trager

Die chemische und pharmazeutische Verfahren-
stechnik erscheint zur Zeit als das attraktivste
zuklnftige Anwendungsgebiet flr den Einsatz der
entwickelten Mikrostrukturapparate. Auf diesem
Gebiet konnten die Vorteile der Mikroreaktoren,
Mischer und WarmeuUbertrager voll zum Tragen
kommen. Das Potential der Mikrostrukturappara-
te, z. B. fir vollig neuartige ProzeBfihrungen,
durfte in der chemischen Technik am gréBten
sein. Der Schwerpunkt im strategischen Anwen-
dungsfeld Mikroverfahrenstechnik liegt daher auf
der Entwicklung, dem Bau und der Erprobung von
Mikrostrukturapparaten fir chemische Prozesse.
Die Arbeiten werden im Rahmen der vertragli-
chen Kooperation mit dem Partner aus der che-
mischen Industrie durchgefilhrt. Erste erfolgver-
sprechende Ergebnisse wurden erzielt.

Auch auBerhalb der chemischen Produktion-
stechnik gibt es modgliche Anwendungen fir che-
mische Mikrostrukturreaktoren, z. B. flr die Er-
zeugung von Wasserstoff aus Methanol und
Wasser: Ein solcher Mikroreaktor konnte in der
Fahrzeugtechnik bei zukinftigen Brennstoffzel-
len-Antrieben genutzt werden, an denen weltweit
gearbeitet wird, um die Umweltbelastungen im
StraBenverkehr zu vermindern. Fiir diese An-
wendung bieten sich die Karlsruher Mikroreakio-
ren an aufgrund ihres geringen Gewichtes, ihrer
schnellen Ansprechzeiten und sehr guten Tempe-
ratursteuerung. Im Forschungszentrum wurde
begonnen, das Potential der Mikroreaktoren fir
diesen Anwendungsfall zu untersuchen.

Ein Einsatz der Mikrostrukturapparate ist auch in
anderen verfahrenstechnischen Gebieten denk-
bar. Im folgenden werden einige Beispiele aufge-
zahlt:

Chemische Mikrostrukturreaktoren zur Erzeugung
von Wasserstoff aus Erdgas fiir eine dezentrale,
umweltfreundliche Energieversorgung mit Brenn-
stoffzellen.

Chemische Mikrostrukturreaktoren als umwelt-
freundlicher katalytischer Brenner in Heizsyste-
men (ein Grundlagenexperiment dazu wurde in
Abschnitt 8 am Beispiel der katalytischen Ver-
brennung von Wasserstoff/Sauerstoff-Gemischen
geschildert).

Mikrostrukturkdrper als Explosionssperren spezi-
ell fur kleine Rohrdurchmesser und erh6hte Gas-
driicke.

Mikrovermischer fiir rein physikalische Mischvor-
gange wie Emulgieren, Dispergieren, oder als
Gasmischer fir Verbrennungsvorgénge.
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10 Ausblick

Das Forschungszentrum Karlsruhe wird den
Schwerpunkt seiner Arbeiten bei der Mikroverfah-
renstechnik weiterhin auf die Entwicklung von
Mikrostrukturapparaten fur den zukinftigen Ein-
satz in der chemischen Produktion legen und die
Arbeiten in enger Zusammenarbeit mit dem Indu-
striepartner durchflihren.

Weitere mogliche Anwendungen auBerhalb der
chemischen Produktion wie z. B. Mikroreaktoren
fur die Wasserstoff-Erzeugung werden unter-
sucht, da auch hier ein groBes Potential flr die
vom Forschungszentrum  entwickelten  Mi-
krostrukturapparate besteht.
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Keramik in der Mikrotechnik - Werkstoffe, Verfahren und Anwendungen

H.-J. Ritzhaupt-Kleissl
Institut flr Materiaiforschung i

Zusammenfassung

Die Herstellung mikrostrukturierter Bauteile aus keramischen Materialien setzt Entwickiungsarbeiten auf
mehreren Feldern voraus. Hierzu gehdren die Entwickiung geeigneter, mikrostrukturierbarer Materialien
einschlieBlich angepaBter Bindersysteme, die Etablierung von Abformverfahren und schlieBlich das De-
sign und die nach Form und Funktion spezifikationsgerechte Herstellung von Mikrokomponenten. Der
vorliegende Beitrag gibt zum Thema Werkstoffentwicklung einen Uberblick (iber die Entwicklungsarbei-
ten zu elekirisch leitfahigen sowie zu solchen Keramiken, die schrumpffrei sintern. Es werden die fiir die
Mikroabformung entwickelten bzw. angepaBten Formgebungsverfahren Zentrifugieren und HeiBgieBen
vorgestellt und im Rahmen der Anwendung wird die Entwickiung und Herstellung spezieller keramischer

Mikrokomponenten vorgestellt.

1 Einleitung

Der Einsatz keramischer Werkstoffe oder Bau-
elemente als Komponenten von Mikrosystemen
kann nicht nur die derzeitig gebrauchiiche Materi-
alpalette erweitern, die im wesentlichen die Materi-
alklassen Kunststoff und einige ausgewahlte Me-
talle umfaBt, sondern kann spezifische Anwen-
dungsmdglichkeiten eréffnen, die mit anderen
Werkstoffen nicht realisierbar sind. Hierflr missen
allerdings zwei Voraussetzungen erfillt sein; Das
geeignete Material mufB reproduzierbar in einer zur
Mikrostrukiurierung geeigneten Qualitat herstellbar
und ein entsprechendes Abformverfahren muB3 so
etabliert sein, da die notwendigen Stlickzahlen
der gewinschten Komponenten sich reproduzier-
bar mit der erforderlichen Qualitat herstellen las-
sen,

Im folgenden soll ein Uberblick (iber aktuelle Ar-
beiten zu entsprechenden Material- und Verfah-
rensentwicklungen gegeben und einige Anwen-
dungen dargestellt werden.

2 Materialentwicklung

21 ZrSi04-Keramiken mit minimiertem

Sinterschrumpf

Den offenkundigen Vorteilen keramischer Werk-
stoffe, wie ihrer hohen Harte oder ihrer chemi-
schen und thermischen Bestandigkeit steht gene-
rell ein Nachteil gegenliber. Beim Sintern des vor-
geformten, pordsen und nicht allzu festen Korpers
(Grinling) zur dichten und festen Keramik tritt ein
mehr oder weniger groBer Schrumpfungsprozel
auf. Typisch sind Werte mit bis zu 20% linearer
Schwindung. Um nach dem Sintern die ge-
winschte BauteilgroBe zu erhalten, muB der
Grinkoérper entsprechend gréBer dimensioniert
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werden. Zur Einhaltung enger MaBtoleranzen, wie
es bei Mikrobauteilen generell der Fall ist, muf3
nach dem Sintern ein aufwendiger SchleifprozeB
nachgeschaltet werden, sofern dies Uberhaupt
moglich ist.

Eine Ldsungsmoglichkeit fir das genannte Pro-
blem bietet ein sogenanntes Reaktionssinterver-
fahren, bei welchem eine Komponente im Griin-
kérper ihr Volumen im Laufe des Prozesses ver-
groBert und so den Sinterschrumpf kompensiert.
Bei dem hier entwickelten Verfahren [1,2,3] wird
als reaktive Komponente eine intermetallische
Verbindung (Zirconiumdisilicid, ZrSi;) eingesetzt.
Da die Pulverhersteliung Gber ein Pref3- bzw. Pra-
geverfahren erfolgen soll, wird als PreBhilfsmittel
ein Binder auf Silicium-Basis (Polymethylsilsesqui-
oxan, PMSS), ein sogenannter low-loss-binder,
eingesetzt. Dieser hat gegeniiber konventionellen
Bindern den Vorteil, da3 er beim keramischen
Brand nicht vollig verbrennt, sondern teilweise
keramisiert wird. Dadurch wird der Sinterschrumpf
weiter verringert. Als inerte Flllkomponente dient
ein Oxidkeramikpulver (Zirconiumdioxid, ZrQOy),
welches am Ende mit den Oxidationsprodukten
des Silicids und des Polysiloxans zur gewlinschten
Keramik (ZrSiO,) reagiert.

Nach Festlegung des optimalen Binderanteiles
und der damit erzielbaren PreRlingsdichie sowie
der angestrebten Sinterdichte lassen sich, unter
Berlicksichtigung der jeweiligen Volumenanderun-
gen wahrend der thermischen ProzeBfuhrung, die
Mengenanteile der einzelnen Konstituenten be-
rechnen.

Uber einen Mischmahl- und Spriithtrocknungspro-
zef3 wird ein preBfahiges Granulat hergestellt. Das
Prégen dieses Granulates kann mittels eines me-
tallischen Préagewerkzeuges oder mit Hilfe eines
Polymer-Stempels, der z.B. aus Polymethyl-




methacrylat (PMMA) bestehen kann, erfolgen. Im
Falle des metallischen Stempels wird der PreBling
mechanisch vom Stempel entformt, im Falle des
PMMA-Stempels macht man sich das "Prinzip der
verlorenen Form” zu Nutze. Hierbei wird der
Stempel nicht mechanisch vom Prefling getrennt,
sondern wahrend des Reaktionssinterverfahrens
pyrolysiert.

Im AnschluB an die Herstellung des PreBlings
erfolgt das Reaktionssinterverfahren in einem mit
Luft gespllten Hochtemperatur-Kammerofen. Im
Laufe des Prozesses wird zunéchst das PMSS
pyrolysiert, dann das ZrSi, oxidiert und schlieBlich

die Keramik dicht gesintert. Damit am Ende der
Sinterschrumpf exakt kompensiert werden kann,
muB die Preflingsdichte aufgrund der tatséchlich
erzielten Sinterdichte durch Variation des Ver-
dichtungsdruckes auf den entsprechenden Wert
korrigiert werden.

Die Ergebnisse grundiegender Untersuchungen
zeigen, daf mit einem PMSS-Anteil von 30 Vol-%
je nach Verdichtungsdruck Pref3lingsdichten von
bis zu 85 % TD erzielt werden kdnnen. Die kera-

mische Ausbeute des PMSS wird zu o, = 81 %
bestimmt. Dadurch ergibt sich eine Volumenande-

rung von AVPMSS = — 58 %. Mit diesen experi-

mentell bestimmten Werten |aBt sich der oben
angegebene Anteil an ZrSi; abschatzen.

Je nach Ausgangszusammensetzung der Kerami-
ken liegt nach dem Sintern noch ein Rest an nicht
umgesetztem ZrO, bzw. SiO, vor. Dies ist anhand

der Rontgenbeugungsanalysen nicht zu erkennen,
kann jedoch mittels der REM-Aufnahmen bestatigt
werden. Die mittlere Kristallitgréf3e liegt, wie ent-
sprechende Gefligeuntersuchungen zeigen, bei
etwa 1 - 2 ym. Die schrumpfungsfreien Keramiken
weisen eine Dichte von ca. 92 % th. D. auf. Die
Festigkeit betrégt 200 - 220 MPa, die RiBzahigkeit
liegt bei knapp 3 MPavm. Die Keramiken lassen
sich im Hinblick auf ihre mechanischen Eigen-
schaften mit ZrSiO,-Keramiken vergleichen, die

Uber andere Verfahren hergestellt wurden [4, 5].

In den Abbildungen 1 und 2 sind einige struktu-
rierte Formkoérper abgebildet, die mittels eines
Prégestempels aus Metali (Miinze) bzw. PMMA
gepragt wurden. Wie in diesen Abbildungen zu
erkennen ist, lassen sich mittels eines solchen
Prageverfahrens strukturierte Formkdrper mit ho-
her Detailtreue und guter MaBhaltigkeit herstellen.

64

Abbildung 1: Demonstration einer schrumpfungs-
freien Keramik: Prdgewerkzeug (links), Keramik
(Mitte) und Griinkérper (rechts).

Abbildung 2: Formkérper aus schrumpfungsfreier
Keramik, gepragt mit einer PMMA-Form

Aufgrund der beschriebenen Vorteile eignet sich
das hier vorgestelite Verfahren zur Herstellung von
Bauteilen und Komponenten flr die Mikrosystem-
technik. Es lassen sich den Anforderungen ent-
sprechend mikrostrukturierte Bauteile herstellen,
deren AusmaBe vor und nach dem Sintern iden-
tisch sind. Eine bei den winzigen Detailstrukturen
unmdogliche mechanische Nachbearbeitung ist
nicht nétig. Ein weiteres Anwendungsfeld stellt die
Dentaltechnik dar. Mit diesem Verfahren kénnen
durch eine im Dentallabor durchfiihrbare Formge-
bungsmethode paBgenaue Replikate fir Zahner-
satz hergestellt werden. Die wei3e Farbe und die
guten mechanischen Eigenschaften der Kerami-
ken, die mit bereits in der Anwendung befindlichen
Materialien vergleichbar sind [6], erweisen sich als
weitere Vorteile. Durch die weif3e Farbe ist die aus
asthetischen Griunden unverzichtbare Anpassung
an den natlrlichen Farbton der Zahne unproble-
matisch.




2.2

Keramische Materialien, die elektrische Leitféahig-
keit aufweisen und dadurch heizbar sind, kénnen
in Mikroapparaten in vielfaltiger Weise eingesetzt
werden, z.B. als Heizelemente, aber auch, vor-
ausgesetzt es herrscht ein eindeutiger, moglichst
linearer und positiver Temperaturkoeffizient des
elektrischen Widerstandes, als Temperaturmonito-
re. Betrachtet man die Carbide, Nitride und Boride
der Elemente der 4. bis 6. Nebengruppe des Peri-
odensystems so zeigen sie zwar neben extrem
hohen Schmelzpunkten und Harten metallische
elektrische Leitfahigkeit, jedoch auch ein auBerst
schlechtes Sinterverhalten. Als Losung bietet sich
hier die Entwicklung einer binaren Keramik an,
bestehend aus einer nicht leittahigen Keramik, in
der eine leitfahige Phase zusammenhangend dis-
pers verteilt ist. Eine solche Keramik 1883t sich nicht
nur nach den fir andere Keramiken entwickeiten
Formgebungsverfahren mikrostrukturieren, son-
dern auBerdem elektroerosiv bearbeiten. Weiterhin
ist Uber den Anteil an leitfahiger Phase auch der
elektrische Widerstand (ber mehrere GréB3enord-
nungen einstellbar, so daB3 in Bezug auf den elek-
trischen Widerstand ein Gradientenwerkstoff bzw.
gradierte Formteile realsierbar sind.

Elektrisch leitfahige Keramiken

Als geeignete Materialkombination erwies sich
AlO4/TiIN mit unterschiedlichen Zusammenset-
zungen [7]. Die Auswah! dieser Materialien hat
mehrere Griinde. TiN besitzt mit 22.10° Qcm ei-
nen mit Metallen vergleichbaren, geringen elektri-
schen Widerstand und ist chemisch sehr bestén-
dig. Weiterhin sind die thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten von AiOg mit 5,4 10° K bei RT und
8 10° K" bei 400°C und von TiN mit 6,3 10° K bei
RT bzw. 8,9 10° K" bei 400°C vergleichbar, so
daB Festigkeitsprobleme aufgrund thermischer
Differenzdehnungen und -spannungen nicht auf-
treten sollten. Beide Materialien zeigen auBerdem
fir Keramiken gute Warmeleitfahigkeiten von ca.
13 W/mK (Al203) bzw. ca. 10 - 26 W/mK (TiN).

Aus den erwahnten Ausgangsmaterialien wurden
Pulvermischungen mit unterschiedlichen Zusam-
mensetzungen hergestellt. Die Formgebung er-
folgte nach verschiedenen Verfahren, jedoch
hauptséchlich durch Trockenpressen von Form-
kérpern sowie durch Herstellung keramischer
Folien und deren Strukturierung. Der Sintervor-
gang erfolgte druckios unter Stickstoffatmosphare
bei 1650°C und 1h Haltezeit. Die erreichten Dich-
ten lagen bei ca. 95% th. D. Durch Variation der
Zusammensetzungen im Formkdérper lassen sich
Leitfahigkeitsgradienten einstellen. Hierdurch kon-
nen lokal begrenzte Heizzonen erzeugt werden.
Die Realisierung dieses Konzeptes konnte an un-
terschiedlichen Modellkomponenten gezeigt wer-
den. Da TiN bei den angestrebten Heiztemperatu-
ren in Bereichen deutlich oberhalb von 1200°C
nicht oxidationsstabil ist, miissen die Bauteile pas-
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siviert werden. Dies kann beispielsweise durch
Laminieren mit Al,Os-Folien oder durch Tauchbe-
schichtung mit einem Al>O3-Schlicker geschehen.
Diese beschichteten Komponenten zeigten im
mehrwochigen Dauertest keine Oxidationsneigung.
Auf der Basis der hier gewonnenen Ergebnisse
laufen derzeit Entwickiungsarbeiten an verschie-
denen fein- bis mikrostrukturierten heizbaren
Komponenten [8, 9].

3 Abformverfahren

3.1

Eine interessante Alternative zum Mikroformge-
bungsverfahren des Schlickerpressens [10] ist die
Methode der Zentrifugalabformung [11]. Beim
Schiickerpressen wird die Suspensionsfliissigkeit
aus einem wassrigen Keramikschlicker durch ei-
nen porésen Oberstempel wahrend des axalen
PreBvorganges abgezogen. Dadurch werden die
Pulverteilchen in eine in der PreBmatrize angeord-
nete Negativform zum Grinkorper verdichiet.
Hierftir sind geringere PreBdrucke als beim Trok-
kenpressen, aber immer noch relativ hohe Pref3-
driicke erforderlich, die zunadchst als hydrostati-
scher Druck auf die Suspension Ubertragen wer-
den. Bei fortschreitender Verdichtung, d.h. wenn
die suspendierten Partikel einander beriihren und
sich miteinander verhaken, Uberwiegt die axiale
Druckkomponente, die einerseits zur Verdichtung
des Grinlings, andrerseits jedoch zur axialen Be-
anspruchung der Negativiorm fuhrt. Bei der Zen-
trifugalabformung, bei der es sich um eine Sedi-
mentation im kilinstlichen Schwerefeld handelt,
wirken die Zentrifugalkréfie auf die einzelnen Pul-
verpartikel in der Suspension, die hierdurch zur
beschleunigten Sedimentation gezwungen wer-
den. Die Belastung der Negativform ist hier deut-
lich geringer. Dies hat weitreichende Konsequen-
zen im Hinblick auf die verwendbaren Formwerk-
stoffe. Wahrend beiden Verfahren gemeinsam ist,
dafB3 sie nach der Methode der veriorenen Formen
arbeiten, wird zum Schlickerpressen eine mecha-
nisch belastbare Polymerform bendtigt, z.B. aus
PMMA, die den auftretenden Pref3driicken stand-
halten muB. Beim Zentrifugieren kann die struktu-
rierte Form dagegen aus einem weichen Modell-
wachs bestehen. Neben den Kostenaspekten -
insbesondere flr die Prototyp- und Kleinserienfer-
tigung lassen sich Wachsformen, z.B. durch Gie-
Ben in Siliconkautschukformen, vorbildgetreu und
sehr preisglinstig herstellen, wéhrend die verlore-
nen Polymerformen durch MikrospritzguB3 gefertigt
werden miissen - bestehen auch technische Vor-
teile zugunsten des Zentrifugierens. Das wéhrend
des Ausschmelzens diinnflissige Wachs dringt
aufgrund der Kapillarkréfte in die Poren des Kera-
mik-Grlinkorpers ein und erhdht dessen Festigkeit
nach dem Abkiihlen so, daf3 eine mechanische

Zentrifugenabformung




Grinbearbeitung sehr leicht moglich ist, ohne den
Formkorper zu zerstéren. Das in den Poren be-
findliche Wachs wird dann zu Beginn des eigentli-
chen Sinterprozesses ausgebrannt. Eine Hartbe-
arbeitung der Keramik nach dem Brennen kann
damit auf ein Minimum reduziert werden. Das
Zentrifugieren eignet sich besonders fur Teile, die
hohe Aspektverhéltnisse aufweisen. Nach diesem
Verfahren wurden keramische Mikrokomponenten
mit Strukturdetails bis hinunter in den 10um-
Bereich und Aspektverhaltnissen bis zu etwa 10
detailgetreu und reproduzierbar aus unterschiedli-
chen keramischen Materialien hergestelit (Abb.3).

Abb. 3: Ladeelektrode fiir einen Tintenstrahldruk-
ker, gefertigt aus Al,Os, durch Zentrifugalabfor-
mung

3.2

Das Heif3gieBen bzw. Niederdruckspritzgief3en ist
ein dem konventionellen SpritzgieBen verwandtes
thermoplastisches Formgebungsverfahren  zur
Herstellung von keramischen Teilen. Wéahrend
beim HochdruckspritzgieBen von Keramik Ther-
moplaste zur Warmplastifizierung eingesetzt wer-
den, verwendet man beim Heif3gieBen ausschlie3-
lich Paraffine und fllissigschmelzende Wachse als
Binder. HeigieBen erfolgt daher bei wesentlich
niedrigeren Dricken (0,2 - 5 MPa) und relativ mo-
deraten Temperaturen (60 - 100°C). Das For-
menmaterial wird daher weniger belastet und es
kénnen ungehartete Stahle, aber auch andere
Metalle und sogar Kunststoffe als Formwerkstoff
eingesetzt werden.

HeiBgieBen

Die geringen Maschinen- und Werkzeuganforde-
rungen sind ein Grund dafiir, daB das Verfahren
auch flir die Fertigung von Mikrokomponenten
interessant erscheint. Die konstruktive Gestaltung
des Woerkzeuges ist mit einfachen Mitteln und
schneller als beim HochdruckspritzguBB zu errei-
chen, Dabei kann auf eine groBe Palette von
Werkstoffen zurlickgegriffen werden.
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4

Im Laufe der Arbeiten zur Entwicklung kerami-
scher Materialien und Abformungsverfahren flr
den Einsatz in der Mikrotechnik kristallisierten sich
einige besonders interessante Anwendungsfelder
heraus [12]. Hierzu gehért insbesondere die Uitra-
schall - MeBtechnik aber auch die Herstellung
elektrisch heizbarer Mikrokomponenten fiir den
Einsatz als Heizstrukturen fiir Anwendungsberei-
che in konventionellen Bereichen bis zur Anwen-
dung in der Mikroreaktionstechnik.

Anwendungen

Abb.4: Detailansicht mikrostrukturierter PZT-
Arrays als Basiskomponente flr 1-3 Piezocompo-
sites.

Die Herstellung mikrostrukturierter piezokerami-
scher Ultraschall-Wandlerarrays (Abb. 4) wurde
hinsichtlich der Reproduzierbarkeit so weit entwik-
kelt, daB es derzeit moglich ist, PZT-Arrays mit
saulenféormigen Strukturen zu fertigen, deren late-
rale Abmessungen bis im 30 um-Bereich liegen
konnen, bei Aspektverhéltnissen von ca. 5. Hieraus
wurden 1-3 Composites gefertigt, deren Piezoei-
genschaften die von unstrukiurierten Elementen in
einigen wichtigen Eigenschaften wesentlich (ber-
treffen. Tabelle 1 zeigt einen Vergleich zwischen
den Piezoeigenschaften von konventionellen
Schwingern mit denen von Piezocomposites, die
nach den hier beschriebenen Methoden hergestellt
wurden.




Typ massiv | Array

Kopplungsfaktor | k; 1 0,45 0,76

Piezomodul des |10™ |660  |204
C/N

Piezoel. Span- |gss |10° 16,3 |32,

nungskonstante Vm/N

Frequenz- Nt Hz m 2100 1350

konstante

Dichte p glem® |78 2,6

Mech. Gite Qm |1 60 4

rel. Dielektr, K| 4500 |700

konstante

Tabelle 1: Vergleich der Eigenschaften von

strukturierten und unstrukturierten Piezokompo-
nenten

Abb. 5: Keramisches Heizelement aus einem
AlLO3-TiN Gradientenwerkstoff

Die Arbeiten auf dem Sektor elektrisch leitfahiger
keramischer Mikrokomponenten konzentrierten
sich bisher hauptsachlich auf die Herstellung von
Heizelementen fir die unterschiedlichsten Anwen-
dungen. In Abbildung 5 ist ein solches Heizele-
ment in der Erprobungsphase zu sehen. Die Ar-
beitstemperatur fiir dieses Bauteil kann hierbei bis
ca. 1400°C betragen. Je nach Anwendungsbe-
reich werden diese Heizelemente noch mit geeig-
neten keramischen Oxidationsschutzschichten
umhdlit.
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5 Zusammenfassung und SchiluB¥foige-

rungen

Im Rahmen der Arbeiten zur Entwicklung kerami-
scher Werkstoffe, Abformverfahren und Kompo-
nenten flir die Mikrotechnik konnten erfolgreich
neue Materialien entwickelt werden, wie z.B. eine
ZrSiOy-Keramik, die beim Sinterprozef3 nicht
schrumpft sowie eine mikrostrukturierbare, elek-
trisch leitfahige Keramik auf Al,O4/TiN-Basis. Die
Entwicklung von Formgebungsprozessen flihrte zu
einer Etablierung der fertigungstechnisch relevan-
ten Verfahren Zentrifugalabformung und HeiBgie-
fBen. Basierend auf den Ergebnissen dieser Arbei-
ten konnten neue Anwendungsgebiete erschlos-
sen werden. Eine Auswahl daraus wurde hier vor-
gestellt, weitere Arbeiten werden im Rahmen von
Kooperationen bearbeitet.
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Magnetische Viellagenschichten fiir Aktoren, Sensoren und Induktoren

E. Quandt, J. Betz, A. Ludwig
Institut fur Materialforschung |

Zusammenfassung

Bestimmte magnetische Viellagenschichten zeichnen sich durch ihre besonderen magnetostriktiven
und/oder Hochfrequenzeigenschaften gegentliber entsprechenden magnetischen Einlagenschichten
aus und lassen sich daher besonders vorteilhaft als Werkstoffe fir Aktoren, Sensoren mechanischer
GroBen oder als Induktoren in Mikrosystemen einsetzen. Die wesentlichen Vorteile betreffen dabei
die Reduzierung der Sattigungs- und Koerzitivmagnetfeldstarken bei magnetostriktiven Viellagen-
schichten, die als Aktoren oder Sensoren eingesetzt werden, sowie die Verringerung der Wirbeil-

stromverluste magnetischer Schichten bei

hochfrequenten Anwendungen vorzugsweise als

Induktoren oder Sensoren hoher Bandbreite, die durch Viellagenaufbauten mit nichtleitenden

Zwischenschichten erreicht wird.

1  Einleitung

Magnetische Viellagenschichten stellen seit 1988
durch die Entdeckung des Riesenmagnetowider-
standes (GMR) ein bedeutendes Gebiet der
Dunnschichtentwicklung magnetischer Werkstoffe
dar [2]. Diese Entwicklungen sind in den letzten
Jahren in verschiedene industrielle Produkte ein-
geflossen, so z.B. flr magnetische Leseképfe [3]
und fur "Fluxguide"-Sensoren [4] und haben zu
zahlreichen grundlegenden Arbeiten bezliglich
Untersuchungen der Austauschkopplung zwi-
schen magnetischen Schichten geflihrt [5]. Diese
Austauschkopplung stellt auch die Basis flir das
Funktionsprinzip der 1996/97  entwickelten
hochmagnetostriktiven Viellagenschichten dar [6],
die sich durch eine einzigartige Kombination von
hochmagnetostriktiven und weichmagnetischen
Eigenschaften auszeichnen. Dieses zusammen-
gesetzte Material verhalt sich wie ein homogener
Werkstoff mit Eigenschaften, die mit einfachen
Legierungen nicht erreicht werden kénnen.

Anfangs wurden magnetostriktive Vieliagen-
schichten fir Anwendungen als Dlnnschichtakto-
ren entwickelt, spater zeigte sich, daf fur die Ent-
wicklung optimierter magnetostriktiver Sensor-
schichten das Konzept einer Viellagenstrukturie-
rung weitgehend Ubernommen werden konnte.
Dabei zeichnen sich sowohl die Aktoren als auch
die Sensoren durch ihre Fernansteuerbarkeit so-
wie ihren einfachen Aufbau und Herstellungs-
prozefitechnologie aus. Der zusétzlichen Anfor-
derung besonders hoher Grenzfrequenzen kann
dabei durch nichtleitende Zwischenschichten zur
Reduktion der Wirbelstromveriuste [7] entspro-
chen werden. Damit eignen sich die so optimier-
ten Dunnschichten auch als magnetische Schich-
ten fur integrierbare induktive Bauelemente, wie
z.B. Mikrotransformatoren [8].
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In diesem Beitrag werden das Modell der aus-
tauschgekoppeiten magnetostriktiven Viellagen-
schichten, die entsprechenden Werkstoffe und
ihre wesentlichen Eigenschaften jeweils im Ver-
gleich zu konventionellen Werkstoffen vorgestellt
und ausgewahlte Beispiele fiir Applikationen die-
ser Werkstoffe im Bereich der Mikrosystem-
technik diskutiert.

2 Modell der austauschgekoppelten,
magnetostriktiven Viellagenschichten

Die magnetostriktiven Viellagenschichten beste-
hen aus hochmagnetostriktiven amotphen Selte-
nen Erden-(Fe, Co)-Schichten (8] und aus
weichmagnetischen Schichten mit hoher Mag-
netisierung, wie z.B. Fe oder FeCo (s. Abb. 1).

Unter der Voraussetzung, daf3 die jeweiligen La-
gendicken kleiner als die ferromagnetische Aus-
tauschlange sind, kann sich keine Biochwand an
den Zwischenlagen ausbilden und die magneti-
schen 3d-Momente der Einzellagen sind ferro-
magnetisch gekoppelt. Die Magnetisierungs-

: HRTEM-Bild einer magnetostriktiven
und

Abb. 1
Viellagenschicht aus amorphen TbFe-
kristallinen FeCo-Schichten [1].




prozesse erfolgen dann entsprechend dem Mit-
telwert der einzelnen Lagen, wodurch die Satti-
gungsmagnetisierung signifikant erhoht und die
Anisotropie des Schichtverbundes im Vergleich
zur entsprechenden Einzelschicht erniedrigt wer-
den kann. Abbildung 2 verdeutlicht die Méglichkeit
der Einstelibarkeit der magnetischen Polarisation
durch Variation des Schichtdickenverhéltnisses
sowie die antiparallele Kopplung der beiden
Schichten. Das magnetostriktive Verhalten von
Dénnschicht-Substrat-Verbunden wird durch den
magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten b
beschrieben. Er ist dhnlich wie der Magnetostrik-
tionskoeffizient A fur massive Werkstoffe definiert.
Die Beziehung zwischen b und A wird durch
o E

1+vf

(1)

gegeben, wobei E; das Elastizitdtsmodul, v; die
Querkontraktionszahl und A die Magnetostriktion
der Schicht bezeichnen [10]. Trotz Reduzierung
des magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten b
der  Viellagenschicht im  Vergleich  zur
hochmagnetostriktiven Einlagenschicht ergibt sich
fir die Viellagenschicht mit gleichen Lagendicken
eine Erhdhung der mittleren magnetostriktiven
Suszeptibilitat  (Steigung 8b/SH), da die
magnetische  Sattigungsfeldstdrke durch die
Reduktion der Anisotropie bei gleichzeitiger
Erhdhung der Magnetisierung stark reduziert und
damit die Abnahme der Magnetostriktion
uberkompensiert wird. Durch Verwendung von
weichmagnetischen Schichten mit relativ hohen
magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten, wie
zB. FeCo, 4Bt sich die Abnahme der
Magnetostriktion im Viellagenverbund vermindern
und dadurch die magnetostriktive Suszeptibilitat
weiter erhéhen (s. Kap. 4.1).

= 1.0
20
a0
05, m  Experiment
------ parallele Kopplung
antiparallele Kopplung
0'0 1 " J 1

1.0 1.5

tF‘-e(zc / (TbFe

2.0 2.5

Abb. 2 : Variation der magnetischen Polarisation
mit dem Schichtdickenverhéiltnis der TbFe/FeCo
Viellagenschichten im Vergleich zur Berechnung
fur parallele und antiparallele Kopplung der
Einzellagen
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3 Experimentelle Methoden

3.1 Schichthersteliung

Die magnetischen Schichten wurden durch Mag-
netronsputtern in einer modifizieten Leybold
Z550-Anlage auf ungeheizte Substrate wie Si,
Metalle oder Glas bei einem Ar-Druck von 0,4 Pa
unter Verwendung von Legierungstargets abge-
schieden. Die hochmagnetostriktiven Seltenen
Erden-(Fe, Co)-Schichten wurden im DC-Betrieb
bei gleichzeitigen HF-Bias hergestellt, wobei die
Sputterbedingungen zu amorphen Schichten mit
einer leichten Magnetisierungsrichtung in der
Schichtebene fithren [11]. Die Abscheidung der
Schichten mit hoher magnetischer Polarisation
erfolgte durch HF-Magnetronsputtern. Eine inte-
grierte Drehtellersteuerung im "Stop-and-go-
mode" ermdglichte die Viellagenherstellung mit
den entsprechenden Einzellagenprozessen. Fir
die Abscheidung nichtleitender Zwischenschich-
ten wurden keramische Targets wie z.B. SiO;, im
HF-Betrieb verwendet, so daB3 auch diese
Schichten nichtreaktiv hergestellt werden konnten.
Nach der Beschichtung wurden die Schichten bei
unterschiedlichen Temperaturen und Zeiten im
Vakuum angelassen, um die durch die Herstel-
jung bedingten Eigenspannungen abzubauen und
somit ein magnetisch weicheres Material zu er-
halten.

3.2 Schichtcharakterisierung

Die Zusammensetzung der Schichten wurde
durch Mikrosondenanalyse und Augerelektronen-
spektroskopie, die Mikrostruktur durch hochauflé-
sende Transmissionselektronenmikroskopie un-
tersucht, Die magnetischen DC-Eigenschaften
wurden durch Vibrationsmagnetometrie (VSM),
die HF-Eigenschaften bis 500 MHz mit einem
Netzwerkanalysator (HP 4195A) bestimmt. Die
magnetoelastischen Kopplungskoeffizienten b der
Schichten wurden mit einer Biegebatkenmethode
[10]), die elastischen Eigenschaften mit Nanoin-
dentation [12], Biege- [13] oder Resonanzmetho-
den [14] gemessen. Die Magnetoresistivitat wurde
mit einer Vierpunktmessung bestimmt. Alle
Messungen der strukturellen und magnetischen
Eigenschaften erfolgten bei Raumtemperatur.

4 Magnetische Viellagenschichten

4.1 Hochmagnetostriktive Aktorschichten

Ais hochmagnetostriktive Aktorschichten wurden
insbesondere Schichten des Systems
TbosFeos/FepsCoos mit verschiedenen Lagen-
dicken im Bereich von 1 bis 20 nm untersucht.
Dabei entsprechen die Tbg4Fege-Lagen in
Zusammensetzung und Herstellungsbedingungen
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Abb. 3 : Vergleich des optimierten magneto-

elastischen Verhaltens einer Tby4Fey¢-Einlagen-
schicht und einer Tby4Fege/FepsCops Viellagen-
schicht vor und nach dem Tempern.

den zuvor entwickelten amorphen hochma-
gnetostriktiven Schichten [9]. Die kristallinen
FeosCoos-Lagen weisen in dieser Zusammen-
setzung eine relativ hohe Magnetostriktion fur
Materialien ohne Seltenen Erden-Anteil von
A=10010° auf. Zudem ist die magnetische
Polarisation dieser Lagen extrem hoch (2,3 T).
Ferner zeigen diese FeCo-Schichten eine sehr
geringe Anisotropie aufgrund der durch die
Zusammensetzung nahezu kompensierten Ani-
sotropiekonstanten [15].

Der Vergleich der Feldverlaufe des magnetoela-
stischen Kopplungskoeffizienten einer optimierten
TbFe/FeCo-Viellagenschicht und einer typischen
amorphen TbFe-Einlagenschicht (s. Abb, 3) ver-
deutlicht die durch den Viellagenaufbau hervorge-
rufene Reduktion der Koerzitiv- und Sattigungs-
feldstarke bei nahezu unverandertem magneto-
elastischen Kopplungskoeffizienten. Diese deut-
liche Verbesserung der weichmagnetischen
Eigenschaften wird durch Tempern der Schichten
nach Herstellung bei Temperaturen zwischen 250
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Abb. 4 : Schichteigenspannung (o) und magne-

tische Eigenschaften (Séttigungs- (Hs) und Koer-

Zitivieldstérke (H,)) von TbosFeoe/FeosCoos Viel-

lagenschichten in Abhdngigkeit der AnlaBtem-
peratur,

und 300 °C erreicht, bei denen die herstellungs-
bedingten, intrinsischen Druckspannungen der
Schicht abgebaut werden (s. Abb. 4). Druckspan-
nungen fuhren bei positiv magnetostriktiven
Schichten aufgrund des magnetoelastischen
Energiebeitrags zu einer senkrechten Orientierung
der leichten Magnetisierungsrichtung und zu einer
Erhéhung der Gesamtanisotropie [16]. Dabei
konnte gezeigt werden, daB3 diese AnlaBtempe-
raturen keine nachweisbare Diffusion zwischen
den Schichten hervorruft [17], daB aber offen-
sichtlich eine teilweise Kristallisation der amor-
phen TbFe-Schichten an den Grenzflachen zu
den kristallinen FeCo-Schichten auftritt [1].

Zwei weitere interessante und fir Anwendungen
vorteilhafte Eigenschaften dieser hochmagneto-
striktiven Viellagenschichten sind die auBerge-
wohniich starke Abhangigkeit des Elastizitats-
moduls E sowohl vom Lagendickenverhaltnis als
auch vom Magnetfeld H (AE-Effekt) (s. Abb. 5)
sowie der signifikante, magnetoresistive Effekt
von etwa AR/R = 1% [18). Diese Abhangigkeit des
elektrischen Widerstandes vom auf3eren Magnet-
feld kann zum Aufbau eines muitifunktionalen
Aktor/Sensor-Verbundes genutzt werden.
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Abb. 5 : Elastizitdtsmodul von Tby4Fey.e/FepsC0ps
Viellagenschichten in Abhédngigkeit des Lagen-
dickenverhéltnisses (oben) und des externen
Magnetfeldes (unten).




4.2 Magnetostriktive Sensorschichten

Fur magnetostriktive Sensoren 1aBt sich das
Anforderungsprofil im Vergleich zu den Aktorwerk-
stoffen wie folgt erweitern: Neben einem opti-
mierten weichmagnetischen, mdglichst hystere-
sefreien Verhalten und optimierten magnetoelasti-
schen Eigenschaften ist eine hohe magnetische
Polarisation erforderlich, um die magnetische
Anderung des Materials aufgrund zu messender
mechanischer Spannungen induktiv auslesen zu
kénnen. Im Fall hoher erforderlicher Bandbreiten
des Sensors ist es zudem notwendig, eine hohe
Wirbelstromgrenzfrequenz zu erhalten, die Uber
den Quotienten aus spezifischem elektrischen
Widerstand (p) und Permeabilitat der Schicht mal
Schichtdicke zum Quadrat definiert ist [19]. Dieses
Eigenschaftsprofil wird z.B. von den weichmagne-
tischen, magnetostriktiven Zwischenlagen der
Aktor-Viellagenschichten, wie z.B. FeysCoos er-
falit. Durch Einbringen dieser Schichten in einen
Viellagenverbund 143t sich dann auch noch die fir
die Wirbelstromverluste maBgebliche Schicht-
dicke reduzieren und der spezifische Widerstand
erhéhen, so daB insgesamt eine héhere Grenz-
frequenz erreichbar ist.

Um die Herstellung des Sensors z.B. mit der
Halbleiterproduktion kompatibel zu halten, mus-
sen sowohi das magnetische Material wie auch
die Induktionsspule durch Dinnschichtverfahren
und Mikrostrukturierung hergestellt werden. Mit
Hilfe einer numerischen Modellierung der
induktivitat einer Planarspule zwischen zwei
magnetischen  Schichten [20] in  einem
Sandwichsystem erhalt man die Abhéngigkeit der
Induktivitdt L von der relativen Permeabilitat p,
(Abb. 8). Um eine hohe Empfindlichkeit des Sen-
sors zu erhalten, muB sich die Induktivitdt bei
geringer Anderung der Permeabilitat stark andern,
d.h. die Steigung dL/d, sollte mdglichst grof3 sein,
wie es flr diese Rechnung bei Permeabilitiaten bis
200 beobachtet wird.

07 [T

Leiterbreite : 40 pm
Schichtdicke : 20 pm
Spulendurchmesser : 1 mm
Windungszah! : 8
Leiterbahnabstand : 10 um
Innendurchmesser : 0,2 mm
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Abb. 6 : Anderung der Induktivitit einer Sandwich-
Planarspule in Abhdngigkeit der Permeabilitét der
benachbarten magnetischen Schichten.
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Materialuntersuchungen an amorphen CoggBo.2
Schichten und kristallinen FegsCogs Schichten
haben ergeben, daB es mdglich ist, die ge-
wiinschte Permeabilitdt zu erhalten (s. Abb. 7).
Fur FegsCops wurde eine Permeabilitdt von

p, = 100 gemessen.

T

2 b
| Viellagenschicht ¢
(| (Fe, Co /8i0) Y

r einfache Schicht ]
[ (4nm/2nm)*50 1
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Abb. 7 : Magnetisierungskurven von einfachen
FepsCops Schichten und (FeysC00s/Si02) Viel-
lagenschichten jeweils ohne Temperung.

4.3 Magnetische Schichten fiir Induktoren

Fur mikroelektronische Bauteile wie z.B. Trans-
formatoren fur DC/DC-Konverter werden neben
den weichmagnetischen Anforderungen an die
Materialien auch hochfrequente Eigenschaften
verlangt, da die Ubertragbare Leistung bei vorge-
gebenem Volumen des magnetischen Kerns di-
rekt proportional zur Arbeitsfrequenz ist. Wie
schon bei den Sensorschichten kann der elektri-
sche Widerstand durch das Konzept magneti-
scher Viellagenschichten mit nichtleitenden Zwi-
schenlagen [8] erhdht werden, Hierzu wurden
Fey5C005/Si0O, Viellagenschichten hergestellt und
charakterisiert, wobei das SiO, die Rolle des Iso-
lators Ubernimmt. Wie man in Abbildung 7 erken-
nen kann, ist das quasistatische Verhalten dieser
Viellagenschichten vergleichbar zu dem der Ein-
zellage. Die Viellagenschichten sind magnetisch
etwas weicher, da das Wachstum der FeCo-
Kristallite in der Viellagenschicht in Schichtnor-
malenrichtung begrenzt sind. Somit erhélt man ein
nanokristallines Material (vgl. auch Abb. 1). Bei
diesen Viellagenschichten wurde eine Permeabi-
flitat von p, = 150 bestimmt.

5

Flr jedes der beschriebenen Schichtsysteme soll
ein Anwendungsbeispiel vorgesteilt und diskutiert
werden: Als Beispiel eines Aktors wird ein mag-
netostriktiver Ultraschallmotor vorgestelit. Als
Sensor wird ein magnetoelastischer Drehmo-
mentsensors und als mikroelektronisches Bauteil
ein Dunnschicht-Transformator beschrieben.

Anwendungen von Viellagenschichten




5.1 Magnetostriktiver Ultraschallmotor

Die im Rahmen eines EU-Projektes realisierten
Motoren fur lineare und rotierende Bewegungen
[21] gehéren gemaR der Klassifikation flr piezo-
elektrische Ultraschallmotoren in die Klasse der
Stehenden-Wellen-Ultraschalimotoren  (SWUM),
da sie Vibrationen aufgrund resonanter Biege-
schwingungen mit Reibungskraften kombinieren.
Die Vibrationen der Zéhne des aktiven Elements
(s. Abb. 8) enthalten dabei aufgrund ihrer unsym-
metrischen Anordnung sowoh! normale als auch
tangentiale Komponenten, die durch Reibungs-
kréfte in die Bewegung des Motors umgesetzt
werden. Ein besonderes Kennzeichen dieser
Motoren ist die kontaktlose Ansteuerung,
besonders signifikant im Fall des linearen Motors,
der Uber Entfernungen von mehreren Zentimetern
Geschwindigkeiten bis zu 10 mm/s erreicht. Der
rotierende Motor unterscheidet sich von piezo-
elektrischen Uitraschallmotoren dadurch, daf3 der
Rotor gleichzeitig das vibrierende Element
darstelit. Mit diesem Motor wurde ein Drehmo-
ment von 1,6 uNm erzielt [22].
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Abb. 8 : Aufbau und Funktionsprinzip des mag-
netostriktiven Linear-Ultraschallmotors.

5.2 Drehmomentsensor

Das Arbeitsprinzip dieses Sensors basiert auf
dem umgekehrten magnetostriktiven Effekt der
weichmagnetischen Werkstoffe. Diese Materialien
haben eine elektromagnetische und eine magne-
tomechanische Resonanz, die durch eine Spule
angeregt und detektiert werden konnen. Dabei
andern magnetische Materialien ihre Permeabilitéat
sobald ‘man sie mechanischen Spannungen
aussetzt. Die so veranderte Permeabilitdt kann zu
einer Anderung der Induktivitat einer hoch-
frequenten Spule fihren, die in einem LC-Kreis zu
einer detektierbaren Frequenzanderung fihrt. Da
diese Informationen Uber elektromagnetische
Induktion auch drahtlos Ubertragen werden
kénnen, sind diese sogenannten “Stress-tag‘-
Sensoren auch fur Spannungsmessungen Uber
gréBere Distanzen geeignet. Das Arbeitsprinzip ist
in Abbildung 9 dargestelit.
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Abb. 9 : Arbeitsprinzip eines Drehmomentsensors,
bei dem durch magnetoelastische Werkstoffe die
Resonanzfrequenz eines LC-Kreises verdndert
wird. Bei Anbringen auf Wellen kann durch ein
Transponder-Prinzip das  Sensorsignal  per
Fernabfrage ausgelesen werden.
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5.3 Diinnschicht-Transformator

Die Transformatoren missen so konzipiert wer-
den, dafB3 die Primarspule (Anregung) und die
Sekundarspule mit wenig Verlusten und hohem
magnetischen FluB gekoppelt ist. Das kann er-
reicht werden, indem man eine kompakte
Solenoidspule mit zwei Spulenstromkreisen und
einem magnetischen Kern erstellt (Abb. 10). So-
mit kann der Kern effektiv angeregt werden und
zugleich die resultierende magnetische FluBéande-
rung in der Sekundarspule induziert werden. Die-
ser Spulenaufbau hat eine hohe Induktivitdt und
kann durch Dinnschichttechnik und Mikrostruktu-
rierung hergestellt werden.

Dinnschichtspuie 2
Dinnschichtspule /

weichmagnetische g
Einzel oder Viellagenschi

Suﬁstréi
Abb. 10 : Prinzipielles Design eines Diinnschicht-
Transformators
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Es wurden in diesem Beitrag magnetische und
magnetostriktive Viellagenschichen vorgestellt, die
als intelligente Materialien in Aktoren und
Sensoren, sowie in mikroelektronischen Bauteilen
eingesetzt werden kénnen. Es wurde gezeigt, daB
es moglich ist, die Materialien durch die
Herstellungsbedingungen und thermische
Nachbehandlungen zu optimieren.

Diskussion

AuBerdem wurden drei typische Anwendungsbei-
spiele flr diese Materialklasse prasentiert, wobei
bei allen Applikationen jeweils ein anderer Vorteil
dieser zusammengesetzten Werkstoffe ausge-
nutzt wurde. Zusammenfassend 1aBt sich
feststellen, daB magnetische Viellagenschichten
durch ihren strukturellen Aufbau Eigenschaften
besitzen, die in homogenen Legierungen nicht
erreicht werden kénnen.
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LIGA Strukturen mit Strukturhéhen von mehreren Millimetern durch
‘Ultratiefe Rontgenlithographie (UDXRL)

F.J. Pantenburg, S. Achenbach und M. Sesterhenn
Institut flr Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Im Rahmen des LIGA-Verfahrens wird die Réntgentiefenlithographie als erster ProzeBschritt fiir die
Strukturierung von Resistschichten mit Dicken von 20 ym bis mehreren 100 um standardmaBig ein-
gesetzt. Um die wesentlichen Vorteile des Verfahrens, beliebige laterale Geometrie der Mikrostruktur,
geringe Seitenwandrauhigkeit und Strukturdetails im Submikrometer-Bereich, auf mm-dicke Re-
siststrukturen zu ibertragen, waren ProzeBoptimierungen im Bereich der Masken- und Substrattech-
nik sowie des Resist- und des Entwicklungsprozesses notwendig. Mit den optimierten Bedingungen
konnten bereits Resiststrukturen mit 100 pm breiten Wanden und Graben in einer Resisthdhe von
3073 um realisiert werden. Diese Strukturen zeigen einen Strukturverlust an der Resistkante von
4 ym Uber der gesamten Resisthéhe. Die Seitenwandrauhigkeit variiert ber der Strukturhéhe im Be-
reich von 15 bis 35 nm. Die ProzeBoptimierungen werden derzeit in den bestehenden Standardpro-
zeB eingeflihrt, um die ProzeBausbeute zu steigern und die Produktqualitat zu stabilisieren. Gleich-
zeitig werden neue Produkte (z.B. optische Komponenten, refraktive Rdntgenoptiken) mit der uitratie-

fen Rontgenlithographie realisierbar.

1. Einleitung

In der Réntgentiefenlithographie wird eine Ront-
genmaske, bestehend aus einer Maskenmembran
(Be, Ti) mit Absorberstrukturen (Au), durch
Schattenprojektion in einen réntgenempfindlichen
Resist abgebildet. Wegen seiner hohen Intensitat
und der geringen Divergenz im Rdntgenbereich
wird Synchrotronstrahiung fur die Abbildung ver-
wendet.

Aufgrund des hohen Auflésungsvermdgen wird
typischerweise Polymethylmethacrylat (PMMA) als
Resistmaterial eingesetzt. Mit diesem Material
kdnnen standardmé&Big Strukturhéhen bis zu
500 pm mit Details im Submikrometerbereich her-
gestellt werden. Durch die geringe Seitenwand-
rauhigkeit von ca 30 nm eignet sich dieses Mate-
rial in Verbindung mit der Nickel-Mikrogalvanik
speziell fur die Herstellung von Formeinsatzen fir
die Mikrooptik (z.B. Mikrospektrometer fir den
UV-VIS und IR Spektraibereich).

Durch den Bestrahlungsproze wird das PMMA
mit einem  Ausgangsmolekulargewicht von
2-10-10° g/mol auf ein Molekulargewicht von ca.

3-10° g/mol reduziert. Dadurch werden die be-
strahlten Bereiche in einem organischen Entwick-
ler losbar. Ausgezeichnete Qualitdten bezliglich
der Seitenwandrauhigkeit werden mit dem GG-
Entwickler (5% Ethanolamin, 15% Wasser, 20%
Morpholin, 60% Butoxyethoxyethanol) erzielt. Um
eine ruckstandsfreie Entwicklung zu gewahr-
leisten, ist bei der Bestrahlung eine Mindestdosis
von 4 kd/cm? in der Resisttiefe erforderlich. Um
eine zu starke Gasblasenbildung im Resist wah-
rend der Bestrahiung und damit ein Aufschaumen
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des Resists zu verhindern, wird die Dosis an der
Resistoberflache auf einen Maximaiwert von
12-20 kJ/cm?® je nach strukturierter Resistdicke
begrenzt. Diese Dosisanforderungen werden
durch eine Anpassung des Synchrotronstrah-
lungsspektrum erflllt. Zu diesem Zweck filtern
Vorabsorbermaterialien mit niedriger Kernia-
dungszahl den niederenergetischen Anteil heraus.

Um einen Angriff des Resists wéahrend des Ent-
wicklungsprozesses zu vermeiden, darf die einge-
tragene Dosis an der Resistoberflache einen Wert
von 0.1 kd/cm?3 nicht Ubersteigen. Der hierfiir not-
wendige Maskenkontrast wird durch die Goldab-
sorberdicke auf der Rontgenmaske bestimmt und
liegt im Bereich von ca. 10 pm fur Resistschicht-
dicken bis zu 500 pm.

Drei primére Prozesse werden in der Literatur fur
Strukturabweichungen wahrend des Lithographie-
prozesses verantwortlich gemacht:

Durch Fresnelbeugung wird die primér einfallende
Synchrotronstrahlung in den abgeschatteten Re-
sistbereich hinein gebeugt. Mit zunehmender
Photonenenergie nimmt der Abstand der Beu-
gungsmaxima von der Absorberkante ab.

Die im Resist absorbierten Photonen erzeugen
Photoelektronen, die eine Reichweite im Resist
von mehreren 100 nm haben kdnnen. Die Auswir-
kung dieser beiden Prozesse auf die Kantensteil-
heit ist gegenlaufig. Rechnungen von Ehrfeld und
Minchmeyer [1] zeigen die Auswirkungen der
beiden Prozesse auf die Kantensteilheit an einer
500 um hohen Resiststruktur in Abhéngigkeit von
der charakteristischen Energie des Speicherrings.
Wie in Abb. 1 dargestellt, erkennt man ein Mini-
mum von 90 nm in der Kantenunschérfe bei einer



charakteristischen Wellenlange von 0.3 nm. Al-
lerdings ist dieses Minimum nicht besonders aus-
gepragt. Erlaubt man eine zuséatziiche Kantenun-
scharfe von 10 nm, so kann die charkteristische
Wellenlange im Bereich von 0.2 bis 0.8 nm frei
gewahlt werden.
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Abb. 1: EinfluB von Fresnelbeugung und Photo-
elektronen auf die Kantenunschérfe einer 500 um
hohen Resiststruktur in Abhédngigkeit von der cha-
rakteristischen Energie des Speicherrings.

SchlieBlich resultiert eine Strukturabweichung aus
der Divergenz der Synchrotronstrahlung. Sie be-
tragt typischerweise 0.2 mrad im interessierenden
Spektralbereich um 0.2 nm. Dieses fihrt zu einer
Kantenunscharfe von ca. 0.1 ym bei einer Struk-
turhéhe von 500 pum.

In der Praxis zeigt sich, daB die beobachteten
Strukturungenauigkeiten und -defekte nicht mit
diesen primaren Prozessen erklart werden kén-
nen. Aus den folgenden Ergebnissen wird deut-
lich, daB die Strukturqualitit und -genauigkeit
durch sekundére Prozesse in der Maskenmem-
bran und dem Substrat dominiert werden.

2. EinfluB der Maskenmaterialien auf die Struk-
turgenauigkeit

Die eingesetzten Masken bestehen aus einer
Maskenmembran, auf der die Goldabsorberstruk-
turen aufgebaut sind. Wahrend die Goldabsor-
berstruktur die Aufgabe hat, die einfallende Syn-
chrotronstrahlung nahezu volistandig zu absorbie-
ren, solite die Membran eine mdglichst hohe
Réntgentransparenz aufweisen. Dieses wird durch
die Verwendung von Materialien mit méglichst
niedriger Kernladungszahi erreicht.

Ein geringer Anteil der einfallenden Synchrotron-
strahlung wird dennoch in der Maskenmembran
absorbiert. Als FolgeprozeB wird Fluoreszenz-
strahlung erzeugt. Diese Fluoreszenzstrahlung
wird isotrop ausgesandt und auch in die Resistbe-
reiche unterhalb der Goldabsorberstrukturen
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emittiert, wo sie absorbiert wird und die Resist-
oberseite schadigt.

Wird Titan als Maskenmembranmaterial verwen-
det, so ist die Intensitat der Fluoreszenzstrahlung
und damit die Schadigung des Resists aufgrund
der hohen Fluoreszenzwahrscheinlichkeit der Ti-
tan-K-Schale von 21% relativ hoch. Die entste-
hende Titan-K 4-Strahlung hat eine Wellenlange
um 0.26 nm und damit eine 1/e-Reichweite von
300 pm in PMMA. Da aufgrund der Dosisanforde-
rungen mit zunehmender Resistdicke die mittlere
Energie der spektralen Synchrotronstrahlungsver-
teilung zu héheren Energien hin verschoben wer-
den muB, wird der Anteil der priméar einfallenden
Photonen groBer, die die Titan-K-Schale bei
0.25 nm anregen kénnen. Der schadigende Effekt
an der Resiststrukiur wird ab Strukturhéhen von
500 um deutlich. In Abb. 2 ist eine 1000 pm hohe
entwickelte Resiststruktur, welche unter Verwen-
dung einer 2.2 ym dicken Ti-Maskenmembran
hergestellt wurde, dargestellt. Die REM-Aufnahme
zeigt eine Kantenverrundung an der Resistober-
seite von 150 um. Die Einwirkung der Fluores-
zenzstrahlung auBert sich ferner in einer Lochbil-
dung in der Seitenwand und setzt somit die
Strukturqualitat deutiich herab.
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Abb. 2: Kantenverrundung von 150 um an der
Resistoberseite einer 1000 ym hohen PMMA-
Struktur aufgrund der Resistschddigung durch
Fluoreszenzstrahlung aus einer 2.2 uym dicken Ti-
tanmaskenmembran.

Da mit abnehmender Kernladungszahl die Fluo-
reszenzwahrscheinlichkeit und die Energie der
Fluoreszenzstrahlung abnehmen und gleichzeitig
die Rontgentransparenz deutlich zunimmt, fihren
Experimente mit Maskenmembranen aus Berylli-
um zu deutlich besseren Ergebnissen.

Auf einem 200 ym dicken Berylliumblech wurde
eine 20 ym hohe Goldabsorberstruktur galvanisch
aufgebaut. Die unter Verwendung dieser Maske
strukturierte 1000 pm hohe Resistschicht ist in der
Abbildung 3 dargestellt. Die Kantenverrundung an
der Resistoberseite ist deutlich geringer als 1 pm.




Neben der Unterdriickung der Fluoreszenzstrah-
lung bietet eine Maskenmembran aus Beryllium
weitere Vorteile. Durch die verringerte Absorption
der Réntgenstrahlung in der Berylliummembran
kénnen im Vergleich zum Titan 100 mal dickere
Membranen bei gleicher Réntgentransparenz
verwendet werden. Dies bewirkt eine hohere
Warmeableitung wahrend der Bestrahlung.
Thermisch induzierte Verziige von Maske und
Resist werden reduziert. Gleichzeitig wird die me-
chanische Stabilitat der Maskenmembran erhéht.

Wéhrend der Bestrahlung in einer 100 mbar He-
Atmosphére befindet sich die Réntgenmaske in
einem Abstand von 50-100 pym zum Resist. Mas-
kenrand und Substratunterseite werden auf kon-
stanter Temperatur (21°C) gehalten. Durch die
Absorption der Réntgenstrahlung in der Maske
und der Probe tritt eine Erwarmung und damit ein
thermisch bedingtes Ausdehnen der Materialien
auf. Aufgrund der dickeren Be-Membran wird die
in die Maske eingetragene Energie deutlich bes-
ser zum thermostatisierten Maskenrand abgelei-
tet, wie die FEM-Rechnungen in Abbildung 4 zei-
gen. Wéhrend die Temperatur in der 2.2 pm dik-

2,2 ym dicke Ti-Membran

ken Ti-Membran im Strahlzentrum bis auf Werte
von 55°C ansteigt, betragt die Temperatur im
Strahizentrum bei der Be-Membran nur 22°C.

FZK /TMT 19a KE722 A 3
Abb. 3: Detail der Oberseite einer 1000 ym hohen
Resiststruktur aus PMMA, die unter Verwendung
einer Réntgenmaske mit einer 200 ym dicken
Berylliummembran réntgenlithographisch herge-
stellt wurde.

200 pm dicke Be-Membran

Abb. 4: FEM-Simulationen der Temperaturverteilung auf Réntgenmasken wahrend der Bestrahlung und
réntgenlithographische Mikrostrukturen in Abhéngigkeit vom verwendeten Membranmaterial. Prozef3pa-
rameter: 100 um dicker PMMA-Resist auf einer Epoxyphenolharzgrundplatte; 1 W/em? einfallende Rént-
genleistung. Das Material Epoxyphenol wird durch den Proze3 der Bestrahlung und Entwicklung nicht
angegriffen, besitzt aber sehr dhnliche thermomechanische Eigenschaften wie das verwendete Resistma-
terial, so daf3 die ProzeBproblematik in der ultratiefen Réntgenlithographie deutlich wird.
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Durch die gute Wérmeableitung der dicken Be-
Membran werden im ProzeB der Mikrostrukturie-
rung deutlich geringe Verzlige in der entwickelten
Resiststruktur beobachtet. So betragt der Struk-
turverzug der in Abbildung 4 gezeigten Waben-
struktur bei Verwendung einer 2.2 pym dicken Ti-
Membran ca. 8 uym, wahrend er im Falle der
200 pm dicken Be-Membran unterhalb von 0.5 um
liegt.

Diese ProzeBproblematik wird mit zunehmender
Resistdicke deutlicher. Da die minimale Entwick-
lungsdosis in den Resist eingetragen werden
muf, um eine riickstandsfreie Entwicklung zu ge-
wabhrleisten, nimmt mit zunehmender Resistdicke
die einzutragende Energie ebenso ndherungswei-
se linear zu. Um eine ahnliche Warmebelastung
von Maske und Resist und damit vergleichbare
Strukturverziige wahrend der Bestrahiung mm-
dicker Proben zu gewéhrleisten, wirde die Be-
strahlungszeit ebenfalls linear zu nehmen. Be-
strahlungszeiten von mehreren Tagen wéren die
Folge.

3. EinfluB der Substratmaterialien auf die
Strukturqualitat

In der Rontgentiefeniithographie werden typi-
scherweise Substrate mit einer na3chemisch oxi-
dierten Titanschicht verwendet. Diese Schicht er-
flllt gleichzeitig die Aufgabe einer Haftschicht fiir
den Resist (mechanisch durch die Verankerung
des Resistmaterials in den Mikrokavernen der
TiOx-Schicht und Uber interne Haftvermittier im
Resistmaterial) und nach dem Entwicklungspro-
zelB3 als Galvanikstartschicht fur die Mikrogalvanik.

Die spektrale Verteilung der Synchrotronstrahlung
erstreckt sich vom Infraroten bis in den harten
Réntgenbereich. Wahrend die langwelligen Antei-
le im Vakuumfenster bzw. in den Vorabsorbern
absorbiert werden, tragt der Bereich zwischen
0.6 nm und 0.12 nm hauptséchlich zur Strukturie-
rung des Resistmaterials bei. Der kurzwelligere
Anteil kann die Goldabsorberstruktur auf der Mas-
ke durchdringen und wird teilweise in der Grenz-
schicht zum Resist im TiO, absorbiert. Dadurch
entsteht Sekundérstrahlung (Photo- und Auger-
elektronen, Fluoreszenzphotonen) in dieser
Grenzschicht, die teilweise in den Resist emittiert
wird und damit den Resist an der Haftfliche
schédigt. Die in der Grenzschicht deponierte Do-
sis kann Werte erreichen, die oberhalb der mini-
malen Entwicklungsdosis liegen. Wahrend des
Entwicklungsprozesses werden kleinere Resistli-
nien weggewaschen (Abb. 5).

Die Intensitat der aus der TiO,-Schicht zuriick-
emittierten Strahlung wird einerseits bestimmt
durch die charakteristische Wellenlédnge des Be-
schleunigers, die Héhe der Goldabsorberstruktu-
ren auf der Réntgenmaske sowie das Substratma-
terial. Das FZK/IMT nutzt aus diesem Grunde Be-
schleuniger mit angepaBter charakteristischer
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Wellenenléange (A;) in Abhangigkeit der zu struk-
turierenden Resisthéhe. Die Strahlung aus einem
Ablenkmagneten von BESSY | (A.~20 nm) wird
zur Strukturierung von Resistschichten bis zu
70 um zur Herstellung von Rdntgenarbeitsmasken
[2], der Beschleuniger ELSA (A.=3-5nm) des
Physikalischen Instituts der Universitédt Bonn zur
Strukturierung von Resistschichten bis zu
1000 ym und der Beschleuniger DCI am Labora-
toire pour I'Utilisation du Rayonnement Electro-
magnétique (LURE) zur Herstellung von ultratie-
fen Strukturen bis zu 3000 ym verwendet. In der
Zusammenarbeit mit LURE wurde ein Doppel-
spiegelsystem, welches im streifenden Einfall ar-
beitet, aufgebaut und am Beschleuniger DC! in-
stalliert. Mit diesem Spiegelsystem wird in naher
Zukunft die Méglichkeit der Unterdriickung der
kurzwelligen Strahlungsanteile untersucht. Durch
ein solches Spiegelsystem koénnen dann alle
Strukturierungsaufgaben der Réntgentiefenlitho-
graphie an einem Beschleuniger (ANKA) durchge-
fahrt werden.

Abb. 5: Rasterelektronenmikroskopische Aufnah-
men von 100 um dicken Resiststrukturen nach
dem Entwicklungsprozef3, die mit einer 3.5 um
(oberes Bild) bzw. 7.5 um (unteres Bild) dicken
Au-Absorberstrukiur hergestellt wurden.




4, EinfluB der Entwicklertemperatur auf die
Strukturqualitat

Ein wesentlicher Vorteil des LIGA-Verfahrens be-
steht in der Mdglichkeit der Strukturierung von na-
hezu beliebiger Strukturgeometrie. Aus diesem
Grunde ist es notwendig, daB das Resistmaterial
auf ein Substrat aufgebracht wird, damit nach der
Réntgentiefenlithographie auch nicht selbsttra-
gende Strukturen erzeugt und in einem nachfol-
genden Galvanikschritt die metallischen Schichten
auf diesem Substrat aufgebaut werden kénnen.
Um ein méglichst spannungsarmes Aufbringen
der Resistschichten auf das Substrat zu ermégli-
chen, wird eine zuvor auf Solldicke gefraste und
getemperte PMMA-Platte auf das Substrat aufge-
klebt oder gebondet [3].

Die Entwicklung mit dem GG-Entwickler erfolgt
typischerweise bei 37°C. Hoéhere Temperaturen
sind aufgrund eines Dunkelabtrags der unbe-
strahlten Resistbereiche nicht erlaubt. Die .in der
Réntgentiefenlithographie verwendeten Substrat-
materialien Silizium (0=2*10%/K) und Kupfer
(W16*10-6/K) haben einen deutlich geringeren li-
nearen Ausdehnungskoeffizienten als das Re-
sistmaterial PMMA (0=70*10°%/K). Unterschiedli-
che Prozef3temperaturen beim Aufbringen des
Resists und dem EntwicklungsprozeB induzieren
daher Spannungen im Resistmaterial, die zu Bru-
chen in den Resiststrukturen in der Nahe des
Substrates flihren (Abb. 6). Der RiB verlauft auf-
grund der hohen Materialbeanspruchung inner-
halb der Resiststruktur, wahrend die Haftung des
Materials auf dem Substrat als ausgezeichnet be-
zeichnet werden kann.

Abb. 6: Rasterelektronenmikroskopische Aufnah-
me einer 1100 um dicken und 11 mm langen Re-
siststruktur nach dem Entwicklungsprozef3 am
Substratgrund. Die Resisiplatte wurde auf einem
Siliziumsubstrat mit einer 100 nm dicken Kohlen-
stoffschutzschicht aufgebaut und nach der Be-
strahlung in der GG-L6sung bei 37°C entwickellt.

Um diese Defektursache zu vermeiden, ist es
notwendig, entweder die ProzeBtemperaturen im
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Entwicklungsprozef3 herabzusetzen oder
Substratmaterialien mit einem an das Resistma-
terial angepafBten Ausdehnungskoeffizienten zu
verwenden.

Geeignete Substratmaterialien, die den Bestrah-
lungsproze3 und den EntwicklungsprozeB nicht
beeinflussen, stehen derzeit nicht zur Verfligung.
Aus diesem Grunde wurde die Entwicklertempera-
tur zur Herstellung von Strukturen im mm-Bereich
auf Raumtemperatur abgesenkt. Dadurch nimmt
die Entwicklungszeit zu, wahrend der Kontrast des
Resist-Entwicklersystems deutlich erhéht wird.
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Abb. 7: Abtragsraten von homogen belichteten
PMMA-Platten fir unterschiedliche Entwickler-
temperaturen in Abhéngigkeit von der Be-
strahlungsdosis.

In Abbildung 7 ist das Abtragsverhalten 200 pm
dicker PMMA-Platten, weiche homogen Gber die
Tiefe belichtet wurden, dargestellt. Es zeigt sich
beispielsweise, daf3 die Entwicklungszeit um einen
Faktor 6 bei einem Temperaturitbergang von
35°C auf 21°C fiir Dosiswerte um 4 kd/cm?® zu-
nimmt. Gleichzeitig nimmt der Kontrast des Re-
sist-Entwicklersystems zu, wobei der Kontrast die
die Anderung der Entwicklungsgeschwindigkeit in
Abhangigkeit von der Dosis definiert. Dieser er-
hohte Kontrast auBert sich in einer verbesserten
Strukturqualitét, da Resistbereiche, die durch se-
kundére Strahlung aus der Maske oder dem
Substrat geschéadigt werden, einen geringeren
Abtrag wéhrend des Entwickiungsprozesses er-
fahren [4).

5. Charakterisierung von ultratiefen Re-
siststrukturen

Die in den vorangegangenen Abschnitten be-
schriebenen Untersuchungen haben dazu gefinrt,
daB 3073 pm dicke Resiststrukturen mit einer
Breite von 100 pm und einer Lange bis zu 11 mm
hergestellt werden konnten.

Unter Verwendung einer Réntgenmaske mit einer
500 ym dicken Beryllium-Membran und 27 pm
hohen Goldabsorberstrukturen wurde eine
3073 um dicke PMMA-Platte am Beschleuniger
DCI strukturiert. Zur Unterdriickung der Sekun-




dérstrahlung aus dem Substrat wurde ein Silizium-
Wafer, welcher mit einer 100 nm dicken Kohlen-
stoffschicht beschichtet war, als Substrat verwen-
det. Die Kohlenstoffschicht absorbiert aufgrund
der geringen Reichweite der im Si-Substrat ent-
stehenden Sekundérelektronen fast volistandig,
so daf3 diese die Resisthaftschicht nicht schadi-
gen kénnen. Die Bestrahlungszeit betrug 12 h bei
einem Scanhub von 75 mm im Réntgenscanner.
Zur Entwicklung befand sich die bestrahite Probe
216 h in einem Becherglas. Der Entwickler wurde
mit einem Magnetriihrer bewegt.
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Abb. 8: Rasterelektonenmikroskopische Aufnah-
me einer 3073 um hohen Resiststruktur mit einer
Linienbreite von 100 um auf einem mit einer
100 nm dicken Kohlenstoffschicht beschichteten
Si-Substrat.

Die sehr gute Haftung der Resiststrukturen und
die rickstandsfreie Entwickiung ist in der Abbil-
dung 8 zu erkennen. Messungen am Rasterelek-
tronenmikroskop zeigen eine Abweichung der
Resistbreite von der Sollbreite von 4 pym pro Kante
an der Resistoberseite (Abb. 9). Diese Abwei-
chung kann durch den seitlichen Angriff des Ent-
wickler auf das teilweise direkt bestrahlte Re-
sistmaterial unterhalb der Goldabsorberstruktur
erklart werden. Verbesserungen werden durch
Réntgenmasken mit einem hoheren Kontrast er-
wartet. Die gemessene Seitenwandrauhigkeit vari-
iert Uber der Strukturhéhe im Bereich von 15 bis
35 nm und erreicht damit optische Qualitat. Aller-
dings werden vereinzelte Mikrorisse in der Sei-
tenwand beobachtet, deren Herkunft bisher noch
nicht exakt geklart werden konnte.

6. Ausblick

Die in diesem Bericht dargesteliten ProzeBzu-
sammenhange ermdglichen es einerseits, den
vorhandenen Standardprozef3 zu stabilisieren und
zu verbessern. Andererseits werden dadurch
Strukturhéhen durch Rontgentiefenlithographie
zugénglich, die bisher der mechanischen Mikro-
fertigung vorbehalten waren. Diese Strukturen
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profitieren nun von der verbesserten Seiten-
wandrauhigkeit im nm-Bereich.
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Abb. 9: Linienbreite in Abhédngigkeit von der
Strukturhohe einer 3073 um hohen Resiststruktur.
Die Abweichung betrédgt 4 um pro Kante von der
Sollbreite (100 um).
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SpritzgieBen von Mikroteilen aus Kunststoffen,
Metallen und Keramiken

R. Ruprecht, V. Piotter, T. Benzler, J. HauBelt
Institut fiir Materialforschung il

Zusammenfassung

Die SpritzgieBabformung von Mikrostrukturen stellt ein wirtschaftliches Verfahren zur Herstellung
von Komponenten flir Mikrosysteme mit besonderer Eignung fur groBe Serien dar. Gegenwértig
kénnen Formeinsatze mit Mikrostrukturen von minimal 20 pm bzw. Aspekiverhéltnissen von 14 mit
technischen Kunststoffen und Hochleistungsthermoplasten in Zykluszeiten bis zu 4 Minuten vollau-
tomatisch abgeformt werden. Damit wurde die Zykluszeit innerhalb von 2 Jahren auf ca. die Halfte
reduziert. Eine weitere Verbesserung der Wirtschaftlichkeit ist in naher Zukunft zu erwarten, bei-
spielsweise durch das Spritzgie3en nachbearbeitungsarmer mikrostrukturierter Bauteile {1].

Die Herstellung von Metall- und Keramikmikrostrukiuren wird durch die Weiterentwicklung der fir
makroskopische Formteile bereits etablierten PulverspritzgieBtechnik unter Berlicksichtigung der
besonderen Anforderungen der Mikroabformung ermdoglicht.

1. Einleitung

Flr den ékonomischen Erfolg der Mikrosystem-
technik bedarf es neben einer méglichst breiten
Vielfalt an Werkstoffen auch wirtschaftlicher
Verfahren zu deren Verarbeitung. Die Abformung
mikrostrukturierter Formeinsétze durch Spritzgie-
Ben von Kunststoffen stellt ein solches Verfahren
dar [2]. Zur Ubertragung der konventionellen
SpritzgieBtechnik auf die speziellen Bedingungen
der Mikrosystemtechnik sind jedoch anspruchs-
volle Modifikationen hinsichtlich der Werkzeug-
und ProzeBtechnik notwendig [3, 4]. Ahnliches
gilt fur die Adaption des PulverspritzgieBens zur
Herstellung von Metall- bzw. Keramikmikrostruk-
turen [5, 6].

2. Mikrospritzgieen von Kunststoffteilen

2.1

Bereits vor tber zehn Jahren wurde am For-
schungszentrum Karlsruhe in Kooperation mit der
Industrie das Spritzgieen flr erste mikrostruktu-
rierten Kunststoffteile entwickelt. Die gegentiber
dem konventionellen SpritzgieBen wichtigsten In-
novationen bestanden zum einen in der Evakuie-
rung der Werkzeuge, um Kompressionsdefekte in
den Sackléchern der mikrostrukturierten For-
meinsétze zu verhindern. Zum anderen erwies es
sich als erforderlich, wahrend des Abformprozes-
ses einen Temperaturzykius im Werkzeug zu fah-
ren, um einerseits eine ausreichende FlieBfahig-
keit des Kunststoffes wahrend der Formfillung zu
erhalten und andererseits eine ausreichende me-
chanische Festigkeit flr eine sichere Entformung
der abgeklhlten Formteile zu gewahrleisten.

Werkzeug- und ProzeBtechnik
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Daneben wurden bewéhrte Peripheriegerdte wie
z.B. automatische Granulatzufuhr und Teilent-
nahme aus dem konventionelien SpritzgieBen in
die Mikroabformung Ubernommen. Jungster Fort-
schritt in der SpritzgieBentwicklung am For-
schungszentrum Karlsruhe ist der weltweit erste
Einsatz einer vollelektrischen SpritzgieBmaschine
(Elektra E50 der Fa. Ferromatik Milacron, Malter-
dingen) zur Abformung von Mikrostrukturen.
Durch die Ausflhrung der Bewegungsablaufe
mittels Elektromotoren wird mit derartigen Spritz-
gieBmaschinen neben einer signifikanten Ener-
gieeinsparung sowie einer Senkung des Ge-
rauschpegels vor allem eine deutlich héhere Re-
produziergenauigkeit erreicht.

2.2

Als Folge des beschriebenen Temperaturzyklus
sind die Abformzeiten beim MikrospritzgieBen
verglichen mit denen des konventionellen Spritz-
gusses ausgesprochen lang. Einer Reduzierung
der Zykluszeit zur Verbesserung der Wirtschaft-
lichkeit bei der Mikrofertigung kommt daher eine
entscheidende Rolle zu. Wie Abb. 1 zeigt, sind
hierbei in den letzten Jahren signifikante Fort-
schritte erzielt worden. So konnten durch neue
Werkzeugtemperierkonzepte mit einer elektri-
schen Werkzeugheizung der Aufheizvorgang be-
schleunigt werden. Damit wurden flr mikrostruk-
turierte Kunststoffteile mit einem Aspektverhéltnis
von 14 bzw. minimalen Strukturdetails von 1 ym
(vgl. Abb. 5) Zykluszeiten unter 5 Minuten er-
reicht werden. Hierbei wird beispielsweise wéh-
rend des gesamten SpritzgieBzyklus der duB3ere

Reduzierung der Zykluszeit
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Abb. 1: Reduzierung der Zykluszeit von iber 12 Minuten (Stand 10/94) auf derzeit unter 5 Minuten
(durchgezogene Kurve) beim SpritzgieBen von PMMA-Teststrukturen;, Zweikreistemperierung 1995; Pa-
rameteroptimierung 1996; neues Werkzeugkonzept mit elektrischer Heizung 1997.

Bereich des Werkzeuges, der das Fihrungssy-
stem enthélt, durch Oltemperierung [7] auf dem
Temperaturniveau in der Nahe der Entformung-
stemperatur gehalten. Der innere Werkzeugbe-
reich, in dem sich die mikrostrukturierten For-
meinsétze befinden, wird durch Heizpatronen mit
insgesamt 6000 Watt elektrischer Leistung vor
dem Einspritzen des Kunststoffs beheizt. Durch
Regelung der Leistung der einzelnen Heizstébe
wird erreicht, daB3 innerhalb zweier Formeinsatze
mit jeweils einer mikrostrukturierten Stirnflache
von 20 x 60 mm® die Temperaturdifferenz vor
dem Einspritzen der Formmasse kleiner 2 K be-
tragt.

Die geringe GroBe der abzuformenden Mi-
krostrukturen erlaubt neben dem Einsatz von
Mehrfachwerkzeugen auch die Anordnung einer
relativ groBen Zahl von Kavitaten pro Formein-
satz, so daf die Zykluszeit pro Bauteil nur wenige
zehn Sekunden betragen kann. Somit stelit das
MikrospritzgieBen bereits heute ein serientaugli-
ches, von einer Reihe von Unternehmen genutz-
tes und wirtschaftliches Herstellungsverfahren
dar.

2.3 Simulationen zum MikrospritzgieBen

Die Optimierung des SpritzgieBparameter, insbe-
sondere die Formmasse- und Werkzeugtempe-
raturen, hinsichtlich Formfillung und Zykiuszeit
wird durch Simulationsrechnungen mit dem
Computerprogramm MOLDFLOW untersucht. Bei
MOLDFLOW handelt es sich um ein 2,5-
dimensionaie Finite-Elemente-Simulationspro-
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gramm, bei dem die Geometrie eines Bauteils
durch einfache Flachenelemente angenéhert
wird, denen eine Dicke zugewiesen wird. Durch
die geringen Bauteilabmessungen im Mikrome-
terbereich ergibt die numerische Behandlung mit
dem Rechenprogramm unter Einsatz traditioneller
Spritzparameter sehr hohe Schergeschwindig-
keiten, die experimentell zu Materialschaden fih-
ren wirden. Hingegen konnte nach einer anféng-
lichen Programmadaption auf mikrotechnische
Anforderungen Bauteilabmessungen von minimai
3 uym Wandstarke und einem Aspektverhéltnis
von bis zu 100 vollstédndig geflilt simuliert wer-
den.

Im Rahmen des ESPRIT-Projektes IMICS [8]
wurden Mikroturbinengehéduse aus PMMA mit 2,5
mm AuBendurchmesser spritzgegossen. Sie be-
stehen aus mehreren Kammern mit kleinsten
Wanddicken von 0,115 mm und sind stirnseitig
mit mehreren Bohrungen fiir DurchfluBleitungen
versehen. Anhand von computersimulierten Full-
studien konnte gezeigt werden, daB sich durch
optimale Auslegung und Balancierung eines An-
guB- und Verteilersystems Zykluszeiten fur die
Gehauseabformung drastisch verkiirzen lassen.
Flllstudien zum SpritzgieBen von gleichzeitig
acht bzw. 16 Turbinengehdusen haben gezeigt,
daB nach Fillung des AnguB- und Verteilersy-
stems (innerhalb einer Sekunde) die vollstandige
Formfullung aller Turbinengehéuse nach weiteren
50 Millisekunden erreicht werden kann (s. Abb.
2). Es wurde eine theoretische Schergeschwin-
digkeit von (iber 50.000 1/s ermittelt, die an der
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Abb. 2: Fullstudie zum SpritzgieBen von Mikroturbinengehédusen mit dem Softwarepaket MOLDFLOW.

Grenze zur Materialschédigung liegt [7]. Die Er-
gebnisse der Simulation flossen in das Design der
Formeinsédtze und die Spritzparameter flr die
Turbinengehduse mit ein. Die Turbinengehause
wurden inzwischen im Rahmen einer Kleinstserie
auf einer Tréagerschicht erfolgreich spritzgegos-
sen, durch Prazisionsstirnplanfrasen [9] der Tra-
gerschicht vereinzelt und im Rahmen erster Ex-
perimente durch MikroguB3 erfolgreich in Gold-,
Pailadiumlegierungen und Aluminiumbronzen ko-
piert [10].
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Abb. 3: Temperaturverlauf innerhalb einer 20 um
breiten und 130 pum hohen Stegstruktur direkt
nach dem Einspritzen. Der Temperaturverlauf
liber die Stegbreite zeigt deutlich am Stegfuf3 ,,2“
an der Trégerplatte einen Gradienten zwischen
der Formmassen- (250°C) und der Formeinsatz-
temperatur (160°C); die Stegspitze ,1“ weist liber
die gesamte Stegbreite bereits nahezu Formein-
satztemperatur auf.

Eine weitere Simulationsaufgabe befafte sich mit
dem SpritzgieBen eines Arrays von Kunststoff-
stegen, die aus mikromechanisch gefertigten
Formeinsatzen abgeformt wurden. Dazu weisen
die Formeinsétze mehrere Millimeter lange Gra-
benstrukturen mit planparallelen Wanden auf mit
minimalen Breiten von 20 pm bei einer einheitli-
chen Grabentiefe von 130 ym. Beim Spritzgiefien
werden die Grabenstrukturen der Formeinséatze
zu Kunststoffstegen gleicher Breite invertiert, die
sich auf einer 1,3 mm dicken Kunststofftrager-
platte befinden, die gleichzeitig mit den Mikroste-
gen abgeformt wird.
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Berechnungen mit MOLDFLOW haben gezeigt,
daB eine volistandige Formfullung der nur 20 um
schmalen Stegstrukturen nur dann zu erreichen
ist, wenn die Formmasse und die Formeinsétze
deutlich (ber der No-flow-Temperatur amorpher
Kunststoffe erwadrmt sind. Fir PMMA mit einer
Glasiibergangstemperatur von 105 °C und einer
No-flow-Temperatur von 150 °C bedeutet dies,
daf3 die auf 250 °C temperierte Formmasse in die
Kavitaten des zur vollstandigen Formfillung auf
mindestens 160 °C geheizten, evakuierten For-
meinsatzes eingespritzt wird. Die SpritzgieBver-
suche bestatigten dariber hinaus, daf3 bedingt
durch die geringe Wandrauheit der Formeinséatze
bereits bei einer Formeinsatztemperatur von 90
°C die Mikrostrukturen fehlerfrei entformt werden
kénnen, obwohl PMMA oberhalb von 80 °C ein
Uberwiegend plastisches Werkstoffverhalten auf-
weist.

3.

Aufgrund des hohen Potentials der Mikrospritz-
gieBtechnik flir die Serienfertigung wird bereits
heute eine Fulle von Komponenten fiir Mikrosy-
steme nach diesem Verfahren hergestellt. Neben
den schon an anderer Stelle berichteten Anwen-
dungsféllen [2, 3, 4] wie z.B. Gehause fur Mikro-
turbinen oder Komponenten fir Mikroanalysesy-
steme sind in jlngster Zeit weitere Beispiele hin-
zugekommen:

Anwendungsbeispiele

Flr biochemische Anwendungen wurden Kanal-
strukturen (z.B. fir die Biutanalytik) aus PMMA
und Zelicontainer-Strukturen neben PMMA neu-
erdings auch aus PC durch SpritzgieBen herge-
stellt (Abb. 4). Im Rahmen von aktuellen Arbeiten
im Strategischen Anwendungsfeld Mikrooptik
wurden NIR-Spektrometerbausteine mit kleinsten
Strukturdetails von 1 um und mikrooptische Ban-
ke (Duplexerbausteine) aus PMMA spritzgegos-
sen (Abb. 5). Ein Beispiel flr mikrofluidische
Bauteile, die aus Hochieistungsthermoplasten wie
PSU oder PEEK (letzteres mit Zykluszeiten von
ca. 2 Minuten) hergestellt werden, zeigt die Ab-
bildung 6.




Abb. 4: Array von spritzgegossenen Zellcontai-
nern (300 x 300 x 300 ym®) aus PMMA. Die
Netzabsténde der inneren Lochstrukturierung be-
tragen ca. 40um, wobei sich die Lécher in der
Tiefe auf unter 10 um verjiingen. [9].

Abb. 5: Ausschnitt des 145 um hohen Gitters ei-
nes NIR-Spektrometerbausteins, spritzgegossen
aus PMMA mit minimaler Zahnstufe unter 1 um

[11].

Abb. 6: Array a’12 Mikropumpen mit spritzgegos-
senen Gehdusen aus PSU vor der Montage der
fluidischen und elektrischen Schnittstellen und
Vereinzelung [9, 12].
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4. Mikro-PulverspritzgieBen

Zu den industriell etablienten Sonderverfahren der
SpritzgieBtechnik zahlen u.a. das Metall- bzw.
KeramikpulverspritzgieBen (MIM=Metal Injection
Molding, CIM=Ceramic Injection Molding). Diese
Verfahren bieten insbesondere bei der Produktion
komplexer und endkonturnah geformter Bauteile
in groBen Serien wirtschaftliche Vorteile, Die Ad-
aption dieser ProzefBtechnik auf die speziellen
Anforderungen und Dimensionen des Mi-
krospritzgieBens stellt daher ein wichtiges For-
schungsziel der Werkstoffproze3technik am For-
schungszentrum Karlsruhe dar [5, 6].

1. Feedstock Aufbereitung

BINDER , PULVER

Mischen; Kneten; Extrudieren
2. SpritzgieRen

3. Entbindern und Sintern

Abb. 7: Schematischer Verfahrensablauf der Pul-
verspritzgieBtechnik

Der VerarbeitungsprozeB3 (siehe Abb. 7) lauft fol-
gendermafien ab: zundchst wird das Metall- bzw.
Keramikpulver mit einem polymeren Binder so-
weit versetzt, daB die vermischte Masse
(Feedstock) thermoplastisch verarbeitbar wird.
Damit erfolgt die Formgebung zum sogenannten
Grunling mittels Spritzgiefien. In einem weiteren
ProzeBschritt wird der Binder wieder entfernt, was
meist durch Ausschmelzen, in einigen Fallen aber
auch durch Auslésen oder Pyrolyse geschieht.
AnschlieBend wird der nun (nahezu) polymerfreie
Pulververbund zum fertigen Metall- bzw. Kera-
mikbauteil gesintert.

Zur Entwicklung des Mikro-PulverspritzgieBens
(Micro-MIM bzw. Micro-CIM) wurden zunéchst
geeignete Pulver/Bindersysteme ausgesucht, wo-




bei auf kommerziell erhéltliche Materialien zu-
rickgegrifffen werden solite, Die Wahl der Fuil-
stoffe fiel auf ein relativ weiches Carbonyleisen-
Pulver der BASF AG mit einer mittleren Partikel-
gréBe von 4,5 um und als Keramikpulver ein
Aluminiumoxid mit einer deutlich kleineren mittle-
ren PartikelgréBe von 0,6 um. Als Binder kom-
men ein Olefin-basiertes System von Hoechst
(Hostamont) und ein Polyacetalbinder der BASF
(Catamold) zum Einsatz. Die Mischungsverhalt-
nisse von Pulvern und Bindern wurden den spe-
zifischen Anforderungen des MikrospritzgieBens
angepaBt und ergaben in bisherigen Versuchen
gegenilber dem konventionellen Pulverspritzgie-
Ben relativ. hohe Bindergehalte in den

Feedstocks.
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(3%
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Abb. 8: CIM-Griinling (Aluminiumoxidpulver mit
Binder auf Olefinbasis) unmittelbar nach dem
SpritzgieBen und vor dem Entbindern und Sintern.
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Abb. 9: MIM-Grliinling (Carbonyleisenpulver mit
Binder auf Olefinbasis).

Fir die SpritzgieBversuche wurden ein mikrome-
chanisch gefertigter Formeinsatz, welcher Steg-
Teststrukturen mit einem maximalen Aspekiver-
haltnis von 4,8 tragt [5], und ein LIGA-
Formeinsatz mit verschiedenen Zahnradstruktu-
ren und einem maximalen Aspektverhélinis von
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14 verwendet. Durch Analyse der Feedstocks im
Dilatometer und durch Diffential-Kalorimetrie-

Messungen (DSC) konnten erste Orientierungs-
werte flir die Entbinderungs- und Sinterversuche
gewonnen werden.

FZK /IMT

1000 pm
| —

Abb. 10: MIM-Steg-Teststrukturen aus Carbolylei-
sen nach dem Entbindern und Sintern.
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Abb. 11: MIM-Griinling: LIGA-Zahnradstrukturen
(Carbonyleisenpulver und Binder auf Polyacetal-
basis).

Die Ergebnisse der SpritzgieBversuche sowie der
anschlieBenden Entbinderungs- und Sinterschritte
sind auf den REM-Abbildungen 8 bis 11 exempla-
risch dargestellt. Es ist zu beachten, daf3 infolge
des Verdichtungsprozesses des Pulvers beim
Sintern zu einem massiven Teil die Abmessun-




gen der gesinterten Formteile ca.15 % geringer
sind als die der spritzgegossenen Griinlinge.

Wie die Abbildungen 8, 9 und 11 belegen, ist das
SpritzgieBen in mikrostrukturierte Formeinsatze
auch mit MIM- bzw. CIM-Feedstocks méglich.
Insbesondere die mit  Polyacetal-Binder-
Systemen hergesteliten Grinlinge zeigen eine
hohe Abformgenauigkeit (Abb. 11). Problema-
tisch stellt sich derzeit noch die Qualitat der
Strukturen nach dem Entbindern und Sintern dar,
was sich vor allem an Kanten und Ecken erken-
nen (a3t (Abb. 10). Hier Verbesserungen zu er-
zielen ist zentraler Bestandteil aktueller Arbeiten.
Die realen Dichten der fertig gesinterten Teile
betragen etwa 97 % der theoretischen Wenrte und
liegen damit auf dem Niveau der makroskopi-
schen PulverspritzgieBtechnik.

5. Ausblick

Die Weiterentwicklung der MikrospritzgieBtechnik
besonders hinsichtlich einer Erweiterung ihrer
Einsatzmdglichkeiten fir vielfaltige Anwendungs-
bereiche stellt eine elementare Zielsetzung am
Forschungszentrum Karlsruhe im Rahmen der
Mikrosystemtechnik dar. Wie bereits in der Ver-
gangenheit steht dabei die Verbesserung der
Wirtschaftlichkeit im Mittelpunkt, wobei zukinftig
durch neue Werkzeug- und Formeinsatzkonzepte
vor allem eine Minimierung des Nachbearbei-
tungsaufwandes mikrostrukturierter Teile und Mi-
kroteile angestrebt wird. Eine Erweiterung der
verfugbaren Materialpalette wird durch bedarfso-
rientierte Verwendung neuer Kunststoffe sowie
Ertlchtigung des Mikro-PulverspritzgieBens zu
einem serientauglichen Verfahren erfolgen.
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Herstellung von Kunststoffmikrostrukturen fiir
die Mikrooptik und Mikrosensorik durch HeiBpragen

. M. Heckele, W. Bacher
Institut fur Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

In diesem Artikel soll gezeigt werden, daB das HeiBprageverfahren besonders gut geeignet ist, um
anspruchsvolle Mikrostrukturkomponenten, beispielsweise mikrooptische Bauelemente oder mikro-
mechanische Sensoren zu fertigen. Die Kunststoffmikrostrukturierung durch HeiBpréagen liefert we-
gen der variabel gestaltbaren ProzeBflihrung vor allem bei optische Komponenten sehr gute Ergeb-
nisse. Im Bereich der Mikrosensorik liegt der Vorteil des HeiBpragens darin, daf3 durch positioniertes
Abformen auf vorstrukturierten Substraten eine Verbindung zwischen Sensorelement und Signalver-
arbeitung hergestellt werden kann. Anhand einiger Komponenten aus Mikrooptik und Mikrosensorik
sollen diese Vorteile des HeiBprageverfahrens demonstriert werden.

1 Einleitung

Mikrooptik und Mikrosensorik sind zwei wichtige
Anwendungsgebiete der Mikrosystemtechnik, wie
auch die Auswahl der Beitrdge zu diesem Sta-
tuscolloquium zeigt. Auf diesen Gebieten werden
die entwickelten Komponenten fir industrielle
Anwendungen zunehmend interessanter, insbe-
sondere, wenn auch Wege zu einer Herstellung in
groBen Stlickzahlen und reproduzierbarer Quali-
tat aufgezeigt werden kénnen.

Flr die Massenfertigung unter wirtschaftlichen
Bedingungen bedient man sich heute im Prinzip
zweier Technologien:

Auf der einen Seite steht eine immer leistungsfa-
higere GroBserienfertigung mit immer- kirzeren
Taktzeiten im Bereich der Kunststoffabformung
durch SpritzgieBen, wie sie z.B. aus der CD-
Fertigung oder der Produktion von Autozubehor
bekannt ist.

Die Siliziumtechnik auf der anderen Seite entwik-
kelt massiv parallele Fertigungstechniken mit
dem Trend zu immer gréBeren Waferformaten
bei kleiner werdenden Leiterbahnbreiten,

Bei der Herstellung mikromechanischer Produkte
stoBt die Siliziumtechnik an ihre Grenzen, wenn
hohe Mikrostrukturen oder Aspektverhaltnisse
>> 1 gefordert werden oder wenn Sensor- oder
Aktorprinzipien realisiert werden sollen, die ande-
re Materialien als einkristallines Silizium erfor-
dern. Das ist beispielsweise bei vielen mikroopti-
schen Bauteilen aus speziellen Kunststoffen ge-
geben oder bei elektromagnetischen Aktoren oder
Aktoren aus Formgedéchtnislegierungen, wo
Metalle bzw. Legierungen strukturiert werden
mussen, Flr die Herstellung hoher Mikrostruktu-
ren mit paralleilen Strukturwdnden, groBem
Aspektverhdltnis und sehr geringer Oberfléchen-
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rauhigkeit aus Kunststoffen und Metallen bietet
das LIGA-Verfahren deutliche Vorteile [1].

LIGA-Komponenten aus Kunststoffen kénnen in
groBen Stlckzahlen durch Kunststoffabformung
hergestellt werden. Die daflir benétigten Abform-
werkzeuge sind LIGA-Produkte mit der fUr dieses
Verfahren typischen Strukturqualitdt. Die Ab-
formtechnik muB unter dem Gesichtspunkt aus-
gewdhlt werden, diese Strukturqualitat auch in
dem abgeformten Kunststoffteil bzw. in der dar-
aus durch einen weiteren Galvanikschritt herge-
stellten Metallmikrostruktur zu erhalten. Gieich-
zeitig muB das Abformverfahren eine wirtschaftli-
che Produktionsweise erlauben [2].

2 Kunststoffabformung

Generell missen bei der Abformung von LIGA-
Mikrostrukturen einige Besonderheiten im Unter-
schied zur Herstellung selbst so anspruchsvoller
Komponenten wie der CD beachtet werden. Aus
dem hohen Verhédlinis von Strukturhdhe zur
Wanddicke (Aspektverhélitnis) ergibt sich ein
grofes Verhéltnis von FlieBlange zu Wanddicke.
Wegen der groBen Oberfldche im Vergleich zu
ihrem Volumen sowie Wanddicken von oft nur
wenigen Mikrometern erfolgt ein schneller Wér-
meaustausch zwischen Formmasse und Werk-
zeug, wodurch der (ber seine Glasibergang-
stemperatur erwdrmte Kunststoff schnell die
Temperatur des Formeinsatzes annimmt. Aus
diesem Grund muB der Formeinsatz ebenfalls
erwarmt werden.

Zur volistandigen Beflillung der Mikrostrukturen
des Formeinsatzes muf3 das Werkzeug evakuiert
werden, da der Formeinsatz bereits beim Benet-
zen seiner Stirnflache mit Formmasse von der




Ubrigen Werkzeugkavitdt abgetrennt wird und
nicht mehr entiiiftet werden kann.

Nachdem der Formeinsatz vollstandig mit Kunst-
stoff beflllt ist, wird die Temperatur erniedrigt bis
zu einer Temperatur, bei der der Kunststoff eine
ausreichende mechanische Festigkeit aufweist.
Dann erst ist eine Entformung, d.h. eine Tren-
nung von Formeinsatz und abgeformten Teil,
madglich. Der Temperaturzyklus, dem der Kunst-
stoff und das Abformwerkzeug unterliegen, be-
einfluBt entscheidend die Herstellungsgeschwin-
digkeit und damit die Wirtschaftlichkeit des Ver-
fahrens,

3 HeiBpridgen

Wichtiger als die Verklrzung der Zykluszeiten ist
jedoch vielfach die Qualitdt der abgeformten
Produkte. Durch die geringen Abmessungen der
Werkzeuge und Bauteile ergeben sich beim dy-
namischen ProzeB der Abformung hohe Gra-
dienten einiger Variablen, die negative Auswir-
kungen auf die Glte der Produkte haben kénnen.

So werden bei zu hohen Kihiraten innere Span-
nungen im Polymermaterial induziert oder einge-
froren. Solche innere Spannungen flihren bei
optischen Bauteilen moglicherweise zu Streuzen-
tren, die vermieden werden m(issen.

Eine andere Ursache flir innere Spannungen und
Inhomogenitaten sind FlieBfronten im Polymer.
Diese sind um so ausgepréagter, je mehr Material
Uber gréBere Strecken in der Form flief3t.

Vor allem unter diesem Gesichtspunkt bietet die
Vakuum-HeiBpragetechnik Vorteile gegeniber
dem SpritzgieBen bei der Herstellung von Mikro-
bauteilen mit sehr feinen Strukturelementen wie
freistehenden Séulen oder langen, diinnen Wan-
den im Formeinsatz oder bei mikrooptischen
Komponenten [3]. Beim HeiBpragen kdénnen
Druck und Geschwindigkeit, mit denen der For-
meinsatz in das Polymer gedriickt wird, exakt
geregelt werden. Wenn eine homogene Material-
verteilung erreicht werden muB, ist es zusétzlich
vonteilhaft, das Polymer in Form einer Folie ein-
zusetzen, wobei die Dicke der Folie in der Gro-
Benordnung der Strukturhdhe der Mikrostrukturen
liegt.

Wegen der geringen Lateralabmessungen der
Mikrostrukturen konnen sehr hohe FlieBge-
schwindigkeiten in den schmalen Kanélen des
Formeinsatzes auftreten, die im Extremfall zum
Bruch von Polymerketten fiihren, was infolge
unterschiedlicher Molekulargewichtsverteilung
QualitatseinbuBen bei den optischen Strukturen
zur Folge hat. Solche unerwiinschten Effekte
kénnen beim Préagen durch die erreichbaren ge-
ringen Umformgeschwindigkeiten (im Bereich von
Hm/sec) vermieden werden.
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Insgesamt ist fur die Qualitdt der Bauteile eine
ProzeBflhrung moglichst nahe am thermischen
Gleichgewicht wiinschenswert. Voraussetzung
daflir ist eine hochprazise Regelung von Prage-
geschwindigkeit und Temperatur. Damit ist der
Spielraum flr eine Zykluszeitverkiirzung durch
Beschleunigung des Umformprozesses und der
Abklhlphase sehr gering.

Far viele Anwendungen ist es vorteilhaft, wenn
die Restschicht, die nach dem Pragen zwischen
Substrat und Formeinsatz verbleibt und nach
dem Entformen eine unstrukturierte Trégerschicht
bildet, méglichst dlinn ist. Im Falle eines opti-

schen Wellenleiters wiirde eine Polymer-
Restschicht zu Auskoppelverlusten aus dem
Wellenleiter fithren. Im Falle des LIGA-
Mikrospektrometers far den UV/VIS-

Spektralbereich wurde der Prageproze3 so weit
entwickelt, daf3 keine Restschicht mehr auftritt.
Dies kann nur erreicht werden, wenn die vertikale
Position des Formeinsatzes sehr genau gesteuert
werden kann.

Schlief3lich ist auch die exakte laterale Positionie-
rung des Abformwerkzeugs beziiglich dem Sub-
strat, auf dem gepragt werden soll, wichtig. Das
gilt vor aillem dann, wenn auf vorstrukturierten
Substraten gepragt wird, um die gepragten Mi-
krostrukiuren exakt positioniert zu Leiterbahn-
oder Opferschichtebenen aufzubringen.

Abb. 1: Mit der von JENOPTIK Mikrotechnik und
IMT gemeinsam entwickelten HeiBprdgemaschine
HEX03eT kann auf vorstrukturierten Substraten
positionert abgeformt werden.

Alie genannten Anforderungen werden von einer
modularen HeiBpragemaschine erflillt, die im




Institut fir Mikrostrukturtechnik des Forschungs-
zentrums Karlsruhe in Kooperation mit der Firma
JENOPTIK Mikrotechnik, Jena, entwickelt wurde
und die von JENOPTIK Mikrotechnik vermarktet
wird [3-5]. Den Kern der Anlage biidet eine hoch-
genaue Presse (Hersteller: Firma Zwick, Uim) mit
einer Vakuumkammer und einer leistungsfahigen
Tempetiereinheit zum Temperieren des umzu-
formenden Kunststoffs (PMMA, Polycarbonat
etc.) und zur Umformung bei zeitlich genau defi-
niertem Temperatur-, Kraft- und Vakuumverlauf.
Die Vakuumkammer, in der der eigentliche Um-
formprozef3 stattfindet, ist eine Eigenentwicklung
des Forschungszentrums Karlsruhe.

Abbildung 1 zeigt eine HeiBpragemaschine zum
positionierten Préagen, die von JENOPTIK Mikro-
technik vermarktet wird.

4 Mikrooptik

Zu den am weitesten verbreiteten optischen Ele-
menten aus mikrostrukturiertem Kunststoff geho-
ren Fresnellinsen und Hologramme [6]. Bei die-
sen Elementen handelt es sich um diffraktive
Strukturen mit kieinsten Abmessungen im Nano-
meterbereich mit Aspektverhéltnissen um 1. Die
exakte Abformung solcher sehr kleinen Struktu-
ren erfordert keine groBen Kréfte, so daB flr sol-
che Anwendungen auch kleinere Pragemaschi-
nen (z.B. Typ HEX01 von Firma JENOPTIK Mi-
krotechnik, Jena, mit 20 kN PreBkraft) zum Ein-
satz kommen,

Wichtig ist die sehr gute Oberflachenqualitét, die
mit LIGA-Werkzeugen in Verbindung mit dem
HeiBprégeverfahren erreicht werden kann.

Etwas héhere Strukturen werden fiir die Herstel-
lung von Monomode-Wellenleitern gebraucht. Zur
Anforderung an die optische Qualitat kommt hier
noch die Schwierigkeit, verschiedene Materialien
mit unterschiedlichen Brechungsindizes zu verar-
beiten. Die Qualitat des Wellenleiters hangt dabei
sehr stark von einer exakten Formgebung ab, die
auch wichtig ist, um eine genaue Positionierung
bei der Kopplung verschiedener optischer Ele-
mente zu erzielen. Geringste Abweichungen fiih-
ren bereits zu untragbar hohen Koppelverlusten.
Zur Zeit dominieren hier noch die konventionellen
Werkstoffe (Glasfasertechnik). Die Aktivitaten auf
diesem Gebiet sind bezliglich der Kunststoffab-
formung deswegen von geringerer Bedeutung.

4.1 Kopplerstrukturen

Um verschiedene optische Elemente der Mikro-
optik miteinander zu kombinieren, wie z.B., Ku-
gellinsen und Lichtieiter, sind mikrooptische Ban-
ke unverzichtbar. Diese Strukturen stelien héch-
ste Anforderungen an die MaBgenauigkeit der
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Haltestrukturen. Neben der MaBhaitigkeit in late-
raler Richtung ist bei diesen oft gestuften Struktu-
ren auch die Hoéhe wichtig. Fiir die Kunststoff-
technik ist das wegen der hohen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten der verwendeten Ma-
terialien und damit starker Verzugsheigung eine
sehr anspruchsvolle Aufgabe.

Weitere wichtige optische Komponenten sind
Mikrolinsen [7-9]. Ihre Bauteilabmessungen sind
im Vergleich zu {blichen Mikrobauteilen mit meh-
reren hundert Mikrometern Durchmesser recht
groB3. Auch bei diesen Dimensionen mussen die
Oberflachen von hdchster Qualitat sein. Fiir die
Herstellung von Linsenformeinsédtzen gibt es
mehrere Ansitze. Das Problem liegt in der Her-
stellung der gekriimmten Linsenoberflache. Eine
Moglichkeit ist das Umschmelzen von zylindri-
schen LIGA-Mikrosdulen und die Weiterprozes-
sierung zum Formeinsatz. Die LIGA-Technik

erlaubt dabei ein recht freies Design. So kann
zum Beispiel der Zylinderradius vom Radius der
Linsenoberflache abweichen.

T9a SO6134 A 4

Abb. 2: Durch HeiBprdgen hergestellte Mikrolin-
sen. Der Formeinsatz kann in Silizium durch At-
zen (oberes Bild; Linsendurchmesser 600um)
oder in LIGA-Technik gefertigt werden (unteres
Bild; Linsendurchmesser 340um).




Die Abformung durch HeiBpragen in Polycarbo-
nat ergibt Mikrolinsen von sehr guter Qualitét, die
wegen ihrer Abbildungsgenauigkeit in Mikroob-
jektiven eingesetzt werden. Ahnlich gute Ergeb-
nisse lassen sich durch Abformen mit einem Sili-
ziumformeinsatz erzielen, in dem durch isotropes
Atzen linsenformige Vertiefungen erzeugt wur-
den. Die Oberflachengiite des Siliziums bestimmt
hier die Gute der Kunststofflinse.

In Abbildung 2 sind Mikrolinsen dargestellt, die
durch Abformung aus einem Siliziumwerkzeug
bzw. durch Umschmelzen aus einer LIGA-
Mikrostruktur erhalten wurden.

4.2 Mikrospektrometer

Das LIGA-Mikrospektrometer wird erfolgreich als
Produkt vermarktet. Das Herstellungsverfahren
wurde am IMT bis zur Kleinserienfertigung ent-
wickelt. Mehrere tausend Mikrospektrometerbau-
steine wurden hergestellt und an den Industrie-
partner Firma microParts, Dortmund, ausgeliefert.
Inzwischen ist die Fertigungstechnik bei micro-
Parts etabliert [3,10,11].

Das LIGA-Mikrospektrometer weist eine Wellen-
leiterstruktur auf, in die die Funktionselemente
Einkoppelschacht, selbstfokussierendes Beu-

gungsgitter und Auskoppelschrage zur Ankopp-
lung an eine Diodenzeile integriert sind. Damit
braucht ein solches System nicht mehr justiert zu
werden, was neben der Herstellung durch Kunst-
stoffabformtechnik zu seinem glnstigen Preis
beitragt.

Abb. 3: Mikrospektrometer, hergestellt durch rest-
schichtfreies HeiBprdgen der Kernschicht und
anschlieBendes VerschweiBen mit einer Mantel-
schicht.

Das Mikrospektrometer ist fiir den UV/VIS-
Spektralbereich ausgelegt und aus drei Schichten
aufgebaut, wobei die Lichtleitung in einer ge-
pragten Kernschicht stattfindet, auf welche in
einem zweiten ProzeBschritt die fur die Lichtlei-
tung notige Mantelschicht aufgeschweif3t wird.
Ein wesentliches Problem ist dabei der scharfe
Ubergang von der strukturierten Kernschicht zur
unstrukturierten Mantelschicht, um einen Licht-
verlust in die Mantelschicht zu vermeiden. Fir
solche Aufgabenstellungen ist das HeiBprégen
bestens geeignet.

Abbildung 3 zeigt einen Mikrospekirometerbau-
stein aus der Kleinserienfertigung im IMT, der
durch Pragen der Kernschicht, Verschwei3en mit
einer Mantelschicht und Vereinzeln hergestellt
wurde.

5 Mikrosensorik

Mikromechanische Sensoren und Aktoren mis-
sen flr mikrosystemtechnische Anwendungen
klein sein, um beispielsweise ganze Sensorarrays
anstelle von Einzelsensoren einsetzen zu kénnen.
Die Verkleinerung darf jedoch nicht zu einem
Verlust an Strukturqualitdt fuhren. Da die Lei-
stungsfahigkeit, die im allgemeinen proportional
zur GroBe der Oberflache ist, noch gesteigert
werden soll, missen bei groBer werdenden
Strukturhéhen die Strukturdetails immer feiner
werden. Das bedeutet beispielsweise bei Kon-
densatorstrukturen, wie sie oft zur Erzeugung
elektrischer Signale in Mikrostrukturen verwendet
werden, bei gieichbleibenden Kondensatorspal-
ten, aber groBerer Strukturhdhe, daf3 das Aspekt-
verhéltnis wachst.

Fir solche Strukturen gelten die gleichen Vorteile
des HeiBpragens wie bei mikrooptischen Kompo-
nenten. Zusiatzlich ergibt sich die Anforderung,
daB Uber Leiterbahnen eine elektrische Kontaktie-
rung nach auBen erfolgen muf3 und/oder daf3 eine
Opferschicht eingesetzt werden muB, um frei
bewegliche und starre Mikrostrukturen nebenein-
ander zu erzeugen. In diesen Fallen gibt es die
Moglichkeit, mit dem HeiBprageverfahren auf
vorstrukturierten Substraten abzuformen. Eine
Leiterbahnebene stellt dann den elektrischen
Kontakt her und Uber eine strukturierte Opfer-
schicht ist es mdéglich, frei bewegliche Mi-
krostruktruen zu fertigen.

Die Moglichkeit der exakten ProzeBflhrung beim
HeiBpragen beziglich Druck, Weg und Tempe-
ratur erlaubt es auch in Kunststoffschichten hin-
einzupragen, die auf die Oberflache sehr zer-
brechlicher Substrate wie Keramik- oder Silizi-
umwafer aufgebracht sind. Je nach Anforderung
mu3 die Positionierung von Kunststoffmi-
krostruktur und Leiterbahnebene mit einer Ge-
nauigkeit von einigen Mikrometern erfolgen.




5.1 Beschleunigungssensor

Eine groBe Herausforderung im Bereich der Mi-
krosensorik ist die Fertigung von LIGA-
Beschleunigungssensoren [12] Uber den ProzeB
der positionierten Kunststoffabformung [18]. Nach
der auf 5 um genau zu Opferschicht und Leiter-
bahnebene justierten Abformung und der Entfer-
nung einer verbliebenen Kunststoffrestschicht
durch RIE muB die so erzeugte Negativform gal-
vanisch mit Metall aufgefllit und schlieBlich die
Opferschicht unter den beweglichen Teilen weg-
geétzt werden.

Abb. 4a: Geprdgte Kunststoffform fir den LIGA-
Beschleunigungssensor. Schmale Stege und
enge Spalte stellen hohe Anforderungen an den
HeiBprédgeprozef3.

Abb. 4b: Durch Nickel-Galvanoformung aus der
Kunststofform aus Abb 4a hergestellte teilweise
bewegliche metallische Mikrostrukturen des
LIGA-Beschleunigungssensors.
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Abbildung 4 zeigt jeweils in Ausschnitten REM-
Aufnahmen der durch Priagen hergestellten
Kunststofform des Beschleunigungssensorele-
ments und der daraus durch Nickelgalvanik her-
gestellten Metallstruktur.

Beim augenblicklichen Stand der Technik kénnen
auf diese Weise ca. 100 Sensorelemente gleich-
zeitig pro Nutzen gefertigt werden, die abschlie-
Bend noch vereinzelt werden missen,

Solch ein ProzeB kann nur dann mit einer befrie-
digenden Ausbeute ablaufen, wenn mit der Pra-
gemaschine reproduzierbare Fertigungsbedin-
gungen realisiert werden kénnen. Dies ist der
Inhalt des BMBF-Projekts PROBE (Produktion
von beweglichen Mikrostrukturen). Die Projekt-
gemeinschaft setzt sich aus einem Anlagenbauer
(JENOPTIK Mikrotechnik), einem Fertigungsun-
ternehmen (microParts) und einem Endanwender
(Rieger Sensortechnik) zusammen. Das For-
schungszentrum treibt die ProzeBentwickiung zur
Realisierung einer Kleinserienfertigung voran.

Ein halbes Jahr vor Projektende wurde eine
HeiBpragemaschine mit einem integrierten hoch-
prazisen Justiermodul am IMT in Betrieb ge-
nommen. Die Justierung wird dabei durch ein
Bildverarbeitungssystem (RUMBA) unterstiitzt
[14].
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Zusammenfassung

Zur Priifung von Mikrokomponenten und Mikrosystemen sind leistungsfahige Verfahren erforderlich,
die in der Lage sind auf einer Skala von einigen Mikrometern zu prifen und Werkstoff- bzw. Kom-
ponenteneigenschafien zu bestimmen. Zu diesem Zweck werden speziell entwickelte Prif- und
MeBmethoden angewandt, um mechanische, tribologische und thermophysikalische Eigenschaften
und auch die chemische Zusammensetzung an Dinnschichtsystemen und Mikrokomponenien zu

bestimmen.

1. Einleitung

Eine leistungsféhige Priiftechnik ist ein wichtiges
Element in einer Kette von MaBnahmen zur Qua-
litatssicherung. Eine wichtige Rolle spielt dabei
die Charakterisierung von Materialeigenschaften
und die Prifung von Komponenten, was den Ein-
satz einer ganzen Reihe von unterschiedlichen
Prufmethoden erfordert, um einerseits das Ver-
halten des Materials bzw. der Komponente in der
Anwendung beurteilen und andererseits die Re-
produzierbarkeit und damit auch die Qualitét des
Herstellungsprozesses tberpriifen zu kénnen. Die
Ergebnisse der Eigenschaftsmessungen mit Hilfe
von flr Mikrosysteme und —komponenten spezifi-
schen Priifmethoden flieBen ein in einen Optimie-
rungsprozef3 bzw. werden eingebunden in Maf3-
nahmen zur Qualitatssicherung.

2, Priifmethoden fiir die Mikrosystemtechnik

Fir die Entwicklung von funktionstliichtigen Mi-
krokomponenten bzw. Mikrosystemen ist die
Kenntnis der Materialeigenschaften auf einer
Skala von wenigen Mikrometern erforderlich.
Eigenschaftskennwerte, z. B. mechanische, tri-
bologische oder thermische, die an makroskopi-
schen, kompakten Proben ermittelt wurden, las-
sen sich in der Regel nicht in Mikrodimensionen
Ubertragen. Ebenso konnen auch Prifmethoden
fir makroskopische Systeme nicht angewendet
werden auf Strukturen und Komponenten, deren
Abmessungen im Bereich einiger Mikrometer
liegen. Daher sind entweder neuartige Prifver-
fahren zu entwickeln oder aber konventionelle
Prifmethoden anzupassen bzw. zu optimieren.
Auch ist es nicht hinreichend, eine einzelne
KenngroBe zu bestimmen, da in einem komple-
xen System Komponenten unter Umstanden mit-
einander in einem ebenso komplizierten Wech-
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selwirkungsprozess stehen. So kénnen durch
Temperaturgradienten in einem System zusétzli-
che mechanische Spannungen induziert werden.
Umgekehrt kann Uber die Dissipation von me-
chanischer Energie durch Reibung oder auch
plastische Verformung Wé&rme erzeugt werden,
die zur iokalen Aufheizung fOhrt. Diese thermi-
schen Effekte kénnen Phasenlbergénge im Ma-
terial bewirken, die mit drastischen Eigenschafts-
verdanderungen verbunden sind. Durch triboche-
mische Reaktionen an Oberflachen von bewegli-
chen Komponenten kénnen zusatzlich zu Rei-
bungs- und VerschleiBeffekten Verédnderungen
der chemischen Zusammensetzung hervorgeru-
fen werden, die wiederum die mechanischen
Eigenschaften beeinflussen kénnen.

Daher ist es notwendig, die Ergebnisse einzelner
Prif- und MeBmethoden im Hinblick auf die An-
wendung bzw. den Einsatzbereich einer Mikro-
komponente oder eines Mikrosystems zu bewer-
ten und auch mégliche Wechselwirkungen zu
berlicksichtigen. Nur der Einsatz einer Vielzahl
von angepafBten Prifmethoden gewéhrleistet im
Zusammenspiel mit einer entsprechenden Ent-
wickiung der Herstellungsprozesse die Funkti-
onsféhigkeit eines Systems.

2.1 Mechanische Eigenschaften von Mikro-
komponenten

Mechanische KenngréBen wie die Festigkeit und
auch das Versagensverhalten von Bauteilen wer-
den mitbestimmt durch die bei der Herstellung
erzeugten Geflige und durch Oberflacheneigen-
schaften. Flr Mikrokomponenten gilt dies im be-
sonderen Maf3e, da bei fortschreitender Miniaturi-
sierung das Verhéltnis von Oberflaiche zu Volu-
men ansteigt und damit auch der EinfiuB der
Oberflache. Aus diesem Grund kénnen mechani-




sche Eigenschaften wie Festigkeit, Ermildungs-
und Versagensverhalten und damit auch die Le-
bensdauer von Mikrokomponenten sich deutlich
unterscheiden von den entsprechenden Kenn-
werten der Materialien in makroskopischen Ab-
messungen,
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Abb. 1: EinfluB der Galvanik auf die Zugfestigkeit
von Ni-LIGA-Mikrostrukturen.

Elastisch-plastische Kenndaten von metallischen
oder polymeren Kompaktmaterialien, dunnen
Schichten und Einzelfasern oder die Haftfestig-
keit von gebondeten Dréahten lassen sich durch
Mikrozugversuche messen. Hierzu werden in
einem neuartigen Lastrahmen speziell entwickelte
Kraft- und Wegaufnehmer [1,2] sowie Einspann-
vorrichtungen fiir die Aufnahme von Mikropro-
ben eingesetzt. Die Ergebnisse von Zugversu-
chen an Ni-Mikrostrukturen, hergestellt mit dem
LIGA-Verfahren, zeigen deutliche Unterschiede in
den Festigkeitswerten flr verschiedene Proben-
chargen (Abb. 1). Im Vergleich zu makroskopi-
schen Ni-Proben sind die Festigkeitswerte deut-
lich erhéht, wahrend die Dehnungswerte bzw.
Duktilitat erniedrigt ist. Untersuchungen des Ver-
formungsverhaltens zeigen nur einen geringen
EinfluB der Dehnungsgeschwindigkeit auf die
Festigkeitswerte (Abb. 2).
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Abb. 2: Einflu3 der Dehnungsgeschwindigkeit auf
das  Verformungsverhalten von  Ni-LIGA-
Strukturen unter monotoner Zugbelastung.
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Neben den statischen KenngréBen spielen die
Ermidungseigenschaften von kompakten Mate-
rialien, Dilnnschichtsystemen oder Figeverbin-
dungen fUr das Langzeitverhalten von Mikro-
komponenten [3] eine wichtige Rolle und ihre
Messung erfordert ein spezielles Probendesign
und den Mikrodimensionen angepaf3te Priftech-
niken. Keramische Mikroproben mit Quer-
schnittsabmessungen von 100 Mikrometer x 100
Mikrometer werden mit speziell entwickelten Pro-
benhalterungen im Biegeversuch hinsichtlich ihrer
mechanischen Eigenschaften untersucht.
Mechanische Eigenschaften von Oberflachen
kénnen mit angepaBten Eindruckversuchen [4]
gemessen werden, bei denen unter Be- und Ent-
lastung der Verlauf der Prifkraft und der Ein-
drucktiefe einer aufgesetzten Diamantspitze
ermitteit wird. Aufgrund der komplizierten Ver-
formungsverhéltnisse ist die Auswertung der Ein-
druckexperimente mit aufwendigen Computersi-
mulationen unter Einbeziehung empirisch ermit-
telter Zusammenhénge verbunden.

2.2 Reibung und VerschleiB in
Mikrodimensionen

Die Funktionsfahigkeit beweglicher Mikrokompo-
nenten wird entscheidend durch triboiogische
Wechselwirkungen an den relativ zueinander
gleitenden Festkdrperoberflichen und damit
durch Reibung und Verschlei3 bestimmt. Bei den
fur die Mikrosystemtechnik relevanten Abmes-
sungen und bewegten Massen sind die Eigen-
schaften von Oberflachenstrukturen, Adsorbat-
und chemischen Reaktionsschichten sowie Ka-
pillar- und Adhésionskréfte zuséatzlich zu Massen-
kraften von besonderer Bedeutung [5]. Mecha-
nismen wie Adhasion, Abrasion, Tribochemische
Reaktion und Oberflachenermiidung kénnen zu
die Lebensdauer begrenzenden, losen Ver-
schleiBteilchen, Materiallbertrdgen, Warmeent-
wicklungen und/oder Schwingungen fihren.

Da Reibung und Verschleif3 keine intrinsischen
Materialeigenschaften sind, sondern vom jeweili-
gen System abhangen, wurde ein Mikrotribometer
mit der Fahigkeit zur hochauflésenden, in - situ
Beobachtung, Messung und Mikroanalytik entwik-
kelt. Mit diesem neuartigen Instrument, das so-
wohl Messungen an Luft als auch in der Kammer
eines Rasterelektronenmikroskops unter Hochva-
kuum durchfiihren kann, wurden mikrotribologi-
sche Untersuchungen an der Formgedachtnisle-
gierung NiTi durchgefuhrt. Insbesondere nickel-
reiches, superelastisches NiTi wird eingesetzt in
der minimal invasiven Chirurgie flr miniaturi-
sierte Schneidwerkzeuge und flexible Endoskope.
Gerade bei Anwendungen fir medizinische In-
strumente ist das Verhalten dieses Werkstoffes
hinsichtlich Reibung und Verschleif3 von beson-




derer Bedeutung, da die Entstehung von nickel-
haltigem Abrieb nicht toleriert werden kann.
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Abb. 3: Reibungszahl (Bild oben) und linearer
VerschleiBbetrag als Funktion der Normalkraft
(Bild unten) von selbstgepaartem NiTi bei einer
relativen Luftfeuchte von 50 %.

Das Reibungs- und VerschieiBverhalten von
selbstgepaartem NiTi (Abb. 3) bei konstanter
Gleitgeschwindigkeit und einer relativen Luft-
feuchte von 50 % weist einen sprunghaften An-
stieg der Reibungszahl von einem niedrigen auf
ein hohes Niveau oberhalb einer Normalkraft von
etwa 50 mN auf [6]. Gleichzeitig steigt der lineare
VerschleiBbetrag deutlich an. Weitergehende
Untersuchungen zeigten, daB tribooxidative Pro-
zesse das Reibungsverhaiten an Luft bei niedri-
gen Belastungen dominieren wahrend bei hohen
Belastungen adhasive und abrasive Wechselwir-
kungen in der Kontaktflache vorherrschen. Aus
diesen Ergebnissen konnen wichtige SchluBfolge-
rungen hinsichtlich Dimensionierung und Ausle-
gung von Instrumenten flir die minimal invasive
Chirurgie gezogen werden.,
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Neuere Entwicklungen auf der Basis der Raster-
sondenmikroskopie haben Méglichkeiten erdffnet
Reibungs- und VerschleiBmechanismen auf ato-
marer Skala zu untersuchen. In Abb. 4 sind Er-
gebnisse von Untersuchungen mit dem Raster-
kraftmikroskop (AFM) an selbstgepaartem Si
dargestellt [7]. Dabei wurde eine Si-Spitze (an-
fénglicher Spitzenradius < 10 nm) Uber eine Fla-
chevon 5 x5 pm2 mit einer Normalkraft von 70
nN bei 50 % relativer Luftfeuchte in 20 aufeinan-
der folgenden Scans rasterartig tiber die polierte
Oberflache eines Si-Wafers gefuhrt. Anschiie-
Bend wurde eine den beanspruchten Oberfla-
chenbereich Uberdeckende Flache von 10 x 10
pm? im Normal- und Parallelmode abgebildet, um
mégliche Veranderungen in der Topographie bzw.
der Reibungszahi feststellen zu kénnen. In der
topographischen Abbildung (oberes Teilbild) sind
keine Wechselwirkungsspuren zwischen Si-Spitze
und Wafer zu erkennen. Das untere Teilbild da-
gegen zeigt eine Erhéhung der Reibungszahl p
inngrhalb der Wechselwirkungszone von 5 x 5
pm~ um etwa 5 bis 15 %.

10 pm

0

Abb. 4: Oberfliche eines Si-Wafers (100-
Orientierung) aufgenommen mit dem AFM: a)
Oberfldchentopographie, b) im Parallelmode nach
20 (iberlappenden Scans mit einer Normalkraft
von 70 nN an Luft mit einer relativen Feuchte von
50%.




Zum Studium struktureller Oberflachenparameter
in Nanodimensionen bieten Methoden der Ra-
stersondenmikroskopie hervorragende Moglich-
keiten. Bei Kenntnis realistischer Wechselwir-
kungspotentiale kénnen molekulardynamische
Rechnungen das Verstandnis komplexer Kon-
taktvorgdnge an Festkorperoberflachen verbes-
sern.

2.3 Thermophysikalische Eigenschaften

Mikrokomponenten, die thermischen Belastungen
ausgesetzt sind, erfordern je nach Anwendung
MaBnahmen entweder zur Ableitung der entstan-
denen Warme oder auch zur thermischen Isolie-
rung. Da thermophysikalische Eigenschaften, wie
die Warmeleitféhigkeit und die spezifische War-
mekapazitat, die rdumliche und zeitliche Tempe-
raturverteilung bestimmen, ist die Messung dieser
Kennwerte fir Design und Optimierung solcher
Komponenten erforderlich. Mit photothermischen
Methoden lassen sich thermophysikalische Ei-
genschaften mit einer Ortsaufiésung von einigen
Mikrometern bestimmen [8]. Das Prinzip dieser
MeBtechnik beruht auf der Anregung von soge-
nannten thermischen Wellen durch Absorption
von Laserstrahlung, deren Intensitédt periodisch
moduliert ist, an der Probenoberfliche. Die Star-
ke und die Ausbreitung dieser thermischen Wei-
len in das Probeninnere sind charakteristisch fiir
die thermophysikalischen Eigenschaften der un-
tersuchten Mikrokomponente., Die Eindringtiefe
der thermischen Wellen in die Probe wird nicht
allein bestimmt durch die Warmeleitfahigkeit,
sondern auch durch die Frequenz der Intensi-
tatsmodulation des Lasers. Bei niedrigen Fre-
quenzen ist die Reichweite der thermischen
Wellen relativ groB3, wahrend sie bei hohen Mo-
dulationsfrequenzen auf Bereiche nahe der
Oberflache beschrankt bleibt. In Werkstoffen mit
hoher Warmeleitfahigkeit, wie zum Beispiel
Kupfer, Aluminium oder Diamant, kann die Ein-
dringtiefe bei kieinen Modulationsfrequenzen bis
zu einigen Millimetern betragen, wéhrend sie bei
gleicher Frequenz in Glasern oder Polymerwerk-
stoffen mit schlechter Warmeleitfahigkeit auf
einige Mikrometer begrenzt ist. Durch das Durch-
stimmen der Modulationsfrequenz kénnen mit der
MeBsonde ,thermische Welle" Tiefenprofile er-
stelit werden. Da thermische Wellen an Defekten
oder Grenzflachen gestreut werden, wobei sich
deren Amplitude und Laufzeitverhalten verénden,
ist es moglich, mit der entsprechenden Einstel-
lung der Modulationsfrequenz unter die Oberfla-
che zu sehen und Schichtfehler, wie Delamina-
tionen, Poren oder Einschllisse, zu erkennen, die
sich einer optischen Inspektion (Abb. 5) entzie-
hen wurden. Mit dieser Methode lassen sich mit
hoher Ortsauflésung sowohl Mikrokomponenten
als auch ein- und mehrlagige Diinnschichten un-
tersuchen.
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Abb. 5: Photothermische Abbildung einer Leiter-
bahn auf einem Substrat. Der Pfeil kennzeichnet
einen Haftungsfehler, der in einer optischen In-
spektion nicht zu erkennen ist.

Die Warmetransporteigenschaften von  Mi-
krostrukturen und diinnen Schichten werden be-
einfluBt von Defekten, inneren und &uBeren
Grenzflachen, Anisotropien und Texturen [9]. In
Abb. 6 ist das Verhalten der Warmeleitfahigkeit in
LIGA-Strukturen aus Ni und Cu als Funktion des
Gefligeparameters KorngréBBe dargestellt. Unter-
sucht wurden LIGA-Strukturen mit unterschiedli-
chen Strukturbreiten im Bereich von 8 — 20 ym
und auch nichtstrukturierte Schichten. Die Ergeb-
nisse zeigen, daf3 in den Strukturen und Filmen
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Abb.6: Wirmeleitfdhigkeit von LIGA-Strukturen
aus Cu bzw. Ni als Funktion der KorngréBe. Die
durchgezogenen Linien sind Ergebnisse von Mo-
dellrechnungen, die das Geflige der Strukturen
bzw. Filme berticksichtigten.

aus Cu die Warmeleitfahigkeit unterhalb einer
KorngréBe von etwa 1 um abnimmt, wéhrend in
den Ni-Strukturen keine Reduzierung zu beob-
achten ist. Da die intrinsische Warmeleitféhigkeit
von Cu um mehr als einen Faktor vier gréBer ist




als in Ni, ist auch die mittlere freie Weglange der
Trager des Wéarmetransports entsprechend gro-
Ber, so daB Streumechanismen an den Korn-
grenzen einen zusatzlichen Wé&rmewiderstand
hervorrufen.

Untersuchungen von thermisch induzierten Pha-
senlibergédngen werden mit dem Verfahren der
Differential Scanning Calorimetry (DSC) durch-
geflihrt. Mit dieser MeBmethode 148t sich u. a. die
spezifische Warmekapazitat von Werkstoffen als
Funktion der Temperatur bestimmen. Das tempe-
raturabhéngige Verhalten dieser MeBgréBe liefert
wichtige Information (ber Phasentransformatio-
nen und die thermische Stabilitdt von Materialien.
DarGber hinaus bestimmt die Warmekapazitat
das zeitliche Verhalten von Aufheiz- und Abkuhl-
vorgangen [10] und spielt damit eine wichtige
Rolle in der Auslegung von thermisch angetrie-
benen Aktoren.
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Abb, 7: Spezifische Wérmekapazitit der Formge-
déchtnislegierung NiTi als Funktion der Tempe-
ratur. As, Ar und M; bezeichnen charakteristische
Temperaturen der Phasenumwandiung.

Das temperaturabhéngige Verhalten der spezifi-
schen Warmekapazitdt der Formgedachnislegie-
rung NiTi ( Abb. 7 ) gibt AufschluB Uber die Lage
der Phasenlibergange von der martensitischen
zur austenitischen Modifikation beim Aufheizen
bzw. Abkuhlen. Dieser Phasenlbergang ist ver-
antwortlich fur den Formgedéchtniseffekt, der bei
aktorischen Komponenten aus diesem Material
ausgenutzt wird.

2.4 Oberflachen- und Mikrobereichsanalytik

Die Herstellung von Mikrokomponenten und die
Interpretation von Eigenschaftsmessungen in
Mikrodimensionen benétigt die Mikroanalytik,
d. h. Analysen im Nanometerbereich.

In den seltensten Fallen ist die chemische Zu-
sammensetzung eines Mikrobauteils von der
Mitte bis an die atomare Oberflache identisch,
weil letztere mit der Umgebung wie, Gase, Flls-

sigkeiten oder Festkorper in Wechselwirkung
steht. Produkt dieser Wechselwirkung sind Ad-
sorbatschichten, Diffusions- oder Reaktionszo-
nen, deren raumliche Ausdehnung von einigen
Atomlagen, z. B. 1 nm bis einige 100 ym reichen
kénnen, und von physikalischen GréBen wie
Druck und Temperatur und der chemischen Akti-
vitdt der Reaktionspartner abhédngig sind. Ent-
sprechend dem Verhéltnis zum Gesamtvolumen
beeinflussen diese Schichten bzw. Zonen we-
sentlich mehr die physikalischen und chemischen
Eigenschaften einer Mikrostruktur als bei einer
Makrostruktur.

Die hochauflésende Augerelekironenspektrome-
trie (HR-AES) mit einer Informationstiefe von
wenigen Atomlagen (ca. 1 nm) und einer latera-
len Aufldsung von etwa 20 nm ist eine leistungs-
fahige Methode zur Bestimmung der chemischen
Zusammensetzung mit einer Ortsaufldsung bis in
den Bereich von wenigen Nanometern. Durch
lonenstrahlbeschu3 wird die Oberflache gleich-
méBig abgetragen und durch gleichzeitige Anre-
gung von Augerelekironen kdnnen Tiefenprofile
von Elementkonzentrationen bis zu einer Tiefe
von einigen Mikrometern aufgenommen werden.
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Abb. 8: HR-AES-Tiefenprofil von magnetostrikti-
ven Tby 4Feqs-Fe-Viellagenschichten.

Magnetostriktive oder piezoelektrische Sensoren
oder Aktoren und solche mit Formgedachtnisef-
fekt werden aus dinnen Einzel- oder Viellagen-
schichten, z.B. 100 Lagen a 5 nm aufgebaut. Die
Stdchiometrie und die Verunreinigungen prégen
die Funktionseigenschaften solcher Mikrostruktu-
ren, und werden deshalb mit der HR-AES ohne

- aufwendige Probenvorbereitung kontrolliert (Abb.
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8).

Aufgrund der Nachweisempfindlichkeit fur leichte
Elemente kénnen mittels der HR-AES die Tri-
booxidation und Schichten aus Agglomeraten von




VerschleiBpartikeln nach tribologischen Bean-
spruchungen nachgewiesen werden (Abb. 9).

Abb. 9: Sekundarelektronenbild (oben) und Sau-
erstoffverteilung (unten) einer Reibspur auf Ni
nach mikrotribologischem Test.

Gerade beim Aufbau von komplexen Mikrosy-
stemen, wie z. B. von Beschleunigungssensoren,
werden Keramik, Metall und Kunststoff schicht-
weise zusammengesetzt, wobei verschiedenarti-
ge Ober- und Grenzflachen entstehen, die wéh-
rend der Herstellung unterschiedlichen chemi-
schen und physikalischen Einflissen ausgesetzt
sind und sich durch Adsorption, Diffusion und
Reaktion verandern. Mit der Fahigkeit zur hoch-
auflésenden Untersuchung von inneren und &u-
Beren Grenzflachen ist die HR-AES ein wichtiges
Instrument zur mikroanalytischen Kontrolle der
Entwicklung und Optimierung der einzelnen
Schritte der Herstellungsprozesse.

3. Zusammenfassung

Aufgrund der fortschreitenden Miniaturisierung in
der Mikrosystemtechnik lassen sich die Ublichen
Verfahren der Werkstoffprifung nicht oder nur
sehr selten einsetzen, so daB neue Priiftechniken
entwickelt werden miissen. Daher werden lei-
stungsfahige Priufverfahren eingesetzt, die in der
Lage sind, mechanische, tribologische und ther-
mophysikalische Eigenschaften und die chemi-
sche Zusammensetzung von Mikrokomponenten
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zu bestimmen. Die ermittelten Kennwerte werden
zur Uberprifung der Reproduzierbarkeit und
Qualitét der Herstellungsprozesse verwendet. Sie
dienen auch als Basis fiir Auslegung und Opti-
mierung von Mikrokomponenten.

Literatur:

[1]1 lizhéfer, A.: ,Zugvorrichtung zur Untersu-
chung mikrostrukturierter Proben”, Disserta-
tion, Universitat Karlsruhe, 1998

lizhéfer, A., Schneider, H., Tsakmakis, C.
.rensile testing device for microstructural
specimens”, Microsystem Technologies 4
(1997) 46 - 50

Zimmermann, H.: ,lrreversible strains in an
NiTi-alloy after thermal cycling, J. Mat. Sci.
Lett. 16 (1997) 82-87

Huber, N. ,Zur Bestimmung von mechani-
schen Eigenschaften mit dem Eindruckver-
such”, Dissertation, Universitdt Karlsruhe,
1996

Zum Gahr, K.-H.: ,Microtribology”, Interdisc.
Sci. Rev., 18 (1993) 259-266

Kolbe, G., Zum Gahr, K.-H. ,Tribologische
Untersuchungen an einer NiTi-Formgedacht-
nislegierung sowie an Ni und Ti unter Varia-
tion der Belastung”, erscheint in Z. f. Metall-
kunde, 1998

Franzka, S., Zum Gahr, K.-H.: ,Microtribolo-
gical studies of unlubricated sliding Si/Si
contact in air using AFM/FFM", Tribology
Letters 2 (1996) 207- 220

Rohde, M.: ,Mikrostrukturen und Schichtsy-
steme prifen”, Materialprifung 38 (1996)
241-245

Rohde, M.: ,Measuring and modelling ther-
mal conductivity in thin films and
microstructures”, High-Temp.-High Press.,29
(1997) 171-176

Rohde, M.: ,On the response time behavior
of laser micromachined NiTi shape memory
acuators, Sensors & Acuators A61 (1997)
463-468

2]




Herstellung und Einsatz
metallischer Mikrostrukturen

101




102




Ni-W und Ni-Fe als Werkstoffe fiir die LIGA-Technik
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" nstitut fir Materialforschung |

? Institut flr Mikrostrukturtechnik
® Dept. of Materials Science and Engineering,
Himeji Institute of Technology, Himeji (Japan)

Zusammenfassung

An zwei Legierungen mit Nicke! als Hauptelement werden Weiterentwicklungen der galvanischen
Abscheidung in der Mikrostrukturtechnik aufgezeigt. Den Schwerpunkt biiden dabei die mechani-
schen und strukturelien, sowie fur Ni-Fe die magnetischen Eigenschaften der abgeschiedenen Le-

gierungen.

Das System Ni-W befindet sich noch im Entwicklungsstadium, zeigt aber bereits sein Potential als
Werkstoff flir LIGA-Formeinsétze zur Kunststoffabformung bei erhdhten Temperaturen. Die Ni-Fe-
Abscheidung, speziell in der Zusammensetzung des Permalloys mit etwa 20% Fe, stellt hingegen
ein bereits sehr gut charakterisiertes und etabliertes Legierungssystem dar, welches Abscheidungen
in Mikrostrukturen erlaubt und gegentiber reinem Galvanik-Nickel erheblich verbesserte magneti-
sche und auch mechanische Eigenschaften aufweist.

1. Einleitung

Fir den Fortschritt der Mikrosystem- und speziell
der LIGA-Technik ist eine stete Erweiterung der
Materialpalette erforderlich, um fur jede Applika-
tion den optimalen Werkstoff einsetzen zu kén-
nen [1]. Einige Metalle wie Goid, Nickel und
Kupfer sind in der LIGA-Technik als Materialien
fir Réntgenmasken, flir Komponenten wie mi-
kromechanische Sensoren oder Aktoren und fir
Kunststoffabformwerkzeuge etabliet. Um vor
allem mechanische und elektromagnetische Ma-
terialeigenschaften gezielt zu beeinflussen, wird
in jlingerer Zeit versucht, galvanisch abgeschie-
dene Legierungen in die Mikrosystemtechnik
einzufdhren.

Anhand zweier binérer Legierungssysteme auf Ni-
Basis, namlich Ni-W und Ni-Fe, sollen deren spe-
Zielle Vorteile gegeniiber dem galvanisch abge-
schiedenen Elementmetall Ni hinsichtlich einiger
prototypischer Eigenschaften vorgesteilt werden.
So setzt z.B. in einer galvanischen Ni-Schicht die
Rekristallisation bereits bei 200°C ein (vgl. auch
Abb. 3), gekoppelt mit einem deutlichen Absinken
der Harte und somit auch der Festigkeit und ist
bei 400°C bereits nach einer Stunde vollstéandig
abgeschlossen. Fir Formeinsatze zur Abformung
in Kunststoffen wie PEEK oder PSU, welche im
Temperaturbereich von 200°C bis 300°C abge-
formt werden, scheidet Ni aus. Deswegen wurde
versucht, durch Ubergang zu galvanisch ab-
scheidbaren Legierungen auf Ni-Basis vor allem
bessere mechanische Eigenschaften bei erhéhten
Temperaturen zu erhalten. Ein Uberblick tber die
im FZK verwendeten galvanischen Prozesse
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unter Berlicksichtigung der spezieilen Randbe-
dingungen der Mikrostrukturtechnik wird in [2]
gegeben.

2. Das System Ni-W

Als ein vielversprechendes Legierungssystem
wurde Ni-W ausgewahit, weil es sich neben der
angestrebten Festigkeitssteigerung bekannter-
maBen auch durch hohe chemische Bestandig-
keit und gutes VerschleiBverhalten auszeichnet
[3].

2.1 Galvanische Abscheidung von Ni-W
Ni(11)SO4 ¢ 6 H0 0,06 mol/l
CeHsNaz07 2 Hp0 0,5 mol/l
Na,WO, e 2 H20 0,14 mol/l
NH,CI 0,5 moV/I
NaBr 0,15 mol/l
Badtemperatur 80-85°C
pH-Wert 856 -9,2
Abscheiderate ~ 60 mg/cm*+h
kathodische Stromdichte |50 und 200 mA/cm?®

Tab. 1: Elektrolytzusammensetzung und Badpara-
meter fir die Abscheidung von Ni -25At. %W

Ausgehend von der Literatur tiber Elektrolyte zur
Abscheidung von Ni-W (siehe z.B. [3]) wurden




ein Elektrolyt entwickelt und die Abscheidebedin-
gungen derart optimiert, daB3 riBfreie und glan-
zende Schichten mit sehr guter Haftung auf
Kupfersubstraten abgeschieden werden konnten
(Tab. 1 und [4,5]). Ziel der Optimierung war vor
allem, Schichten mit sehr hohem Wolfram-Gehalt
bei vertretbaren Abscheideraten zu erhalten.

2.2

Die im folgenden dargestelliten Eigenschaften be-
ziehen sich allesamt auf Ni-W-Schichten mit
25 At.% W (= 51 Gew.% W), welche unter den in
Tab. 1 angegebenen Bedingungen abgeschieden
wurden. Dabei wurde die Zusammensetzung der
Schichten mittels standardloser EDX-Analyse an
einem Rasterelektronenmikroskop (REM) gepriift.

Eigenschaften der Ni-W-Schichten

Zur Kléarung der Struktur wurden die Schichten
rontgendiffraktometrisch untersucht. Die Rént-
gendiffraktogramme verschieden wéarmebehan-
delter Proben sind in Abb. 1 zusammengestelit.
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Intensitat /willkirl. Einheiten
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Abb. 1: Réntgendiffraktogramme von verschieden
wérmebehandeltem Ni-256At %W: selbst nach
24 h bei 450°C sind auBer der Linie bei etwa
26=42° keine anderen erkennbatr.

Direkt nach der Abscheidung (d.h. ohne nachfol-
gende Warmebehandlung) zeigt das Réntgendif-
fraktogramm nur eine breite Linie bei etwa
20~42°, Die abgeschiedenen Ni-W-Schichten
sind demnach réntgenamorph. Mit zunehmender
Temperatur der Auslagerungsgliihung wéachst die
Intensitdt und sinkt die Halbwertsbreite dieser
Linie. Nach der Glihung bei 500°C fiir 24 Stun-
den im Vakuum treten zusatzlich schwache Linien
bei 20=75° bzw. 95° auf, die sich mit einem ku-
bisch flachenzentriertem (fcc) Gitter (wie beim Ni)
erkléren lassen.

Die Tatsache, daB im wesentlichen nur eine
Hauptlinie (bei 26~42°) erscheint und stark ver-
breitert ist, 148t bereits den SchiuB auf den Uber-
gang von einem amorphen zu einem nanokristal-
lines Geflige zu.

In einem Temperaturbereich von 350°C bis
800°C wurden Warmebehandlungen in Luft bzw.
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Abb. 2: Aufgetragen ist der mittlere Korndurch-
messer als Funktion der Auslagerungstempe-
ratur nach 24 Stunden: bis 600°C (873 K) ist
das Gefige der Ni-25At.%W-Schichten nano-
kristallin, dariiber setzt Kristallwachstum ein.

Vakuum fir jeweils 24 Stunden durchgefithrt, um
das Kiristallisationsverhalten und auch die Ent-
wicklung der Harte zu verfolgen. Entweder aus
der Linienbreite in den Réntgendiffraktogrammen
unter Zuhiifenahme der Scherrer-Formel oder
durch elektronenmikroskopische Untersuchungen
wurden die KorngréBen bestimmt. Abb. 2 zeigt
den Verlauf des mittleren Korndurchmessers uber
der Auslagerungstemperatur. Unterhalb von
873 K (600°C) liegt ein nanokristallines Geflige
vor. Oberhalb setzt Kristallisation der Schichten
ein, welche die KorngréBe schnell ansteigen |aft.
Die derart ermittelte Kristallisationstemperatur
stimmt gut mit einer DSC-Messung (differential
scanning calorimetry) (berein, in welcher in ei-
nem dynamischen Experiment bei einer Auf-
heizrate von 10 K/min die Kristallisation der
amorphen Schichten bei T=730°C beobachtet
wurde.
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Nach einem umfangreichen Auslagerungspro-
gramm wurde die Vickersharte HVyo: aller Zu-
stande gemessen und im Vergleich zu Daten von
galvanischem Ni bzw, Literaturdaten galvanischer
Ni-P-Schichten als Funktion der Temperatur auf-
getragen (Abb. 3).
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Abb. 3: Vickershédrten HVyqe als Funktion der
Auslagerungstemperatur fiir verschiedene galva-
nische Schichten aus Ni, Ni-P und Ni-25At. %W

im Vergleich.
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Die recht schnell zu ermitteinde Harte ist dabei
ein gutes MaB fir die Zugfestigkeit. Man erkennt
aus Abb. 3, daB3 die Ni-25At.%W-Schichten deut-
lich héhere Vickersharten aufweisen als reine Ni-
und auch Ni-P-Schichten. Erstaunlicherweise
nimmt die Harte in dem Temperaturbereich bis
873 K zu, obwohl die mittlere Korngré3e zwar nur
unwesentlich, aber jedenfalls ansteigt. Dies ent-
spricht nicht der bekannten Hall-Petch-
Beziehung, nach welcher die Harte mit zuneh-
mender KorngréBe abnehmen sollte.

Ein solches Verhalten ist flr nanokristalline Le-
gierungen bekannt und unabhangig von der spe-
Ziellen Herstellungsmethode [5]. Erklarungsver-
suche fur dieses Materialverhalten existieren,
jedoch noch kein konsistentes physikalisches
Modell.

Die unter den in Tab. 2 angegebenen Bedingun-
gen abgeschiedenen Ni-25At.%W-Schichten zei-
gen neben dem deutlichen Hartezuwachs aller-
dings einen sich negativ bemerkbar machenden
Duktilitdtsverlust: die Schichten erweisen sich als
spréde. Um ausschlieBen zu kénnen, daB dies
auf den Einbau von Wolframoxid in die Schichten
zurtickzuf(ihren ist, wurden Proben mit Augere-
lektronen- (AES) und winkelaufgeldster Photo-
elektronenspektroskopie (AR-XPS) untersucht.

Die XPS-Untersuchungen ergeben, daf sich un-
ter einer Oberflachenschicht mit viel Kohienstoff
zunéchst eine ca. 1 nm dicke WO,-Schicht befin-
det, darunter jedoch W Uberwiegend metallisch
vorliegt. Die Oxidschicht lieB sich durch ver-
schiedenste Behandlungen wie Abschleifen, At-
zen oder Reinigen im Argonplasma nicht wesent-
lich gegenlber einer unbehandelten Probe (wie
abgeschieden) verringern.

AES wurde an der Oberflache der Probe und als
Tiefenprofil parallel zum Absputtern der Schicht
mit Xenon-lonen durchgefiihrt. Vor allem die
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Abb. 4: Differentielles AES-Spektrum einer unbe-
handelten Ni-25At, %W-Schicht nach Abtrag von
wenigen Nanometern durch Xenon-lonenbe-
schuB3: Sauerstoff- und Kohlenstofflinie sind kaum
noch detektierbar.

Tiefenprofile bestétigen die XPS-Resultate. Die
an der Schichtoberflache deutlich erkennbaren
Sauerstoff- und Kohlenstoffsignale nehmen in die
Schicht hinein schnell ab (s. Abb. 4). Bereits nach
wenigen Nanometern Abtrag ist die Sauerstoff-
konzentration auf 0,5 At.% abgesunken; dies
entspricht der Auflésungsgrenze der verwendeten
AES-Apparatur. Die Signale von Ni und W zeigen
im Rahmen der MeBgenauigkeit keinerlei Gra-
dienten bis zu einer Sputtertiefe von etwa 5 pm.

Transmissionselektronenmikroskopische (TEM)
Untersuchungen an Ni-25At.%W-Schichten be-
statigen die bislang vorgestellten Ergebnisse. Im
Zustand nach der Abscheidung sind die Schich-
ten amorph mit sehr vereinzelt vorhandenen
kleinsten Kristalliten. Nach Glihung bei 450°C flr
24 Stunden ist das Geflige nanokristallin mit
KorngréBen bis 15 nm (Abb. 5). Elekironenbeu-
gungsaufnahmen kleinster Bereiche zeigen ein
Ringmuster, welches sich als fcc-Gitter identifizie-
ren 1aBt (Abb. 5). Die mit EDX am TEM be-
stimmte Zusammensetzung weicht nicht von der
am REM bestimmten ab.

\

100 nm . Lt S
Abb. 5. TEM-Dunkelfeld-Aufnahme einer galva-
nischen Ni-25At.%W-Schicht nach Auslagerung
bei 450°C/24 h/Vakuum: die Ubersichtsaufnahme
belegt den nanokristallinen Aufbau des Geflges;
rechts oben eingesetzt ein Ausschnitt einer Elek-
tronenbeugungsaufnahme.

In wieweit die bislang vorliegende Sprédigkeit der
Schichten auf den Einbau von Wasserstoff zu-
rickzufOhren ist, und wie die Duktilitat der
Schichten weiter erhdht werden kann, ist Gegen-
stand laufender Arbeiten.

3. Das System Ni-Fe

Mit dem bereits langer untersuchten System Ni-
Fe [7] steht speziell in der gewadhlten Zusammen-
setzung von Ni:Fe=80:20 (Permalloy) ein magne-
tischer Werkstoff mit guten magnetischen Eigen-
schaften zur Verfligung, der sich auch in Mikro-
strukturen galvanisch abscheiden 1&4B3t. Damit hat
man die Moglichkeit, alle Arten magnetischer
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Mikrokomponenten wie z.B. Spulen mit weich-
magnetischem Kern [8] oder Mikroaktoren flr
groBe Kréfte oder Stellwege [9] herzustellen.
Andererseits wurde das System Ni-Fe auch ge-
wahlt, um grundlegende elektrochemische Cha-
rakterisierungen der Legierungsabscheidung vor-
zunehmen [7].

3.1

Die Anforderungen an einen Elekirolyten, der die
Abscheidung in Mikrostrukturen mit den fiir das
LIGA-Verfahren typischen, sehr hohen Aspekt-
verhéltnissen erlaubt, sind vielfaltig. Zum einen
ist eine konstante Legierungszusammensetzung
Uber die gesamte Schichtdicke erforderlich. Des
weiteren missen auch dicke (>100 pm) Schich-
ten spannungsarm und somit gut haftend abge-
schieden werden kénnen. Darliber hinaus sollte
die Stromausbeute moglichst hoch sein, um eine
geringe Wasserstoffmitabscheidung zu erzielen.
Wasserstoffgasblasen, die sich in den Mi-
krostrukturen bilden, kénnen i.a. nicht mehr ent-
weichen und flihren zu Porenbildung.

Galvanische Abscheidung von Ni-Fe

Fir die galvanische Permalloy-Abscheidung wur-
de ein Sulfat-Elektrolyt mit hohem Metaligehalt
entwickelt [8]. Zusammensetzung und wichtige
Parameter sind in Tab. 2 zusammengestellt.

NiSO, 0,77 mol/l
FeSO4 0,063 mol/l
Borsaure 0,4 mol/i
Natriumdodecylsulfat 0,005 mol/l
Saccharin 0,004 mol/l
Elektrolyttemperatur 50°C
pH-Wert 2,8
kathodische Stromdichte |5 mA/cm?

Tab. 2: Elektrolytzusammensetzung und Badpara-
meter fiir die Abscheidung von Permalloy

Fir die Abscheidung in Mikrostrukturen z.B. aus
PMMA, die prozeBtechnisch bedingt naBche-
misch oxidiertes Titan als Startgrund besitzen,
wurde eine Strdmungszelle verwendet. Der Mi-
krostruktur als Kathode stand paraliel eine Nickel-
Anode (S-depolarisierte Ni-pellets) gegeniiber.

3.2

Neben ausflhrlichen Messungen zur Charakteri-
sierung des Abscheideprozesses [7, 8], auf die
hier nicht naher eingegangen wird, wurden die
mechanischen und magnetischen Eigenschaften
gemessen, und die Schichten bzgl. threr Zusam-
mensetzung und Struktur analysiert.

Eigenschaften der Ni-Fe-Schichten
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Insgesamt wurden Abscheidungen in Mikrostruk-
turen mit unterschiedlicher Geometrie, Aspekt-
verhdltnis und Bedeckungsgrad durchgeflhrt.
Abb. 6 zeigt ein Wabennetz mit typischen Dimen-
sionen.

Abb. 6: REM-Aufnahme eines mit 5§ mA/ecm™ ab-
geschiedenen Wabennetzes aus Permalloy: Héhe
180 um, Stegbreite 8 uym und Schliisselweite
80 um.

An den Bruchkanten der Stege wurde mit ener-
giedispersiver Réntgenaniyse (EDX) im REM die
Elementverteilung bestimmt und in Abb. 7a als
Anteil in Gewichtsprozent lber der Hohe darge-
stellt. Bei der mit 5mA/cm? abgeschiedenen
Struktur nimmt der Eisengehalt lediglich um zwei
Prozentpunkte Uber die Strukturhéhe von 180 pm
zu.
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Abb. 7a: Elementverteilung gemessen mit EDX
an der Bruchkante eines Wabengitters aus
Ahbb. 6.

Bei einer Gesamtstromdichte von 14 mA/cm? 14B3t
sich bei ansonsten gleich Bedingungen Uber die
Hohe der Wabenstruktur ein nahezu linearer Gra-
dient in der Zusammensetzung einstellen (vgl.
Abb. 7b) [7].

Zur Untersuchung der magnetischen Eigen-
schaften, insbesondere der Permeabilitat wurden
diinne, nicht strukturierte Proben herangezogen.
Bei hochpermeablen Materialien mif3te sonst der
von der Probengeometrie abhé&ngige Entmagneti-
sierungsfaktor berlcksichtigt werden, der bei
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Abb. 7b: Elementverteilung gemessen mit EDX
an der Bruchkante des Wabennetzes, das statt
bei 5 mA/en? (siehe auch Abb. 6 und 7a) bei
14 mA/em? Stromdichte abgeschieden wurde.

dinnen Schichten (Feld parallel zur Schichtebe-
ne) etwa Null ist.

Tab. 3 faBt die magnetischen KenngréBen der
Permalloy-Schichten zusammen und vergleicht
sie mit ebenfalls galvanisch aus einem Nickel-
sulfamat-Bad abgeschiedenen Ni-Schichten.

magnetische KenngroBe | NiFe Ni
Sattigungs- 920G | 480G
magnetisierung Ms

Koerzitivfeldstéarke H, <20e |800e
relative Permeabilitat p, ~1.000 |15

Tab. 3: Magnetische KenngréBen von galvanisch
abgeschiedenem Permalloy und Nickel

ungetempert getempert
M, IWR | LWR | IWR | LWR
NiFe | 940G | 920G | 930G | 920G
Ni 260G | 480G | 530G | 520G

Tab. 4: Zusammenstellung der Séttigungsmagne-
tisierungen M, in Gaup fiir galvanisch abgeschie-
dene Permalloy- und Nickel-Wabenstrukturen
(Hbhe 90 um, Schlisselweite 80 um) jeweils par-
allel und senkrecht zur Wachstumsrichtung (WR);
Temperung: 600°C/24 h/Vakuum.

Um eine eventuell vorhandene Wachstumsaniso-
tropie zu erkennen, wurde die Sattigungsmagne-
tisierung an Wabenprismen sowohl senkrecht als
auch parallel zur Wachstumsrichtung (WR) fir
NigoFezo und Ni gemessen. Zusétzlich wurden
Proben einer Wérmebehandlung von 24 Stunden
bei 600°C im Vakuum (p= 10" Pa) unterzogen.
Alle Werte sind in Tab. 4 zusammengestelit.

Innerhalb der Fehlergrenzen ergibt sich flr Per-
malioy kein Hinweis auf eine Anisotropie der Sét-
tigungsmagnetisierung weder vor noch nach der
Warmebehandlung, die auBerdem den Betrag
von M im Gegensatz zum Ni nicht verandert.

Betrachtet man die Struktur der Permalloy-
Schichten, erhdlt man die Erklarung fur die
isotrope  Sattigungsmagnetisierung. Wéhrend
galvanische Nickelschichten Stengelwachstum
aufweisen, sind die NiFe-Schichten nanokristallin
mit mittleren Korndurchmessern um 50 nm und
einer statistischen Verteilung der Orientierungen.

In der TEM-Dunkelfeldaufnahme der Abb. 10
erscheinen einzelne Kérner hell. Die Auswertung
der Elekironenbeugung an einer solchen Schicht
belegt ein fcc-Gitter, dessen Gitterparameter
rontgenographisch zu 0,355 nm bestimmt wurde
und somit einem gegeniiber reinem Ni
(a0 = 0,352 nm) durch den Einbau von Fe aufge-
weiteten fcc-Gitter entspricht. Eine Unterschei-
dung zwischen ungeordnetem fcc-Gitter und der
CusAu-artigen Ordnungsstruktur NigFe ist auf-
grund der Nachbarschaft der Elemente Ni und Fe
im Periodensystem mit XRD oder Elektronenbeu-
gung nicht méglich.

50 nm . 4
Abb. 8: TEM-Dunkelfeldaufnahme einer galva-
nischen NigoFeszp—Schicht: eine bestimmte Schar
von Kérnern gleicher Orientierung erscheint hell;
rechts oben eingesetzt ein Ausschnilt einer Elek-
tronenbeugungsaufnahme.

Mechanische KenngréBe | NiFe Ni

E-Modul [GPa] 169,1 214
Zugfestigkeit [MPa] 1865 400
Bruchdehnung [%] 3.9 >10

Tab. 5: Mechanische KenngréfBen fir galvanisch
abgeschiedes NiFe im Vergleich zu Ni

Flr mechanische Tests wurden Zugproben (ge-
manB DIN 50125) aus 200-300 pym dicken Schich-
ten mit einer Gesamtldnge von 70 mm und einer
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Breite von 10 mm durch Drahterodieren herge-
stellt. Durch diese Geometrie steht die Zugachse
senkrecht zur Wachstumsrichtung. Tab. 5 faft
die allesamt bei Raumtemperatur ermittelten
mechanischen Kennwerte zusammen, wiederum
im Vergleich zu galvanischem Nickel. Auffallig
ist, daf3 Permalloy eine wesentlich héhere Zugfe-
stigkeit als Ni besitzt bei allerdings verminderter
Duktilitat.

4. Zusammenfassung

Zwei galvanisch abscheidbare binare Nickellegie-
rungen, die wegen ihrer besonderen mechani-
schen bzw. magnetischen Eigenschaften fir die
Mikrosystemtechnik von Interesse sind, wurden
hergestelit und charakterisiert.

Im System Ni-W konnte die Abscheidung von
Schichten mit hohem W-Gehalt (> 20At.%) eta-
bliert werden. Die Festigkeitseigenschaften auch
nach Auslagerungen bis 600°C sind sehr viel-
versprechend fur die Anwendung als Werkstoff
fir Abformwerkzeuge (Formeinsatze) flir die Ab-
formung von Hochtemperaturkunststoffen z.B. in
der LIGA-Technik. Eine Ursache flir die besonde-
re mechanische Festigkeit ist im nanokristallinen
Aufbau der Schichten zu finden. Die Duktilitat der
Schichten muf3 alierdings noch verbessert wer-
den. .

Flr das Legierungssystem Ni-Fe ist die galvani-
sche Abscheidung auch in Mikrostrukturen hinein
entwickelt. Wenn durch sorgfaltige Kontrolle der
elektrochemischen Parameter und Stofftransport-
gréBen wahrend der Abscheidung die homogene
Zusammensetzung der Legierung (ber die ge-
samte Schichthdhe auch in Mikrostrukturen ge-
waéhrleistet ist, ergeben sich im Vergleich zu gal-
vanischen Ni-Schichten erheblich verbesserte
magnetische und auch mechanische Eigen-
schaften, sieht man von der geringeren Duktilitat
einmal ab.
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Metallische Abformung von Kunststoffmikrostrukturen

A. Thies, G. Schanz, E. Walch, J. Konys und J.H. HauBelt
Institut fir Materialforschung lli

Zusammenfassung

In diesem Bericht wird der Stand der Entwicklungsarbeiten zur Herstellung von Metallmikrostrukturen
{iber das metallische Abformen von verlorenen Kunststoffmikrostrukturen dargestellt. Abhangig vom
Design des Produktes und seinen Aspektverhéltnissen werden verschiedene Produktionswege aufge-
zeigt. Mikrostrukturen auf einer Basisplatte (z.B. Formeinséatze) kénnen mittels Kunststoffspritzguss,
Startmetallisieren mittels Sputtern und auBBenstromloser oder galvanischer Metallabscheidung herge-
stellt werden. Ein erfolgversprechender Entwicklungsweg zur Produktion einzelner Strukturen Gber
Clusterstartmetallisierung des Kunststoffs und auBenstromlose Abformung wurde aufgezeigt falls es
gelingt, die noch zu hohen inneren Spannungen in den auBenstromios abgeschiedenen Schichten
durch Optimierung der Badzusammensetzung und der Abscheideparameter zu reduzieren.

1. Einleitung 2, Verfahrensiiberblick

Fir das Herstelien von Mikrobauteilen mit

vielféltigen  Strukturkonturen und hohen 21 Spritzgiessen von Kunststoffmi-

Aspektverhéltnissen sind das LIGA-Verfahren krostrukturen

und das mikromechanische Strukturieren zu Mit diesem kostenglinstigen und markteinge-
unverzichtbaren Fertigungsverfahren gewor- fuhrten Verfahren konnen mikrostrukturierte
den. Dies gilt besonders fir das Herstellen Kunststoffbauteile in grosser Stlickzahl mit
einer Urform bzw. eines Formwerkzeuges. geringen Takizeiten hergestellt werden [1] [2].
Darlber hinaus kénnen die beiden Fertigungs- Als Werkstoffe kénnen neben Polymethylme-
verfahren auch zur direkten Serienproduktion tacrylat (PMMA), fiir das umfangreiche Erfah-
von Mikrobauteilen aus Kunststoff oder Metall rung vorliegt, viele thermoplastische Kunst-
eingesetzt werden. stoffe wie Polyamid (PA), Polyoxymethylen

(POM), Polysulfonether (PSU) und Polyethe-
retherketon (PEEK) eingesetzt werden. Die
Verwendung leitfédhiger Fullstoffe wurde am
Beispiel von Leitrusszusétzen zu PA und POM
erprobt [3a][3b]. Fur die Fertigung verlorener
Formen eignet sich PMMA besonders gut, weil
es sich durch Aufidsung in Aceton problemlos
und selektiv vom metallischen Produkt entfer-
nen {asst.

Andererseits sind markteingeftihrte Verfahren
zur Abformung von Kunststoffen wie das Pra-
gen und das Spritzgiessen bereits flir die Seri-
enfertigung von mikrostrukturierten Bauteilen
erfolgreich einflihrt worden. Uber den aktuel-
len Stand entsprechender Entwicklungen in
den Formgebungsverfahren fur Kunststoffe
wird ebenso separat berichtet (Ruprecht et al. ,
dieser Band) wie iiber Arbeiten zur Fertigung
mikrostrukturierter Keramikbauteile (Ritzhaupt

et al., dieser Band). 2.2 Oberflichenvorbehandlung

Im folgenden werden Entwicklungsarbeiten zur In der klassischen Galvanik zur Kunststoff-
kiinftigen  Serienfertigung metallischer M- oberflachenverediung wird zur Erhéhung der

krostrukturbauteile geschildert. Das verfolgte Haftfestigkeit die Substratoberflache aufge-
Fertigungsprinzip baut auf dem Spritzguss rauht.

mikrostrukturierter Kunststoffteile und deren Bei einer Abformung hingegen wird die Metall-
Nutzung als verlorene Formen fir die Her- schicht, die unmittelbar an die Kunststoffober-
stellung metallischer Bauteile auf. Forschungs- flache angrenzt, nach dem Aufldsen der verlo-
ziel ist die Anwendung und Anpassung galva- renen Kunststofform zur Oberflache des me-
nischer und chemischer Prozesse auf die be- tallischen Produktes. Damit wird die Qualitat
sonderen Anforderungen, die mit den kleinen der Oberflachenvorbehandiung - neben der
Abmessungen und den hohen Aspektverhalt- Oberflachengiite der spritzgegossenen verlo-
nissen der mikrostrukturierten Produkte ver- renen Form - zu dem entscheidendem Schritt
kntpft sind. Im Vergleich wird dargelegt, wel- fur die Qualitit der Oberfliche der Mi-
ches Anwendungs- und Entwicklungspotential krostruktur.

aufBBenstromlose Prozesse als Ergénzung zu
galvanischen Prozessen bieten kénnen.
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Abhéngig vom einzusetzenden Verfahren (Ka-
pitel 2.3) fur den Aufbau der Metallstruktur
missen unterschiedliche Oberflachenvorbe-
handlungsverfahren eingesetzt werden. Ein-
zeln oder in Kombination dienen sie der Reini-
gung der Oberflache, der Haftvermitteiung,
der Erzeugung einer Startschicht oder einer
leitfahigen Oberflache.

Zur Reinigung der Oberflache wurde der Ein-
satz naBchemischer und physikalischer Ver-
fahren untersucht, die auch zur Haftvermitt-
lung beitragen kénnen.

Zum Erzeugen einer leitfahigen Galvanik-
startschicht bzw. der fir die auBenstromlose
Abscheidung erforderlichen Bekeimung wur-
den folgende Verfahren untersucht:

e nafichemische Sensibilisierung
¢ Sputterverfahren

¢ Clusterbeschichtung

2.3 Galvanische und stromlose
Verfahren

Bei den galvanischen Verfahren wird das zu
beschichtende bzw. abzuformende Werk-
stlick als Kathode geschaltet, in eine Metall-
salzlésung des abzuscheidenden Metalles
getaucht und das Metall mittels einer Strom-
quelle abgeschieden. Die Arbeiten wurden
am Modellsystem eines flr die LIGA-Technik
optimierten Nickelbades [4] sowie an einem
Kupferbad durchgefiihrt, sind aber prinzipiell
auf andere galvanische Béder (ibertragbar.
Die Dickenverteilung des abgeschiedenen
Metalles hangt von der Stromdichte und ihrer
Verteilung ab. Die Geometrie der abzufor-
menden Mikrostruktur bestimmt die Vertei-
lung des elektrischen Feldes. Die Zusam-
mensetzung des Bades bestimmt Stofftrans-
portvorgdnge und Kinetik des Ladungs-
durchtrittes an der Phasengrenze.

Bei den stromlosen Verfahren wird ein me-
tallischer Niederschlag durch Reduktion ei-
nes Metallsalzes mittels eines Reduktions-
mittels erreicht, das dem Elektrolyten beige-
setzt wird. Damit kann ohne aussere Strom-
quelle gearbeitet werden und die Schichtdik-
kenverteilung des abgeschiedenen Metalles
oder der Legierung ist nicht durch eine Feld-
verteilung beeinflusst.

3. Ergebnisse

Im folgenden sollen die Ergebnisse, die
durch eine Kombination der unterschiedli-
chen Startmetallisierungstechniken und Me-
tallabscheideverfahren erzielt worden sind,
vorgestellt und diskutiert werden.
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3.1

Als Sonderfall kann das metallische Abformen
leitfahig  spritzgegossener  Mikrostrukturen
betrachtet werden. In diesem Fall wird bereits
der Spritzgussmasse eine entsprechende
Menge einer leitenden Substanz, z. B. eines
feinen Metallpulvers oder Leitruss, zugesetzt.
Durch den Spritzguss wird eine leitende, verlo-
rene Kunststofform erzeugt, die in einem Gal-
vanikbad direkt abgeformt werden kann.

Russgefiiilte Struktur / Galvanik

i ‘. ; . ‘“‘A " . "
Olum301kY 126E2 4087/00 ...

Abb. 1 Gestuftes Liga - Zahnrad, direkt abge-
formt von einer leitrussgeflillten, verlorenen
PA 12 Kunststofform

Abb. 1 zeigt ein gestuftes Liga — Zahnrad auf
einer metallischen Grundplatte, das direkt aus
einer leitrussgefillten, verlorenen PA 12
Kunststofform in einem Nickelsulfamatelek-
trolyten mit 20 mA cm™ abgeformt wurde. Der
Durchmesser des Zahnrades betrdgt ca. 500
um, die Gesamthdhe 800 pm. Kleine Struktur-
details sind im 10 pm Bereich.

Die Grenzen des Verfahrens werden im Kapi-
tel 3.2 behandelt.

3.2

Ein Beispiel flr eine massive Mikrostruktur,
die durch Startmetallisierung mittels Sputtern
hergestellt wurde, zeigt Abb.2. Es handelt sich
um eine metallische Teststruktur fiir ein Ultra-
schallarray, z.B. fir den Einsatz in der Materi-
al- oder Medizintechnik. Die Héhe der einzel-
nen Saulen betrdgt 550 um, die Flache
120x120 pm?2. Insgesamt sind 70x70 Saulen
vorhanden. Die Startschicht wurde aufge-
bracht durch Sputtern einer ca. 100 nm star-
ken Goldschicht bei einem Argondruck von
5x10° mbar und einer elektrischen Leistung
von 50 W, Bei diesem Verfahren ist besonders
auf eine kleine Sputterrate zu achten, da durch
die Kondensationswiarme des Goldes ein be-
trachtlicher Warmeeintrag in die Mikrostruktur
erfolgt, der ausschliesslich durch Wérmelei-
tung abgefiihrt werden kann. Rechnerisch

Sputtern / Galvanik




ergibt sich bei hohen Sputterleistungen und
einer Dicke der Goldschicht von 100 nm flr
eine Kunststoffstruktur mit einer Dicke von 100
um bereits eine Temperaturerhéhung von 15
°C , bei 10 pm Substratdicke errechnen sich
150 °C. Diese Temperaturerhthung kann an
dinnen Substraten mittels Thermoelementen
mit kleiner eigener Warmekapazitét experi-
mentell beobachtet werden. Um z.B. am
PMMA die Temperatur unterhalb der prozess-
Ublichen 50 °C zu halten und ein Verziehen
der Strukturen zu vermeiden, muss die Sput-
terrate auf Werte um 10 nm min™" beschrankt
werden.

Abb. 2 Teststruktur flir ein Ultraschallarray,
das durch zweimaliges Abformen eines Arrays
aus Kunststoff hergestellt wurde. Durch Auf-
sputtern einer 50 nm starken Goldstartschicht,
gefolgt von Kupfergalvanik, wurde zundchst
ein Negativ hergestellt. Dieses wurde nach
Aufldésen des Kunststoffes in einem Nickelsul-
famatbad zum Werkzeug invertiert.

Die galvanische Abformung von leitenden
Kunststoffmikrostrukturen und durch Sput-
tern leitfahig gemachten Mikrostrukturen
unterliegt einer Begrenzung in der Struktur-
tiefe bzw. dem Aspekiverhéltnis. Die meisten
Mikrostrukturen kénnen mit Sackléchern
verglichen werden. Eine homogene Leitfa-
higkeit verursacht einen gleichméssigen
Start der Galvanik an allen Flachen der Mi-
krostruktur, an denen ein ausreichend hohes
elektrisches Feld im Elektrolyten den La-
dungstransfer an der Oberflache ermdglicht.
In  systematischen Untersuchungen an
schlitzférmigen Modelimikrostrukturen aus
Kupfer wurde beobachtet, dass bei hohen
Aspektverhdltnissen (>10) am Grund des
Schlitzes keine Metallabscheidung stattfin-
det. Darliberhinaus ist der Stofftransport in
die Struktur begrenzt, so dass mit kleinen
Stromdichten und hohen Metallsalzkonzen-
trationen gearbeitet werden muss.
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Die Feldverteilung fiihrt jedoch auch dann zum
vorzeitigen Zuwachsen der Miindung des
Formteiles und zu einem fllssigkeitsgeftllten
Hohlraum in der Mikrostruktur, der die mecha-
nische Stabilitat beeintrachtigen kann. Dieses
Problem beschrénkt den Einsatz der galvani-
schen Verfahren auf Aspektverhdltnisse bis
ca. 5-10.

Da bei einheitlicher Oberflachenleitfahigkeit
die Metallabscheidung auch an den Stirnfla-
chen der verlorenen Formen startet, entsteht
stets auch eine durchgehende Metallplatte, die
die metallischen Mikrostrukturen fest mitein-
ander verbindet. Daher ist dieses Verfahren
besonders zum Kopieren von Formeinsétzen
mit nicht zu grossen Aspektverhaitnissen gut
geeignet.

Bei der Galvanik als Teilschritt des LIGA-
Verfahrens treten die genannten Probleme
nicht auf, da von einem leitenden Struktur-
grund ausgehend eine Aufflillung der anson-
sten nichtleitenden Struktur problemios még-
lich ist.

3.3

Im Gegensatz zu Sputtertechniken ist es mit
Hilfe von Aufdampfmethoden und, wie gezeigt
wird, mit der Clusterbeschichtung mdglich,
gerichtet und damit selektiv Fldchen senkrecht
zum Strahienblindel zu beschichten.

Clustermetallisierung / Gaivanik

In Abb. 3a ist das Verfahrensschema zur Clu-
stermetalliserung, gefolgt von galvanischer
Auffillung mit Metall, gezeigt.

In einer Clusterquelle wird ein Metall mit ei-
nem hohen Dampfdruck (z.B. Ag) unter einer
Argonatmosphéare verdampft. Aus einer kiei-
nen Offnung tritt ein Argon/Metalldampfstrahl
in ein Vakuum aus, wodurch das Metall zu
Clustern kondensiert. Durch zwei Blenden wird
die Strahlaufweitung auf einen Offnungswinkel
von 0.01° begrenzt. Die bestrahlbare Flache
betragt max. 9*9 cm?[5].

Mit diesem Verfahren war es moglich, 30 nm
Silber am Boden und an der Front einer
Kunststoffmikrostruktur abzuscheiden, ohne
die Mantelflachen zu bedecken. Durch selekti-
ves Kontaktieren der zusammenhéngenden
Strukturboden gelang es, die galvanische Ab-
scheidung am Strukturboden beginnen zu
lassen, die Strukturen bis zum Kontakt der
Frontfiachen gleichmassig aufzufillen und erst
dann als zusammenhangende Schicht weiter-
wachsen zu lassen. Auf diese Weise bilden
sich keine Wachstumsiinien aus [6]

Abb. 3 b) zeigt den Querschliff einer mittels
dieser Technik hergestellten Struktur. Hohl-
raume fehlen und die Nickelschicht zeigt eine
ebene Front ohne Wachstumslinien, Damit ist




gezeigt, dass dieses Verfahren prinzipiell er-
folgreich eingesetzt werden kann und ein ho-
hes Entwickiungspotential besitzt.

Eine Anwendungsgrenze des Verfahrens ist
dann zu sehen, wenn isolierte, nicht zusam-
menhéngende Strukturinseln aufgefllit werden
sollen. Dies ist mit einem galvanischen Ver-
fahren nicht méglich.
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Cluster Startschicht (Ag, 30 nm)
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Abb. 3 a) Verfahrensschema zur Clustermetal-
lisierung und zur galvanischen Auffiillung einer
Kunststoff-Mikrostruktur

Abb. 3 b) Querschliff einer mittels Clusterbe-
schichtung und Galvanik hergestellten Struk-
tur. Hohlrdume fehlen und die Nickelschicht
Zzeigt eine ebene Front ohne Wachstumslinien.
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3.4 Homogene Bekeimung / Stromlose

Abscheidung

Untersuchungen an Modellstrukturen haben
gezeigt, dass die Schichtdickenverteilung
stromlos abgeschiedener Nickel-Phosphor -
Schichten auch bei héheren Aspektverhélinis-
sen von bis zu 1:100 wesentlich homogener ist
als die der galvanischen Abscheidung [7].
Wahrend bei der galvanischen Abscheidung
mit einem LIGA-Elektrolyten bei diesem
Aspektverhéalinis keine Abscheidung am Bo-
den einer aliseitig leitenden Teststruktur beob-
achtet wird, gelingt es mit der auBenstromlo-
sen Abscheidung, einen gleichmassigen Start
der Abscheidung zu verwirklichen.

Die prinzipiellen, klassischen Vorbehandlungs-
schritte zum auBBenstromlosen Metallisieren
von Kunststoffen bestehen aus [8]:

¢ Reinigen

o Anquellen

o Atzen

e Polarisieren

¢ sowie Bekeimen.

Da es sich hierbei um nafchemische Schritte
handelt und Mikrostrukturen, wie dargestelit,
Sacklécher sind, ist das Einbringen und Be-
netzen sowie das rickstandsfreie Entfernen
der Chemikalien ein sehr schwieriges Unter-
fangen. Ein weiteres Problem ist das starke
Aufrauhen und der grosse Atzabtrag am
Kunststoff bei den Ublichen naBchemischen
Verfahren. Nach dem Atzen wurde eine Ober-
flachenrauhigkeit an dem verwendeten PMMA
von einigen Mikrometern ermittelt.

Zur Uberwindung dieser Schwierigkeiten wur-
de ein neues Verfahren entwickelt. Die naf3-
chemischen Schritte wurden durch eine Plas-
mavorbehandlung zur Reinigung und Kondi-
tionierung der Kunststoffoberflache ersetzt.
Dieses Verfahren bietet folgende Vorteile:

gute Spaltgéngigkeit (Gas bzw. Plasma)
keine auszusplilenden Produkte
schonender als Atzen

keine flussigen Abfalle

Der Einfluss der Plasmavorbehandlung auf
PMMA ist in Tabelle 1 zusammengestelit.
Durch Optimierung der Plasmaparameter ge-
lingt es, bei vernachléssigbarem Materialab-
trag und vernachlassigbarer Steigerung der
Rauhigkeit eine deutlich bessere Haftung zu
erreichen [9][10].




Messgrdsse (Methode)

Unbehandelt

plasmabehandelt

Rauhigkeit (AFM)
(contact mode)

20 x 20 ym?2:; 12 nm

20 x 20 ym2: 14 nm

Oberflachenspannung [ gesamt 39 mN/m | gesamt 44 mN/m
(Kontaktwinkel) dispers 73 % dispers 28 %
polar 27 % polar 72 %
Massenverlust Vakuum : 24 pg cm>h
(Wagen) Plasma : 100 pg cmh’
Zusammensetzung C/0 78:22 C:O:N 78:19:3
(ESCA)
Cai : C-OH :C=0 Cai : C-OH :C=0
1 :0.34 :0.22 1 : 053 0.25
Tabelle 1 : Einfluss der Plasmavorbehandlung auf die Oberfidche von PMMA
Unmittelbar im Anschluss an den Konditionie- 4, Zusammenfassung und Diskussion

rungsprozess wird zur Optimierung der Haftei-
genschaften eine diinne Kupferschicht aufge-
sputtert. In orientierenden Experimenten mit
verschiedenen Metallen (Au, Pd, Pt, Cr, Cu,
Ni, NiP) ergab eine 100 — 200 nm dicke Kup-
ferzwischenschicht die besten Hafteigen-
schaften flr die anschliessend abgeschiedene
Nickel-Phosphor-Schicht.

Wahrend die so erzielte Haftung zum galvani-
schen Abscheiden einer beliebig dicken Nik-
kelschicht ausreicht, ist es bisher nicht gelun-
gen, dicke (einige 100 pm) NiP ~ Schichten
haftfest aufwachsen zu lassen. Das Auftreten
innerer Spannungen in auBenstromlos abge-
schiedenen Schichten ist ein bekanntes Pro-
blem, das durch Optimieren der Badzusam-
mensetzung und der Abscheideparameter
geldst werden muss.

3.5 Clustermetallisierung / Stromlose
Abscheidung

Fir das Verfahren der Clustermetallisierung
lassen sich bisher nur Metalle mit einem ho-
hen Dampfdruck einsetzen. Die bisher aufge-
brachten Silberschichten von ca. 30 nm lassen
sich stromlos nicht direkt verstarken. Mit Hilfe
eines Palladium - Zementationsprozesses
gelingt es jedoch, die fiir eine stromlose Ab-
scheidung nétige autokatalytische Oberflache
zu schaffen und eine auBenstromlose Nickel —
Phosphor - Abscheidung zu starten. Wie je-
doch im Abschnitt 3.4 diskutiert, besitzt dieser
Werkstoff zu hohe innere Spannungen, um die
notige Schichtdicke ohne Rissbildung bzw.
Abldésung aufzubauen.

113

Fir die Herstellung metallischer Mikrostruktu-
ren Uber den Spritzguss von Kunststoffmi-
krostrukturen, gefolgt von galvanischer oder
stromloser Abformung in Metall, befindet sich
en ganzes Spektrum von Verfahrensvarianten
fir eine kostenglinstige und serientaugliche
Fertigung in Entwicklung. Dies stellt eine wich-
tige Ergdnzung zur direkien Abformung von
Resiststrukturen, die mittels lithografischer
Verfahren hergestelit wurden, dar. Alle spritz-
giessbaren Mikrostrukituren sind prinzipiell auf
diesem Weg abformbar. Abhéngig vom De-
sign des Produktes (Aspektverhéltnis, verbun-
dene oder isolierte Strukturen) sind verschie-
dene Varianten des Aufbringens einer Start-
schicht und des Abformverfahrens geeignet :

a) Sputtern /Galvanik

Zusammenhangende Strukturen auf einer
Basisplatte (z.B. Formeinsatze) mit geringen
Aspektverhéitnissen ( < 10) sind Uber Besput-
tern oder Bedampfen einer nichtleitenden
Kunststoffmikrostruktur, gefolgt von galvani-
scher Abformung, herstellbar.

b) Sputtern / stromlose Abscheidung

Zusammenhéngende Strukturen aus Metall
mit hoheren Aspektverhaltnissen kénnen
durch Startmetallisierung mittels Sputtern oder
Bedampfen, gefolgt von stromloser Abfor-
mung, hergestellt werden, da bei diesem Ver-
fahren keine Bildung flissigkeitsgeflliter Hohl-
rdume stattfindet. Entwicklungsbedarf besteht
derzeit hinsichtlich der Aufflllung bei hohen




Aspektverhéltnissen und der Vermeidung von
Schichteigenspannungen.

¢) Clustern / Galvanik

Mittels einer Startmetallisierung durch Cluster-
strahien und galvanischer Abformung lassen
sich zusammenhéngende Strukturen wie unter
a) aber mit beliebigen Aspektverhéltnissen
herstellen, ohne dass ihre Eigenschaften durch
flussigkeitsgefllite Hohlrdume beeintrachtigt
werden.

d) Clustern / stromlose Abscheidung

Isolierte (einzeln stehende) Mikrostrukturen,
kénnen, wie prinzipiell nachgewiesen, durch
Clusterstartmetallisierung und auBenstromlose
Abformung hergestellt werden. Dies scheitert
momentan noch an den zu hohen inneren
Spannungen in den abgeschiedenen Legie-
rungsschichten ( NiP), die zu einem Abplatzen
der Schicht von der verlorenen Form im Her-
stellungsprozess flihrt und durch Weiterent-
wicklung der auBenstromlosen Bader bezlig-
lich innerer Spannungen gelost werden muss.

Diese Methode bietet damit das héchste Ent-
wicklungspotential zur direkten, preiswerten
Herstellung einzelner oder zusammenhangen-
der Mikrostrukturen auf dem Wege der Abfor-
mung verlorener Kunststoffmikrostrukturen.
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Mikroaktoren aus Formgedachtnislegierungen

M. Kohl und K.D. Skrobanek
Institut fUr Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Zwei Aktorkonzepte mit hohem Arbeitsvermogen werden vorgestellt, deren Antriebe aus gestaltop-
timierten, mikrostrukturierten Formgedachtnisfolien bestehen. Beim ersten Aktorkonzept handelt es
sich um Linearaktoren, die von gefalteten Federelementen aus NiTiCu der GréBe 3x3x0.1 mm? an-
getrieben werden. Die erzielbaren maximalen Stellwege liegen bei 570 pm, die maximalen Stell-
kréfte bei 110 mN. Maximale Stellzeiten betragen ca. 1.5 s, sie kdnnen aber unter Ausnutzung einer
partiellen Phasenumwandiung bei reduziertem Stellweg von 20 pm auf 50 ms verkirzt werden.
Beim zweiten Aktorkonzept handelt es sich um Mikroventile mit NiTi-Biegeelementen &hnlicher Ab-
messungen. Die maximalen Durchfilisse liegen bei 1600 sccm, die maximalen Driicke bei 4.5 bar.
Diese vielversprechenden Spezifikationen werden durch Gestaitoptimierung der Antriebsdesigns
und durch Herstellung in Hybridtechnologie erzielt, wodurch eine separate Bearbeitung und Kondi-
tionierung des Formgedachtnisantriebs und dadurch eine hohe Flexibilitat ermdglicht wird.

1. Einleitung

Zur Erzeugung von Kraften und Bewegungen in
Mikrosystemen werden geeignete Aktorkonzepte
bendtigt. Die Entwickiung von Mikroaktoren er-
folgt derzeit im wesentlichen in zwei Anséatzen.
Einen Entwicklungsschwerpunkt bildet die inno-
vative Umsetzung konventioneller, in Makrodi-
mensionen bewéhrter Aktorprinzipien durch Nut-
zung von Mikrotechnologien. Einen zweiten
Schwerpunkt stellt die Nutzung sogenannter neu-
er Aktorprinzipien dar [1], die in Mikrodimensio-
nen aufgrund voneilhafter Skalierungseigen-
schaften vielversprechende Anwendungsmog-
lichkeiten besitzen.

Zu den neuen Aktorprinzipien zahlt der Formge-
déchtniseffekt, der sich neben Aktorfunktionen
auch fur Temperatursensor- und strukturelle
Funktionen nutzen 148t und daher kompakte
Bauformen mit hoher Miniaturisierbarkeit ermég-
licht. Formgedéchtnislegierungen (FGL) sind
elektrisch mit niedrigen Spannungen ansteuerbar
und erlauben die Erzeugung hoher Krafte und
grof3er Stellwege in eng begrenzten Raumen [2-
7). Die Entwicklung von FGL-Mikroaktoren setzt
die Verflgbarkeit geeigneter FGL-Materialien
voraus. Daher werden derzeit im Rahmen einer
externen Kooperation FGL-Folien durch Kaltwal-
zen schmelzmetallurgisch hergesteliter Aus-
gangsmaterialien entwickelt [5]. Darlber hinaus
werden im Forschungszentrum FGL-
Dinnschichten durch Sputter-Verfahren herge-
stellt [8]. Kaltgewalzte FGL-Folien mit Material-
starken zwischen 30 und 100 pym eignen sich
insbesondere zur Herstellung von Mikroaktoren
hoher Ausgangsarbeit mit Abmessungen im Mil-
limeterbereich [4,6,7].
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Die optimale Nutzung des FGL-Effekts erfordert
Designs mit homogenem Spannungsprofil. Die
bei gegebener Belastung auftretenden mechani-
schen Spannungen milssen ausreichend grof3
sein, um ein hohes Arbeitsvermdégen zu erzielen,
bestimmte materialabhéngige Obergrenzen diir-
fen aber nicht Uberschritten werden, um Ermi-
dungseffekte zu vermeiden. Diese Anforderungen
wurden in zwei Antriebsdesigns umgesetzt: in
FGL-Planarfedern fiir in der Substratebene be-
wegliche  Linearaktoren und in FGL-
Biegeelemente zur Auslenkung einer Membran
senkrecht zur Substratebene in Mikroventilen. In
diesem Beitrag werden beide Mikroaktoren vor-
gestellt und ihre Eigenschaften beschrieben.

2.

Das Funktionsprinzip der Linearaktoren ist in
Abb.1 schematisch dargestellt. Die Aktoren be-
stehen aus einem FGL-Antrieb und einem Riick-
stellelement. Beide sind an ihren entgegenge-
setzten Enden in einem vorgespannten Zustand
auf einem Substrat fixient. Ais Ruckstellelement
wird entweder eine passive Feder oder ein zwei-
ter FGL-Antrieb mit entgegengesetzter Antriebs-
richtung (Antagonist) verwendet. Im unbeheizten
mantensitischen oder rhomboedrischen Zustand
sind insbesondere die maanderférmigen Biege-
strukturen des FGL-Antriebs aufgrund der Vor-
spannung aus ihrer Ausgangslage ausgelenkt. Bei
Erwarmung Uber die Phasentransformations-
Temperatur in den austenitischen Zustand, neh-
men die Biegestrukturen aufgrund des FG-Effekis
ihre urspriingliche unausgeienkte Gestalt an. Dies

Linearakioren




FGL-Antrieb Riickstellelement

Vorspannung

Versteliung

Abb. 1: Funktionsprinzip der FGL-Linearaktoren

fihrt zu einer Linearbewegung der Aktormitte,
wobei die Auslenkung des Ruckstellelements
zunimmt. Dieser Vorgang kann durch Abktihlung
des FGL-Antriebs in den martensitischen Zustand
und, bei Verwendung eines Antagonisten, durch
zuséatzliche Ansteuerung des Ruckstellelements
wieder umgekehrt werden.

2.1 Design und Herstellung

Maximale Stellwege sind durch materialabhangi-
ge Obergrenzen der bei Belastung auftretenden
mechanischen Spannungen und Dehnungen fest-
gelegt. Bei den hier verwendeten Materialien aus
NiTiCu kénnen Ermudungseffekte unterhalb ma-
ximaler Dehnungen von 1.5% vernachlassigt
werden. Bei parallel verlaufenden Biegeelemen-
ten wird diese Obergrenze allerdings bereits bei
relativ kleinen Auslenkungen erreicht, da mecha-
nische Spannungsilberhéhungen lokal in der Na-
he ihrer Aufhangung auftreten.

Dies wird in Abb. 2(a) deutlich, die einen typi-
schen Verlauf der von-Mises-Spannung in einem
parallel verlaufenden Biegeelement zeigt. Dabei
sind unterschiedliche  Spannungsintensitaten
durch  verschiedene  Graustufen zwischen
schwarz (keine Spannung) und wei (Maximal-
spannung) angegeben. Spannungs- und Deh-
nungsprofile wurden durch Simulationsrechnun-
gen mit der finiten Elemente-Methode ermittelt.
Aufgrund der lokalen Spannungsiberhéhung wird
der FG-Effekt nur in einem kleinen Volumen des
FGL-Antriebs ausgenutzt, wodurch die erzielbare
Ausgangsarbeit relativ niedrig bleibt. Aus diesem
Grund sind parallel verlaufende Biegeelemente
als Antriebe flir FGL-Linearaktoren nicht attraktiv.
Daher wurde die Geometrie des Bauteils so opti-
miert, daB homogene Spannungsprofile bei ge-
gebener Belastung der Bauteile vorliegen.

Als Optimierungsverfahren wurde das im For-
schungszentrum entwickelte CAO (Computer
Aided Optimisation) Verfahren verwendet [9], das
mittlerweile als kaufliches Werkzeug erhaltlich ist.
Das Ergebnis einer derartigen Optimierung ist in
Abb. 2(b) dargestellt. Bei optimierter Geometrie

Abb. 2: Berechnete von-Mises-Spannung in ei-
nem parallel verlaufenden Biegeelement (a) und
in einem optimierten Biegeelement (b). Schwarze
Regionen bedeuten kein Spannung, weiBe Re-
gionen maximale Spannung.

sind die Maximalspannungen um Uber einen
Faktor 6 reduziert. Bei gegebener Spannungs-
obergrenze erlaubt dies eine Erhéhung des Ar-
beitsvermégens der FGL-Antriebe in der gleichen
GréBenordnung [4].

In Abb. 3 ist ein gestaltoptimierter FGL Antrieb
aus NiTiCu (5 at% Cu) bestehend aus zwei vier-
fach-gefaiteten Biegeelementen dargestelll. Die
Abmessungen sind 4x2x0.1 mm?3. Die minimale
Stegbreite betragt 50 um. Die Herstellung erfolgte
durch Laserschneiden einer kaltgewalzten NiTi-
Cu-Folie von 0.1 mm Dicke. Passive Federele-
mente bestehend aus zwei achtfach-gefalteten
Biegeelementen wurden mit der gleichen opti-
mierten Gestalt ausgelegt. Als Material wurde
superelastisches NiTi der Dicke 100 ym verwen-
det, das ebenfalls durch Laserschneiden mi-
krostrukturiert wurde.

im NiTiCu-Bauelement wurde der Ein-Weg-Effekt
durch eine Wéarmebehandlung bei 530°C einge-
stellt. Die mikrostrukturierten Bauteile wurden
nachfolgend durch ein Klebeverfahren miteinan-
der verbunden, wobei im Fall antagonistischer
Rickstellung ein thermischer Isolator zwischen
den Bauteilen integriert wurde.

Nachfolgend wurden die einander gegeniberlie-
genden Endflachen auf einem Substrat nach
vorheriger Vorspannung der Biegeelemente fi-
xiert. Elektrische Kontakte wurden durch das
Wedge-Wedge-Bondverfahren realisiert.

Abb. 3: Gestaltoptimierter FGL Antrieb
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2.2

Stellweg- und Widerstandskennlininen wurden
durch Zykiieren der elektrischen Heizleistung
gemessen. Dabei wurde die Heizleistung schritt-
weise verdndert und die Messung erst nach aus-
reichender Wartezeit durchgefiihrt, um stationare
Bedingungen zu ermdoglichen. Auslenkungen der
Bauteile wurden optisch mit einem Videomikro-
skop detektiert. Eiektrische Widerstandskennlini-
nen wurden gleichzeitig mit der Vier-Punkt-
Methode gemessen.

Stationéare Eigenschaften

Abb. 4 zeigt Stellweg- und Widerstandskennlini-
nen eines Linearaktors mit passiver Rickstellfe-
der flr zwei unterschiedliche Vorspannungszu-
stdnde, die zu maximalen Ausienkungen des
FGL-Antriebs von 300 und 600 pm fihren. Bei
Raumtemperatur werden groBe Auslenkungen,
bei Heizleistungen oberhalb 80 mW kleine Aus-
lenkungen gemessen. Zwischen beiden Zustén-
den wird eine Phasentransformation beobachtet
mit einer typischen Hysterese von 10 mW, die
einer Temperaturhysterese von ca. 20 K ent-
spricht. Oberhalb 160 mW befinden sich alle
Bereiche oberhalb der austenitischen Ubergangs-
temperatur von ca. 100 °C.

Aus Simulationsrechnungen folgt, daf3 bei einer
Auslenkung von 600 pm die maximale Dehnung
im martensitischen Zustand des FGL-Antriebs
1.3% betragt. In diesem Fall ist die Maximal-
spannung 55 MPa. Im austenitischen Zustand
reduziert sich das Dehnungsmaximum auf 0.43%.
Gleichzeitg nimmt die maximale Spannung auf-
grund der ansteigenden Kraft der Ruckstellfeder
auf 230 MPa zu. Aufgrund dieser Spannungszu-
nahme erfolgt eine vollstdndige Phasenumwand-
lung in den austenitischen Zustand erst bei einer
Heizleistung Gber 160 mW.

600
500 |
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200
100}

o 1 1
40 80 120
Electrical Power (mW)

Displacement (um)

160

Abb. 4: Stellweg- und Widerstandskennlininen
eines Linearaktors mit passiver Rlickstellfeder

Aus der maximalen und minimalen Auslenkung
bei 1.3% maximaler Dehnung ergibt sich ein Ak-
torhub von 390 pm, wobei die Kraft zwischen
FGL-Antrieb und Gegenfeder in Abhéngigkeit von
der Auslenkung linear zwischen 24 und 110 mN
variiert. Bei Linearaktoren mit antagonistischem
Ruickstellelement werden bei gleicher Maximal-
dehnung noch groBere Aktorhibbe von 570 pm
erreicht [6]. Die erzielten Ergebnisse sind fur bei-
de Rickstelilmechanismen in Tabelle 1 zusam-
mengestelit.

Rickstell- emax Aktorhub Fmax Fmin

mechanismus (um) (mN)  (mN)
Feder 1.3% 390 110 24
Feder 0.65% 210 55 12
Antagonist  1.3% 570 24 24
Antagonist 0.6% 250 12 12
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Tab. 1: Spezifikationen der Linearantriebe

2.3

Die Dynamik der Aktorbewegung héngt wesent-
lich vom zeitlichen Veriauf der Heizsignale ab.
Bislang wurden zeitabhangige Untersuchungen
mit rechteckigen Heizpulsen mit variabler Puls-
dauer und -héhe durchgeflihrt. Die zur Phasen-
umwandlung erforderlichen Heizzeiten 1, wurden
anhand des in zeitaufgelosten elektrischen Wi-
derstandskurven auftretenden Widerstandsmini-
mums bestimmt. Dort erreichen die Linearaktoren
ca. 90% ihrer Maximalausienkung. Mit zuneh-
mender Heizleistung Pel nimmt 1 indirekt propor-
tional ab. Um eine Uberhitzung der FGL-Antriebe
{iber 250 °C zu vermeiden, wurde eine maximale
Heizleistung von 200 mW nicht Uberschritten. Bei
190 mW betréagt die Heizzeit , ca. 300 ms.

Die Ruckbewegung der FGL-Antriebe beim Ab-
kOhlen wurde optisch in einer Transmissionsan-
ordnung untersucht, da die MefBgenauigkeit der
Widerstandsmessungen bei niedrigen Strébmen zu
gering ist. Dazu wurde ein optischer Strahlunter-
brecher in der Aktormitte integriert, siehe Abb. 5.
Uber dem Aktor wurden zwei einander gegen-
liberliegende Glasfasern relativ zum Strahlunter-
brecher positioniert, um Stellwegabhéngige
Transmissionsmessungen durchfiuhren zu koén-
nen.

Dynamische Eigenschaften

Abb. 6 zeigt einen typischen Verlauf eines zeit-
aufgeltsten optischen Transmissionsignals. Da-
bei sind nur die ersten 50 pym des Stellweges
bedingt durch den Kerndurchmesser der verwen-
deten Glasfaser aufgeldst. Die Zeitdifferenz zwi-
schen dem Ende des Heizsignals und dem Zeit-
punkt, bei dem der Linearaktor in seine Aus-
gangsstellung zurlickgekehrt ist, gibt die Kihizeit
an. Bei einer Heizleistung von 190 mW und ei-
nem Steuersignal der Dauer t. von 300 ms,
betragt die Kiihizeit . ca. 1.5 s.




Abb. 5: FGL-Linearantrieb mit integriertem opti-
schem Strahlunterbrecher

Diese vergleichsweise lange Zeit wird nur bei
volistandiger Phasenumwandiung bendtigt. In
vielen Fallen genligen jedoch auch partielle Pha-
sentransformationen, bei denen nur Bruchteile
des gesamten Stellweges ausgenutzt werden. Ein
Beispie! zeigt Abb. 7 flr einen Linearaktor mit
antagonistischem Rlckstellmechanismus. Bei
dieser Aktorvariante sind die Schaltzeiten sy in
beide Richtungen jeweils von der Aufheizung des
FGL- Antriebs, bzw. seines Antagonisten festge-
legt. Das Kuhlverhalten der beiden Antriebe be-
stimmt dabei den maximal méglichen Aktorhub
bei gegebener Frequenz des Heizsignals. Im
dargestellten Beispiel betragt die Frequenz des
Heizsignals 4.2 Hz und die Schaltzeit 50 ms bei
reduziertem Aktorhub von ca. 20 pm.

3.

Der schematische Aufbau der Mikroventile ist in
Abb. 8 dargestellt. In diesem Fall wird ein FGL-
Mikroantrieb zur Kontrolle der Auslenkung einer
Membran verwendet. Die Membran befindet sich
oberhalb einer Ventilkammer mit intergriertem
Ventilsitz und kann die dort befindliche DurchlaB-
offnung je nach Wolbung freigeben oder ver-
schlieBen. Das Antriebsdesign besteht aus radial
angeordneten FGL-Doppelbiegeelementen

Mikroventile
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Abb. 6: Zeitaufgeldstes Transmissionsignal
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Abb. 7: Schaltverhalten eines Linearaktor mit
antagonistischem Rlickstellmechanismus

mit Stellrichtung senkrecht zur Substratebene. Im
unbeheizten martensitischen oder rhomboedri-
schen Zustand lassen sich die Biegeelemente
leicht auslenken, so daB sich die Membran bei
Anlegen einer Druckdifferenz zwischen den An-
schilissen A und B auswdlben kann. Das Ventil
befindet sich ohne Leistungszufuhr dann im nor-
mal gedffneten Zustand. Durch Beheizen des
FGL-Antriebs in den austenitischen Zustand
nehmen die Biegeelemente aufgrund des FG-
Effekts ihre urspriingliche planare Gestalt an und
pressen die Membran auf den Ventilsitz, Die ma-
ximale Druckdifferenz, bis zu der ein Verschlie-
Ben der Ventiléffnung moglich ist, wird durch die
Biegekraft der FGL-Elemente bestimmt und 4Bt
sich durch mechanische Vorspannung mit Hilfe
einer Distanzscheibe geeigneter Dicke einstellen.
Die bei Druckbeaufschlagung in der unteren
Kammer auf die Membran wirkenden Krafte

Druckausgleich
NiTi-Antrieb
Distanzscheibe
Membran
Deckel

Ventil- Pe
kammer

AnschluB B AnschluB A

Druckdifferenz: P = Pi- Pe

Abb. 8: Schematische Aufbau der Mikroventile




kénnen durch Verwendung einer zweiten ober-
halb der Membran befindlichen Kammer kom-
pensiert werden. Mit diesem Konzept kann der
Einsatz der Ventile auf einen héheren Druckbe-
reich ausgedehnt werden.

3.1

Zur Erzeugung maximaler Biegekréfte und zur
Minimierung von Ermidungseffekten muB die
Gestalt der Biegeelemente, wie im Fall der Line-
arantriebe, derart optimiert werden, da3 homoge-
ne Spannungsprofile bei gegebener Belastung
der Bauteile vorliegen. Die Optimierung erfolgte
in diesem Fall durch analytische Simulations-
rechnungen [7]. In Abb. 9 sind typische Verlaufe
der Biegeelement-Breiten und zugehériger maxi-
maler Randspannungen vor und nach der Opti-
mierung des Breitenprofils dargestellf. Die Bela-
stung der Biegeelemente, die durch die Membran
Ubertragen wird, setzt sich dabei aus dem Beitrag
einer Streckenlast entlang der Biegeelemente
und einer Einzellast an deren Spitze zusammen.
Auch hier kann die Maximalspannung durch Ge-
staltoptimierung um mehr als einen Faktor 5 ge-
senkt werden. Bei Betrieb an der Belastungsgren-
ze im martensitischen Zustand von 60 MPa, kann
so eine Erhdhung des Arbeitsvermdgens der
FGL-Ventilantriebe um einen Faktor 15 im Ver-
gleich zu unoptimierten Antrieben erzielt werden
[7].

Die FGL-Antriebe wurden durch Lasermi-
krostrukturierung kaltgewalzter Folien aus NiTi
mit 0.1 mm Dicke gefertigt. Die Herstellung der
Mikroventile erfolgte wie im Fall der Linearantrie-
be hybrid mit Hilfe von Aufbau- und Verbin-
dungstechniken, wobei die Einzelelemente zum
Teil bereits in Parallelfertigung hergestellt

Design und Herstellung

paralleler Biegebalken

e /

optimierter Biegebalken

Balkenbreite [bel.Einh.]

paralleler
¢ Biegebalken

optimierter
Biegebalken

Randspannung [belEinh.]

X/l

Abb. 9: Breitenprofile und zugehérige Verldufe der
Randspannung
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Abb. 10: FGL-Mikroventil ohne Deckel und FGL-
Antrieb (oberer Ausschnitt)

wurden. Abb. 10 zeigt einen Ventil-Prototypen
ohne Deckel. Im oberen Ausschnitt ist darlber
hinaus eine Aufsicht des FGL-Antriebs abgebil-
det. Die Lénge der Biegeelemente betrdgt hier
1.5 mm, die minimale Breite 0.1 mm. Die Ventil-
kammer besitzt einen Durchmesser von 4 mm,
der Durchmesser der Ventiléffnung betrdgt 0.5
mm.

3.2

Der druckabhéngige Verlauf des Gasdurchflusses
eines FGL-Mikroventils ist in Abb. 11 dargestelit.
Zum SchlieBen des Ventils wird eine druckab-
hangige elektrische Leistung von maximal 180
mW benétigt. Die Druckabhangigkeit der Heizlei-
stung ergibt sich aus der druckabhéangigen kon-
vektiven Kihlung durch den Gasstrom durch das
Ventil im gedffneten Zustand. Die zur Aufrechter-
haltung des geschlossenen Zustands erforderli-
che Heizleistung ist dagegen, aufgrund der Ab-
wesenheit konvektiver Kiihlung, druckunabhéngig
und mit ca. 75 mW deutlich kleiner. Die beob-
achtete Hysterese spiegelt folglich nicht das Um-
wandlungsverhalten des FGL-Antriebs wider,
sondern 1aBt sich auf unterschiedliche Kunhliei-
stungen im geschiossenen und geéffneten

Stationére Eigenschaften
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Abb. 11: GasdurchfluB3 eines FGL-Mikroventils als
Funktion des Drucks




Zustand des Ventils zurlickfiihren. Die maximale
Spannungsbelastung des FGL-Antriebs von 60
MPa wird hier bei einer Druckdifferenz von ca.
4.5 bar Uberschritten. Die maximale Druckbela-
stung kann jedoch durch entsprechende Ausle-
gung von Ventilsitz und FGL-Antrieb ohne Ande-
rung der Gesamtabmessungen auf mindestens
das vierfache gesteigert werden. Die wichtigsten
Spezifikationen des untersuchten Mikroventils
sind in Tabelle 2 zusammengestelit.

Medium: Gas
Funktion: Im Normalzustand gedffnet
Durchmesser der Ventilkammer: 4 mm

Steuerleistung: < 250 mW
Lebensdauer > 100.000 Zyklen

Mindestleistung flr geschlossenen Zustand: 75 mW
SchlieBzeit: 0.5-1s

Maximaler FluB: 1600 Standard ccm
Maximale Druckdifferenz: 4500 hPa

Tab. 2: Spezifikationen eines Mikroventils

3.3

Das dynamische SchlieBverhalten der Mikroven-
tile wird im wesentlichen vom zeitlichen Verlauf
der Heizsignale und von der konvektiven Kiihlung
durch den Gasstrom im Ventil bestimmt, die dem
Heizvorgang entgegenwirkt. Hohe Driicke und
Gasstréme flUhren daher zu vergleichsweise lan-
gen SchlieBzeiten. Bei maximaler Heizleistung
von 450 mW und einem DurchfiuB3 von 400 sccm
betrégt die SchlieBzeit ca. 0.5 s. Bei Erhéhung
des Durchflusses auf 1200 sccm verdoppelt sich
die SchlieBzeit.

Die Offnungszeiten werden durch den anliegen-
den Druck weniger stark beeinfluBt, da konvekti-
ve Kuhlung erst nach Offnen des Ventils einsetzt.
Die Offnungszeiten sinken mit zunehmendem
Differenzdruck und variieren zwischen 1 und 2 s.

Dynamische Eigenschaften

4., Ausblick

Die vielversprechenden Spezifikationen der hier
vorgesteliten FGL-Mikroaktoren lassen sich im
wesentlichen auf zwei innovative Konzepte zu-
rckfhren: (1) Gestaltoptimierte FGL-
Mikroantriebe mit homogener Spannungsvertei-
lung erlauben eine optimale Nutzung des FG-
Effekts. (2) Die Fertigung in Hybridtechnologie
garantiert die notwendige Flexibilitdt bei der Kon-
ditionierung der FGL Materialeigenschaften ohne
Beeintrachtigung der Funktionalitdt anderer Mi-
kroaktorkomponenten. Da die Mikroaktoren aus
einer geringen Zahl an Einzelbauteilen gefertigt
werden koénnen, bleibt der dazu erforderliche
Aufwand gering. Die Einzelbauteile selbst kénnen
kostenglinstig parallel hergestellt werden.
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Aussichtsreiche Anwendungen werden insbeson-
dere in den Bereichen Mikrooptik, Mikrofluidik
und Robotik gesehen. Die FGL-Linearantriebe
eignen sich hier als Schalt- oder Positionierele-
mente. Der Einsatzbereich der Mikroventile liegt
insbesondere bei hohen Driicken, wobei die Zu-
verlassigkeit des Offnens und SchlieBens im
Vordergrund steht und Stellzeiten bei 0.1-2 s lie-
gen. Eine weitere wichtige Anwendung sind FGL-
Mikrogreifer, da komplexe Bewegungen ohne
mechanisch bewegliche Teile realisierbar sind.

Danksagung

Wir danken den Herrn A. SchiBier, W. Pfleging
und H. Besser (IMFI) fur die tatkraftige Unterstit-
zung bei der Lasermikrostrukturierung der FGL-
Folien.

Literatur:

(1]
(2]

D.J. Jendritza: ,Technischer Einsatz Neuer
Aktoren“, Expent-Verlag (1995).

M. Kohl, E. Quandt, A. SchiBler, R. Trapp
and D.M. Allen: ,Characterization of NiTi
shape memory microdevices produced by
microstructuring of etched sheets or sputter
deposited films®, Actuator 94, Bremen, Ger-
many, (1994), 317-320.

M. Kohl, K.D. Skrobanek, E. Quandt, P.
SchloBmacher, A. SchiBler and D.M. Allen:
.Development of Microactuators Based on
the Shape Memory Effect”, Journal de Phy-
sique IV C8, (1995) 1187-1192.

M. Kohl, K.D. Skrobanek, A. SchiiBler, M.
Teschner and S. Miyazaki: ,Stress-optimized
integrated linear actuators with shape
memory effect’, Actuator 96, Bremen, Ger-
many, (1996), 367-369.

K. Kitamura, S. Miyazaki, M. Kohl,
,#Anisotropy of shape memory behavior of
rolled Ti-Ni thin plates®, ibid., 401-404.

M. Kohl and K.D. Skrobanek, ,Linear micro-
actuators based on the shape memory ef-
fect", Transducers 97, Chicago, USA (1997),
785-788.

K.D. Skrobanek, M. Kohl and S. Miyazaki:
JStress-optimized shape memory micro-
valves", MEMS 97, Nagoya, Japan, IEEE
Catalog No.97CH36021, (1997) 256-261.

[8] J. Betz, F. Gugenberger, H. Holleck,
A. Ludwig, E. Quandt, K. Seemann,
B. Winzek: ,Sensoren und Aktoren aus

Dlnnschichtverbundwerkstoffen mit Funkti-
onseigenschaften (Magnetostriktion, Form-
gedéchtnis- und Bimetalleffekt)", dieser Ta-
gungsband.

C. Mattheck and S. Burkhardt ,A new
method of structural shape optimization
based on biological growth”, Int. J. Fatigue,
Vol. 12, (1990) 185-190.

9]




Katalysatorsysteme fiir Mikrostrukturreaktoren

M. Fichtner, T. Ludwig, R. Wunsch und K. Schubert
Hauptabteilung Versuchstechnik

Zusammenfassung

Der Einsatz von Mikrostrukturreaktoren kann fir die chemische Produktion Vorteile mit sich bringen.
Neben einer erhdhten Betriebssicherheit und der Méglichkeit einer schnelleren Prozessentwickiung
kdnnen in vielen Fallen auch héhere Produktausbeuten maoglich sein. Um dieses Ziel zu erreichen,
kann es erforderlich sein, den Mikrostrukturreaktor an den Innenwanden mit einem Katalysator-

system auszustatten. Der

vorliegende Beitrag befaBt

sich mit der Entwicklung mikro-

strukturvertraglicher Katalysatorsysteme. Es werden Losungsansédtze und erste Entwicklungs-
ergebnisse vorgestellt. Anhand dreier Anwendungsbeispiele wird das Potential der Mikroverfahrens-
technik bei chemischen Anwendungen verdeutlicht.

1 Einleitung

Eines der wesentlichen Entwicklungsziele in der
chemischen Industrie sind optimierte Herstel-
lungsprozesse, bei denen das gewiinschte
Produkt mit einer ernéhten Ausbeute hergestellt
werden kann. Gelingt dies, so ergeben sich
wirtschaftliche Vorteile durch die groBere
Produktionsrate an nutzbringendem Produkt.
Zusatzlich werden die Kosten gesenkt durch den
reduzierten Aufwand fUr die Abtrennung der
Reinsubstanz sowie die verringerten Abfall- bzw.
Recyclingstrome.

Die vom Forschungszentrum entwickelten Mikro-
strukturreaktoren, Uber die in einem weiteren
Beitrag zu diesem Statuskolloquium berichtet
wird, bringen zum Erreichen dieser Ziele eine
Reihe von Vorteilen mit sich [1]. Diese haben in
einigen Anwendungsfallen bereits zu teilweise
erheblichen Verbesserungen bei der Produktaus-
beute geflihrt. So zeigte sich, daB bereits die
Moglichkeit einer genauen Temperaturkontrolle
gute Verbesserungschancen bietet. In vielen
Féllen wird jedoch diese Eigenschaft alleine
nicht ausreichen, die in der Regel Uber Jahre
optimierten Herstellungsprozesse weiter zu
verbessern. Wie in der herkdmmlichen
Reaktionstechnik sind auch in der Mikroverfah-
renstechnik  maBgeschneiderte  Katalysator-
systeme notwendig, um hohe Selektivitaten und
Umsetzungsgeschwindigkeiten zu erreichen.

Der folgende Beitrag befaf3t sich mit den Vor-
teilen der Mikrostrukturreaktoren bei heterogen
katalysierten Prozessen, mit der Herstellung und
den Eigenschaften von mikrostrukturvertrag-
lichen Katalysatorsystemen und mit den in
Zusammenarbeit mit externen Partnern an Mi-
krostrukturreaktoren durchgefiihrten experimen-
tellen Untersuchungen.

2 Vorteile von Mikrostrukturreaktoren

Eines der wesentlichen Merkmale von WMikro-
strukturreaktoren ist deren fluidische Fiihrung in
Mikrokandlen mit Durchmessern typischerweise in
der GréfBenordnung von etwa 100 um. Bei diesen
Dimensionen wird die radiale Diffusion zum
gleichwertigen oder dominierenden Transportvor-
gang gegenuber der Konvektion. Dies hat einen
erheblichen Einflu3 auf die Warme- und Stoffiiber-
tragungscharakteristik dieser Bauteile.

Erhéhte Warmeiibertragung: Die hervorragenden
Warmelbertragungseigenschaften der mikrostruk-
turierten Warmelbertrager sind bekannt. So
kénnen Warmedurchgangskoeffizienten von uber
25000 W/m*K erreicht werden, wenn Wasser als
Fluid verwendet wird [2]. Dieser Wert liegt um mehr
als eine GroBenordnung Uber dem konventioneller
Warmelibertrager und wird hauptsachlich durch die
hohen Warmeliibergangszahlen an den Wénden
der Mikrokanale verursacht. Durch die effektive
Warmeubertragung kann auch bei Reaktionen mit
starker Warmetdnung die Reaktionstemperatur im
Katalysatorbett gut kontrolliert werden, so daf3
héhere Produktausbeuten mdglich sind. Weiter
kénnen lokale Uberhitzungen des Katalysators
vermieden werden, die zu Ausbeuteverschlechte-
rungen fiihren. ‘

Erhéhter Stoffiibergang: In gieicher Weise wie
der Warmetibergang wird auch der Stoffliibergang
zur Reaktorwand durch die Geometrie der Mikro-
strukturkandle positiv beeinfiuBt. Dies ist von
Bedeutung, wenn im Reaktor schnelle, heterogen
katalysierte Wandreaktionen gefahren werden
sollen.

Die Zusammenhange lassen sich vereinfacht mit
Hilfe der dimensionsiosen SHERWOOD-Kennzahl
(Sh) verdeutlichen [3]:
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Far typische Strémungsgeschwindigkeiten in den
Mikrokanalen und bei gleichzeitiger hydrodyna-
mischer und thermischer Ausbildung der Kanal-
strdomung nimmt Sh einen konstanten Wert von
Sh = 3,66 an. Es gilt dann

D
d,
Mit diesem Zusammenhang wird deutlich, wie
sich der Stofflibergang z. B. zur reaktiven Reak-

torwand Uber die Dimensionierung der Kanal-
querschnitte steuern |aRt.
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Der Vergleich eines Mikrostrukturreaktors mit
Kanaldurchmessern um 100 pm mit einem
Monolithreaktor mit Kanaldurchmessern von ca.
1,5 mm (typischer Automobil-Abgaskatalysator)
ergibt, daB der Stofflibergangskoeffizient beim
Mikrostrukturreaktor etwa um den Faktor 15 Uber
dem des Monolithen liegt.

Abb. 1: Stirnseite eines Automobil-Abgaskataly-
sators mit Kanaldurchmessern im Millimeter-
bereich.

Erhoéhte Betriebssicherheit

Bei den Ublichen Schuttbettkatalysatoren kann
es bei stark exothermen Reaktionen infolge
unzureichender Warmeabfuhr zu lokalen Uber-
hitzungen (sogenannten “hot spots‘) kommen,
die sich im schlimmsten Falle aufschaukeln und
zu einer Zerstérung des Reaktors flihren kénnen.
Dieses ,Durchgehen des Reaktors kann bei
Mikrostrukturreaktoren durch die hohe spezi-
fische Warmeabfuhr vermieden werden. Selbst
bei einem Totalausfall der Kiihlung kénnen

gréBere Schaden durch die hohe Druckfestigkeit
(vgl. [1]), die flammensperrenden Eigenschaften
der Mikrokanale und dem geringen ,hold-up” des
Reaktors vermieden werden. Wie in Kapitel 6
gezeigt wird, koénnen mit Mikrostrukturreaktoren
auch explosive Gasgemische kontrolliert zur
Reaktion gebracht werden.

3 Heterogenkatalysatoren in der
chemischen Technik

Technische Katalysatoren werden (blicherweise
durch die folgenden Eigenschaften charakterisiert
[4]:

Aktivitat: Ziel ist ein hoher
eingesetzter Katalysatormenge.

Umsatzgrad pro

Selektivitét: Ziel ist eine mdglichst groBe Menge
an gewilnschtem Produkt, bezogen auf die
eingesetzte Menge an Ausgangsstoff.

Stabilitat: Ziel ist ein langzeitstabiler Katalysator
mit einer hohen Resistenz gegeniber chemischen,
thermischen und mechanischen Einfliissen.

Form: Abhédngig vom Anwendungsfall wird
versucht, den Katalysator in eine geometrische
Form zu bringen, die den Bedirfnissen des
Reaktionssystems moglichst angepaf3t ist.

Katalysatoren wie z. B. Zeolithe verfligen iiber eine
sehr groBe spezifische Oberflache, mit der hohe
Umsatzgrade mdglich sind. Durch ihre spezielle
Zusammensetzung sind jedoch oft Restriktionen
vorhanden, was die auBere Form des Katalysators
angeht. So werden die in der Regel keramischen
Tragermaterialien meistens in Form von Pellets
hergestellt, welche mechanisch ausreichend stabil
sind und als Schittgut eingesetzt werden kénnen.

Nachteilig kdnnen bei dieser Vorgehensweise der
hohe Druckverlust im Schittbett, die langen Diffu-
sionswege im Katalysatorkorn und im Fluidvolumen
sowie die unbefriedigende Temperaturkontrolle am
Ort der Reaktion sein. Besonders bei Reaktionen
mit starker Warmetonung treten sowohl entlang des
Schiittbetts als auch im einzelnen Katalysatorkorn
starke Temperaturunterschiede auf. Der Effekt auf
die Umsetzung des Reaktionsgemischs wird deut-
lich, wenn man fir die Abhangigkeit der Reaktions-
geschwindigkeit einen einfachen ARRHENIUS schen
Ansatz verwendet. Demnach verdoppelt sich die
Reaktionsgeschwindigkeit, wenn sich die Tempera-
tur nur um 10 K erhéht.

Dadurch und wegen der breiten Verweilzeitver-
teilung infolge der langen Diffusionswege und den
Randgéngigkeiten des Schiittbetts treten Einbuf3en
bei der Ausbeute und Selektivitdt am gewl{inschten
Produkt auf.
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4 Anforderungen an Heterogenkataly-
satoren fiir Mikrostrukturreaktoren

In Bezug auf ihre Eigenschaften werden an
mikrostrukturvertragliche Heterogenkatalysato-
ren die gleichen Anforderungen wie an
konventionelle Katalysatoren gestelit. Bedingt
durch die speziellen rdumlichen Gegebenheiten
in den Mikrokandlen, missen Katalysatoren fiir
Mikrostrukturreaktoren zusatzlich der folgenden
Anforderung genligen:

Der Reaktor kann entweder vollstandig aus dem
katalytisch aktivem Material aufgebaut werden
oder der Katalysator muB3 als diinne Schicht auf
die inneren Kanalwinde, dem Tragermaterial,
aufgebracht werden. Haftfestigkeit und mechani-
sche Stabilitdt dieser Schicht, auch bei
Temperaturwechsein, sind entscheidend fir die
Nutzungsdauer des Gesamtsystems. Sollten sich
Teile dieser Wandmaterialien ablésen, kann es
aufgrund der geringen Kanaldimensionen zu
Verstopfungen im Reaktor kommen.

Die Vorteile dieser Kombination aus Mikrokanal
und Wandkatalysator liegen im erhdhten Stoff-
Ubergang, in der effektiven Temperaturkontrolle
am Ort der Reaktion und der definierten Verweil-
Zeitverteilung im Gesamtsystem. Nachteilig ist
die generelie Partikelanfalligkeit der Mikroreak-
toren, weshalb die verwendeten Fluide durch
Filter gereinigt werden miissen.

5 Lésungsansiitze

5.1 Vollkatalysatoren

Durch die Miniaturisierung der Reaktionskanéle
ist die spezifische Oberflache eines Mikrostruk-
turreaktors mit glatten Kanalwandungen mit ca.
15000 m*m® bereits sehr hoch [2]. Sie liegt
damit etwa um eine GroBenordnung Uber der
eines Monolithreaktors.

Eine Reihe von Reaktionen verlduft mit
Umsetzungsraten, die so hoch sind, daB die
Anzahi der aktiven Zentren einer glatten Kataly-
satoroberflache ausreicht, um einen ausreichend
hohen Gesamtumsatz der Reaktion im vorge-
gebenen Reaktorvolumen zu ermbglichen. In
diesem Falle ist es nicht notwendig, durch eine
meso- oder mikropordse Tragerstruktur eine
zusétzliche VergréBerung  der  inneren
Oberflache des Reaktors zu schaffen. Vielmehr
kann der Mikrostrukturreaktor direkt aus dem
katalytischen Vollmaterial aufgebaut werden.
Aufgrund des geringen Eigenvolumens werden
selbst beim Einsatz von Edelmetallen die
Gesamtkosten des Reaktors nur in wenigen
Féallen von den Materialkosten dominiert.

So wurden fir Anwendungen in der chemischen

Industrie katalytische Mikrostrukturreaktoren aus
mikrostrukturiertem Silber hergestellt (siehe [5] und
Kapitel 6.1). Ein Reaktor aus Rhodium wird derzeit
im Rahmen eines BMBF-Projektes entwickelt.

5.2

Neben dem Konzept des Vollkatalysators lassen
sich auch Tragerkatalysatoren in Mikrostruktur-
reaktoren realisieren. Hierzu ist es notwendig, den
Trager, welcher durch die Wandungen der Kandle
des Mikrostrukturreaktors gebildet wird, mit einer
katalytisch aktiven Schicht zu versehen.

Tragerkatalysatoren

5.2.1

Werden nur ,wenige" aktive Zentren eines
Edelmetalles aufgrund hoher Oberflachenreaktions-
geschwindigkeiten bendtigt, kann die Aktivkompo-
nente auch als dinne und geschlossene Schicht
auf die Reaktorwandungen aufgebracht werden.
Dies kann beispielsweise durch Sputtern oder
elektrolytische Abscheidung bewerkstelligt werden.
Letztere stellt besonders dann eine einfache und
kostenglinstige Alternative dar, wenn es gelingt, die
Abscheidung des Edelmetalls stromlos durchzu-
fuhren.

Glatte Reaktorbeschichtungen

Bei jeder dieser diinnen Schichten ist zu berlick-
sichtigen, daB das Edelmetall eine gewisse
Mobilitat besitzt und in das Tragermetall eindif-
fundieren kann. Beim Betrieb des Reaktors kann
sich dann durch Legierungsbildung und Eindif-
fundieren des Edelmetalls in das Tragermaterial die
Anzahl aktiven Katalysatorplédtze soweit verringern,
da3 die Funktionalitdt des Reaktors nicht mehr
gewahrleistet ist. Es missen deshalb Vorsorge-
maBnahmen getroffen werden. So muf3 entweder,
wie bei den Automobil-Abgaskatalysatoren, eine
Diffusionsbarriere zwischen Trager und Katalysator
vorgesehen werden, oder es muf3 die Katalysator-
schicht ausreichend dick aufgebracht und der
Reaktor bei niedrigen Temperaturen betrieben
werden, um storende Festkorperdiffusion zu
vermeiden.

5.2.2 Chemische Gasphasenabscheidung
(CVD)

Flr die nachtragliche katalytische Beschichtung
eines Mikrostrukturreaktors wurden mit chemischer
Abscheidung des Katalysatortragers aus
gasformigen Vorlaufersubstanzen (CVD) erste
Erfolge erzielt. So wurde in Zusammenarbeit mit
der Universitdt Frankfurt ein katalytischer
Mikrostrukturreaktor entwickelt, dessen
Mikrokanéle mit einer pordsen Al>O3z-Beschichtung
als Katalysatorirdger ausgestattet ist. Die
Abscheidung wurde bei Atmosphérendruck in der
Reaktionspassage eines geheizten Kreuzstrom-
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Mikrostrukturreaktors aus Edelstahl durchgefltihrt
[6]. Durch den relativ hohen Arbeitsdruck wird
eine homogene Gasreaktion initiiert, bei der sich
primare Aluminiumoxid-Partikel bilden. Noch im
Wachstumsstadium gelangen diese zur heiBen
Reaktorwand und werden durch die dort statt-
findenden Abscheidungsprozesse auf der Unter-
lage verankert. Auf diese Weise erhélt man eine
porése Tragerschicht, die im vorliegenden Fall
aus agglomerierten Al:O3-Kugeln mit Durchmes-
sern von etwa 1 pm besteht (siehe Abb. 2).

Abb. 2: REM-Aufnahme eines mit CVD be-
schichteten Mikrostrukturreaktor-Folienplétt-
chens aus Edelstahl [7].

Die katalytische Aktivkomponente wurde durch
NaBimpragnieren der Trégerschicht mit einer
wéBrigen Losung von 0,2 mM H:PtCls und
anschlieBender thermischer Behandiung bei
570 °C in Luft aufgebracht. Der so praparierte
Mikrostrukturreaktor erwies sich als sicher und
geeignet, um die katalytische Verbrennung eines
explosiven Hy/ O, -Gemisches gefahrlos durch-
zufiihren (siehe Kap. 6.1).

5.2.3 Eloxierte Schichten

Flr die Herstellung einer mesopordsen Trager-
schicht bietet sich das ELOXAL-Verfahren an,
bei dem eine Aluminiumoberflache durch ano-
dische Oxidation in einem korrosiven Elektrolyt
in eine mesoporése  Aluminiumoxidschicht
umgewandelt wird [10] [12]. Diese Schichten
besitzen sehr gute Hafteigenschaften auf der
Unterlage und sind mit einem einheitlichen
Porensystem ausgestattet [8].

Derart maf3geschneiderte Porensysteme kénnen
z. B. durch NaBimpragnieren mit einer katalyti-
schen Aktivkomponente versehen werden. Ein
mit Hilfe dieser Methode hergestellter kataly-
tischer Mikrostrukturreaktor wurde in
Zusammenarbeit mit der TU Chemnitz
entwickelt und erfolgreich flr die partielle

Hydrierung eines zyklischen Triens zum Monoen
eingesetzt (siehe Kapitel 6.2 und [10] [12]).

Aufbauend auf diesen Arbeiten wurde im For-
schungszentrum mit der Untersuchung der
verschiedenen EinfluBgréBen des Herstellungs-
prozesses auf die Eigenschaften des Porensystems
begonnen. Hierzu wurden glatte und mikrostruk-
turierte  Aluminium-Folien (Reinheit 99 %) in
verdiinnten Losungen von Oxal- und
Schwefelséure bei verschiedenen Temperaturen
und  Anodisierungsspannungen unterschiedlich
lange behandelt. Die so erzeugten Proben wurden
nach einer Reinigung in H.O vier Stunden bei
450 °C in Luft kalziniert, um das Porensystem zu
stabilisieren. Die Porensysteme wurden
anschlieBend in einem Physisorptions-MeBgerat
mit Kr- und Np- Adsorption auf Eigenschaften wie
BET-Oberflache und Porenradienverieilung unter-
sucht.

Durch Variation der Badparameter, der Anodisie-
rungsspannung und -dauer lieBen sich Eigen-
schaften wie Schichtdicke, Porositat, Porendurch-
messer und -lange innerhalb gewisser Grenzen
einstellen. Flr die mit Oxals&ure als Elektrolyt her-
gesteliten Proben wurde ein konstantes Schicht-
dickenwachstum Uber die verwendeten Anodisie-
rungszeiten nachgewiesen. Die Wachstums-
geschwindigkeit betrug 90 nm/min bei 50 V Anodi-
sierungsspannung und einer Badtemperatur von
12 °C.

in Abbildung 3 ist der Zusammenhang dargestelit
zwischen der Anodisierungszeit und dem Faktor
der OberflachenvergroBerung, die durch die
anodische Oxidation erreicht wird. Als Oberflachen-
vergréBerungsfaktor wird hier die gemessene BET-
Oberflache der Schicht relativ zur geometrischen
Oberflaiche der Metallfolie vor dem Eloxieren
bezeichnet. Der lineare Anstieg der Oberfldche mit
der Schichtdicke kann durch ein im wesentlichen
einheitliches Porensystem mit offenen, durch-
gangigen Poren erkléart werden.

Fur die Bestimmung der Porenradienverteilungen
der einzelnen Proben wurden Ad- und Desorpti-
onsisothermen mit N, aufgenommen und die
Verteilung der differentiellen Porenvolumina nach
der Methode von Barrett, Joyner und Halenda
(BJH) [9] in Abhangigkeit vom Porendurchmesser
berechnet (siehe Abb. 4). Die Poren kdnnen im
Modell als zylinderférmig behandelt werden, wobei
ihre Lange der Schichtdicke des Oxids entspricht
[10]. Wie in Abbildung 5 dargestellt, ist eine
Zunahme des mittleren Porendurchmessers der
Mesoporen zu lédngeren Anodisierungszeiten hin
festzustelien. Der Anstieg der Porendurchmesser
kann mit dem korrosiven EinfiuB des Elektrolyts
erklart werden, der eine Aufweitung der Poren
verursacht.

124




2400.0 4

Elektrolyt
o~
£ 200001 == Schwelelsiure (15 Ma.-%) .
o~ o
E = Oxalséiure (1,5 Ma.-%) I
& 5 160004
58
o g ’
£ 9 12000 {,
23 -
(o] g Lt
0 800.0 1
o .
[
> el
400.0 4 .t
'
.
0.0 4 - v y
0 50 100 150 200 250 300 350

Anodisierungszelt / min

Abb. 3: Abhéingigkeit des OberfldchenvergréBe-
rungsfaktors von der Anodisierungszeit beim
Eloxieren von Aluminium. Die Proben wurden in
den angegebenen Elektrolyten mit einer
Bildungsspannung von 50 V (Oxalsdure) und
12 V (Schwefelsédure) bei 12 °C Badtemperatur
hergestellt.
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Abb. 4: Differentielle Porenvolumina in Abhéngig-
keit vom Porendurchmesser flir verschiedene
Anodisierungszeiten bei Oxalsédure als Elektrolyt.
Sonstige Parameter der Probenherstellung siehe
Abb. 3.
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Abb. 5: Mittlerer Porendurchmesser der Mesoporen
nach der BJH-Methode in Abhéngigkeit von der
Anodisierungszeit.

5.2.4 Sol-Gel-Technik

Als weitere Methode zur Aufbringung von ober-
flachenvergréBernden Schichten eignet sich die
Sol/Gel-Technik. Diese 143t sich ganz aligemein als
Synthesemaéglichkeit eines Feststoffes beschrei-
ben, bei der von fliissigen oder geldsten Edukten
ausgegangen wird. Der Reaktionsweg fihrt dabei
von einer molekulardispersen Losung der Edukte
Uber Hydrolyse- und Kondensationsreaktionen
zundchst zu einem makromolekularen Sol und
schiieBlich zum Gel, das durch Alterung verfestigt
und durch Trocknung zum Feststoff umgewandelt
wird. Bei der Anpassung der Sol/Gel-Technik an
die Erfordernisse der Katalysatorbeschichtung sind
als wichtigste ZielgréBen neben Porositat und
spezifischer Oberflache eine geeignete Handha-
bung und eine realistische Stockzeit zu berick-
sichtigen. Entscheidend ist in diesem Sinne die
relative und stoffliche Zusammensetzung der
quartdren Reaktionsmischung, welche aus dem
gelésten Edukt, dem  Losungsmittel, dem
Hydrolysekatalysator und Wasser besteht.

Einen wesentlichen EinfluB Uben die Art und die
Menge des zugesetzten Ldsungsmittels aus.
Losungsmittel kdnnen primér als “indifferent" oder
“aktiv" charakterisiert werden, je nachdem, ob sie
die chemischen Reaktionen aufgrund ihrer physi-
kalischen Eigenschaften beeinflussen oder aber
selbst als Reaktanden in Erscheinung treten. Als
“aktive” Losungsmittel nehmen Alkohole eine
Sonderstellung ein, da sie mit den vorhanden
Kieselsauren Ester bilden kénnen und daher direkt
in die strukturbildenden Hydrolyse- und Konden-
sationsprozesse eingreifen. Die Natur des Alkohols
sowie dessen relativer Anteil am Reaktionsgemisch
haben somit einen signifikanten EinfluB auf die
Porositdt und die spezifische Oberflache der
Beschichtung. So erhdlt man unter Verwendung
von Triethylenglykolethylether als Ldsungsmittel
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und einer Schichtdicke von 15pm einen
OberflachenvergroBerungsfaktor von 350 m%/m?
pro pm Dicke, welcher vorzugsweise aus Poren
mit einem Durchmesser von 20 bis 200 nm
resultiet und beim Einsatz von Ethylenglykol
900 m*m? pro pm Dicke mit Porenradien im
Bereich von 4 bis 20 nm [11].

Ebenso kann dem quartdren Reaktionsgemisch
ein wasserldsliches, organisches Polymer (Poly-
ethylenglykol) zugegeben werden. Parallel zur
Gelierung tritt eine Phasentrennung ein, in deren
Verlauf eine Struktur durchschritten wird, die aus
zwei dreidimensionalen verwobenen, kontinu-
ierlichen Phasen aufgebaut ist. Durch die
Gelierung wird diese Struktur fixiert und eine
makroskopische Entmischung verhindert. Die
feste silikatische Gelphase ist dann von einer
kontinuierlichen Flissigphase durchzogen, die
das beigemischte Polymer enthélt und mit ver-
dinnter S&ure entfernt werden kann. Nach dem
Trocknen erhélt man eine Schicht mit durch-
géngiger Porenverbundstruktur. Der Oberfla-
chenvergréBerungsfaktor kann bis zu 700 m%m?®
pro pm Schichtdicke betragen und die Poren-
radien liegen bei solch hergestellten Be-
schichtungen zwischen 200 und 10000 nm.

Noch nicht zufriedenstellend gelost ist das
Haftungsproblem der diinnen keramischen Gel-
Schichten auf metallischen Unterlagen (siehe
Abb. 6). Hier sind weitere Arbeiten nétig, um ein
langzeitstabiles Tragersystem zu erzeugen.
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Abb. 6: Mikrostrukturierte Edelstahlifolie  mit
gefélltem Aluminiumoxid als Beschichtung. Die
Aufnahme zeigt Bereiche mit unterschiedlicher
Haftung der aufgebrachten Schicht [7].

5.2.5 Vergleich

In Tabelle 1 wurden die drei vorgestellten Metho-
den zur Herstellung mikrostrukturvertraglicher
Katalysatortrager miteinander verglichen. Wahrend
Eloxalverfahren und CVD gute Perspektiven
bieten, steht der Erfolg bei den Sol-Gel-Schichten
noch aus. Allerdings bieten sich hier die breitesten
Variationsmdoglichkeiten des Porensystems, wenn
das Haftungsproblem auf der Unterlage geldst ist.

Tabelle 1: Eigenschaften dlinner Schichten von Katalysatortrdgern fiir Mikrostrukturreaktoren.

ELOXAL-Verfahren

CvD Sol-Gel

10 - 40, nahezu
einheitlich, je nach

Porendurchmesser [nm]

Bereiche bis zu
10000 nm einstellbar

Makroporen

Prozessparameter
OberflachenvergréBerungs- | 10 - 100 etwa 10 bis 900, je nach
faktor pro pym Schichtdicke Verfahren
Haftung auf Unterlage sehr gut gut teilweise instabil

vor dem Zusammen-
bau des Reaktors

Aufbringen der Beschich-
tung

vor (evil. auch nach)
dem Zusammenbau
des Reaktors

nach dem Zusammen-
bau des Reaktors
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6 Anwendungen

6.1 Mikrostrukturreaktor fiir die kataly-
tische Verbrennung von explosiven

H,/ O, -Gemischen

Fir die kontrollierte Verbrennung explosiver
Wasserstoff-Sauerstoffgemische zu Wasser
wurde in Zusammenarbeit mit der Universitat
Frankfurt ein katalytischer Mikrostrukturreaktor
entwickelt [1] [6]. Dazu wurde ein bereits mit
Anschlissen versehener Kreuzstromreaktor aus
Edelstahl nachtraglich mit CVD beschichtet und
mit Platin als Aktivkomponente impréagniert
(siehe dazu Kap. 5.2.2).

Flr die Versuche wurden einem konstanten
Stickstoffstrom verschiedene Mischungen von
Hz und O, zugefiihrt und tiber den Katalysator
in den Mikrokanélen geleitet. Die entstehende
Reaktionswarme wurde Uber die zweite Kanal-
passage des Mikroreaktors mit Stickstoff als
Waérmelbertragungsmedium abgeflhrt. Die Er-
gebnisse zeigen, daB die Temperatur sowohl
des Reaktionsgemischs als auch des Wéarme-
Ubertragermediums gut durch den Anteil des
reaktiven Gemischs im Volumenstrom kontrol-
liert werden kann.

Bei den Versuchen betrug die Temperaturerho-
hung des Kiihimediums bis zu 200 °C, die
maximal Gbertragene Warme 150 W. Weitere
Versuche mit Wasser als Warmelibertrager-
medium lassen deutlich héhere Warmemengen
erwarten.

6.2 Mikrostrukturreaktor fiir die partielle
Hydrierung von Cyclododecatrien zu

Cyclododecen

Fir die selektive Hydrierung von Cyclododeca-
trien (CDT) zum Cyclododecen (CDE), einem
Ausgangsprodukt fiir die Nylonherstellung,
wurde zusammen mit der TU Chemnitz ein
Mikrostrukturreaktor aus Aluminium mit einem
maf3geschneiderten Porensystem auf der Basis
von Eloxalschichten mit Palladium als Aktiv-
komponente entwickelt [1] [10] [12].

Bei den in Chemnitz durchgefuihrten Versuchen
erwies sich die Kontrolle des Stofftransports zu
und in den Poren als entscheidende GréBe, um
hohe Ausbeuten an CDE zu erzielen. Durch
geeignete Kombination von Porendurchmesser
und -lange konnte die Verweilzeit der Reaktan-
den in den katalytisch aktiven Bereichen des
Reaktors definiert eingestellt werden. Das ist in
diesem Falle von besonderer Bedeutung, da
kirzere Wechselwirkungszeiten mit dem Kataly-
sator zu einer unvollstdndigen Hydrierung zum
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Dien (CDD}) und eine lédngere Wechselwirkung
zur Totalhydrierung zum Cyclodecan (CDA)
flhren.

Wie in Abb. 7 dargestellt, ist die regulédre Poren-
struktur nur teilweise fur die Ausbeuten-
erhéhung verantwortlich. Die Gegeniberstel-
lung der CDE-Ausbeuten fir verschiedene
auBere Formen des Katalysatorbetts macht
deutlich, daf3 mit dem regelmaBigen Bett des
Mikrostrukturreaktors die besten Ergebnisse
erzielt werden.
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Abb. 7: Ausbeute an CDE in Abhéngigkeit des
Umsatzes von CDT und CDD fir verschiedene
Formen des Katalysatorbetts [12].

Selektivoxidation eines aliphatischen
Alkohols zum Aldehyd

Ein vom Forschungszentrum hergesteliter
Mikrostrukturreaktor aus Vollsilber wurde im
Forschungslabor der Firma BASF fir die
Selektivoxidation eines aliphatischen Alkohols
zum entsprechenden Aldehyd eingesetzt. Die
erzielbare Ausbeute der Zielsubstanz héngt
dabei unter anderem von einer genauen
Kontrolle der Reaktionstemperatur ab. Durch
die sehr guten Warmelibertragungseigen-
schaften des Mikrostrukturreaktors, der in
Kreuzstrombauweise ausgefiihrt wurde, konnte
die Selekiivitdt des Prozesses von 85 % in
einem konventionellen Produktionsreaktor auf
96 % im Mikrostrukiurreaktor erhdht werden [1],

[S].
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Designoptimierung fiir Mikrosysteme

H. Eggert, H. Guth, W. Jakob, S. Meinzer, . Sieber, W. SuB
Institut fir Angewandte Informatik

Zusammenfassung

Eine Herstellung von Labormustern ist in der Mikrosensorik und -aktorik mit einem erheblichen
materiellen und zeitlichen Aufwand verbunden und 148t sich daher nicht in beliebigen Varianten
durchfiihren. Daher missen, &hnlich wie in der Mikroelektronik, verstdrkt rechnergestiitzte
Entwurfstechniken eingesetzt werden.

Ein Entwurf einzeliner Komponenten eines Mikrosensors oder -aktors kann mit gentigend hoher Glite
mit FEM-Modellen durchgefihrt werden. ErfahrungsgemaB werden die durch die Simulationen
gewonnenen Ergebnisse durch spatere meBtechnische Uberpriifungen am Labormuster bestétigt.

Auf der Systemebene miissen jedoch aufgrund der zu hohen Komplexitit von FEM-Modellen (viele
Netzknoten, hohe Rechenzeiten) analytisch ermittelte Modelle eingesetzt werden.

Weil bereits bei wenigen SystemgréBen eines Mikrosystems die Komplexitat des Suchraums solcher
analytischen Modelle sehr groB wird, fihren manuell gesteuerte Simulationen flr nur einige
Designvarianten in der Regel nicht zu einem optimalen Systemdesign.

Eine teilautomatisierte Designoptimierung kann dadurch erreicht werden, daB an Stelle des
Menschen ein Werkzeug eingesetzt wird, das die Untersuchung des Parameterraumes der
Systemparameter libernimmt. Die Tatigkeit des Menschen reduziert sich dabei auf die Vorgabe einer
Bewertung (Beschreibung der Qualitatsziele und Prioritaten). Das Werkzeug steuert dann die Suche
in den Teil des Parameterraumes, in dem optimale Designvarianten zu finden sind.

Die teilautomatisierte Designoptimierung ist unabhangig vom Modelltyp, da zwischen Simulator und
Optimierungswerkzeug nur Werte formaler Parameter ausgetauscht werden.

An einem Beispiel zur Designoptimierung werden Konvergenzsicherheit eines traditionelien

numerischen Vertahrens mit einem heuristischen Suchverfahren verglichen.

1. Einleitung

In Technik und Physik entwickelt man von
komplexen Objekten zundchst Modelle, mit deren
Hilfe man dann ein System von GesetzmaéBigkeiten
aufbaut, z.B. in Form mathematischer Gleichun-
gen. Ein Modell wird als korrekt bewertet, wenn die
sich daraus ergebenden SchluBfolgerungen (z. B.
Simulationsergebnisse) mit den in der Natur zu
beobachtenden Erscheinungen (z. B. MeBergeb-
nisse) Ubereinstimmen.

Bei der Entwickiung von Mikrosensorik und -aktorik
muB diese Vorgehensweise gewahlt werden, weil
solche Mikrosysteme aufgrund der von ihnen
geforderten hohen Funktionalitdt auf kleinstem
Raum (ChipgroBe) sowie der aufwendigen Herstel-
lungsverfahren sehr komplex sind. Daher soliten
vor der Herstellung zunachst Simulationsmodelle
entwickelt werden, deren Simuiationsergebnisse
eine Basis flr die Herstellung eines Labormusters
bilden kénnen.

Messungen an den Labormustern liefern wiederum
Vergleichsdaten, die eine Validation von Modell
und Labormuster erméglichen.

Ein Systementwurf auf der physikalischen Ebene
mit FEM-Simulationsmodellen ist aufgrund einer
sehr schnell steigenden Modellkomplexitat und der
daraus resultierenden langen Simulationszeiten in
der Regel nur fiir Systemkomponenten durchfihr-
bar. Eine komponentenverbindende hdéhere Mo-
dellabstraktion 4Bt sich aber mit analytischen
Modellen beschreiben, welche mit einem Schalt-
kreissimulator zu wesentlich niedrigeren Rechen-
zeiten flhren. Diese analytischen Modelle lassen
sich unter Verwendung eines geeigneten Suchver-
fahrens zur Verbesserung ihrer Gite sowohl an
FEM-Komponentenmodelie adaptieren, als auch
zu Systemmodellen zusammensetzen und dann
durch Vorgabe von Optimierungszielen verbessern

(11

Unser Suchverfahren 148t sich auch fir andere
Designaufgaben wie z.B. aus dem Bereich der
Optik verwenden. Ein Beispiel dazu folgt im
nachsten Kapitel.

Die erwahnten Verfahren werden durch die am
Institut flir Angewandte Informatik des Forschungs-
zentrums Karlsruhe entwickelte offene Werkzeug-
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1. Kugellinse

2. Kugellinse

Photodiode

Linsenabstand:

Strahlweite am Ort der Photodiode

Ausleuchtung:

Durchmesser der Photodiode
min Strahlweite an der Photodiode

Stabilitat:

Waist-Position:

max Strahlweite an der Photodiode

Position der kollimierten Strahitaille

[80...1400um]
[80...100%)
[>90%)

[4000...4600pm]

Bild 1:

Aufbauskizze des Kollimationssystems aus Single-Mode-Faser (SMF), zwei Kugellinsen und

einer Photodiode. Im oberen Teil des Bildes sind die Optimierungsparameter ni, n2 und z dar-
gestellt, im unteren Teil des Bildes die Bewertungskriterien Linsenabstand, Ausleuchtung, Sta-

bilitat und Waist-Position.

umgebung SIMOT (SIMulation and Optimization
Tool Environment) unterstitzt [2).

2. Optimierung eines mikroopti-
schen Kollimationssystems

Fir viele mikrooptische Anwendungen ist es
notwendig, die Abstrahicharakteristik der Quellen
(i.a. Laser oder Lichtfasern) zu verdndern, das
heiBt, sie zu kollimieren oder zu fokusieren [3].
Dazu dienen mikrooptische Linsen oder Kombina-
tionen verschiedener Linsen. Das hier beschriebe-
ne System benitzt zwei Kugellinsen, um die
Abstrahlung einer Single-Mode-Faser (SMF) zu
kollimieren und die kollimierte Strahltaille auf eine
Photodiode abzubilden (Bild 1).

Im Idealfall der geometrischen Optik kann unter
bestimmten Bedingungen zu jeder Kugellinse mit
bestimmter Brennweite eine zweite
Kugellinse gefunden werden, so

Lage der Strahltaille. Es soll nun ein Kollimations-
system bestimmt werden, das mdglichst unemp-
findlich gegenliber den erwarteten Einfligeunge-
nauigkeiten der einzeinen Elemente ist.

Die Systemparameter, die bei den einzelnen
Optimierungsberechnungen variiert werden kén-
nen, sind die Brechungsindices der beiden
Kugellinsen (nt und n2) und der Abstand der Faser,
die das Licht in das System einspeist, zu der ersten
Kugellinse (z). Als Optimierungsparameter werden
Ausleuchtung, Stabilitat, Strahltaillenposition und
Linsenabstand definiert.

Beschreibung der Optimierungsparameter:

- Ausleuchtung: die Ausleuchtung wird als Quo-
tient aus der maximalen Strahlweite an der
Position der Photodiode und dem Durchmes-
ser des photosensitiven Bereichs der Photodi-

daB eine beliebige Abstrahlung
erzeugt werden kann. Abweichend
von diesem Idealfall sollen nun
aber auch Toleranzeffekte, die
durch das Einfligen der optischen
Elemente in bereits vorgefertigte
LIGA-Strukturen [4] entstehen, be-
rticksichtigt werden (Bild 2).

Diese Einfligetoleranzen haben SME

+5um
-

—

O

+2um
“>

+2um

=D

+Tum 4um

1. Kugellinse 2. Kugellinsc

Auswirkungen auf die Strahlweite
am Ort der Photodiode und auf die

Bild 2: Darstellung der Einfligetoleranzen (2D-Fall)
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ode definiert. Als Optimierungsziel beziiglich
der Ausleuchtung wird der Wert 0.9 gewabhlt,
um bei lateralem Strahiversatz eine Uber-
strahiung der Photodiode zu verhindern .

- Stabilitat: die Stabilitat wird als der Quotient
aus minimaler und maximaler Strahlweite in
Abhéngigkeit von den Toleranzeffekten defi-
niert. Das Optimierungsziel bezliglich der Sta-
bilitdt besteht darin, einen Wert nahe bei 1 zu
finden, um so Schwankungen der Ausleuch-
tung der Photodiode in Abhangigkeit von Tole-
ranzeffekten gering zu halten.

Strahltaillenposition: der optimale Wert fiir die-
sen Parameter liegt bei 4300 um. Dies ent-
spricht dem Abstand der zweiten Kugellinse
zu der Photodiode. Dieses Optimierungskrite-
rium sorgt dafir, daB die kollimierte Strahltaille
auf die Photodiode abgebildet wird.

- Linsenabstand: das Kriterium Linsenabstand
wurde eingefiihrt, um eine Grenze flir die Aus-
dehnung des Gesamtsystems festzulegen.
Die angestrebten Werte sollen im Bereich zwi-
schen 80 pm und 1400 um liegen.

3. Die Konzepte der Optimierung

Die zur automatischen Durchfiihrung einer Opti-
mierung verwendeten Verfahren kdnnen in zwei
Klassen unterteilt werden:

- Traditionelle numerische Verfahren
- Heuristische Suchverfahren

Diese Verfahren oder besser Optimierungsalgorith-
men kdénnen allgemein nach den folgenden
Kriterien beurteilt werden:

- Konvergenzsicherheit
(MaB fir die Wahrscheinlichkeit, eine geni-
gend gute Lésung zu finden),

- Konvergenzgeschwindigkeit
(Ma8 fur die benttigte Zeit zur Ldsung einer
Optimierungsaufgabe),

- Randbedingungen
(Bedingungen, die das Verfahren an die Opti-
mierungsaufgabe stellt).

An den in Bild 3 dargesteliten beiden Typen
mdoglicher Optimierungsfunktionen in Abhdngigkeit
von einem Kennwert kann beispielsweise die
unterschiedliche Konvergenzsicherheit der traditio-
nellen und der heuristischen Optimierungsverfah-
ren aufgezeigt werden.

Diese beiden Funktionstypen kénnen insbesonde-
re auch bei der Optimierung von Mikrosystemen
auftreten. In der Regel weisen Optimierungsfunk-
tionen neben einem Optimum viele Suboptima auf

Q(b) Q(b)
A

- g
b b

Bild 3:  Zwei Typen mdéglicher Optimierungs-
funktionen

(multimodale Funktion, siehe Bild 3 linkes
Schaubild). Restriktionen im Suchraum und
Eigenschaften des Systems konnen zu Unstetigkei-
ten im Ldsungsraum flihren (Bild 3 rechtes
Schaubild).

Traditionelle Verfahren, wie z. B. das Gradienten-
verfahren finden nur lokale Optima (s. Schaubilder,
Punkt 2}, wenn sie beispielsweise von Losung 1 (s.
Schaubilder, Punkt 1) ausgehen. Der Einsatz
geeigneter heuristischer Suchverfahren hingegen
verspricht mit einer sehr hohen Wahrscheinlichkeit
das Auffinden des globalen Optimums (s.
Schaubilder Punkt 3). Die Konvergenzsicherheit ist
somit gerade in den beiden typischen Beispielen
bei unserem heuristischen Verfahren héher
gegenlber den traditionellen numerischen Verfah-
ren, was in Kapitel 4 durch einen Vergleich gezeigt
wird.

Traditionelle numerische Verfahren:

Ein traditonelles numerisches Verfahren ist das
iterative Gradientenverfahren. Gradientenverfah-
ren benutzen bei der Optimierung gegebener
Probleme den lokalen Gradienten einer Funktion,
um so das Optimum der Funktion zu finden. Diese
Suchverfahren sind nach ihrem Prinzip determini-
stische Verfahren, die sukzessive Ergebnisse
erzeugen, die jeweils nur auf dem vorhergehenden
Ergebnis basieren. Es gibt fur diese Verfahren die
folgenden Einschrankungen:

- Das Problem, das optimiert werden soll, muf
stetig sein. Das bedeutet, Ableitungen der
Funktion, die den Suchraum darstelit, missen
existieren.

- Gradientenverfahren finden nur das lokale
Optimum in der Nachbarschaft des momenta-
nen Punktes. Das globale Bild des Suchrau-
mes bleibt verborgen.

Indem man den Ansatz einer zufélligen Suche mit
dem Gradientenverfahren kombiniert, hat man die
Moglichkeit, den Suchraum mit unterschiedlichen,
zufallig gewéahlten Anfangsbedingungen zu durch-
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suchen. Auch mit Hilfe dieses
Ansatzes hat man keine Garantie,
wirklich das globale Optimum zu
finden, man kann aber mindestens

eine Aussage Uber die Existenz oder
Nicht-Existenz von Suboptima ma-

chen.

Heuristische Suchverfahren:

Die in SIMOT eingesetzten Werkzeu-

ge GAMA und GADO [5] basieren auf

heuristischen Verfahren und werden —
am Forschungszentrum Karlsruhe , , - Selektionvon -
seit 1988 entwickelt. Die Werkzeuge |('Stop W2 ,;Ahggruch‘-m nein »guten’ Individuen
sind Bestandteile der Anwendungs- erf%rfftlz;n ‘ zurFortpﬁanzung ;
und Experimentierumgebung - -
GLEAM/AE und basieren auf dem 4

evolutiondren Algorithmus GLEAM

(Genetic LEarning Algorithm and . Erzeugungvon || - Erzeugung von -
Method) [6]. Diesem Algorithmus ‘Nachkommen durch || Nachkommen =
liegen sowohl die genetischen Algo- - Rekombination || ' durch Mutation'
rithmen, die J. Holland durch sein — B e—
Studium adaptiver Systeme begriin- —

det hat [7], als auch die Evolutions- Blldungder nachsten

strategien, deren Begriinder |. Re- - Generation durch

chenberg [8] und H. P. Schwefel [9]
waren, zugrunde,

Ein evolutiondrer ProzeBist beispiels-

tzung von

weise die stammesgeschichtliche

Entwicklung der Lebewesen von
niederen zu héheren Formen. Dieser
Entwicklungsproze beruht auf gene-
tischen und evolutiondren Mechanis-
men, wodurch sich die Eigenschaften der
Lebewesen verdndern. Bei der formalen Beschrei-
bung dieser Entwicklungsvorgdnge werden die
Lebewesen als Individuenbezeichnet. Die Gesamt-
heit der Individuen einer Art in einem bestimmten
geographischen Raum wird eine Population
genannt. Genetische Vorgange wie Mutation und
Rekombination tragen zur Verédnderung der
Individuen bei. Bei einer Mutation erfolgt eine
spontane Verdnderung im Erbmaterial. Als Rekom-
bination wird die Neukombination von Erbfaktoren
bezeichnet, d.h. der Austauch von Erbfaktoren
zweier Individuen. Dabei entstehen neue Nach-
kommen. Die Nachkommen unterliegen einem
Selektionsproze 3, wobei Nachkommen mit héherer
Glte eine grbBere Chance besitzen, wiederum
Nachkommen zu zeugen und somit ihre Erbanla-
gen an die nachste Generation weiterzugeben.
Evolutiondre Algorithmen sind eine Abstraktion
dieser grundlegenden evolutiondren Prinzipien.

Bei den genetischen Algorithmen entspricht ein
Individuum einer Designvarianten, d.h. alle relevan-
ten Merkmale eines Systems (Systemparameter)

Bild 4: Ablaufschema des evolutiondren Verfahrens GLEAM

werden in diesem Individuum mit einer bestimmten
Datenstruktur beschrieben. Bei einer Mutation wird
beispielsweise durch einen Zufallsgenerator ein
Merkmal verdndert. Bei einer Rekombination findet
der Austausch einiger Merkmale (Daten) zweier
Individuen statt. Durch die Selektion geben
Individuen mit guten Eigenschaften diese mit einer
héheren Wahrscheinlichkeit an die Nachkommen
weiter. So kann die Gite der Individuen von
Generation zu Generation ansteigen.

Auch bei den Evolutionsstrategien wird von einer
Population von Individuen ausgegangen. Ein
Individuum enthalt aber neben den Designeigen-
schaften zusatzliche Informationen Uber die
sogenannten Mutationsschrittweiten, die als Stra-
tegieparameter wirksam sind. Die Mutationsschritt-
weiten spezifizieren die Standardabweichung einer
normalverteilten Zufallsvariablen mit dem Erwart-
unswert Null, so daB die Wahrscheinlichkeit kleiner
Anderungen gréBer ist. Eine Rekombination zweier
Elternteile kann entweder bei den Designeigen-
schaften durch zufallige Mischung einiger Eltern-
teilstlicke oder aber bei den Mutationsschrittweiten,
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Bild 5:  Optimierungsergebnisse von GADO und iterativem Gradientenverfahren im Vergleich. n1 und

n2 stellen dabei den Brechnungsindex der jeweiligen Kugellinsen dar und z steht fiir den Ab-

stand der Faser zur ersten Kugellinse.

Der Bewertung liegt ein vom Benutzer definiertes MaB zugrunde.

z.B. durch Mittelwertbildung der beiden Elternteils-
tlicke gebildet werden. Bei der anschlieBenden
Selektion werden die besten Individuen entweder
aus der Eltern-/Nachkommen-Generation oder nur
aus der Nachkommengeneration ausgewahit.

Die evolutiondren Algorithmen sind allgemeine
Planungs- und Optimierungsverfahren und ihr
Einsatz ist dann von Vorteil, wenn sehr viele
Parameter zu verarbeiten sind, lokale Optima und
eventuell zusatzliche Restriktionen und Unstetig-
keiten vorliegen. Gerade bei einer nichtlinearen,
multimodalen und diskontinuierlichen Optimie-
rungsfunktion kdénnen traditionelle Verfahren an
ihre Grenzen stoBen (s. oben). Der Einsatz
evolutiondrer Algorithmen ist insbesondere dann
sehr sinnvoll, wenn Uber das konkrete Problem
(Bewertungsraum) kein Vorwissen vorhanden ist.
Verfligbares Vorwissen kann jedoch eingebracht
werden, was zu einer Reduzierung der Optimie-
rungszeit fihrt. Evolutionére Algorithmen hingegen
stellen an den Bewertungsraum (Optimierungs-
funktion, Gutekriterium) keine Forderungen wie
Stetigkeit oder Differenzierbarkeit. Diese Eigen-
schaften der evolutionaren Algorithmen kénnen
sich als Vorteile gegeniber traditionellen Optimie-
rungsverfahren erweisen, da traditionelle Verfah-
ren wie z.B. das Gradientenverfahren mathemati-
sche Kenntnisse (ber das Optimierungsproblem
voraussetzen.

Evolutiondre Algorithmen gehen im Gegensatz zu
den traditionellen Verfahren nicht nur von einer
L8sung aus, sondern von einer ganzen Population,
die mehrere Individuen (L&sungen) enthélt. Auch
konnen, wie in der biologischen Entwicklung,
mehrere Teilpopulationen zur gleichen Zeit
existieren. In diesem Fall geht die Suche von
verschiedenen im Suchraum liegenden Punkten
aus. Das Ergebnis der Suche ist dann auch nicht
nur eine Losung, sondern besteht aus mehreren
Losungen, deren Anzahl vorgegeben werden kann.
Diese Lésungen kdnnen sich in etwa an derselben
Stelle im Suchraum befinden, falls ein globales
Optimum existiert, das sich in der Giite sehr von
den eventuell vorliegenden lokalen Optima unter-
scheidet. Liegen aber mehrere lokale Optima
ghnlicher Giite vor, so konnen die Lésungen im
Suchraum um diese Optima verstreut sein.

Die Vorgehensweise in GLEAM kann in zwei
Schritte untergliedert werden (siehe auch Bild 4):

- Initialisierung und Bewertung der Startpopula-
tion
- Erzeugen neuer Folgegenerationen unter

Anwendung  evolutiondrer  Mechanismen
(Mutation, Selektion, Rekombination...).

Der zweite Schritt wird solange ausgefihrt, bis ein
vom Benutzer definiertes Abbruchkriterium erreicht
wird.
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Die hohe Simulationsanzahl, die bei diesem
heuristischen Suchverfahren jedoch notwendig ist,
lieB bisher dieses Verfahren gegentiber anderen
Optimierungsverfahren aufgrund der geringen
Konvergenzgeschwindigkeit in den Hintergrund
treten. Duch eine Parallelisierung, d.h. durch
Ausnutzung mehrerer Rechner in einem Rechner-
netz, kann die Optimierungszeit jedoch drastisch
reduziert werden . Auch die voranschreitende
Leistungssteigerung der Rechner fiihrt zu sinken-
den Optimierungszeiten und damit zum Einsatz
dieser Verfahren.

Die hohe Konvergenzsicherheit, die diese Verfah-
ren jedoch aufweisen, da sie nicht nur von einer,
sondern von mehreren L&sungen ausgehen,
spricht fliir den Einsatz dieser Verfahren gerade
auch bei Problemen, bei denen traditionelle
Verfahren anihre Grenzen stoBen. Am Beispiel des
+Asymmetric Traveling Salesman Problem" sind
hierzu genauere Untersuchungen durchgefthnt
worden [10].

4. Ergebnisse

Bild 5 zeigt das Ergebnis des verwendeten
evolutiondren Verfahrens GADO im Vergleich zu
den Ergebnissen des angewandten iterativen
Gradientenverfahrens. Wahrend mit GADO ein
optimales Ergebnis gefunden wurde, weichen die
mit dem Gradientenverfahren bestimmten optima-
len Werte deutlich voneinander ab. Das Ergebnis
von GADO stellt (mit hoher Wahrscheinlichkeit) das
globale Optimum der Optimierungsfunktion dar.
Das iterative Gradientenverfahren findet dagegen
aufgrund der Multimodalitat der Optimierungsfunk-
tion in Abhangigkeit der Startwerte verschiedene
lokate Optima.

Da es, wie unter Abschnitt 2 beschrieben, im
Idealfall beliebig viele Konfigurationen gibt, die die
erwinschte Kollimation erreichen, gibt es beliebig
viele Suboptima oder bildhaft ausgedriickt befinden
sich im Meer des Suchraumes beliebig viele Inseln.
Eine Optimierungsmethode, wie das Iterative
Gradientenverfahren, das nur die direkte Umge-
bung des jeweils betrachteten Punktes fir seine
Berechnungen berticksichtigt, kann bei solch einer
multimodalen Optimierungsfunktion nur lokale
Optima liefern.

Um das globale Optimum zu finden, missen hier
Methoden angewendet werden, die multimodale
Suchrdume behandeln kénnen, wie zum Beispiel
evolutiondre Algorithmen.

5. Ausblick

Die vergleichsweise hohe Anzahl an Simulationen
(einige 10 000), die fir evolutiondre Algorithmen

derzeit noch bendtigt werden, limitieren die
Einsatzmdglichkeiten dieses ansonsten recht viel
versprechenden Verfahrens. Daher sind derzeit
Modifikationen in Vorbereitung und im Test, die
eine Reduzierung der Simulationen bei gleichzeiti-
ger Bewahrung der Konvergenzsicherheit zum Ziel
haben. AuBerdem wird SIMOT sténdig entspre-
chend den Anwendungen um weitere Simulatoren
erweitert.
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Der Neuro-Chip SAND und seine Anwendungen

H. Gemmeke, W. Eppler, T. Fischer, R. Stotzka
Hauptabteilung ProzeBdatenverarbeitung und Elektronik

Zusammenfassung

Viele Aufgabenstellungen, nicht nur in der Mikrosystemtechnik, erfordern an die Anwendungen leicht
anpaBbare Ubertragungsfunktionen. Oft ist ein genaues Modell der Sensoren nicht vorhanden. Neu-
ronale Netze lernen die Ubertragungs- und Auswertefunktionen aus den aktueilen Daten und sind da-
her hervorragend fir solche Anwendungen geeignet. Zum anderen wird vom Mikrosystem die Identi-
fikation spezifischer Muster, z.B. von Gerlichen, Bildern oder charakteristischen spektralen Verteilun-
gen erwartet. Auch hier kébnnen Neuronale Netze sehr vorteilhaft eingesetzt werden.

Abhéngig von der Aufgabenstellung, z.B. bei den im IFIA des FZK entwickelten kiinstlichen Nasen,
sind flexible Softwarelésungen mit Mikrocontrollern als Demonstratoren aufgebaut und zur Anwen-
dungsreife gebracht worden.

Elektronische Systeme, z.B. zur |dentifikation charakteristischer spektraler Verteilungen in optischen
Mikrospektrometern oder zur Vorhersage von Ozonwerten aus Wetterdaten, erfordern eine hohere
Rechenleistung. Diese Anforderungen fihrten zur Entwicklung des Neuro-Chips SAND. Der Aufbau
und die Leistungsfahigkeit des SAND-Chips werden hier dargestelit.

Als erste konkrete Anwendung hat sich die Suche von Mikrokalzifikationen in der Mammographie er-
geben. Weitere Anwendungen in der Bildverarbeitung, wie Erkennung von Blindgéngereinschldgen in
Aufklarungsaufnahmen von Deutschland aus dem zweiten Weltkrieg, online Cluster-Erkennung fiir
das KASCADE Experiment, Mustererkennung in der RiBprifung von Pipelines, sowie Charakterisie-
rung von spektralen Verteilungen im Mikrospekirometer werden untersucht.
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1. Einleitung -
Die Mikrosystemtechnik benétigt eine intelligente
und preiswerte Auswertung der von Sensoren und
MeBgeraten stammenden Daten. Gleichzeitig soll
das gesamte System in einem Gehause mit ge-
ringer BaugroBe untergebrachi sein. Diese Vor-
gaben sind nicht immer miteinander vereinbar, so
daB im allgemeinen ein Kompromif3 eingegangen
werden muB. Besonders bei der Auswertung von
Sensorfeldern, wie sie von der Hauptabteilung
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ProzeBdatenverarbeitung und Elektronik (HPE)
im Anwendungsfeld "kiinstliche Nasen" bearbeitet
wird, sind komplexe Auswerteverfahren mit ho-
hen Anforderungen an die unterstiitzende Hard-
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ware erforderlich. Eine hohe Rechenleistung ist
mit einem Gerét der BaugréBe einer Zigaretten-
schachtel schwer in Einklang zu bringen. Zeitauf-
wendige Algorithmen wie Hauptachsentransfor-
mation oder Kilassifikation nicht-orthogonaler
mehrdimensionaler Gebilde (siehe Abb.1) brau-
chen entweder Zeit flr ihre Bearbeitung oder
werden soweit paralielisiert, daB sie auf mehreren
Prozessoren gleichzeitig ablaufen kénnen. Ande-
rerseits erfordert eine halbwegs intelligente Aus-
wenrtung gewisse Adaptionen an sich &ndernde
Umweltbedingungen (Varianzen beim Herstel-
lungsprozef3 von Sensoren, Alterung von Senso-
ren, Ausfall von MeBkopfen), welche mit den
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Abb. 1: Charakteristische Signalmuster verschie-
dener Analyten als Netzdiagramme aufgetragen
unter der Bedingung, daB keine Stéreinfliisse
interferierender Gase wirksam sind. Bei extremen
Mischungen ist die Unterscheidbarkeit &dufBerst
schwierig, da die Muster zueinander nicht ortho-
gonal sind (aus [1]).

altbewéhrten Verfahren nur unvollstandig in den
Griff zu bekommen sind.

Deshalb werden bei HPE schon seit einiger Zeit
in den verschiedenartigsten Anwendungen Neu-
ronale Netze eingesetzt. Flr einige davon ist es
erforderlich, zusétzliche Hardware zur Erhéhung



der Verarbeitungsleistung zu verwenden. Neuro-
nale Netze haben den Vorteil, daB sie bei einer
einfachen und homogenen Struktur komplexe,
nicht-lineare Probleme unterschiedlichster Art
l6sen konnen (siehe Kapitel 2). Gleichzeitig bie-
ten sie aufgrund ihrer massiv parallelen Arbeits-
weise eine sehr einfache Mdglichkeit, ihre Verar-
beitung auf parallelen Prozessoren ablaufen zu
lassen, ohne daB sich der Anwender darum
kimmern muB. Es ist mit verschiedenen Metho-
den méglich, den Berechnungsaufwand bei der
Ausflihrung eines Neuronalen Netzes zu reduzie-
ren. So kann die nichtlineare Ubertragungsfunkti-
on eines Neurons in Form einer Tabelle abge-
speichert werden. Bei manchen Anwendungen
fuhren solche und ahnliche MaBnahmen zu kei-
nen nennenswerten Verbesserungen. Sollen sie
beschleunigt werden, hilft nur noch eine Hard-
ware-Ldsung.

Das bedeutet, daf3 auf irgend eine Weise Neuro-
nale Netze auf einer geeigneten Hardware reali-
siert werden, Daflr gibt es grundsitzlich vier
Lésungswege. Bei Anwendungen mit gemé&Bigt
schnellen Antwortzeiten reichen teilweise Mikro-
controller, oder in aufwendigeren Realisierungen,
digitale Signalprozessoren aus. Hierbei wird das
Neuronale Netz seriell abgearbeitet. Ein zweiter
Lésungsweg besteht in der Verwendung seriell-
paralleler Prozessoren, wie sie beispielsweise
vom Stuttgarter Institut fir Mikroelektronik (IMS)
angeboten werden [2,3]. Sie haben den Vortell,
dafi sie viele Neuronen parallel simulieren kon-
nen, sind aber unflexibel, was die GroBe und
Struktur Neuronaler Netze angeht. Vor der Chip-
Fertigung muB schon die Applikation geklart sein.
Durch die bit-serielle Struktur solcher Chips be-
dingt lassen sich auch lediglich mittiere Rechen-
geschwindigkeiten erzielen. Sehr viel hbdhere
Leistungen lassen sich mit analogen Chips erzie-
len, die aber bisher diesen Vorteil mit einer sehr
geringen Genauigkeit erkaufen, so daf3 viele An-
wendungen ausscheiden [4]. Die letzte der vier
Lésungsmdoglichkeiten besteht aus einem rein
parallelen Neuro-Prozessor mit einer sehr flexi-
blen Struktur und hoher Verarbeitungsgeschwin-
digkeit, da mehrere parallel arbeitende Rechen-
einheiten vorhanden sind [5]. In Kapitel 3 wird ein
solcher Neuro-Chip (SAND - simply applicable
neural device) vorgestellt,

HPE hat alle vier Méglichkeiten untersucht. Zu
den seriellen und den analogen Neuro-Chips
existieren Entwickiungsboards (von IMS und
INTEL), mit deren Hilfe Aufwand und Leistung
von Applikationen realistisch abgeschéatzt werden
kénnen. In der das Statuskolioquium begleiten-
den Ausstellung wird die Mikrocontroller-Lésung
im Zusammenhang mit dem gasanalytischen
Sensorsystem SAGAS gezeigt. Ebenso ist ein
Board mit vier der parallelen Neuro-Chips SAND
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zu sehen, das die Rechenleistung bei der Frither-
kennung von Brustkrebs enorm beschleunigt. Die
dabei verwendeten Neuronalen Netze werden
nicht wie konventionelle Mikroprozessoren pro-
grammiert, sondern "lernen" aus vorgegebenen
Beispielen.

2. Neuronale Netze

Ein neuronales Netz besteht aus einer Menge von
Funktionseinheiten (Neuronen genannt), die Uber
variable Verbindungsgewichte miteinander ver-
knupft sind. Ein kinstliches Neuron (siehe Abb.2)
erhalt Aktivitaten anderer Neuronen als Eingabe,
die unterschiedlich gewichtet einfach aufsum-
miert an den Ausgang des Neurons weitergege-
ben werden. Zumeist halt eine nichtlineare Aus-
gabefunktion die Ausgangsaktivitaten in gewissen
Schranken. Uberlicherweise sind die Neuronen in
Schichten angeordnet, wobei nur die benachbar-
ten Schichten miteinander verbunden sind. An-
fanglich sind die Gewichte zufallig initialisiert. Im
Verlauf eines Trainingsvorgangs mit vielen Bei-
spieldaten entwickelt das neuronale Netz eine
interne Struktur, die das Netz zu einer bestimm-
ten Funktion oder Klassifikation beféhigt. Von den
vielen verschiedenen Netztypen kénnen mit dem
SAND-Neuro-Prozessor die drei gangigsten Vari-
anten verwendet werden.

Biologisches Neuron
Synapsen = Datenschnittstellen

Axon = Ausgabeeinheit

Rt l

Soma mit Zellkern

Dendriten = Eingabeeinheiten

Kiinstliches Neuron

Abb.2 : Biologisches bzw. kiinstliches Neuron

Feedforward-Netze besitzen die Eigenschaft, daf
Neuronen schichtweise angeordnet werden. Ver-




bindungen gibt es nur zwischen benachbarten
Schichten, nicht jedoch innerhalb einer Schicht.
Da keine Riickkopplungen zuléssig sind, entsteht
ein vorwartsgerichteter InformationsfluB von den
Eingabeneuronen zu den Ausgabeneuronen. Die
sich hieraus ergebende regelméaBige Struktur
eignet sich fur die Implementierung in Hardware.

3. Architektur des SAND Chips

Abb.3 zeigt die Architektur des Neuro-Chips
SAND, bestehend aus vier parallelen Prozessor-
Einheiten (PE). Die Aktivitdten werden Uber Regi-
ster von PE zu PE weitergereicht, so daB eine
2-dimensionale Struktur (systolisches Array) ent-
steht. Die in der Abb.3 gezeigte Recheneinheit
fihrt die flar die Vektormultiplikation notwendige
Multiplikation und Additionen aus. Durch die Ak-
kumulation wachst die Wortbreite auf 40 bit an.
Um mit den externen Speichern (16 bit) und dem
Datenformat am Eingang des Chips (16 bit) kom-
patibel zu sein, muf aus diesen 40 bit eine 16 bit
Darstellung gewonnen werden. Diese Aufgabe
Ubernimmt ein weiteres Modul.

Aktivitaten Gewichte
16 im
R16 R16
ADD 16
16
R16
16 BT
MUX MUX
MULT 16
EEREE =
ADD 40
L 40 140 40
R40 | R40 | R40 | R40
MUX /

Abb.3: Zentraleinheit von SAND/1

Das Kernstlick eines Prozessor-Elementes ist die
ALU, die samtliche arithmetische Operationen

ausfiihrt. Die Matrix/Matrix-Multiplikation kann in
einzelne Vektor/Vektor-Multiplikationen zerlegt
werden. Hierflir werden je ein Multiplizierer und
ein Addierer bendétigt. Da vier Mustersatze gleich-
zeitig verarbeitet werden, ist es notwendig, fir
jeden Mustersatz ein separates Akkumulationsre-
gister vorzusehen. Diese Register haben eine
Breite von 40 bit.

Far manche Netze, die im folgenden noch ge-
nauer betrachtet werden, werden zusatzliche
Komponenten benétigt, die eine Berechnung der
euklidischen Distanz zweier Vektoren ermogli-
chen. An dieser Stelle sei lediglich erwéhnt, daB
hierfir ein zusatzlicher 16 bit Addierer vorgese-
hen wird, der flr diese Netze zugeschaltet wer-
den kann. Zusammen mit den anderen Kompo-
nenten (Multiplizierer / Addierer) befindet sich
dieser Addierer in einer Pipeline.

Zur Beschleunigung neuronaler Simulationen
wurde ein PCIl-Board entwickelt (Abb.4), das
Platz fir 4 SAND/1 Neurochips bietet [6].
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Abb.4 PCI Neuro-Board NeuroLution

Das SAND/1 PCI-Board wurde mit dem Ziel ent-
wickelt, eine preiswerte und leistungsfahige Un-
terstitzung flr die Simulation neuronaler Anwen-
dungen zu schaffen. Mit einem geringen Aufwand
an zusétzlicher Peripherie erreicht das vollbe-
stlickte SAND/1 PCI-Board eine Leistung von 800
MOPS bei 50 MHz. Die hohe Transferleistung
des PCIl-Busses wird genutzt, um eine hohe Da-
tentransferrate zum bzw. vom Board zu gewéhr-
leisten. Durch die Entkopplung des Datentrans-
fers vom eigentlichen Prozef3 auf dem Board
mittels eines FIFO kdnnen wahrend eines Ar-
beitszyklus Daten an das Board gesendet, bzw.
von diesem empfangen werden. Der Benutzer
des SAND/1 PCIl-Boards muB3 keinerlei Kenntnis-
se Uber die Hardware-Struktur des Boards und
der SAND/1 Chips haben.

4. Anwendungen von SAND

Eine Anwendung der vorgestellten Neuro-
Architektur, die hohe Rechenleistungen erfordert,
ist die Vorhersage von Ozonwerten. Dieser Luft-
schadstoff entsteht in den Sommermonaten vor
allem durch hohe Sonneneinstrahlung in der un-




teren Troposphéare und kann bei hohen Konzen-
trationen zu gesundheitlichen Schadigungen fiih-
ren. Es sind auBBerst komplexe Vorgange, die zur
Ozonbildung flihren. Eine Modellierung ist daher
sehr schwierig. Zahlreiche wissenschaftliche Ar-
beiten setzen sich derzeit mit geeigneten Trans-
port- bzw. Ausbreitungsmodellen sowie mit kom-
plexen Modellen der Luftchemie auseinander.
Dazu wird Uber das Vorhersagegebiet ein Gitter
gelegt, an dessen Gitterpunkten jeweils das kom-
plette Chemiemodell (zwischen 10 und 100 Diffe-
rentialgleichungen) berechnet wird. Solche Mo-
dellrechnungen erfordern jedoch zur Zeit noch
teure Hochleistungsrechner. Deshalb entstand bei
einer in solchen Anwendungen tatigen Firma' die
Idee, Neuronale Netze einzusetizen, da sie sich
bisher in Bereichen wie Zeitreihenprognose,
adaptive Regelung, Klassifikation und Musterer-
kennung bewéhrten. HPE erhielt den Auftrag,
daflr einen speziellen Neuro-Chip zu entwickeln.

Bei HPE wird eine Hardwarebeschleunigung unter
anderem fir Analysesysteme, die sich mit der
Auswertung von geruchsspezifischen Sensoren
beschéftigen, benétigt. In einem Fall beruhen die
Sensoren auf dem Prinzip der Oberflachenwelien
(SAW - surface acoustic waves), in einer anderen
Applikation wird ein Widerstandsfeld von 40 ge-
ruchssensitiven Widerstdnden dazu benutzt, fur
jedes Gas einen charakteristischen Vektor zu
erzeugen. In einem anderen Projekt werden Ul-
traschalldaten zur Messung von Rissen in Pipeli-
nes aufgenommen. Die Auswertung der Daten
kann bisher nur nach der Messung offline erfol-
gen, da sie mit ihren Mustererkennungsalgorith-
men sehr komplex und rechenintensiv ist. Es wird
versucht, wenigstens einige Teile der Algorithmen
online zu bearbeiten, um eine bessere Datenre-
duktion zu erzielen. In einem physikalischen Ver-
such wird der Chip bei Triggerexperimenten ein-
gesetzt, wo extrem kurze Antwortzeiten nétig
sind. Bei y-Shower-Experimenten ist die Untersu-
chung des Bereichs zwischen 10 und 300 GeV
von grof3em Interesse. Es erfordert neue Experi-
mentiertechniken und "intelligente" Methoden der
Datenanalyse. Die erwartete Triggerrate eines
Hochenergie-Projektes (MAGIC) kann erheblich
verringert werden, wenn neuronale Hardware-
Trigger verwendet werden. Der Trigger filtert die
Hintergrundstrahlung verldsslich aus, was bislang
nur offline méglich war. Die Rechenleistung des
entwickelten Neuro-Chips reicht fur diese Aufga-
be aus, da die erwartete Entscheidungszeit 20
Mikrosekunden nicht {iberschreitet.

' DATAFACTORY, Leipzig
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5. Anwendung von SAND in der Mammogra-
phie

Eine Anwendung, auf die im folgenden detaillier-
ter eingegangen wird, ist die Friherkennung von
Brustkrebs. In der Bundesrepublik Deutschland ist
jede elfte Frau von Brustkrebs bedroht, in den
USA ist es sogar jede achte Frau. In Vorsorge-
untersuchungen kann in einem sehr friihen Stadi-
um die Bildung von Geschwillsten festgestellt und
wirksam behandelt werden. Anzeichen flir spatere
Geschwiliste kénnen kleinste Mikroverkalkungen
(50 - 200 um Durchmesser) sein, die gelbte
Arzte auf Réntgenbildern erkennen kénnen. Sie
sind aufgrund ihrer GréBe und Uberlagenten
Strukturen oft nur sehr schwer zu erkennen und
werden im klinischen Alltag manchmal (berse-
hen, so daf3 Radiologen standardmafig Réntgen-
film-Mammogramme unter einer 4-fachen Ver-
gréBerung untersuchen [7,8]. Es konnte gezeigt
werden [9], daf3 die Anzahl ,Ubersehener’ Mikro-
verkatkungen bzw. die Anzahl der Fehldiagnosen
deutlich sinkt, wenn unabhéngig von der ersten
Begutachtung der Mammogramme ein zweiter
Experte hinzugezogen wird. Ziel der automati-
schen Auswertung von Rontgenfilm-
Mammogrammen ist der Aufbau einer kosten-
glnstigen computergestitzten Diagnosestation,
welche dem Radiologen eine "zweite Diagnose"
im klinischen Einsatz zur Verfligung stellt. Damit
wird die Sicherheit der Diagnosen gesteigert und
die Kosten der Brustkrebs-Vorsorgeunter-
suchungen deutlich verringert [10].

Die Roéntgenbilder werden Uber einen Durchlicht-
Scanner eingelesen. Durch bildverarbeitende
Methoden unter Benutzung von Filteralgorithmen
werden wichtige Merkmale der Roéntgenbilder
verstarkt und mit geeigneten Visualisierungstech-
niken dem Arzt auf einem Bildschirm prasentiert.

Der damit verbundene Aufwand an recheninten-
siven Bildverarbeitungsalgorithmen macht auf-
grund der hohen Aufiésungen der Bilder eine
Hardware-Beschleunigung nétig. Um die Detekti-
on der Mikroverkalkungen fiir den klinischen Ein-
satz ausreichend schnell und trotzdem noch ko-
stenglinstig durchfihren zu koénnen, sollen die
Bildfilterungen mit dem Neuro-Board NeuroLution
mindestens um den Faktor 30 gegenlber einem
heutigen PC beschleunigt werden.

Bei dieser Anwendung kann die vielseitige Ver-
wendung Neuronaler Netze ausgenutzt werden
[11]. So ist es mdglich, das verwendete Filter-
verfahren mit TiefpaB, Differenz- und Schwell-
wertfilter in einem Neuronalen Netz zu imple-
mentieren. Der Vorteil liegt dann in der parallelen
Verarbeitung des Algorithmus und damit in der
Verwendung der SAND-Technologie. Fir die
Bestimmung der Verbindungsgewichte des Neu-
ronalen Netze ist keine Trainingsphase erforder-




lich, da sich die Gewichtswerte aus Filtermatrizen
ergeben und vom Entwickler festgesetzt werden.
Die Ubertragungsfunktion eines Neurons ist im
allgemeinen zwar nichi-linear, kann aber auch -
besonders in den Ausgangsschichten von mehr-
stufigen Netzen - linear sein. Wenn man von
solchen linearen Neuronen ausgeht, findet man
besonders in der Mustererkennung gebréuchliche
Konzepte und Methoden, die auf ahnlichen Be-
rechnungen basieren. Beispiele sind die Faltung
und die Korrelation von Funktionen, FIR-Filter
und die schnelle Fouriertransformation (FFT).
Tabelle 1 zeigt ihre Ahnlichkeit zu der bekannten
Neuronengleichung.

Methode Berechnung
Neuron  g(x) = F (X wyx, - 6)
Faltung  g(x,y)=h(x,y)* f(x,)

= Eh(m,n)f(x —m,y—n)
Korrelation g(x,y) = h(x,y)°f(x,y)

= Y K (mn) f (x+m,y+n)
FIR-Filter  g(x)= Y (k) f (x— k)
FFT 1

F(u) = —ﬁzf(x)wy ,

mit W = ¢~ j2mux/N

Tab. 1: Auswertemethoden, die durch Matrix-
Matrix-Multiplikationen wie Neuronale Netze be-
rechnet werden kénnen

Alle diese Funktionen sind linear und kénnen auf
eine Matrixmultiplikation reduziert werden. Dies
trifft insbesondere auf die Faltung zu, die fur ver-
schiedene Filterfunktionen verwendet wird. Bei
der Detektion von Mikroverkalkungen in der
Mammographie wird auf einer unteren Stufe eine
Kombination von Binomial- und HochpaBfilter
verwendet. Folgende Filtermatrix wird verwendet
(Tabelle 2):

1] 4| 6] 4] -1
4 | 16 | 24 | 16 | 4
6 | 24 | 36 | 24 | -6
4 |16 |24 | 16 | 4
1| 4 6] 4]

Tab. 2: Binomial-/Hochpaffilter-Matrix

Diese Matrix b wird mit dem Originalbild f (erstes
Bild in Abb.5) gefaltet. Das Ergebnis g=b*f wird

im zweiten Bild von Abb.5 gezeigt. Ein weiteres
Filter ist ein glattendes TiefpaBfilter s, das hohe
Amplituden etwas abschwécht. Es wird ebenfalls
auf das Originaibild angewandt. Das Ergebnis
dieses Filters {=s*f wird flr ein Differenzbild d=g-|
verwendet, das signifikante Stellen im Bild her-
vorhebt. Eine weitere Schwellwertoperation pro-
duziert das Bindrbild h=f(d), das im letzten Bild
von Abb.5 gezeigt wird. Der ganze Prozef3 kann
durch ein Neuronales Netz berechnet werden mit
der Topologie aus Abb.5. Das erste verdeckte
Neuron reprasentiert die Filterfunktion b*f, das
zweite verdeckte Neuron steht fiir das Filter s*f.
In der Ausgangsschicht wird die Differenz beider
Filter berechnet, wobei die Schwellwertoperation
leicht durch den Bias 6 und die nicht-lineare
Ubertragungsfunktion des Ausgangsneurons im-
plementiert werden kann. Damit laBt sich in na-
tirlicher Weise die Filterfunktion im SAND-Chip
hoch beschleunigt ausfiihren.

Abb.5: Beispiel flr eine Filterimplementierung in
einem Neuronalen Netz




6. Leistungsvergleich

Der SAND Neuro-Chip wurde in einem 0.8um
CMOS Prozef3 gefertigt, wobei die Sea-of-gates
Technologie verwendet wurde. Die Komplexitét
des Chips entspricht etwa 50 000 Gatteraquiva-
lenten. Der Chip ist in einem PGA-Geh&ause mit
144 Pins untergebracht. Die maximale Leistung
eines einzelnen SAND-Chips ist 200 MCPS (Me-
ga Connections Per Second) bzw. 600 MOPS
(Mega Operations Per Second). Ein Board mit
vier SAND-Chips erreicht daher eine Spitzenlei-
stung von maximal 2.4 Giga Operationen pro
Sekunde. Im folgenden ist ein Vergleich zu dem
gangigen Pentium-Prozessor mit 166 MHz ge-
zeigt.

696
49/16/3,6

MCPS

speed up

194
13,7/4,5

e D e

R R e B AR e A R A R A LR
* based on data provided by INTEL on www.intel.com (september 1897)

Tab. 3: Leistungsvergleich SAND vs. Pentium-
MMX fiir ein Netz mit 155 Eingangsneuronen,
zwei verdeckten Schichten zu 184 bzw. 165 Neu-
ronen und einer Ausgangsschicht mit 16 Neuro-
nen

in Abb.6 kann die Leistung von einem bis vier
SAND-Chips in Abhéangigkeit von der Zahl der
Eingangsneuronen betrachtet werden. Man sieht,
daf3 die maximale Leistung stark von der GroBe
des Neuronalen Netzes abhangig ist.

Performance
[MCPS]
800

800 MCPS

7004

,,,,,,,
"

___ 800MCPS

400 MCPS

200 MCPS

input nodes

Abb.6 Leistung eines einschichtigen Neuronalen
Netzes mit 48 Ausgangsneuronen abhédngig von
der Zahl der Eingangsneuronen und Anzahl der
SAND-Chips
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Die Leistungsdaten des SAND-Chips und des
Neuro-Boards NeuroLution der Firma Datafactory
kénnen unter der Adresse http://fuzzy.fzk.de im
WWW nachgesehen werden.
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Die Thermische Linse als alternativer Detektor fiir die Kapillarelektro-
phorese

W. Faubel, B. S. Seidel
Institut flr Instrumentelle Analytik

Zusammenfassung

Die Thermische Linse wurde als alternativer Detektor fir die Kapillarelektrophorese (CE) zum
Nachweis von Analyten im Spurenbereich eingesetzt. Dieses Verfahren erwies sich als besonders
geeignet fir die Bestimmung extrem kleiner MeBvolumina. Im Laboraufbau konnte die Leistungsfa-
higkeit der Thermischen Linse (TL) als CE/TL - Detektorsystem erfolgreich demonstriert werden.
Neben der Sensitivitdt dieses Verfahrens wird anhand einiger Beispiele der breite Einsatzbereich
aufgezeigt. Die Kombination der Thermischen Linse mit der Kapillarelektrophorese wurde in der an-
organischen lonenanalytik und zum Nachweis von Pestiziden, Arzneimitteln und Aminoséuren ein-

gesetzt.

1. Einleitung

Die Eiektrophorese ist ein chromatographisches
Verfahren, bei dem geladene lonen oder kolloi-
dale Teilchen aufgrund unterschiedlicher Wande-
rungsgeschwindigkeiten in einem elektrischen
Feld getrennt werden. Die erste Apparatur wurde
von Tiselius 1937 vorgestellt'; fiir seine Arbeiten
wurde ihm 1948 der Nobelpreis verliehen. In den
folgenden Jahren wurden elektrophoretische
Trennungen Grundlage flr viele Aktivitaten in der
Bio- und Molekularchemie. Jorgenson und Lukacs
setzten erstmals Kapillaren mit Innendurchmes-
sern im pm-Bereich ein’. Hierdurch konnten die
Trenneffizienz und die Reproduzierbarkeit erheb-
lich gesteigert werden. In Abbiildung 1 ist ein
Blockdiagramm gezeigt, das die Komponhenten
einer solchen Trennapparatur vorstelit.

Daten-
erfassung
Detektor
Probe
Puffer Puffer
Hoch-
spannun

Abb. 1: Blockdiagramm der Kapillarelektrophore-
se.
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Das Gerét besteht aus einem Hochspannungsge-
rat, das die Enden der mit einer Pufferldsung
gefillten Trennkapillare mit einer Hochspannung
von bis zu 30 kV versorgt. Durch Druckinjektion
wird an einem Ende der Kapillare eine Nanoliter
(nl) - Probenmenge aufgegeben und die Einzel-
substanzen werden duch ihre unterschiedliche
Verteilung zwischen dem Puffer und der Kapil-
larwand aufgetrennt. Besondere Aufmerksamkeit
gilt der Detektion, die in der Regel innerhalb der
Kapillare vorgenommen wird. Um die gesetzlich
geforderten Nachweisgrenzen zu erreichen,
miissen hochsensitive Detektoren entwickelt
werden, die in der Lage sind, geringste Stoffkon-
zentrationen zu erfassen *°. Die Thermische Lin-
se wird als ein solches Detektionssystem einge-
setzt.

2.1 MeBprinzip

konlckale
Langao( Thermische Linse

T Pholodiode

\\L
Anregungsstrahl

L
———~d0cm
Probe

Mestrahi .
filter Lochblende

Abb. 2: Schematische Darstellung des Photo-
thermischen Prinzips.

Das photothermische MeBprinzip (Abbildung 2)
ist auBerordentlich einfach und beruht auf der
Umwandlung von Licht in Warme durch die zu
untersuchende Substanz®. Die Absorption von




Strahlung erhéht die innere Energie eines Mole-
kils. Im Falle strahlungsloser Desaktivierung
verwandelt sich dieser Energiebeitrag in kineti-
sche Energie und venteilt sich auf alle Freiheits-
grade der Rotation, Schwingung und Translation
des Moleklls, wobei die Anteile der Rotations-
und Schwingungsenergien haufig vernachlassig-
bar sind. Diese Anregungsenergie wird Uber
strahlungslose Relaxation durch StoBe 2. Art auf
die Umgebung eines Molekils Ubertragen. Dies
fuhrt zu einer Temperaturerhbhung und als Folge
davon zu einer Anderung des Brechungsindex in
der Probe. Nachgewiesen wird diese Brechungs-
indexénderung mit einem zweiten Laserstrahl, der
beim Durchiaufen dieser ,Gradientenlinse“ ent-
weder im Normalfall aufgeweitet oder fokussiert
wird, was seitener vorkommt. Diese Brechungs-
index&nderung iaft sich in den meisten Fallen mit
einer Konkavlinse vergleichen (,Thermische Lin-
se“ in Abb.2). Ein zentrosymmetrischer Detekti-
onslaserstrahl erfahrt eine Aufweitung, man
spricht daher von einer Thermischen Linse. Die
GréBe der Aufweitung ist ein MaB fir die Kon-
zentration eines Analyten in der entsprechenden
Probe und wird mittels einer Photodiode mit vor-
gesetzter Lochblende detektient. Unter Gleichge-
wichtsbedingungen kann die Abhangigkeit des
Brechungsindex von der Temperatur durch fol-
gende Differentialgleichung beschrieben werden’:

dn/dT = (dn/dT), + (dn/dp)(dp/dT), (1)

dabei ist n der Brechungsindex, T die Temperatur, p
die Dichte und p der Druck.

In der Praxis ist das Thermische Linse Signal S(t)
eine zeitabhangige Funktion der Lichtintensitat des
MeBlasers. In Anwesenheit der Thermischen Linse
in der Probe (Abb. 2) registriert die Photodiode eine
Anderung der Intensitat des MeBlasers I(t) relativ
zur urspringlichen Lichtintensitat (t 0) zum
Zeitpunkt (t 0), d. h. bei ausgeschaltetem
Anregungslaserstrahl. Dies wird mathematisch durch
folgende Gleichung beschrieben:

S(t) = h(t) - Ir(t = 0) / k(t=0) (2)

Die GroBe des Photothermischen Sensors wird
durch den Abstand zwischen Probe und Loch-
blende bestimmt (Abb.2). Mit der Verkilrzung
dieses Abstandes von normalerweise 40 cm auf
0.4 mm gelang im IFIA der Durchbruch zur An-
wendung der thermischen Linse als spurenanaly-
tisches MeBverfahren®.

2.2

Zur Durchfhrung der neuesten Experimente mit
dieser sogenannten Nahfeld Thermischen Linse
wurde ein neuer kompakter, robuster und nahezu
justagefreier Sensor konstruiert und eingesetztg.
Der Sensorkopf ist im ,remote control mode®,

Photothermischer Sensor
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einerseits (ber einen Multimode Lichtleiter mit
der Anregungslichtquelle, Argonionlaser bzw.
Dioden gepumpter Nd:YAG-Laser und anderer-
seits Uber einen Monomode Lichtleiter mit der
Probelaserdiode verbunden. Die Detektionspho-
todiode, inklusiv integrietem Vorverstarker, vor-
geschaltetem Bandpassfilter und Lochblende, ist
direkt in den Sensorkopf eingebaut. Die elektroni-
sche Signal- und Datenerfassung erfo!qt mit ei-
nem Labtop und integrierten Steckkarten'®.

Abb. 3: Lichtleiteradaptierter miniaturisierter
Thermische Linse Detektionskopf.

Die Abbildung 3 zeigt als Beispiel unseren mi-
niaturisierten Detektionskopf fiir die Kapillarelek-
trophorese mit einer Gesamtgrée von 2*2*2 cm.
Zu sehen ist in der Vertikalen die substanzfiih-
rende Kapillare; das Laserlicht zur Anregung und
zur Detektion wird horizontal (ber vier Lichtleiter
gefiihrt'",

2,3 Kapillarelektrophorese

Die CE zeigte sich geeignet zur quantitativen
Bestimmung von lonen und organischen Schad-
stoffen. Im Laboraufbau konnte die Leistungsfa-
higkeit der Thermischen Linse als CE/ TL - De-
tektorsystem erfolgreich demonstriert werden?.
Im Vergleich zur konventionellen UV-VIS Absorp-




tionsspektroskopie wurde die Nachweisgrenze fr
DNOC (Tabelle1) um den Faktor 50 verbessert.

e

>

Abb.4: Strahlfiihrung im CE-Experiment

Die Kombination der Kapillarelektrophorese mit
photometrischen Verfahren erlaubte erstmals die
Untersuchung realer Proben. Das MeBprinzip fur
die CE-Anwendung des in Abbildung 3 darge-
stellten Photothermischen Sensors ist in Abbil-
dung 4 noch einmal gezeigt. Die Trennkapillare
(a) wird in einer Halterung durch die beiden Zen-
trierringe (b,c) gespannt. In horizontaler Anord-
nung zur Kapillare werden mittels Lichtleiter der
Anregungstrahl und der Detektionsstrahi ge-
kreuzt. Die in Abbildung 2 gezeigte Lochblende
wird durch einen weiteren Lichtleiter ersetzt, der
das Licht zu einer Photodiode fuhrt. Die aufge-
trennten Substanzen werden von dem Detektor
im Brennpunkt der Strahlen erfa3t und mit einer
Auswerteelektronik registriert”. Als Anregungsla-
ser wird ein Argonionenlaser und als Probelaser
ein HeNe Laser verwendet.

3.

Neben der Entwickiung eines hochempfindlichen
Kapiliareelektrophorese Detektors wurde Wert
darauf gelegt, dafB dieser vielseitig einsetzbar ist.
Dies soll im folgenden anhand verschiedener
Anwendungsbeispiele gezeigt werden, die aus
den verschiedenen Bereichen der Umweltanaly-

Anwendungen

* Entwicklung einer Mikrocontrollereinheit durch
Hauptabteilung Prozedatenverarbeitung und -
Elektronik, Dr. K.H. Cerff

tik, der lonenanalytik, sowie der Biomedizin

stammen.

3.1 Pestizide

Am Beispiel verschiedener Nitrophenol-Pestizide
(Tabelle1) konnte in den letzten Jahren die Lei-
stungsstérke der photothermischen Verfahren zur
Ultraspurenanalyse (Nachweisgrenze 100 ppt
(100 ng/l) demonstriert werden'®, Wegen der
kleinen Strahldurchmesser im 10-100 pym Bereich
betrdgt das eigentliche Mef3volumen nur wenige
nl. Durch diese kleinen MeBvolumina sind die
photothermischen Methoden flr die Anwendung
als Detektor sowohl flir Hochdruckfllissigkeits-
chromatographie'*'®"® (HPLC) mit Saulendurch-
messern von 0.5-4 mm, als auch die Kapillare-
lektrophorese (CE) mit Kapillardurchmessern
zwischen 25 pm und 250 pm geradezu pradesti-
niert.

OH
Rs Ry

Ro
Pestizide R4 Ro Rg
2,4-Dinitrophenol NO»o NO»5 H
4,6-Dinitro-o-Cresol | CHg NO» NO»,
Dinoseb CH(CHg)- |NOo NO»o

CoHg

Dinoterb C(CHg)3 |NOs NO»o
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Tabelle1: Struktur der Dinitrophenolpestizide

Anhand einer micellaren elektrokinetischen Ka-
pillareiektrophorese (MECC), die die elektropho-
retische Trennung von ungeladenen Molekilen
ermdglicht, konnten Pestizidgemische bis in den
unteren ppb-Bereich bestimmt werden. Die
Uberlegenheit des Photothermischen Sensors als
CE Detektor Uber die konventionelle UV-VIS Ab-
sorptionsspektroskopie konnte, wie nachfolgend
kurz beschrieben, klar gezeigt werden'”:




Trennung der Nitrophenolpestizide

300}
14,8 ppm DNP
=
E 2001 12,8 ppm DNOC
®
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Abb. 5: CE-Chromatogramm der Pestizide mit
UV-Detektion mit einer 75 um Kapillare.
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Abb.6: CE-Chromatogramm der Pestizide mit TL-
Detektion mit einer 75 um Kapillare.

Abbildung 5 zeigt das UV-VIS Absorptionsspek-
trum der CE Trennung von Dinoseb (DS), 4,6-
Dinitro-o-Cresol ~ (DNOC),  2,4-Dinitrophenol
(DNP). In Abbildung 6 ist dieseloe MECC-
Trennung bei Detektion mit dem Photothermische
Linse Sensor zu sehen. Bei der TL Messung
(Abb. 6) ist praktisch kein Rauschen der Basisli-
nie mehr zu sehen, im Gegensatz zur UV-VIS
Detektion (Abb 5).

CE-Kapillaren Uv-vIS TL
in pm in ppb in ppb
200 405 23
100 815 23

75 1100 23
50 2550 45

Tabelle 2: Vergleich der Nachweisgrenzen von
DNOC in Abhéngikeit vom Kapillarendurchmesser
far UV-VIS und TL-Detektion.
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Die besondere Leistungsféhigkeit der Thermi-
schen Linse bei kleinen MeBvolumina zeigt der
Vergleich der Nachweisgrenzen eines Analyten in
Abhéngigkeit von den Kapillardurchmessern (200,
100, 75 und 50 pm) fir UV-VIS und TL-Detektion.
Als Nachweisgrenze flir das Pestizid Di-Nitro-
ortho-Cresol (DNOC) wurden folgende in Tabelle
2 dargestellten Werte in Abhédngigkeit von den
Kapillardurchmessern erreicht.

3.2

Als Beispiel fir die Eignung des CE/TL Verfah-
rens flr anorganische lonen wurde der Ei-
sen/Kupfergehalt von natirlichen Wassern,
(Oberflachenwasser, Trinkwasser und Meerwas-
ser) untersucht'®. Hierbei wurde die Selektivitat
durch Zugabe des Komplexierungsmittels PAR
(1,10 Phenanthrolin) erreicht (Abb.7).

lonenanalytik

2000
24._ |

1500L 50 mg/l Cu**-Komplex
z |
E 1000 - |
g H
=) 5 mg/| Fez"-Komplexi
0 5001 i :
_': ﬁ i
[ i

of- R N
-500 " ' '

6 9 15

Zeit [min]
Abb.7 CE-Chromatogramm der Fe/Cu- Trennung
mit TL-Detektion mit einer 80 cm langen 50 um
Kapillaren.

0 3

Mit diesem Verfahren ist die direkte Bestimmung
von Eisen sogar in Gegenwart (berschissiger
Stérionen (10 fach hohere Cu-Konzentration)
gemén DIN 38406 moglich.

3.3 Arzneimittel

Die Leistungsfahigkeit der Thermischen Linse als
spurenanalytisches Detektorsystem in Kombinati-
on mit der CE wurde mit dem Nachweis von Arz-
neimittelmischungen (Chloramphenikol: ein Breit-
bandantibiotikum, Diclofenac: ein antiphlogisti-
sches und antirheumatisches Arzneimittel, Pen-
toxifyllin: ein Thrombocyten Aggregationshemmer
und Oxprenolol: ein B-Rezeptorenblocker) aufge-
zeigt. Zur Trennung der Medikamente wurde die
micellare  elektrokinetische = Chromatographie
eingesetzt. Durch Zusatz eines stark absorbie-
renden Farbstoffs sind die Wirkstoffe indirekt
detektiert worden (Abbildung 8). Die MeBgréBe




hierbei ist die Absorption des in der Micelle ange-
reicherten Farbstoffs, der durch die angereicher-
ten Arzneimittelmolekiile verdrangt wird. Dies
flhrt zu einer Verminderung der Absorption, die
als negative Peaks im Elektropherogramm fest-
gehalten wird. Hiermit wurde erstmals erreicht,
daf3 man mit der Thermischen Linse nicht absor-
bierende Substanzen und somit eine Vielzahl von
Substanzklassen bestimmen kann. Im Vergleich
zur konventionellen UV-VIS Absorptionsspektro-
skopie wurde die Nachweisgrenze deutlich ver-
bessert,

Chloramphenicol

Oxprenolol|

TL-Signal [mv}

Pentoxityllin

Diclofenac

0 1 2 L 1 1

0 3 6 9 12
Zeit [min}
Abb. 8: Elektropherogramm der Arzneimittelmi-
schung, Kapillare (fused silica): 40/40 cm, i.d. 50
um, Spannung 15 kV.

Diese Trenntechnik wurde zur Qualitatsprifung
von Arzneimitteln in Tablettenform eingesetzt. Es
konnte mit geringer Probenaufbereitung die Wirk-
stoffkonzentration ermittelt werden.

3.4 Biomedizinische Analytik

Die CE/TL eignet sich ebenfalls fiir das Gebiet
der Biomedizinischen Analytik. Beispiethaft wurde
daher die micellare elektrokinetische Kapillare-
lektrophorese mit Thermischer Linse Detektion
auf die Trennung von Aminosauren, die mit Dab-
sylchlorid derivatisiert wurden, angewendet.

Diese Bestimmung beruht auf einer chromopho-
ren Markierungstechnik fir Aminoséuren, durch
die rote Dabsylderivate gebildet werden, die eine
starke Absorptionsbande bei 450 nm besitzen.
Die Kombination der Kapillarelektrophorese mit
der Thermischen Linse (CE/TL) gestattet eine
Spurenanalyse der Aminosduren mit Probenvo-
lumina im Nanoliter (nl) Bereich. In Abbildung 9
ist beispielhaft eine Trennung von sechs charak-
teristischen Aminoséuren ( 1: Arginin, 2: Histidin,
3: Leucin, 4: Alanin, 5:Glycin , 6: Glutaminsaure )
mit Thermischer Linse Detektion dargestelit.

Die experimentell erhaltene Kalibrationskurve flir
ein Glycinderivat ist in Abbildung 10 gezeigt. Der
dynamische Einsatzbereich der CE/TL erlaubt
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guantitative Bestimmungen in einem6 Konzentra-
tionsbereich zwischen 2*107 bis 3*10°° mol/.
350

3
300

TL-signal [mV]
-t N n
& 8 8

_
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(=)
T
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Abb.9: CE Elektropherogramm von 6 Amino-
sduren: Kapillare (fused silica): 40/40 cm, i.d. 50
pm, Spannung 15 kV.

250
200/-
Ewo X
5 /
[ =
5
B 100]- y
'-_
p
50} .
\/
0 1 . i i 1. i . 1

1 15 2 2.5
Konzentration [umol/l]

Abb.10: Kapillarelektrophoretische Kalibrations-
kurve flr die Aminosédure Glycin mit der
Thermischen Linse als Detektor.

Ausblick:

Die Leistungsféhigkeit der Thermischen Linse
(TL) als spurenanalytisches Detektorsystem in
Kombination mir der Kapillarelektrophorese (CE)
wurde mit dem Nachweis von Arzneimittelmi-
schungen, anorganischen lonen, Pestiziden und
Aminosauren demonstriert. Hiermit wurde erst-
mals erreicht, daB mit dem Thermische Linse
Analysenverfahren auch nicht absorbierende
Substanzen und somit zukinftig eine Vielzahl von
Substanzklassen bestimmt werden kann. Im Ver-
gleich zur konventionellen UV-VIS Absorptions-
spektroskopie wurden die Nachweisgrenzen deut-
lich verbessert.




Die Thermische Linse (TL) erwies sich als beson-
ders geeignet fiir die Bestimmung extrem kleiner
MeBvolumina im nl- Bereich. Sie soll daher in
Form eines miniaturisierten photothermischen
Sensors zusammen mit der laser-induzierten
Fluoreszenzdetektion (LIF) zu einem kombinier-
ten CE-TL/CE-LIF Detektionssystem flir die Chip-
Kapillarelektrophorese (CCE) weiterentwickelt
werden. Dabei soll die konventionelle Quarzglas-
kapillare, die zur Auftrennung von flissigen Sub-
stanzgemischen dient, durch einen mikrostruktu-
rierten optischen Chip mit eingeétzten 50-150 pm
Kanéalen ersetzt werden.
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Potential optochemischer Mikro- und Nanosensoren

Johannes Reichert und Gerhard Heinzmann
Institut fir Instrumentelie Analytik

Zusammenfassung

Optochemische Sensoren basieren auf immobilisierten Farbstoffen, sog. Rezeptoren, deren spek-
trale Anderungen, die bei einer Wechselwirkung mit dem oder den Analyten erfolgen, als MeRgroRe
erfasst und ausgewertet werden. Vorgestellt werden aktuelle Sensorentwicklungen zur Detektion der
lonen Calcium und Kalium, Sauerstoff, organischen Gasen wie auch in Wasser geidste Kohlenwas-
serstoffe, wobei das breite Potential deutlich wird, das aufgrund der verschiedenen Rezeptions- und
Transduktionsmechanismen zur Entwickiung optochemischer Sensoren genutzt werden kann. Bei
den Entwickiungen wurde besonders Wert gelegt auf die Erhdhung der Stabilitdt und Zuverldssigkeit
durch Einfiihrung einer internen optischen Referenz (Calcium, Kalium) bzw. durch Ausnutzung eines
sehr spezifischen Reaktionsmechanismus (Sauerstoff). Weiterhin wird anhand der moglichen varia-
blen Ausgestaltung von Sensoren fiir organische Substanzen aufgezeigt, daf die Kombination meh-
rerer Sensoren zu Arrays mit nachfolgender Auswertung der Signalmuster eine qualitative und
quantitative Analyse auch von Gemischen gestattet. Dariiber hinaus werden optochemische Nano-
sensoren vorgestelit, die durch eine extreme Miniaturisierung erhalten wurden, indem die sensitiven
Elemente auf der Spitze von ausgezogenen Fasern prapariert wurden. Da die Dimensionen der
Faserspitzen unterhalb der Wellenldnge des Lichtes liegen, lassen sich mit diesen optische Sonden
chemische Reaktionen mit einer Ortsauflosung im Nanometerbereich verfolgen, die sonstigen Sen-

sortechniken nicht unmittelbar zugénglich sind.

1. Einleitung

Optochemische Sensoren erfassen die bei
Analytkontakt erfolgenden spektralen Anderungen
von immobilisierten Indikatorfarbstoffen. Hierbei
wird das optische Signal entweder {iber Lichtlei-
terkopplung an entsprechende Spekirometerein-
heiten gefiiht oder es wird direkt am Sensor
abgegriffen und spektral aufgelst detektiert [1-3].

Bedingt durch den Einsatz optischer Detektions-
verfahren an sich wie auch durch die Verwendung
entsprechender MeRtechniken weisen diese
Sensoren eine Reihe von prinzipiellen Vorteilen
auf:

1. Da auf ein breites Potential spektrophotome-
trischer Nachweisverfahren zuriickgegriffen
werden kann, lassen sich Sensoren fiir unter-
schiedlichste Analyte realisieren.

Il. Bei Aufnahme des gesamten optischen
Spektrums steht die spektrale Information
redundant zur Verfigung, so daf drift-
Korrekturen und ggf. eine interne Referenzie-
rung direkt am Sensor erfolgen kénnen.

. Moglichkeiten zur Multikomponentenanalyse
sind gegeben entweder durch spekirale Ent-
faltung der spezifischen Absorptions- bzw.
Fluoreszenzbanden eines Farbstoffes, durch
Kombination mehrerer Farbstoffe oder durch

Aufbau von Multilayern unterschiedlicher
Spezifitat.

IV.Da bei Verwendung entsprechender Detekti-
onstechniken (Fluoreszenz, Single Photon
Counting) optische Anderungen sehr empfind-
lich und mit hoher Ortsauflésung erfasst wer-
den koénnen, werden selbst bei Sensoren mit
Dimensionen im sub-Mikrometerbereich Si-
gnale in ausreichender Qualitit detektierbar
sein.

V. Durch die optische Transduktion wird eine
hohe Storsicherheit der Signaliibertragung
gewdabhrleistet, insbesondere bei Verwendung
von Pulsverfahren bzw. lock-in Techniken.

Die nachfolgend aufgefiihiten Beispiele zu
optochemischen Sensorentwickiungen und deren
miniaturisierter Ausgestaltung werden insbeson-
dere unter folgenden Gesichtspunkten diskutiert:

o Variabilitat (Pkt. 1) und mégliche Multikompo-
nentenanalyse (Pkt.I1I).

e Erhohung der Stabilitdt und Zuverldssigkeit
durch interne Referenzierung (Pkt. II).

e Keine wesentliche Minderung des Signal-
Rausch-Verhéltnisses auch bei ,extremer”
Miniaturisierung (makro — mikro — nano)

(Pkt. 1V).
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2. Sensorkonzepte - Rezeptionsmechanismen

Zur Entwickiung optochemischer Sensoren kann
auf eine Reihe von verschiedenen Rezeptions-
mechanismen zuriickgegriffen werden,, die zum
einen eine direkte Reaktion des Analyten mit dem
Rezeptorfarbstoff beinhaiten (Protonierung /
Deprotonierung, Komplexierung, Ligandenaus-
tausch), zum anderen indirekte Nachweiskon-
zepte verwenden, indem z.B. der mit der
Konzentration des Analyten  Korrelierbare
Protonierungsgrad eines immobilisierten pH-
Indikators als MeRgréfe dient. Auch als direkten
Rezeptionsmechanismus 88t sich die Eigen-
schaft von molekularen Sauerstoff zur Fluores-

zenzldéschung  (Quenching) auffassen. Ein
weiterer Ansatz beruht auf der Verwendung von
solvatochromen Farbstoffen, die auf Polaritit-
sanderungen jhrer Mikro-Umgebung mit einer
Verschiebung ihrer Absorptions- oder Fluores-
zenzbanden ansprechen, ein Konzept, das zur
Detektion von organischen Ldsungsmitteln
verwendet werden kann. Aus Tabelle 1, in der
einige der Konzepte und Mechanismen aufgefiihrt
sind, die im institut fir instrumnetelle Analytik
bislang zur Sensorentwicklung eingesetzt wurden,
wird die Variabilitdt des optochemischen Ansat-
zes deutlich. Die grau unterlegten Zeilen
beziehen sich hierbei auf aktuelle Arbeiten, die
nachfolgend naher diskutiert werden.

Sensor - Analyt Rezeptorfarbstoff Rezeptionsmechanismus (direkt)

pH pH-indikator
Calo ] calcumGreen [ Kon 5 Erhohig Fuiores
Schwermetalle Porphyrine Komplexierung — Bandenaustausch

Cyanid Cobalamin Ligandenaustausch — Shift der Absorptionsbande
Ammoniak Ni-Phthalocyanin Ligandenaustausch — Shift der Absorptionsbande

Cyanwasserstoff Cyanocobalamin

Ligan

denaustausch

prenet

chin

Rezeptionsmechanismus (indirekt)

Ammonium pH-Indikator

Deprotonierung durch NH;

pH-Indikator

Nitrat

NOz-lonophor + Co-Transport mit H'

Tab. 1: Ubersicht der eingesetzten Rezeptionsmechanismen und der daraus entwickelten Sensoren.
Bei den direkten Rezeptionsmechanismen werden die bei Reaktion des Analyten mit dem entspre-
chenden Rezeptor erfolgenden spektralen Anderungen unmittelbar als Sensorsignal genutzt und
ausgewertet, bei den indirekten Rezeptionsmechanismen erfolgt die Korrelation zur Konzentration des
Analyten diber den Protonierungsgrad eines pH-indikators.

3. Interne Referenzierung

Es sei explizit betont, daR eine optische Detektion
von Sensorsignalen deutliche Vorteile hinsichtlich
der Zuverldssigkeit der MeRdaten bietet, da
auftretende Instabilitditen durch Mehrwellenian-
genverfahren leicht kompensiert werden kénnen.
Diese sog. interne Referenzierung wird erreicht,
indem als Sensorsignal die Differenz der
maximalen Anderungen im Spektrum des
Rezeptorfarbstoffes herangezogen wird (vergl.
Abb. 1 a). Alternativ kann auch ein zweiter
Farbstoff als Referenz eingefiihrt werden und auf
diesen normiert werden (vergl. Abb. 1b). Auf
diese Weise werden die Signale weitgehend

unabhéngig von Storeinfliissen, wie Verdnderun-
gen des Umgebungslichts oder Drifteffekten. Die
letztgenannte Moglichkeit, die Referenzierung
durch Zugabe eines zweiten Farbstoffes, wird am
Beispiel des Calcium-Sensors kurz dargelegt {4].
Bei diesem Sensor wurde als Rezeptor ein
spezifischer Calcium-Indikator (Calcium Green™)
eingesetzt, ein Fluoreszenzindikator, der bei
Anwesenheit von Calcium eine Erhéhung der
Fluoreszenzemission zeigt. Jedoch ist die
Amplitude von Fluoreszenzénderungen iblicher-
weise von meBtechnischen Parametern, wie
Intensitdt der Anregung und/oder Effizienz der
Sammeloptik, abhangig, und eine Referenzie-
rung gelingt nur, wenn das Mefsignal auf die
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Emission eines zweiten, mit Calcium nicht
reagierenden Indikators bezogen werden kann.

Extinktion
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Abb. 1a: Interne Referenzierung dargestellt am
Beispiel eines optochemischen pH-Sensors.

Durch den bei Protonierung / Deprotonierung
erfolgenden Austausch der Absorptionsbanden
des Rezepfors (pH-Indikator) kann entweder ein
Differenzsignal erhalten werden oder die Ande-
rung der Absorption bei 600 nm wird auf den
isosbestischen Punkt der Spektren bei 500 nm
bezogen.

Fluoreszenzintensitit / willk. Einh.

60001 Calcium Green
4000 }
++
i
Texas Red

2000
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Abb. 1b: Interne Referenzierung des Calcium-

Sensors. Durch Zugabe eines zweiten Farbstoffes
mit konstanter Fluoreszenz-Emission wird ein
spektraler Referenzpunkt erhalten. Der Quotient
der Emissionsmaxima wird ausschiie3lich durch
die Ca**-Konzentrationen bestimmt.

Die beiden verwendeten indikatoren, Calcium
Green™ und der Referenzindikator Texas Red®,
ein Rhodaminderivat, wurden in eine Matrix
anteilig so eingebracht, dak die Amplituden der
Emissionsmaxima bei Anregung mit einer
gemeinsamen Wellenlange in etwa die gleiche

Hohe aufwiesen. In Abb. 1b sind die Fluoreszenz-
Spekiren des Sensors bei verschiedenen
Calcium-Konzentrationen der Probeldsung
dargestelit. Deutlich zu erkennen ist die Zunahme
des Calciumpeaks bei 532 nm, wéhrend die
Emissionsbande des Referenzindikators Texas
Red® bei 612 nm konstant bleibt.

Bei Verwendung von fluoreszierenden Indikatoren
kénnen neben den Amplituden der Emmisions-
banden auch die Abklingzeiten der Fluoreszenz
als Sensorsignale genutzt und ausgewertet
werden, sofern diese von den Analyten beeinfiufRt
werden. Um den meRtechnischen Aufwand zur
Realisierung eines Sensors in Grenzen zu halten,
soliten die Relaxationszeiten im Bereich von
Mikro- bis Millisekunden liegen. Wird die
Fluoreszenzanregung  gepuist  durchgefiihr,
kénnen Anderungen von Relaxationszeiten in
eleganter Weise durch Bestimmungen der
Phasenverschiebung der angeregten Fluoreszenz
erfasst werden. Von Sauerstoff ist bekannt, daB
er die Fluoreszenz bestimmter Indikatoren
effizient quencht. So wird die Relaxationszeit des
eingestetzten Ruthenium-Phenatrolin-Komplexes
von 5 us (in Stickstoff-Atmosphére) durch
Sauerstoff auf 2 ps verkiirzt. Dieser Rezeptions-
mechanismus wurde zur Entwicklung eines
optochemischen Sauerstoff-Sensors umgesetzt:
Wird die Fluoreszenz mit einer Frequenz von 50
kHz angeregt, erhdlt man bei Abwesenheit von
Sauerstoff eine  Phasenverschiebung  der
Emission von ca. 20°, welche mit zunehmender
Sauerstoff-Konzentration kontinuierlich abnimmt.

100”;
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Abb. 2: Zeitlicher Signalverlauf des Sauerstoff-
sensors. Dargestelit sind die durch Sauerstoff
induzierten Anderungen der Fluoreszenzintensitét
(oben) sowie die parallel gemessene Abnahme
der Phasenverschiebung (unten). Deutlich zu
erkennen ist, dafl auch bei gednderter Anre-
gungsintensitat (rechts oben) das Phasensignal
(rechts unten)nicht beeinfluldt wird.

Von entscheidendem Vorteil ist bei dieser
Detektionsart, daR die Phase ein direkies MaR
der vorhandenen Sauerstoff-Konzentration dar-
stellt, etwaige Anderungen der Anregungs- und
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Emissionsintensitdten sowie ein partieller Verlust
oder auch eine Zerstérung des Farbstoffes durch
Photodegradation stéren nicht (vergl. Abb. 2). Der
Sensor kann sowohl in der Gasphase wie auch
zur Bestimmung des in Wasser geldsten
Sauerstoffes eingesetzt werden. Er wurde in
verschiedenen Konfigurationen und Miniaturisie-
rungstufen realisiert, bis hin zu auf Faserspitzen
aufgebrachten Sensorelementen mit lateralen
Dimensionen von einigen wenigen Mikrometern.

3. Muitikomponentenanalysen

Ausgehend von Rezeptorfarbstoffen, die spektral
unterscheidbare Reaktionen beziiglich verschie-
dener Analyte aufweisen, bieten optochemische
Sensoren die Mdglichkeit, mit einem Sensorele-
ment Multikomponentenanalysen durchzufiihren.
Dies wurde in fritheren Arbeiten gezeigt, in denen
Sensoren fur Schwermetalle auf der Basis von
Porphyrinderivaten entwickelt wurden und die
verschiedene Metalle anhand ihrer Komplex-
spektren unterscheiden konnten [5, 6].

Ein analoger Ansatz wurde zur Entwicklung von
Sensoren zur Detektion organischer Substanzen
aufgenommen, indem von einem solvatochromen
Farbstoff ausgegangen wurde, der in Polymerfil-
me eingebracht wurde.

Extinktion
035}

EtOH CH2CI2

CHCI3

025¢

0.15+

0.05 . L
450 550 650

Wellenldnge / nm

Abb. 3 Sensor zur Erfassung organischer
Ldsungsmittel bestehend aus einem mit dem
solvatochromen  Reichardt'schen  Farbstoffs
(Rdye) dotierten PMMA-Film. Die Lage des
Absorptionsmaximums spiegelt die Gesamtpola-
ritt des Films, d.h. Polymer plus L&sungsmittel,
wider, (polare) Alkohole verursachen eine
Verschiebung zu kirzeren Wellenldngen, wéhrend
durch (unpolare) CKW's eine Verschiebung zu
ldngeren Wellenléngen erfolgt.

Solvatochrome Farbstoffe sprechen auf Polaritét-
sédnderungen mit einer Verschiebung des
Absorptionsmaximums und der Absorptionsstirke

an, wodurch die Mdglichkeit gegeben wird,
organische Lésungsmittel Gber die von ihnen
induzierte Polaritdtsdnderungen in der Polymer-
matrix zu detektieren. In Abb. 3 sind Spektren
des solvatochromen Reichardt'schen Farbstoffes
dargestellt, der in einen 10 um diinnen PMMA-
Film eingebettet wurde. Ausgehend vom
Spektrum in Wasser werden Blauverschiebungen
durch polare Losungsmittel (Ethanol, Methanol,
Konzentration jeweils 10 vol%) bzw. Rotverschie-
bungen durch die unpolaren Ldsungsmittel
Dichlormethan bzw. Chloroform (jeweils 8 g/l)
erhalten.

Durch Erweiterung dieses solvatochromen
Konzeptes gelang auch eine eindeutige ldentifi-
kation und Quantifizierung verschiedener
Ldsungsmittelddmpfe. Hierzu wurden im ersten
Ansatz sechs verschiedene Polymerfilme, jeweils
dotiert mit dem Reichardt'schen Farbstoff, zu
einem Sensorarray kombiniert.

H,0 MeOH CH,Cl, Aceton

5 PayEMA Pzt Py
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Abb. 4: Signalmuster eines aus sechs Sensoren
bestehenden Arrays. In radialer Richtung sind als
Signale dje erhaltenen Verschiebungen der
Absorptionsmaxima der einzelnen Sensoren
aufgetragen. Anhand dijeser Muster ist eine
qualitative Unterscheidung der einzelnen L6-
sunsgmittel unmittelbar méglich.

Durch die unterschiedliche Polaritit der einzelnen
Polymere zeigen die Sensoren individuell stark
ausgepragte Bandenverschiebungen. Die
erhaltenen Muster (vergl. Abb.4) lassen sich nun
mit géngigen statistischen Auswerteverfahren
(PCA. PLS oder auch Neuronale Netze) analysie-
ren. Als Beispiel ist in Abb. 5 eine quantitative
PLS-Analyse der Losunsgmittel Methanol (Abb.
5a) und Chloroform (Abb.5b) gezeigt, bei der
sowohl die Konzentration der Einzelkomponenten
variiert wurde (Probe Nr.2 - 4 nur Chloroform
ansteigend, Probe Nr. 5 - 8 nur Methanol anstei-
gend) wie auch verschiedene Mischungen
getestet wurden (Probe Nr. 9 - 16). Die weitere
Optimierung des Arrays beziiglich Nachweisstar-
ke Trennscharfe und zeitliches Ansprechverhal-
ten sowie die Ubertragung der Ergebnisse auf
Sensorsysteme, die zur Detektion von in Wasser
gelosten Kohlenwasserstoffen spezifisch ausge-
legt sind, wird derzeit intensiv bearbeitet.
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Abb. 5: Quantitative Analyse von Methanol (a)
und Chloroform (b), sowohl als Einzelkomponen-
ten wie auch in Mischungen. Zur Orientierung
sind die Soll-Werte als gepunktete Linien
eingezeichnet.

4. Miniaturisierung

Optochemische Sensoren mit Dimensionen im
Nanometerbereich werden erhalten, indem mit
Rezeptormolekillen gelabelte oder dotierte Poly-
mere auf ausgezogenen Faserspitzen fixiert
werden (Spitzendurchmesser 50 - 300 nm). Dies
stelit etwa eine etwa tausendfache Miniaturisie-
rung gegeniiber herkdmmlichen faseroptischen
chemischen Sensoren dar und damit eine
Reduzierung der notwendigen Probevolumina um
den Faktor 10° (ul — fl) ! Durch diese extreme
Miniaturisierung wird zudem eine Verbesserung
der Ansprechzeiten bei diffusionskontrollierten
Reaktionen etwa um den Faktor 100 erhalten.

Da nur optische Verfahren die Analyse von
Stoffkonzentrationen in  kleinsten Volumina
ermdglichen, werden fiir diese neuartigen

optischen Nanosensoren eine Reihe von 4uRerst
attraktiven Applikationsfelder gesehen:

o Zellbiologie - Zellkulturen
Analytik in einzelnen Zellen

o Pharmaforschung
Massenscreening von Substanzen

o Sensorarrays fir Titerplatten, Abscannen der
Micro-Cavities (4096 Cavities / Platte)
¢ Medizintechnik (MIC)

Faseroptische Sonden/Sensoren zur vor-Ort
Diagnostik iiber Katheter

Mit Zielrichtung der Analyse von Stoffwechselpa-
rametern einzelner Zelien wurde die Entwicklung
von Nano-Sensoren fiir Calcium- und Kalium-
lonen aufgenommen. Beide Sensoren wurden zur
Verbesserung der Stabilitdt und Zuverldssigkeit
mit einer internen Referenzierung ausgestaltet

[71.

Abb. 6: Fotos von hergestellten Nano-Sensoren.
Links: REM-Aufnahme einer Faserspilze; rechts:
lichtmikroskopische Aufnahme eines Sensors mit
eingekoppelttem Laser.

In den Abb. 7 und 8 sind die erhaltenen Spekiren
des Calcium- und des Kalium-Nanosensors
dargestellt. Durch den Bezug auf die jeweiligen
Referenzindikatoren kénnen die Anderungen an
den Emissionsmaxima prizise abgegriffen
werden, so daR m Vergleich zu liblichen Mikro-
sensoren (siehe Abb. 2) eine Minderung des
Signal-Rausch-Verhéitnisses praktisch nicht fest-
gestelit werden kann,

Uberdies wurde beim Kaliumsensor auf ein
variables Konzept aufgebaut, das es gestattet,
durch einfachen Austausch der Rezeptoren in
einer Art ,Baukastensystem“ die Sensorpalette
auf weitere Stoffwechselparameter, wie z.B. pH,
Na®, Mg™*, O, oder CO,, zu erweitern.
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Abb. 7:  Fluoreszenzemissions-Spektren des
Calcium-Nanosensors. Spitzendurchmesser 300
nm, Je = 473 nm. Bei Bezug auf den Referenz-
peak (= 1.0, Texas Red)} wird mit ansteI%enden
Calclum-Konzentratlonen (Puffer - 5x107, 107,
5x107, 10°, 10° mol/]) ein Zuwachs der Emzssron
des Ind/kators Calcium Green erhalfen.
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Abb. 8 Fluoreszenzemissions-Spekitren des

Kalium-Nanosensors. Bei Bezug auf den Refe-
renzpeak (= 1.0, Nilrol) wird bei stelgenden
Kahum-Konzentratlonen (Puffer — 10°, 107, 10°,
10° mol/l) ein Zuwachs der Em:ss:onsbande des
Chromionophors VI beobachtet. pH 7.0, Spitzen-
durchmesser 50 nm, Aeo = 473 nm,

5. Resiimee und Ausblick

Das breite Potential spektroskopischer Nachweis-
verfahren stelit eine Vielzaht von Mdglichkeiten
bereit, optochemische Sensoren fiir verschieden-
ste Analyte zu realisieren. Anhand der beschrie-
benen Sensorentwickiungen fiir lonen, Gase (am
Beispiel von Sauerstoff) und organische Kompo-
nenten wurden die Vorteile aufgezeigt, die bei
konsequenter Anwendung empfindlicher optischer
MeRBverfahren und optimierter Ausgestaltung
des/der Sensorelement/e genutzt werden kénnen,

um zuverldssige und variable Sensorsysteme zu
erhalten. Da die spektralen Anderungen der
Sensoren ausschlieflich im sichtbaren Spektral-
bereich erfolgen, kénnen die Signale mittels
einfacher (und preisgiinstiger) optischer bzw.
optoelektronischer Komponenten erfasst werden
und die Sensoren somit in handliche Module
integriert werden.

Weiterhin wurden durch konsequentes Downsca-
ling bekannter faseroptischer Sensortechniken
sowie gezielte Préaparation und Strukturgebung
der optochemisch sensitiver Schichten optoche-
mische Nano-Sensoren erhalten. Fiir die hiermit
mdogliche Analyse von Stoffkonzentrationen in
kleinsten Kompartimenten wird eine Reihe von
duRerst attraktiven Applikationsfelder gesehen,
insbesondere bei Ausgestaltung der Sensoren in
einer Sondengeometrie.
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Zusammenfassung

SAW-Bauelemente haben ein groBes Anwendungsspektrum in der signalverarbeitenden Elektronik
und sind zu Massenprodukten in der industriellen Mikrochipfertigung avanciert. In modifizierter Form
koénnen sie zur hochsensitiven Detektion von Gasen verwendet werden: Versehen mit einer selekti-
ven Sorptionsschicht werden sie als frequenzbestimmendes Element einer Oszillatorschaltung ein-
gesetzt. Die ausgenutzten Arbeitsfrequenzen liegen im Hochfrequenz—Bereich zwischen 200 und
500 MHz. Durch die Sorption eines Analyten an einer sensitiven Beschichtung entsteht eine Masse-
zunahme und damit das eigentliche Sensorsignal, eine Frequenzverschiebung des Oszillators.

Um eine sowoh! qualitative als auch quantitative Analyse einzelner Gase oder Gasgemische durch-
flhren zu kdnnen, wurde im Institut fir Instrumentelle Analytik ein Sensorarray entwickelt, das aus
mehreren SAW-Sensoren mit unterschiedlichen Sensitivitaten fiir verschiedene Gaskomponenten
besteht. Durch Variation der aufgebrachten Beschichtungen 188t sich das Sensorarray sehr einfach
an jeweils vorgegebene MeBaufgaben adaptieren. Basierend auf dieser Kerntechnologie wurden
neuartige analytische Sensorsysteme mit dem Namen "SAGAS" (= SAW Aroma und Gas Analyse
System) entwickelt und im Rahmen von Industriekooperationen auf bestimmte Anwendungen zuge-
schnitten und Vorort getestet. Mit diesen Sensorsystemen wird es erstmals moglich, einzelne orga-
nische Gase im Sekundenbereich zuverlassig voneinander zu unterscheiden oder sogar einzeine
Komponenten in einfachen Gasgemischen quantitativ zu bestimmen. In dieser Prasentation werden

die grundiegende Funktionsweise und die derzeitige Leistungsfahigkeit dieser Systeme dargestelit.

1. Einleitung

Die chemische Uberwachung der Umwelt und
von Produktionsablaufen gewinnt in unserer
hochtechnisierten Welt immer mehr an Bedeu-
tung. Dies gilt insbesondere fiir die Messung von
gasférmigen organischen Stoffen, die neben ih-
rem direkten Auftreten (z.B. als Erdgas) auch aus
der flissigen Phase durch Verdunsten in die Um-
welt gelangen bzw. durch Verdampfen in Produk-
tionsprozessen auftauchen. Fir ihre chemische
Charakterisierung liefern die bisher etablierten
Analysenmethoden zwar hinreichend gute Nach-
weisgrenzen und Selektivitdten, sind jedoch oft-
mals mit einem zu hohen apparativen, zeit- und
kostenintensiven Aufwand verbunden. Einen
Ausweg stellen chemische Sensoren dar, die als
miniaturisierte Bauteile tatsachlich eine perma-
nente und kostenglnstige Online—Analyse ver-
sprechen. Jedoch gerade im Falle der Detektion
organischer Gase war bislang noch kein wesentli-
cher Durchbruch zu vermelden, weshalb den
klassischen Analyseverfahren, wie die Gaschro-
matographie, immer noch vorgezogen werden,
obwohl diese eigentlich langsame, aufwendige
und diskontinuierliche MeBverfahren darstellen.
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Ein Weg, die ganze stoffiiche Vielfalt von organi-
schen Gasen mit einem einzigen Sensortyp ab-
zudecken, ist die Nutzung des gravimetrischen
Prinzips. Hier wird die bei der Anlagerung eines
Analyten entstehende Massezunahme (trdge
Masse!) einer Sensorbeschichtung gemessen [1].
Der weitaus aussichtsreichste Sensortyp der die-
ses MeBprinzip nutzt, sind sogenannte Surface
Acoustic Wave (= SAW) Sensoren. Ausgangs-
punkt dieser Technik sind Bauelemente, die die-
sen Wellentyp nutzen, um fir elektronische An-
wendungen Frequenzen zu selektieren. SAW-
Bauelemente kénnen sehr hohe Frequenzen (bis
zu 10 GHz) verarbeiten. Mittlerweile hat die

SAW-Technik ein immer gréBeres
Anwendungsspektrum in der
signalverarbeitenden Elektronik gefunden.

Uberall dort, wo zum Zwecke der drahtlosen
Kommunikation auf kleinstem Raum Frequenzen
gefiltert, Oszillatoren stabilisiert oder Signalmu-
ster kodiert werden missen, sind diese Bauele-
mente nicht mehr wegzudenken, weshalb sie zu
einem Massenprodukt der industriellen Mikro-
chipfertigung avanciert sind. Entsprechend dem
typischen Preisverfall soicher Produkte liegen die
Kosten auch fir qualitativ hochwertige Bauteile
auf einem sehr attraktiven Niveau.



2. Grundiegendes MeBprinzip

Versieht man SAW-Bauelemente mit einer sen-
sitiven Beschichtung, so entstehen chemische
Sensoren, die, entsprechend den Eigenschaften
der aufgetragenen Schicht, zur hochsensitiven
Detektion bestimmter Gase verwendet werden
kénnen. Abb.1 zeigt das dabei verwendete
grundlegende Mefprinzip, welches in dieser
Form seit langerem bekannt ist [2]: Zwei SAW—
Bauelemente dienen jeweils als frequenzbestim-
mendes Element einer Oszillatorschaltung. Ein
Bauelement wird mit einer selektiven Sorptions-
schicht versehen und stellt das eigentliche che-
mische Sensorelement dar. Durch die Sorption
eines Analyten entsteht eine Massezunahme der
Beschichtung und damit eine Reduktion der
SAW-Schallgeschwindigkeit, die wiederum eine
dazu proportionale Freguenzverschiebung des
Oszillators verursacht. Mit dem zweiten, unbe-
schichteten Bauelement wird ein Referenzsignal
erzeugt, welches nach einer Frequenzmischung
mit dem Signal des beschichteten Bauelementes
eine Differenzfrequenz im Bereich von wenigen
MHz generiert. Letztere ist weitgehend von Tem-
peraturdriften der SAW-Sensoren befreit und
reprasentiert das eigentliche Sensorsignal. Diese
Anordnung vermeidet bei gleichzeitiger Tempe-
raturkompensation das direkte Weiterverarbeiten
der hochfrequenten (HF-)Signale der einzelnen
SAW-Oszillatoren. Ein wichtiger Punkt, da diese
typischerweise im Bereich zwischen 200 und
500 MHz liegen [3], wéhrend sich die wesentlich
niedrigere Differenzfrequenz leicht durch eine
einfache Digitalelektronik direkt erfassen 1af3t.

Ditferenzfrequenz (< 10 MHz)

Signalausgang

IDT’s
Interdigitale
( Transducer

selektive
Sorptions-
schicht

HF-Verstirker
OFW
(433 MHz)

plezoelektr.
substrat

Referenz

Sensor

Abb.1: Grundlegendes MeBprinzip der SAW-
Sensorik: Ein mit einer selektiven Sorptions-
schicht versehener SAW-Sensor dient als
frequenzbestimmendes Element einer Oszillator-
schaltung (links). Zur Temperaturkompensation
wird ein unbeschichtetes Element in einem Refe-
renzoszillator (rechts) betrieben. Eine HF-
Mischung erzeugt ein Differenzfrequenzsignal,
das der weiteren Auswertung zugefiihrt wird.

3. Chemische Betrachtungen

Da mit dieser Technik die Masseeinlagerung von
Molekilen in eine Beschichtung ~ und damit die
chemische Wechselwirkung selbst — direkt beob-
achtbar ist, erlaubt dieses MeBverfahren prinzipi-
ell die Detektion einer nahezu beliebigen Vielzahl
von gasformigen Analyten, sofern eine Be-
schichtung gefunden werden kann, die mit dem
betreffenden Analyten selektiv wechselwirkt. Be-
sonderes Interesse im Projekt Mikrosystemtech-
nik fanden nun solche Analyten, die mit anderen
chemischen Mikrosensoren nur schwer einer qua-
litativen und quantitativen Bestimmung zugéng-
lich sind: Gasférmige oder leicht filichtige organi-
sche Stoffe, wie verschiedene Kohlenwasser-
stoffe (auch Kraftstoffe), Alkohole, halogenierte
Kohlenwasserstoffe (CKW's, FCKW’s) und Aro-
mate (Benzol, Toluol), aber auch aligemein Ge-
ruchsstoffe, die oft in sehr komplexen Mischun-
gen auftauchen. Fir die genannten Verbindungen
existiert hinsichtlich des Analysebedarfs ein sehr
groBes kommerzielles Interesse und hinsichtlich
der Analysetechnik eine groBe Vielfait von mogii-
chen Reagenzien, namlich Polymere, die sich als
Material fiir eine Sensorbeschichtung eignen,
indem sie sich sehr gut als diinne Sorptionsfilme
auf einem SAW-Bauelement abscheiden lassen.

Das Sorptions— und Lésungsverhalten des Ana-
lyten wird durch die Starke der verschiedenen
physikalisch—chemischer Wechselwirkungen zwi-
schen Analyt und Polymer bestimmt. So weisen
auch konventionelle Polymere eine gewisse Se-
lektivitdt hinsichtlich verschiedener organischer
Komponenten auf [4, 5]. Dies reicht jedoch nicht
aus, um mit einer einzelnen Dual-Delay-Line—
Konfiguration eine selektive Detektion eines
Einzelstoffes durchzufilhren. Da jedoch jedes
Polymer eine zumindestens unterschiedliche
Sensitivitat far verschiedene Gaskomponenten
aufweist, lassen sich durch Kombination mehrerer
Sensoren mit jeweils unterschiedlichen Polymerbe-
schichtungen Sensitivitdtsmuster gewinnen, die
sehr wohl charakteristisch flr den betreffenden
Analyten sind. Solch ein Muster stellt gewisser-
mafen ein spektrales Sensorsignal dar und kann
wie ein optisches Spektrum durch die hierfir ent-
wickelten statistischen Verfahren ausgewertet
werden. In Betracht kommen hierfiir sogenannte
chemometrische Methoden, wie beispielsweise
der sogenannte PLS-Algorithmus, der bereits als
fertiges Softwarepaket zur Verfligung steht. Eine
weitere Mdglichkeit Signalmuster auszuwerten, ist
der Einsatz von neuronalen Netzen, welche als
Softwareprogramme in gewisser Weise die Ar-
beitsweise unseres Gehirns simulieren [6]. Der
Vorteil dieses Verfahrens liegt im Verarbeiten
auch nichtlinearer Sensorantworten, wéahrend die
chemometrischen Algorithmen auf lineare Sen-
sorkennlinien beschrankt bleiben. Mit diesen
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Auswertemethoden und mit Hilfe mehrerer unter-
schiedlich beschichteter, "semiselektiver' SAW-
Sensoren ist es mdoglich, eine qualitative und
quantitative Bestimmung eines organischen Ga-
ses oder gar Gasgemisches durchzufiihren [7].

4. Sensorarray und Sensorherstellung

Kernstiick dieser Sensortechnik ist ein im IFIA
entwickeltes Sensorarray, das radial aufgebaut
ist und aus 9 SAW-Sensoren samt der dazu
notwendigen elektronischen Oszillatoren be-
steht. Alies ist in einem kompakien, HF—dichten
Gehause mit einem Durchmesser von 108mm
untergebracht (Abb. 2). Einer der darin ange-
steuerten Sensoren bleibt unbeschichtet und
dient als gemeinsame Referenz flir die restli-
chen acht Sensoren, die jeweils mit unterschied-
lichen Polymeren beschichtet sind. Jeder SAW-
. Sensor ist jeweils Teil eines HF-Oszillators, der
separat in einer Kammer des Gehéuses unter-
gebracht ist. Durch diese Mafnahme ist eine
ausreichende HF-Abschirmung der SAW-Os-
zillatoren gegenseitig wie auch nach auf3en hin
gewahrleistet. Ebenfalls in diesem Gehause un-
tergebracht ist die gesamte Frequenzmischung,
die mit dem gemeinsamen Referenzsignal acht
Differenzfrequenzen erzeugt.

Abb. 2: Der gedffnete radiale Sensorkopf. Zu er-
kennen sind links acht OFW-Sensoren (ohne
Deckel) und der gemeinsame Referenzsensor
(mit Deckel); rechts die Unterseite mit 19 abge-
schirmten Kammern fir die HF-Oszillatoren und
~Mischer in SMD-Technik.

Alle HF—technischen Funktionen der Sensorsy-
steme kodnnen somit innerhalb des Sensorkopfes
realisiert werden, ein wichtiger Aspekt fir die
Praxistauglichkeit. Die radiale Anordnung der
Sensoren im Array ermoglicht eine ebenfalls ra-
diale ZufUhrung des Analytstromes im Gehause-
deckel, so daB die Sensoren simultan mit dem
Analytstrom beaufschlagt werden koénnen. Da-
durch lassen sich qualitative Analysen bereits in
der Anstiegsphase, weit vor dem Einstellen des
jeweiligen dynamischen Reaktionsgieichgewich-
tes, erreichen. Die Abbildung 2 zeigt zwei An-
sichten dieses Sensorkopfes. Der hier nicht ge-
zeigte Deckel enthélt neben den radialen Gaszu-
fuhrungen noch die Kammern zur Aufnahme der

einzelnen SAW-Sensoren. Der Leistungsbedarf
des gesamten Kopfes ist sehr gering und liegt bei
2W. Dieser Wert garantiert zum einen eine gerin-
ge Warmegeneration und damit eine gute Ther-
mometrie der SAW-Sensoren im Array, zum
anderen einen netzunabhangigen Betrieb fir den
mobilen Einsatz vor Ort.

Im Sensorkopf selbst kommen handelstibliche
SAW-Resonatoren von Siemens zum Einsatz,
die dort in groBen Stlickzahlen produziert werden.
Sie weisen eine Resonanzfrequenz von 433,92
MHz auf und werden zum Stlickpreis von 4 DM
im Standard-Gehduse (&=8mm) bezogen. Die
Modifikation zum SAW-Sensor erfolgt im IFIA,
indem die Bauelemente mit chemisch sensitiven
Schichten versehen werden. Dies geschiehi— je
nach Erfordernis — mit Hilfe einer organischen
Loésung des betreffenden Polymers, das mit dem
Spincoating— oder Sprayingverfahren
aufgetragen wird oder direkt mit Hife
verschiedener Vakuumabscheideverfahren.

5. Die Sensorsysteme "SAGAS"

Auf der Basis des oben beschriebenen SAW-
Sensorarrays wurde in den Jahren 1994 — 1995 in
Zusammenarbeit mit HPE ein erster Prototyp des
SAW-Analysesystems realisiert und im letzten
Statuskolloguium als eines der sechs PMT-De-
monstratoren der Offentlichkeit vorgestellt [8—10].
In der Verbesserung und Erweiterung dieser er-
sten Konzeption wurden in den Folgejahren un-
terschiedlich ausgeriistete Sensorsysteme, die fur
unterschiedliche MeBaufgaben spezialisiert sind,
aufgebaut [7, 11]. Die Abb. 3 zeigt diese drei
SAGAS-Versionen, welche vom Forschungszen-
trum bereits flr externe Applikationen zur Verfu-
gung gestellt werden kénnen:

e SAGAS PC, eine PC gesteuerte Version und
direkter Nachfolger des ersten Demonstrators
(rechts)

e SAGAS uControl, eine mikroprozessor—ge-
steuerte stand-alone Version (Mitte)

o SAGAS HSA, ceigentlich ein sogenannter
"Headspace—Autosampler”, in dem ein SAW—
Sensorsystem integriert ist. Es ist speziell fur
die Analyse von komplexen Gasmischungen,
wie Gerliche, welche aus Feststoffen entwei-
chen, geeignet (links).

Allen Systemen gemeinsam ist die Datenauf-
nahmeeinheit, die Uber eine 8-fache parallele
Frequenzzahlung mittels eines "Frei Program-
mierbaren Gate Arrays" (FPGA) verfligt. Zusatz-
lich enthalten die Systeme eine prazise Tempe-
raturregelung, die den Sensorkopf mittels Pel-
tierelemente konstant auf einen Wert nahe der
Raumtemperatur halt. Der Aufbau wurde im
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Abb. 3: Die drei Ausflihrungen der SAGA-Sensorsysteme: SAGAS PC mit externer PC—Steuerung,
SAGAS uControl mit integriertem Mikroprozessor sowie SAGAS HSA in welchem ein SAW—
Sensorsystem in einem automatischen Probengeber integriert ist.

letzten Statuskolloquium ausfiihrlich beschrie-
ben, weshalb im Folgenden nur auf die neuen
unterschiedlichen Merkmale der Systeme einge-
gangen wird.

5.1 Datenauswertung und Steuerung

Bei SAGAS PC und HSA wird das FPGA zusétz-
lich als Kodier- und Dekodiereinheit fiir die Steue-
rung der Gasfluidik, eine Standard-RS232-
Schnittstelle, benitzt. Die Rohdaten — hier Fre-
guenzwerte — werden damit ebenfalls dem Com-
puter bertragen, der dann die weitere Datenver-
arbeitung, —speicherung und Mustererkennung
Ubernimmt. Hierfir ist ein eigenes benutzer-
freundliches Softwarepaket mit integriertem neu-
ronalen "Feed-Forward—Netz" entwickelt worden.

Im Falle von SAGAS pControl enthélt das Sy-
stem einen internen Mikrocontroller, der die Da-
tenweiterverarbeitung bis hin zur automatischen
Mustererkennung mit neuronalen Netzen Uber-
nehmen kann. Die Frequenzzihlung geschieht,
wie bei der PC—Version, mit einem FPGA, wo-
durch der Mikrocontroller nicht mit der eigentli-
chen Datenacquisition belastet wird. Entspre-
chend einer menugesteuerten Parametereingabe
wird der Betriebsablauf voll vom Mikrocontrolier
Ubernommen. Die neuronale Analyse basiert auf
einer internen Netzdatei, die bei einer zuvor er-
folgten "Trainingsphase" erzeugt wurde. Entspre-
chend der SAGAS PC-Version kann das Gerat
parallel zu seiner internen Steuerung auch mit
externen PC betriesben bzw. Uberwacht werden.
Diese Arbeiten wurden in Zusammenarbeit mit
der HPE durchgefiihrt.
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5.2 Gasbeprobung

Zur Beprobung mit den zu analysierenden Gasen
werden — je nach Version — zwei verschiedene
Konfigurationen verwendet:

Im Falle von SAGAS PC und pControl wurde ein
dynamisches Beprobungsverfahren realisiert, das
aus zwei Schritten, einem Spll- und einem MeB3-
zyklus besteht. Damit wird erreicht, das die Sen-
soren immer wieder eine Basislinie erzeugen, auf
die sich die Auswertung beziehen kann. Etwaige
Sensordriften in Zeitbereichen gréBer als die der
Zyklen spielen dann keine Rolle mehr. Der
Gasstrom selbst wird mit Hilfe von zwei 3-Wege-
Ventilen geschaltet und durch eine Minipumpe
aufrechterhalten, die kontinuierlich das Probegas
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Abb. 4: Typische Sensorsignale durch dynami-
sche Beprobung bei SAGAS PC bzw. uControl.
Man erkennt die gute Reproduktion der Einzel-
messungen und, je nach Analyt, die signifikanten
Unterschiede in den einzelnen Sensorsignalen.




durch einen Partikelfilter und den Sensorkopf
zum Systemausla3 pumpt. Vor Erreichen des
Sensorkopfes wird das Probegas im Deckel des
Sensorkopfes thermostatisiert und aufgrund der
radialen Konfiguration simultan auf die Sensoren
verteilt. In Abb. 4 sind typische Beprobungszyklen
gezeigt. Man erkennt die gute Reproduktion der
Einzelmessung und, je nach Analyt, die signifi-
kanten Unterschiede in den einzelnen Sensorsi-
gnalen, die nach einer automatischen Musterer-
kennung zur selektiven Gaserkennung fiihren.

Das SAGAS HSA Gerat beinhaltet bereits einen
voll automatisierten Headspace—Autosampler auf
der Basis eines Gerédtes der Firma DANI, Typ
HSS 86.50. Mit seiner statischen Beprobungs-
methode lassen sich, hoch reproduzierbar, gas-
formige Inhaitsstoffe von festen oder fliissigen
Proben charakterisieren. In einem Karussell wer-
den bis zu 44 Probenflaschchen, vorgehaltenen.
Vor der eigentlichen Messung werden die Flasch-
chen definiert in einer thermisch isolierten Kam-
mer (ein zweites Karussell) vorgeheizt und mit
Stickstoff unter Druck beaufschlagt. Nach einer
voreingestellten Zeit (typisch 2 min) |aBt man den
sich dabei entwickelten Headspace Uber dem
Sensorkopf entspannen, wobei er Uber den Sen-
soren zum Stillstand kommt. In der Abb. 5 ist ein
typischer Signalverlauf gezeigt. Zu Beginn einer
Messung erzeugt der sich entspannende Head-
space einen Druck—Konzentrationssto3, der sich
in einer Signalspitze &uBert. Durch kiinftige flu-
idtechnische Verbesserungen 4Bt sich dies je-
doch vermeiden. Nach etwa 60s sind die Signale
ausreichend stabil und kdnnen weiterverarbeitet
werden. Nach der MeBphase erfolgt eine Spll-
phase mit einem kontinuierlichen Stickstoffstrom,
mit dem auch gleichzeitig die gesamte Ubrige
Fluidik des Gerates gesplilt wird.
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Abb. 5: Typischer Signalverlauf bei SAGAS HSA
und der statischen Headspace—Beprobung von
festen oder filissigen Proben. Nach einer initia-
len Signalspitze erfolgt die Messung bei stillste-
hendem Analysegas, danach der dynamische
Splilvorgang zur Erzeugung einer Basislinie.

6.

Flr externe Interessenten wurden im Zuge der
Prototypenentwicklung einige Testmessungen
durchgeflhrt. FUr jedes typische Analyseproblem
wird im Folgenden ein Beispiel wiedergegeben.

Messungen mit den Prototypen

6.1

Hier interessiert zunéchst nur die Unterscheidbar-
keit verschiedener Analyten mit den SAGAS Ge-
raten. Die Abb. 6 zeigt sechs verschiedene orga-
nische Substanzen, die sich in zwei Gruppen,
Aromate und Kraftstoffe, einteilen lassen. Inner-
halb einer Gruppe weisen sie entsprechend ihrer
chemischen Verwandtschaft (insbesondere bei
Normal- und Superbenzin) Ahnlichkeiten der sich
ergebenden Signalmuster auf. Die Sensorsyste-
me SAGAS PC oder pyControl kénnen jedoch mit
Hilfe ihrer automatischen Musterauswertung und
der dynamischen Beprobung diese Stoffe inner-
halb weniger Sekunden unterscheiden! Fur Mes-
sungen, die wie hier filissige Analyte mit einem
relativ hohem Dampfdruck betreffen, eignet sich
die dynamische Beprobung am Besten.

Qualitative Analyse von Gasen
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Susber

Diésel Norsmal
Abb. 6: Signalmuster verschiedener organischer
Analyte (Aromate) und Treibstoffgemische. Che-

mische Ahnlichkeiten spiegeln sich darin wider.

6.2

Fir die allgemeine Geruchsanalyse, d.h. oftmals
fir die Analyse von hochkomplexen Gasgemi-
schen, die aus festen oder pastésen Proben
evaporieren, ist das SAGAS HSA Gerat hingegen
besser geeignet. Eine beispielhafte Messung ist
in Abb. 7 gezeigt: Verschiedene Maisproben mit
unterschiedlichem Verderbungsgrad (efbar, ge-
rduchert, schimmlig und Pestizid-kontaminiert)
konnten mittels Hauptkomponentenanalyse un-
terschieden werden. Die Muster der gerducherten
und schimmligen Probe konnten eindeutiger
identifiziert werden, da bei der Zersetzung fliich-
tige organische Produkte entstanden sind, die das
Signalmuster des Sensorsystems beeinfiuf3ten.
Hingegen war die Unterscheidung der eBbaren

Geruchsanalyse von Feststoffen




2. Dimension
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1. Dimension
Abb. 7: Ein Applikationsbeispiel fiir SAGAS HSA:
Mittels Hauptkomponentenanalyse der Sensorsi-

gnale konnten vier Maisproben mit unterschiedli-
cher Degeneration erfolgreich klassifiziert werden.
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von der Pestizid-kontaminierten Probe schwieri-
ger, da die Kontamination in vergleichsweise
geringen Konzentrationen vorlag.

6.3

Eine Steigerung gegenlber der oben beschriebe-
nen qualitativen Mustererkennung, wie sie auch
bei den sogenannten ‘elektronischen Nasen"
angewandt wird, ist die quantitative Gasanalyse.
Hier werden nicht nur Stoffgemische als soiche
unterschieden, sondern die Konzentrationen der
in einem Gemisch vorhandenen Komponenten
direkt bestimmt. Dieser MeBmodus wurde bei
SAGA-Systemen bisher bei verschiedenen,
zwei— (bindren) oder drei-komponentigen (terna-
ren) Mischungen organischer Lésungsmittel im
Dampfraum getestet.

Quantitative Gasanalyse

In Abb. 8 ist ein Beispiel einer exemplarischen
quantitativen Analyse von einer ternaren Dampf-
mischung aus Xylol, Ethylacetat und Methanol
gezeigt. FUr das Training eines hierfir geeigneten
neuronalen Netzes wurde ein Datensatz aus 311
Messungen mit verschiedenen vorgegebenen
Kombinationen von Analytkonzentrationen (jeder
Analyt in je 6 Konzentrationsstufen). Die vorge-
legten Konzentrationen (durchgezogene Linien)
wurden mit einer Gasmischanlage erzeugt und
mit einem Gaschromatographen unabhéngig
referenziert. Nach diesem Vorgang, welcher in
der herkbmmlichen Analytik einer Geratekalibra-
tion entspricht, wurde der Erfolg des Trainings
bzw. der dadurch entstandenen automatischen
Mustererkennung mit Hilfe einer Reihe von zu-
satzlich aufgenommenen und zufdllig ausge-
wahlten 50 Testmessungen getestet. Diese vom
neuronalen Netz erstellten Testanalysen flr Xylol
sind in der Abb. 8 als Punkte dargestellt. Aus
Grinden der Ubersichtlichkeit wurden hier die
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Bestimmungen der jeweils anderen Komponhenten
weggelassen und die gezeigte Xylol-Komponente
nach ansteigender Konzentration sortiert. Dassel-
be und das Ergebnis mit dem trainierten Netz
analysiert. Man erkennt flr die hier gezeigte Xy-
lol-Bestimmung eine relative Genauigkeit von
etwa 2% und dies vor dem Hintergrund der sich
stark veranderten Konzentrationen der anderen
Gase, die eine Art "organisches Gasrauschen"
produzieren. Die Bestimmungen der hier nicht
gezeigten Gase, Ethylacetat und Methanol, kon-
nen mit dem selben Netz und simultan durchge-
fuhrt werden. Es ergeben sich allerdings etwas
schlechtere Genauigkeiten von < 5% im Falle der
Ethylacetat— und < 8% im Falle der Methanolbe-
stimmung, und dies wieder vor dem Hintergrund
der jeweils anderen Gase.

1200 i
‘ﬁ‘*/\m /1 .
[~ Methanolreal |} ] i
600 A | Ethylacetat real l AR
400 L |~==Xylolreal 0 |
» Xylol erkannt !
= 1 lid
0 -/\Iv ¥ *-4 llsi __________ LT , ,} I
o L/ 11 di H /, HHV,

o 2 2 3
Relative Nummer der Messung

Fig. 8: Quantitative Bestimmung von Xylol als
Bestandteil einer terndren Gasmischung aus
Xylol, Ethylacetat und Methanol. Das trainierte
neuronale Netz ist in der Lage vor dem verdnder-
lichen Hintergrund der anderen Gase Xylol mit
einer Genauigkeit von etwa 2% zu bestimmen !

Das hier gezeigte Beispiel der quantitativen Ana-
lyse mit den angegebenen Abweichungen darf
allerdings nicht Uberinterpretiert werden. Es be-
zieht sich nur auf beliebige Mischungen der je-
weils zuvor eintrainierten Stoffkombination! Ob-
gleich solche Verhaltnisse bei vielen MeBaufga-
ben, beispielsweise in der ProzeBanalytik, tat-
séchlich vorliegen, besteht, beispielsweise in der
Umweltanalytik, leicht die Gefahr des Auftretens
von nicht eintrainierten Fremdkomponenten. Ist
dies der Fall, konnen leicht entsprechende
"Fehlinterpretationen" der hier verwendeten,
quantitativ — oder auch qualitativ — auswerten-
den "Feed-Forward"-Netze auftreten. Mdchte
man dies vermeiden, so bedarf es einer Vorver-
arbeitung im Sinne einer automatischen "Be-
kannt/ Unbekannt"-Erkennung der Sensorsignal-
muster. Mittlerweile ist dies ebenfalls mit den
SAGA-Systemen und den in der Software ver-
wendeten neuronalen Netzen méglich und wurde
im Falle der qualitativen Analyse bereits erfolg-
reich eingesetzt. Entsprechende Tests fir die
guantitative Analyse werden demnéchst in Angriff
genommen.




7.

Die Entwicklung der drei SAGAS-Prototypversio-
nen wurde von einer Kooperation mit einem Indu-
striepartner, der Blrkert GmbH & Co KG, beglei-
tet. So konnte sehr effizient auch gleich die kon-
krete industrielle Umsetzung der SAW-Gassen-
sorik durchgefiihrt werden.

Industrielle Umsetzung und Ausblick

Im Zuge dieser Arbeiten ist ein industrietaug-
liches Analysegerét entwickelt worden, in das die
eigentlichen SAGAS-Module integriert werden
(Abb. 9). Hierzu wurde eine neue Gasfluidik kon-
Zipiert, die bei Blrkert umgesetzt wurde. Basie-
rend auf SAGAS pControl als Prototyp ist das
daraus entstandene Gerét nun modular aufgebaut
und kann mit Hilfe eines internen Datenbusses
optional auch mit mehreren SAGAS-Modulen,
mit veranderlicher Gasflihrung oder mit einem
Akkumulator—-Modul fir den transportablen Be-
trieb ausgertistet werden [12, 13]. Der Beginn der
Vermarktung dieser Geréte ist seitens Burkert fir
dieses Jahr vorgesehen.

[1]

- [2]

Abb. 9: Das auf SAGAS basierende indu-
strietaugliche Analysegerédt entwickelt mit dem
Kooperationspariner Blirkert. Es ist modular auf-
gebaut, enthdlt eine neu konzipierte Gasfluidik,
kann mit Hilfe eines Gerdte—internen Datenbus-
ses optional auch mit mehreren Sensor-Modulen
oder mittels Akkumulator-Modul auch fiir den
transportablen Betrieb ausgeriistet werden.

Aktuelle und kinftige Einsatzbereiche, die von
Burkert selbst oder direkt in Kooperation mit dem
Forschungszentrum angegangen werden bzw.
angegangen werden koénnen, sind im Wesentli-
chen bei der ProzeBanalytik bzw. ~Uberwachung
in der chemischen Industrie, bei der Abwasserbe-
handlung in Klarwerken, in der Erd6l— oder Erd-
gasgewinnenden bzw. —verarbeitenden Industrie,
bei chemischen Reinigungsprozessen sowie bei
der Qualitatssicherung in der Nahrungs— und
GenuBmittelindustrie sowie bei verschiedenen
spezielien Laboranwendungen zu sehen.
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[3]

[4]

[8]

[9]

[10]

[11]

[12]

(13]
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Aufbau und Anwendungen von
Mikrospektrometersystemen im IR-Bereich
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® Hauptabteilung ProzeBdatenverarbeitung und Elektronik
3 microParts Gesellschaft fiir Mikrotechnik mbH, Dortmund

Zusammenfassung

Am Forschungszentrum Karlsruhe werden seit einigen Jahren Mikrospektrometersysteme fur den
sichtbaren Spektralbereich nach dem LIGA-Verfahren [1] auf der Basis eines 3-Schicht-Polymerwel-
lenleiters hergestellt. Zur Erweiterung des Wellenldngenbereichs in den flr eine Vielzahl von Analy-
seaufgaben interessanten nahen (NIR) und mittleren (MIR) Infrarotbereich war es notwendig, den
Polymerwellenleiter durch einen metallisierten Hohlwellenleiter zu ersetzen. Nach dem Nachweis
der Leistungsfahigkeit dieses neuen Konzeptes wurden spezielle Spektrometerdesigns flr verschie-
dene Analyseaufgaben entwickelt, aus denen in Zusammenarbeit mit Industriepartnern Komplettsy-

steme aufgebaut wurden.

1. Einleitung

Nach dem kommerziellen Erfolg der auf der Basis
eines Dreischicht-Polymerwellenleiters hergestell-
ten Mikrospektrometer fiir den sichtbaren Wellen-
langenbereich [2, 3], die mittierweile in einer Viel-
zahl von FarbmefBsystemen eingesetzt werden,
wurde nach Wegen gesucht, den Spektralbereich
fir Analyseaufgaben im infraroten (IR) Wellen-
langenbereich zu erweitern. Es zeigte sich, daB
mit dem Konzept eines metallisierten Hohiwel-
lenleiters prinzipiell Mikrospekirometer mit gerin-
ger Eigendampfung fir den IR-Bereich realisiert
werden kénnen. Im Foigenden wird auf den Auf-
bau der Spektrometerkomponenten und ihre Her-
stellungsschritte eingegangen. Auf dieser Basis
wurden flr Analyseaufgaben im NIR- und IR-
Bereich Spektrometerdesigns entwickelt, die, mit
geeigneten Detekioren kombiniert, Multispek-
tralsensoren ergeben, die als Subkomponente in
Analysegeraten zum Einsatz kommen.

2. Aufbau des Mikrospektrometers

goldbedampfte
% Deckplatte

selbstfokussierendes
Blaze-Gitter p
.. LIGA-Struktur
Polycarbonat- >
grundkérper

goldbedampfter

Wellenleiter zur Aufnahme

der Detektoren
Einkoppelschacht

Abb. 1: Aufbau eines Mikrospektrometers in
Hohlwellenleitertechnik
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Das am IMT auch fir andere optische Anwen-
dungen verfolgte Konzept der mikrooptischen
Bank [4], deren Seitenwinde teils selbst optische
Funktionen erflillen, teils Fihrungsstrukturen fur
hybride optische Elemente enthalten, legt einen
ahnlichen Aufbau fir Mikrospektrometer nahe,
wobei hier die Seitenwénde optische Funktionen
in lateraler Richtung erfllien und Fuhrungsstruk-
turen fiir die Montage der Elemente bilden.
Abb. 1 zeigt schematisch den Aufbau eines Mi-
krospektrometers, das typischerweise AuBen-
abmessungen von ca. 20 x 30 x 4 mm? aufweist.
Uber einen Einkoppelschacht wird entweder
freistrahloptisch oder lber eine eingelegte Faser
Strahlung in den Baustein eingekoppelt. Diese
wird von einem selbstfokussierenden Reflexions-
gitter mit Blaze in Rowlandkreisanordung spektral
zerlegt und auf eine Linie auf der AuBenkante
des Bausteins fokussiert, wo das Spektralsignal
zur Auslesung mit Mehrelement- oder Zeilen-
detektoren zur Verflugung steht.

Die Grundebene erhélt ebenso wie die reflektiven
optischen Eiemente und eine spater montierte
Deckplatte eine metallische Reflexionsschicht.
Grund- und Deckplatte bilden somit einen metal-
lischen Hohiwellenleiter (HWL) und gewahrleisten
die Flhrung der Strahlung senkrecht zur Grund-
ebene. Wahrend die intrinsische Dampfung eines
PMMA-Welienleiters oberhalb 1,5 ym immer gré-
Ber ist als 10 dB/cm und bis auf 250 dB/cm an-
steigt und damit als nahezu opak gelten muB,
zeigt Abb. 2 mit Werten kleiner 1 dB/cm akzepta-
ble Dampfungen fiir metallisierte HWL. Sie wur-
den gemessen flr verschiedene Beschichtungen
flr eine numerische Apertur (NA) der im Wellen-




leiter propagierenden Strahlung von 0.2 und eine
Wellenleiterhbhe von 150 um. Es zeigt sich, daf
Gold, Silber und Kupfer prinzipiell gut geeignet
sind, wobei Gold aufgrund seiner chemischen
Stabilitét vorzuziehen ist, da hier auf zusétzliche
Schutzschichten, beispielsweise aus Quarz, ver-
zichtet werden kann.

1.0 T T T T T T T T
09 -
08 -
07 -
0,6 -—
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Dampfung [dB/cm]

03 | E

02| 4
’ —=—Gold —e— Kupfer —a— Rhodium —v— Silber —+— Aluminlum

o1 L L " ! 1 L L . !
1,0 15 2,0 25 3,0 3,5 4,0

Wellenlange [pm]
Abb. 2: Ddmpfungseigenschaften von metallisier-
ten HWL mit einer Héhe von 150 um bei einer
Laufldnge von 45 mm

3. HerstellungsprozeB

Im Vergleich zum Dreischicht-Polymerwellen-
leiter, bei dem ein mehrstufiges Prageverfahren
verwendet wird [5], gestaltet sich die Hersteliung
der Hohlwellenleiter-Spektrometer  wesentlich
einfacher, da sich die Hohlstruktur, die alle op-
tisch relevanten Komponenten justiert zueinander
tragt, in einem Schritt durch Spritzgu3 z. B. in
Polycarbonat mit relativ kurzen Zykluszeiten her-
stellen 1431,

11 I 1 W zéntganstrfahlung

Rontgentiefen- s Ar

lithographle ‘ PMMA-Resist
Substrat

Entwicklung El ol e ] PMMA-Struktur

auf Substrat

Galvanoformung Nickel-Formeinsatz

Abformung durch

SpritzguB oder Abgeformte
HeiBpréagen PMMA-Strukiur
Aufdampfen l\.'/1\-"/1-/ 1\{\1 metallische

Reflexionsschicht

Einkleben der
optischen Fasern
und Verschliefien

Reflexionsschicht

Glasdeckel mit
Reflexionsschicht

des Bausteins

Abb. 3: Herstellungsproze3 der Abformwerkzeuge
fir HWL-Mikrospekirometer und Replikation
durch Spritzgie3en

Abb. 3 zeigt die wesentlichen Schritte des Her-
stellungsverfahrens, das sich vom Standard-
LIGA-Verfahren lediglich durch die metallische
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Beschichtung und erhéhte Anforderungen an die
Rauhigkeit der Grundflache unterscheidet. Nach
der Abformung und Bedampfung mit Gold wird
bei faseroptischer Einkopplung eine Faser in die
Struktur eingelegt und die Hohlstruktur mit einem
Deckel aus goldbedampften Glas oder Silizium
verschlossen.

Abb. 4: Gitterstruktur eines Bausteins mit einer
Gitterkonstanten von ca. 7 ym

Abb. 4 zeigt die auf dem Substratgrund senkrecht
stehenden Gitterstufen eines Bausteins. Die er-
kennbare kleine Versetzung im unteren Bereich
der Zahne zeigt die Grenzfldche zwischen dem
fur die Rontgentiefenlithographie eingesetzten
Resist und der Klebeschicht, mit der er auf dem
Substrat fixiert wird. Aufgrund der erkennbaren
guten Qualitat der Zahnstruktur ist ein gutes Dis-
persionsverhalten zu erwarten.

Untersuchungen zur Standzeit der Abformwerk-
zeuge haben gezeigt, daB mehrere tausend Ab-
formungen ohne erkennbaren Qualitatsverlust der
Bausteine moglich sind.

4. Anwendung in der Gassensorik

Im Wellenldngenbereich 3,0 -5,2 ym erdffnet
sich durch die charakteristischen Absorptions-
banden vieler Gase und Dampfe in diesem Be-
reich die Méoglichkeit, durch eine Kombination
von Mikrospektrometer und einer Absorptions-
zelle MeBsysteme aufzubauen. Interessante An-
wendungsgebiete sind hier beispielsweise die
Reststofferkennung bei der Ricknahme von Ge-
trankepfandflaschen, Messung der Konzentration
brennbarer Gase zur Explosionsprévention sowie
die Raumluftiberwachung in Innenrdumen hin-
sichtlich schadlicher Gase.

Auf der Basis zweier verschiedener Spektrome-
terdesigns fur die Wellenidngenbereiche 3,2 -
3,8 um und 3,2 - 5,2 uym, die beide mit einer Dis-
persion von 0,23 nm/um und einem Eintrittsspalt
von 300 pm in Freistrahloptik arbeiten, entwickelt
die Fa. microParts komplette Gasanalysesysteme
wie einen Detektor fir brennbare Gase [6], der in
Abb. 5 zu sehen ist. Das System besteht aus




einer AuBeneinheit, in der sich eine Blitzlampe,
eine AbsorptionsmeBzelle, ein Mikrospektrometer
mit Mehrelementdetektor und die Vorverstar-
kerelektronik befinden. Die Strahlung der Blitz-
lampe wird durch ein Fenster, das das System
gasdicht zur AuBenwelt abschlieBt, in die auBen
liegende ,Nase" geflihrt. Diese bildet die eigentli-
che Mef3zelle mit einem Hohlspiegel am anderen
Ende, der die Strahlung auf den Eintrittsspalt
eines Mikrospektrometers fokussiert. Zum Schutz
gegen Staub ist die Zelle mit einem fein-
maschigen Drahtnetz umgeben, das den Gasaus-
tausch mit der Umgebung jedoch zulaBt. Nach
der Aufspaltung des optischen Signals in seine
spektralen Anteile trifft es auf der Fokuslinie auf
einen Mehrelement-Detektor, dessen Einzel-
detektoren am Ort der auszulesenden Wellen-
ldngen fixiert sind. Im Falle des Sensors fiir
brennbare Gase sind dies 3,4 ym, die Absorpti-
onswellenldhge von Butan und Propan, sowie
3,7 um als Referenzwellenlédnge zur Erfassung
und Kompensation von Intensitatsschwankungen
der Strahiungsquelle.

5

Abb. 5: Sensorsystem ftir brennbare Gase

Um Gerateentwicklern flr eigene Gasanalyse-
gerate die Mdoglichkeit zum Einsatz des Mikro-
spektrometers zu geben, wurde von der Fa.
microParts die in Abb. 6 dargestelite OEM-
Komponente TaplR® entwickelt, die auf kleinstem
Raum eine Strahlungsquelle, Mikrospektrometer,
Absorptionszelle und Detektoreinheit integriert.

Abb. 6: TaplR®; Subsystem zur Gasanalyse mit

integriertem Mikrospektrometer, Absorp-
tionsmeBzelle, Strahlungsquelle und Mehr-
elementdetektor
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Abb. 7 zeigt das Transmissionsverhalten des in
beiden Anordnungen eingesetzten Spektro-
meters. Bei der Messung wurde im Gegensatz
zur spateren Anwendung die Strahlung mit Fa-
sern eingekoppeit. Die funf Kurven stellen die
Filtercharakteristik von fiinf verschiedenen Orten
auf der Fokuslinie des Bausteins dar, an denen
zur Auskopplung der Strahlung Detektorfasern
angebracht wurden. Die erste Kurve entspricht
somit einem Detektor im spateren MefBsystem,
der die Intensitdt bei 3,2 ym bestimmt. Gut er-
kennbar ist die fur Mikrospektrometer in HWL-
Technik typische Asymmetrie der Kennlinien mit
einer Verbreiterung am kurzwelligen Rand auf-
grund der auftretenden ,Modenverschmierung”

[7].
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Abb. 7: gemessene Transmissionskennlinien des
Mikrospektrometers 3,2 - 3,8 um bei einer Strah-
lungsein- und -auskopplung mit Glasfasern mit
einem Kernquerschnitt von 100 um und einer NA
von 0.2

Eine typische MeBkurve des Sensors flir brenn-
bare Gase bei einer Eichung auf Propan zeigt
Abb. 8. Der MeBkopf wurde zuerst einer Atmo-
sphare mit 50 Volumenprozent Propan ausge-
setzt, anschlieBend mit Stickstoff gespllt und
dann mit einer sich kurzzeitig andernden Propan-
konzentration beprobt. An den Kurvenverldufen
wird erkennbar, daf3 die Ansprechzeit weniger als
finf Sekunden betragt.
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Abb. 8: MeBkurve des Sensorsystems ftir brenn-
bare Gase bei Beprobung mit Propan bis zu
150% der unteren Explosionsgrenze (UEG) von
2 Vol %




5. Anwendungen im nahen Infrarot (NIR)

Im Wellenlangenbereich 1,0 - 1,8 um, der durch
Spektrometersysteme, die mit Siliziumdetektoren
arbeiten, nicht mehr abgedeckt werden kann,
besteht eine Nachfrage nach kostenglinstigen
miniaturisierten Spektralanalysesystemen bei-
spielsweise zur Kunststoffidentifikation, Feuchte-
messung in Lebensmitteln oder Bratfettiiber-
wachung. Hier wurden zwei Wege beschritten,
um den Einstieg in dieses Anwendungsfeld zu
finden. Einerseits wurde mit einem speziell ange-
paBten Spektrometerdesign ein Multi-
spektralsensor mit 16 Parallelkandlen aufgebaut.
Andererseits wurde ein universeller einsetzbares
System mit Auswerteelektronik und Standard-PC-
Schnittstelle entwickelt. Die Daten der Spektro-
meterkomponenten sind in Tab. 1 aufgefthrt. Auf
beide Systeme wird im Folgenden naher einge-
gangen.

Parallelsystem Universalsystem
‘é‘é’f‘gi‘z’xa"ge” 1,56 - 1,75 um 1,0-1,8um
Dispersion 12,5 nm /100 pm (210 Onr?r’n/ /110 C?OuuTn)
Strukturhdhe 145 pm 340 um
Einkoppelfaser | 100/140 um 300/330 um
Eintrittsspalt 100 um 50 um
FWHM <13 nm <17 nm (<9 um)
Detektor Hamamatsu InGaAs | Thomson InGaAs,
16 Pixel, BIG6662S, | 150 pixel, pitch
pitch 100 pm, 52 pym, MUX,
A<2um A<1,8um,

Tab. 1: Techn. Daten der beiden Spektralsenso-
ren fur den NIR-Bereich

5.1 Multispektralsensor mit 16 Parallelkanalen

Zur Realisierung eines schnellen Kunststoffidenti-
fikationssystems ist es erforderlich, wenige Spek-
tralkandle paraliel auszulesen. Hierzu wurde ein
Spektrometer entwickelt, das den aussagekrafti-
gen Spektralbereich 1,55 - 1,75 pym auf die 16
Elemente einer Extended-InGaAs-Diodenzeile
der Firma Hamamatsu abbildet. Abb. 9 zeigt den
Gesamtaufbau, bei dem die in Abb. 1 dargesteiite
Spekirometerkomponente durch ein zweischali-
ges Aluminiumgehdause auf der Diodenzeile posi-
tioniert wird. Diese Subkomponente bildet das
Herzstick des Kunststoffidentifikationssystems
PlasticSORT-m [8] der Firma Massen. Das Sy-
stem wertet die durch Transmission oder Reflexi-
on von Kunststoffen erzeugten Signaimuster der
16 Parallelkandle mittels genetischer Algorithmen
aus und ermaoglicht so die Unterscheidung der im
Hausmill vorkommenden Kunststoffe. Ein erster
Prototyp des Systems dient der Sortierung von
Einweg-Kunststoffflaschen, der Einsatz bei der
Sortierung von zerkieinertem Kunststoffmill ist
geplant.
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Abb. 9: Multispektralsensor mit 16 Parallelkanélen
zur schnellen Kunststoffidentifikation

5.1 Universalsystem mit serieller Ausiesung

Im Hinblick auf verschiedene Anwendungen und
der damit notwendigen Flexibilitat wurde ein uni-
versell einsetzbares System fir den Wellen-
langenbereich 1,0 - 1,8 ym entwickelt. Wie be-
reits beim VIS-Spektrometer erfolgreich ange-
wendet, erfolgt auch im IR-Bereich die Bewertung
der Spektren mit Hilfe einer Photodiodenzeile.
Dabei kommt ein modifizierter InGaAs-Detekor
der Fa. Thomson-CSF mit 150 Photoelementen
zum Einsatz, die seriell Uber einen integrierten
CCD-Mutiplexer ausgelesen werden. Zur Auf-
nahme des Detektors und zur Erzeugung der
bendtigten Ansteuersignale steht ein Modul des
Herstellers zur Verfligung [9]. Es bildet die Basis
eines universellen mikrocontroller-gesteuerten
Spekirometersystems.,

System-Platine
IR-CCD-Modul Temparatur-
Gilasfaser Kontrolle
TH74KA23 >
mit LIGA-Spektrometer
J CLK Integratior|
Y; 7 Time CLK
Strom-
l Signal-Konditionlerung versorgung
e_
12-Bit-ADC
Datal
l l Valid
Mikrocontroller- f;g‘::f;
Modul >
SAB 80C167

Abb. 10: Blockschaltbild des IR-Spekirometer-
systems




Eine einfache Handhabbarkeit, sowie eine hohe
Flexibilitat in der Datenauswertung in Abhéngig-
keit der jeweiligen Anwendung werden durch die
Anbindung an einen PC gewéhrleistet.

Abb. 10 zeigt das Blockschaltbild des IR-Spek-
trometersystems. Das IR-Modul, sowie eine 16-
Bit-Mikrocontrolier-Einheit werden auf einer ge-
meinsamen Trégerplatine aufgebaut. Diese ent-
hélt Uberdies die notwendige Elektronik zur Auf-
bereitung des analogen Ausgangssignals und der
Steuersighale des IR-Detektors, sowie einen 12-
Bit-ADC zur Digitalisierung der Mef3daten.

Uber ein in das IC-Gehéduse integriertes Peltier-
element und einen Thermistor 148t sich die Be-
triebstemperatur des Detektors mit Hilfe einer
externen Regeleinheit konstant halten, was zur
Gewahrleistung einer geringen themischen Si-
gnaldrift erforderlich ist.

Die zur Ansteuerung der IR-Photodiodenzeile
erforderliche Pulsfolge (Vorgabe der Integrations-
zeit) wird vom Mikrocontroller erzeugt und ist im
Bereich von 1 ms bis 250 ms einstellbar. Die
Zeile wird mit einer festen Taktrate von 500 kHz
ausgelesen, die Bildinformation digitalisiert und
im RAM des Mikrocontroller-Moduls abgelegt. Im
Mikrocontroller-Modul kommt ein 16-Bit-Prozes-
sor vom TYP SAB 80C167 zum Einsatz, der auf-
grund seiner hohen Rechenleistung und bereits
integrierter Peripherie-Funktionen die Vorausset-
zung fur den Aufbau sehr kompakter Baugruppen
schafft. Das Flash-EPROM des Moduls erlaubt
eine In-System-Programmierung von Anwender-
programm, Systemparametern und Kalibrierda-
ten, wie z. B. die spektrale Zuordnung der Bild-
elemente des IR Detektors.

Abb. 11: Universalsystem zur Spektralanalyse im
NIR-Bereich

Das System mit gedffnetem Gehause ist in Abb.
11 zu sehen. Erkennbar ist das optische Subsys-
tem mit einem Standard-FaseranschluB3 sowie die
in Abb. 10 schematisch dargestellten System-
komponenten. Die Vorgabe der MeBparameter,
wie z.B. Integrationszeit und zu erfassender
Spekiralbereich, sowie die Verarbeitung, Auswer-
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tung und Visualisierung der MeBdaten erfolgt
Uber den Host-PC, der Uber eine RS232-Schnitt-
stelle an das Spekirometersystem angeschlossen
ist (Abb. 12). Es stehen verschiedene Programme
zur Kalibrierung und Charakterisierung der Sy-
steme zur Verfligung. Der einfache Datenaus-
tausch zu anderen Programmen erméglicht eine
weiterfllhrende Auswertung der aufgenommenen
Spektren.

LIGAA-Micraspectomete DIRVIEW.

Abb. 12: PC-Benutzeroberflédche ,IR-View"

Bei der Spezifikation der optischen Eigenschaften
des Spektrometers wurde besonderer Wert auf
eine maximale Empfindlichkeit an der langwel-
ligen Grenze des Spekiralbereichs gelegt, da hier
die Strahlungsleistung der allgemein eingesetzten
Halogenquellen zurlickgeht. Die durch Einkop-
peln einer monochromatischen Referenzstrahlung
gewonnenen Signale sind in Abb. 13 dargestellt.
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Abb. 13: Ausgangssignal der Detekiorzeile in
Counts des 12-bit AD-Wandlers normiert auf die
eingekoppelte optische Leistung und die Integrati-
onszeit bei der Messung flir verschiedene einge-
koppelte Wellenldngen
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Es handelt sich um die auf den 150 Elementen
der Zeile detektierte Strahlungsleistung. Um die-
se unabhéngig von der eingekoppelten Gesamt-
leistung und der bei der Messung eingestellten
Integrationszeit des Detektors darstellen zu kon-
nen, wurde auf diese beiden GréB3en normiert.




Der gesamte detektierbare Bereich ist in zwei
Teilbereiche mit unterschiedlicher Auflésung auf-
gespaltet. Das Spektrum von 1,0 - 1,3 pm wird in
zweiter Ordnung mit einer FWHM besser als
9 nm und von 1,25- 1,80 um in erster Ordnung
mit einer FWHM besser als 17 nm detektiert. Der
Bereich 1,75 - 1,80 ym steht aufgrund der stark
abfallenden Empfindlichkeit des InGaAs-Detek-
tors nur eingeschrankt zur Verfligung. Da die
Empfindlichkeit hier von der Detekiortemperatur
abhangt und mit steigender Temperatur zunimmt,
wurde der Chip auf ca. 45°C temperiert, was hin-
sichtlich seines Eigenrauschens noch akzeptabel
ist,

6. Ausblick

Die Erfassung weiterer Spektralbereiche erfordert
in der Regel den Einsatz neuer Detektortypen. Da
es zur Erweiterung des detektierbaren Spektral-
bereichs an der langwelligen Grenze aufgrund der
geringen Strahlungsleistung der verfugbaren
Strahlungsquellen und der hinsichtlich ihres
Rauschverhaltens nachlassenden Detektoren
zunehmend schwieriger wird, Mefsysteme mit
hoher Dynamik zu realisieren, wird an Systemen
mit intensitdtsmodulierter Strahiung durch den
Einsatz von mikromechanischen Choppern auf
der Basis piezokeramischer [10] und elektroma-
gnetischer Aktoren [11] gearbeitet. Um dem Kon-
zept eines preiswerten Gesamtsystems gerecht
werden zu kdénnen, werden preisglinstige thermi-
sche Detektoren untersucht.

Da sich die Ansteuer- und Auslesekonzepte der
Detektorzeilen von Hersteller zu Hersteller stark
unterscheiden, hat dies die Neuentwicklung der
Auswerteelektronik zur Folge. AuBerdem hat die
jeweilige Anwendung erheblichen Einflu auf das
benétigte System hinsichtlich der erforderlichen
Dynamik, des Preises oder der Prozef3anbindung.

Um Entwicklungskosten zu senken und auf Be-
dirfnisse des Marktes schneller reagieren zu
kénnen, bietet sich deshalb ein modulares Kon-
zept flr das Spekirometersystem an.

Uber eine festgelegte Steckverbindung werden je
nach Einsatzgebiet spezielle Detektor-Module,
die die erforderliche Elektronik zur Signalaufbe-
reitung und Digitalisierung mit beinhalten, an ein
universelles Mikrocontrollersystem angeschios-
sen. Dieses wiederum ist in der Lage, die An-
steuer-Pulsfolgen per Software an die unter-
schiedlichen Detektorzeilen anzupassen.

Uber verschiedene Schnittstellen-Module erfolgt
schlie3lich die Anbindung an den ProzeB3 (z.B.
{iber ein Feldbus-Interface) oder die Kommunika-
tion mit dem Anwender (z.B. Gber LC-Display und
Tastatur).
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AMANDA - Produktion mikrofluidischer Komponenten
durch Abformung und Membraniibertragung

W.K. Schomburg, R. Ahrens, W. Bacher, C. Goll, J. Martin, Z. Rummler
Institut flir Mikrostrukiurtechnik

Zusammenfassung

Fur die kostenglinstige Produktion von mikrofiuidischen Komponenten wie Mikropumpen, Mikroven-
tilen sowie Druck- und FluBsensoren wird am Forschungszentrum Karisruhe im Institut far Mi-
krostrukturtechnik das AMANDA-Verfahren entwickelt. Bei diesem Verfahren werden durch die Kom-
bination der ProzeBschritte Abformung, Oberflachenmikromechanik und Membranibertragung Mi-
krokomponenten aus Kunststoffen besonders kostenglnstig gefertigt.

In einer Kieinserienfertigung wurden inzwischen mehr als 700 Mikropumpen mit dem AMANDA-Ver-
fahren hergestellt. Diese Mikropumpen werden seit mehreren Jahren fir 150 DM pro Stiick verkauft.
In den Labors des Institutes wurden in einem Monat mehr als 100 Pumpen gefertigt und dabei eine
Ausbeute von 70 % erreicht. In Dauertests wurden sowohl bei Pumpen als auch bei Ventilen mehr als
300 Millionen Lastwechsel ohne erkennbare Beschadigung ausgefihrt.

1. Einleitung

Im 15. Jahrhundert wurde ein neues Abformver-
fahren entwickelt, das sich durch eine preiswerte
Parallelfertigung auszeichnete. Im Jahre 1452
begann Johannes Gutenberg eine Kleinserienfer-
tigung mit diesem ,Buchdruck” genannten Verfah-
ren, in deren Rahmen 200 Bibeln gedruckt wur-
den. Dieses Unterfangen war seinerzeit kein
kommerzieller Erfolg, die Erfindung hat sich im
nachhinein aber doch gelohnt, denn heute gibt es
allein in Deutschland ca. 6000 Druckbetriebe.

Anfang der 90er Jahre des 20. Jahrhunderts wur-
de ein Verfahren entwickeli, mit dem mi-
krofluidische Komponenten und Systeme aus
Kunststoff hergestellt werden kénnen. Im Jahre
1996 wurden im Rahmen einer Kleinserienferti-
gung am Forschungszentrum Karlsruhe 100 Mi-
kropumpen in einem Monat gefertigt und damit die
Eignung des Herstellungsverfahrens flr eine indu-
strielle Produktion nachgewiesen. Das eingesetzte
Fertigungsverfahren bedient sich der Abformung,
Oberflachenmikromechanik und Membrantber-
tragung und wird deshalb AMANDA genannt (vgl.
Abb. 1). Es ist durch den Einsatz von Abformtech-
nik und durch Parallelfertigung besonders kosten-
glnstig. Ob auch in mehr als 500 Jahren noch
Arbeitsplatze auf dieser Technik beruhen werden,
ist zwar ungewi3, der Vergleich mit dem histori-
schen Vorbild zeigt aber, welche groBen Chancen
sich auch fir dieses Verfahren ergeben kénnen.

Im Vergleich zur Abformung im aflgemeinen (s.o.)
kann die Herstellung von mikrofluidischen Kom-
ponenten aus Kunststoff noch nicht auf eine lange
Geschichte zurlickblicken [1 - 7). Die erste so
hergestellte Komponente war eine Mikropumpe
[1], die fUr die Beprobung von zwei Mikroanalyse-

systemen entwickelt wurde. Diese Analysesyste-
me wurden beim 2, Statuskolloquium des Pro-
jektes Mikrosystemtechnik als Demonstratoren
vorgestellt [8, 9]. Im vorliegenden Beitrag wird
Uber Mikroventile, Druck- und Flu3sensoren und
die Weiterentwicklung der Mikropumpe berichtet.

. T

abgeformtes Teil

b) P S
i
Membran DehnungsmeBstreifen
c)
Dehnungsmefstreifen
fluidische AnschIUsse
y elekirischer
Anschluf3
d)
Abb. 1: Herstellung von Drucksensoren mit

AMANDA. Auf ein durch Abformung hergestelltes
Gehduse (a) wird eine durch Oberflachenmikro-
mechanik gefertigte Membran (b) libertragen (c).
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2. Beschreibung des Verfahrens

In Abb. 1 ist das AMANDA-Verfahren am Beispiel
der Fertigung von Drucksensoren dargestellt. Zu-
néchst werden ein Sensorgehduse (a) durch Ab-
formung und eine Membran (b) mit den Methoden
der Oberflachenmikromechanik getrennt herge-
stellt. Bisher wurde am héaufigsten der Mikrospritz-
guB von Polysulfon (PSU) eingesetzt, es ist aber
eine ganze Palette von thermoplastischen Kunst-
stoffen geeignet, wie die Untersuchungen im In-
stitut fir Materialforschung Il gezeigt haben [10].
In Einzelfallen wurden auch Teile durch Warm-
umformung gefertigt. Die Formeinsatze flr die
Abformung werden in der Regel durch feinwerk-
technische Bearbeitung von Messing hergestelit.
Dies erfolgt entweder in der Hauptabteilung Ver-
suchstechnik (HVT) des Forschungszentrums
Karlsruhe [11] oder der fertige Formeinsatz wird
von einer externen Firma bezogen [12]. Wenn
Mikrostrukturen mit groBem Aspektverhaltnis be-
nétigt werden, wird die feinwerktechnische Bear-
beitung mit dem LIGA-Verfahren kombiniert [13].

Die Membran wird fotolithografisch strukturiert
und/oder mit weiteren Mikrostrukturen versehen.
Beim hier dargestellten Beispiel wird eine ca.
100 nm dicke Goldschicht aufgebracht und durch
Fotolithografie und NaBatzen so strukturiert, daB
DehnungsmeBstreifen entstehen. Uber diesen
MeBstreifen wird zuséatzlich aus einem fotostruktu-
rierten Polyimid eine kleine Platte angebracht, die
daflr sorgt, daB der Drucksensor eine lineare
Kennlinie bekommt.

Die so hergestellte Membran wird auf das Gehéau-
se (bertragen (Abb. 1c). Als Verbindungsver-
fahren wird in unserem Institut in der Regel eine
Kammerklebetechnik eingesetzt. Dazu werden im
Gehause neben den flr die Funktion benétigten
weitere Hohlraume angebracht, in die wahrend der
Fertigung Klebstoff eingespritzt wird, Auf diese
Weise kdnnen durch einen einzigen Arbeitsschritt
viele Komponenten gleichzeitig verkiebt werden.
Oft ist auch auf der anderen Seite der Membran
ein Gehause erforderlich, das auf &hnliche Weise
angebracht wird.

Bis zu diesem Zeitpunkt werden bei jedem Ar-
beitsschritt mehrere Komponenten nebeneinander
bearbeitet. Dies ist ein wesentlicher Beitrag dazu,
daB das AMANDA-Verfahren so preisgiinstig sein
kann. Im nachsten Schritt werden die nebenein-
ander im Nutzen gefertigten Komponenten ver-
einzelt, was in der Regel mit einer Sage erfolgt,
und elektrische und fluidische Anschllisse ange-
bracht (Abb. 1d).

3. Vorteile und Grenzen des Verfahrens

Die Vorteile und Grenzen des AMANDA-Verfah-
rens werden im folgenden im Hinblick auf Her-
stellungsaufwand, Fertigungsausbeute und Dau-
erbelastbarkeit der Komponenten diskutiert.

3.1 Herstellungsaufwand

Der wohl wichtigste Vorteil des AMANDA-Verfah-
rens ist die kostenglinstige Herstellung durch Ab-
formung und Parallelfertigung. Je kleiner die her-
zustellenden Einzelkomponenten sind, desto mehr
kénnen auf einem Nutzen angeordnet werden.
Deshalb sinkt der Preis flir die Einzelkomponente
ungeféhr mit dem Quadrat der linearen Abmes-
sungen. Ein &hnlicher Effekt |1&Bt sich erzielen,
wenn die GréBe der Nutzen erhdht wird. Zur Zeit
werden die Membranen auf Siliziumwafern mit
einem Durchmesser von 100 mm hergestellt und
die abgeformten Nutzen haben Abmessungen von
ca. 24 - 64 mm2. In der Industrie werden heutzu-
tage Wafer mit dem doppelten Durchmesser be-
arbeitet und durch SpritzguB werden Teile herge-
stellt, die so groB sind wie z.B. eine Gartenbank.
Die VergréBerung der Nutzen und der Membranen
lassen deshalb wesentliche Reduzierungen des
Aufwands erwarten. Bei entsprechend groBen
Stiickzahlen lassen sich durch die Automatisie-
rung jetzt noch manuell ausgefihrter Fertigungs-
schritte weitere Kosten sparen.

Fur die Verkleinerung der Einzelkomponenten
ergeben sich eher Grenzen. So héngt die Me-
Bempfindlichkeit eines Drucksensors z.B. von der
GréBe seiner Membran ab. Die GroBe der elekiri-
schen und fluidischen Anschlisse 4Bt sich auch
nicht beliebig reduzieren und sehr kleine Kompo-
nenten erschweren ihren Einbau in Anlagen und
Geréte.

Fertigungstechnisch ergeben sich Grenzen da-
durch, daB spritzgegossene Teile eine Streuung in
ihren Abmessungen aufweisen und dafB Kunst-
stoffe eine vergleichsweise groBe thermische
Dehnung haben. Deshalb miissen bei der Kon-
struktion mit zunehmender GréBe der Nutzen
groBere Toleranzen vorgesehen werden. Dies
steht aber im Widerspruch zu dem Wunsch nach
moglichst kleinen Einzelkomponenten.
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Abb. 2: In einer Kleinserie gefertigte Mikropumpe,
die flir 150 DM verkauft wird.

Zur Zeit sind die Grenzen der Preisreduktion aber
bei weitem noch nicht erreicht. Neben den hier
angesprochenen Verbesserungen kénnen noch




einzelne Arbeitsabldufe optimiert und vor allem
kann bei den Anschilissen nach glinstigeren L6-
sungen gesucht werden.

3.2

Die Fertigungsausbeute wurde im Rahmen einer
Kleinserienproduktion der in Abb, 2 gezeigten
Mikropumpe untersucht. Die Fertigung wurde von
angelernten Aushilfskraften ausgeflihrt und von
einer arbeitswissenschaftlichen Untersuchung im
Rahmen eines Verbundprojektes mit dem Institut
fur Arbeitswissenschaft und Betriebsorganisation
(ifab) der Universitat Karlsruhe begleitet [14]. In-
nerhalb eines Monats wurden tber hundert Mikro-
pumpen hergestellt, die die Spezifikationen erfil-
len. Dabei wurde eine Ausbeute von 70 % erzielt,

Fertigungsausbeute

Die Mikropumpe wurde, wie bereits in der Einlei-
tung erwahnt, flr die Beprobung von Mikroanaly-
sesystemen - entwickelt. Um Beeintrachtigungen
der Funktion durch Partikel oder Blasen, die in
einer Flussigkeit vorkommen kénnen, zu vermei-
den, férdert die Mikropumpe Luft oder andere
Gase. Dies wird dadurch erreicht, daB eine diinne
Heizwendel auf einer in der Pumpkammer ange-
brachten Polyimidmembran periodisch erhitzt
wird. Das expandierende Gas entweicht durch ein
AuslaBventil, das von einem Loch in der Membran
Uber einem ins Gehduse integrierten Ventilsitz
gebildet wird.

Wenn eine Fllssigkeit bewegt werden soll, wird
die Luft in einem Kapillarsystem gepumpt und
damit die Flussigkeitssaule transportiert.
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Abb. 3: Férderraten und erzeugte Druckdifferen-
zen einer Monatsproduktion von Mikropumpen

Abb. 3 zeigt die Forderraten der in einem Monat
hergestellien Mikropumpen. Die mittlere Forder-
rate ohne Gegendruck betragt 218 x40 pl/min
(Mittelwert und Standardabweichung). Als maxi-
maler Gegendruck, den die Pumpen bei entspre-
chend verminderter Forderrate aufbauen, wurden
96 + 23 hPa erreicht.

Der wahrend der Kleinserienfertigung ermittelte
Arbeitsaufwand betrdgt 61 Minuten pro Mikro-
pumpe. Der festgestellte Herstellungsaufwand pro
Pumpe betrdgt 150 DM. Diese Pumpe wird flr
diesen Preis angeboten und wurde schon 170 mal
verkauft (fast so haufig, wie Gutenbergs Bibeln).
Die arbeitswissenschaftlichen Untersuchungen
ergaben, daB ein kleines Unternehmen mit zwei
Mitarbeitern in einer 25 m2 grof3en Werkstatt 144
Pumpen in 10 Tagen fertigen koénnte, wenn es
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sich auf die Montage beschrénkt und den Spritz-
guB3 und die Membranherstellung extern durchfiih-
ren laBt. SpritzguB und Membranfertigung sollten
auch deshalb in Betrieben erfolgen, die sich auf
diese Prozesse spezialisiert haben, weil sonst die
Investitionskosten fiir ein kleines Unternehmen zu
hoch waren. Fir groBere Firmen sind unter Um-
stdnden andere Modelle der Arbeitsteilung vorteil-
haft.

Aufgrund der Erfahrungen aus der Kleinserienfer-
tigung wurden in der Hauptabteilung Prozef3da-
tenverarbeitung und Elektronik (HPE) des For-
schungszentrums Geréte flir den Test von Mikro-
pumpen wahrend der Fertigung und vor der Aus-
lieferung an den Kunden entwickelt [15]. Durch
diese Gerate konnte der Aufwand fur die Quali-
tatskontrolle bei gleichzeitig erhohter Zuverlassig-
keit wesentlich gesenkt werden.

3.3

Der bewegliche Teil von AMANDA-Komponenten
ist die Membran. Deshalb zeigt sich in Dauertests
der Mikropumpen stets, daB die Membran zum
Ausfall fihrt [16]. Typischerweise bildet sich ein
RiB in der Pumpmembran, der die Heizwendel
durchtrennt. Die mittlere Lebensdauer und die
Leistung der Pumpen héngt dabei sehr von der Art
des verwendeten Membranmaterials ab. Membra-
nen aus dem Polyimid Probimide 7505 von Olin
erreichen eine mittlere Lebensdauer von ca. 3000
Stunden und Foérderraten und erzeugbare Dricke,
wie sie aus der Kleinserienfertigung bekannt sind.
Mit einer Membran aus Probimide 7005 (Fa. Olin)
werden dagegen Foérderraten von ca. 400 ul/min
und Dricke von ca. 200 hPa erreicht. Allerdings
betragt die mittlere Lebensdauer dieser Pumpen
nur ca. 200 Stunden. Das ideale Membranmaterial
hangt deshalb vom geplanten Einsatzzweck der
Pumpen ab.
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Abb. 4: Forderrate einer Mikropumpe im Dauer-
test. Die Pumpe hal mehr als 5700 Belriebsstun-
den bei 20 Hz absolviert, ohne daB3 sich ein Defekt
zeigt. Dies entspricht mehr als 4,1 - 10° Lastwech-
seln der Pumpmembran.

In Abb. 4 ist die Forderrate einer ungeregelten
Mikropumpe wéhrend eines Dauertests gezeigt,
der schon seit 5700 Betriebsstunden andauert,
ohne daB eine Beschédigung an der Pumpe fest-
zustellen ware. Die Membran dieser Pumpe be-




steht aus Probimide 7505 und ist im Bereich der
Pumpmembran durch eine zusatzliche Poly-
imidschicht verstarkt, die die Heizwendein (ber-
deckt. Wegen der sehr langen Betriebszeiten, die
sich erreichen lassen, gibt es noch nicht gentigend
Daten, die statistisch signifikant darlegen, daB
eine solche Verstdrkung der Pumpmembran zu
einer erhdhten Lebensdauer flihrt. Der in Abb. 4
dargestellte Dauertest deutet aber darauf hin.

Ein Dauertest mit der Membran eines bistabilen
Mikroventils wurde nach 4276 Stunden abgebro-
chen, ohne daf3 eine Beschéadigung der Membran
festgestellt werden konnte. Die Membran war
25 pym dick und hatte einen Durchmesser von
3,3mm. Sie stand unter einer mechanischen
Druckspannung, so daB sie sich entweder nach
oben oder nach unten auswdlbte (Abb. 7). Diese
Membran wurde von Druckpulsen mit 250 hPa mit
einer Frequenz von 20 Hz hm und hergeschaltet.
Dies entspricht mehr als 3 - 10° Lastwechseln.

Ein weiteres interessantes Ergebnis der Dauer-
tests ist, daB die Mikropumpen in keinem Fall
durch das Verstopfen eines Ventils stehen blie-
ben. Dies spricht fir das Konzept, Flussigkeiten
mit Mikropumpen indirekt zu férdern, denn bei der
direkten Forderung von Flissigkeiten treten sol-
che Defekte immer wieder auf.

4, Pumpen

Wie oben beschrieben, wurden die in Kleinserie
gefertigten Mikropumpen flir die Beprobung von
Mikroanalysesystemen ausgelegt. Da sich diese
Analysesysteme bisher nicht am Markt etabliert
haben, sind dem Verkauf der Mikropumpe in gro-
Beren Stiickzahlen vergleichsweise enge Grenzen
gesetzt. Das Marktinteresse besser treffen wirden
Mikropumpen, die fir die Dosierung kleiner Pro-
benmengen auch gegen einen gréBeren Druck
ausgelegt sind und dabei noch preisglnstiger sind
als die bisherige Pumpe. Hierflr ist, wie Marktre-
cherchen ergaben, vor allem im Bereich der Me-
dizin mit einem groBeren Markt zu rechnen.

Deshalb wurde eine Mikropumpe mit einer kleine-
ren BaugréBe entwickelt, die, wie oben beschrie-
ben, mit einem geringeren Aufwand pro Pumpe
gefertigt werden kann. Dabei wurden die im Insti-
tut far Angewandte Informatik (IAl) des For-
schungszentrums entwickelten Simulationspro-
gramme eingesetzt [17]. Wie in Abb. 5 dargestellt,
besteht die Pumpe aus zwei Stufen.

Wenn die erste Pumpstufe allein gefertigt worden
ware, erreichten ihre lateralen AuBenabmessun-
gen nur noch 5,6 - 9 mm2, Die von dieser Pumpe
auf dem Nutzen benoétigte Flache ware damit nur
noch etwa halb so groB wie bei der bisherigen
Mikropumpe. Es ist also ein stark verringerter
Fertigungsaufwand pro Pumpe notwendig. Trotz-
dem ergaben Messungen an dieser Pumpe bei
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einer Frequenz von 20 Hz und 0,6 ms langen
Heizpulsen von 15 V (ca. 300 mA) noch eine For-
derrate ohne Gegendruck von ca. 90 pl/min und
einen erzeugbaren Druck von ca. 110 hPa. Die
mittlere  Offnung zwischen der 1. und 2.
Pumpstufe wurde nach diesen Messungen ver-
schlossen und die Leistungen beider Pumpstufen
zusammen untersucht. Dabei wurde die Heizwen-
del der 2, Stufe ca. 1 ms spéter angesteuert als
die der ersten Stufe. Auf diese Weise wurde eine
vergleichbare Foérderrate und ein Druck von
210 hPa erzeugt.
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Abb. 5: Mikropumpe mit zwei Stufen zur Drucker-
héhung

5. Druck- und FiuBBsensoren

Da die Férderrate von Pumpen im aligemeinen
vom Gegendruck abhéngig ist, missen die Mikro-
pumpen (ber FluBsensoren geregelt werden, um
fir ein Dosiersystem eingesetzt werden zu kon-
nen. Hierfiir wurden FluBsensoren entwickelt, die
integriert mit den Pumpen gefertigt werden kén-
nen [7]. Die FluBsensoren bestehen aus einem
Drucksensor, der den Druckabfall Gber einer Ka-
pillare miBt. Dieser Druckabfall ist proportional
zum Volumenstrom.

Wie Abb. 1 zeigt, besteht der Drucksensor aus
einer Membran, auf der Dehnungsmefstreifen
angebracht sind. Im Zentrum der Membran befin-
den sich radiale und in ihrem Randbereich tan-
gentiale DehnungsmeBstreifen aus Gold. Diese
Mefstreifen sind zu einer Wheatstoneschen MeB-
bricke zusammengeschaltet, mit der der Einfluf3
von Dehnungen, die nicht auf eine Anderung der
Membranauslenkung zurlckgehen, kompensiert
wird.

Der Bereich der Membran, auf dem sich die Deh-
nungsmefstreifen befinden, ist mit einer Poly-
imidplatte bedeckt, deren Durchbiegung gemes-
sen wird. Diese Platte ist notwendig, um eine |i-
neare Kennlinie zu erhalten. Die Platte wird foto-
lithografisch strukturiet und kann deshalb mit
hoher Justiergenauigkeit zu den Dehnungsmef-
streifen angebracht werden. Wenn die Membran
dicker ausgefithrt worden ware, statt eine Platte
Uber den Mefstreifen anzubringen, hatten sich
zwei Schwierigkeiten ergeben. Zum einen kénnte
der Sensor nicht mehr integriert mit einer Mikro-




pumpe gefertigt werden, weil die Ventilmembra-
nen der Mikropumpe so dinn wie moglich sein
miissen. Zum anderen ware eine Positionierung
der Gehduse zu den MefBstreifen nicht auf wenige
Mikrometer genau maoglich gewesen, wodurch sich
nichtlineare Kennlinien ergaben.

Abb. 6: LEGO-Ménnchen mit einem Drucksensor
(rechts im Bild) und einem FluBsensor (auf dem
Stein) [7]. Der Drucksensor ist 5,5 - 4,3 - 1,2 mm?
grof3 (ohne Anschliisse).

Preiswerte Druck- und FluBsensoren aus Kunst-
stoff sind auch unabhangig von der Integration mit
einer Mikropumpe von Interesse. Deshalb wurden
auch separate Sensoren gefertigt. Die Drucksen-
soren haben aufere Abmessungen von 5,5. 4,3 .
1,2 mm3, sie werden mit einer Versorgungsspan-
nhung von ca. 1V betrieben, und die Sensorplatte
und die DehnungsmeBstreifen wurden fir die
MeBbereiche von 0 bis 250, 500, 750 und
1000 hPa ausgelegt. Der Einsatz einer Sensor-
platte aus einem Kunststoff erweist sich vor allem
fir die Messung kleiner Driicke als vorteilhaft.
Wegen des geringen Elastizitdtsmoduls von Po-
lyimid (ca. 3 GPa) braucht die Sensorplatte fir
einen Mefbereich bis 250 hPa nur einen Durch-
messer von 820 ym zu haben, und das Totvolu-
men liegt in der Gréfenordnung von 0,1 ul. In
Abb. 6 ist unser kleinster Mitarbeiter* zu sehen,
der einen Druck- und einen FluBsensor in seinen
Hénden hait.

6. Ventile

Eine weitere wichtige mikrofluidische Komponen-
te, die mit dem AMANDA-Verfahren hergestellt
wird, sind Mikroventile. Durch besonders interes-
sante Eigenschaften zeichnet sich das bistabile
Mikroventil aus, das in Abb. 7 zu sehen ist [6].

In diesem Ventil ist eine Membran unter mechani-
scher Druckspannung eingebaut, so daB sie sich
entweder gegen den Ventilsitz lehnt oder ihn weit
freigibt. Da die Membran sowohl im offenen als

auch im geschlossenen Zustand eine stabile Lage
einnimmt, braucht diesem Ventil nur wahrend des
Schaltvorganges Energie zugefthrt zu werden. Zu
Testzwecken wurde in der Aktorkammer ein Druck
angelegt und damit die Membran hin- und herge-
schaltet. Dabei zeigte sich, daB eine soiche Mem-
bran auch Dauerbelastungen standhélt (s.0.). Der
fir das Schalten in der Aktorkammer erzeugte
Druck kann kleiner sein als der am EiniaB anlie-
gende Druck, gegen den das Ventil geschlossen
werden soll. Das liegt daran, daf3 der Druck in der
Aktorkammer auf die gesamte Membran wirkt,
wahrend der Durchmesser des Einlasses sehr viel
kleiner ausgefilhrt werden kann. Fur ein Mikro-
ventil ist das ein groBer Vorteil, weil Mikroaktoren
im allgemeinen nur geringe Kréafte erzeugen kén-
nen.

Membran bei
geschlossenem
Ventil

Membran bei
offenem Ventil
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Abb. 7: Mikroventil mit einer bistabilen Membran,
die den EinlaB3 entweder verschlie3t oder freigibt
[6]. Oben: Schematisches Schnittbild, unten: Gré-
Benvergleich zur Feder eines Flillfederhalters.

7. Zusammenfassung und Ausblick

Mit dem AMANDA-Verfahren werden Mikrokom-
ponenten wie Pumpen, Ventile und Druck- und
FluBsensoren aus Kunststoffen besonders preis-
giinstig gefertigt. Die Eignung dieses Prozesses
fur die industrielle Produktion wurde im Rahmen
einer Kleinserienfertigung nachgewiesen. Dauer-
tests haben gezeigt, daB mit dem AMANDA-Ver-
fahren hergestellte Komponenten mehr als 400
Millionen Lastwechsel beschadigungsfrei Uberste-
hen. Jeder kann sich von der Leistungsfahigkeit
des Verfahrens selbst Uiberzeugen, indem er eine
Mikropumpe flr 150 DM kauft und testet.




Mit dem AMANDA-Verfahren kdnnen neben den
hier dargestellten noch zahlreiche andere Kompo-
nenten hergestellt werden. So ist es z.B. denkbar
Warmeleitdetektoren, Beschleunigungssensoren,
Mikrofone, Ultraschallgeber und -empfanger, Be-
rihrungssensoren und Schalter zu entwickeln.
Sicher ergeben sich im weiteren Gespréach mit der
Industrie noch mehr Anwendungen, an die wir
bisher noch gar nicht gedacht haben, so daB wir
ein biBchen an den Erfolg von Gutenberg an-
knupfen kénnen.
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Mikrosysteme fiir endoluminale Anwendungen in der Medizin

U. Walirabe, A. E. Guber, J. Mohr, P. Ruther, A. Ruzzu
Institut fir Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

In vielen Bereichen der Medizin, speziell innerhalb der Minimal Invasiven Therapie, kénnen durch
den Einsatz von mikrotechnisch gefertigten Komponenten medizintechnische Gerate in ihrer Funktio-
nalitdt deutlich verbessert werden oder ganzlich neue medizinische Instrumentarien (Endoluminale
Mikrosysteme) flr endoskopische Operationen geschaffen werden. Basierend auf dem LIGA-
Verfahren und der Mikroschneiderodiertechnik (WEDM-Technik) werden neue Produkte fiir die Medi-
zintechnik entwickelt. Dies sind Positioniersysteme und Fraseinheiten fir Katheter, sowie Mikroobjek-
tive und miniaturisierte Instrumente fiir die endoskopische Chirurgie.

1. Einleitung

Kostenreduktion ist eines der dringendsten The-
men in unserem Gesundheitswesen. Im chirurgi-
schen Bereich gibt es zwei wesentliche Ansaize:
Billigere Operationsmethoden und kirzere Ver-
weilzeiten im Krankenhaus. Letzteres kann insbe-
sondere durch den Einsatz von minimal invasiven
OP-Methoden mit Hilfe von Endoskopen und
Kathetern erreicht werden. Fir etliche Anwen-
dungen missen die OP-Werkzeuge extrem klein
werden, da entweder das zur Operation anste-
hende Lumen sehr eng ist oder der Weg dahin.
Beispiele sind die Koronarchirurgie, die Urologie,
Gynékologie, Neurochirurgie, der HNO-Bereich
und die Ophtalmologie. Die Einschréankung in der
GréBe bedeutet haufig auch eine Einschrankung
in der Materialwahl, da nicht alle Materialien aus-
reichend gut und fein bearbeitet werden kdnnen.
Auch werden bevorzugt weiche oder elastische
Werkstoffe, wie z.B. Polymere oder NiTi-
Legierungen verwendet, um das OP-Trauma zu
minimieren. Dies kann zur Folge haben, da3 die
Werkzeuge nach einer OP nicht mehr zu reinigen
und zu sterilisieren sind und deshalb Einweg-
Teile darstellen. Folglich miussen sie, um dem
ersten Anspruch der Kostenreduktion -der billige-
ren Operationsmethode- gerecht zu werden,
preiswert in der Fertigung sein. Hier ist der An-
satz der Mikrosystemtechnik: Parallelfertigung bei
gleichzeitig hoher Prazision.

Im folgenden werden vier Beispieie von Miniatur-
OP-Werkzeugen fur verschiedene Anwendungen
vorgestellt. Dies sind ein Positioniersystem fir
Katheter- oder Endoskopspitzen, eine Fraseinheit
fur Herzkatheter, ein Objektiv flr Neuro- oder
andere Miniendoskope sowie miniaturisierte
Greif- und Schneidinstrumente fiir beliebige mi-
krochirurgische Anwendungen.
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2. Positioniersystem

Zur radialen und winkligen Ausrichtung von z. B.
Katheterspitzen in einem Blutgefa3 werden drei
Ballons auf dem (distalen) Ende eines Katheters
befestigt (Abb. 1). Mit Hilfe eines Mikroventilsy-
stems, das unmittelbar hinter den Ballons mon-
tiert und mit diesen verbunden ist, werden die
drei Ballons unabhéngig voneinander geschaltet
und beflilit. In vollem Zustand beriihren die Bal-
lons die GefaBwand und stiitzen die Katheterspit-
ze gegen sie ab. Je nach Flllzustand der einzel-
nen Ballons wird die Spitze radial im Gefal3 ver-
schoben bzw. auch gegen die Langsachse ver-
Kippt.
Laser
Mikroventilsystem

Blutgefa3

Ballons

Abb. 1: Schema des Positioniersystems

Das Ventilsystem setzt sich aus 3 mehrstufigen
Kunststoffplatichen zusammen, die sowohl die
Ventilsitze als auch die Aktorkammern der Ventile
formen (siehe [1] fir eine detailliertere Beschrei-
bung). Hinzu kommen weitere 3 AnschiuBBplatt-
chen flir den Katheterschlauch und die Balions,
eine Edelstahikaniile sowie die Ballons selbst.




Alle Plattchen werden mit einer Kombination aus
LIGA und mechanischer Mikrofertigung herge-
stellt [2]. Die Ballons sind in einem Stiick aus
Polyurethanschlauch gefertigt [3]. Die Einzelteile
sind in Abb.2 im Vergleich zu einem Haib-
Millimetermafstab zu sehen. Der Durchmesser
des Ventilsystems betragt 2,5 mm.

il

Abb. 2: Einzelteile des Positioniersystems: Mi-
krostrukturierte Plexiglaspléttchen, Ballons aus
Polyurethan sowie eine Edelstahlkantile

Das gezeigte Modell ist ein ,normally open“-
Ventil, d. h, es ist im nicht aktivienen Zustand
offen. In der Aktorkammer befindet sich ein frei
aufgehangter Widerstandsheizer. FlieBt ein elek-
trischer Strom durch den Heizer, erhdht sich der
Druck in der Aktorkammer. Dadurch wird eine
Polyimid-Membran gegen den jeweiligen Ventil-
sitz gepresst und verschlieBt das Ventil.

Abb. 3 zeigt das fertig montierte Positioniersy-
stem. Die Ballons werden durch die zentrale
Edelstahlkantile in der L&ngsrichtung stabilisiert.
Die Kanile dient auch dazu, eine Glasfaser zu
fihren, Uber die z. B. Laserlicht in das Lumen
eingekoppeit werden kann. Links im Bild ist der
Katheterschlauch mit der zentralen Fluidzufih-
rung zu sehen. Der Durchmesser des Positionier-
systems kann zwischen 2,5 mm und 4 mm (Vor-
gabe durch Ventilgehduse bzw. verwendete Bal-
longréBe) variiert werden.

Abb. 3: Positioniersystem auf einer Katheterspitze

Zum Nachweis des Positionierungsvorgangs wird
die Katheterspitze in ein Glasréhrchen mit 4 mm
Innendurchmesser gesteckt. Dies erlaubt bei ei-
ner Kippbewegung der Spitze eine Deflektion von
5°. Bei seitlicher Bewegung der Spitze beschreibt
der Lichtpunkt, der aus der Glasfaser austritt, ein
Parallelogramm mit einer maximalen Verschie-
bung von 0,5 mm. Bei gréBeren Lumen und ent-
sprechend gréBeren Ballons nimmt der Verstell-
weg und -winkel zu.
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Abb. 4: Erreichbare Positionen der Katheterspitze
in 4 mm-Glasréhrchen

3. Fraseinheit fiir Herzkatheter

Zum Abtrag von arteriellen Ablagerungen
(Plagque) in den HerzkranzgeféBen (Koronarien)
werden Herzkatheter mit Schneid- oder Fraskép-
fen ausgestattet. Um die Katheter mdglichst fle-
xibel zu gestalten, sollte der Antrieb des
Fraskopfes direkt hinter ihn gebaut sein. Zu die-
sem Zweck werden Mikroturbinen in die Katheter-
spitze integriert. Als biokompatibles Antriebsme-
dium wird Wasser oder sterile Kochsalzlésung
verwendet. Somit ist der nicht zu vermeidende
LeckfluB aus dem Turbinengeh&use in das Blut-
gefdf unschadlich [4]. Die Fluidzufuhr sowie teil-
weise auch die -abfuhr erfolgt Giber den Katheter-
schlauch.

Abb. 5 zeigt eine Katheterspitze mit bereits zu-
sammengefligten Turbinenbauteilen vor einer
Millimeterskala. Ein Turbinenrotor ist auf einer
Welle aufmontiert und von einer Disenplatte
umgeben. Beide Teile werden in ein Turbinenge-
héuse, das die Katheterspitze darstelit, einge-
setzt. Der AuBendurchmesser betragt 2,5 mm,
Der zentrale Hohlzylinder wird fir den sog. Filh-
rungsdraht benétigt, der durch den gesamten
Katheter verlauft und auf den der Katheter wéh-
rend der Operation aufgefadelt wird. Dies hilft
dem Chirurgen, den Katheter im richtigen Gefaf3
zu positionieren.




Abb. 5: Turbine mit ungedeckeltem Gehéuse vor
MillimetermaBstab, & = 2,5 mm

Das Fluid wird durch das Gehiduse in einem
ringférmigen Kanal hinter den Dusen zugeftihrt.
Es tritt im weiteren durch die Diisen und wird
unter dem durch die Diisen definierten Winkel in
den Rotor eingespritzt und treibt ihn somit zur
Rotation an. Dort wird es wiederum nach hinten
umgelenkt und in einem inneren Kanal hinter
dem Rotor zuriickgefiihrt. Das in Abb. 5 offen
dargestellte Gehause wird fiir den Turbinenbe-
frieb mit einem Deckel versehen, der es nach
vorne abdichtet.

Die Dusenplatte und der Deckel werden i. a. mit
Réntgentiefenlithographie (RTL) aus PMMA het-
gestelit. Der Rotor wird mit RTL und anschlie-
ssender Galvanik hergestelit. Erste Prototypen
wurden in Nickel galvanisiert. Aus Biokompatibi-
litatsgrinden ist in Zukunft Gold zu wéhlen.

Abb. 6: Katheterspitze mit integrierter Turbine und
Antriebswelle fiir Schneidwerkzeug

Abb. 6 zeigt die Spitze eines Katheters. Die
Fluidverbindung zwischen dem Turbinengehéuse
und dem Katheter erfolgt iber mehrere Polyimid-
Mikroschiauche, die als dunkie Linien zu erken-
nen sind. Der sich verjiingende Bereich zwischen
Katheter und Gehéuse ist mit Kleber ausgegos-
sen, um einerseits scharfe Kanten abzudecken
und andererseits die Polyimid-Schléuche zu sta-
bilisieren. Auf die Turbinenwelle wird ein speziell
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angepafltes Schneidwerkzeug der Heriot-Watt
University [5], Edinburgh, montiert.

In ersten In-vitro-Experimenten wurde erfolgreich
in Kreide, Gips und Plaque gefrést. Abb. 7a zeigt
ein prépariertes Stlick stark kalzifierter Plaque,
das in Epoxy eingebettet ist. Die Ablagerung wur-
de mit dem Katheter erfolgreich abgetragen und
die Oberflache des Loches gegléttet (7b).

Abb. 7 a: Ablagerung in 7 b: gegléttete Oberfla-
Epoxy che

4. Mikroobjektive

Neben den therapeutischen Instrumenten werden
in der Minimal Invasiven Chirurgie miniaturisierte
Endoskope bendtigt. Werden zudem flexible En-
doskope gefordert, so geht dies einher mit einer
reduzierten Stabilitdt aufgrund der geforderten
dinnen Bauweise. Dies bedingt, gerade im Hin-
blick auf die notwendige Sterilisation der Instru-
mente, dal3 Einweggerate oder Geréate fir wenige
Zyklen vorzusehen sind [6]. Da hierbei das Mi-
kroobjektiv am distalen Ende die teuerste Kom-
ponente darstellt, wurde am Forschungszentrum
Karlsruhe ein Verfahren flr die kostenglnstige
Fertigung von Kunststoff-Mikrolinsen entwickelt
(Abb. 8).

Abb. 8: Abgeformte Linse mit 0,7mm Brennweite

Das Hersteliungsverfahren der Linsen basiert auf
dem LIGA-ProzeB, der hier durch zusaizliche
ProzeBschritte modifiziert ist [7]. Die kostengiin-
stige Massenfertigung der Linsen erfolgt Uber
Kunststoffabformung. FUr die Realisation einer
Priméarstruktur, die in ein metallisches Abform-




werkzeug umkopiert wird, werden zunichst
PMMA-Mikrozylinder durch RTL hergestellt. Die
Zylinder werden in einem zusétzlichen Prozef3-
schritt mit Synchrotronstrahlung flutbelichtet und
umgeschmolzen. Aufgrund der Oberfidchenspan-
nung bildet sich eine sphéarische Oberflache aus.
Bei entsprechender Wahi der Zylinderhéhe wer-
den Halbkugeln auf einem Restzylinder erzielt.
Der Krimmungsradius der Halbkugeln und damit
die Brennweite der Linsen weisen einen linearen
Zusammenhang mit dem Durchmesser der Zylin-
der auf [7]). Werden Linsen mit unterschiedlicher
Brennweite benotigt, so haben diese notwendi-
gerweise unterschiedliche AuBendurchmesser. In
einem optionalen dritten RTL-Schritt kann die
AuBBenkontur der Linsen frei definiert werden,
ohne die spharische Fidche zu verandern. Somit
sind Linsen mit unterschiedlicher Brennweite,
aber identischen AuBendurchmessern zugang-
lich. Die umgeschmolzenen und randstrukturier-
ten Linsen werden in einem abschlieBenden Gal-
vanikschritt in ein metallisches Abformwerkzeug
umkopiert. Mit diesem Werkzeug kénnen die
Linsen kostenglinstig reproduziert werden.

Abb. 9: Mikroobjektiv am distalen Ende des En-
doskops

In Zusammenarbeit mit der Aesculap AG wurde
ein Mikroobjektiv entwickelt [6], das in Abb. 9
dargestellt ist,

Montagehtilse zur
. Fixierung der
Lumen mit el
Mikroobjektiv Mikrolinsen

und Bildieiter

Biidleiter

Mikrolinsen aus
Polymer

Abb. 10: Schematische Darstellung des Mikroob-
jektivs
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Das Objektiv besteht aus 2 Kunststoff-Mikrolinsen
unterschiedlicher Brennweite, die in einem Ge-
hause montiert sind (siehe Abb. 10). Das distale
Ende des Objektivs wird mit einer Aperturblende
abgeschlossen und mit einen Glasplatichen ge-
deckelt. Der AuBendurchmesser der Linsen und
des Bildleiters betrdgt ca. 580 um. Der Bildleiter
wird im Objektiv in dessen Brennebene positio-
niert und mit dem Gehause verklebt.

Fir das Objektiv wurde eine optische Auflésung
besser 10 um ermittelt, wenn Aperturblenden mit
einem Durchmesser zwischen 80 und 200 pm
verwendet werden. Die Auflésung des Endoskpos
ist vor allem durch den Bildleiter beschrankt. Der
Offnungswinkel des Objektivs betragt 65°. Die
Abbildungsgiite des Endoskops mit Bildleiter zeigt
Abb. 11 bei einer Gegenstandsweite von ca.
8 mm.

Abb. 11: USAF-Testmuster, abgebildet (ber Mi-
kroobjektiv, Bildleiter und CCD-Kamera bei einem
Arbeitsabstand von ca. 8 mm

5. Miniaturisierte Instrumente zum Greifen
und Schneiden

Zum endoskopischen Operieren im Bereich der
Minimal Invasiven Therapie werden in zuneh-
mendem MaBe auch miniaturisierte chirurgische
Instrumente benétigt. Die sichere Entnahme von
geringsten Mengen an biologischem Gewebe
kann nur noch mit extrem kleinen Greif- und
Schneideinstrumenten erfolgen [8]. Diese Instru-
mente missen einen geringen AuBendurchmes-
ser besitzen, damit sie auch durch kleinste Off-
nungen in den Kérper eingefihrt werden kénnen.
Die am distalen Ende der Instrumente befindli-
chen mechanischen Strukturen, welche zum Er-
greifen oder Schneiden von Gewebeproben er-
forderlich sind, missen mit mikrotechnischen
Fertigungsmethoden hergestellt werden.

Stark miniaturisierte Instrumente kénnen bei-
spielsweise auf Basis von diinnen Drahten aus
Nickel-Titan-Legierungen gefertigt werden. Durch
Ausnutzung der Superelastizitdt des biovertrag-
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Abb. 12: Aufbau und Funktionsweise eines Mikroinstrumentes am Beispiel einer Fa3zange

lichen NiTi-Werkstoffes kann bei diesen Instru-
menten auf die sonst Ublichen mechanischen
Gelenke génzlich verzichtet werden [9]. Abb. 12
zeigt in einer schematischen Darstellung den
Aufbau und die Funktionsweise der Mikroinstru-
mente am Beispiel einer Mikro-FaBzange. Die
Maulteile der Zange sowie eine Deflektionsstelie
werden mit Hilfe der Mikro-Schneiderodiertechnik
(MEDM-Technik) direkt in den NiTi-Draht hinein-
gearbeitet. Um die offene und abgewinkelte Ge-
brauchsform des Instrumentes zu erhalten, muB
dieses nach der mikromechanischen Bearbeitung
noch in eine Biegevorrichtung eingespannt und
einer Warmebehandlung unterzogen werden,
wobei induzierte Biegespannungen abgebaut
werden [9].

FZK / DMT

Zaﬁgé };laximél g -
Abb. 13: REM-Aufnahme einer gedffneten Mikro-
FaBBzange. Durch Verschieben des ldngsbewegli-

chen PTFE-Schlauches werden die gedffneten
Maulteile zusammengedriickt.

Der SchlieBvorgang erfolgt mit Hilfe eines flexi-
blen PTFE-Schlauches, der (ber den NiTi-Draht
nach vorne geschoben wird. Dabei werden die
auseinandergespreizten Maulteile zusammenge-
drickt, und die Zange schlieBt sich. Wird zusétz-
lich ein starres, ebenfalls langsbewegliches De-
flektionsrohr nach vorne bewegt, so wird das
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abgewinkelte Instrument gerade gebogen. Das
Offnen und SchlieBen der Zange bzw. die ge-
zielte Deflektion kénnen unabhangig voneinander
ausgeflihrt werden. Das auBere Hlllrohr dient als
Fihrungs- und Schutzkanile. Die Bedienung des
Instrumentes kann entweder mit einem speziellen
Handgriff oder {iber einen computergesteuerten
Manipulator erfolgen. Miniaturisierte Instrumente
auf Basis des hier vorgestellten Funktionsprinzips
erlauben, ,um die Ecke herum® zu operieren und
erschiieBen somit einen zylinderférmigen Ar-
beitsbereich.

Die Realisation verschiedener miniaturisierter
Instrumente aus NiTi erfolgte im Rahmen einer
gemeinsamen Entwicklung zusammen mit der
Aesculap AG. Alle Mikroinstrumente konnen in
speziellen Trokarsystemen geflihrt werden. In
Abb. 13 ist in einer REM-Aufnahme eine gedff-
nete Mikrozange dargestellt, welche erodiertech-
nisch in einen nur 0,63 mm dunnen NiTi-Draht
hineingearbeitet wurde. Die maximale Offnungs-
weite der Mikrozange betragt 3 mm. Die Maulteil-
profilierung weist hier eine Zick-Zack-Verzahnung
auf. Andere geometrische Formen der Maulteil-
verzahnung sind technisch problemlos herstell-
bar, so daB3 ein rutschsicheres Ergreifen von Ge-
webe jederzeit gewéhrleistet ist.

Zange Typ (a) mit Haar

Abb. 14: REM-Aufnahme einer geschlossenen
Mikro-FaBzange, die ein menschliches Haar hélt




Abb. 14 zeigt in einem REM-Foto eine geschlos-
sene Mikrozange, die ein menschliches Haar halt
und verdeutlicht, wie klein die biologischen
Strukturen sein kénnen, die mit solchen Zangen
gefaf3t werden kénnen [9].

Auf Basis des in Abb. 12 gezeigten Funkti-
onsprinzips werden auch gelenkfreie und deflek-
tierbare Mikroscheren hergestellt: Anstelle der
Maulteile werden mit PEDM-Technik kieinste
Schneiden in den NiTi-Draht hineingearbeitet.
Das Einbringen der Scherenstruktur erforden,
daB der NiTi-Draht wahrend des Fertigungspro-
zesses sehr exakt gedreht wird. Abb. 15 zeigt
eine fertige Mikroschere, welche in einen nur 0,65
mm diinnen NiTi-Draht hineingearbeitet ist. Ein
nachtrégliches Schleifen der NiTi-Schneiden ist
bisher nicht vorgenommen worden, da die Wirk-
samkeit der Mikroscheren erfolgreich an ver-
schiedenen Teststrukturen nachgewiesen werden
konnte [9].

Yelastisches" Gelenk’

Schneiden
langsverschieblicher

PTFEE:Schlauch

FZK /INT -
Aeszulap AG Mlkro-Schere, 143 0,63 ['_:E“L_'D

Abb. 15: REM-Aufnahme einer gedffneten Mi-
kroschere

6. Ausblick

Alle hier gezeigten Mikrosysteme fiir Endolumi-
nalanwendungen wurden im Rahmen von For-
schungsprojekten (EU-Projekt IMICS und BMBF-
Verbundprojekt MINOP) in Zusammenarbeit mit
der Industrie entwickelt. In diesen Projekten wur-
den die Mikrosysteme flr die jeweilige spezielle
Anwendung ausgelegt, d.h flir Herzkatheter und
Neuroendoskope. Die Einsetzbarkeit der Systeme
geht jedoch weit Uiber diese spezieilen Anwen-
dungen hinaus. Ein gewebeschonendes Positio-
nieren und Arretieren von OP-Werkzeugen ist
generell winschenswert. Flexible Kleinstendo-
skope mit einem miniaturisierten Instrumentaruim
werden in zahlreichen anderen medizinschen
Fachern benétigt, z.B. in der Gynakologie und
Urologie. Aber auch zur Inspektion oder zur
Montage in engen, verwinkelten Rohren im all-
gemeinen technischen Bereich kbénnen sie be-
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nutzt werden. Frés- oder Bohrmdoglichkeiten sind
z.B. in der HNO-Chirurgie erforderlich. Der Turbi-
nenantrieb kann aber auch als Alternative zu
elektrischen Kleinstmotoren dort von Bedeutung
sein, wo aufgrund geféhrlicher Arbeitsumgebung,
z.B. im Explosivbereich, kein elektrischer Strom
verwendet werden darf.

Aus diesem Grunde werden alie vorgesteliten
Mikrosysteme auch Uber die bisherigen neuen
vielféltigen Anwendungen zuzufihren.
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* Im Rahmen des 3. Statuskolloquiums fand eine Ausstellung mit 27 Exponaten
des Projekis Mikrosystemtechnik statt. Fir die Exponate, die nicht in Vortrdgen
behandelt werden konnten, wird hier eine Zusammenfassung gegeben.
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Evolutionére Verfahren zur Designoptimierung von Mikrosystemen

W. Jakob, M. Gorges-Schleuter, |. Sieber
Institut flir Angewandte Informatik

Zusammenfassung

Eine wichtige Grundlage fur den rechnergestitzten Entwurf von Mikrosystemen bzw. Mikrokompo-
nenten bilden Simulationsmodelle. Diese erméglichen es einerseits die Entwicklungszeiten der
immer komplexer werdenden Systeme kurz zu halten und andererseits Entwurfsfehler schon im
friihen Entwurfsstadium zu erkennen und zu beheben.

Werden die Simulationen manuell durchgefiihrt, so muB sich der Entwickler wegen der Komplexitat
des Suchraumes auf nur wenige Designvarianten beschrénken. Ein optimales Systemdesign kann
daher in der Regel nicht erzielt werden. Eine teilautomatisierte Designoptimierung kann dadurch
erreicht werden, daB die manuelle Einstellung der Systemparameter ein evolutionares Werkzeug
tibernimmt und die Bewertung des verénderten Designs auf der Grundlage von Simulationsergeb-
nissen stattfindet. Der Entwickler gibt dem evolutionaren Optimierer die Systemparameter, eine
Designbewertung und eventuelle Restriktionen vor. Die Aufgabe des evolutiondren Optimierungs-
werkzeuges ist es, im Parameterraum eine optimierte Designvariante zu finden.

Bereits Systeme mit nur wenigen Systemparametern kénnen zu sehr komplexen Suchrdumen
fihren. Am Beispiel der Designoptimierung eines 2-Linsen-Systems zur Einkopplung eines
Laserstrahis in einen Heterodynempfénger wird die Vorgehensweise bei einer teilautomatisierten
Designoptimierung dargestellt. Die Ergebnisse des evolutionédren Verfahrens werden mit einem
Hillclimbing Verfahren in Bezug auf Konvergenzschneiligkeit und -sicherheit verglichen. Hierbei
zeigen sich die Vorteile des adaptiven Suchverhaltens des evolutiondren Optimierungswerkzeuges.

1.  Einleitung

Die Werkzeugumgebung SIMOT (SIMulation and
Optimization Tool Environment) [1] unterstiitzt den
Konstrukteur zum einen bei der Entwickiung und
Optimierung von Makromodellen, die Mikrosyste-
me oder Mikrosystemkomponenten mit analyti-
schen Modelien beschreiben, und zum anderen bei
der Optimierung von kompiexen (Mikro-)Systemen
bzw. Komponenten [2].

SIMOT besteht aus zwei Hauptkomponenten, den
Simulations- und den Optimierungswerkzeugen.
(Bild 1). Entsprechend der vorliegenden Aufgabe
kann ein geeigneter Simulator und Optimierer
ausgewahlt werden. Fir die Optimierung von FEM-
Komponentenmodellen werden Standardwerkzeu-
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‘| Restriktionen —— =
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Genetische MaschmeI P
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Bild1: Die Designoptimierung mit SIMOT.
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ge flr die FEM-Simulation und GAMA (Gene-
tischer Algorithmus flir die Modelladaption) [1]
kombiniert und fur die Optimierung eines Designs,
etwa die Ansteuerung einer Mikropumpe [3], ein
Netzwerk-Simulator und der Optimierer GADO
(Genetischer Algorithmus fir die Designoptimie-
rung) eingesetzt.

Die evolutionédren Algorithmen GAMA und GADO
sind Eigenentwcklungen [3]. Im Unterschied zu fast
allen anderen Optimierern wird nicht nur von einer
potentiellen Modell- bzw. Designvariante ausge-
gangen, sondern von mehreren gleichzeitig, die
sogenannte Population. Das adaptive Verfahren
bewertet jede Variante entsprechend der Vorgaben
des Konstrukteurs mittels der Ergebnisse aus der
Simulation. Die Wente der Systemparameter aus
zwei Varianten werden dann rekombiniert und die
so gebildete neue Variante simuliert und bewertet.
Flr die Rekombination werden bessere Varianten
bevorzugt ausgewahlt, so daB diese eine gréfiere
Wabhrscheinlichkeit haben Nachkommen zu bilden
und ihre glinstigen Eigenschaften in der Population
verbleiben. Eine weitere Mdglichkeit Nachkommen
zu erzeugen ist die Mutation. Hierbei werden die
Systemparameter einer Variante zuféllig modifi-
ziert, wobei kleine Verdnderungen wahrscheinli-
cher sind als groBe. Die Nachkommen unterliegen
einem SelektionsprozeB, dh. nur die besten
Nachkommen bilden die Population der nachsten
iteration, die Generation.
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méglich ist, dann wird der nachste ausgewahit
und dies wiederholt bis keine weitere

Verbesserung mehr moglich ist.

Der evolutiondre Algorithmus erreicht mit einer

SMF

1. Kugellinse 2. Kugellinse

Photodiode

Populationsgré Be von 120 Designvorschidgen
mit einer Wahrscheinlichkeit von {ber 90%
einen Notenwert der besser ist als 80500.

Bild 2:  Aufbauskizze des Kollimationssystems.

2.  Optimierung eines 2-Linsen-Systems

Im Folgenden beschreiben wir den Einsatz unseres
Optimierungsverfahrens fiir die Designoptimierung
eines 2-Linsen-Systems zur Einkopplung eines
Laserstrahls in einen Heterodynempfénger.
Das System benutzt zwei Kugellinsen um die
Abstrahlung einer Single-Mode-Faser (SMF) . .
zu kollimieren und die kollimierte Strahitaille
auf eine Photodiode abzubilden (Bild 2). Bei
der Fertigung entstehen durch das EinflGgen | ;.
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Daflir miissen ca. 15 Generationen mit 6500
Simulationen investiert werden. Im Mittel benétigt
der Hillclimber bis zur Konvergenz dieselbe Anzahl
von Simulationen. Die Qualitdt und die Sicherheit
sind aber wesentlich geringer. Das Beispiel hat
gezeigt, daB bei einem multimodalen Suchraum der
Evolutiondre Ansatz seine adaptive Suchstrategie
erfolgreich einsetzen kann.

der optischen Elemente in bereits vorgefertig-
te LIGA-Strukturen [4] Toleranzeffekte. Diese

Ergebnisgfeﬁe;
Einfligetoleranzen wirken sich auf die Lage ., /2rusunstd

der Strahltaille aus und bewirken eine
Veranderung der Strahlweite am Ort der i
Photodiode. Es soll nun ein Kollimationssy-
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stem bestimmt werden, das moglichst
unempfindlich gegenlber den erwarteten
Einfligeungenauigkeiten der einzelnen Ele-
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mente ist.

Die Systemparameter sind die Brechungsin-
dices der beiden Kugeliinsen (n1 und n2) und
der Abstand der Faser, die das Licht in das
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System einspeist, zu der ersten Kugellinse
(2). Als Optimierungsparameter werden Aus-
leuchtung, Stabilitat, Strahltaillenposition und
Linsenabstand benutzt [2]. Das Kollimations-

aeas

Defaulh ot

system wird mit Mathematica von Wolfram = = . H . L

Research simuliert, wobei die Extremwenre '
der Fertigungstoleranz benutzt werden, um
den Simulationsbereich festzulegen. Aus dem
Simulationsergebnis werden die absoluten Werte
der Optimierungskriterien berechnet und auf jeden
Wert eine vorgebene Bewertungsfunktion ange-
wendet. So kann erreicht werden, daf3 z.B. Designs
mit einer Ausleuchtung von unter/Gber 90%
exponentiell proportional mit dem Betrag der
Abweichung von 90% abgewertet werden. Fiir die
Qualitatsbewertung eines Designs, die Notenbe-
rechnung, werden die bewerteten Simulationsda-
ten gewichtet und aufsummiert.

Der Screenshot zeigt den typischen Optimierungs-
verlauf von GADO und eines einfachen Hillclimbers
(HC). Ausgehend von zufalligen Anfangswerten der
Systemparameter wird jeweils ein Parameter so-
lange modifiziert bis keine Verbesserung mehr
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Erkennung und Quantifizierung von Gasen mit der
Karlsruher Mikronase (=KAMINA)

J. Goschnick, S. Ehrmann

Institut fir Instrumentelle Analytik

Zusammenfassung

Intelligente Massenprodukte zu erméglichen, ist das Ziel eines neuartigen Gassensorchips, der das Herz
der KAMINA bildet. Die Struktur des Mikrosystems realisiert auf einfachste und deshalb kostenglinstige
Weise ein Sensorarray, das die meisten organischen und anorganischen Gase erkennen und in vielen
Féllen bis unter 1 ppm nachweisen kann. Mehr noch als der Nachweis einzelner Gase ist aber die emp-
findliche Erkennung von Gerlichen eine Starke des Systems, die eine weite Vielfalt von Anwendungen
eroffnet. Derzeit werden in Zusammenarbeit mit Firmen in mehr als 10 Anwendungsfelder (z.B. Auto-
mobilbereich, Kiichen- und Klimatechnik, Medizintechnik) Produktentwickiungen vorbereitet.

1. Einleitung

Kleine, preisglinstige gassensorische Systeme,
die eine schnelle Charakterisierung einzelner
Gase oder Gaskollektive in der Atmosphére er-
lauben, bieten grenzenlose Mdoglichkeiten Mas-
senprodukte mit intelligenten Funktionen auszu-
statten. So kann eine Beurteilung der Atmosphare
im Hinblick auf ihr Gefahrenpotential oder ihren
Geruchskomfort erfolgen, gasemittierende Pro-
zesse kdnnen Uberwacht oder auch die Luft als
Brauchgas bewertet werden. Dies geschieht letzt-
endlich immer um zu informieren oder um re-
gelnd einzugreifen. Als Anwendungsgebiete flr
eine preisglinstige Gasanalytik in Massenpro-
dukten ist der Einsatz im Automobil sowohl zur
Uberwachung der Abgase, als auch zur Regelung
der luftqualitdt im Fahrzeuginnern gegeben.
Ebenso ermdéglicht die Messung von Aromen
beim Kochen und Braten den Zugang zum auto-
matischen Garen. Desweiteren kann durch eine
einfache und kostengiinstige Atem- oder Korper-
geruchsanalyse ein Instrument zur Erfassung
menschlicher Gesundheitszustéande flr den Pri-
vatgebrauch entwickelt werden.

Welche Anforderungen sind zu erfiillen? Vor al-
lem gilt es einen flir Massenprodukte akzeptablen
Preis zu erreichen und hohe, weitgehend war-
tungsfreie Zuverlassigkeit zu gewdhrleisten. Na-
tarlich ist angemessene Empfindlichkeit fur ver-
schiedenste, meist organische Gase gefragt, aber
auch ausreichendes Unterscheidbarkeit und ge-
nigende Ansprechgeschwindigkeit. Zudem sollte
die Gesamtheit eines geruchsbildenden Gaskol-
lektivs erfaBbar sein. Meist sind auch geringer
Platzanspruch und Energieverbrauch wesentlich.
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Bild 1 : Im Gehéduse montierter Chip. Die elektri-
sche Verbindung erfolgt durch ultraschallkontak-
tierte Golddréhte. Die Riickseite (links) trdgt vier
Heizelemente aus Platin zur kontrolliert inhomo-
genen Beheizung

2. Systemdesign

Diesem Forderungskatalog versucht das Gas-
sensormikrosystem des Forschungszentrums
Karlsruhe zu entsprechen. Einerseits wird wegen
héchster Empfindlichkeit, niedriger Kosten und
guter Mikrostrukturierbarkeit die inzwischen in der
chemischen Sensorik weit verbreitete Leitfahig-
keitsmessung an Metalloxiden eingesetzt. Ande-
rerseits realisiert der Gassensorchip (s. Bild 1) ein
neuartiges Konzept einer Anordnung mehrerer
Sensoren unterschiedlichen Ansprechverhaltens
(sog. Array), die ein ungleich héheres Informa-
tionspotential besitzt als ein Einzelsensor. Die
Besonderheit des Karlsruher Mikroarrays besteht
darin, die Sensorelemente kostengiinstig in ei-
nem einzigen ProzeBschritt zu fertigen und durch
eine sog. Gradiententechnik im Ansprechverhal-
ten zu differenzieren. Dabei wird ein monolithi-
sches Metalloxidfeld einfach mit parallelen Plati-




nelekiroden unterteilt, so daB3 viele Metalloxidseg-
mente entstehen, deren elektrische Leitféhigkeit
mit den angrenzenden Platinstreifen gemessen
werden kann. Anderungen in der Atmosphéren-
zusammensetzung ergeben charakteristische
Signalmuster, die on-line eine Erkennung und
Quantifizierung von Gaskomponenten erlauben.
Mehr noch, die geringe Selektivitit des einzelnen
Sensorelementes wird nun zum Vonteil, weil im
Gegensatz zu gasspezifischen Sensoren weit
mehr Gase nachgewiesen werden kdnnen, als der
Zahl der Sensorelemente entspricht. Derzeit wer-
den mit 41 Platinstreifen 40 Sensorelemente
gebildet, die zusammen mit 2 Temperaturfihlern
auf ca. 100 mm® eines oxidierten Siliziumsub-
strats untergebracht sind, das auf der Rlckseite
zur Erzeugung der notwendigen Betriebstempe-
ratur von meist etwa 300°C noch 4 Heizelemente
trégt.

Bild 2: Die Karlsruher Mikronase vereint Gas-
sensor-Mikroarray und mikroprozessorgesteuerte
Betriebselektronik. In dem hier gedffnet darge-
stellten Sensorkopf kann eine aktive Belliftung,
ein Partikelfiter und ein Kalibrator integriert wer-
den.

Die Differenzierung der gassensorischen Eigen-
schaften der Sensorelemente wird durch eine
einfache Gradiententechnik erreicht, indem gas-
sensorische EinfluBgréBen von einer Seite des
Arrays zur anderen kontinuierlich verandert wer-
den. Dazu wird derzeit einerseits die Oberfla-
chentemperatur benutzt, indem ein Betrieb der
Heizelemente mit kontrolliert unterschiedlicher
Leistung daflr sorgt, das jedes Sensorelement
eine etwas andere Temperatur als Nachbarele-
mente aufweist. Der Temperaturgradient wird
durch Heizungsregelung stabilisiert, die mit Tem-
peratur-Istwerten durch Widerstandsmessung von
zwei Platinstreifen zu beiden Seiten des Metal-
loxidfelds versorgt wird. Andererseits tragt das
Metalloxid eine wenige Nanometer dicke gas-
permeable Beschichtung aus SiOp, deren Dicke
{iber den Sensorsegmenten variiert wird. Diese
Membran steuert den Gaszugang zum Metalloxid
und beeinfluBt demzufolge vor allem die Selek-
tivitat des Nachweises, die somit von einer zur
anderen Seite des Streifensystems kontinuierlich
variiert und zum Leitfahigkeitsmuster des Tempe-
raturgradienten beitrégt. Darliberhinaus ermég-
licht die Membran aber auch, die Stabilitat des
Gassensorsystems zu erhdhen, indem der da-
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runterliegenden Detektorschicht Schutz geboten
wird.

3. Analytische Leistung

Dieses Konzept hat sich in zahlreichen Erpro-
bungen bewahrt und bietet weitgehende Konfek-
tionierungsmaglichkeiten, ohne an der Strukiur
oder Fertigungstechnik Anderungen vornehmen
zu missen. Durch die Wahl des Metalloxids, der
Betriebstemperatur, der Gradientenart und
-starke, sowie durch chemische Konfektionierung
der Membran bestehen mannigfaltige Még-
lichkeiten, die analytischen Eigenschaften des
Gassensorchips an die Anforderungen verschie-
denster Anwendungen anzupassen.

Derzeit werden Chips auf Basis von SnO. und
WOQ; auf ihre Leistungsfahigkeit in praxisnahen
Anwendungsstudien geprift. AuBer flir Edelgase
besteht Empfindlichkeit fir nahezu alle Gase,
haufig mit Nachweisgrenzen bei 1 ppm und dar-
unter. Ansprechzeiten im Sekundenbereich sind
realisierbar. Geruchsunterscheidungen in der
AuBenluft (z.B. verkehrsbelastete Luft, landwirt-
schaftlich belastete Luft, saubere Luft) haben sich
genauso als machbar erwiesen wie die Erkenn-
barkeit von Klchendiinsten oder Geruchskompo-
nenten in der Atemluft. Grundsatzlich ist zur Er-
fassung einer aligemeinen Geruchsbelastung die
selektionsarme Detektion von Vorteil, da prak-
tisch alle Abweichungen von geruchsneutraler
Luft erfaBt werden konnen. Die Mas-
senanwendung der gasanalytischen Fahigkeiten
des Mikroarrays ist natlrlich nur mit einer ent-
sprechend leistungsfahigen wie kostengiinstigen
Elektronik mdéglich. Bild 2 zeigt die Karisruher
Mikronase, die den Gassensorchip und die Be-
triebselektronik vereint.

4, Perspektive

Die Fortsetzung der Entwicklung ist in vollem
Gange, denn die Leistungsgrenzen des Mikroar-
rays sind bei weitem noch nicht erreicht. Die Zu-
kunft wird neue Chips mit anderen Metall-
oxidschichten und Membranen bringen, um die
Unterscheidbarkeit von Gasen oder Gerlchen
weiter zu verbessern, um noch schnellere Reakti-
onszeiten zu realisieren und um auch den Ener-
giekonsum von derzeit etwa 5W drastisch zu
reduzieren. Dar(iberhinaus wird die unmittelbare
Peripherie des Gassensorchips und seine Elek-
tronik weiter zu entwickeln sein, so daf3 dem-
nachst das Volumen einer Zigarettenschachtel
zur Unterbringung ausreicht. Dabei orientiert sich

die Arbeit an einer Reihe von Mas-
senanwendungen, flir die im Industrieauftrag
gleichermaBen kostenglinstige wie leistungs-

starke und langlebige Systemlésungen zu finden
sind.




Kapillar-Batch-Injektionsanalyse: Eine neue Methode
fiir die Untersuchung von Proben im Nanoliter-Bereich

U. Backofen), F.-M. Matysik2), W. Hoffmann1)

1) Institut fiir Instrumentelle Analytik
2) Universitat Leipzig

Zusammenfassung

Eine zuverlassige und einfach ausfihrbare Methode fiir die chemische Analyse sehr kleiner Flissig-
keitsvolumina wird vorgestellt, bei der die Handhabung der Proben in Kapillaren mit nachweisstarker
elektrochemischer Detektion kombiniert ist. Quarzkapillaren werden fiir die Aufnahme, den Transport
und die Injektion von Nanoliter-Proben auf eine Mikroelekirode in einer Batchzelle eingesetzt.
Voltammetrie, Amperometrie und Potentiometrie kénnen flir die Detektion genutzt werden. Die Lei-
stungsféhigkeit der neuen Methode wurde fiir Modellanalyte und Ascorbins&ure demonstriert.

1. Einleitung

Fir die chemische Analytik auf den Gebieten der
Zellbiologie, Pharmakologie, klinischen Chemie
und forensischen Medizin stehen oft nur duerst
geringe Substanzmengen zur Verfugung. Dartiber
hinaus besteht - 6konomisch und 6kologisch mo-
tiviert - ein genereller Trend zur Miniaturisierung
in der Analytik, der unter Einbeziehung der Mikro-
systemtechnik zu "miniaturisierten totalen Analy-
sesystemen" (UTAS) oder zumindest zu miniaturi-
sierten Systemkomponenten fuhrt [1].

In diesem Beitrag wird eine Methode zur Analyse
von flissigen Proben im Nanoliter-Bereich vorge-
stellt, die z.T. kommerziell verfligbare Kompo-
nenten nutzt, Da insbesondere durch den Einsatz

r

4 A 3 4

1 - Quarzkapillare (¢innen: 100 um)
2 - Mikroelektrode (@: 25 ym)

3 - Mikroliterspritze

4 - Dosiergerat

5 - Referenz-/Gegenelektrode

6 - Fuhrungskapillare

7 - Rihrmotor

8 - Probengefafie

o]
L @0 ,
@0

von Kapillaren aus Quarzglas flir das Fluidhand-
ling der Volumenbedarf gegentiber der traditio-
nelien Methode der Batch-Injektionsanalyse [2]
drastisch reduziert werden konnte, wurde die Be-
zeichnung "Kapillar-Batch-Injektionsanalyse” ge-
wahlt.

2. Apparatur und MeRverfahren

Entsprechend der schematischen Darstellung in
Abb. 1 wird der Analyt aus den Probengeféfien (8)
(z.B. Nanotiterplates) in eine Quarzkapillare (1)
mit Hilfe eines (ber eine Mikroliterspritze ( 3) an-
gekoppelten Dosiergerates (4) aufgenommen.
AnschlieRend wird die Kapillare (1) durch eine
(5) in die elektrolytgeflllte

Flihrungskapillare

Abb. 1: Apparatur fiir die Kapillar-Batch-Injektionsanalyse; links: Schema, rechts: vergréferte Aufnahme
der MeRzelle mit der Anordnung von Kapillare(1) und Pt-Mikroelektrode (2) bei Injektion von 188 nl Pro-
benfliissigkeit (P), die zur Demonstration mit Kaliumpermanganat geférbt wurde.
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Batchzelle (Inhalt: 1 ml) eingeftihrt und in 180 pm
Abstand zu einer Platin-Mikroelektrode (2) posi-
tioniert. Bei Injektion der Probe (Abb.1, rechts)
werden an der Mikroelektrode Signale registriert,
wobei als Gegenelekirode eine Ag/AgCI-
Referenzelektrode (5) dient. Rihren des Elektro-
lyten in der Zelle mittels des Motors (7) sorgt fiir
eine schnelle Verteilung der Probe im Batchvolu-
men. Da dabei eine sehr grole Verdinnung
erfolgt, ist eine vielfache Probeninjektion ohne
Wechsel des Zellelektrolyten méglich.

3. Ergebnisse

31 Generelle Leistungsparameter

Nach umfangreicher Charakterisierung und Opti-
mierung der Methode [3] konnte fur den Modell-
analyt K,[Fe(CN)¢]-Lésung ein Probendurchsatz
von 500 Proben/Stunde erreicht werden (Abb. 2).
Die Prézision |aRt sich als Standardabweichung
von 1,1 % fur 31 aufeinander folgende Injektionen
angeben. Die Nachweisgrenze liegt im Picomol-
Bereich (2,8 pmol K,[Fe(CN)g], entspricht 1,2 ng).
Minimalvolumina von 20 nl kénnen reproduzier-
bar analysiert werden.

dttareaeatiadans i
1nA

) 50 100 150 200
Zeit [s]

Abb. 2: Reproduzierbarkeit und Probendurchsatz,
amperometrisch gemessene Signale bei Injektio-
nen von 188 nl 1 mM K [Fe(CN)J-Ldsung.

Mit Hilfe der Square-Wave-Voltammetrie gelingt
auch die Simultanbestimmung von Gemischen
(z. B. Ferrocen und Ferrocenkarbonsaure), wofir
ebenfalls nur sub-ul Probenvolumina erforderlich
sind [3].

3.2 Bestimmung von Ascorbinséure

Als Beispiel fiir eine biologisch orientierte Anwen-
dung wurde der Ascorbinséure-Gehalt in 188 nl
Probelésung bestimmt, Mittels gepulster Am-
perometrie konnte eine stabile Aktivitat der Mikro-
elektrode gewshrleistet werden. Die Ergebnisse
der Kalibrierung (Abb. 3) belegen eine ausge-
zeichnete Signalstabilitdt und die groRe Prazision
der Bestimmung.

60
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1 [l 1
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Abb. 3: Signale (unten) und Kalibrierfunktion
(oben) fiir die Ascorbinséure-Bestimmung, Injek-
tionen von 188 nl 0,5...5 mmol/l Ascorbinséurels-
sung, Regressionskoeffizient der Kalibriergera-
den: 0,999 (n = 5).

4. Schlufifolgerungen

Die erzielten Leistungsparameter qualifizieren die
neue Methode der Kapillar-Batch-injektions-
analyse flir die Analytik von Proben im Nanoliter-
Bereich. Hervorzuheben ist die grofRe Prazision
der Methode bei zugleich hoher Probenfrequenz.
Die einfache Handhabbarkeit und niedrige An-
schaffungskosten fur die Gerateausristung pra-
destinieren die Methode fir den Einsatz bei Rou-
tineaufgaben. Partner fir geeignete Anwendun-
gen werden gesucht.

An konkrete Anwendungen kann die Kapillar-
Batch-Injektionsanalyse durch Auswahl des elek-
trochemischen Detektionsprinzips angepaft wer-
den. Voltammetrische, amperometrische und po-
tentiometrische Verfahren wurden bereits gete-
stet. Durch Kombination mit entsprechenden Pro-
benvorbereitungstechniken ergibt sich eine weite-
re Steigerung des Anwendungspotentials.
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Sensoren und Aktoren aus Diinnschichtverbunden mit Funktionseigenschaften
(Magnetostriktion, Formgedéachtnis- und Bimetalleffekt)

J. Betz, H. Holleck, F. Gugenberger, B. Winzek, E. Quandt, K. Seemann, A. Ludwig
Institut far Materialforschung |

Zusammenfassung

In diesem Beitrag werden drei Anwendungsbeispiele fir den Einsatz von ,Smart Materials"
(magnetostriktive, piezoelekirische oder Formgedachiniswerkstoffe) in Diinnschichtform vorgestellt:
eine magnetostriktive Membranpumpe, einen mit Formgedachtnis-Verbunden realisierten
Thermoschutzschalter und ein Aktor/Sensor-System bestehend aus magnetostriktiven und
piezoelekirischen Schichten. Diese Beispiele demonstrieren Moglichkeiten, die erwahnten ,Smart
Materials” fir Mikroaktoren ais Alternative zu den haufig eingesetzien elektrostatischen Antrieben zu
verwenden, wobei als Vorteile Eigenschaften wie eine kontaktlose Ansteuerung oder integrierte
Sensoreigenschaften herauszustellen sind.

1. Einleitung

Aktoren und Sensoren als Umwandier von elek-
trischer in mechanische Energie und umgekehrt
sind unverzichtbare Komponenten eines Mikro-
systems. In letzter Zeit ist die Entwicklung von
intelligenten Materialien wegen des stetig stei-
genden Bedarfes stark vorangetrieben worden.
Beispiele hierfir sind Schichtsysteme aus mag-
netostriktiven, piezoelektrischen und Form-
gedachtnislegierungen (FG). Die Anwendungen

sichtspunkt der Kompatibilitdt mit der Halbleiter-
technologie entwickelt worden. Als Beispiele flr
Aktoranwendungen werden hier eine magneto-
striktive Mikropumpe mit Diffusorventilen, ein
Thermoschutzschalter mit FG-Legierungen und
ein Aktor-Sensor-System vorgestelit. Fir weitere
Anwendungen magnetostriktiver Dlnnschichten
wird auf den Vortrag Nr. 15 dieses Kolloquiums
verwiesen.

dieser Stoffverbunde sind unter dem Ge-
Magnetostriktion Piezoeffekt Formgedéchtnis
Werkstoffe | TbFe, SmFe, (FeCo/TbFe) ZnO, AIN, PZT TiNi, Ti(Ni,Pd), Ti(NiCu)
magnetosiriktive 1"\, plezoglektrische
Aktor- Schicht Schicht
Prinzip
magnetisches Feld
10 200 0 -
5 }F 'i 100 o
typische | ¢ °| ,Z “@“.z‘;;.;‘;':;“ ! i &
Kennlinien | = '.]5 om io3ls
] o0 204 . P
v=1Hzmode Hs 015 -
™ 251 02 . ! . ! !
6007 00 61 02 03 04 0 @ \m 150 210 M
o b, H(l‘) ot ac fiddvum Tanperatur ¢°C}
spezifische bs = 28 MPa _ Transform = 20 - 500°C
Daten bei po Hs = 25mT, Oa = -50 pm/V im Austenit-Zustand
@ kontaktlose Ansteuerung | @ Einsatz bei hohen Frequenzen | @ grof3e Energiedichte
Vorteile | ® einfache Herstellung @ geringer Energieverbrauch | @ nichtlineare Kennlinie
@ unempfindliches Material | ® mikroelektr. Kompatibilitdt | ® grof3e Auslenkung

Tab.1.: Vergleich der wichtigsten Eigenschaften der Aktordtinnschichtsysteme
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2. Experimentelle Methoden

2.1 Schichtherstellung und Charakterisierung

Die Aktorschichten wurden durch DC- bzw.
HF-Magnetronsputtern bei optimierten Sputter-
bedingungen auf gereinigten Si-Wafern herge-
stellt. Nach der Abscheidung werden die Schich-
ten zum Teil getempert, um Schichtspannungen
abzubauen, eine Rekristallisation hervorzurufen
oder eine beabsichtigte Diffusion durchzufiihren.
AnschlieBende mikrostrukturelle, magnetische,
elektrische und thermische Untersuchungen
schlieBen die Materialcharakterisierung ab.
Deflektometer, basierend auf der Biegebaiken-
methode, werden zur Untersuchung des Aktor-
verhaltens der Schichten herangezogen.

2.2 Mikrostrukturierung

Zur Strukturierung von Si werden naBchemische,
anisotrope Atzverfahren angewandt. Dazu dient
eine etwa 2 ym dicke SiO.-Schicht als Maskie-
rung. Die gewlinschte Struktur wird in die SiO,-
Schicht entweder durch Laserabtragung (siehe
Exponat Nr. 15) bei Einzelanfertigungen oder bei
gréBeren Stlickzahlen durch Mikrolithographie
und einer anschlieBenden Ubertragung in das
SiO2 hergestellt. Die erzeugten Strukiuren
dienen danach als Substrat fiir die Beschichtung.
Untersuchungen Uber eine direkte Strukturierung
metallischer Schichten werden z.Z. durchgefihnt.

3. Anwendungsbeispiele

3.1 Mikropumpe

Das aktive Element der Mikropumpe besteht aus
einer Si-Membran, auf die eine magnetostriktive
Schicht gesputtert wurde (Abb. 1). Keilférmige
Diffusorventile definieren EiniaB und AuslaB
ohne bewegliche Teile. Die Si-Teile der Pumpe
wurden durch mikromechanische Verfahren
hergestellt und durch Si-bonding miteinander
verbunden. Die Pumpe zeigt eine maximale
Pumprate von 290 ul/min bei 250 Hz flr
Isopropanol als Pumpmedium.

3.2 Thermoschutzschalter

Sowohl freitragende FG-Filme als auch Schicht-
verbunde aus FG-Schicht und Substrat kénnen
Aktorfunktionen ausfiihren. Die Bewegung im
Thermoschutzschalter (Abb. 2) wird durch das
Zweiwegverhalten auf der Basis von TiNi-
Legierungen erzeugt. Die Schicht wird im Mar-
tensit-Zustand deformiert. Beim Ubergang in den
Austenit fahrt die Rlckbildung der Deformation
zur Auslenkung des Aktors. Die Schalitemperatur

kann durch Variation der Legierung (Pd-,
Cu-Zusétze) und der Herstellungsbedingungen
zwischen 20°C und 500°C eingestellt werden.
Somit besitzt dieser Aktor einen integrierten
Temperatursensor und kann als autarkes, zu-
verlédssiges Mikrosystem eingesetzt werden.

ThFe (20 pm}

Abb. 1 : Magnetostriktive Mikropumpe

Isolationsschicht
Martensit '

Austenit

Abb. 2 : Schema eines Thermoschutzschalters.

3.3 Hybridaktor

Der Hybridaktor aus zwei Funktionsschichten
(Abb. 3) mit einem magnetostriktiven und einem
piezoelektrischen Film stellt einen Aktor mit
integrierter Sensorfunktion dar, wobei prinzipiell
die beiden Effekte austauschbar als Aktor- oder
Sensorfunktion einsetzbar sind.

Magnetfeld

Metaliische Deckelektro

Elektrische
Spannung

7 plezoelektrische
e Schicht
magnetostriktive Schicht

Abb. 3 : Aufbau eines Hybridaklors.

4. Ausblick

Die vielversprechenden Resultate der
Schichtentwickiung zeigen die potentiellen
Einsatzmdglichkeiten dieser intelligenten

Materialien fir Anwendungen in Mikrosystemen.
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LIGA-Strukturen auf Piezo-Substraten als Mikroaktoren fiir
opto- und elektromechanische Anwendungen

H. Debéda” , U. Wallrabe”, A. Weddigen®

Y Institut fur Mikrostrukturtechnik
2 Institut fiir Materialforschung 11

Zusammenfassung

Zur Nutzung der Vorteile sowohl der LIGA-Technik als auch von piezokeramischen Werkstoffen wer-
den flexible LIGA-Strukturen aus Nickel auf Piezosubstraten aufgebaut. Die ProzeBkompatibiltat wur-
de nachgewiesen sowie einfache Biegebalken im Rahmen einer Machbarkeitsstudie auf Monolayer-
Piezosubstraten gefertigt. Bei einer Spannung von 1000 V erreichen die Biegebalken eine Auslen-

kung von 140 um.

1. Einleitung

Der piezoelektrische Antrieb ist sowohl aus dem
makroskopischen Maschinenbau als auch aus der
Mikro- und Nano-Technik nicht mehr wegzuden-
ken. Piezoelektrische Bauteile messen z.B.
Druck, erzeugen Schall, Kraft und Stellweg. Je
nach Anforderung werden Monolayer- oder Mul-
tilayersubstrate, Siebdruck- oder Sputterschichten
verwendet. Um die vielféltigen Vorteile der Pie-
zotechnologie mit denen der LIGA-Technik zu
kombinieren, werden im Rahmen eines EU-
Stipendiums am FzZK LIGA-Stellelemente auf
Piezosubstraten aufgebaut. Als Demonstratoren
werden einfache Biegebalken aus Nickel durch
das Piezosubstrat ausgelenkt. Die ProzeBstabili-
tat des piezoelekirischen Materials wurde zuvor
anhand aller ProzeRschritte (berpriift und doku-
mentiert.

2. Grundlagen

LIGA-Strukturen werden i.a. auf Keramik- oder
Siliziumsubstraten aufgebaut. Wird stattdessen
ein piezoelekirisches Substrat verwendet, so
kénnen sich die Strukturen bei Anlegen einer
Spannung an das Substrat entweder gegeneinan-
der verschieben oder sich verbiegen.

Abb. 1 verdeutlicht dies anhand eines eckig vor-
geformten, elastischen Biegebalkens. Der Balken
ist an seinen zwei duBeren Enden auf dem Sub-
strat verankert. Mit Hilfe einer Opferschicht ist er
in seiner Mitte jedoch vom Substrat gelést. Kon-
trahiert das Substrat unter dem Biegebalken, so
wird dieser in seiner vorgegeben Richtung aus-
gelenkt, expandiert es, so wird der Balken gerade
gezogen,

Die in der Studie verwendeten Substrate sind
500 uym dicke PZT-Monolayer-Platten, die sich
bei Anlegen einer Spannung U entlang ihrer Dik-
ke d ausdehen und in der Lange ! und Breite b
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zusammenziehen. Der Biegebalken verhélt sich
folglich wie in Abb.1 gezeigt.

AUFSICHT DES AKTORS

Us>0 [] U=0

QUERSCHNITT

3
L

Abb. 1: Aufbau des LIGA-Biegebalkens aus Ni auf
dem Piezosubstrat

U

3 (Polarisationsrichtung)

Die Langenénderung Al des Piezos betragt:

l

worin d3; den piezoelekirischen Ladungskoeffi-
zienten bezeichnet. Daraus folgt fiir die Verschie-
bung Aw in der Néherung des Biegebalkens als
eine Dreieckspitze mit Anfangsausienkung w:

\/ 2_(Al)2
—w . wi = =] +
2

3. ProzeB3

Die Piezo-Platten werden i.a. mit einseitiger Sil-
ber-Elekirode vom Hersteller bezogen. Fiir den
LIGA-Prozef3 wird zunéchst eine 2 uym dicke Ti-
tan-Schicht aufgesputtert und naBchemisch oxi-
diert. Da beim Sputtern sehr hohe Temperaturen
auftreten, die oberhaib der Curie-Temperatur der

Al-l
2

Aw (2)




PZT-Keramik (250°C) liegen, muB3 das Subtrat
nach dem Sputtern erneut polarisiert werden.
Im AnschiuB wird optische Lithographie mit an-
schlieBender Kupfergalvanik durchgefiihrt, um
die Opferschicht zu strukturieren. Auf dem so
vorbereiteten Substrat wird nun der LIGA-ProzeR
mit Réntgentiefenlithographie in PMMA und Nik-
kel-Galvanik (150 bis 200 um Dicke) durchge-
flhrt. Die hierfir benutzte Synchrotronstrahlung
schadigt die PZT-Keramik nach heutigen Er-
kenntnissen nur in einem vernachléssgbaren
MafBe, wie anhand von Impedanzmessungen vor
und nach der Bestrahlung deutlich wurde.

Nach dem Strippen des Resists wird die Kupfer-
Opferschicht geédtzt und somit die Biegebalken
vom Substrat gel6st. AbschlieBend werden die
LIGA-Aktoren durch S&gen des Substrates ver-
einzelt.

4, Design und experimentelle Ergebnisse

Die hergesteliten Biegebalken sind 10 bis 12 mm
lang und 10 bis 20 pm breit. Sie haben eine vor-
geformte Auslenkung von 20 oder 100 um. .

Nach Gl. (1) und (2) folgt fir I=10 mm, w=20 um,
d3=210-10"?m/V und U=1000V eine Auslen-
kung Aw=126 um,

Abb. 2 zeigt die gemessene Auslenkung eines
solchen Biegebalkens als Funktion der Spannung
im Vergleich mit der berechneten Kurve. Dabei
tritt die flir Piezomaterialien typische Hysterese in
Erscheinung.

3
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Abb. 2: Hysterese der Auslenkung als Funktion
der angelegten Spannung
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Wird die Spannung hochgeregelt, so beginnt eine
mefbare Auslenkung bei ca. 150 V. Bei 1000 V
wird eine Auslenkung von 140 um erreicht. Beim
Zurlckregeln nimmt die Auslenkung langsamer
ab, geht jedoch wieder bis auf Null zuriick.

Zur Berechnung der theoretischen Kurve nach (2)
muB die Anfangsauslenkung Aw im Mikroskop
gemessen werden, da die tatséchliche mit der
Designvorgabe nicht zwingend Ubereinstimmt. In
vielen Fallen ist das gemessene Aw kleiner als
sein Solimaf. Dieses ist vermutlich in inneren
Spannungen der Nickelgalvanik begrindet, die
die sehr langen diinnen Biegebalken geradezie-
hen, so daB sich Aw verringert. Im vorliegenden
Fall wurde sogar Aw= (0 angenommen, was zu
einer sehr guten Ubereinstimung von MeBwerten
und Theorie in Abb. 2 fihrt.

Erste Untersuchungen zur Alterung der LIGA-
Piezo-Aktoren, bei denen die Piezos mit einer
Frequenz von 500 Hz (iber vier Tage lang betrie-
ben wurden, zeigten keinerlei Ablésung der LIGA-
Strukturen vom Substrat und keine Brlche der
Biegebalken. Ausfiihrliche Analysen hierzu ste-
hen aus. Der Betrieb bei 500 Hz zeigte ebenfalls,
daB3 die Biegebalken recht gut gedampft sind,
was vorallem fur schnelle Schaltvorgange, wie
z.B. in einem Relais, vorteilhaft ist.

Eine ausflihrliche Charakterisierung der Aktoren
sowie deren Einsatz bei unterschiedlichen An-
wendungen werden die Arbeiten fortsetzen.




Mikrokomponenten fiir einen Herzkatheter: Fraser

A. Ruzzu", J. Fahrenberg®, M. Miller”, U. Wallrabe”

1) Institut flr Mikrostrukturtechnik
2) Projektleitung Mikrosystemtechnik

Zusammenfassung

Zum mechanischen Abtragen von arteriellen Ablagerungen wurden Fraskopfe entwickelt, die sich
flexibel dem Durchmesser und der Geometrie des BlutgefdBes anpassen. Dazu werden drahtahnli-
che Schlaufen auf eine Antriebswelle montiert. Aufgrund der Fliehkraft kann der Fraserdurchmesser
in Abhangigkeit von der Drehzahl der Welle, die auf die Schlaufen wirkt, variiert werden. Im Dreh-
zahlbereich von 30.000 bis 100.000 U/min wéichst der Durchmesser von 2 auf 5 mm.

1. Einleitung

Bei der Behandlung von harten arteriellen Abla-
gerungen werden z, Zt. Katheter eingesetzt, die
mit starren Fraskopfen ausgestattet sind. Um das
verengte GefaB hinreichend zu weiten, missen
mehrere Katheter mit zunehmendem Fréskopf-
durchmesser nacheinander in das Gefaf3 einge-
fuhrt werden. Diese Vorgehensweise hat einen
hohen Materialverbrauch und auch eine relativ
lange Operationszeit zur Folge, was hohe Be-
handiungskosten bedingt. Besonders kritisch ist
hierbei das hohe Patientenrisiko, da die Infekii-
onsgefahr mit jedem Instrument, das in den Kér-
per eingefihrt wird, steigt.

Aus diesem Grunde wurde ein Fraskopf entwik-
kelt, der sich dem momentanen Durchmesser des
GeféBes anpassen kann, so daB ein Instrumen-
tenwechsel entfallt. Dabei ist es zunéchst uner-
heblich, ob der Fraskopf konventioneli, d.h. durch
eine lange, im Katheter verlaufende Torsions-
welle, angetrieben wird, oder durch eine Mikro-
turbine, wie sie in [1] beschrieben ist.

2. Auslegung der Friser

Der Fraser besteht aus einer Antriebswelle, auf
der mit Hilfe von Montageringen zwei oder auch
mehrere flexible Schlaufen befestigt sind
(Abb. 1). Der vordere (distale) Montagering ist auf
der Welle befestigt, der hintere (proximale) nur
lose aufgeschoben, so daf er sich frei entiang
der Welle bewegen kann. Wird die Antriebswelle
in Rotation versetzt, so werden die Schlaufen
aufgrund der Zentrifugalkraft nach auBBen getrie-
ben und richten sich auf. Dabei wéchst die Zen-
trifugalkraft mit dem Quadrat der Geschwindig-
keit. Je schneller sich die Welle dreht, desto
weiter werden die Schlaufen folglich nach auBen
gezogen, wobei der lose proximale Ring in Rich-
tung des fest montierten distalen gleitet (Abb. 2).
Dieses System birgt drei entscheidende Vorteile:
Zum einen kann der Frasdurchmesser wahrend
des Abtragens der Ablagerung im GefaB und
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damit der Aufweitung des Innendurchmessers
durch Drehzahlsteigerung kontinuierlich vergro-
et werden. Ein Instrumentenwechsel zum
schrittweise Aufweiten des GeféBes, so wie es
bei konventionellen Systemen notwendig ist,
entfallt folglich. Zum anderen kann der Fraskopf
in GefaBen mit unterschiedlichen Durchmesseren
durch Anpassen der Geschwindigkeit eingesetzt
werden. Desweiteren legen sich die elastischen
Schlaufen aufgrund ihrer geringen, aber dennoch
vorhanden, Steifigkeit im Ruhezustand an die
Welle an. Hierdurch wird ein risikoarmes Einfiih-
ren bzw. Zurlickziehen des Katheters erméglicht,
da der Fraser in diesem Zustand keine Schneid-
funktion hat und sich nicht verhaken kann.

Flhrungs-

distaler Ring draht

(fest)

Antriebs- Schneid-
welle schlaufen
proximaler
Ring (lose)

Katheter-
spitze

Abb. 1: Flexibler Fraskopf flr Katheter bestehend
aus Antriebswelle und flexiblen Schlaufen

Plaque

Blutgefai

hohe Drehzanhl

niedrige Drehzahl

Abb. 2: Fraserdurchmesser aufgrund von Zentri-
fugalkraft abhédngig von der Drehzahl der Welle




3. Experimentelle Ergebnisse

Zunachst wurden verschiedene Materialien fiir die
Schlaufen untersucht. Dies waren Edelstahl- und
superelastische NiTi-Drahte sowie Nylonschnur
(Polyamid). Dabei zeichnete sich das Polyamid
nicht nur durch die gréBte Flexibilitat (E-Modul
von 1.4 GPa) sondern vor allem durch die hohe
Abriebsfestigkeit aus.

Betrachtet man den sich einstellenden Durch-
messer des Frasers, d.h. die Auslenkung der
Schlaufen, als Funktion von Geschwindigkeit,
Geometrie sowie Materialkenndaten, so findet
man folgenden Zusammenhang:

p-A-L*.N?
oL ———
E-T
(D: Durchmesser, p: Dichte, A: Querschnitts-
fliche, L%: Potenz der Schlaufenliange, o>2,

N : Drehzahl, E: E-Modu!, I: Flachentragheits-
moment)

D

Interessant fur die Optimierung ist der Einflu3 des
Flachentragheitsmomentes I und somit des
Querschnitts der Schlaufen. Dazu zeigt Abb. 3
den gemessenen Durchmesser zweier Fraser in
Abhéngigkeit der Drehzahl, wobei die Schlaufen
in beiden Falien anndhernd die gleiche Quer-
schnittsflache A, jedoch einmal mit einem run-
den und einmal mit einem rechteckigen Quer-
schnitt aufweisen.

—=— Rechteckquerschnitt
504 —°— Kreisquerschnitt

4,0

3,0+

2,0 s— o —o0—°

Durchmesser [ mm ]

T T T T T ™ T

0O 20 40 60 80 100 120
Drehzahl [ 103U/min ]

Abb. 3: Durchmesser des Frésers in Abhéngigkeit
der Drehzahl flir zweierlei Schlaufen-Querschnitte

Beim Fréaser mit rundem Schlaufenquerschnitt
wachst der Durchmesser von 2 auf 4 mm an, wo-
bei die Kurve bis 80.000 U/min sehr flach ver-
lauft. Der Fraser mit rechteckigem Schiaufen-
querschnitt dagegen kann von 2 auf 5 mm auf-
geweitet werden, wobei ein deutlicher Effekt be-
reits bei 50.000 U/min auftritt. Die Rechteck-
schlaufen bieten somit einen Vorteil gegeniiber
solchen mit Kreisquerschnitt.

Zur genauen Bestimmung des Durchmessers
werden die Fraser in Rotation mit Hochgeschwin-
digkeits-Kinemathographie analysiert [2]. Dazu
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wird eine spezielle Kamera, die mehrere Bilder in
sehr kurzen Zeitabstdnden mit sehr kurzer Be-
lichtungszeit aufnehmen und speichern kann, auf
ein Mikroskop montiert. Abb. 4 zeigt zwei ver-
schiedene Zustande eines Frasers bei zwei Dreh-
zahlen. Die Erweiterung bei gleichzeitiger Verkur-
zung der Schlaufen ist offensichtlich. Auch ist zu
erkennen, daB die Schlaufen nicht wesentlich tor-
tiert sind, sondern in einer Ebene liegen.

60.000 U/min, &=2.9 mm 120.000 U/min, &=4.9 mm

Abb. 4: Hochgeschwindigkeits-Aufnahmen des
frei rotierenden Frésers bei verschiedenen Dreh-
zahlen und Durchmessern

Zur Demonstration eines Frasvorganges zeigt
Abb. 5 ein Loch in einem Stlick Kreide, das mit
Hilfe eines solchen Frasers aufgeweitet wurde.
Dazu wurde zunachst ein kleines Loch in die
Kreide gebohrt (innerer Kreis). Dann wurde der
Fraser eingefiihrt und auf 100.000 Upm gebracht.
Der aufgeweitete Durchmesser betragt 4 mm.

Abb. 5: Mit Fraser aufgeweitetes Loch in Kreide
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Mikrokomponenten fiir einen Herzkatheter: Mikroturbine

U. Wallrabe, J. Mohr
Institut fUr Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Zum mechanischen Abtragen von arteriellen Ablagerungen in den HerzkranzgefaBen werden Herz-
katheter mit Fraskdpfen ausgestattet. Zum Antrieb dieser Fraskdpfe wurden miniaturisierte Turbinen
entwickelt, die in die Spitze des Katheters integriert werden kénnen. Als Antriebsmedium wird sterile
Kochsalzlésung verwendet, damit ein LeckfluB aus dem Turbinengehiuse in das BlutgefaBsystem
unschadlich ist. Der erfoigreiche Abtrag von kalzifizierter Ablagerung sowie das Bohren in Gips wur-

de im Labor nachgewiesen.

1. Einleitung

Krankhafte Verengung der Herzkranzgeféf3e be-
eintrachtigen haufig die Lebensqualitat und fuh-
ren im schlimmsten Fall zum Herzinfarkt. Eine
weit verbreitete Behandlungsmethode ist die
Ballondilatation, bei der ein Herzkatheter, an
dessen Ende sich ein ldnglicher Ballon befindet,
in die GeféBe eingeflihrt wird. Der Ballon wird in
der Verengung positioniert und dann beflllt. Da-
durch werden die GefdBe geweitet und der
DurchfluB wieder verbessent. Diese Methode
wurde durch das Implantieren von GefaBstltzen,
sogenannten Stents, erweitert. Der Stent ist ein
Drahtgeflecht, das in schlankem Zustand in das
GefaB eingeflhrt und dort aufgeweitet wird. An-
schlieBend verbleibt er im geweiteten Zustand im
Blutgefa und halt es somit offen.

Eine weitere Methode, die insbesondere bei har-
ten, verkalkien Ablagerungen zum Tragen
kommt, ist das mechanische Abtragen des abge-
lagerten Materials. Hierzu wird ein Katheter an-
statt mit einem Ballon mit einem Fraskopf verse-
hen. Um den Katheter moglichst flexibel zu ge-
stalten, sollte der Antrieb des Fraskopfes unmit-
telbar hinter der Fraseinheit sitzen. Im Rahmen
des von der EU geforderten ESPRIT-Projektes
IMICS wurde deshalb eine Mikroturbine entwik-
kelt und in Zusammenarbeit mit Partnern aus
Industrie und Forschung auf einen Katheter inte-
griert.

2. Auslegung der Turbinen

Bei der Konstruktion der Turbinen miissen einige
fur die Anwendung typische Randbedingungen
bericksichtigt werden. Der AuBendurchmesser ist
auf maximal 2,5 mm limitiert. Als Antriebsmedi-
um wird Wasser bzw. sterile Kochsalzlosung bei
37°C benutzt. Die Leckrate des Fluids in den
Kérper darf dennoch 30 mi/min nicht Uberschrei-
ten. Da zum Betrieb hohere FluBraten als 30
ml/min benétigt werden, ist es erforderlich, das
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Fluid im Katheter zur Turbine hin- und wieder
zurlickzufiihren. Sowohl im Katheter als auch in
der Turbine muB Platz fiir einen ,Flhrungsdraht”
beiben, auf den der Katheter wahrend der Opera-
tion aufgezogen wird.

Rotor auf Welle

Deckel mit
Diisenprofilen Fiuidzufiup

FluldabfluB

Abb. 1: Turbine fiir Herzkatheter mit Fluidhin- und
Riickfihrung sowie einem zentralen Lumen fir
den Fihrungsdraht

Abb. 1 zeigt die Katheterspitze mit Turbinenbau-
teilen, die diesen Anforderungen gerecht wird.
Der Turbinenrotor wird auf eine Welle montiert.
Der Rotor ist umgeben von einer Disenplatie.
Beide Teile werden in ein Turbinengehduse, das
die Katheterspitze darstellt, eingesetzt. Das Fluid
wird durch das Gehause in einem ringférmigen
Kanal hinter den Disen zugeflhrt. Es tritt im
weiteren durch die Disen und wird unter dem
durch die Disen definierten Winkel in den Rotor
gespritzt und treibt ihn somit zur Rotation an. Dort
wird es wiederum nach hinten umgelenkt und in
einem inneren Kanal hinter dem Rotor zurlickge-
flihrt. Im Zentrum des Turbinengehduses verlauft
ein schmaler Hohizylinder, der das Fihrungs-
drahtlumen darstellt. Gleichzeitig dient dieser
Zylinder als Radiallager flr die Turbinenwelle.
Das in Abb. 2 offen dargestellte Gehause wird fiir
den Turbinenbetrieb mit einem Deckel versehen,
der es nach vorne abdichtet.




Abb. 2: Turbine mit ungedeckeltem Gehduse vor
MillimetermaBstab, & = 2,5 mm

Die diversen Bauteile werden teils nach dem
LIGA-Verfahren, teils mit Spritzgu3 aus einem
mikromechanisch gefertigten Formwerkzeug her-
gestellt. Abb. 3 zeigt eine REM-Aufnahme einer
Diisenplatte aus Plexiglas mit einer kleinsten
Dusenweite von 15 pm. Die Dicke der Platte be-
tragt 300 um.

P1_SO6111 A 3

Abb. 3: Disenplatte aus Plexiglas, Diisenwei-
te 15 um

3. Experimentelle Ergebnisse

Abb. 4 zeigt die Leistung einer Turbine in Abhén-
gigkeit der Drehzahl bei verschiedenen Durch-
flissen. Das gewahite Modell hat 11 Disen
(Breite 15 um) und 23 Rotorblatter. Bei einem
FluB von 88 mi/min erreicht sie 45 mW bei
900 U/s. Dies entspricht einem Drehmoment von
ca. 8 yNm. Der Druckabfall (iber der Turbine mit
Gehause betragt bei 88 ml/min ca. 7 bar.

Abb. 5 zeigt eine Gesamtansicht des Katheters
mit dem (proximalen) Adapter fir die Fluidver-
bindung und den Flhrungsdraht. Auf der Spitze
ist die Fraseinheit noch gerade zu erkennen, bei
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der ein spezieller Fraskopf der Heriot-Watt Uni-
versity [1], Edinburgh, an der Turbinenwelle befe-
stigt ist. In ersten In-vitro-Experimenten wurde
erfolgreich in Kreide und Gips gefréast [2].
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Abb. 4: Leistung als Funktion der Drehzahl bei
mehreren Durchfiiissen

Abb. 5: Gesamtansicht des Herzkatheters

Eine Optimierung des Turbinendesigns sowie
entsprechende In-Vivo-Tests werden die Arbeiten
fortsetzen. Auch werden weitere Anwendungen
der Turbinen innerhalb der Medizintechnik sowie
anderer Einsatzgebiete evaluiert.
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Mikrokomponenten fiir einen Herzkatheter: Positioniersystem

A. Ruzzu
Institut flir Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Ein Positioniersystem zur Orientierung und Fixierung einer Katheterspitze innerhalb eines réhren-
férmigen GeféaRes wird vorgestellt. Ein Mikroventilsystem mit 2.5 mm Durchmesser und 1 mm Dik-
ke steuert den Positioniermechanismus durch individuelle Veranderung der GréBe aufblasbarer
Ballons. Im vorgestellten Prototypen kann ein Laserstrahl, der mittels einer Glasfaser durch das
System geflihrt wird, mit 2 lateralen und einem winkligen Freiheitsgrad innerhalb eines Lumen mit
4 mm Innendurchmesser positioniert werden. Die Ventile sind im Normalzustand offen und werden
durch freitragende Widerstandsheizer elektro-thermo-pneumatisch aktiviert. Das System ist flr
niedrige Versorgungsdriicke im Bereich 100 bis 200 hPa und elektrische Leistungsaufnahmen im
Bereich 20 bis 50 mW konzipiert. Es hat einen AuBendurchmesser von 2.5 mm und eine Gesamt-

lange von 11 mm.

1. Einleitung

Bei der Verwendung von Kathetern in der mini-
mal invasiven Therapie ist eine kontrollierbare
Bewegung der Katheterspitze oft notwendig, zum
Beispiel beim Entfernen von Ablagerungen inner-
halb verengter BlutgefaBe mittels Laserablation.
Bei diesem Verfahren wird die Plague durch Be-
strahlung mittels eines Laserstrahls zum Ver-
dampfen gebracht oder in kieine Bruchstiicke
zerteilt. Aufgrund der hierfir benétigten hohen
Leistung zum Abtragen der Ablagerungen ist eine
prézise und verlaBliche Ausrichtung der Katheter-
spitze, d.h. des Laserstrahls, unerldBlich. Im
Rahmen des von der EU geférderten ESPRIT-
Projektes IMICS (Integration of Microcomponents
on an Interventional cardiac Catheter System)
wurde daher ein Positioniersystem zur Ausrich-
tung einer Katheterspitze innerhalb eines Blutge-
faBes entwickelt,

2.1 Konzept

Die Katheterspitze wird zuerst innerhalb des Ge-
faBes fixiert, indem auf der Spitze befestigte,
aufblasbare Ballons gegen die GefaBwande ge-
driickt werden (vgl. Abb. 1).

Laser

Mikroventilsystem

Blutgefan

Ballons

Abb. 1: Konzept einer Katheterspitze mit inte-
griertem Positioniersystem zum Orientieren eines
Laserstrahls innerhalb eines BlutgeféBes
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Durch Verdnderung der GroBe dieser Ballons
wird die Bewegung der Spitze relativ zum GefaB
bewirkt. Die Beflllung der Ballons wird durch ein
elektrisch betétigtes Mikroventiisystem am Ein-
gang der Ballons gestieuert. Das gesamte Posi-
tioniersystem, das aus den beiden Subsystemen
Ventile und Balions zusammengesetzt ist, wird
dann auf dem Katheterschlauch befestigt (links in
Abb. 1 zu erkennen).

2.2 Aufbau

Das in die Katheterspitze integrierte Positionier-
system besteht hauptséchlich aus sechs multi-
funktionalen Kunststoffplattchen mit zwei bis drei
Ebenen (vgl. Abb. 2). Diese wurden durch einen
erweiterten LIGA-Proze3 mittels Abformung her-
gestellt [1]. Das Ventilsystem wird aus drei dieser
mehstufigen Plattchen zusammengesetzt und
durch eine Polyimidemembran und ein Heizele-
ment vervollstédndigt. Es beinhaltet drei unabhén-
gig schaltbare Ventile, welche ohne Energiezu-
fuhr offen sind. Die elektrischen Widerstandshei-
zer sind innerhalb der Aktorkammern frei aufge-
héngt, um sie von der Membrane zu trennen und
somit einen hoheren Wirkungsgrad zu erzielen.
Entlang der Systemachse wird eine Edelstahika-
nile zur Stabilisierung der Ballons eingefligt.
Diese dient auch zur Aufnahme einer Glasfaser
ais Lichtleiter fiir den Laserstrahi.

Das durch den Katheterschlauch zugefithrte Fluid
durchstromt die Ventile und fllt die Ballons. Die
elektrische Beheizung der Aktorkammer flhrt zu
einem Druckaufbau, wodurch die Membran ge-
gen den Ventilsitz gedriickt wird und den Zulauf
zu dem entsprechenden Ballon verschlieBt. Un-
terschiedliche GréBe von Ein- und AuslaB der
Ballons baut bei gedffnetem Ventil den zum Auf-
blasen benétigten Differenzdruck auf. Gleichzeitig
dient der Ausla3 zum Druckausgleich beim Ver-
ringern des Flusses durch das Ventil.




AuslaB

BallonanschliuB Ii

Stahlkanlle
BallonanschiuB3 |

Fluidelement
Polyimidemembran

Aktorelement ||

Widerstandsheizer
Aktorelement |

KatheteranschluB

Katheterschlauch mit
Glasfaser und Kabeln

Abb. 2: Aufbau des Positioniersystem zur Inte-
gration auf einer Katheterspitze

Die Ballons werden in einem Stlick aus Polyuret-
han gefertigt (Fa. Vygon Medical Produkte/ Aa-
chen). Aufgrund der vorgegebenen Form, werden
nur geringe Druckdifferenzen im Bereich 100 bis
200 hPa bendtigt, um sie aufzublasen.

Die elektrische Kontaktierung der Heizer erfolgt
innerhalb des Ventilsystems mittels dinner Cu-
Dréahte. Die Systemkomponenten werden zum
Teil mit Hilfe integrierter PaBstifte zusammenge-
setzt und mittels Kapillar- und Kammerkiebtech-
nik verbunden.

Abb. 3: Positioniersystem mit Mikroventilsystem
und Ballons auf einem Katheterschlauch

Abb. 3 zeigt das bereits auf den Katheterschlauch
montierte Positioniersystem. Der durch das Ven-
tilsystem vorgegeben Mindestdurchmesser be-
tragt 2.5 mm, der Maximalwert 4 mm und wird,
wie die Gesamtlange von 11 mm, durch die ein-
gesetzten Ballons bestimmt.
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3. Experimentelle Ergebnisse

Erste Messungen wurden mit Stickstoff als An-
triebsfluid durchgefihrt. Abb. 4 zeigt die in einem
Ventilaktor dissipierte elektrische Leistung, die
zum SchlieBen des Ventils bendétigt wird, in Ab-
hangigkeit vom differentiellen Versorgungsdruck.
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Abb. 4: Zum SchlieBen eines Ventils benétigte
elektrische Leistung abhédngig vom Differenzdruck

Der Positioniermechanismus des in Abb. 3 ge-
zeigten Prototyp wurde bei 150 hPa und 35 mW
in einer Glasrohre mit 4 mm Innendurchmesser
untersucht. Die maximale Verkippung betréagt 5°
und die seitliche Bewegung 0.5 mm. Durch
gleichzeitiges Betétigen der beiden distalen Bal-
lons kann mit dem aus der Stirnseite des Sy-
stems austretenden Laserstrahl ein Parallelo-
gramm abgefahren werden, wie in Abb. 5 sche-
matisch gezeigt.

y-Verschiebung [mm]
o © o .

<l

0 020406081
Abb. 5: Trajektorie des Laserstrahls bei zweidi-
mensionaler seitlicher Bewegung der Katheter-
spitze innerhalb einer 4 mm Glasréhre

Bei Verwendung groBerer Ballons nimmt der
maximale Systemdurchmesser und damit der
Arbeitsbereich zu, d.h. das System kann auch in
gréBeren GefaBen mit entsprechend gréBeren
Verstellwegen eingesetzt werden.
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Zusammenfassung

Ein hochflexibler Miniaturmanipulator wird vorgestelit, der als eine mehrschichtige Folienstruktur
realisiert und fluidisch angetrieben ist. Die Herstellung der Kammerstrukturen kann mit Laserstrahl-
bearbeitung erfolgen. Fir die Fluidik kann eine elektrorheologische Flissigkeit eingesetzt werden,
wodurch Ventilsteuerungen realisiert werden kénnen. Der Einsatz derartiger Systeme ist z. B. in un-

terschiedlichen Bereichen in der Medizin mdglich.

1. Einleitung

Fir den Einsatz in verschiedenen Bereichen der
medizinischen Diagnose und Therapie sind flexi-
ble Strukturen erforderlich, deren Durchmesser je
nach Anwendungsbereich im cm- oder im mm-
Bereich liegen.

Als vielversprechende Losungsmdglichkeit wird
ein hydraulischer Muskel vorgestellt, der als An-
triebseinheit flir endoiuminale Systeme in der
Medizin eingesetzt werden kann. Dieser Muskel
besteht aus einer in Laserstrahltechnologie ver-
schweiBBten Folienstruktur und benutzt als An-
triebsmedium eine elektrorheologische Flussig-
keit.

2. Hydraulische Muskeln

Der vorgestellte fluidische Miniaturmanipulator
demonstriert ein neuentwickeltes Antriebsprinzip.
Dieses basiert auf der Kombination von mehreren
dinnen Folienschichten, die untereinander zu
beflilbaren Kammern verbunden sind. Das Auf-
pumpen dieser Kammern bewirkt eine Verfor-
mung der Folienstruktur (sieche Abb. 1). Diese
Formanderung kann zur Realisierung verschie-
denster Bewegungsmechanismen genutzt werden

(1.

Folienmuskel

Stiitzelement
Kontraktion

eines Folienmuskels V\

Abb. 1: Miniaturmanipulator mit Folienmuskel in
Ruhestellung und mit Kontraktion eines Muskels
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Neben dem Antrieb kénnen auch die Steuerungs-
kanale, Stiitzelemente und Zusatzkomponenten
wie z.B. Lichtleitfaser, Elektroden und Sensoren,
in das Folienmaterial integriert werden. Der ge-
samte Aufbau |48t sich in der “Sandwich-
Technologie” gestalten, wodurch eine weitgehend
montagefreie Fertigung realisiet werden kann.
Die planare Herstellung gestattet zudem eine
gleichzeitige Parallelfertigung auch komplexer
Strukturen und damit eine weitgehend vollstandi-
ge Automatisierung. Mit diesen Voraussetzungen
ist die Basis flr eine kostenglinstige Massenpro-
duktion gegeben,

Die Starke der neuen Fluidaktoren liegt aber vor
allem in deren Miniaturisierbarkeit. Die minimal
realisierbare GrofBe ist einzig abhangig von der
verwendeten Technik zum Verbinden der Folien-
schichien, Die Nutzung der Lasertechnologie mit
SchweiBnahtbreiten von weniger als 100-200 pm
laBt dabei einen groBen Spielraum flr komplexe
Manipulatorstrukturen auch im Submillimeterbe-
reich zu. Der Einsatz fluidischer Antriebsmedien
ermdglicht in diesen Gréfenordnungen bislang
unerreichte Bewegungsmadglichkeiten und Kraft-
wirkungen. So sind z.B. bei einer Struktur von ca.
14 cm Lén%e und 2 mm Durchmesser Abwinke-
lungen >90° und Krafte von 0,5 N erreichbar. Als
Antriebsmedien sind sowoh! Gase als auch Flis-
sigkeiten einsetzbar.

3. LaserstrahlschweiBen von Kunststoffen

Die Strukiurierung von Materialien der Mikrosy-
stemtechnik ist zunehmend ein Forschungs- und
Anwendungsbereich in der Lasermaterialbear-
beitung. Die 3D-Strukturierung von Oberflachen
erfolgt in zahireichen Anwendungen durch Exci-
mer-Laserstrahlung [2] als auch durch Festkér-
perlaserstrahlung [2,3]. Am IMF | wird das Poten-
tial der Laserstrahlbearbeitung von Kunststoffen




(Abtrag, Schneiden, Schweif3en, Modifizierung) in
dem Anwendungsfeld Mikrosystemtechnik unter-
sucht und umgesetzt.

Flr die Herstellung von hydraulischen Muskeln
wurde das LaserstrahlschweiBen von Polymerfo-
lien entwickelt. Der LaserschweiBproze3 wurde
anhand von 52 pum dicken Polypropylen(PP)-
Folien optimiert. Die erzielten SchweiBnahte ha-
ben derzeit eine Breite von 100-200 um (siehe
Abb. 2). Dies wird eine deutliche Miniaturisierung
der Demonstratoren bis in den Submillimeterbe-
reich erméglichen. Belastungstest an Teststruktu-
ren/Kammern in Polypropylen(PP)-Folien zeigen
die Gasdichtigkeit und hohe Belastbarkeit der
hergestellten SchweiBnahte bis zu einem Luft-
druck von 4bar. Zugversuche an laserver-
schwei3ten Folien ergaben, daf die Reif3festig-
keit mit der von unbearbeitetem PP (iberein-
stimmt. Das Versagen des PP-Materials im Zug-
versuch erfolgt dabei i.a. nicht im Bereich der
SchweiBnaht. Sowohl die Stéchiometrie als auch
die Bindungsverhéltnisse in der PP-SchweiBnaht
werden durch den LaserprozeB3 nicht verénden,
was durch lokal hochauflésende XPS-Messungen
bestimmt werden konnte. Belastungstests zeigten
die bessere Eignung dieser laserunterstltzten
Verbindungsmethode gegentiiber der bisher ein-
gesetzten thermischen Kunststoffschwei3technik.

Abb. 2: Aufsicht auf eine Laserstrahlschweil3-
naht von zwei libereinandergeschichteten PP-
Folien

4. Elektrorheologische Mikroaktoren

Elektrorheologische (ER) Fliissigkeiten zeigen bei
Anlegen eines elektrischen Feldes eine Anderung
ihrer FlieBeigenschaften. Der besondere Vorteil
eines ER Aktors liegt in der elektrischen Kontrol-
lierbarkeit fluidischer Krafte, ohne daB3 bewegli-
che mechanische Bauteile erforderlich sind.

Im IMT wurden ER Mikroaktoren zum Schalten
von Driicken bis 2 bar entwickelt. Eine radial-
symmetrische Anordnung besteht beispielsweise
aus zwei Kapillaren, die einen Ringspalt und zu-
gleich einen Kondensator bilden. Der Ringspalt
wird als FlieBkanal fUr die ER Fllssigkeit genutzt,
wobei die am Kondensator anliegende Spannung
die Viskositat der durchstrdmenden Flissigkeit
und dadurch den Druckabfall im FlieBkanal be-
stimmt. Bislang wurden ER Mikroaktoren dieses
Typs mit minimalen AuBendurchmessern von
1 mm feinwerktechnisch hergestelit. Der Ring-
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spalt betrédgt hier ca. 60 um. Bei Betrieb mit einer
homogenen ER Flissigkeit und einer Maximal-
spannung von 500 V wird eine Viskositatsdnde-
rung der Flussigkeit um ca. einen Faktor 25 er-
reicht, Die maximale Stromdichte betragt
4 uA/cm®. Minimale Schaltzeiten der ER Mikro-
aktoren betragen dabei ca. 20 ms.

Zur Ansteuerung des hydraulischen Muskels wer-
den vier ER Mikroaktoren zu einer Briicke ver-
schaltet (siehe Abb. 3). Dadurch erhélt man eine
elektrisch kontrollierbare Drucksteuereinheit, mit
der ein externer Druck wahlweise an einen der
beiden Anschlisse des hydraulischen Muskels
gelegt werden kann. Dargestellt ist hier der Fall
Ui>>U,, bei dem die Filssigkeit im Bereich der
Aktoren mit Spannung U: sperrt. Daher stromt
das Fluid zum AnschiuB 1 des hydraulischen
Muskels und baut dort einen Druck ps auf. Zu-
gleich kann Flissigkeit Uber AnschluB 2 abflie-
f3en. Bei entgegengesetzter Spannung drehen
sich die FlieBrichtungen um.

Pi

Uy>> U, '

U:

Hydraulischer L
—

Muskal -
AnschiuB3 1

u.

Ui

JHydrauIlscher

*= Muske! -

IAnschlufJ 2

U,

Abb. 3: Schematische Darstellung einer Druck-
steuereinheit bestehend aus vier ER Mikroaktoren
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BiegemeBplatz FATIBEND: Vom werkstoffkundlichen Ermiidungs-
versuch zur Lebensdauervorhersage eines Bauteils
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Zusammenfasstung

Ein rechnergesteuerter Mef3platz zur querkraftfreien Biegeprifung hochflexibler Materialien wurde
konzipiert und aufgebaut. Nach der Darstellung des Konzeptes, der Funktionsweise und einiger aus-
gewahlter Leistungsmerkmale der Apparatur wird dargelegt, wie mit Hilfe von Finite-Elemente-
Methoden das gemessene Ermiidungsverhaltens eines Werkstoffs, hier der superelastischen Form-
gedachtnislegierung NiTi SE508, als Grundlage einer Lebensdauerabschétzung eines proto-
typischen Mikrobauteils, namlich das Maulteil einer FaBzange fur die Minimal-Invasive Chirurgie,

herangezogen wird.

1. Einleitung

Flr Bauteile unter realen Einsatzbedingungen ist
die Biegung haufig die dominante Belastung. Um
einem friihzeitigen Versagen vorbeugen zu kén-
nen, ist die genaue Kenntnis des Ermldungsver-
haltens vonnéten, wozu Biegewechselexperi-
mente unerlaBiich sind.

Um reine Biegeversuche ohne stérende Zug-
oder Drucklasten durchzufiihren, kénnen die her-
kdmmlichen, normierten Prifverfahren wie 2-, 3-
und 4-Punktbiegung nur eingeschrénkt eingesetzt
werden. Bei hochflexiblen Materialien wie z.B.
dem superelastischen NiTi, welches reversible
Maximaldehnungen von mehreren Prozent und
dementsprechend starke Durchbiegungen ge-
stattet, sind die o.g. Verfahren nicht mehr an-
wendbar [1].

Demzufolge wurde eine Prifeinrichtung gebaut,
welche die querkraftfreie Biegewechselermidung
hochflexibler Materialien erlaubt [1].

2. Der BiegemeBplatz FATIBEND

Die kreisbogenférmige Biegelinie der Probe wird
durch eine synchronisierte Trajektoriensteuerung
mit Hilfe einer motorischen Verstelleinheit reali-
siert. Ein PC steuert die Vorgabe der Biegekon-
tur, weswegen es sich um ein dehnungsgesteu-
ertes Experiment handeit. MeBgréBen wie Bie-
gemoment, Biegewinkel, Zyklenzahl oder auch
Zeit werden wahrend der Messung aufgezeichnet
und auf dem Bildschirm dargestelit.

Der MeBplatz (Abb. 1) besteht im wesentlichen
aus einer motorischen und einer sensorischen
Seite. Zwei rechtwinklig zueinander angeordnete
Lineartische (LIN1, LIN2) tragen einen Rotations-
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Briickentrager
B iegesensor

Probe
LIN2

Abb, 1: Schematischer Aufbau des Mef3platzes;
ein Ende der Probe wird durch die drei motori-
schen Einheiten (LIN1, LIN2, ROT) bewegt,
und am festen Ende mi3t der Biegesensor das
auftretende Biegemoment

tisch, auf weichem eine Einspannvorrichtung zur
prézisen Klemmung des einen Probenendes an-
gebracht ist. Das andere Probenende wird durch
eine baugleiche Klemmvorrichtung gehalten, die
auf der Nabe eines fest montieten Biegemo-
mentsensors angebracht ist. .

Eine softwareseitige Bahnkurvensteuerung syn-
chronisiert die Bewegung der drei motorischen
Einheiten derart, daB das auf dem Rundtisch
befestigte um das sensorseitig feste Probenende
auf einer Trajektorie bewegt wird, die eine reine
Biegung unter Ausschluf3 stérender Querkraftein-
flisse gewahrleistet. Dadurch wird ein Uber die
gesamte Probenlange konstantes Biegemoment
erzeugt, welches vom Sensor digital verstérkt
{iber den seriellen Port dem PC zugefihrt wird.




Die Biegemomentwerte werden in 16 bit Auflé-
sung mit einer Frequenz von 600 Hz kontinuier-
lich wahrend des MeBbetriebes (ibertragen und
gespeichert.

Die in C programmienrie Steuerung fir FATIBEND
ist unter MS-DOS lauffahig und (bernimmt den
gesamten Mefbetrieb. Gewdhnlich wird das Bie-
gemoment als Funktion des Biegewinkels gemes-
sen, entweder in einsinniger (zerstérender oder
zerstorungsfreier) oder in zyklischer Biegepr(-
fung. Relaxationstests, in denen der zeitliche
Verlauf des Biegemomentes bei gebogen gehal-
tener Probe aufgezeichnet wird, sind ebenfalls
mdglich.

3. Ermiidungsdaten der Legierung NiTi SE508

Fir verschiedene Blechproben der bei Raum-
temperatur superelastischen Legierung NiTi
SE508 wurden Ermiidungsexperimente in rever-
sierender und einsinniger Beanspruchung gemes-
sen. In Abb. 2 sind die Daten der einsinnigen
Biegeermudung flir eine Dehnrate von 1%/s mit
maximalen  Dehnungsamplituden  bis zu
|Atmax = 5% Uber der Versagenslastspielzahl
Ni 0%, bei der das aktuelle Biegemoment auf 90%
seines Startwertes abgesunken ist, aufgetragen
[1]. Man erkennt keine Dauerfestigkeit bis hinun-
ter zu kleinen Dehnungsamplituden.

einsinnlg, de/dt=1%/s

0.050
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0.030
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g-gg; Fitkurve: loglae__ )= A+ B *log(N) :
098 Ty o .0.66 +/- 0,06
0.005 ¢

Y SN e |

102 108 104 108
Versagenslastspielzahl N
9 p 1,009 (AM, /AN = 90%)

Dehnungsschwingbreite [Ae

Abb. 2: Dehnungs-Wéhlerkurve fir einsinnige
Biegeermiidung

4. NiTi-MikrofaBzange und deren Lebensdauer

Als Anwendung der Ergebnisse der Biegeermu-
dungsexperimente an NiTi-Blechmaterial sollte
die Lebensdauer einer realistischen Komponente
vorhergesagt werden [1,2]. Dazu wurde ein De-
sign kleiner FaBzangen mit Hilfe von Finite-
Element-Methoden formoptimiert, um maoglichst
gleichmaBige Spannungsverteilung (ber die
Flanken zu erzielen. Die Zangen wurden durch
Drahterodieren hergestellt und so warmebehan-
delt, daB3 sie im lastfreien Zustand maximal ge-

208

offnet sind. Die verschieden gedffnet (3-4,5 mm)
konditionierten Zangen wurden in einer Univer-
salpriifmaschine bis zum Kontakt der beiden
Schenkel zyklisch geschlossen und gedffnet, bis
ihre maximale Lastaniwort 90% des Anfangs-
wertes erreicht hatte [2].

. 3: g g ;
die Dorne auBBen an der Maulteilspitze dienen
zur Fixierung wéhrend des Ermlidungstests [2].

Bei Abschatzung einer "theoretischen" Lebens-
dauer wurden die von-Mises-Dehnungen €'y zur
Beschreibung der mehrdimensionalen Belastung
der Zangen verwendet. Die Darsteliung der dazu
durchgefithrten Simulationsrechnungen und die
ausflhrliche Diskussion der zugrundeliegenden
Annahmen und Modelle muf3 aus Platzgriinden
mit dem Hinweis auf die ausfilhrliche Darsteliung
in [1,2] unterbleiben. Ergebnis ist, daf die "theo-
retischen" Lebensdauern etwa um einen Faktor 5
zu positiv sind. Ber(lcksichtigt man, daB das zu-
grundeliegende Materiaimodell das superelasti-
sche Verhalten und speziell die Zug-
/Druckasymmetrie von NiTi gar nicht beschreibt,
und auch die plastische Verformung der Zangen
vor der Konditionierungsgliihung nicht berlick-
sichtigt werden konnte, kann man dies als ermu-
tigendes Resuitat und gute Basis flr weiterfiih-
rende Arbeiten ansehen.

Literatur:

[1] Plietsch, R.: ,Makroskopische und mikrosko-
pische Phanomene im Ermidungsverhalten

einer pseudoelastischen NiTi-Form-
gedachtnislegierung unter mechanischer
Wechselbeanspruchung”, FZK, Wissen-

schaftliche Berichte, FZKA 5913, Karlsruhe,
Juni 1997

[2] Plietsch, R., SchloBmacher, P., Blumhofer,
M., Ehrlich, K.: ,Shape Design and Fatigue
Life Estimation of Pseudoelastic NiTi Micro-
Forceps used in Minimum Invasive Surgery
Applications”, Proceedings of Shape
Memory and Superelastic Technologies
(SMST 97), Asilomar (U.S.A.) [im Druck]




Laserstrukturieren und Priifen von NiTi-Mikrokomponenten
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Zusammenfassung

Die Herstellung von Mikrokomponenten aus dem Formgedéchtniswerkstoff NiTi erfordert Bearbei-
tungsverfahren, die die Formgedéachtniseigenschaften nicht beeintréachtigen. Fortgeschrittene Tech-
niken der Laserstrahimaterialbearbeitung werden zur Strukturierung, sowie zum SchweiBen und L&-
ten von NiTi eingesetzt. Die Verfligbarkeit von leistungsféhigen Prufverfahren erméglicht die Be-
stimmung der Eigenschaften an den strukturierten Mikrokomponenten.

1. Einleitung

Werkstoffe mit Formgedachtnis wie NiTi besitzen
Eigenschaften, die sie fiir den Einsatz als Aktoren
in der Mikrostrukturtechnik und in der minimal
invasiven Chirurgie (MIC) als sehr attraktiv er-
‘scheinen lassen. Mit NiTi lassen sich Stellglieder
mit relativ groBem Versteliweg konstruieren, die
entweder durch Erhéhung bzw. Erniedrigung der
Temperatur oder in der pseudoelastischen Modi-
fikation durch Vorgabe von mechanischen Span-
nungen angetrieben werden.

2. Laserstrahimaterialbearbeitung

Die Beherrschung von Techniken zur Strukturie-
rung und zum Fligen einzelner Komponenten aus
dem Formgedéchtniswerkstoff NiTi ist flr diese
Materialklasse nicht trivial. Der Einsatz der La-
serstrahimaterialbearbeitung erméglicht die
hochpréazise Hersteliung von Komponenten fiir
die Medizintechnik und Mikrosystemtechnik [1],
ohne die Formgedachtniseigenschaften zu beein-
fluBen. Flr die Medizintechnik werden NiTi-
Implantate (Stents) und Operationsinstrumente
aus NiTi fir die MIC (Zangen, Endoskope, Ge-
lenke) [2], und fur die Mikrosystemtechnik werden
Aktoren (NiTi-Mikroventile, NiTi-Linearaktoren)
(Abb. 1), Sensoren und Mikrobauteile fir eine
hybride Integration in kommerzielle Produkte

entwickelt [3].

Fir die Entwicklung medizintechnischer Kompo-
nenten wird schwerpunktsmaBig das am IMF |
weit entwickelte Verfahren des Laserstrahischnei-
dens und des Laserstrahlfligens von NiTi einge-
setzt. Beim  Laserstrahischneiden  werden
Schnittfugenbreiten von 30-50 pm erzielt.

Zur Verbesserung der Strukturgenauigkeiten und
zur Erhéhung der erreichbaren Aspektverhaltnis-
se wird das Verfahren des Laserstrahimaterialab-
trages entwickelt [4]. 3D-Geometrien sind durch
dieses Laserverfahren realisierbar (Abb.2).
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Abb. 1: Linearaktoren und Mikroventile aus NiTi-
Formgedéchtnislegierung. Durch Laserstrahl-
schneiden werden Rauheitswerte von R,=1um
an den Schnittkanten erzielt.

Abb. 2: Durch Laserstrahlmaterialabtrag herge-
stellte 3D-Geometrie in Metall.

3. Mechanische Priifung

An einer lasergeschweiBten pseudoelastischen
NiTi-Legierung, die in der Medizintechnik Ver-
wendung findet, wurde das Ermidungsverhalten
unter Biegewechselbeanspruchung (Abb. 3) un-
tersucht und die Ergebnisse mit denen des unge-
schweif3ten Materials verglichen [5]. Die Zahl der
entragbaren Lastwechsel der geschweiBten Pro-
ben liegt bei groBen Durchbiegungen um bis zu
zwei GréBenordnungen niedriger als die der un-
geschweiBten. Ursachen hierfiir sind héhere ortli-
che Dehnungen des SchweiBnahtgefliges, verur-
sacht durch eine Querschnittsverminderung in der




Stumpfnaht, und eine mégliche Herabsetzung der
Plateau-Streckgrenze in der SchweiBnaht. Bei
kleinen Durchbiegungen dagegen wirkt sich eine
SchweiBung nicht nachteilig auf die Lebenser-
wartung aus. Ausgangs- und Schweif3nahtgefiige
ertragen bis zu 10" Lastwechseln Dehnungen, die
der Plateau-Streckgrenze des jeweiligen Werk-
stoffzustandes entsprechen oder geringfiigig hé-
her sind.
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Abb. 3: Dehnungsamplituden geschweiB3ter und
ungeschweiBter Proben als Funktion der Bruch-
schwingspielzahl

Angesichts mdglicher Anwendungen von Form-
gedachtnislegierungen als Stellglieder fiir Regel-
und Steueraufgaben wurde die Formstabilitat
einer martensitischen TiNi-Legierung bei thermi-
scher Wechselbeanspruchung untersucht [6].
Kieine Zugproben wurden unter konstanter Last
wiederholten Umwandiungen (Austenit-Martensit-
Austenit) unterworfen und die bleibende Dehnung
in Abhangigkeit von der Zugspannung und der
Zahl der thermischen Zyklen gemessen. Auf
Grund der sehr niedrigen Streckgrenze im mar-
tensitischen Zustand kommt es bereits bei niedri-
gen Zugspannungen zu bleibenden Dehnungen.
Bei allen Spannungen ist die Dehnung pro Zyklus
in den ersten Zyklen am héchsten.

4. Thermophysikalische Priifung

Das Warmetransportverhalten ist fiir die ther-
misch angetriebenen Aktoren aus NiTi flir Ausle-
gung und Betrieb von Bedeutung. Die thermo-
physikalischen KenngréBen wie Warmeleitfahig-
keit und die spezifische Warmekapazitat bestim-
men das raumliche und zeitliche Verhalten [7] der
bei Aufheizung und Abkihlung entstehenden
Temperaturgradienten im Material. Die Ergebnis-
se der Warmeleitfédhigkeitsmessungen (Abb. 4)
zeigen ein flr Legierungen typisches Ergebnis
mit ansteigenden Werten als Funktion der Tem-
peratur.
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Abb. 4 : Wérmeleitfdhgkeit einer NiTi-Folie als
Funktion der Temperatur.

Literatur:

Kreutz, E. W., Pfleging, W., et al.: ,Tailo-
ring of surface properties by removal and
deposition with laser radiation,, Applied
Surface Science 86 (1995) 266-277

Guber, A. E., Giordano, N., Schussler, A.,
Balsinus, O., Loser. M., Wieneke, P.: ,Ni-
tinol-based microinstruments for endos-
copic neurosurgery”, H. Borgmann
(Hrsg.), Actuator 96: 5" Internat. Contf.
On New Actuators, Bremen, June 26-28,
1996 Conf. Proc. S. 375-78, Bremen:
AXON Technologie Consult GmbH, 1996

Kohl, M., Pfleging, W., et al.. ,Shape
Memory microvalves for high pressure
applications®, to be published

[1]

[2]

3]

Pfleging, W., Piotter, V., Hanemann, T..
.Laser patterning of hard metal alloys for
applications in micro injection molding,,
to be published

H. Zimmermann ,Ermidungsverhalten
einer lasergeschweiften pseudo-
elastischen NiTi-Legierung unter Biege-
beanspruchung”, Mat.-wiss. u. Werk-
stofftech. 28 (1997) 82-87

H. Zimmermann ,lrreversible strains in an
Ni-Ti alloy after thermal cycling®, J. Mat.
Sci. Lett. 16 (1997) 460-461

Rohde, M., Schissler, A. ,On the respon-
se time behavior of laser micromachined
NiTi shape memory actuators”, Sensors &
Actuators A61 (1997) 463 - 468

[6]

(7]




Mikrotribologische Untersuchungen an NiTi

G. Kolbe, K.-H. Zum Gabhr
Institut fir Materialforschung |

Zusammenfassung

Mit Hilfe eines am Institut neu entwickelten Mikrotribometers wurden die Reibungs- und Ver-
schieiBBeigenschaften einer selbstgepaarten, superelastischen NiTi-Legierung unter ungeschmierter
Gleitbeanspruchung in Abhangigkeit von der Belastung im Mikrokontakt untersucht. Die Ergebnisse
zeigen, daB die Reibungszahlen und VerschleiBintensitaten durch natlrliche Oxidschichten, die Bil-
dung oxidischer Deckschichten und Metall-Metall-Kontakt bestimmt wurden. Hieraus lassen sich
wichtige SchiuB3folgerungen fir den praktischen Einsatz von NiTi-Legierungen ziehen.

1. Einleitung

Durch Mikrostrukturierungsverfahren wie z.B. die
LIGA-Technik kénnen miniaturisierte bewegliche
Komponenten hergesteilt werden, die neue inno-
vative Produkte auf Basis vielféltiger Materialien
ermdglichen [1]. Eine Werkstoffgruppe, die ein
breites Anwendungspotential flr ,intelligente"
Bauteile besitzt, sind Formgedéachtnislegierungen
[2]. Insbesondere superelastische NiTi-
Legierungen werden aufgrund ihrer guten bio-
kompatiblen, korrosiven und mechanischen Ei-
genschaften zunehmend in der Mikrosystemtech-
nik, Medizintechnik oder Mikro-
Handhabungstechnik eingesetzt [3]). Die Funkti-
onsfahigkeit von beweglichen Mikrokomponenten
wird dabei entscheidend durch tribologische
Wechselwirkungen relativ zueinander gleitender
Festkérperoberflichen und damit durch Reibung
und Verschlei bestimmt. im Gegensatz zu me-
chanischer Festigkeit oder Harte sind Reibung
und VerschleiB jedoch keine intrinsischen Mate-
rialeigenschaften, sondern hangen vom jeweili-
gen System ab [4]. Mit zunehmender Miniaturisie-
rung steigt dabei die Bedeutung von Oberfia-
chenstrukturen, Adsorbat- und chemischen Reak-
tionsschichten sowie Adhésions- und Kapillar-
kraften [5, 6].

2. Experimentelle Methoden

Die tribologischen Eigenschaften einer selbstge-
paarten, superelastischen NiTi-Legierung
(51 at.-% Ni, 49 at.-% Ti) wurden unter unge-
schmierter Gleitbeanspruchung im miniaturisier-
ten Stift-auf-Scheibe-Kontakt bei Variation der
Flachenpressung bzw. Normalkraft untersucht.

Der Einsatz eines am Institut entwickelten Mi-
krotribometers erméglichte die in-situ Messung
von Reibungs- und VerschieiBkenngréfBen. In
Abb. 1 ist schematisch das Arbeitsprinzip des
Tribometers dargestellt. Die Konstruktion erlaubt

Normalkraftvariationen zwischen 0,1 bis 1000 mN
sowie Messungen bei verschiedenen Gleitge-
schwindigkeiten (0,001 bis 100 mm/s), in varia-
bler Luftfeuchte (10 bis 90%), in dest. Wasser
bzw. anderen benetzenden Medien sowie im
Hochvakuum bei gleichzeitiger hochauflésender
Beobachtung der Kontakizone. Stift- und Schei-
bendurchmesser kénnen maximal 2 bzw. 10 mm
betragen.

Messung der
Normalkraft

Messung der
Reibungskraft

Messung des
lin. Verschleil-
betrages

Abb. 1: Schematische Darstellung des Mikro
tribometers

Tabelle 1 gibt einige KenngréBen des verwende-
ten Probenmaterials wieder.

Eigenschaftskennwert
E-Modul, Gpa 70
Dichte, g/cm® 6,50
Therm. Leitféhigkeit, W/m-K 17,6
Harte: Stift, HV 0,005 385
Hérte: Scheibe, HV 0,005 336
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Tab. 1: KenngréBen der NiTi-Legierung im
Laustenitischen” Geflgezustand

Abb. 2 zeigt schematisch das verwendete Tribo-
system mit den gewahlien Versuchsparametern.




RF = 50%
=RT
s =100m
D =10mm
rg =3,2mm
d =09mm
rk =(0,45+0,05) mm
VR =2 mm/s
Fn=20mN - 100 mN

Abb. 2: Schematische Darstellung des verwen-
deten Tribosystems mit Versuchsparametern.
RF: Relative Feuchte, T: Temperatur, s: Gleitweg,
D: Scheibendurchmesser, r,: Spurradius, d: Stift-
durchmesser, ry: Sliftkopfkrimmungsradius, vga:
Gleitgeschwindigkeit, Fn: Normalkraft

Bei einem Gleitweg von 100 m wurde die Nor-
malkraft von 20 bis 100 mN entsprechend einer
Hertzschen Pressung zu Versuchsbeginn (System
balliger Stift/Scheibe) von 300 bis 520 MPa vari-
iert.

3. Ergebnisse

In Abb. 3 sind exemplarisch die Reibungszahl
und der lineare VerschleiBbetrag der Paarung

NiTi/NiTi in Abhangigkeit vom Gleitweg aufgetra-
gen.
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a)
1 1 o
2 S NGl Py
§ 0,8 '
% 06 60 mN 100 mN
2
L 04
T
0,2
0
0 20 40 60 80 100
Gleitweg s, m
E 40 -
. b) e
;’ 'mm"’h '
30 B 100 mN S “ ';\,""”
%-)' - s o
g 2 ot 60 mN
E ,a‘u“q
5 tof
8 20 MmN~
> 0 "J&"""""‘-»‘“‘*"\MMW.W;;;DNM-M'\«W"""‘N""*‘
-S: “. i I — | 1
- 0 20 40 60 80 100
Gleltweg s, m

Abb. 3: Abhdngigkeit a) der Reibungszahl und
b) des linearen VerschleiBbetrages vom Gleitweg
fir NiTi/NiTi bei Normalkréften von 20, 60, und
100 mN (vg = 2 mm/s)

Die Ergebnisse zeigen, daB das Reibungs- und
VerschleiBverhalten von selbstgepaartem NiTi
bei ungeschmierter, einsinniger Gleitbeanspru-

chung im miniaturisierten Stift-Scheibe-Kontakt
bei Raumtemperatur eine deutliche Abhangigkeit
von der aufgebrachten Normalkraft mit ausge-
pragten Hoch- und Tiefiagen aufweist. Bei kleinen
Normalkréften von Fy <55 mN entsprechend
max. Hertzschen Pressungen zu Versuchsbeginn
von pmax < 400 MPa wurden niedrige Reibungs-
zahlen (Abb. 3a) und VerschieiBBbetrédge (Abb. 3b)
erzielt. Fir hohere Belastungen von Fy < 80 mN
bzw. pmax < 500 MPa kam es zu Versuchsbeginn
zu hohen Werten von Reibungszahl und Ver-
schieiBintensitat, die mit Erreichen eines kriti-
schen Gleitweges auf niedrigere Werte absanken.
Bei noch héheren Belastungen blieben Reibungs-
zahl und VerschleiBintensitat fir die gesamte
Versuchsdauer konstant auf hohen Werten.

4, Diskussion und Zusammenfassung

Spektroskopische und rasterelektronenmikrosko-
pische Untersuchungen ergaben, daf3 abhéngig
von der aufgebrachten Normalkraft die Verlaufe
der Reibungszahlen und VerschleiBintensitaten
durch natlrliche Oxidschichten, die Bildung oxidi-
scher Deckschichten und Metall-Metall-Kontakt
bestimmt wurden. Unter niedriger Belastung do-
minierten aufgrund oxidischer Oberflachen-
schichten tribooxidative VerschleiBmechanismen,
wahrend es unter hoher Belastung zum Schicht-
versagen und als Folge zu adhésiven und abrasi-
ven Wechselwirkungen in der Kontaktflache kam.

Aus den Ergebnissen kann gefolgert werden, dai3
fur praktische Anwendungen die Kontaktflachen
von NiTi-Gleitpaaren mit dem Ziel geringer Fl&-
chenpressungen dimensioniert werden sollten,
um lokale spannungsinduzierte Martensitbildung
zu vermeiden und tribooxidative Prozesse zur
Verbesserung der tribologischen Eigenschaften
zu ermoglichen.
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Vorrichtung zur Mikrozugpriifung mit integrierter Dehnungsmessung

A. lizhéfer, H. Schneider und J. Aktaa
Institut fir Materialforschung Ii

Zusammenfassung

Die Vorrichtung zur Durchfilhrung von einachsigen Zugversuchen an Mikroproben wurde weiterentwickelt.
Dabei erfolgte die Anpassung eines DehnungsmeBsystems, das an einer neu entwickelten Mikroprobe die
Dehnung im homogen belasteten Bereich erfaft. Durch diese Verbesserung lassen sich bei wohldefinier-
ten Belastungsvarianten im Zugschwellbereich wichtige mechanische Eigenschaften sowie das Verfor-

mungsverhalten genauer charakterisieren.

An der Vorrichtung wurden bereits die ersten LIGA-Materialien untersucht. Die Ergebnisse zeigen, daf
das mechanische Verhalten dieser Werkstoffe sich wesentlich von dem vergieichbarer Werkstoffe aus
dem Makrobereich unterscheidet. Dies unterstreicht vor allem die Notwendigkeit der mechanischen

Werkstoffpriifung in der Mikrostrukturtechnik.

1. Einleitung

Die Werkstoffe von Mikrobauteilen werden immer
mehr wahrend des Strukturierungsprozesses mit
speziellen Verfahren, z.B. mit der LIGA-Technik,
hergestellt. Dadurch stellt sich ein Gefiige ein, das
sich wesentlich von dem mit herkémmlichen im
Makrobereich angewandten Verfahren erzeugten
Geflige unterscheidet. Das mechanische Verhalten
derartiger Werkstoffe kann daher sehr stark von
dem der im Markrobereich mit gleicher Zusammen-
setzung hergestellten Werkstoffen abweichen. Zu
einer weiteren Abweichung kann der EinfluB der
Oberflache auf die mechanischen Volumeneigen-
schaften flhren, der durch die mit der Miniaturisie-
rung angestiegenen Oberflache/Volumen-
Verhéltnises signifikant sein kann. Zur Charakterisie-
rung des mechanischen Verhaltens von Mikrostruk-
turwerkstoffen sind aus den oben genannten Griin-
den Versuche an Mikroproben notwendig. Am IMF i
wurde zu diesem Zweck eine Priifvorrichtung ent-
wickelt, mit der an Mikroproben einachsige Verfor-
mungsversuche im Zugbereich durchgefiihrt werden
kénnen.

2. Mikrozugpriifvorrichtung

Die Prifvorrichtung besteht hauptsachlich aus ei-
nem Lastrahmen, der an einer gewdhnlichen Prif-
maschine zur Lastaufbringung und Lastregelung
angebracht ist. Der Lastranmen ist ein System zwei-
geteilter Federn, die die Belastung der Priifmaschi-
ne aufnehmen und in untersetzter Form an die innen
eingespannte Mikroprobe weiterleiten [1,2]. Der
Lastrahmen ist hinreichend steif gegeniber der
Probe und weich gegentiber der Priifmaschine. Es
kénnen damit Proben unterschiedlicher Dicke und
Durchmesser mit gleicher Krafteinleitungsachse
getestet werden. In dem Lastrahmen sind ein inter-
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nes Kraft- und zwei unabhéngige WegmeBsysteme
integriet. Eines dieser beiden Wegmefsysteme
(Wirbelstromsensor) dient zur Aufnahme der Pro-
benverlangerung zwischen den Einspannstellen der
Mikroprobe, das zweite (LVDT’s) zur Ermittlung von
eventuell auftretenden Biegeeinflissen wahrend des
Einbaues, oder wahrend der Versuchsflinrung. Ein
drittes Wegmefsystem, welches auBerhalb des
Lastranmens angebracht ist, dient der Erfassung der
Verlangerung und somit der Dehnung im Gleich-
maBbereich der zu untersuchenden Proben. Das
System benutzt ein digitales Linienabtastverfahren
auf Infrarotbasis mit einer Auflésung von 0,5 pm bei
einer 5000 Pixeimatrix. Die mittels FE-Rechnungen
optimierten Markierungen an der Mikroprobe sind
die Bezugskanten, die das Linienabtastsystem zur
Detektion der wahrend des Experimentes auftreten-
den Dehnungen benutzt (s. Abb. 1). Die wéahrend
des Versuchs gemessenen Daten werden mit einer
Datenerfassungsanlage aufgenommen und verar-
beitet (fir Einzelheiten s. [3]).

IR-Kollimator \

00

Strukturierte Mikroprobe

Objektiv

Liniensensor

Abb. 1: Das beriihrungslose optische MefBsystem
zur Erfassung der Probenverldngerung im Gleich-
malBbereich




Mittels dieser Prifvorrichtung ist es méglich, Zug-,
Kriech-, Relaxations-, sowie Be- und Entlastungs-
versuche im Zugschwellbereich durchzufiihren.
Dabei konnen Mikrostrukturen, diinne Schichten
oder Folien und Fasern im Bereich von einigen tm
untersucht werden.

3. Ergebnisse

Mittels der entwickelten Priifvorrichtung wurden die
ersten durch LIGA-Technik erzeugten Mikrozugpro-
ben aus Nickel, Permalloy und Kupfer untersucht.
Das Versuchsprogramm umfaBt weitere 7 Metalle
und 3 Kunststoffe.

Die Ergebnisse der Zugversuche, die an Mikropro-
ben aus verschiedenen Probenchargen (Wafern)
durchgefiihrt wurden, zeigen einen starken Einfiu3
der Galvanik auf die Festigkeitswerte der Strukturen
(s. Abb. 2). Die Reproduzierbarkeit bei der Herstel-
lung muB daher beherrscht werden, um die im Ver-
such gewonnen Festigkeitswerte auf Bauteile Uber-
tragen zu kénnen.
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Abb. 2: EinfluB der Galvanik auf die Zugfestigkeit

Bei einem Vergleich der an der Mikrozugprifein-
richtung gewonnenen Daten mit denen aus Makro-
versuchen, zeigt sich, daf3 die gemessenen Deh-
nungswerte bzw. Duktilitdt deutlich unter, die ge-
messenen Spannungswerte bzw. Festigkeit deutlich
héher liegen. Dies bestétigt, daf3 die in technologi-
schen Makroversuchen gewonnenen Daten nicht auf
den Mikrobereich {ibertragbar sind.

Der EinfluB der Traversendehnungsgeschwindigkeit1
auf das Verformungsverhalten von Nickel wurde
auch untersucht. Dabei konnte keine Abhangigkeit
der Festigkeitswerte von der Verformungsgesch-
windigkeit - Unterschiede im Rahmen der Streuung -
festgestellt werden. Lediglich haben sich geringflgi-
ge Unterschiede in der Verfestigung und dem Ein-
schniirverhalten ergeben (s. Abb. 3).

Es wurden auch Zugversuche an Nickel-
Mikroproben durchgefiihrt, bei denen durch eine
geeignete Warmebehandiung (z.B. 800°C, 13 Mi-
nuten) das Stengelgeflige, welches flir die durch

' Die Traversendehnung ist die Dehnung des Proben-
bereichs zwischen den Einspannstellen.
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Abb. 3: Einflu der Dehnungsgeschwindigkeit auf
das Verformungsverhalten vom Nickel unter mono-
toner Zugbelastung

LIGA-Technik hergestellten Nickelstrukturen typisch
ist, in den aus der Makrotechnik bekannten Geflge-
zustand Uberflihrt wurde. Dabei konnte wie erwariet
eine starke Abnahme der Festigkeit sowie Zunahme
der Duktilitét verzeichnet werden (vgl. Abb. 3 u. 4).
Im Vergleich zum unbehandelten Nickel hat die
Verformungsgeschwindigkeit einen starkeren Ein-
fluB auf die Verfestigung des wérmebehandelten
Nickel. Die Festigkeit jedoch blieb unabhangig von
der Verformungsgeschwindigkeit (s. Abb. 4).
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Abb. 4: EinfluB der Verformungsgeschwindigkeit auf
das Verformungsverhalten vom wérmebehandelten
Nickel unter monotoner Zugbelastung
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PrazisionsgufB3 von Mikroteilen aus Metall

H. Woélimer, K. Miler, R. Ruprecht, J. HauBelt
Institut flr Materialforschung I, Forschungszentrum Karlsruhe GmbH

Zusammenfassung

Das PrazisionsguBverfahren wurde zur Hersteliung metallischer Mikroteile angewandt. Auf diese
Weise wurden sowohl Strukturen aus mikromechanisch gefertigten Formeinsaizen, als auch LIGA-
Strukturen abgeformt. Damit wurde die Materialpalette flir metallische Mikroteile auf mehrkompo-
nentige Edelmetall-Legierungen (Ag-Pd-Cu, Au-Ag-Cu) und Aluminiumbronze erweitert. Die Eigen-
schaften der GuBteile wurden anhand von Oberflachen- und Gefligebetrachtungen sowie Hartemes-

sungen untersucht.

1. Einleitung

In der Mikrosystemtechnik ist die Galvanofor-
mung eine etablierte Methode zur Herstellung
metallischer Mikroteile. Dieses Verfahren ist je-
doch auf einige abscheidbare Metalle und einfa-
che Legierungen beschrankt. Um die Palette der
metallischen Werkstoffe fur Mikroteile zu erwei-
tern, wird das PrazisionsguBverfahren weiterent-
wickelt und auf die Herstellung von Mikroteilen
angewandt. Anwendungsbeispiele sind Mikrotur-
binengehause und gestufte LIGA-Zahnrader.

2.1

Ausgangspunkt der Versuche waren im Spritz-
gieBverfahren hergestelite Mikroteile aus dem
Kunststoff PMMA, die als verlorene Modelle
dienten. Diese wurden in phosphatgebunde Ke-
ramikmassen eingebettet. Durch das anschiie-
Bende Erhitzen entstand durch Ausschmelzen
und Pyrolyse des Modelikunststoffs sowie durch
Sintern der Keramik eine Hohlform. In die auf
700-1000°C erhitzte Hohlform erfolgte der Abgui3
des erschmolzenen Metalls (Tab.1). Nach dem
Abkulhlen wurde der GuBkorper durch Zerbrechen
und chemisches Losen der verlorenen Form

Experimentelles Vorgehen

ausgebettet. Die freigelegten Mikrostrukturen
konnten anschlieBend zu Mikrobauteilen verein-
zelt werden. Der Schmelz- und GieBprozef3 wur-
de mit widerstandsbeheizten GieBgeraten unter
Verwendung von Graphittiegeln im Schleudergu3
und Vakuum-Druckgu3 durchgefihrt. Hierbei
kamen das Schleudergie3gerdt Multicast Com-
pact, und das Vakuum-DruckguBgerét Prestomat
Compact der Fa. Degussa zum Einsatz.

Legier- Haupt- Schmelz- | GieB-
ung kompo- bereich temp.
nenten [°C] [°C]
Ag-Basis | Ag-Pd-Cu 950-1040 | 1200
Au-Basis | Au-Ag-Cu 860-940 1100
Al-Bronze | Cu-Al-Ni-Fe |1020-1040 | 1300

Tab. 1: GuBlegierungen und GiefBtemperaturen

2.2 Abgeformte Mikroteile

Beispiele fiir abgeformte GuBteile mikromechani-
schen Ursprungs sind Mikroturbinengehause flr
Herzkatheder (Abb. 1). An LIGA-Strukturen wur-
den gestufte Zahnrader (Abb. 2) und hexagonale
Séaulen (Abb. 3) abgeformt.

Abb.1: Schleudergu3 am Beispiel des Mikroturbinengehéuses: Verlorenes Modell aus PMMA (links),
verlorene Form aus phosphatgebundener Einbettmasse (mitte), GuBteil aus der Ag-Pd-Cu-Legierung
(rechts). AuBendurchmesser: 2,56 mm, Ldnge des Zentralr6hrchens: 1 mm, minimale Wandstérke 115um
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Abb. 2: Gestuftes LIGA-Zahnrad aus der Au-Ag-
Cu-Legierung Stabilor G mit einem Durchmesser
von 1 mm, hergestellt im Vakuum-DruckguB3-
verfahren

Abb. 3: Hexagonale LIGA-Sdulen mit einer
Schiiisselweite von 50 um und Héhe von 250 um
aus der Ag-Pd-Cu-Legierung Palliag M, herge-
stellt im Vakuum-DruckguBverfahren

2.3 Oberflachenqualitat

Die GuBteile weisen im Vergleich zu den Mo-
dellteilen aus Kunststoff eine hohere Oberfla-
chenrauheit auf. Die Ursache hierfir liegt neben
der Rauheit der Einbettmasse im Metallgeflige
selbst begriindet. Bei der Ag-Pd-Cu-Legierung
wurden Mittenrauhwerte Ra < 0,5 pm gemessen.

Ps.7

F7K /T

Jiob MF3A 14

Abb. 4: Oberfldche der Ag-Cu-Pd-Legierung Pal-
liag M, 5000x im REM, Ra < 0,5 uym

2.4 Geflige und Harte der GuBteile

Bei gegossenen Mikroteilen aus der Ag-Pd-Cu-
Leg. liegt im dickwandigen Bereich ein lamellares
Eutektikum mit Ausscheidungen vor. Das Geflige
in den dinnwandigen Bereichen erscheint dage-
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gen relativ strukturlos. Es handelt sich hierbei um
einen Seigerungseffekt. EDX-Analysen haben
gezeigt, daB der Rand an Cu verarmt ist. Damit
verbunden ist eine niedrigere Harte im dinnwan-
digen Bereich (Abb.5).

b %

P 2

Abb. 5: Geflge der Ag-Pd-Cu-Legierung: Quer-
schliff (ber die hexagonalen LIGA-S&ulen der
Breite 50um. Hérte im dinnwandigen Bereich:
130HV0,05; im dickwandigen Bereich: 200HV0,05

3. Diskussion und Ausblick

LIGA-Strukturen mit lateralen Dimensionen von
50 ym und Aspektverhéltnissen > 10 kénnen mit
Hilfe der MikroguBtechnik abgeformt werden.
Eine Oberflachenqualitdt Ra < 0,5 pym wurde
erreicht. Bei der Ag-Pd-Cu-Legierung wurde ge-
zeigt, daB sich Geflige und Zusammensetzung im
diinnwandigen Bereich signifikant vom dickwan-
digen Bereich unterscheiden. Hierzu und zu den
mechanische Eigenschaften sind noch weitere
Untersuchungen geplant.
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UV-induzierte Abformung von Mikrostrukturen aus
Composite-Materialien

T. Hanemann, J. Hauf3elt, G . Reimann, R. Ruprecht

Institut fir Materialforschung ll|

Zusammenfassung

Die Entwicklung des UV-induzierten ReaktionsspritzgieBens (UV-RIM) zur Abformung von Mi-
krostrukturen wird vorgestellt. Neben Methylmethacrylat-Monomer/Polymer-Gemischen wurden
auch Composite-Systeme mit Farbstoff- und Keramik-Anteil verwendet. Grabenstrukturen mit 35 ym
Breite und einem Aspektverhaitnis von 1 konnten mit PMMA abgeformt werden. Die Entbinderung
von Formteilen aus Keramik-Kunststoff-Compositen erlaubt die Herstellung keramischer Mi-

Krostrukturen.
1. Einleitung

Die flir das Abformen von Mikrostrukturen mit
hohem Aspektverhaltnis etablierten Abformver-
fahren wie thermoplastisches Spritzgie3en, HeiR3-
prdgen, oder thermisch induziertes Reaktions-
spritzgieBen sind durch ein zeit- und kosteninten-
sives thermisches Zyklieren des Abformwerkzeu-
ges bestimmt. Ein Verfahren mit isothermer Pro-
zeBfuhrung wirde die Wirtschaftlichkeit erhéhen
und zusétzlich die Materialbelastung reduzieren.
Dies kénnte durch die Kombination mikrospritz-
gieBtypischer ProzeBfiihrung (Evakuierung des
Formeinsatzes, Einspritzen niedrig viskoser
Formmasse, Abformung der Oberflachentopo-
graphie, Entformung des Spritzlings) mit einer
UV-induzierten Polymerisation von Reaktionshar-
zen erméglicht werden.

2. Prozefientwickiung

Der Prototyp eines einfachen Laboraufbaus wur-
de in einer Presse mit maximaler Presskraft von
60 kN realisiert. Der vertikale Aufbau besteht aus
zwei Hauptkomponenten: der untere Teil bein-
haltet die Strahlungsquelle (F-Strahler) sowie ei-
ne transparente Werkzeughalfte aus Glas. Im
oberen Teil befinden sich der evakuierbare For-
meinsatz, Auswerferstifte, optionale Temperier-
kanéle sowie die Einspritzeinheit mit Materialre-
servoir. Eine genauere Beschreibung findet sich
in[1].

Reaktionsharze auf Methylmethacrylatbasis las-
sen sich nach Zugabe geeigneter Photoinitiatoren
bei Umgebungstemperatur polymerisieren. Die
Polymerisationszeit hangt von der Schichtdicke,
der Bestrahlungsintensitat sowie vom Initiatorge-
halt ab. Ausgehend von kommerziell erhaitlichem
Reaktionsharz Plexit 55° (MMA-Monomer mit ca.
30-35 Gew.% PMMA) wurden Mischungen mit
unterschiedlichen  Photoinitiatorkonzentrationen
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(Irgacure1700) erstelit. Die optimierte Zusam-
mensetzung fUr eine moglichst kurze Polymerisa-
tionszeit (2.5 min, Schichtdicke 5 mm) wurde bei
einer Bestrahlungsdichte von 600 mW/cm? er-
mittelt (Abb. 1). Die verldngerten Reaktionszeiten
bei hoheren Initiatorkonzentrationen sind auf ei-
nen Self-Quenchproze zuriickzufiuhren.

Bestrahlungs-
dichte

260 mW/cm?*
350 mW/cm?
600 mW/em?

1.0% 1.5% 2.0% 2.5% 3.0% 4.0%
Phy gehalt /

Abb. 1: Abhéngigkeit der Polymerisationszeit von
Bestrahlungsdichte und Initiatorgehalt fir eine
Formteildicke von 5 mm.
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Abb. 2: Abhdngigkeit der Polymerisationszeit vom
Trennmittelgehalt fir eine Schichtdicke von 5 mm
und einer Initiatorkonzentration von 3.0 Gew. %.




Die Zugabe von intrinsischen Trennmitteln flr ei-
ne gleichzeitige gute Trennwirkung gegen Glas
und Metall sowie eine hohe UV-Bestandigkeit er-
méglicht eine fehlerfreie Entformung des ausge-
hanteten Materials. Da die in Frage kommenden
Trennmittel eine unterschiedliche Farbung und
damit Eigenabsorption aufweisen, ist eine Opti-
mierung des Gehalts hinsichtlich einer moglichst
kurzen Polymerisationszeit bei gleichzeitiger gu-
ter Trennwirkung notwendig (Abb. 2).

3. Abformung mit Kunststoff

Geeignete Versuchsparameter wurden unter
Verwendung von  Plexit/Trennmittel/Initiator-
Systemen ermittelt [2]. Um eine gute Formflllung
eines mikromechanisch gefertigten Formeinsat-
zes (Grabenstruktur, Breite 35 pym, Aspekiver-
haltnis 1, Abb. 3) zu erreichen, sind Einspritz-
drlicke bis 2 MPa und Haltedricke bis 1.5 MPa
nétig (Abb. 4).

Abb. 3: Formeinsatzhalteplatte mit mikromecha-
nisch gefertigten Wechselformeinsétzen (& 10
mm, links: Graben, 300 um Breite; rechts: Gra-
ben, 35 um Breite, jeweils mit Aspektverhéltnis 1).

s

Abb. 4: Lichtmikroskopische Aufnahme der
Stegstruktur (35 um Breite, Aspektverhéltnis 1).

3. Abformung mit Compositen

Im Hinblick auf die mégliche Herstellung von
Wellenleiterstrukturen mit nichtlinear optischen
Eigenschaften wurde die Verwendbarkeit einer
Reaktionsharzmischung, welche 0.75 Gew.% des
Farbstoffes Disperse Red 1 (DR1, Diazofarbstoff)
enthalt, untersucht. Aufgrund der starken Absorp-
tion im Spektralbereich von 350 - 450 nm erga-
ben sich stark verlangerte Polymerisationszeiten
(50 min / mm Schichtdicke). Dennoch lieBen sich
Grabenstrukturen (Héhe 600 pm. Breite 300 um )
in guter Qualitdt abformen (Abb. 5). Die Abfor-
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mung eines im Emissionsbereich des UV-
Strahlers nur gering absorbierenden Farbstoff-
Reaktionsharz-Systems (Disperse Blue 3, An-
thrachinonfarbstoff) erfolgte mit akzeptaier Reak-
tionsrate von 2 min / mm Schichtdicke.

Lan3B0LU 179€1 981/8

Abb. 5: REM-Aufnahmen von Stegstrukturen ei-
nes DRT1- (links) bzw. SiOs- haltigen (rechts)
Formteils (H6he 600 um, Breite 300 um).

Composite-Mischungen mit hohem Keramik-
Anteil (bis 80 Gew.% = 64 Vol.% SiOz, mittl.
Korngréf3e 10 um) sind ebenfalls zur Abformung
von Mikrostrukturen geeignet (Polymerisations-
zeit: 15 min / mm Schichtdicke). Im AnschluB3
wurden die Formteile bei einer Temperatur von
500 °C unter Nz-Atmosphére entbindert und bei
1700 °C zu einem stabilen Formkérper gesintert
(Abb 6). Die Dichte des gesinterten Quarz-
Formteils betragt 2.04 g/cm® (88% d. theor.
Dichte bezogen auf synthetischen Cristobalit).

Abb. 6: Lichtmikroskopische Aufnahme von
Stegstrukturen eines entbinderten SiOo-Formteils
(dunkle Bereiche: Stegoberfldche).

Wir danken der Deutschen Forschungsgemein-
schaft fur die finanzielle Unterstiitzung und der
Gruppe von Herrn Thomas Schaller (HVT) fur die
Fertigung der Formeinsétze.
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Zusammenfassung

Im Rahmen des BMBF-Verbundprojektes PROBE (Produktion von beweglichen Mikrostrukturen
durch positionierte Abformung) wird eine Anlage zur Produktion von Mikrostrukturen durch Heif3pra-
gen entwickelt. Die Positionierung des Pragewerkzeuges wird durch den Einsatz digitaler Bildverar-
beitungstechniken automatisiert. Im Auftrag der Jenoptik Mikrotechnik GmbH wird flir diese Aufgabe
am Institut fir Angewandte Informatik derzeit eine geeignete Softwarebibliothek erstelit.

1. Einleitung

Zur preiswerten Massenproduktion von LIGA-
Mikrostrukturen wurde am Forschungszentrum
Karlsruhe ein Verfahren zur positionierten Abfor-
mung entwickelt [1]. Basierend auf diesen Ent-
wicklungen wird im Rahmen des BMBF-
Verbundprojektes PROBE (Produktion von be-
weglichen Mikrostrukturen durch positionierte
Abformung) derzeit eine fur industrielle Serien-
fertigung geeignete Anlage aufgebaut. [2]

Abb. 1: Neue Abformanlage am Forschungs-
zentrum Karlsruhe (Januar 98); der Monitor zeigt
eine Justiermarke auf dem Substrat)

Vor dem eigentlichen Pragevorgang muB das
Pragewerkzeug bezliglich des zu strukturierenden

o seresemiones Bl

|Pragewerkzeug

. Messen:

7 Pragewerkzeug ‘
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Substrates exakt ausgerichtet werden (s. Abb. 2,
geforderte Prégegenauigkeit £ 5 pm). Zur Auto-
matisierung dieses enischeidenden ProzeB-
schrittes wird die Position des Pragewerkzeuges
und des Substrates mit digitalen Bildverarbei-
tungstechniken bestimmt.

Am Institut fir Angewandte Informatik wurde
bereits ein automatisches LIGA-Maskenjustiersy-
stem entwickelt, das sich bisher sehr gut bewahrt
hat [3]. Die Erfahrungen mit diesem System bil-
den eine fundierte Basis fiir die Implementierung
der RUMBA-Bildverarbeitungsbibliothek.

2. RUMBA - Bildverarbeitungssystem

2.1

Der Aufbau und die wesentlichen Komponenten
des Justiersystems sind in Abb. 3 gezeigt. Der
Justiervorgang erfolgt in zwei Schritten: Vor der
Feinjustierung mit der Mef3kamera (Sehfeld ca.
200 pym x 150 pm) muB das Substrat mit der
Ubersichtskamera (Sehfeld ca. 1000 pm x 750
pm) grob ausgerichtet werden. Uber ein rechner-
gesteuertes Prisma kann eingestellt werden, wel-
che der beiden Kameras fiir den jeweiligen Pro-
zef3schritt eingesetzt wird.

Hardware

Zur Erfassung und Vorverarbeitung der Bilder im
Rechner wird die PCIl-Bildverarbeitungskarte
Pulsar der Firma Matrox [4] eingesetzt.

= Justierent

" | Einbau | 2
Qneues | I gy

| Substrat |




 [cop: Kamera/Mereld Vid
-3;: (200}1mx150 p,m)

Abb.3: Aufbau des Justiersystems
2.2

Fir die automatische Grobausrichtung sind auf
dem Substrat seitlich der rechten und linken Ju-
stiermarke unterschiedliche Hilfsmarkierungen
mit bekannter Struktur und Lage aufgebracht.
Das Bildverarbeitungssystem identifiziert zu-
nachst die Markierungen und bestimmt ihre rela-
tive Lage. Basierend auf dieser Information wird
das Substrat mit den Justierantrieben grob ausge-
richtet.

Anforderungen und Funktionalitat

Danach wird auf die MeBkamera umgeschaltet,
mit der eine Auflésung von 0,2 pm/Pixel erreicht
wird. Durch die Grobausrichtung ist sichergestellt,
daf3 die Justiermarken im Formstoff und auf den
Leiterbahnen (s. Abb. 4) im Sehfeld der MeBka-
mera liegen. Die relative Lage der Justiermarken
wird wiederum mit dem Bildverarbeitungssystem
mit einer geforderten Genauigkeit von +0,5 pm
bestimmt und iber die Justierantriebe korrigiert.

Substrat (ged zt')M“w

ormstoff (gepragt)

Abb. 4: Justiermarken (Aufnahme mit der MeB-
kamera)

Zur industriellen Serienfertigung muB3 auch die
Bildfokussierung automatisiert erfolgen. Da aber
auch auf die unterhalb des Formstoffs liegende
Leiterbahnebene fokussiert werden muf3, kénnen
keine direkt messenden Lasersysteme eingesetzt
werden. Zur Regelung des Autofokus sollen des-
halb digitale Bildverarbeitungstechniken einge-
setzt werden.

Neben den speziellen MeB3funktionen enthalt die
Bildverarbeitungsbibliothek auch Funktionen zur
Bilddarstellung und -verwaltung. Funktionen fir
das Einstellen der optischen Parameter, Einzel-
bildaufnahmen, vergleichende Darstellungen,
Livebild, Speichern und Archivieren der Bilder bis
hin zu manuellen Vermessungsprogrammen wer-
den bereitgestellt. Dariiber hinaus wird beim Ju-
stierprozel3 dem Livebild die Sollgeometrie Uber-
lagent, so daB am Monitor eine ProzeBkontrolle
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méglich ist. Der Operateur hat jederzeit die Mog-
lichkeit, den automatischen ProzeB3ablauf zu un-
terbrechen und die einzelnen Prozef3schritte ma-
nuell durchzufiihren,

2.3 Software

Die RUMBA-Bildverarbeitungssofiware ist als
Klassenbibliothek aufgebaut. Als Entwicklungs-
umgebung wird MS-Visual C++ verwendet; fur die
Oberflachenprogrammierung wird die MFC-
Klassenbibliothek eingesetzt.

Die Ende Januar 1998 an Jenoptik ausgelieferte
Programmversion 1.2 enthalt bereits Basisfunk-
tionen fur aile oben aufgefiihrten Aufgaben.

3. Ausblick

Nach dem derzeitigen Entwicklungsstand kann
abgeschatzt werden, daf3 positionierte Abformun-
gen mit der neuen Prageanlage ab ca. Mitte Fe-
bruar 1998 durchgefiihrt werden kdnnen. Erst
dann konnen die implementierten Bildverarbei-
tungsfunktionen komplett getestet und bewertet
werden.

Zur Prifung der Justier- und Prégegenauigkeit
sollen die Substrate auch nach dem Prégeprozef3
mit einem Lichtmikroskop untersucht werden.
Aufgrund der strukturieten PMMA-Schicht liegt
die zu prifende Struktur nicht in einer Fokusebe-
ne und kann deshalb nicht komplett in einem
Einzelbild dargestellt werden. Die Bestimmung
der Objektgeometrie mit digitalen Bildverarbei-
tungstechniken erfordert deshalb neue Methoden
zur Auswertung von mehreren hdhenversetzten
Bildaufnahmen.
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Flexible Integration von Kunststoff- und Metalimikrostrukturen auf
prozessierten Siliziumwafern

K.-D. Mliller, W. Bacher, M. Heckele
Institut flir Mikrostrukturtechnik

Zusammenfassung

Die Einsatzmdéglichkeiten von Mikrosystemen sind dann besonders vielfaltig, wenn die Sensoren
und Aktoren durch eine leistungsstarke Elektronik ergénzt werden. In der Siliziumtechnik gelingt die
monolithische Integration von mikromechanischen und mikroelekironischen Komponenten zu einem
System in einer ProzeBfolge. Alierdings lassen sich damit nur wenige Sensor- und Aktorprinzipien
realisieren. Die LIGA-Technik mit ihrer groBen Freiheit bezlglich der lateralen Geometrie bei

groBem Aspektverhéltnis und inrer

groBen Materialvielfalt erlaubt die Darstellung vieler

verschiedener Sensor- und Aktorprinzipien [1]. Allerdings ist die Integration von abgeformten
Mikrostrukturen mit mikroelektronischen Schaltungen bisher nur hybrid maoglich gewesen.

1. ProzeBanforderungen

Folgenden Anforderungen muB ein Verfahren zur
Integration von abgeformten Mikrostrukturen auf
integrierten Schaltkreisen genligen:

flexible Anordnung von Mikrostrukturen aus
unterschiedlichen Materialien

CMOS kompatible Strukturierungsfolgen fir
Kontaktierungs- und andere Funktions-
schichten

kein EinfluB der Abformparameter auf den
Wafer

hohe Genauigkeit der Positionierung der
abgeformten Strukturen im pm-Bereich.

Das von uns neu entwickeite Verfahren ist durch
die Trennung des Abformprozesses vom
Positionier- und Verbindungsproze3 gekenn-
zeichnet [2]. Zuerst wird eine mikrostrukturierte
Polymerschicht auf einem Hilfssubstrat geprégt
und von diesem abgelost. AnschlieBend kann
diese freitragende Kunststoffolie durch
unterschiedliche Bondtechnologien mit dem
vorstrukturierten Wafer verbunden werden. Mit
diesem ProzeB ist es moglich, unabhéngig von
der GroBe des Abformwerkzeugs und den
Prégebedingungen, Mikrostrukturen, z.B. mit der
pick and place Technik, auf unterschiedlichsten
Substraten anzuordnen. Durch Folgeprozesse
kénnen auch metallische Mikrostrukturen erzeugt
werden.

2, Herstellungsprozef

In Abbildung 1 sind die ProzeBschritte fiir die
Herstellung von beweglichen metallischen
Mikrostrukturen auf einem CMOS-Substrat
dargestellt. Im ersten Schritt erfolgen
Beschichtung und Strukturierung des Substrats
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mit der Leiterbahn und Opferschicht. Die
Opferschicht ist fur die Herstellung von
beweglichen Strukturen notwendig. Anschlie3end
wird auf dem vorstrukturierten Wafer eine
homogene Adhéasivschicht aus  Kunststoff
aufgebracht (a).

(8) CMOS - Substrat mit
Leherblahm, gplevschlcht-

(b) Abformung der
mikrostrukturiarten Polymerfolie

/ummoﬁ Tragergohicht
/A

BondprozeB u L -

Leiterbah
Oplerschicht-  ebene
Adhasions-

Abformwerkzeug

(c) thermisches
VerschweiBen

(d) Reaktives lonen Atzen

bewegliche Mikrostruktur

{e) Gaivanlk,
Strippen des Polymers,
Entfernung der Opfer-
schicht

Abb. 1: Herstellungsprozel3 von beweglichen
metallischen Strukturen auf CMOS durch
Abformung und positionierte Anordnung von
Kunststoffmikrostrukturen mit dem Proze3 des
thermischen VerschweiBens

Die mikrostrukiurierte Kunststoffolie wird im
Prageverfahren hergestellt und besitzt eine
unstrukturierte Tréagerschicht von ca. 30 pm
Dicke (b). Diese Schicht kann komplett oder in




Abb. 2: REM Bild einer thermisch verschweif3ten
abgeformten Kunststoffmikrostruktur auf einem
CMOS-Schaltkreis nach dem reaktiven lonen
Atzen zum Entfernen der Trégerschicht. Zur
Verdeutlichung war die Trédgerschicht im rechten
Bildabschnitt wédhrend des RIE-ProzeBes
abgedeckt '

einzelnen Abschnitten mit dem Schaltkreis
verbunden werden. Dazu bedient man sich der
unterschiedlichen  Bondtechniken (c). Die
Trennung von Abformung und Positionierung
erméglicht nicht nur die Verbindung der
unstrukturierten Tragerschicht mit dem Substrat
durch Kapillarklebung, sondern auch die
Verbindung der strukturierten Seite mit dem
Substrat durch thermisches VerschweiBen. Der
entscheidende Vorteil dieses Prozef3schritts ist,

daB die positioniete  Anordnung der
mikrostrukturierten Kunststoffolien im Gegensatz
zur  Direktabformung bei Raumtemperatur

durchgeflhrt werden kann. Die unstrukturierte
Trégerschicht wird anschlieBend durch Reaktives
lonen Atzen (RIE) entfernt (d) (Abbildung 2).
Nach dem GalvanikprozeR wird die
Polymerschicht zwischen den metallischen
Strukturen herausgelést und die Opferschicht mit
einem selektiven AtzprozeB entfernt (e).

3. Ergebnisse

Erste Untersuchungen haben gezeigt, daB eine
CMOS-kompatible  Strukturierungsfolge  zur
Beschichtung eines Schaltkreises mit einer

Leiterbahn und einer Opferschicht moglich ist
(Abbildung 3). Damit ergibt sich die Méglichkeit,
auch bewegliche Strukturen herzustellen.
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Abb. 3: Detailaufnahme eines LIGA-Be-
schleunigungssensors (Héhe: 100um, Material:
Nickel) integriert auf einem CMOS-Schaltkreis.
Die Elektroden sind exakt auf der Leiterbahn
positioniert. Die CMQOS-Strukturen sind im
Strukturgrund zu erkennen.

Weiterhin  konnten mikrostrukturierte  Kunst-
stoffolien mit einem hohen Verhéltnis der
Entformflache zur Grundflache abgeformt und
anschlieBend durch thermisches Verschweif3en
mit der strukturierten Seite auf den strukturierten

Wafer aufgebracht werden.Diese Verbindung
besitzt eine so hohe Qualitdt, daB eine
galvanische = Abscheidung  zwischen  den

Strukturen moglich ist. Mit den verschiedenen
Bondtechniken kénnen mikrostrukturierte Folien
aus unterschiedlichen Materialien auf Substraten
flexibel angeordnet werden. Dabei ist man
unabhéngig vom Formeinsatzdesign, auch kann
das Substrat unabhangig vom AbformprozeB
gewahlt werden. Flir die Positionierung der Kunst-
stoffmikrostrukturen kann auf bekannte
Technologien wie die pick-and-place-Technik
zurlckgegriffen werden.
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Zusammenfassung

Die Arbeitsgruppe LIGA (ALIGA) wurde 1996 von der Forschungszentrum Karlsruhe GmbH, der
Berliner Elekironenspeicherring-Gesellschaft fir Synchrotronstrahiung m. b. H (BESSY) und dem
Fraunhofer Institut fir Siliziumtechnologie (ISiT) gegriindet. Die drei Partner bringen ihr umfangrei-
ches, sich erganzendes Know-how beziiglich LIGA-Technik, Synchrotronbetrieb und ProzeBtechnik
fr die Mikrosystemtechnik in ALIGA ein.

ALIGA flihrt Arbeiten zur Herstellung von Rontgenmasken (,World-Wide Maskshop”), Abformwerk-
zeugen und von Mikrobauteilen in LIGA-Technik durch. Eine weitere Aufgabe von ALIGA liegt in der
Weiterentwickiung und Optimierung der ProzeBtechnik im Hinblick auf deren industriellen Einsatz.
Ausgewidbhlte Teilprozesse werden bereits in Anlehnung an ein 1SO9000-Qualitatssicherungssystem
durchgeflihrt. Durch kontinuierlichen Know-how-Transfer aus den Forschungsbereichen ist garan-
tiert, daB alle LIGA-Produkte stets nach dem neuesten Stand der Technik gefertigt werden. ALIGA
bietet interessierten Kunden aus Forschung und Industrie Serviceleistungen zu marktgerechten
Preisen auf dem gesamten Gebiet der LIGA-Technik (Maskenfertigung, Formeinsatzhersteliung,

Produktion von Mikrobauteilen aus verschiedenen Materialien) an.

1. Einleitung

ALIGA stehen bei der Synchrotronstrahlen-
quelle BESSY in Berlin 300 m2 Reinraumliabor
zur Verfligung. Als Strahlungsquelle wird
BESSY | eingesetzt. Die fir die Lithographie
benutzten Strahlrohre enden im Reinraum.
Ohne diesen zu verlassen werden die Proben
direkt weiterprozessiert. Daflir stehen moderne
Geréte und Inspektionseinrichtungen zur Verfu-
gung. Die Arbeitsgruppe hat derzeit
9 Mitarbeiter.

2. Bestrahlungsapparaturen

Die Dipolstrahlung von BESSY | 148t sich optimal
zur Herstellung von Arbeitsmasken, die in der
Rontgentiefenlithographie benotigt werden, ein-
setzen. An einem Dipolstrahirohr steht eine
Scannerapparatur zur Verfligung, mit der Arbeits-
masken (typische Resistdicke 50um, Auflésung
besser 0,5um) standardméaBig hergestelit werden.

Um die Strahlung von BESSY | auch fir die
Réntgentiefenlithographie zu nutzen, wurde ein
Welleniéngenschieber installiert. Dieser ermdg-
licht es, die Photonenenergie in einem Bereich
zwischen ca. 1,4 keV und 2,5 keV einzustelien, so
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daB Resiste mit Dicken zwischen etwa 100 pm
und 500 pm oder hoher optimal strukturiert
werden kénnen. Am Weilenldngenschieber sind
drei Strahirohre fir die Tiefenlithographie mit
JENOPTIK-Scannern ausgerlstet, die teilweise
Gber Kipp- und Rotationsmodule verfliigen.

Justierte Bestrahlungen werden durchgefiinrt, um
komplexe Sensoren und Aktoren herzustellen.
Dadurch kénnen Mikrostrukturen lagegenau zum
Beispiel zu Leiterbahn- oder Opferschichtebene
des Tragersubstrates positioniert werden. Ein
weiteres Anwendungsbeispiel flr die justierte
Belichtung ist die Herstellung von gestuften
Formeinsatzen. CALIMA (Computer Aided Liga
Mask Alignment), ein automatisch arbeitendes
Bilderkennungssystem zur Positionierung von
Masken, wurde vom Forschungszentrum Karls-
ruhe zwar speziell fir die Bedurfnisse des LIGA-
Prozesses entwickelt, ist aber auch fir Anwen-
dungen in der Mikroelektronik flexibel einsetzbar.

3. Substratvorbereitung

Die Substratvorbereitung nimmt einen eigenen
Bereich des ALIGA-Labors in Anspruch. Zur
Beschichtung der Substrate mit Resist werden
besondere Pressen eingesetzt. Feinwaagen,



Temper- und Vakuuméfen sowie ein naBchemi-
scher Arbeitsplatz stehen fiir die Substratvorbe-
reitung zur Verfligung.

4, Resistentwicklung

Fur die Resistentwicklung steht seit Beginn 1998
ein Megaschallentwicklersystem zur Verfligung,
das im Rahmen eines in Kooperation mit der
Firma Sonosys & HMR durchgefiihrien Projektes
entwickelt wurde. Die Megaschallanlage bietet
neben besserer Entwicklungseigenschaften im
Vergleich zu Becherglassystemen auch die Op-
tion zum wirtschaftlicheren Batchbetrieb.

5. Galvanik

Flr die metallische Abformung der Mikrostruktu-
ren stehen Gold- und Nickelgalvanikeinheiten
bereit. Fir die Maskengalvanik (typische Struk-
turhéhe 20 pm) wird ein IMI-Fountainplatersystem
genutzt. Die Nickelgalvanik arbeitet nach dem
rack-plater-Prinzip  (typische  Strukturhthen:
100pm bis zu mehreren mm). Dieses System
wurde im Institut fur Mikrostrukturtechnik in
Kooperation mit der Fa. HEGA entwickelt. Zur
Kontrolle der Badparameter und deren Stabilitat
werden die Bader regelmaBigen Analysen unter-
zogen. Ein Sauerstoffplasmaatzer fir Descum-

Maske
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schritte und flr Reinigungszwecke, um die Start-
punktdichte der Galvanik zu erhéhen, stehen
ebenfalls zur Verfligung.

6. UV-Lithografie

Fir Belichtungsprozesse mit Hilfe von UV-Litho-
graphie steht ein Slss Doppelseitenbelichter mit
Softkontakt (MA25) zur Verfigung, mit dem
Lacke der AZ-Serie und artverwandte Resiste
prozessiert werden kénnen. Flr die
Weiterverarbeitung stehen Tauchbadentwickler
sowie ein Reguprinter (Flutbelichter) bereit.

7. Qualitatskontrolle

Fir die Qualitdtskontrolle der Produkte werden
neben der schon angesprochenen Galvanikbad-
analytik zahlreiche Gerate zur optischen Inspek-
tion der Produkte eingesetzt. Dazu gehoéren unter
anderem Inspektionsmikroskope von Leica und
Olympus mit MeBeinrichtungen und Videoanlage,
ein  Rasterelekironenmikroskop  (Cambridge
S100) und ein ,Schraglicht’-Inspektionsplatz mit
Wei3- und Gelblicht. Mit einem UBM-Fidchen-
profilometer, einem TastschnittmeBgerat und
einem HoéhenmefBtaster kénnen die Oberflachen
der Produkte qualifiziert werden.

Formeinsatz

Halbzeuge der Mikrostrukturfertigung
und Mikrostrukturteile, die die
Arbeitsgruppe ALIGA industriellen
Kunden im Auftrag fertigt




Synchrotronstrahlungsquelle ANKA - fortgeschrittene
Réntgenbestrahlungstechnik fiir die Mikrofertigung

J. Goéttert, H.O. Moser
Projektgruppe Errichtung ANKA (PEA)

Zusammenfassung

Ab Mitte 2000 wird die Synchrotronstrahlungsquelle ANKA (Angstréomquelle Karlsruhe) intensive
Strahlung vom harten Réntgengebiet bis ins Ferne Infrarot fir die Mikrofertigung und flir analytische
Anwendungen anbieten. Dabei wird die integrale, am Kundennutzen orientierte Serviceleistung im
Mittelpunkt des innovativen Nutzungskonzepts von ANKA stehen.

1. Status des ANKA-Projekts

ANKA ist eine nach neuestem Stand der Technik
auf geringe Kosten und groBe
(Dienst)leistungsfahigkeit optimierte Synchrotron-
strahlungsquelle, an deren Errichtung ein Pro-
jektteam von ca. 30 Mitarbeitern im Forschungs-
zentrum Karlsruhe arbeitet [1,2]. Sie bestehi aus
einer Beschleunigeranlage (2.5 GeV Elektronen-
speicherring mit 500 MeV Injektor) und, in der
ersten Ausbaustufe, 11 Strahlrohren und Mef3-
platzen (Abb. 1). Damit verfligt sie sowohl Uber
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modernste Lithographieeinrichtungen fir die Mi-
krofertigung als auch Uber die wichtigsten Verfah-
ren der Rontgen- und Oberflachenanalytik mit
elektromagnetischer Strahlung. Die Anlage wird
von der zu grindenden ANKA GmbH betrieben
und sowohl fir kundennutzenorientierte Dienstlei-
stung mit Synchrotronstrahlung als auch fur die
Forschung genutzt werden. Die Anlage ist im
Bau, das Gebaude (Abb. 2) wird im Herbst 1998
fertiggestelit sein und der Servicebetrieb ist fiir
September 2000 geplant.
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Abb. 1: ANKA-Layout mit den MeBpléizen der ersten Ausbaustufe.
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Abb. 2: Darstellung des ANKA-Gebéudes.

2.

ANKA wird drei Strahirohre mit Bestrahlungsein-
richtungen flr die wesentlichen ProzeBaspekte
der Rontgentiefenlithographie im LIGA-Verfahren
bereitstellen. Daneben ermdglichen die Analy-
tikstrahlrohre die Charakterisierung verschieden-
ster Eigenschaften von Mikrostrukturprodukten
und deren Fertigungsprozessen.

Anlagen fiir die Mikrofertigung

2.1

Die Ausristung von zwei Lithographie-
Strahlrohren mit Spiegeln erlaubt es, das Be-
strahlungsspekirum an den Anwendungszweck
anzupassen. So wird z.B. fir die Kopie von Rént-
genmasken sowie fiir die Herstellung von Struktu-
ren geringer Hohe (<100um) ,weiche' Rontgen-
strahlung (E < 3 keV) zur Verfligung gestelit, die
durch Reflexion der priméren Strahlung an einem
planen Spiegel unter einem Einfaliswinkel von ca.
15mrad gewonnen wird. Strukturen mit einer H6-
he von einigen hundert um werden mit einer
Spiegelneigung von ca. 10mrad erzeugt, und fir
extrem hohe Mikrostrukturen von bis zu mehreren
mm verwendet man entweder noch flachere Ein-
fallswinkel oder nutzt das urspriingliche ANKA
Spektrum, das sog. WeiBlicht [3,4]. Darlber
hinaus kann an ANKA auch Lithographie mit sehr
weicher Rontgenstrahlung z.B. zur Herstellung
mikroelektronischer Schaltkreise betrieben wer-
den. An den drei Strahlrohren werden kommer-
Zielle Bestrahlungsanlagen installiert.

Lithographie-Strahirohre

2.2

Die Analytikstrahirohre kénnen u.a. dazu einge-
setzt werden, Mikrostrukturen und z.T. auch Fer-
tigungsprozesse zerstorungsfrei, ortsaufgeiGst
und elementspezifisch zu charakterisieren, Abb. 3
zeigt als Beispiel, wie mit einem mikrofokussier-
ten Réntgenstrahl (& = 5um) eine Beschleuni-
gungssensorstruktur auf ihre Geometrie hin ab-
getastet wurde. Der vertikale Scan zeigt insbe-

Charakterisierung von Mikrostrukturen
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sondere den schmalen Spalt zwischen Substrat
und seismischer Masse, der durch das Atzen der
Opferschicht entsteht. In demselben Experiment
wurden auch Beugungsbilder gemessen, aus
denen sich z.B. Ermidungserscheinungen im
Bereich der Biegefeder bestimmen lassen.
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Abb. 3: Réntgen-Transmissionsprofile durch einen
Beschleunigungssensors aus Ni [5].
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