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Status und Perspektiven des Programms
Mikrosystemtechnik (MIKRO)

P. Bley, MIKRO

Einleitung

Im Jahre 1992 wurden alle im
Forschungszentrum laufenden
Aktivitdten zur Mikrosystemtech-
nik in einem Projekt bzw. Pro-
gramm Mikrosystemtechnik zu-
sammengefasst. Uber den Stand
der Arbeiten wurde in regelméaRig
sattfindenden Statuskolloquien
berichtet [1-4]. In diesem Heft der
Nachrichten sind neueste Ergeb-
nisse der Forschungs- und Ent-
wicklungsarbeiten aus dem Be-
reich der Technologien und deren
Anwendungen  zusammenge-
stellt. Der erste Beitrag dieses
Heftes zeigt den Status des Pro-
gramms und seine mittel- und
langfristigen Perspektiven auf.
Dazu wird die Struktur des Pro-
gramms sowie die Einordnung
und vielfaltige Verknupfung der
unterschiedlichen Arbeiten be-
schrieben.

Zielsetzung des

Programms
Mikrosystemtechnik

Ein wesentliches Ziel des Pro-
gramms Mikrosystemtechnik ist
es, die Durchgangigkeit der Ar-
beiten von einer l&ngerfristig an-
gelegten Vorlaufforschung Uber
die angewandte Forschung bis
zur industriellen Anwendung si-
cherzustellen. Dabei orientieren
sich auch langerfristige For-
schungsarbeiten an Themen mit
hohem industriellen Bedarf, in de-
nen die Kernkompetenzen des
Programms bei der Entwicklung
mikrotechnischer Komponenten
aus Kunststoffen, Metallen und
Keramiken voll zum Tragen kom-
men. Das Programm Mikrosy-
stemtechnik hat aber auch das
Ziel, einen wesentlichen Beitrag

zur moglichst schnellen und weit-
reichenden Verbreitung der Mi-
krosystemtechnik zu leisten.

In diesem Programm sind daher
Arbeiten mit unterschiedlichen
Zeithorizonten enthalten: Einer-
seits langerfristige Entwicklungs-
arbeiten im Rahmen einer wis-
senschaftlich anspruchsvollen
und interdisziplinaren Grundla-
gen- und Vorlaufforschung, ande-
rerseits Kooperationen mit der In-
dustrie zur kurzfristigen Umset-
zung der bisher erreichten Ergeb-
nisse in marktfahige Produkte.

Struktur des
FuE-Programms

Um seine Strategie klarer zu ver-
deutlichen und noch zielorientier-
ter durchfiihren zu kénnen, hat

das Programm Mikrosystemtech-
nik sein FUE-Programm 2002 neu
strukturiert. Die Basis der Mikro-
systemtechnik im Forschungs-
zentrum bildet dabei der Bereich
~Fertigungstechnologien und Ma-
terialien®. Dabei hat sich das For-
schungszentrum auf Mikrosyste-
me konzentriert, deren funktions-
tragende Strukturen aus Kunst-
stoffen, Metallen oder Keramiken
bestehen. Die in diesem ,Techno-
logiebereich” erarbeiteten Kennt-
nisse werden im Bereich ,Anwen-
dungen und Visionen“ umgesetzt.
Die beiden Bereiche gliedern sich
jeweils in vier FuE-Arbeits-
themen.

Abb. 1 stellt fur das Programm
Mikrosystemtechnik die Verknip-
fung der beiden Bereiche sowie
der acht Arbeitsthemen und ihrer
Ausrichtung dar.
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Abb. 1: Arbeitsthemen des Programms Mikrosystemtechnik mit ihrer Ver-

knupfung und Ausrichtung.
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Der Bereich ,Fertigungstechnolo-
gien und Materialien® ist in die Ar-
beitsthemen ,Primére Strukturie-
rung“, ,Replikationstechniken®,
~Materialentwicklung und Formge-
bung“ sowie ,Systemtechniken”
gegliedert. Diese Arbeitsthemen
stellen die Basistechnologien des
Programms Mikrosystemtechnik
dar. Der Bereich ,Anwendungen
und Visionen* umfasst ,Elek-
tronische Nasen®, ,Mikroverfah-
renstechnik®, ,Mikrooptik* sowie
~Proteinanalytik und Mikrofluidik".

Die Verknipfung der beiden Be-
reiche ist sehr eng: Die Ferti-
gungstechnologien und Materiali-
en dienen einerseits als Techno-
logiebasis fur die Anwendungen
und Visionen. Andererseits orien-
tieren sich die Entwicklungsarbei-
ten fur diese Fertigungstechnolo-
gien und fur die Materialentwick-
lung vornehmlich am anwen-
dungsbezogenen Bedarf. So
kann etwa die Halfte der techno-
logieorientierten Arbeiten direkt
als ,Zuarbeit" zu den verschiede-
nen Anwendungsfeldern angese-
hen werden, wahrend sich die an-
dere Halfte der Weiterentwick-
lung der Technologien und der di-
rekten Zusammenarbeit mit Part-
nern aus der Industrie widmet.

Die industrielle Umsetzung der
wissenschaftlichen Ergebnisse
erfolgt aus dem Bereich Anwen-
dungen und Visionen meist durch
Bearbeitung von Forschungsauf-
tragen zur Entwicklung von Pro-
totypen. Ein direkter Know-how-
Transfer erfolgt aber auch aus
dem Bereich Fertigungstechnolo-
gien und Materialien, oft im Rah-
men der Durchfuhrung von Ent-
wicklungsauftragen oder Dienst-
leistungen. Um den Transfer ins-
besondere aus den Basistechno-

logien zu intensivieren, wurde
1999 das Forschungszentrum
Karlsruhe Industrieforum Mikro-
fertigungstechnik (FIF) gegrin-
det. Im Jahre 2000 wurde mit
dem Zentrum Werkstoffe der Mi-
krotechnik (ZWM) eine weitere
Einrichtung etabliert, die den Wis-
senstransfer, diesmal im Bereich
der Materialentwicklung, be-
schleunigen und Ausgriindungen
vorbereiten soll.

Hinsichtlich seiner langfristigen
Ziele wird das Programm Mikro-
systemtechnik seit seiner Grin-
dung durch einen externen, indu-
striegefihrten Beirat beraten. Fir
die Bereiche Mikrooptik und Pro-
tein-Analytik wurden je ein spezi-
eller Beraterkreis etabliert.

Interdisziplinare
Zusammenarbeit

Die Mikrosystemtechnik ist eine
interdisziplindre Technologie. Zur
Entwicklung von Mikrosystemen
werden Kenntnisse aus sehr un-
terschiedlichen Bereichen bent-
tigt: Entwurfsmethoden (CAD, Si-
mulationsprogramme), Mikroferti-
gungstechniken, Materialwissen-
schaften, Informationsverarbei-
tung, Mikroelektronik, Aufbau-
und Verbindungstechnik, Mikro-
montage und Testeinrichtungen.
Zusatzlich ist es notwendig, ver-
tiefte Kenntnisse auf den Gebie-
ten zu besitzen, in denen die Mi-
krosysteme eingesetzt werden.
Dieses Wissen wird auch in viel-
faltigen Kooperationen mit Part-
nern aus der Industrie und ande-
ren  Forschungseinrichtungen
oder Universitaten erschlossen.
Nur wenn die geforderten Lei-
stungsdaten hinreichend genau
bekannt sind, kdénnen anwen-

dungsorientierte Mikrosysteme
entwickelt werden. Das For-
schungszentrum Karlsruhe ist als
Mitglied der Hermann-von-Helm-
holtz-Gemeinschaft Deutscher
Forschungszentren fiir solche in-
terdisziplinaren Forschungsarbei-
ten besonders geeignet.

Am Programm
Mikrosystemtechnik
beteiligte Institute

Zur Entwicklung komplexer Mi-
krosysteme arbeiten im Pro-
gramm Mikrosystemtechnik ins-
gesamt zwolf Institute mit unter-
schiedlichen Fachkompetenzen
interdisziplinar zusammen (siehe
Tab. 1). Dabei erstrecken sich die
Spezialkenntnisse der Institute
insbesondere auf die Herstellung
der Mikrosysteme (Strukturie-
rung, Materialentwicklung, Test,
Systemintegration usw.) aber
auch auf deren Anwendungen
(z. B. Optik, Verfahrenstechnik,
Lebenswissenschaften, Analytik).
Insgesamt arbeiten im Programm
Mikrosystemtechnik 226 Perso-
nen. Der jahrliche Gesamtauf-
wand des Programms belauft
sich auf ca. 30 Mio. €.

In Tab. 2 ist in Form einer Matrix
dargestellt, in welchen Arbeits-
themen des Programms Mikro-
systemtechnik die einzelnen In-
stitute mitarbeiten. Es wird deut-
lich, dass zur Bearbeitung aller
Arbeitsthemen das Fachwissen
aus verschiedenen Forschungs-
bereichen erforderlich ist.

Die Interdisziplinaritat der Arbei-
ten zur Entwicklung von Mikrosys-
temen wird auch durch die Beteili-
gung von meist mehreren Institu-
ten an den einzelnen Beitrédgen
dieser ,Nachrichten“ ersichtlich.




OE Organisationseinheiten

IMT Institut fur Mikrostrukturtechnik

IFIA Institut flr Instrumentelle Analytik
IMF 111 Institut fr Materialforschung 111

IPE Institut fir Prozessdatenverarbeitung und Elektronik
IMF | Institut fur Materialforschung |
IMVT Institut fur Mikroverfahrenstechnik

1Al Institut fir Angewandte Informatik
IKET Institut fir Kern- & Energietechnik

IRS Institut fur Reaktorsicherheit

ITG Institut flr Toxikologie und Genetik
IMF Il Institut fir Materialforschung I

IMB Institut fir Medizintechnik & Biophysik

PL Programmleitung

> Summe

Personen

77
88
24
20
17
16
15

0 B P N O O

226

Tab. 1: Am Programm Mikrosystemtechnik im Jahre 2002 beteiligte Organisationseinheiten und

Personen.

Arbeitsthema Institut | 1Al |IFIA|IKET|{IMB II\/IIF II\I/:F ”YIIIF IMT [IMVT| IPE [ IRS | ITG
Primare Strukturierung ° o | o
Replikationstechniken e | o
Materialentwicklung und Formgebung oo | o

Systemtechniken ® ° )
Elektronische Nasen e |0 (] )
Mikroverfahrenstechnik ® ) oo | o
Mikrooptik ° ) o | o )
Proteinanalytik und Mikrofluidik | o | o o o e | o ® ®
i o o s iy . o oo

ZWM (Zentrum Werkstoffe der ° s e e e

Mikrotechnik)

Tab. 2: Beteiligung der Institute an den Arbeitsthemen.




Infrastruktur

Neben einem interdisziplinaren
Entwicklungsteam ist es in der
Mikrosystemtechnik auch erfor-
derlich, Zugriff auf die notwendi-
gen Anlagen fur Entwicklung,
Fertigung und Testbetrieb zu be-
sitzen. Das Forschungszentrum
Karlsruhe verflgt Uber diese er-
forderliche Infrastruktur, deren
Aufbau, Betrieb und Unterhalt oft
mit erheblichen Aufwendungen
verbunden sind. Es ist dabei
selbstverstandlich, dass diese In-
frastruktur stets an neue Techno-
logien und Aufgaben angepasst
werden muss.

Die wichtigsten Anlagen zur Her-
stellung von Mikrosystemen sind
hier kurz aufgelistet, einige von
ihnen werden in den nachfolgen-
den Artikeln ausfuihrlicher darge-
stellt:

e Elektronenstrahlschreiber

e Reinraum-Maskenlabor mit
dem erforderlichen Equipment

e Bestrahlungsstationen an
ANKA (Angstrémquelle,
Karlsruhe, Synchrotron-
strahlenquelle)

e Galvanikanlagen
e Abformanlagen fur Pragen
e SpritzgieBmaschinen

Die o0.g. Anlagen stellen eine
komplette Fertigungslinie fur das
LIGA-Verfahren dar.

Das Forschungszentrum verfugt
jedoch neben dem LIGA-Verfah-
ren auch Uber weitere Technolo-
gien und die hierfur erforderlichen
Anlagen:

e Laseranlagen mit verschiede-
nen Wellenlangen zur Struktu-

rierung unterschiedlicher
Materialien

e Prazisions-Bearbeitungsma-
schinen fiir die spanabheben-
de Bearbeitung

e Beschichtungsanlagen fur
Funktions- und Schutzschich-
ten

e Anlagen zur Erzeugung von
Pulvern fur die Pulvermetallur-

gie

e Umfangreiche Prifeinrichtun-
gen (Zug-, Druckprtifmaschi-
nen, Nanoindenter, AFM,
usw.)

e Analytikeinrichtungen, insbes.
Mikrobereichs- und Elemen-
taranalytik (Auger-Spektro-
skopie, Rontgenmikroanalyse,
Atomabsorptionsspektrosko-
pie, usw.)

e Geréte fur die rechnergestutz-
te Mikromontage

e Mikroelektronik-Labors

e Gerate fir die Aufbau- und
Verbindungstechnik

e Umfangreiche Softwaretools
(Werkzeuge) fur den Entwurf
und Test

Zum Nachweis der Funkti-
onstuichtigkeit der anwendungso-
rientierten Mikrosysteme sind im
Forschungszentrum Karlsruhe
hochspezialisierte Anlagen und
Testeinrichtungen  vorhanden,
z.B.:

e Anlagen zur Erzeugung und
Verteilung von Testgasgemi-
schen (Konzentrationen bis in
den sub-ppm-Bereich)

e Optiklabors (z. B. Reflektome-
ter, Monochromatoren, Laser-

quellen, optische Diagnose-
Systeme)

e Fluid-Labors (Messung von
Stromungsgeschwindigkeiten,
Durchsatzen usw.)

e Versuchstande fir die chemi-
sche und thermische Verfah-
renstechnik

Fertigungstechnologien

und Materialentwicklung
als Technologie-Basis

Das Forschungszentrum Karlsru-
he hat sich friihzeitig darauf kon-
zentriert, Mikrosysteme zu ent-
wickeln, deren funktionstragende
Strukturen aus Kunststoffen, Me-
tallen oder Keramiken hergestellt
sind. Mit der Ausrichtung auf den
Aufbau von Mikrosystemen aus
diesen Materialklassen traf das
Programm Mikrosystemtechnik
eine wegweisende Entscheidung
zugunsten von Systemen und
Komponenten, die Eigenschaften
erschliel3en, wie sie Silizium-ba-
sierten Mikrosystemen bislang
verschlossen waren. Entspre-
chend besitzt das Programm Mi-
krosystemtechnik auf diesen Ar-
beitsgebieten  Alleinstellungs-
merkmale.

Primédre Strukturierung

Die Herstellung von Mikrosyste-
men beginnt — nach Entwurf und
Simulation — mit der erstmaligen
Herstellung einer ,materiellen”,
dreidimensionalen Mikrostruktur.
Hierzu stehen dem Forschungs-
zentrum mehrere Technologien
zur Verfligung.

Mit Hilfe der Rontgen- und UV-Li-
thographie werden dreidimensio-
nale Mikrostrukturen aus strah-
lungsempfindlichen Kunststoffen




(sogenannten Resists) herge-
stellt [5]. Diese Technologien wer-
den i. a. gewahlt, wenn an die Mi-
krostrukturen besonders hohe
Anforderungen bezlglich der mi-
nimalen Abmessung, der Qualitat
der Seitenwande oder des
Aspektverhéltnisses (Verhaltnis
von Hohe zur minimalen lateralen
Abmessung) gestellt werden. Die
Strukturhohen kénnen mehrere
Millimeter betragen, die minima-
len Abmessungen liegen im Sub-
Mikrometerbereich. So hohe An-
forderungen an die Mikrostruktu-
ren werden z. B. in der Mikrooptik
gestellt. Fur die Rontgentiefen-
lithographie steht dem For-
schungszentrum dabei seit Mitte
2000 die eigene Synchrotron-
strahlungsquelle ANKA zur Verfu-
gung. Die Lithographie, insbe-
sondere die Rontgentiefenlitho-
graphie, ist der erste Prozess-
Schritt des im Forschungszen-
trum entwickelten LIGA-Verfah-
rens, dessen weitere Prozess-
Schritte die Galvanik und die Ab-
formtechnik sind.

Wenn auch die Lithographie als
~die® Strukturierungstechnologie
der Mikrosystemtechnik bezeich-
net werden kann, so werden in
zunehmendem Male auch mate-
rial-abtragende Verfahren einge-
setzt. Diese erreichen zwar nicht
die hohe Genauigkeit der Litho-
graphie, sind in vielen Fallen je-
doch vdllig ausreichend und teil-
weise erheblich einfacher und da-
her billiger [6]. Mit diesem Verfah-
ren ist es auch maoglich, Mikro-
strukturen herzustellen, die in al-
len drei Dimensionen eine nahe-
zu beliebige Geometrie aufwei-
sen.

Die sog. Mechanische Mikroferti-
gung, d. h. die Herstellung von

Mikrostrukturen durch spanabtra-
gende Techniken (Frésen, Boh-
ren, Drehen, etc.) hat in den letz-
ten Jahren betrachtliche Fort-
schritte erzielt. Die Bearbeitungs-
genauigkeit, die natirlich materi-
al- und strukturabhéngig ist, ist
heute generell besser als 5 um, in
Einzelfallen kénnen sogar noch
deutlich genauere Strukturen her-
gestellt werden. Ein grofRer Vor-
teil ist, dass mit den spanabhe-
benden Verfahren sehr viele un-
terschiedliche Werkstoffe bear-
beitet werden kdnnen, weiterhin
hat sich diese Technik als relativ
kostengunstig erwiesen. Einen
grofRen Anwendungsbereich fin-
det die Mechanische Mikroferti-
gung in der Mikrofluidik. Dabei
werden meist Werkzeuge fir die
Abformtechnik hergestellt. Aber
auch in Kombination mit anderen
Strukturierungstechnologien (Li-
thographie und Galvanik) werden
hochprazise Abformwerkzeuge
hergestellt.

Ein weiteres Material-abtragen-
des Verfahren der Mikrotechnik
ist die dreidimensionale Laserbe-
arbeitung. Mit Excimer-Lasern
und Neodym-YAG-Lasern steht
ein breiter Wellenlangenbereich
fur die Materialbearbeitung zur
Verfligung, mit dem Metalle und
Polymere, in Einzelféllen aber
auch Keramiken, bearbeitet wer-
den konnen. Die erreichbaren
Genauigkeiten liegen im Bereich
der Werte der mechanischen Mi-
krofertigung. Im Programm Mi-
krosystemtechnik wird die Laser-
bearbeitung eingesetzt zur Her-
stellung von Prototypen (meist
Kunststoffstrukturen) und metalli-
schen Abformwerkzeugen fur die
Mikrofluidik.

Replikationstechniken

Zu den Replikationstechniken
gehoért die Mikrogalvanik, mit
welcher lithographisch (oder
auch abformtechnisch) erzeugte
Kunststoffstrukturen in metalli-
sche Strukturen umkopiert wer-
den [7]. Es kdnnen sowohl metal-
lische Endprodukte als auch Ab-
formwerkzeuge (meist aus Nickel
oder Nickel-Legierungen) gefer-
tigt werden.

Die metallischen Abformwerkzeu-
ge, gefertigt Uber Galvanik, Me-
chanischer Mikrotechnik oder La-
serbearbeitung, werden einge-
setzt, um kostenguinstig und in
hohen Stiickzahlen Mikrostruktu-
ren aus Kunststoffen herzustel-
len. Dabei stehen dem For-
schungszentrum zwei sich ergan-
zende Techniken zur Verfugung,
die auch hier entwickelt worden
sind: das Mikrospritzgie3en und
das HeiRpragen [8].

Materialentwicklung und
Formgebung

Fur die ErschlielBung des Anwen-
dungspotentials der Mikrosys-
temtechnik muss eine breite Pa-
lette spezifischer Werkstoffe zur
Verflgung stehen, und diese
Werkstoffe miissen optimal so-
wohl an die Strukturierungstech-
niken als auch an die Anforderun-
gen angepasst werden [9]. Zur
Erweiterung der heute verfugba-
ren Materialpalette wird die Pul-
vertechnologie fir Keramiken
und Metalle ertiichtigt [10] [11]. In
Anlehnung an die Abformtechni-
ken zur Herstellung von Kunst-
stoffstrukturen werden Pulver-
spritzgiel3prozesse  entwickelt
und eingesetzt: CIM (Ceramic In-
jection Molding) fur keramische




und MIM (Metal Injection Mol-
ding) fur metallische Mikrostruk-
turen. Dabei kommt der Entwick-
lung der zu verarbeitenden Mate-
rialien (Feedstocks als Gemisch
aus Binder und Pulver), der
Formgebung und der Prozess-
technologie eine besondere Be-
deutung zu.

Dunnschichten werden mit Hilfe
von Physical Vapor Deposition
(PVD)-Verfahren als Funktions-,
Hilfs- und Schutzschichten aufge-
bracht und in komplexer Form
kombiniert. Hochfrequenztaugli-
che weichmagnetische Materiali-
en werden in Dunnschichttechnik
fur Kernkomponenten der Mikro-
elektronik entwickelt [9]. Da der
Materialprifung und der Zuver-
lassigkeit von Mikrosystemen ei-
ne wesentliche Bedeutung zu-
kommt, ist es erforderlich, auf
Materialien und Dimensionen zu-
geschnittene Priftechniken und
geeignete Simulationstools zur
Verfligung zu stellen.

Systemaufbau

Um aus einzelnen Mikrokompo-
nenten komplexe und intelligente
Gesamtsysteme aufbauen zu
kénnen, werden im Arbeitsthema
~Systemaufbau” Arbeiten zur Auf-
bau- und Verbindungstechnik, Mi-
kroelektronik sowie zur rechner-
gestiutzten Mikromontage durch-
gefiihrt [12] [13]. Ohne diese Sys-
temintegration konnten fir die
Anwendungsorientierten Arbeiten
keine funktionstiichtigen Syste-
me gefertigt werden. Hierzu
gehdren neben der Bereitstellung
industrieller Fertigungstechniken
wie Drahtbonden und Aufbau hy-
brider elektronischer Schaltun-
gen auch deren Weiterentwick-
lung. Bei der Mikromontage wer-

den modulare Fertigungsstruktu-
ren eingesetzt, um auch bei klei-
nen und mittleren Sttickzahlen ei-
ne wirtschaftliche Umsetzung der
mikrosystemtechnischen  Ent-
wicklungen zu erreichen.

Mittel- und langfristige
Arbeiten zu

~ZAnwendungen &
Visionen*

Fur Mikrosysteme aus ,Nicht-Sili-
zium-Materialien“ gibt es heute
schon eine sehr groRe Zahl un-
terschiedlicher Anwendungsfel-
der. Da nicht alle diese Felder im
Rahmen des Programms Mikro-
systemtechnik bearbeitet werden
kbnnen, hat sich das For-
schungszentrum entschlossen,
seine Arbeiten zunachst auf vier
anwendungsorientierte Themen-
felder zu konzentrieren. Die wich-
tigsten Kriterien fur die Auswahl
der Themen im Bereich ,Anwen-
dung und Visionen“ waren An-
wendungsrelevanz, Fachkompe-
tenz, Erreichen einer fihrenden
Position, Innovationshéhe und In-
terdisziplinaritéat. Wichtig bei der
Auswahl war somit einerseits,
dass auf diesen Gebieten eine ra-
sche industrielle Umsetzung er-
zielt werden kann, andererseits
dass diese Gebiete auch neue vi-
siondre Felder der Mikrosystem-
technik eréffnen.

Elektronische Nasen

Motivation fur unsere Arbeiten auf
diesem Gebiet ist, dass heute
noch kein ,Chemometer* kosten-
gunstig verfugbar ist, das die Be-
stimmung der chemischen Zu-
sammensetzung der Umgebung
ermdglicht. Im Programm Mikro-
systemtechnik wurden in der Ver-

gangenheit zwei unterschiedliche
Konzepte entwickelt, die sich ge-
genseitig ergénzen: Ein Sensor-
array auf der Basis von Surface-
Acoustic-Wave-(SAW) Sensoren
[14] fur den Einsatz in Produk-
tionsanlagen und ein Sensor-Ar-
ray mit Metalloxid-(MOX)-Senso-
ren [15] fir den Massenmarkt. In
Kombination mit modernsten
Auswertungen wurde in Koopera-
tion mit Partnern aus der Indus-
trie der Nachweis erbracht, dass
beide Systeme vielfaltig fur die
Gasanalytik eingesetzt werden
kénnen. Im Rahmen eines HGF-
Strategiefonds-Projekts werden
die Leistungsdaten beider Syste-
me (z. B. hohe Empfindlichkeiten
fur unterschiedliche Gasklassen)
weiter verbessert und die Syste-
me zu einer noch leistungsfahige-
ren Kombination integriert. Diese
Arbeiten sind mittelfristig ange-
legt, mit dem Ziel, die Elektroni-
schen Nasen innerhalb von ca. 5
Jahren vollstéandig in die Industrie
zu Uberfuhren. Eine erste Aus-
grindungen in diesem Bereich ist
—auch im Rahmen des ZWM —in
Vorbereitung. Anwendungsgebie-
te fur die Elektronischen Nasen
sind beispielsweise: Einsatz in
Massenprodukten (Kochtopfe,
Zahnbdrsten, Autos ...), Umwelt-
Uberwachung, Gebaudetechnik,
Produktionsanlagen, Medizin-
technik.

Mikroverfahrenstechnik

Stoff- und Warmetransporte lau-
fen aufgrund der geringen geo-
metrischen Abmessungen und
des groBBen Verhéltnisses von
Oberflache zu Volumen in Mikro-
strukturapparaten etwa 100 mal
effizienter ab als in konventionel-
len Anlagen. Die FuE-Arbeiten




widmen sich insbesondere den
Auslegungsgrundlagen und dem
Verstandnis der in mikrostruktu-
rierten Apparaten ablaufenden
Vorgangen [16] sowie der Ferti-
gung und Anwendung von Mikro-
strukturapparaten aus Metallen
und Keramiken [17]. Im For-
schungszentrum wurden weltweit
die ersten mikrostrukturierten
Kreuzstrom-Mikrowarmedbertra-
ger aus verschiedenen Metallen
hergestellt [18]. Sie werden lau-
fend an den Bedarf der Industrie
angepasst und wenn benétigt
(z. B. sehr hohe Temperaturen,
aggressive Medien) auch in Kera-
mik gefertigt. Sie werden weiter-
entwickelt, um chemische Pro-
zesse effizienter, sicherer, wirt-
schaftlicher sowie umwelt- und
ressourcenschonender durchzu-
fuhren. Die speziellen Anwen-
dungsgebiete sind: chemische
und pharmazeutische Industrie,
Lebensmitteltechnik, Umweltver-
fahrenstechnik, Energie (Brenn-
stoffzellentechnik), Mischer, Kal-
te- und Heizungstechnik, Raum-
fahrt, usw. Als Fernziel soll der
Einsatz hochleistungsfahiger Mi-
krostrukturapparate  Prozess-
fuhrungen ermdoglichen, die es
gestatten, neuartige Umsetzun-
gen durchzufiihren, welche dann
letztlich auch zu neuartigen Mate-
rialien und Produkten fihren kon-
nen.

Mikrooptik

Die ,optischen Technologien”
werden allgemein als besonders
wichtig hinsichtlich der Sicherung
des Industrie- und Innovations-
standorts Deutschland angese-
hen. Dies ist z. B. in der ,Deut-
schen Agenda Optik im 21. Jahr-

hundert“ ausfuhrlich dokumen-
tiert. Die Anwendungen der Mi-
krooptik sind vielféltig, ein beson-
ders hohes Marktpotential wird in
der optischen Informationstech-
nik (Telekommunikation, Daten-
Ubertragung und Datenspeiche-
rung) gesehen, aber auch in der
optischen Sensorik und Mess-
technik. Im Programm Mikro-
systemtechnik werden mikroopti-
sche Komponenten hochster
Gute (d. h. mit Strukturen im Sub-
Mikrometer-Bereich und Struktur-
héhen tber 100 pm) mit dem
LIGA-Verfahren hergestellt [19].
Viele funktionstichtige Labor-
muster sind erprobt, verschiede-
ne Produkte (Mikrospektrometer
fur den sichtbaren und fur den IR-
Bereich) wurden von unseren In-
dustriepartnern auf den Markt ge-
bracht, bei anderen zeichnet sich
ein wirtschaftlicher Erfolg ab.

Proteinanalytik und
Mikrofluidik

Nach der weitgehenden Entziffe-
rung des menschlichen Genoms
im Jahr 2000 mussen nun die
noch wesentlich komplexeren
und umfangreicheren funktiona-
len Zusammenhénge zwischen
der Erbinformation und dem Auf-
treten bestimmter Proteine sowie
bei der Wechselwirkung ver-
schiedener Biomolekile (i. A.
Proteine) aufgeklart werden. Eine
zentrale Rolle spielen hierbei
neuartige Analyse-Instrumente.
Im Rahmen der FuE-Arbeiten
werden fluidische Systeme (Mi-
kropumpen, Mikroventile, Mikro-
mischer, Kanalsysteme, Mikromi-
scher usw.) [20] [21] auf Anwen-
dungen in der wissenschaftlich
und wirtschaftlich als sehr attrak-

tiv geltenden Bioanalytik und hier
inshesondere auf die Proteinana-
Iytik Gbertragen: Im Programm
Mikrosystemtechnik wurden bis-
her miniaturisierte Komponenten
der Fluidik und Biosensorik,
(FTIR-Spektroskopie, SAW-Sen-
soren, Elektrochemische Arrays)
entwickelt. Diese werden zusam-
men mit Komponenten der Mikro-
elektronik zu hochintegrierten,
leistungsfahigen Gesamtsyste-
men zusammengefugt [22], [23].
Die Anwendungsgebiete dieser
Analyse-Instrumente sind u. a.:
die schnelle Entwicklung neuer,
effektiver Wirkstoffe, die medizi-
nische Diagnostik, die Gesund-
heitsvorsorge und Therapie so-
wie die Funktionsanalyse von
Bio-Reaktoren oder kinstlichen
Organen.

Verwertungsstrategie

Um die erzielten Ergebnisse
rasch in industrielle Produkte um-
zusetzen, arbeitet das Programm
Mikrosystemtechnik in vielfaltiger
Form mit der Industrie zusam-
men: Bearbeitung von Indus-
trieauftrdgen, Durchfiihrung bila-
teraler Projekte mit Industriepart-
nern und Beteiligung an Verbund-
projekten. Weiterhin vergibt das
Forschungszentrum Lizenzen an
Industriefirmen und unterstitzt
Ausgrindungen. Als wichtige Ele-
mente der Verwertungsstrategie
hat das Programm Mikrosystem-
technik das ,Forschungszentrum
Karlsruhe Industrieforum Mikro-
fertigungstechnik® (FIF) und das
LZentrum Werkstoffe der Mikro-
technik” (ZWM) etabliert.




FIF (Forschungszentrum
Karlsruhe Industrieforum
Mikrofertigungstechnik)

Das Forschungszentrum Karlsru-
he Industrie-Forum Mikroferti-
gungstechnik — kurz FIF —ist eine
Initiative zur Verbesserung des
Wissens- und Technologietrans-
fers im Bereich Mikrosystemtech-
nik. FIF ist eine Kommunikations-
plattform (bildlich gesprochen ei-
ne Drehscheibe) flr den unmittel-
baren Austausch zwischen den
Industrieunternehmen, die Mit-
glied werden, und der Forschung.
Basierend auf dem gesammelten
Wissen der Uber 200 Experten
des Programms Mikrosystem-
technik am Forschungszentrum

Karlsruhe wird den Mitgliedsun-
ternehmen fiir einen Jahresbei-
trag von 10.000 € ein besonde-
res Leistungsangebot (Informati-
on & Networking, Beratung &
Analyse, Technischer Service &
Training) zuganglich gemacht.
Aufgrund der Einbindung in ein
Netzwerk aus Anwendern und
Wissenschaftlern schafft FIF den
gemeinsamen Rahmen fir eine
langfristige und vertrauensvolle
Zusammenarbeit zwischen Indu-
strie und Forschung. Neben der
Ubernahme neuer Technologien
wird den Mitgliedsunternehmen
ermoglicht, im Dialog mit den Mit-
arbeitern des Programms The-
men zu identifizieren, die bei der
Planung zukiinftiger Forschungs-

arbeiten Berlcksichtigung finden
sollen.

Nach vielfaltigen Gesprachen mit
der Industrie wurde deren Bedarf
erkundet, das Angebot von FIF
darauf abgestimmt und FIF An-
fang des Jahres 1999 gegriindet.
Das FIF-Team innerhalb des Pro-
gramms Mikrosystemtechnik be-
steht z. Z. aus zwei hauptamtli-
chen Mitarbeitern und ca. 14 Mit-
arbeitern der am Programm be-
teiligten Institute, die einen Teil ih-
rer Arbeit FIF widmen. Seit Grin-
dung von FIF stieg die Mitglieder-
zahl kontinuierlich an und hat
heute einen Stand von 23 erreicht
(Abb. 2).
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Abb. 2: Zielsetzung und Firmenlogos der 23 Mitgliedsfirmen von FIF (F
ruhe Lndustrief_orum Mikrofertigungstechnik).
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ZWM (Zentrum Werkstoffe
der Mikrotechnik)

Das Zentrum Werkstoffe der Mi-
krotechnik (ZWM) ist darauf an-
gelegt, in Kooperation mit Part-
nern aus der Industrie, Univer-
sitdten und einer Existenzgrun-
dungsinitiative (KEIM, Karlsruher
Existenzgriindungs-Impuls) dem
Potential der Werkstoffe der Mi-
krotechnik fur innovative und zu-
gleich wirtschaftlich attraktive
Problemldsungen zu einer be-
schleunigten praktischen Umset-
zung zu verhelfen.

Das ZWM wird vom BMBF und
dem Land Baden-Wirttemberg
gefoérdert. Das Forschungszen-
trum war dabei mit zwei anderen
Zentren (in Berlin und Ulm) Ge-
winner einer 1999 durchgefihr-
ten Ausschreibung. Das geforder-
te Projekt, das einen integralen
Bestandteil des Programms Mi-
krosystemtechnik darstellt, ist auf
4 1/2 Jahre angelegt. Die Forder-
quote betragt am Beginn etwa
80% und reduziert sich zum Ende
auf ca. 20%. Der restliche Auf-
wand fir ZWM wird Uber steigen-
de Drittmitteleinwerbungen aus
der Industrie gedeckt. Die zentra-
le wirtschaftliche Zielsetzung des
ZWM ist die schrittweise Uber-
fuhrung in eine sich finanziell
selbst tragende Einheit. Weiter-
hin soll ZWM die Mdglichkeiten
zur Ausgriindung junger innovati-
ver Unternehmen bieten.

Das ZWM, das eine Personal-
starke von 10 Personen aufweist,
konzentriert sich auf zwei
Schwerpunkte:

e Werkstoffe & Diinnschichtver-
fahren fir mikrotechnische An-
wendungen und

Werkstoffe, Verfahren & Werk-
zeuge zur Herstellung poly-
merer und keramischer Mikro-
teile.

Ausblick

Am Beginn des Einsatzes/Sie-
geszuges der Mikrosystemtech-
nik wurde fast ausschlie3lich Sili-
zium als Material eingesetzt, da
hier auf Strukturierungsprozesse,
die im Rahmen der elektroni-
schen Halbleiter-Fertigung ent-
wickelt wurden, zurlickgegriffen
werden konnte. Die ersten (drei-
dimensionalen) Mikrostrukturen
aus anderen Materialien (Poly-
mere, Metalle, Keramiken) wur-
den schlie3lich im Forschungs-
zentrum Karlsruhe entwickelt.
Heute haben Mikrosysteme, de-
ren funktionstragende Elemente
aus Kunststoffen bestehen, welt-
weit ihre Verbreitung in industriel-
len Anwendungen gefunden. Bei
Mikrostrukturen aus Metallen ist
eine deutliche Steigerung der
Nachfrage festzustellen (Form-
einsatze fur Replikaktionstechni-
ken, Komponenten in der Tele-
kommunikation wie Spulen oder
Induktoren usw.). Keramische Mi-
krostrukturen werden dort zum
Einsatz kommen, wo sie auf-
grund ihrer besonderen Material-
eigenschaften (Bestandigkeit bei
hohen Temperaturen und ge-
genuber aggressiven Medien,
Abriebsbestandigkeit) den bisher
meist eingesetzten Materialien
(Silizium, Polymere, Metalle)
Uberlegen sind.

Das Programm Mikrosystemtech-
nik des Forschungszentrums
Karlsruhe wird weiterhin einen
wesentlichen Beitrag zum wirt-
schaftlichen Durchbruch und zum

Eingang der Mikrosystemtechnik
in neue Anwendungsgebiete leis-
ten. Der Durchbruch zu breiter
wirtschaftlicher Anwendung wird
zukunftssichere Arbeitsplatze in
einem Hochtechnologiebereich
schaffen, wie sie der Wirtschafts-
standort Deutschland braucht.

Fir potenzielle Interessenten aus
der Industrie und der Forschung
bietet das Programm Mikrosys-
temtechnik ein in sich geschlos-
senes und attraktives Angebot.
Dieses reicht von der Entwick-
lung neuer Funktionsmaterialien
Uber die Bereitstellung neuer Fer-
tigungsverfahren und die Herstel-
lung von Demonstratoren, Test-
mustern und Kleinserien bis hin
zu anwendungsspezifischen Ge-
samtlosungen. Besondere Syner-
gien erschlieen sich so durch
die Bereitstellung umfassender
mikrotechnischer Kompetenz aus
einer Hand.

Das Programm Mikrosystemtech-
nik folgt dabei einer bewusst se-
lektiven Strategie. Bei den Ferti-
gungstechnologien und Materiali-
en hat sich die frihe Ausklamme-
rung von Silizium als Strukturma-
terial strategisch bewahrt, so
dass das Forschungszentrum
Karlsruhe heute anerkannte Al-
leinstellungsmerkmale besitzt.

Bei den Anwendungen wurden
wirtschaftlich attraktive und nach-
gefragte Bereiche ausgewahlt,
bei denen diese Alleinstellungs-
merkmale zum Tragen kommen.
Jenseits der bis 2010 detailliert
geplanten Anwendungsentwick-
lungen bekennt sich die Strategie
zu Visionen, die erst langfristig
realisiert werden kénnen, jedoch
im Trend der immer besser be-
herrschbaren  Miniaturisierung
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von Strukturen und Verfahren so-
wie der immer gezielter ent-
wickelbaren Materialien und
Funktionsschichten liegen.

Zusammenfassung

Im Forschungszentrum Karlsruhe
arbeiten im Programm Mikrosys-
temtechnik ca. 230 Personen in
zwolf Instituten mit unterschiedli-
cher fachlicher Ausrichtung inter-
disziplinar an der Entwicklung der
Mikrosystemtechnik. Die Basis
der Arbeiten bilden die Ferti-
gungstechniken und Materialien
fir Mikrosysteme. Dabei werden

insbesondere Mikrosysteme ent-
wickelt, deren funktionstragende
Strukturen aus Kunststoffen, Me-
tallen oder Keramiken bestehen.
Bei den Anwendungen hat sich
das Forschungszentrum Karlsru-
he zunéchst auf Elektronische
Nasen, die Mikroverfahrenstech-
nik, die Mikrooptik sowie auf die
Mikrofluidik und Proteinanalytik
konzentriert. Ein Teil des Pro-
gramms beinhaltet langerfristige
Entwicklungsarbeiten im Rahmen
einer  wissenschaftlich an-
spruchsvollen und interdiszipli-
naren Grundlagen- und Vorlauf-
forschung. Im andern Teil werden

in Kooperationen mit der Indus-
trie die erreichten Ergebnisse in
marktfahige Produkte Gberfihrt.
Um hier einen moglichst raschen
Technologietransfer zu erreichen,
wurden ein spezielles Industrie-
forum (FIF, FZK-Industrieforum
Mikrofertigungstechnik) und ein
Zentrum Werkstoffe der Mikro-
technik (ZWM) etabliert.

[1] 1. Statuskolloquium Projekt
Mikrosystemtechnik,
KfK-Bericht Nr. 5238, 9/1993

[2] 2. Statuskolloquium Projekt
Mikrosystemtechnik
FZKA-Bericht Nr. 5670, 11/1995

[3] 3. Statuskolloquium Projekt
Mikrosystemtechnik
FZKA-Bericht Nr. 6080, 6/1998

[4] 4. Statuskolloquium Programm
Mikrosystemtechnik
FZKA-Bericht Nr. 6423, 3/2000
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Ortung und Erkennung von Gasquellen mit
elektronischer Nase

W. Andlauer, M. Harms, R. Korber, J. Goschnick, IFIA

Einfiihrung

Jeder kennt die Situation: Man
kommt nach Hause und stellt ei-
nen unbekannten Geruch in der
Wohnung fest, aber es ist nichts
zu sehen. Also benutzt man be-
wusst die Nase, verfolgt entlang
der Geruchsfahne den Weg zur
Geruchsquelle zuriick, um gege-
benenfalls eine Gefahrenquelle
zu beseitigen oder zumindest ei-
nen Geruchsherd zu entfernen.
Obwohl der Geruch in der Regel
aus einem Ensemble vieler gas-
féormiger Komponenten besteht,
nehmen wir den Geruch summa-
risch wahr und nutzen den Ge-
ruchseindruck zur Erkennung ei-
nes Objekts und seines Zustands.
So stellen wir die sauer geworde-
ne Milch fest oder bemerken ein
schmorendes Elektrokabel. Die
Nase ist flr uns eine Art chemi-
scher Fernmelder, der es erlaubt
kontaktlos Objekte zu erkennen,
ihren Ort festzustellen und ihren
Zustand in Erfahrung zu bringen.

Es liegt nahe, eine elektronische
Nase (EN) in ahnlicher Weise ein-
zusetzen, um Objekte zu orten
oder chemische Zustande in ihrer
Ausdehnung zu erfassen. So kann
mit einem mobilen Instrument eine
kontinuierliche lokale Gasuntersu-
chung durchgefiihrt werden, um
entlang wachsender Signale eine
Gas- oder Geruchsquelle zu fin-
den. Mehr Informationen lassen
sich jedoch mit einer Art Landkarte
der Gas- oder Geruchsemissionen
eines Areals erhalten, die durch
kontinuierliche Aufzeichnung der
Signale einer entlang eines Ras-
ters Uber die Flache bewegten EN
erhalten wird. Eine solche Kartie-
rung der Gasemission ermdglicht
mm-grol3e Flecken fliichtiger Che-

mikalien auf Textilien in Art, Ort und
Ausdehnung zu erfassen wie auch
Gaslecks in Industrieanlagen auf-
zusplren und zu charakterisieren,
Geruchsherde auf Deponien zu or-
ten oder die Verteilung von Schad-
stoffen in Boden zu bestimmen.

Ein leichtes mobiles Instrument mit
schneller kontinuierlicher Mess-
fahigkeit, wie die am IFIA ent-
wickelte Karlsruher Mikronase
KAMINA, ist dafiir von Vorteil. Die
KAMINA kann, um einige m? zu un-
tersuchen, zlgig von Hand Uber
das Untersuchungsfeld gefiihrt
werden. FuRRballfeldgro3e Gebie-
te, insbesondere mit unzugang-
licher Topographie, sind allerdings
besser abzusuchen, wenn die

KAMINA mit einem lenkbaren Tra-
ger bewegt wird. FUr diesen Zweck
ist im letzten Jahr das Luftschiff mit
elektronischer Nase LENA aufge-
baut worden, das die KAMINA
funkferngesteuert Uiber das Unter-
suchungsgebiet fahrt (s. Abb. 1).
Die derzeitigen Arbeiten des IFIA
zielen darauf, Verfahrensweise,
Betriebsbedingungen und Daten-
verarbeitung fir Messungen im
fahrenden Betrieb auszuarbeiten,
wie sie fur den Einsatz der KAMI-
NA als Ortungsinstrument ge-
braucht werden. Der Bericht stellt
erste grundlegende Ergebnisse
zur Ortung fllchtiger Stoffe vor, wie
sie mit der KAMINA in handge-
fuhrter Messung und von bewegter
Plattform aus erhalten wurden.
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Abb. 1. Das funkferngesteuerte L _uftschiff mit e _lektronischer Na_se LENA mit

Videokamera und Ansaugrohr zur bodennahen Probenahme.
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Prinzip und Technik der
KAMINA

Eine EN kann als gasanalytisches
Instrument vielfaltige Dienste lei-
sten, sei es bei der Uberwachung
industrieller Prozesse, in der Um-
weltanalytik oder medizinischen
Diagnostik (z. B. Krankheitser-
kennung durch Atemanalyse ).
Die Entwicklung der KAMINA zielt
vornehmlich auf die Ausristung
von Massenprodukten mit konti-
nuierlicher Gasanalytik, um aus
diesen intelligente Systeme zu
machen, die uberwachen und
warnen oder sogar autonom reak-
tionsfahig sind [1]. Backofenrege-
lung, Luftqualitatsiberwachung
mit Brandmeldung oder die Kon-
trolle von Heizsystemen sind
Anwendungsbeispiele aus der
Haushaltstechnik. Dabei gilt es
grundsatzlich einen chemischen
Zustandsmelder zu entwickeln,
der hohe gasanalytische Leistung
mit besonders kostengunstiger
Herstellung, geringstem Platzan-
spruch und niedrigem Be-
triebsaufwand kombinieren muss,
um in Masseprodukte integrierbar
zu sein.

Riickseite

Abb. 2: Im Gehause montierter Gassensor-
chip mit Gradienten-Mikroarray. Die Chip-
rickseite (oben rechts) tragt vier Heiz-
maander.

Dieser Zielstellung tragt die
besondere Mikrokonstruktion des
KAMINA-Chips Rechnung (s.
Abb. 2), die auf Unterteilung eines
einzigen Metalloxidfilms mit pa-
rallelen Elektroden in viele Sen-
sorsegmente beruht. Die elek-
trische Leitfahigkeit der beheizten
Metalloxidsegmente (aus SnO,
oder WO,) reagiert sehr empfind-
lich auf die Zusammensetzung
der Gasphase, weil Gasmolekiile
durch Adsorption und katalytische

Reaktion den Elektronenhaushalt
der Metalloxidoberflache stark
beeinflussen. Bei oxidierbaren
Gasen tritt eine Erniedrigung des
elektrischen Widerstands auf (s.
Abb. 3). Bei anderen Gasen wie
NO, steigt der Widerstand. Nur
chemisch passive Gase, wie
Edelgase oder Stickstoff, sind
nicht detektierbar. Wegen der Re-
versibilitat des seit langem be-
kannten Effekts [2] kann damit ei-
ne kontinuierliche Gassensorik

Priifgas: Tetrahydrothiophen im Wechsel mit Reinluft
Mikroarray mit Sn0,,P1//Si0,, Temperatur: 250-200 °C

E
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Abb. 3: Widerstandsverlaufe der 38 Sensorsegmente eines platin-
dotierten SnO ,-Mikroarrays mit SiO ,-Gradientenmembran bei
Expositionen mit Tetrahydrothiophen in Luft im Wechsel mit Rein-

luft (oben). Darunter das Polardiagramm des auf Reinluft bezoge-
nen mediannormierten Leitfahigkeitsmusters. Der Innenkreis
(blau) reprasentiert die Referenz Reinluft.
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realisiert werden [3]. So erlaubt
das KAMINA-Mikrosystem bei
Ublicher Ausristung mit ge-
sputterten Metalloxidfilmen nahe-
zu alle Gase, sei es H,, CO, NO,,
NH;, H,S oder organische Gas-
komponenten, meist noch bei
Konzentrationen < l1ppm nach-
zuweisen. Erste Prototypen mit
nanogranularen SnO,-Schichten
zeigen sogar noch erheblich
hdhere Empfindlichkeit, die Nach-
weisgrenzen im ppt-Bereich als
machbar erscheinen lassen.

Der KAMINA-Chip zeichnet sich
dadurch aus, dass die Funktiona-
litat einer EN durch ein Array (Rei-
he) von unterschiedlich selekti-
ven Gassensoren erreicht wird,
die in hochintegrierter Bauweise,
aber auf dennoch einfache Art mit
der Segmentierung des Metall-
oxidfilms entstehen und durch
Gradiententechnik differenziert
werden. Einerseits wird mit den
vier Heizelementen des Chips (s.
Abb. 2) ein Temperaturunter-
schied von etwa 50°C Uber dem
Mikroarray aufrechterhalten und
andererseits ist der Metalloxidfilm
mit einer gaspermeablen Mem-
bran aus SiO, oder Al,O, be-
schichtet, deren Dicke tber dem
Mikroarray variiert. So befindet
sich jedes Sensorsegment auf ei-
ner etwas anderen Temperatur
und weist eine graduell andere
Membrandicke als die Nach-
barsegmente auf. Obwohl alle
Segmente auf nahezu alle Gase
ansprechen, tun sie das mit
graduell unterschiedlichem Emp-
findlichkeitsspektrum. Infolgedes-
sen ergeben sich an den Seg-
menten des Arrays charakteristi-
sche Leitfahigkeitsmuster (s.
Abb. 3), die ein hohes Gasunter-
scheidungsvermégen ermogli-

chen und so Uber Art und Menge
der Gase in der Umgebung des
Mikroarrays Auskunft geben.

Die patentierte Mikrokonstruktion
ermdglicht niedrigste Herstel-
lungskosten, spart Platz, halt den
Heizleistungsverbrauch klein und
hat auch gasanalytische Vorteile.
So ist die dbliche Verwendung
separater, chemisch differenzier-
ter Gassensoren, etwa der Ein-
satz unterschiedlicher Metalloxi-
de nicht nur erheblich teurer, son-
dern fihrt auch zu individueller
Alterung und somit zu langfristig
instabilen Gaserkennungseigen-
schaften. Darlberhinaus ergibt
die Gradientendifferenzierung der
Segmenteigenschaften eine ent-
sprechend quasikontinuierliche
Variation der Segmentsignale, die
eine Erkennung fehlerhafter Sig-
nale einzelner Segmente und
eine Rauschreduktion ohne Er-
niedrigung der Messgeschwin-
digkeit erlaubt. Der Aufbau der
Multischicht-Mikrosysteme  mit
Schichtdicken zwischen 2 und
2000 nm erfolgt durch Hochfre-
guenz-Sputterverfahren und io-
nenstrahlgestitzte Gasphasen-
abscheidung auf 3" bzw. 6“-Silizi-
umscheiben, auf denen 26 bzw.
122 Standardchips (38 Sensor-
segmente auf 8X9mm?) gleichzei-
tig gefertigt werden ([4], [5]).

Das derzeit eingesetzte KAMINA-
Betriebsgerat in der Grél3enord-
nung eines Mobiltelefons, enthalt
den Mikroarray-Chip, eine Mikro-
pumpe zur Probenahme und die
komplette mikroprozessorgesteu-
erte Betriebselektronik. Abb. 4
zeigt die Version der KAMINA,
wie sie fur die Untersuchung
kleinster Geruchsflecken ein-
gesetzt wurde. Mit einem Mess-
takt von 1 Sekunde werden alle

Abb. 4: KAMINA-Betriebsgerat mit Ansaug-

kanlle und Mikropumpe (im Gehause).

Widerstande des Mikroarrays
abgefragt und in Echtzeit an ei-
nen Steuercomputer zur Online-
Auswertung Ubertragen. Ohne
vorheriges Training kénnen mit
den origindren Signalmustern des
KAMINA-Chips unmittelbar Un-
terschiede der Gaszusammen-
setzung sichtbar gemacht wer-
den. Nach einer Kalibrierung des
Systems mit Zielgasen oder
-gertchen kdnnen diese erkannt
und als Hauptkomponente des
beprobten Gasensembles auch
quantifiziert werden.

Ortung kleinster Flecken

Um die Lokalisation kleinster gas-
emittierender Objekte oder Quell-
gebiete zu erproben, wurde auf
handelsublichem Millimeterpa-
pier 1 ul des farblosen, mittel-
flichtigen Losemittels Phenyl-
aceton aufgebracht. Es ergab
sich ein wenige mm? groRer
Fleck, der nach einer Wartezeit
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Abb. 5: Untersuchung eines 5 x 5 cm
grof3en Papierbereichs, auf den in der Mitte
1 ul flissiges Phenylaceton aufgetropft
worden war. Die Farbintensitat gibt die
mittlere Widerstandserniedrigung der Sen-
sorsegmente (R , — R) im Vergleich zu un-
kontaminiertem Papier wieder.
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Abb. 6: Untersuchung von 40 x 40 cm 2
einer Sandoberflache, in die mittig toluol-
kontaminierter Sand appliziert war. Im Ab-
stand von ca. 7 cm wurden 41 Positionen
mit der KAMINA 1 h nach Deposition des
kontaminierten Sandes gepruft. Die Farb-
intensitat gibt die mittlere Widerstands-
erniedrigung der Sensorsegmente (R ,—R)
im Vergleich zu Reinluft wieder.

von 30 min optisch nicht mehr er-
kennbar war. Anschlielend wur-
de ein Raster von 5 x 5 Mess-
punkten in jeweils einem Ab-
stand von 1 cm mit einer KAMINA
untersucht, die mit 2 mm weiter
und 10 cm langer Kandule fur loka-
le Gasansaugung ausgestattet
war (s. Abb. 4). Der Phenylace-
ton-Fleck befand sich in der Mitte
des untersuchten Gebiets. Es
wurde ein mit platindotiertem
SnO, ausgerusteter Mikroarray-
chip mit 38 Segmenten einge-
setzt, die durch eine SiO,-Gradi-
entenmembran und einen Tempe-
raturunterschied von 300-350 °C
Uber dem Mikroarray sensorisch
differenziert wurden. Die Gasfor-
derleistung der Mikropumpe wur-
de auf 0.4 I/min eingestellt. Die
Haltezeit in den Messpositionen
war jeweils eine knappe Minute.

Das in Abb. 5 dargestellte Ergeb-
nis lasst klar erkennen, dass sich
das starkste Signal an der zentra-
len Position ergab, wo das
Phenylaceton deponiert worden
war. Insofern war der Ort der
Quelle klar auszumachen. Ver-
stéandlicherweise hat sich der
Dampf des Phenylacetons aus-
gebreitet und ist in geringerem
Maf auch an anderer Stelle nach-
weisbar, da das Phenylaceton mit
der Zeit sowohl durch das Papier
als auch Uber die Gasphase vom
Depositionsort  abtransportiert
wird. Die tendenziell hdheren
Konzentrationen im Bereich
rechts unten sind ebenfalls leicht
verstandlich, weil — auch im ge-
schlossenem Raum - Luftbe-
wegungen durch Klimatechnik
und Konvektion hervorgerufen
werden, die einen Abfluss der
Gasemission in eine Vorzugsrich-
tung hervorrufen.

Ortung flichtiger
Bodenschadstoffe

Eine weitere wesentliche Anwen-
dung einer EN ist die schnelle
Prifung eines Bodenareals im
Hinblick auf leicht- oder mittel-
fluchtige Schadstoffe, sei es eine
Altlastensondierung oder die Be-
stimmung der Kontaminations-
zone bei einem Verkehrsunfall ei-
nes Chemikalientransports. Zur
Simulation dieses Falls wurde ei-
ne Schadstoffverteilung in einem
mit Sand gefillten Bodencontai-
ner modelliert, indem ein 7 cm
breites und 15 cm tiefes Rundloch
mit toluolkontaminiertem Sand
(0.5 ml/kg) gefullt wurde. Um
nachfolgend eine gerichtete Aus-
breitung des Toluols zu erreichen,
wurde in den Boden eine Poly-
ethylen-Folie als Transportbar-
riere senkrecht eingebracht, die
etwa rechtwinklig das mit konta-
miniertem Sand geftllte Loch ein-
schloss. Nach Einbringung des
kontaminierten Sandes wurde
dem Toluol eine Stunde Zeit ge-
geben, sich in Richtung des geoff-
neten Folienwinkels in den nicht
kontaminierten Sand auszubrei-
ten. Anschliessend wurde mit der
KAMINA an einem Raster von 41
Messpositionen (im Abstand von
5 cm) die Luft im Sand aus 10 cm
Tiefe analysiert. Dazu wurde die
Sandluft mit 0.4 I/min Uber ein An-
saugrohr aus Edelstahl dem KA-
MINA-Chip zugefuhrt, der wegen
der héheren Empfindlichkeit far
Toluol in diesem Fall mit
einer Temperaturvariation von
250-300 °C uber dem Mikroarray
betrieben wurde.

In Abb. 6 sind die durch das Toluol
verursachten mittleren Wider-
standsabnahmen gegeniber rei-
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ner Bodenluft am Raster der Mess-
positionen wiedergegeben. Klar
erkennbar ist die starkste Wider-
standssenkung im mittleren Qua-
dranten, an der der kontaminierte
Sand platziert wurde. Fast gleich
niedrig sind die Segmentwider-
sténde in den drei angrenzenden
Quadranten zur Linken. In diese
Richtung war die Folienbarriere
(s. oben) offen, d.h. Diffusions-
transport einfacher moglich als in
die entgegengesetzte Richtung.
Die erzwungene Asymmetrie des
Konzentrationsprofils wird dem-
nach richtig abgebildet. In weite-
rer Entfernung von diesem Be-
reich klingt die Konzentration in
alle Richtungen deutlich ab. Es
wird aber nie Reinluftverhalten er-
reicht. Entweder das Toluol hat
sich sehr schnell weitlaufig ver-
breitet und/oder die angesaugte
Luft, die teilweise von oberhalb
der Sandoberflache kommt,
bringt bereits einen gewissen
Grundpegel von Toluol mit, da
oberhalb des Sandes eine late-
rale Durchmischung stattgefun-
den hat. Dennoch wird die Posi-
tion der Toluolquelle richtig geor-
tet und das Konzentrationsprofil
erscheint in seinen abfallenden
Flanken rings um den Quellort
plausibel.

Grol3flachige Unter-

suchungen mit LENA
Ein Luftschiff als
Tragerfahrzeug

Fur die Erkundung grof3erer Area-
le, insbesondere wenn sie nicht
begehbar sind, ist statt manueller

Fihrung der Transport des Instru-
ments auf einer kontrolliert be-
wegbaren Plattform sinnvoll.
Hierfur einen funkferngesteuerten
Mini-Zeppelin® mit Elektromo-
torantrieb einzusetzen, hat ver-
schiedene Vorteile. Er kann in alle
Raumrichtungen frei bewegt wer-
den, sodass Gas- oder Geruchs-
verteilungen dreidimensional
ausgemessen werden konnen
oder die Hohe der Messebene
Uber einem untersuchten Areal
frei wahlbar ist. Wegen fehlender
Abgase wird dabei das Umge-
bungsgas durch eigene Emis-
sionen nicht verfalscht. Da die
Geschwindigkeit bis auf Stillstand
reduziert werden kann, ist gege-
benenfalls an einer Position auch
eine genauere Messung langerer
Dauer moglich. Im Gegensatz
zum Hubschrauber ist ein we-
sentlich niedrigeres Vibrationsni-
veau mdglich und eine deutlich
geringere  Vermischung des
Umgebungsgases durch die Ro-
toren. SchlieB3lich ist ein Zeppelin
wesentlich einfacher zu navigie-
ren als ein Hubschrauber und
nicht zuletzt ist der ver-
gleichsweise niedrige Preis fir ei-
ne auf diese Weise flugfahig ge-
machte EN ein ebenso wesentli-
cher Aspekt fur die Anwendung
eines solchen Systems.

Das mit einer KAMINA ausgeru-
stete Luftschiff mit elektronischer
Nase (LENA) hat im prallen Zu-
stand eine Lange von 9 Metern
und an der breitesten Stelle einen
Querschnitt von 2.6 Meter (s.
Abb. 1). Die Heliumfullung von
27 m® erlaubt Uiber das Gewicht
der Motoren, der Mechanik und

insbesondere der Akkus hinaus
noch eine Nutzladekapazitat von
etwa 4 kg. Davon beansprucht
die KAMINA im Leichtbaugehau-
se nur 270 g. Die weitere Instru-
mentierung schoépft jedoch die
Nutzladekapazitat voll aus: So ist
eine zweiachsig schwenkbare Vi-
deokamera (auch funkfernge-
steuert) an Bord, ein GPS-Sys-
tem zur Bestimmung der momen-
tanen Position und ein Bordrech-
ner mit Funktransmitter, der die
Messdaten zwischenspeichert
und sie gleichzeitig kontinuierlich
zur Bodenstation funkt, wo Video-
bild, Zeppelinposition und KAMI-
NA-Daten in Echtzeit verfuigbar
sind.

Das Hauptziel besteht darin, mit
LENA Gasemissionen eines
Gelandes kartografieren zu kén-
nen, um damit die Position und
Ausdehnung von Gas- und Ge-
ruchsquellen am Boden nachzu-
weisen. Die ortsaufgelost gemes-
senen Signalmuster des KAMI-
NA-Mikroarrays ermoglichen ent-
weder die Erkennung typischer
Muster, die vorher durch Training
an Quellen bestimmter Art ,er-
lernt” wurden oder den Nachweis
der Ortsverteilung von zunéchst
unbekannten Mustern, die erst im
Nachhinein einem bestimmten Ur-
sprung zugeordnet werden, z.B.
der Abgasfahne eines Schorn-
steins oder der Geruchsemission
eines Klarwerks. Auf diese Weise
kdnnen Gaslecks einer industriel-
len Anlage, Geruchsherde auf ei-
ner Deponie, 0&lkontaminierte
Bodenflachen, Unterschiede in
der Vegetation oder andere gas-
aktive Objekte geortet werden.

*) Der Begriff Zeppelin ist zwar fur Luftschiffe in Zigarrenform allgemein gebrauchlich, doch genau genommen ist LENA ein Blimp, wo-
mit Luftschiffe bezeichnet werden, die wie ein Luftballon ihre Form lediglich von der aufgeblasenen Hulle bekommen. Ein Zeppelin
ist technisch korrekt ein Luftschiff mit starrer formgebender Tragkonstruktion. Dennoch soll der Begriff Zeppelin der Einfachheit hal-
ber in diesem Artikel fur LENA weiterhin benutzt werden.




Die Videokamera dient als zuséatz-
liches Mittel der Identifizierung.
Abgesehen von eindimensionalen
Objekten, wie z.B. Pipelines,
erfordert das Abtasten eines
Gelandes, die KAMINA in einem
Rasterkurs mit LENA Uber das zu
untersuchende Areal zu bewegen,
um die Gasemission zu registrie-
ren. Die jederzeitige Kenntnis der
Probenahmeposition der KAMINA
durch das GPS-System eriibrigt
zudem ein exaktes (mdglicherwei-
se windgestortes) Abfliegen eines
Rasterkurses zur Bestimmung ei-
nes rechtwinkligen Datennetzes,
weil dieses auch im Nachhinein
durch Interpolation aus den orts-
bekannten Daten berechnet wer-
den kann.

Simulation von Rasterfliigen

Um erste Erfahrungen mit einer
auf Rasterkursen bewegten KA-
MINA zu sammeln, wurde in der
grof3en Versuchshalle des IFIA ei-
ne Gasanalyse auf Maanderkur-
sen erprobt. Fir die bodennahe
Luftanalyse sind zwei Probenah-
mevarianten mit einem 10 cm
weiten Aluminiumtrichter getestet
worden. Zum einen wurde mit ei-
nem 2 m langen Aluminiumzwi-
schenrohr (O = 6 mm) gearbeitet,
wie es auf Abb. 1 am Zeppelin
hangend gezeigt ist. Hiermit wur-
de die Konfiguration gepruft, wo
das Rohr die bodennah aufge-
nommene Luft zum direkt am
Zeppelin befestigten KAMINA-
Betriebsgerat transportiert. Zum

anderen wurde mit der in Abb. 8
gezeigten KAMINA gearbeitet, wo
sich der Probenahmetrichter oh-
ne Zwischenrohr direkt am Be-
triebsgeréat befindet, das unter-
halb des Zeppelins hangend nah
Uber den Boden gefiihrt wird.

Zunéachst wurden beide Varianten
in handgeflhrter Messung getes-
tet, wobei der Trichter mit einer
Geschwindigkeit von etwa 0.35
km/h in 10 cm Abstand uber den
Boden gefuhrt und die bodenna-
he Luft mit 0.75 I/min zum Chip
gepumpt wurde. In beiden Féllen
ist der gleiche Chiptyp wie bei den
Bodenuntersuchungen mit ent-
sprechender Betriebsweise ein-
gesetzt worden. Wie in Abb. 7
dargestellt, wurde ein 3 x 4 m

— | | Em — | @3
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Abb. 7: Ergebnis der Signalmusteranalyse bei Durchfahren eines Rasterkurses mit (links) und ohne
(rechts) 2 m langem Verbindungsrohr zwischen KAMINA und Trichter. Der Ausgangspunkt fir den
Rasterkurs in zwei senkrecht zueinander angeordneten Maandern war links unten. Die Position der
beiden Quellen, Petrischalen mit den Flussigkeiten Ethanol (EtOH) bzw. Ethylacetat (EtOAc), ist mar-
kiert. Die Farbintensitat ist ein Maf3 fur die Auspragung der Signalmuster im Vergleich zu reiner Luft
(s. Text). Die farbliche Umrandung gibt an, welchem Stoff die Signalmuster zuzuordnen waren:

violett = EtOH, griin = EtOAc.
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grolRes Feld in meterbreite Qua-
drate unterteilt, Uber deren
Grenzlinien die KAMINA in einem
Maanderkurs gefuhrt wurde. Auf
dem Feld waren zwei Gasquellen
aufgestellt: Zwei Schalen mit
Sand, der in einem Fall mit Etha-
nol (C,H;OH, EtOH) und im
anderen Fall mit Ethylacetat
(C,H;00CCHj,, EtOAc) getrankt
war. Die Entfernung der Schalen
voneinander betrug etwa 3 m. Ih-
re Positionen wie auch der Weg
der KAMINA Uber das Feld sind in
Abb. 7 markiert. Der Mdanderkurs
wurde links unten nach rechts
laufend begonnen. Nach Ab-
schluss des ersten Maanders mit
waagerechten Strecken wurde
das Feld ein zweites Mal in einem
Maander mit senkrechten Stre-
cken durchlaufen.

Mit beiden Probenahmearrange-
ments konnten die von den Quel-
len emittierten Gase klar detek-
tiert werden. Doch zeigte sich,
dass beim Einsatz des langen
Verbindungsrohres ~ zwischen
KAMINA-Kopf und Trichter eine
gasartabhangige Verschleppung
(verzégertes  Signalmaximum
nach Quellentberfahrt) die Or-
tung der Gasquellen beeintréch-
tigt. Offenbar bewirkt die Wech-
selwirkung mit der Rohrinnen-
wand (durch Adsorption) eine
gasartabhéngige Transportverzo-
gerung des Zielgases gegeniber
dem Tragergas Luft. Wurde ohne
Verbindungsrohr gearbeitet, so
konnten die Zielgase aus beiden
Quellen jedoch nahezu momen-
tan nach Passieren der Quelle
detektiert werden. Bei beiden
Probenahmevarianten wurde zu-
satzlich eine leichte Drift beider
Quellgase in die gleiche Richtung
detektiert, was auf die Luftstro-

mung in der Versuchshalle zu-
rickgefuhrt wurde.

Die Auswertung der Leitfahigkeits-
muster, wie sie mit den beiden
Probenahmevarianten erhalten
wurden, sind in Abb. 7 farbkodiert
wiedergegeben. Die Daten des
ersten Maanderdurchlaufs sind
blau, die des zweiten sind rot dar-
gestellt. Dadurch ergibt sich an
Kreuzungspunkten der Mess-
strecken teilweise eine violette To-
nung durch Uberlagerung. Die
Auswertung erfolgte mit einer
zweidimensionalen Hauptkom-
ponentenanalyse (Principal Com-
ponent Analysis, PCA [6], [7]), die
die Ahnlichkeit multivariater Daten
— wie die Leitfahigkeitsmuster der
KAMINA - zu quantifizieren ver-
mag. Es zeigten sich zwei deutlich
von Reinluft verschiedene Typen
von Leitfahigkeitsmustern, die ein-
deutig dem Beitrag der beiden
Quellen zur Luftzusammenset-
zung im Untersuchungsfeld zuzu-
ordnen waren. In Folge der unter-
schiedlichen Konzentration des
jeweiligen Beitrags (abhangig von
der Nahe der Quelle und den Ge-
gebenheiten der Probenahme)
war die Auspragung des Leitfa-
higkeitsmusters unterschiedlich
stark. Die Farbintensitat in Abb. 7
gibt die Starke der Musteraus-
pragung des jeweils festgestellten
Quellgases wieder. Die Muster-
auswertung zeigt klar, dass sich
im Umkreis der jeweiligen Quelle
auch nur das zugehorige Signal-
muster findet, das insofern die
Quelle markiert. Wenn also bei ei-
ner realen Rastersuche ohne vor-
heriges Training die detektierten
Signalmuster unbekannt waren,
wirde so auf das Vorhandensein
und die Position von zwei unter-

schiedlichen Gasquellen ge-
schlossen werden kénnen.

Die Probenahme, bei der die
KAMINA unmittelbar am Sammel-
trichter sitzt, erscheint aus gas-
analytischer Sicht wegen der Ver-
meidung von gasartabhangigen
Laufzeiteffekten als die besser
geeignete Methode zur Kartie-
rung der Gasemission mit dem
Zeppelin. Damit ist das Herablas-
sen des KAMINA-Betriebsgeréa-
tes vom Zeppelin auf Bodennéhe
unumganglich.

Geschwindigkeit der Ortung
einer Gasquelle

Fir die Strategie zur Raster-Gas-
erkundung eines Gelandes ist ne-
ben der Probenahmeanordnung
die Abhéngigkeit der gassensori-
schen Signale von der Flugge-

Abb. 8: Aufbau zur Bestimmung der Sig-
nalabhéngigkeit von der Zeppelin-Fahr-
geschwindigkeit. Unten ist der Auslass fur
das Testgas Methan zu sehen. Dariiber die
am Zeppelin montierte KAMINA mit direkt
angeschlossenem Probenahmetrichter.
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schwindigkeit des Zeppelins (unter
Einbeziehung der Rotorverwirbe-
lung) und von der Entfernung zur
Gasquelle wichtig. Um hierzu er-
ste Erfahrungen zu sammeln, wur-
de das Luftschiff mit einer unter
dem Zeppelin hangenden KAMI-
NA samt direkt aufgesetztem
Probenahmetrichter ausgeristet
(s. Abb. 8) und Uber eine Strecke
von 3 min lateraler Richtung direkt
Uber eine Rohréffnung gesteuert,
aus der Methan mit etwa 8 I/min
ausstromte. Die Rotoren wurden
unter einem Achsenwinkel von 45°
zur Horizontalen betrieben. Mit Hil-
fe einer Leitschnur wurde ein exakt
linearer Kurs und eine Uber die ge-
samte Strecke gleichbleibende
Entfernung des Luftschiffes zum
Boden sichergestellt, so dass
der Probenahmetrichter bestandig
30 cm Uber den Boden bewegt
wurde. Die KAMINA war Uber eine
Konstruktion aus Karbonréhren im
Abstand von 1.2 m zu den Rotoren
an der Unterseite des Zeppelins
befestigt (s. Abb. 8).

Zur Untersuchung des Zusam-
menhangs von Fahrgeschwindig-
keit und Signalhohe wurde die Ge-
schwindigkeit des Luftschiffes
durch Erhéhung der Rotorleistung
von 0 km/h bis 3.6 km/h variiert,
wobei sich fur v = 0 km/h das Luft-
schiff mit horizontal gestellten, lau-
fenden Rotoren direkt Uber der
Methanqguelle befand. In Abb. 9 ist
beispielhaft der Verlauf des mittle-
ren Widerstands der Sensorseg-
mente dargestellt, wie er bei einer
Geschwindigkeit von v = 1.5 km/h
gemessen wurde. Das Gassensor-
Mikroarray zeigt einen schnellen
Abfall der Sensorwiderstande in-
nerhalb weniger Sekunden bei
Uberflug der Methanquelle. Dem-
entsprechend andert sich auch das
Signalmuster von dem fur Reinluft
zu Methan. Die vergleichsweise
lange Erholzeit der Segmentwider-
stdnde bis auf Reinluftwerte ist
noch Gegenstand von Untersu-
chungen, steht aber einer wesent-
lich kurzeren Wiederholbarkeit
(< 100 sec) der Detektion einer

Gasquelle, wie der modellierten
Methanquelle, nicht entgegen.

Mit zunehmender Fluggeschwin-
digkeit wird der Widerstandsabfall
kontinuierlich geringer und somit
die mogliche Erkennung einer
Gasquelle schlechter, da die Gas-
aufnahme von der Verweildauer
der KAMINA in der Gaswolke
Uber der Quelle abhangig ist. Zu-
dem tragt die Verwirbelung durch
die von der Geschwindigkeit ab-
hangige Rotorbewegung dazu
bei, weil dadurch die Konzentra-
tion des Quellgases im Einzugs-
bereich der Probenahme herab-
setzt wird. Werden die Sensorsig-
nale gegen die Fluggeschwindig-
keit aufgetragen, ergibt die Extra-
polation der resultierenden Gera-
de, dass ab einer Geschwindig-
keit von ca. 5 km/h das Signal
kleiner als die Rauschamplitude
der Sensorwiderstande wird. Zur
Exploration eines unbekannten
Gelandes erscheint demnach ei-
ne Geschwindigkeit von immerhin
etwa 3 km/h realistisch.
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Abb. 9: Verlauf des mittleren Widerstands der Sensorsegmente bei einem direktem Uberflug einer Methanquel-
le in 30 cm Hbhe. Das Polardiagramm zeigt rot das fur Methan gemessene normierte Signalmuster, wie es im
Bereich des Minimums der Widerstandskurve auftritt gegentber Reinluft (blau).
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Um die Ortsauflosung abzuschét-
zen wurde der Lateralabstand
zwischen Luftschiff und Gasquelle
variiert. Bei einem Lateralabstand
von 25 cm von der Quelle mit einer
Fluggeschwindigkeit von 1.3 km/h
und gleichbleibender Hohe von
30 cm wurde die Signalhéhe fur
das Methan bereits auf ca. 4 % der
Signalhthe bei direktem Uberflug
erniedrigt. Bei doppelter Entfer-
nung wird kein Quellgas mehr
wahrgenommen. Diese hohe
Ortsaufldsung ermdglicht eine
prazise Lokalisierung gasemittie-
render Objekte. Um allerdings ei-
ne solche kleinformatige Quelle in
einem weitlaufigen Gelande zeit-
sparend zu finden, wird man
zweckmaRigerweise zunachst ein
.Screening” des Gelandes mit
niedrigerer Ortsauflésung vorneh-
men, indem ein groRRformatiges
Raster in grofRerer Hohe abgeflo-
gen wird, in der sich die zu detek-
tierenden Gase weitrdumiger ver-
teilt haben und sich die Quelle
leichter finden lasst.

Zusammenfassung

Wie die ersten Untersuchungen
zeigen, kann die am IFIA ent-
wickelte  elektronische  Nase
KAMINA als mobiles Ortungs-
instrument eingesetzt werden. Ge-

genuber der biogenen Nase ist die
groRRere Bandbreite nachweisbarer
Gase der mit gasempfindlichen
Metalloxiden arbeitenden KAMI-
NA, die stabile Empfindlichkeit und
der gefahrlose Einsatz in gesund-
heitsschadlichem Ambiente vorteil-
haft. Zudem ist ihre Ortsauflosung
anwendungsgerecht anpassbar.
Die Ortung von Gasquellen mit nur
einem Zentimeter Ausdehnung hat
sich als problemlos machbar er-
wiesen, so dass auch noch kleine-
re Objekte lokalisierbar erschei-
nen. Die Erfassung von Konzentra-
tionsverteilungen in Dimensionen
von einigen 10 cm bis zu einigen
Metern, wie z.B. in der Bodenson-
dierung nach leicht- und mittel-
flichtigen organischen Schad-
stoffen, kann durch manuelles Ab-
rastern eines Geléandes mit einer
Einstechsonde bei Messzeiten von
etwa einer Minute pro Rasterposi-
tion zligig erledigt werden.

Zur Erkundung noch groRerer
Flachen wird an Technik und Ver-
fahren der Kartierung von Gas-
oder Geruchsemissionen mit einer
zeppelingestiitzten elektronischen
Nase gearbeitet. LENA, das Luft-
schiff mit elektronischer Nase, ist
ein funkferngesteuerter Zeppelin,
der neben einer KAMINA auch ein
GPS-System zur Positionsbestim-

mung und eine Videokamera zur
Identifizierung von gasemittieren-
den Objekten an Bord hat. Erste
Untersuchungen zeigen, dass ei-
ne Probenahme mit mdglichst
kurzem Gasweg zum KAMINA-
Sensorchip notwendig ist, um
Chromatographieeffekte in der
Gasleitung zu unterbinden. Eine
Ortung von Passivquellen mit ei-
ner Auflésung unter einem Meter
in Kombination mit einer Gasquel-
lenerkennung konnte in der Halle
bei einer Probenahme von 30 cm
Uber dem Boden realisiert werden.
Fir eine aktive Modellquelle mit
8 I/min Methanemission war die
Erkennung der Quelle auch noch
bei einigen Stundenkilometern
Fahrgeschwindigkeit des Zeppe-
lins moglich, so dass ein Abrastern
von grofRen Gelandeflachen in
ertraglichen Zeiten moglich er-
scheint. Es bleibt abzuwarten, wie
sich diese vielversprechenden Er-
gebnisse auf AuRenluftbedin-
gungen Ubertragen lassen.
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Elektronische Nasen fur industrielle
Hochleistungsanwendungen
M. Rapp, A. Voigt, IFIA; V. Hartmann, IPE

Einleitung

Drei der funf menschlichen Sin-
neswahrnehmungen kénnen
langst durch kinstliche Produkte
nachgeahmt und teilweise sogar
weit Ubertroffen werden. Anders
beim Geschmacks- und Geruchs-
sinn, bei dem es bislang an tech-
nisch ausgereiften Geraten mit
vergleichbarer Leistungsfahigkeit
fehlt. Speziell im Falle der Analyse
komplexer organischer Gasgemi-
sche wurde, in Analogie zur Ge-
ruchswahrnehmung des Men-
schen, bereits in den 80er Jahren
der Begriff ,elektronische Nase*
gepragt [1].

Fur ,elektronische Nasen® gibt es
ein riesiges Einsatzpotenzial, das
von der Gasanalyse in chemi-
schen Anlagen iiber eine Uberwa-
chung des Frischegrades von Le-
bensmitteln bis hin zur Erkennung
von Duftstoffen reicht. Insbe-
sondere interessant ist die Analy-
se gasformiger organischer Stoff-

gemische, die z.B. aus der flissi-
gen Phase in Produktionsprozes-
sen verdampfen. Die meisten der
bislang entwickelten ,elektroni-
schen Nasen® messen die Ande-
rung der Leitfahigkeit eines sensi-
tiven Materials bei der Sorption ei-
nes Analyten. Das sensitive Ma-
terial besteht entweder aus dotier-
ten Metalloxiden, meist Zinndioxid
[2, 3], oder aus leitfahigen Poly-
meren [4]. Diese Sensortypen ha-
ben jedoch nicht-lineare Kennlini-
en, so dass quantitative Aussagen
Uber Einzelstoffe in Gemischen
selbst mit modernen Auswerte-
methoden problematisch werden.
Ein vielversprechender Sensor-
typ, der direkt Masse&nderungen
durch Sorption detektiert, beruht
auf Messung der Schallgeschwin-
digkeitsanderung  akustischer
Oberflachenwellen (,surface
acoustic waves" = SAW). Darauf
basierend ist im Forschungszen-
trum Karlsruhe das System ,SA-
GAS" (= SAW Aroma und Gas
Analyse System) entwickelt wor-

Sorptionsschicht
(Polymer)

Signalausgang

HF-Verstarker

Sensor

Frequenzzahler (< 10 MHz)

Mischer

&

Interdigital-
transducer

SAW
(433 MHz)

Piezoelekir.
Substrat

Referenz

Abb. 1: Messprinzip: Ein mit einer selektiven Sorptionsschicht versehener
SAW-Sensor und ein unbeschichteter Referenzsensor bestimmen jeweils die
Frequenz einer Oszillatorschaltung. Die erzeugte Differenzfrequenz ist das ei-
gentliche Sensorsignal.

den. Es kann die verschiedensten
organischen Gase sekunden-
schnell unterscheiden und Kon-
zentrationen der Einzelkompo-
nenten direkt bestimmen. Fur pro-
zessanalytische Anwendung wird
das System unter dem Namen
.GASYS" von der Firma Birkert
GmbH & Co KG als Lizenzpartner
des Forschungszentrums ver-
marktet.

Sensoren und
Messprinzip

Ausgangsbasis dieser Sensor-
technik sind sogenannte SAW-
Bauelemente, die in grof3en
Stiickzahlen kostenglnstig pro-
duziert werden. Durch Beschich-
tung mit sensitiven Gas absorbie-
renden Materialien lassen sich
daraus SAW-Chemosensoren
herstellen. Aufgrund der grofRen
Zahl moglicher Beschichtungen
gestatten diese Sensoren prinzipi-
ell die Detektion einer entspre-
chend gro3en Anzahl verschiede-
ner Gase. In der Praxis bewahrt
hat sich jedoch eine Beschran-
kung auf organische Gase, die mit
Hilfe von sensitiven Polymerfil-
men detektiert werden. Die Be-
schichtung erfolgt meist mit einer
Losung des Polymers in einem or-
ganischen Losemittel durch Spin-
coating- oder Spraying-Verfahren.
Alternativ kann das Polymer auch
direkt mit Hilfe verschiedener Va-
kuum-Abscheideverfahren depo-
niert werden. Die Qualitatssiche-
rung erfolgt einfach durch Selekti-
on der beschichteten Sensoren.

Das Messprinzip (Abb. 1) beruht
auf der Anderung der Resonanz-
frequenzen von SAW-Bauele-
menten bei der Sorption des Ana-
lyten [5]. Ein mit einem Polymer
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beschichteter Sensor und ein
unbeschichtetes Referenzele-
ment dienen jeweils als frequenz-
bestimmende Komponente einer
Oszillatorschaltung. Die  Mi-
schung der beiden Resonanz-
frequenzen erzeugt eine Diffe-
renzfrequenz, das eigentliche
Sensorsignal. Das hat den Vortell,
dass trotz der Nutzung von Hoch-
frequenzen in den Oszillatoren
(433 MHz) eine vergleichswei-
se niedrige Differenzfrequenz
(< 10 MHz) erzeugt wird, welche
sich durch eine einfache Digitale-
lektronik erfassen lasst. Die Ande-
rung der Differenzfrequenz steht
in erster Naherung im linearen Zu-
sammenhang mit dem Partial-
druck des sorbierten Gases.

Sensorarrays und
Signalmuster

Da Polymere nicht hinreichend
selektiv auf bestimmte Analyten
ansprechen, fasst man mehrere
Sensoren zu einem ,Sensor-
array“ zusammen. Das Array lie-
fert ein Signalmuster, das sich
aus den Signalen der Einzelsen-
soren zusammensetzt. Diese
kdénnen dann mit chemometri-
schen Verfahren ausgewertet
werden, z.B. mit einer Hauptkom-
ponentenanalyse oder mit kiinst-
lichen neuronalen Netzen [6]. Mit
diesen Methoden und unter-
schiedlich beschichteten, ,semi-
selektiven* SAW-Sensoren kon-
nen Gasgemische sowohl quali-
tativ als auch quantitativ analy-
siert werden [7, 8]. Durch die ge-
zielte Kombination geeigneter
Beschichtungen lasst sich das
SAW-Sensorarray an bestimmte
Messaufgaben adaptieren. Sol-
len z.B. mdglichst viele verschie-
dene Gase detektiert werden,

muissen Polymerschichten mit
maoglichst unterschiedlichen
Sorptionseigenschaften kombi-
niert werden, um Signalmuster
mit hoher Aussagekraft zu erhal-
ten. Diese Forderung ist im Fall
von massesensitiven Sensoren
dann besonders einfach zu erful-
len. Zudem stellen massesensiti-
ve Sensoren auller der Sorp-
tionsfahigkeit fir Gase nur weni-
ge Anspriche an die verwende-
ten Beschichtungsmaterialien.
Dementsprechend grof3 ist die
Palette einsatzfahiger Materia-
lien. Wegen ihrer besonderen Ei-
genschaften wie Sorptionsfahig-
keit, chemische Stabilitat und
Nichtflichtigkeit werden Polyme-
re bevorzugt, die als stationare
Phasen in der Gaschromatogra-
phie Verwendung finden.

Das Sensorsystem
SAGAS

Kernstiick von SAGAS st ein im
IFIA entwickeltes SAW-Sensorar-
ray aus 8 SAW-Sensoren mit ei-
nem gemeinsamen Referenzsen-
sor (Abb. 2). Zusammen mit Gas-
zufihrung, Messzelle und Fre-
guenzmisch-Elektronik bildet es
den Sensorkopf, der durch
ein hochfrequenzdichtes Gehéau-
se mit den Abmessungen
60 x 46 x 17 mm abgeschirmt ist.
Die neue SAGAS-Generation
nutzt zur Erfassung der Differenz-
frequenzen ein patentiertes Multi-
plexverfahren [9], das zum Ausle-
sen des kompletten Arrays nur ei-
ne Sekunde bendtigt. Dadurch
entfalltdie Notwendigkeit der elek-
tromagnetischen Trennung der

Abb. 2: SAW-Sensorarray im Demonstrationsgehause aus Ple-

xiglas. Der Sensorkopf mitden Abmessungen 60

x46x 17 mm3ent-

halt 8 einzeln auswechselbare SAW-Sensoren.
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Abb. 3: Typische Sensorsignale durch dynamische Beprobung. Man erkennt die gute Reproduktion
der Einzelmessungen und, je nach Analyt, die signifikanten Unterschiede in den einzelnen Sensor-
signalen. Die angelegten Konzentrationen lagen hier zwischen 100 ppm — 400 ppm.

Oszillatoren, wodurch sich der
Sensorkopf kompakter und kos-
tenginstiger aufbauen lasst als
bei einem friheren Ansatz [10]. Im

Abb. 4: Das komplette SAW-Sensorsystem,
das vom PC oder mit Hilfe eines Mikropro-
zessors gesteuert werden kann. Die Mus-
teranalyse kann auch im Gerét selbst vor-
genommen und das Ergebnis tber ein Dis-
play zur Anzeige gebracht werden.

Sensorsystem erfolgt die Probe-
nahme standardmafiig mit einer
Membranpumpe, die abwech-
selnd Probe- bzw. Nullgas Uber
den Sensorkopf pumpt. Die Abb. 3
zeigt daraus resultierende Mess-
kurven. Man erkennt die schnelle
Ansprechzeit, die gute Reprodu-
zierbarkeit und die signifikanten
Unterschiede in den einzelnen
Sensorsignalen, die nach einer
automatischen Mustererkennung
zur selektiven Gaserkennung
fuhren.

Die Ansteuerung des Sensorkop-
fes sowie die Daten-Akquisition
und Verarbeitung tbernimmt eine
Digitalelektronik, die zusammen
mit IPE entwickelt wurde. Abb. 4
zeigt das SAGAS-Sensormodul,
das die Signalmuster mittels neu-
ronaler Netze vollautomatisch
auswertet. Die ermittelten Kon-
zentrationen einzelner Kompo-
nenten in Gasmischungen wer-

den direkt auf dem Display ange-
zeigt oder zur weiteren Datenver-
arbeitung und Visualisierung auf
einen PC Ubertragen. Hierfir wur-
de bei IPE das Softwarepaket
KANGAROOQO" (= Karlsruhe Neu-
ronal Network Gas Analyzing Ro-
bust Operating Observer) ent-
wickelt, in dem mehrere Musterer-
kennungsverfahren modular im-
plementiert sind. Die Module las-
sen sich in Datenakquisition, Da-
tenvorverarbeitung, Datenanaly-
se (Klassifikation oder Regressi-
on) und in das Erstellen der Klas-
sifikatoren oder Regressoren ein-
teilen. Durch die Modularisierung
lassen sich neben SAGAS auch
gleichzeitig weitere Sensorsyste-
me anschliel3en und diese dannin
Kombination auswerten. Um eine
Validierung und Uberwachung der
Sensorsysteme zu gewahrleisten,
kénnen die Daten nach jedem Ver-
arbeitungsschritt visualisiert wer-
den.
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Qualitative Analyse

Hier geht es um die selektive Er-
kennung einzelner Stoffe oder un-
terschiedlicher Gasgemische. Im
Rahmen eines Industrieprojektes
mit der Schering AG wurde die
Eignung von SAGAS fur die Iden-
tifikation von flissigen oder gas-
formigen Rohstoffen fur die orga-
nische Synthese getestet [11]. Die
Abb. 5 zeigt den PCA-Plot von 14
verschiedenen Komponenten, die
bei Schering fur die Synthese ei-
nes Wirkstoff-Zwischenproduktes
verwendet werden: Alle Substan-
zen sind gut voneinander zu un-
terscheiden. Insbesondere konn-
te Wasser durch eine geschickte
Auswahl von sensitiven Substan-
zen fur das Sensorarray zuverlas-
sig von den anderen Stoffen dis-
kriminiert werden, was am relativ
grofl3en Abstand des Clusters fir
Wasser von den Clustern der an-
deren Stoffe zu erkennen ist.

Quantitative Analyse

Bei einer quantitativen Analyse
werden die Konzentrationen ein-
zelner Komponenten in einem
Stoffgemisch direkt bestimmt. Sie
stellt somit eine Steigerung der
qualitativen Analyse dar und ist mit
SAGAS ebenfalls durchfuhrbar!
Industriell erfolgreich erprobt wur-
de dies bereits bei verschiedenen
bindren und ternaren Mischungen
organischer Lésungsmittel [12,
13]. Als Beispiel sei hier die
schnelle Prozesskontrolle einer
praparativen HPLC-Anlage im
Rahmen des oben genannten In-
dustrieprojektes genannt. Dabei
war eine On-Line-Uberwachung
verschiedener binarer Losemittel-
gemische erforderlich, um Be-
triebsstérungen schnell erkennen
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Abb. 5: Hauptkomponentenanalyse (PCA) von 14 verschiedenen Losemitteln,
wie sie fur eine einer pharmazeutische Synthese verwendet werden. Ziel war
die Identitatskontrolle von organischen Stoffen im Dampfraum von Rohstoff-

behéltern. Alle Stoffe konnten gut voneinander und insbesondere gegen Was-

serdampf diskriminiert werden.

zu kénnen. Die Messung mit dem
Sensorsystem erfolgte quasi kon-
tinuierlich, indem ein Teil des L6-
semittelflusses abgezweigt und
mittels Permeationszelle in der
Gasphase mit dem Sensorsystem
analysiert wurde. Analysen von
Methanol-Wasser-Mischungen
werden hier beispielhaft vorge-
stellt. In einer Kalibrationsphase
mit voreingestellten Konzentrati-
onsverhéaltnissen wurden zu-
nachst Datenséatze fur das Trai-
ning der Mustererkennungs-Soft-
ware von SAGAS generiert. Die
Ergebnisse der nachfolgenden
Gemisch-Analysen sind in Abb. 6
dargestellt. Aus dem Diagramm
geht hervor, dass Uber den
ganzen Konzentrationsbereich
der mittlere Analysefehler bei He-
xan-Ethylacetat-Mischungen un-

ter 1% liegt! Bei einem anderen
Gemisch aus Methanol und Was-
ser lag der Analysenfehler zwar
~nur*bei 1,25 %, da Methanol und
Wasser sehr &hnliche physikali-
sche Eigenschaften aufweisen.
Die erreichte Genauigkeit speziell
fur diese Stoffkombinationen Uber
den weiten Konzentrationsbe-
reich stellt jedoch ein hervorra-
gendes und bislang unerreichtes
Ergebnis dar.

Die an diesem Beispiel demons-
trierte Genauigkeit gilt allerdings
nur fur Mischungen einer zuvor
eintrainierten Stoffkombination,
wie sie bei vielen Messaufgaben
in der Prozessanalytik vorliegen.
Bei anderen Anwendungen, z.B.
in der Umweltanalytik, ist dagegen
mit Stérungen durch nicht eintrai-
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Abb. 6: Quantitative Analyse eines binaren Gasgemisches aus Hexan und

Ethylacetat mittels neuronaler Netze. Die durchgezogenen Linien stellen die
vorgegebenen Konzentrationen und die Symbole jeweils die vom neuronalen

Netz erkannten Konzentrationen dar. Die mittlere Abweichung war besser

als 1%!

Abb. 7: Foto des gedffneten Trap-Gesamtmoduls mit Ansteuerelektronik. Es
kann optional mit allen SAGAS-Geraten verwendet werden.

nierte Fremdkomponenten zu
rechnen. Um Fehlinterpretationen
durch die Auswerte-Software zu
vermeiden, ist eine vorgeschalte-
te ,Bekannt/Unbekannt“-Erken-
nung der Sensor-Signalmuster er-
forderlich. Mittlerweile wurde dies
mit den SAGAS-Geréten und den
in der Software verwendeten neu-
ronalen Netzen ebenfalls erfolg-
reich erprobt. Ein anderer Weg,
Stérkomponenten durch eine spe-
zielle Probenahme auszuschal-
ten, wird im Folgenden erlautert.

Neue Entwicklungen /
Aktueller Stand

Aktuelle Entwicklungen in der
SAW-Sensortechnik zielen auf ei-
nen noch kostengunstigeren Auf-
bau ab, um wirklich ,massen-
markttaugliche® elektronische Na-
sen fur Anwendungen des tagli-
chen Bedarfes zu schaffen. Die Ar-
beiten sind Teil des HGF-Strate-
giefonds-Projektes ,ELMINA®,
welches auch die Kombination ei-
nes Metalloxid-Sensorarrays (KA-
MINA) mit dem SAW-Sensorarray
(SAGAS) vorsieht. SAW-seitig ist
hierfur die vollstandige Integration
der Probenahme und Sensortech-
nik in den elektronischen Aufbau
geplant. Das daraus entstehende
SAW-Mikorarray existiert bereits
in Form eines Adapters, der ein
Probevolumen von nur 80ul auf-
weist. Daraus resultieren extrem
geringe Ansprechzeiten: Eine
gualitative Analyse benétigt nur
noch 2 Sekunden! Eine weitere
Neuerung betrifft die Probenah-
metechnik: Hierzu wurde im IFIA
speziell fir SAGAS eine Einheit
zur schnellen Anreicherung der
Analyten entwickelt (Abb. 7). Die-
se Technik wird als Trap-Verfah-
ren bezeichnet und beispielswei-
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se in der Gaschromatographie
eingesetzt. lhre Miniaturisierung
in Kombination mit SAGAS ver-
bessert nun dessen Leistungs-
fahigkeit in mehrfacher Hinsicht:

e Fir die meisten organischen
Gase konnen in Abhangigkeit
von Beprobungsdauer und Leis-
tungsfahigkeit des Trap-Mate-
rials die Nachweisgrenzen er-
heblich verbessert werden.

e Durch selektive Anreicherung
von spezifischen Stoffgruppen
wird die Unterdriickung storen-
der Majorkomponenten, wie
z.B. Wasserdampf, moglich.

e Da nur zwei Systemzustéande
gemessen und miteinander
verglichen werden (nicht ange-
reichert — angereichert), kann
auf ein Referenzgas verzichtet
werden, was eine unabdingba-
re Voraussetzung fur Hand-
gerate oder kostengunstige
Sensornetze zur MAK- oder
Unfalliberwachung in Indus-
triebetrieben darstellt.

e Durch den Einsatz der Trap
wird der Einfluss langsamer
Sensordriften erheblich redu-
ziert. Unabhéangig von der
Probenahmedauer (Bereich
3-60 min) bleibt die eigentliche
kurze Messzeit von nur 10 s
konstant! Dies ist Uberall dort
vorteilhaft, wo nur langsame
Konzentrationsanderungen zu
erwarten sind, beispielsweise
bei der Raumluftiiberwachung.

Die Abb. 8 zeigt eine typische
Messung eines SAGAS-Systems
mit Trap. Das Absorbermaterial
~1enax” reichert selektiv unpolare
Kohlenwasserstoffe (KW), Aro-
maten und chlorierte KWs an. In
der Heizphase werden diese Stof-
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Abb. 8: Typische Messsignale von SAGAS mit dem Trap-Modul, gefillt mit Te-
nax als Absorbens und mehrfacher Probenahme von Perchlorethylen als Ana-

lyt bei einer Konzentration von nur 1 ppm!

Analyt 77 [s] NWG[ppb] MAK [ppb]

n-Decan 240 15 [500.000]
Styrol 240 16,5 20.000
Xylol 240 31 100.000
Ethylbenzol 240 38 100.000
n-Octan 240 46 500.000
Toluol 240 86 50.000
Tetrachlorethen 150 96 50.000
Benzol 600 410 [1.000]
n-Heptan 140 560 500.000
Tetrachlormethan 600 1.200 10.000
n-Hexan 240 2.300 50.000
Aceton 240 6.400 500.000
Dichlormethan 240 9.000 100.000
Ethanol 240 37.00 500.000

Tab. 1: Aktuelle Nachweisgrenzen von SAGAS mit Trap. Zuséatzlich
angegeben sind die Zeiten fur die Anreicherung in Sekunden und
die derzeitigen Werte fiir die maximale Arbeitsplatzkonzentration

(MAK).

fe desorbiert und Gber die Senso-
ren geleitet: Unabhangig von der
eigentlichen Absorptionszeit ent-
stehen scharfe Signalspitzen, die
einer Musterkennung zugefihrt
werden. Das hier fur 1 ppm Per-
chlorethylen (PER) gezeigte Mus-

ter kann, unabhangig von der
Luftfeuchte, noch bis zu extrem
niedrigen Konzentrationen von
0,01 ppm sicher erkannt werden.
Tab. 1 zeigt nun tabellarisch die
aktuellen Nachweisgrenzen des
Systems mit Tenax-Trap. Fir un-
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polare Stoffe sind sie durchwegim
ppb-Bereich, was naturlich die
Absorptionseigenschaft des Ab-
sorbermaterials Tenax widerspie-
gelt. Mit einem polaren Material,
beispielsweise ,Carbowax"“, kbnn-
ten auch die Alkohole im ppb-Be-
reich nachgewiesen werden.

Zusammenfassung

In diesem Bericht wurde an einem
konkreten Beispiel, dem im For-
schungszentrum  entwickelten
Sensorsystem ,SAGAS*, das Po-
tenzial ,elektronischer Nasen“
aufgezeigt. Es ist in seinem der-
zeitigen  Entwicklungsstadium

nicht nur in der Lage, die ver-
schiedensten organischen Gase
schnell und zuverlassig voneinan-
der zu unterscheiden, sondern
kann Gasgemische auch quanti-
tativ analysieren. Die Ergebnisse
im Rahmen einer Anwendungs-
studie bei der Schering AG in Ber-
lin zeigen, dass man in der chemi-
schen Analytik mit der SAW-Gas-
sensorik neue Wege gehen kann.
Dariiber hinaus erlaubt die grof3e
Vielfalt chemisch-sensitiver Poly-
merbeschichtungen eine einfache
Optimierung von SAGAS fir die
verschiedensten Messaufgaben.
Die Verwendung neuer Sensor-
schichten und der Einsatz appli-

kationsspezifischer Probenahme-
Systeme lassen viel Raum fir
zukinftige Entwicklungen. Insbe-
sondere sind hierbei spezielle An-
reicherungseinheiten zu nennen,
die dem Sensorsystem eine
ganze Reihe neuer und aufregen-
der Anwendungsfelder besche-
ren. Dieses Know-How, generiert
im Forschungszentrum, wird kiinf-
tig bei verschiedenen Lizenzpart-
nern zu neuen Produkten umge-
setzt.
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Metallische Mikrostrukturapparate — neue Wege in
der Verfahrenstechnik

K. Schubert, IMVT

Einleitung

Der metallische Wirfel ist gerade
mal einen Kubikzentimeter grol3
und trotz seiner Kleinheit ist er
von 8000 sich kreuzenden Mikro-
kanalen durchzogen, jeder Mikro-
kanal so fein wie der Durchmes-
ser eines Haares (Abb. 1). Ver-
sieht man den Wirfel mit Rohran-
schlissen, so erhéalt man einen
Mikrostrukturapparat, mit dem
sich von einem heiRen Flissig-
keitsstrom die Wéarmeleistung ei-
nes Einfamilienhauses, d. h. ca.
20 Kilowatt, abfiihren lasst. Mit
etwas groBeren Wirfeln kann
dieser Wert problemlos auf das
Zehnfache gesteigert werden.

Abb. 1: Metallischer Kern eines Mikrostrukturapparats in Wurfelform, der
von 8 000 sich kreuzenden Mikrokanéalen durchzogen ist, jeder Mikrokanal so
fein wie ein Haar. Mit Wasser als Medium kann in diesem Wirfel von einem
Kubikzentimeter eine Warmeleistung von 20 Kilowatt Ubertragen werden,
was dem Warmebedarf eines Einfamilienhauses entspricht. Das Anwen-
dungspotential fur diese extrem leistungsfahigen Miniaturapparate wird in

Diese riesigen, mit normalen Ap-
paraten bei weitem nicht er-
reichbaren Warmeabfuhrraten in
kleinstem Raum erklaren sich da-
durch, dass in Mikrokanalen die

Waéarmeubergédnge um GroRRen-
ordnungen hoher sind als in den
Stromungskanalen konventionel-
ler verfahrenstechnischer Appa-
rate.

Das Anwendungspotential fiir sol-
che Kleinstapparate kdnnte ins-
besondere in der chemischen
Technik liegen, dort wo die Abfuhr
von extrem hohen Warmeleistun-
gen bei chemischen Reaktionen
und deren exakte Temperatur-
kontrolle oft von entscheidender
Bedeutung sind — und zwar so-
wohl fir die Produktqualitat als
auch fur die Betriebssicherheit. In
einer zukinftigen chemischen
Produktion kénnte der Einsatz
dieser miniaturisierten Chemie-
apparate vollig neue Wege in vie-
len Bereichen eroffnen. Eine der
vielleicht nicht mehr allzu fern lie-
genden Visionen ist es, dass die
heutigen, viele Kubikmeter gro-

der chemischen und thermischen Verfahrenstechnik gesehen.

Ben Ruhrkessel mit ihren be-
kanntlich unbefriedigenden War-
meabfuhreigenschaften durch ei-
nige wenige Mikrostrukturappa-
rate ersetzt werden. Dadurch
werden die Mengen der miteinan-
der reagierenden, oft giftigen und
explosiven Chemikalien drastisch
erniedrigt, und entsprechend re-
duziert sich das Gefahrenpotenti-
al. Neben der erhdhten Betriebs-
sicherheit erhofft man sich durch
die verbesserte Temperaturkon-
trolle in Mikroreaktoren eine
groRere Nutzung der Ausgangs-
rohstoffe — Ressourcenschonung
heilRt hier das Stichwort — und
letztlich, wie bei jeder industriel-
len Anwendung, eine bessere
Wirtschaftlichkeit des Herstel-
lungsprozesses. Aber auch
aul3erhalb der Chemie lassen die

herausragenden warmetechni-
schen Eigenschaften der Mikro-
apparate eine Vielzahl von Ein-
satzmoglichkeiten im effizienten
Warmemanagement von industri-
ellen Prozessen erwarten.

Auf der Basis solcher leistungs-
fahigen Mikrostrukturapparate,
wie sie im IMVT entwickelt wer-
den, ist im Forschungszentrum
Karlsruhe ein neues Forschungs-
und Technologiegebiet entstan-
den, die Mikroverfahrenstechnik,
an der mittlerweile neben dem
IMVT funf weitere Institute des
Zentrums beteiligt sind: ITC-CPV,
IRS, IPE, IMF | und IMF IIl. Ein
gelungenes Beispiel fur die orga-
nisationstbergreifende Kompe-
tenznutzung, wie sie nur in einem
Grol3forschungszentrum maoglich
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ist. Als Ziel der gemeinsamen Ar-
beiten will man in der Mikrover-
fahrenstechnik die herausragen-
den Eigenschaften der Mikro-
strukturapparate in vielfaltiger
Weise zur Verbesserung und In-
tensivierung von chemischen und
thermischen Prozessen nutzen
und daruber hinaus in véllig
neuartige verfahrenstechnische
Bereiche gewinnbringend vor-
dringen, die der klassischen Ver-
fahrenstechnik verschlossen
sind.

Auch auf3erhalb des Forschungs-
zentrums haben die Mikrostruktu-
rapparate und ihre Potentiale fir
die Verfahrenstechnik in den letz-
ten Jahren ein rasant gestiege-
nes Interesse in der einschlagi-
gen Fachwelt gefunden [1], [2].
So arbeitet heute weltweit eine
standig wachsende Zahl von For-
schergruppen in Wissenschaft
und Industrie auf diesem relativ
jungen und attraktiven Technolo-
giegebiet, zum Teil auch mit ganz
unterschiedlichen Lésungsansat-
zen und Konzepten [3], aber mit
der gleichen Zielrichtung wie hier
im Forschungszentrum.

Technische Durchsatze

und vielversprechende
Eigenschaften

Die grundlegende ldee, chemi-
sche und thermische Prozesse in
Mikrokanélen eines Kleinst-
apparates zu fuhren, entstand vor
wenig mehr als zehn Jahren im
Forschungszentrum Karlsruhe.
Zu der Zeit hatte man mit ersten
Prototypapparaten gerade expe-
rimentell demonstriert, dass War-
metbergénge in Mikrokanélen
um bis zum Hundertfachen effek-
tiver sind als in den Strémungs-

kanalen von herkdmmlichen Wér-
medbertragern [4], [5]. Und diese
Vorteile will man fur technische
Anwendungen nutzen, z. B. fir
chemische Reaktionen, die be-
kanntermalen oft mit heftiger
und grofBer Warmeproduktion
verbunden sind. Auch bei vielen
anderen verfahrenstechnischen
Vorgéangen, wie extrem schnelles
Erhitzen oder Abkuhlen von Flui-
den, Verdampfen, Kondensieren,
Mischen, Emulgieren kann eine
Prozessfuhrung in Mikrokanélen
von Mikrostrukturapparaten zu
erheblichen Verbesserungen fiih-
ren. Das im IMVT verfolgte Kon-
zept sieht vor, Tausende oder gar
Zehntausende von Mikrokandalen
in einer einzigen Funktionseinheit

o e 15'5':'-::_
Abb. 2: Technische Ausfihrung

zusammenzubindeln. So erhalt
man hocheffiziente Mikrostruktur-
apparate wie Mikroreaktoren, Mi-
krowarmeubertrager und Mikro-
mischer mit den fir technische
Anwendungen erforderlichen ho-
hen Durchsatzen und vermeidet
bzw. minimiert unnétige Parallel-
schaltungen [6].

Ein solcher Mikrostrukturapparat,
der groRe Stoffdurchséatze er-
laubt, ist in Abb. 2 in seiner tech-
nischen Ausfiihrung gezeigt. In
einem wirfelférmigen Mikrostruk-
turkérper von nur 3 cm Kanten-
lange sind hier insgesamt 15 000
Mikrokanale auf zwei Passagen
aufgeteilt im Kreuzstrom unterge-
bracht. In der einen Halfte der Mi-
krokanéle lauft z. B. eine chemi-

aus Edelstahl fir grof3e, industrielle Stoffdurchsatze fir verfah-
renstechnische Anwendungen. Der innere Kern des Apparates ist
ein warfelférmiger Kérper mit 3 cm Kantenléange. Er enthalt ins-
gesamt 15 000 Mikrokanale, die auf zwei Passagen aufgeteilt
sind. Mit Wasser als Testmedium kénnen bis 7 000 Liter pro Stun-
de durch die Mikrokanéle der einen Passage gepumpt werden
und dabei bis zu 200 Kilowatt Warmeleistung auf die Kuhlflissig-
keit in der im Kreuzstrom verlaufenden zweiten Passage Ubertra-

gen werden.
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sche Reaktion ab, die Warme
produziert. In der anderen Halfte
der Kanale stréomt eine Kuhlflis-
sigkeit, welche die entstehende
Warme effektiv und gezielt ab-
fuhrt. Zum Anschluss der Mikro-
kanéle an die auRere Makrowelt
ist der Wiurfel in ein kreuzférmi-
ges Gehduse mit normalen
Rohranschliissen eingeschweil3t,
und zwar vakuumdicht. Diese ho-
he Dichtigkeit stellt sicher, dass
auch nicht die geringsten Spuren
der chemischen Reaktionsmedi-
en in die Kuhlflissigkeit oder in
die AuRenwelt gelangen. Durch
diesen Mikrostrukturapparat kdn-
nen 7 000 Liter pro Stunde an
wassriger Chemieldsung durch-
gepumpt und eine Warmeleis-
tung von bis zu 200 Kilowatt auf
eine Kuhlflussigkeit Ubertragen
werden. 7 000 Liter pro Stunde,
dies entspricht bei Tag- und
Nachtbetrieb einem Jahresdurch-
satz von etwa 60 000 Tonnen fur
eine einzige Mikrostruktureinheit,
ein Durchsatz, den man durchaus
als technisch relevant be-
zeichnen kann. Und sollte ein
noch gréRerer Durchsatz gefor-
dert sein, so kénnte man durch
das Parallelschalten von einigen
wenigen dieser Mikrostrukturein-
heiten auch Stoffdurchséatze von
mehreren 100 000 Tonnen pro
Jahr erreichen bei Wéarmeuber-
tragungsleistungen, die dann im
Megawatt-Bereich liegen. Fazit
ist: GroRe und technisch relevan-
te Durchséatze durften fir die Mi-
krostrukturapparate des IMVT
kein Problem sein.

Neben der Mdoglichkeit, groR3e
Stoffdurchséatze zu realisieren,
besitzen die metallischen Mikro-
strukturapparate weitere vielver-
sprechende Eigenschaften: Be-

dingt durch die grof3e Anzahl von
Mikrokanélen, die in kleinsten Vo-
lumen angeordnet sind, ergeben
sich hohe spezifische innere
Oberflachen von bis zu 30 000
Quadratmeter pro Kubikmeter,
vergleichbar mit der menschli-
chen Lunge. Mit wassrigen Medi-
en werden daher Aufheiz- bzw.
Abkuhlzeiten im Bereich von Milli-
sekunden erzielt und spezifische
Warmedbertragungsraten, die
um viele Faktoren Uber denen
von konventionellen Apparaten
liegen [7]. Aufgrund dieser Eigen-
schaften ist eine in der konventio-
nellen Technik nicht erreichbare
auBerst prazise Temperatur-
kontrolle von verfahrenstechni-
schen Prozessen mdglich. Che-
mische Prozesse, die stark exo-
therm sind und damit eine groR3e
Warmeproduktion haben, kdnnen
dann isotherm, d. h. mit konstan-
ter, optimaler Betriebstemperatur
gefahren werden. Dies steigert
die Ausbeute an dem gewinsch-
ten chemischen Produkt und da-
mit die Wirtschaftlichkeit. Eine Er-
héhung der Produktausbeute be-
deutet auch eine Verringerung
der eingesetzten Ausgangsche-
mikalien und der Abfallstréme,
was letztendlich der Umwelt zu-
gute kommt. Dass erhebliche
Ausbeutesteigerungen bei stark
exothermen chemischen Prozes-
sen durch den Einsatz von Mikro-
reaktoren auch realisierbar sind,
wurde im LabormaRstab an ei-
nem Mikroreaktor des For-
schungszentrums am Beispiel ei-
ner exothermen Gasphasen-Re-
aktion bei einem Partner in der
chemischen Industrie erfolgreich
nachgewiesen [8].

Exotherme chemische Prozesse
mit exzessiver Warmeentwick-

lung werden wegen der nicht sehr
effektiven Warmeabfuhr in kon-
ventionellen Chemieapparaten
oft mit Verdiinnungsmedien in ho-
hem Uberschuss gefahren, die
anschlieend wieder kosten-
aufwendig abgetrennt werden
mussen. Auf Verdiinnungsmedi-
en kann bei einem Mikrostruktur-
reaktor verzichtet werden, und
die Reaktion wird trotzdem sicher
und kontrolliert gefuhrt. Ein
,pburchgehen“ der chemischen
Reaktion und eine damit mogli-
cherweise verbundene Freiset-
zung von Chemikalien wird durch
die im Uberfluss vorhandene
Warmeabfuhrkapazitat des Mi-
kroreaktors wirkungsvoll verhin-
dert. Entsprechende Versuche
dazu, d. h. Reaktionen mit ,un-
verdinnten®, stark exotherm mit-
einander reagierenden fllissigen
Medien wurden im Rahmen einer
Industriekooperation im IMVT mit
speziell entwickelten Mikroreak-
toren erfolgreich durchgefuhrt [9].

Die hohe Druckfestigkeit der Mi-
krostrukturapparate bis zu meh-
reren hundert bar Uberdruck und
die explosionshemmende Wir-
kung der Mikrokanéle sind von
erheblicher Bedeutung fir die Be-
triebssicherheit, insbesondere
wenn man mit toxischen oder ex-
plosiven Stoffen umgeht.

Die Druckfestigkeit, die durch sta-
tische Langzeittests und dynami-
sche Druckbelastungsversuche
nachgewiesen wurde [6], ist nicht
nur bei Betriebsstdrungen sicher-
heitstechnisch wichtig, sondern
auch fur chemische Verfahren,
wo hohe Betriebsdriicke erforder-
lich sind. Dies ist z. B. bei chemi-
schen Reaktionen in und mit
Uberkritischen Fluiden der Fall,
ein  neues und vielverspre-
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chendes Anwendungsgebiet fur
Mikrostrukturreaktoren, welches
zusammen mit den Experten des
ITC-CPV gestartet wurde.

Aufgrund der ebenfalls experi-
mentell nachgewiesenen explosi-
onshemmenden Wirkung der Mi-
krokanéle [6] sind Reaktionen mit
explosiven Gasgemischen ein be-
sonders attraktives Einsatzgebiet
fur die Mikrostrukturapparate.
Ausfuhrliche Versuche dazu wur-
den am Beispiel des wohl bekann-
testen explosiven Gasgemisches
durchgefiihrt, dem Knallgas, wel-
ches aus Wasserstoff und Sauer-
stoff besteht. Die Experimente be-
statigten, dass die auR3erst explo-
siven Knallgasgemische in den
Mikrokanélen kontrolliert und si-
cher zur Reaktion gebracht wer-
den kdnnen und dass die entste-
hende Reaktionswarme Uber die
Mikrokandle der Kihlpassage
nutzbringend aus dem Mikrostruk-
turreaktor abgefihrt werden kann
[10], [11]. Diese mehr zur Demon-
stration des Potentials der Mikro-
strukturapparate durchgefihrte
Untersuchungen sind auch fur be-
stimmte technische Anwendungen
interessant, die gemeinsam mit ei-
nem Industriepartner untersucht
werden, wie z. B. die Warme-
erzeugung in den Wasserstoff-Er-
zeugungssystemen von zukinfti-
gen Fahrzeugen mit Brennstoff-
zellenantrieb [12].

Praxisnahe Fertigung

und standardisierte
Bauformen

Die metallischen Mikrostrukturap-
parate fur chemische und thermi-
sche Prozesse werden im IMVT
als Prototypen fir spezielle An-
wendungen und in standardisier-

ten Bauformen mit einem be-
wahrten, ebenfalls weitgehend
standardisierten Herstellungsver-
fahren gefertigt.

Folgendes Fertigungsprinzip wird
angewendet: In die Oberflache
von metallischen Folien werden
parallel verlaufende Mikrokanéle
eingearbeitet. Dies geschieht
hauptsachlich mit Mikroschneid-
werkzeugen durch Prazisionsdre-
hen oder Préazisionsfrasen. Wenn
eine kompliziertere Formgebung
der Mikrokanale erforderlich ist,
werden auch Mikroatztechniken
eingesetzt.

Als Materialien wurden bisher
Edelstéhle, Aluminiumlegierun-
gen, Kupfer, Silber und Rhodium
verwendet. Fur chemisch sehr
aggressive Medien wurden das
korrosionsbestandige Palladium
und verschiedene Hastelloy-Sor-
ten, das Wunschmaterial in der
chemischen Technik, in den Ferti-
gungsprozess eingefiihrt. Uber
keramische Materialien, aus de-
nen im IMF Il Kompaktreaktoren
fur die Mikroverfahrenstechnik
gebaut werden, wird im vorlie-
genden Heft in einem gesonder-
ten Beitrag des IMF Il berichtet.

Die mikrostrukturierten Folien-
plattchen werden anschlieRend
zwischen zwei Deckplatten ab-
wechselnd kreuzweise Uberein-
ander gestapelt und in einem Dif-
fusionsschweil3ofen bei genau
definierten Kombinationen von
Presskraft und hohen Temperatu-
ren, die bis zu 1100 °C gehen, un-
I6sbar miteinander verbunden.
Aus dem Folienstapel ist jetzt ein
zusammenhé&ngender Mikro-
strukturkdrper geworden, der von
Tausenden sich kreuzenden Mi-
krokanélen durchzogen ist. Um

auch nicht diffusionsschweil3bare
Materialien verwenden zu kon-
nen, was die Materialpalette be-
trachtlich erweitern wiirde, haben
die Spezialisten im Nachbarinsti-
tut IMF | vielversprechende Ent-
wicklungen begonnen, auch sol-
che Folien mit Mikro-Laser-
schweil3en zu einem Mikrostruk-
turkdrper zusammenzufligen.

Um nun Flussigkeiten oder Gase
durch die Mikrokanéle leiten zu
kénnen, wird der Mikrostruk-
turkorper meist in einer Elektro-
nenstrahlschweil3anlage vaku-
umdicht und Uberdruckfest in ein
Gehause mit Rohranschliissen
(vgl. Abb. 2) eingeschweif3t oder
mit entsprechenden Adaptern
versehen.

Diese Fertigungsmethode fir Mi-
krostrukturapparate wurde in den
letzten Jahren durch die Optimie-
rung und Standardisierung der
einzelnen Fertigungsschritte fort-
laufend verbessert hinsichtlich
der Reproduzierbarkeit, der Zu-
verlassigkeit und der Herstel-
lungskosten der Mikroapparate.
Durch die Einfuhrung eines aus-
fuhrlichen Dokumentations- und
Qualitatssicherungssystems wird
die Ubertragbarkeit der Fertigung
auf die Industrie vorbereitet.

Wesentlich fur die Fortschritte
war auch die konsequente Aus-
richtung des Fertigungsprozes-
ses auf die Herstellung von Mi-
krostrukturapparaten in standar-
disierten Bauformen. Als Beispiele
sind in Abb. 3 drei standardisier-
te, unterschiedlich groRe Baufor-
men von Mikrostrukturapparaten
vor ihrer Adaptierung mit Rohran-
schlussen gezeigt. Der kleinste
Apparat in Form eines Wiirfels
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mit einem Zentimeter Kantenlan-
ge ist fur maximal 700 Liter Was-
serdurchsatz pro Stunde und ei-
ne Ubertragbare Warmeleistung
von 20 kW geeignet. Der grofite
Wirfel mit drei Zentimeter Kan-
tenlange erlaubt Wasserdurch-
satze von maximal 7 000 Liter pro
Stunde bei 200 kW Wéarmeduber-
tragungsleistung. Mit den drei
Bauformen lassen sich auch alle
Werte zwischen wenigen Litern
pro Stunde bis 7 000 Litern pro
Stunde und den entsprechenden
Warmeleistungen praktisch stu-
fenlos einstellen. Dazu werden
die drei Bauformen, jede fir sich,
mit unterschiedlich groRRen, wie-
derum standardisierten Durch-
messern der Mikrokanéle ausge-
stattet sowie mit einer durch das
Fertigungsverfahren frei vorgeb-
baren Anzahl von Mikrokanalen.
Durch diese Flexibilitat bei den
standardisierten Bauformen lasst
sich ein weiter Bereich von ver-
fahrenstechnischen Aufgaben,
wie sie aus der Industrie ange-
fragt werden, allein schon mit die-
sen drei Bauformen abdecken.

Bei der Auslegung der Standard-
Apparate fir die ganz unter-
schiedlichen verfahrenstechni-
schen Aufgabenstellungen aus
der Industrie hat sich die gemein-
sam mit dem IRS entwickelte
Computer-Simulation der Waér-
mevorgange in einem Mikroappa-
rat als aul3erst wertvolles Instru-
ment bewahrt. Mit den durch Ex-
perimente bestatigten Computer-
programmen kann man heute
den Strémungs- und Temperatur-
verlauf in jedem einzelnen Mikro-
kanal eines Mikroapparates vor-
ausberechnen, wie dies in Abb. 4
beispielhaft gezeigt ist. [13]. Auf-

Abb. 3: Standardisierte Mikrostrukturapparate in unterschiedli-

chen BaugréBBen vor dem Einschweilen in ein Gehause mit
Rohranschlissen, wie es in Abb. 2 gezeigt ist. Die kleinste Bau-
form ist, mit Wasser als Testfliissigkeit, bis 700 Liter Durchsatz

pro Stunde und bis zu einer tbertragbaren Warmeleistung von 20
Kilowatt geeignet, die grofte Bauform bis 7 000 Liter pro Stunde

und bis 200 Kilowatt Warmeleistung. Alle Zwischenwerte lassen

sich mit den drei Bauformen realisieren.

25 kg/h Wasser

Kanal 34 \-4»7

Kanal 1

Temperatur [°C]

25 kg/h Wasser

IIHm] 2 0 10

Kanal 34

Abb. 4: Beispiel fur die Computersimulation der Temperaturverlau-
fe in den einzelnen Mikrokanalen eines Mikrostrukturwarmetibertra-
gers in Kreuzstrombauweise. Aus solchen Ergebnissen lassen sich
wertvolle Ruckschlusse fur die Optimierung der Auslegung, der
Fertigung und der Betriebsbedingungen der Mikroapparate ziehen.
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grund der Ergebnisse lassen sich
dann Ruckschlusse fir die Ausle-
gung, die Fertigung und auch fur
die einzustellenden Betriebsbe-
dingungen der Mikrostrukturap-
parate fiir den jeweiligen Anwen-
dungsfall ziehen [14].

Die Standard-Apparate sind auch
fir chemische Gasphasen-Reak-
tionen verwendbar, die die Inte-
gration eines Katalysators erfor-
dern. Die einfachste Mdglichkeit
besteht darin, den gesamten Mi-
krostrukturapparat aus dem kata-
lytisch aktivem Material zu ferti-
gen. Hier wurden schon Mikro-
strukturapparate aus Silber und
aus Rhodium hergestellt und er-
folgreich erprobt [8], [15]. FiUr Re-
aktionen, bei denen Katalysato-
ren aus Vollmaterial nicht ausrei-
chend sind, wurden verschiedene
Verfahren entwickelt, um die Mi-

Abb. 5: Querschnitt durch einen Mikro-
strukturapparat aus Aluminium fir chemi-

sche Gasphasen-Reaktionen. Auf den Wan-
den der rechteckigen Mikrokanale erkennt
man eine dunne helle Schicht, die aus Alu-
miniumoxid besteht und durch anodische

Oxidation erzeugt wurde. In der rechten
oberen Bildhalfte ist eine Ausschnittsver-

gréRerung dieser aulerst pordsen Schicht

gezeigt, die durch Trankimpragnierung mit

einem fur die chemische Reaktion geeigne-
ten Katalysator versehen wird.

krokanéle der Apparate mit dun-
nen, porésen und katalytisch akti-
ven Schichten zu versehen. Sol-
che porésen Schichten ver-
groRRern die an sich schon grof3e
innere Oberflache der Mikrostruk-
turapparate nochmals um mehre
GroRRenordnungen. Abb. 5 zeigt
einen Querschnitt durch einen
Mikrostrukturapparat aus Alumi-
nium. Auf den Wéanden der Mikro-
kanéale wurde mit anodischer Oxi-
dation eine porose und festhaf-
tende Schicht aus Aluminiumoxid
erzeugt, die durch Trankimprag-
nierung mit einem Katalysator
aus Edelmetall versehen wurde
[16]. Mikrostrukturapparate aus
Edelstahl wurden mit speziell ent-
wickelten Sol-Gel-Verfahren [17]
und durch die Abscheidung von
Nanopartikeln [18] mit katalytisch
aktiven Schichten ausgestattet
und im Rahmen einer Indus-
triekooperation erfolgreich mit
Gasphasen-Reaktionen erprobt.

Modularer Baukasten
fur die Mikroverfahrens-

technik

Aus den bisher entwickelten,
standardisierten Mikrostrukturap-
paraten des IMVT lasst sich nun
ein regelrechter ,Baukasten® zu-
sammenstellen, in dem mdoglichst
viele modulartige Bauformen fiir
verfahrenstechnische Grundope-
rationen angeboten werden. Ein
solcher Baukasten fiur die Mikro-
verfahrenstechnik wird die Chan-
cen fir den zukunftigen techni-
schen Einsatz der Mikrostruktur-
apparate und vor allem auch die
Akzeptanz der Mikroverfahrens-
technik bei der Industrie erhéhen.

Die langerfristige Vorstellung da-
bei ist, dass man je nach Anforde-

rungsfall aus der verfahrenstech-
nischen Industrie in den Bauka-
sten ,hineingreift“, sich die pas-
senden Bausteine bzw. Module
herausholt und Utber standardi-
sierte Schnittstellen flexibel mit-
einander kombiniert, um die ge-
stellte verfahrenstechnische Auf-
gabe zu erfullen.

Eine exemplarische Auswahl von
vorhandenen, standardisierten
Mikrostrukturapparaten des Bau-
kastens ist in Abb. 6 gezeigt: Mi-
krostrukturwarmetauscher in ver-
schiedenen GrofRen als Kreuz-
und als Gegenstromer. Mikro-
strukturreaktoren fir chemische
Reaktionen mit flissigen und
gasfoérmigen Medien sowie stati-
sche Mikromischer in unter-
schiedlichem Design, deren he-
rausragenden  Vermischungs-
eigenschaften von externen Part-
nern bereits demonstriert wurden
[19], [20].

Ein Beispiel fur eine bereits er-
folgte Anwendung dieses Bau-
kastens auf eine konkrete verfah-
renstechnische Aufgabenstellung
aus der Industrie wird im folgen-
den beschrieben. Fur zukinftige
Anwendungen in einer Weltraum-
station sollen explosive Gasmi-
schungen aus Wasserstoff und
Sauerstoff bei stark schwanken-
den Gasdurchflissen vollstandig
und vor allem sicher in Wasser
umgewandelt werden. Zur LO6-
sung dieser Aufgabe wurden drei
Standard-Bauteile aus dem in
Abb. 6 gezeigten Baukasten mo-
dulartig Gber standardisierte
Schnittstellen  bzw. Rohran-
schlisse zu einem mikroverfah-
renstechnischen System verbun-
den: Ein Mikromischer zur Vermi-
schung der beiden Gasstrome,
ein Mikroreaktor, um das explosi-
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ve Gasgemisch in den mit Kata-
lysator beschichteten Mikro-
kanalen gefahrlos zur Reaktion
zu bringen und ein Mikrowarme-
tauscher, der das entstandene
Reaktionsprodukt Wasserdampf
abkuhlt und zu flissigem Wasser
kondensiert. Dieser in Abb. 7 ge-
zeigte modulartige Aufbau wurde
gemeinsam mit Industriepartner
erfolgreich getestet [21].

In Erganzung zu den in Abb. 6 ge-
zeigten Bauformen wurden weite-
re neuere Bauformen von Mikro-
strukturapparaten fir den Bauka-
sten entwickelt, die im folgenden
kurz vorgestellt werden (Abb. 8).

Fur stark exotherme chemische
Prozesse mit flissigen Medien
steht eine neuartige Modulreihe
von Mikroreaktoren und Mikromi-
schern zur Verfugung, die im
Rahmen einer Industriekooperati-
on erfolgreich im Technikum des
IMVT getestet wurde [9]. Das Be-
sondere dieser Baureihe ist, dass
beim Zusammenflanschen der
Reaktormodule der ,Totraum®,
d. h. der nicht temperaturkontrol-
lierte Raum zwischen den Modu-
len, vernachlassigbar klein ist.

In dem neu entwickelten, soge-
nannten Katalytbrenner mit drei
Fluidpassagen und sechs Rohr-
anschlussen wird die Reaktions-
warme einer chemischen Gas-
phasenreaktion genutzt, um Flis-
sigkeiten zu erhitzen und falls er-
forderlich zu verdampfen. Die Re-
aktion wird dabei im Inneren des
Mikroapparates durch spezielle
Einbauten so gesteuert, dass die
Reaktionswarme gleichmaRig in
Langsrichtung des Apparates
entsteht, so dass keine unzulds-
sigen hot-spots entstehen kén-
nen. Solche Katalytbrenner wur-

; -ﬁ
Abb. 6: Modularer Baukasten fir die Mikroverfahrenstechnik: Standardisier-
te Mikrostrukturapparate, wie Mikroreaktoren, Mikrowarmeubertrager und
Mikromischer, die Uber ebenfalls standardisierte Schnittstellen flexibel mit-
einander kombiniert werden kdnnen, um die gestellten verfahrenstechni-
schen Aufgaben zu I6sen.

Mil_(ro- Mikro-
vermischer reaktor

i
W oW R ik

I I!E_ll

Abb. 7: Beispiel fur den Einsatz des in Abb. 6 gezeigten Baukastens be| der ka-
talytischen Umwandlung von explosiven Gasgemischen aus Wasserstoff und

Sauerstoff in Wasser fiir eine zukinftige Anwendung in einer Weltraumstation.

Drei Standard-Bauteile aus dem Baukasten wurden dazu modulartig zu einem
mikroverfahrenstechnischen System miteinander verbunden. Ein Mikromi-

scher zur Vermischung der beiden Gasstréme, ein Mikroreaktor, um das ex-
plosive Gasgemisch in den mit Katalysator beschichteten Mikrokanélen ge-
fahrlos zur Reaktion zu bringen und ein Mikrowarmetauscher, der das Reak-
tionsprodukt Wasserdampf abkihlt und zu flissigem Wasser kondensiert. Der

Aufbau wurde gemeinsam mit einem Industriepartner erfolgreich erprobt.
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Abb. 8: Weitere neue Bauformen von Mikrostrukturapparaten fir den Ausbau
des mikroverfahrenstechnischen Baukastens flir chemische und thermische
Prozesse aus der industriellen Verfahrenstechnik.

den im IMVT und bei einem In-
dustriepartner zur Verdampfung
von Wasser bzw. von Wasser/
Methanol-Gemischen mit Erfolg
getestet [12].

Mit elektrisch beheizten Mikro-
strukturapparaten kénnen Pro-
zessstrome einfach, prazise und
schnell auf wesentlich hdhere
Temperaturen erhitzt werden, als
dies mit Thermodl betriebenen
Mikrowarmeubertragern erreich-
bar ist [22]. Diese elektrisch be-
triebenen Apparate, deren Rege-
lung gemeinsam mit dem IPE
entwickelt wird, sind auch fir
endotherme, d. h. warmever-
brauchende chemische Prozes-
se einsetzbar, wie dies bei der
Erzeugung von Wasserstoff aus
einem Methanol/Wasser-Ge-

misch im IMVT mit Erfolg gezeigt
wurde [23].

Eine weitere Bauform, die die
Vorteile der Mikrostrukturtechnik
besonders eindrucksvoll de-
monestriert, ist ein ,thermisch takt-
barer* Mikrostrukturreaktor mit in-
tegriertem Katalysator, dessen
Temperatur im Sekundenbereich
gezielt um 100 Kelvin erhéht bzw.
erniedrigt werden kann [24].
Durch dieses schnelle thermi-
sche Takten des Katalysators,
welches nur mit Mikrostrukturen
realisierbar ist, wird eine Effizi-
enzsteigerung bei chemischen
Gasphasenreaktionen erwartet.

Neben diesen metallischen Mi-
krostrukturapparaten enthalt der
Baukasten bereits einen ersten
Apparat aus Kunststoff, wie er mit

Laser-Stereolithografie, dem so-
genannten Rapid-Prototyping-
Verfahren, schnell und mit leicht
zu variierenden Designs herge-
stellt wird.

Und last but not least wird der
Baukasten durch einen Kompakt-
reaktor aus Keramik abgerundet,
der vom IMF Il entwickelt wurde
(vgl. gesonderten Beitrag des
IMF 111). Keramik als Werkstoff er-
weitert das Anwendungspotential
der Mikrostrukturapparate in
Richtung Korrosionsbesténdig-
keit und Hochtemperaturanwen-
dungen naturlich ganz erheblich.

Diese bereits heute schon groR3e
Vielfalt von Bauformen des Bau-
kastens Mikroverfahrenstechnik
wird fortlaufend durch neue Bau-
steine zu erweitern sein, um auf
mdglichst viele Anforderungsfalle
der Industrie schnell und flexibel
reagieren zu kénnen.

Der Gedanke eines modularen
Baukastens wird inzwischen
auch durch das BMBF in einem
strategischen Forschungsprojekt
gefordert, in dem das IMVT eng
mit anderen Projektpartnern zu-
sammenarbeitet. In diesem Pro-
jekt will man einen allgemeinen
Baukasten mit in ganz Deutsch-
land gultigen Schnittstellen erar-
beiten, um auch die unterschied-
lichsten Mikrostrukturapparate
von verschiedenen Herstellern
flexibel untereinander verbinden
zu konnen. Die Einbindung von
zahlreichen Industriefirmen als
potentielle Anwender in das Pro-
jekt tragt sicherlich wesentlich zu
einer zuklnftigen Implementie-
rung der Mikroverfahrenstechnik
in der Industrie bei.
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Zusammenfassung und
Ausblick

Fur industrielle Anwendungen in
der chemischen und thermischen
Verfahrenstechnik werden metal-
lische Mikrostrukturapparate ent-
wickelt, die sich durch technisch
relevante Durchsatze auszeich-
nen sowie durch extrem hohe
spezifische Wéarmeibertragungs-
raten, die um viele Faktoren tber
denen von konventionellen Appa-
raten liegen. Das hohe Entwick-
lungspotential der Mikrostruktur-
apparate wurde durch Beispiel-
prozesse experimentell demons-
triert. Die Fertigungsmethode, mit
der die Mikroapparate hergestellt
werden, wurde weiter verbessert,
und die zukiinftige Ubertragbar-
keit auf die Industrie wird durch
geeignete MalRnahmen vorberei-
tet. Mit standardisierten Baufor-
men der Mikroapparate lassen
sich weite Anwendungsbereiche
abdecken. Computersimulatio-
nen der Warmevorgange in den
Mikroapparaten sind wertvolle In-
strumente fir die Auslegung und
die Fertigung der Apparate fur
die unterschiedlichsten Anwen-
dungsféalle geworden. Fur die
Verwendbarkeit der Standardap-

parate fir heterog katalysierte
Gasphasenreaktionen  wurden
neue Verfahren entwickelt, um
die Mikrokandle der Apparate
nachtraglich mit oberflachenver-
groBBernden, katalytisch aktiven
Schichten zu versehen. Aus den
standardisierten Bauformen ist
ein Baukasten flr die Mikrover-
fahrenstechnik  zusammenge-
stellt worden, dessen Bausteine
sich untereinander flexibel mitein-
ander kombinieren lassen, um
verfahrenstechnische Aufgaben-
stellungen aus der Industrie zu
erfullen.

Auf der Basis der Mikrostruktur-
apparate ist im Forschungszen-
trum ein neues, zukunftstrachti-
ges Forschungs- und Technolo-
giegebiet entstanden, die Mikro-
verfahrenstechnik, an der mittler-
weile neben dem IMVT noch finf
weitere Institute beteiligt sind.
Diese organisationsubergreifen-
de Kompetenznutzung erhoht die
Chancen fir eine zukunftige in-
dustrielle Anwendung der Mikro-
verfahrenstechnik ganz entschei-
dend. Die Herausforderung fur
die nachsten Jahre liegt jetzt da-
rin, durch erfindungsreichen Ein-
satz der Mikrostrukturapparate

eine Vielzahl von chemischen
und thermischen Prozessen zu
verbessern und dartber hinaus
gewinnbringend neuartige Ver-
fahrensfihrungen zu entwickeln
und zu implementieren, die mit
bisherigen Techniken einfach
nicht vorstellbar sind.
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Experimentelle und numerische Untersuchungen
von Stromungsvorgangen und Warmetransport in
Mikrowarmetauschern

V. Heinzel, U. Imke, H. Sauter, IRS

Einleitung

Die Mikroverfahrenstechnik durch-
lauft z. Z. eine Phase der Entwick-
lung, die sich in vielen Anwendun-
gen vom Stande blofer Explorati-
on bereits wegentwickelt und zum
kommerziellen Einsatz gefihrt
hat. Hierbei ist eine On-line-Mess-
technik und -Analytik im altherge-
brachten Mafistab nicht mehr
moglich. Thermo- und fluiddyna-
mische Parameter sind jedoch
von groRem Interesse, besonders
bei Anwesenheit von Partikeln, da
hier das Fouling® eine begrenzen-
de Rolle spielt. Dieses ist seiner-
seits von lokalen Strémungspara-
metern, aber auch von Ober-
flacheneigenschaften abhéangig.
Notwendige  Untersuchungen
hierzu legen eine Kombination
von numerischer Strémungssimu-
lation und experimenteller Dar-
stellung nahe. Die hier vorgestell-
ten Rechnungen basieren auf ver-
einfachenden Modellannahmen,
um moglichst effizient umfangrei-
che Parameterstudien durchzu-
fuhren. Spezieller Anwendungs-
bereich dieser Untersuchungen
sind die Stromungsverhaltnisse
in den Miniatur-Hochleistungs-
warmetauschern, die im IMVT er-
folgreich produziert [1] und ver-
marktet werden. Trotz der sehr
guten, integral gemessenen Da-
ten wird ein weiteres Verbesse-
rungspotential vermutet, wenn
z.B. die Ubergénge laminar-turbu-
lentim Inneren der Kanéle erfasst
werden kdnnten. Auch die Vor-
gange an Ein- und Auslauf (Stro-
mungsverteilung) kdnnen nur an
einem visuell offenen Modell be-
obachtet und/oder durch numeri-
sche Modellierung zugénglich ge-

macht werden. Durch Bundelung
von Produktion, Experiment und
Simulation wird ein Synergieeffekt
zur breiteren Einfihrung vom Mi-
krokomponenten in die Verfah-
renstechnik angestrebt. Imfolgen-
den werden zuerst die experimen-
tellen Arbeiten vorgestellt. Eine
Darstellung der numerischen Si-
mulationen schlief3t sich an.

Experimenteller Ansatz

Klassische, auf den MikromalR-
stab ubertragbare Methoden der
Strémungserfassung sind die op-
tischen, wie etwa Laser Doppler
Anemometrie (LDA), Particle Ima-
ge Velocimetry (PIV) oder Tra-
cking. LDA wird aber bei zu klei-
nen Dimensionen keine Ortsauflo-
sung mehrleisten kénnen, dain zu
kleinen Volumina zu wenig Inter-
ferenzstreifen vorliegen, um zu
einem hinreichenden Signal-
Rauschverhéltnis zu kommen.

PIV und Tracking verwenden die
Bilder von Tracerpartikeln im
Fluid, die so zueinander passen
missen, dass die Partikeln den
Stromlinien folgen. Bei der Makro-
Anwendung beider Methoden be-
nutzt man einen dinnen (Laser-)
Lichtschnitt parallel zur Hauptvor-
zugsstromung, der seinerseits un-
ter einem rechten Winkel von ei-
ner Kamera beobachtet wird.

Nun lassen sich diese beiden Me-
thoden auf den konkreten Anwen-
dungsfall ,Strémung in Mikro-
kanalen“ nicht ohne Modifikatio-
nen Ubertragen. Andernorts [2, 3,
4] bereits mehrfach realisierte
Aufbauten ahneln dem eines Auf-
lichtmikroskopes mit Epifluores-
zens-Strahlteiler und konfokaler,

koaxialer Lichteinkopplung des
anregenden Strahls (Abb. 1). Der
dinne Lichtschnitt wird somit er-
setzt durch die dinne, plane Ob-
jektebene des Objektivs. Hier exi-
stiert aber im Gegensatz zum
Lichtschnitt eine Volumenaus-
leuchtung.

Als Folge wird der Gbliche PIV-Al-
gorithmus in seine Korrelationssu-
che auch jene Untergrundbewe-
gung mit einbeziehen, deren
Streulicht so beschaffen ist, dass
es Strukturen aufweist, aber auch
nicht mehr ausgefiltert werden
kann. Es werden also Vektoren er-
rechnet, deren Zuordnung in Z-
Richtung unklar ist [7].

Konfokal-
Pinholes

Detektor

Objekt
— in Fokal-Ebene

- == aufierhalb
Fokal-Ebene

Abb. 1: Prinzip der konfokalen Ausleuch-
tung. Leider entspricht die Skizze der gan-
gigen, aber unrichtigen Vorstellung, die Ge-
genstandsebene sei exakt mit dem Ort des
Fokus identisch. Der Fokus liegt leicht
oberhalb, auch bei auf o korrigierten Ob-
jektiven! Zutreffend ist diese Darstellung
allein fur Scan-Aufbauten.

1) Ablagerungen, besonders bekannt als Biofouling in Nahrungsmittelfluiden.
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Eine gemeinsame Bewertung die-
ser Fakten fuhrt zu den Aussagen:

e Messungen in diinnen Schich-
ten (im Vergleich zur Tiefen-
scharfe des Objektivs) sind
moglich.

e In dicken Schichten kann an
der Oberflache exakt gemes-
sen werden; in der Tiefe wird
die Z-Zuordnung rasch unge-
nau bzw. schliel3lich unbe-
stimmt und unmoglich.

e Bei stabilen Stromungsverhalt-
nissen konnen mehrere Bilder
zusammengefasst eine ver-
dinnte Partikelkonzentration
erlauben.

e Eine Kombination von PIV und
Tracking gestattet eine regula-
re Gitterberechnung mit zu-
satzlicher Information an den
Bildrandern (z. B. Wande).

e Dieobenzitierten Beispiele von
Mikro-PIV-Systemen wurden
durchweg zu Beobachtungen
an Stérungen mit Geschwin-
digkeiten der GréRenordnung
102 m/s konstruiert. Die Karls-
ruher Anwendung dagegen
strebt den Bereich um 15 m/s
an, was eigene Entwicklungs-
anstrengungen erfordert. Die
hierzu betrachteten Kriterien
fur die Komponentenauswabhl
sind im Folgenden beschrie-
ben.

Objektiv und Partikeln

Eine Realisierung einer optischen
Mikrostromungsmessanordnung
fur die vorliegende Applikation
muss sich danach orientieren,
dass das Testobjekt Driicken bis
0,6 MPa sowie Temperaturen bis
100 °C ausgesetzt werden soll

und dementsprechend die Beob-
achtungsfenster auszulegen sind.
Somitwurde ein grofRer Arbeitsab-
stand gewabhlt, d. h. der Abstand
zwischen dem mechanischen, ob-
jektseitigen Ende des Obijektivs
und dem Gegenstand liegt im Be-
reich von 19 und 6 mm bei 10 und
100fach AbbildungsmalRstaben.

Die Frage nach dem ,richtigen”
MafRstab entscheidet sich im Tri-
plet

e PartikelgroRe
e Pixelgrolie der Kamera

e Dbildseitig beabsichtigte mathe-
matische Operationen.

Grundsatzlich sollte das Bild einer
Partikel groR3er als ein Pixel sein,
da sonst kleine Bewegungen des
Bildes auf ein und demselben Pi-
xel unbeobachtbar bleiben [8]. An-
dererseits wird der Helligkeitswert
eines Partikelbildes umso kleiner,
je mehr Pixel sich das Bild teilen.
Damit verschlechtert sich auch
das Signal-Rauschverhaltnis.

Das Partikel soll der Stromung fol-
genkdnnen, die in einem 200x 200
pm Rechteckkanal verlauft und die
Grenzen zur Turbulenz erreicht.
Die Grenzschicht wird zu 60 pm
abgeschatzt, die Rauhigkeit zu 0,2
pm. Damit wird im Allgemeinen die
Vorstellung verbunden, moglichst
kleine Tracerpartikel einzusetzen,
jedoch fallt die Intensitat der Flu-
oreszensemission mit dem Parti-
kelradius r* ab. Geht man zu
groBeren Partikeln Uber, erhoht
sich dagegen der Volumenfullgrad
des Fluides und man gelangt bald
zu optisch dichten Schichten, d.h.
zu geringen Eindringtiefen. Kom-
plikationen treten durch Fouling
und Agglomeration ein.

Kamera, Beleuchtung
und deren Einkopplung

Seitens der Kamera kommt hier
nur eine ,echte* PIV-Kamera mit
schneller Doppelbildfolge und ho-
her Digitalauflosung (12 bit) in
rauscharmer, Pixel-homogener
Qualitat in Frage. Die Auswahl
stellt sich zwischen VGA-Ortsauf-
[6sung mit 15 Bildpaaren oder
SVGA mit 4 Bildpaaren je Sekun-
de. Im Hinblick auf die dem Expe-
riment wahrscheinlich dahineilen-
de Zeitkonstanz wurde der VGA-
Typ gewahilt.

Neben den etablierten Doppel-
pulslasern geniigte in Anbetracht
der kleinen auszuleuchtenden
Flache (einige 10° mm?) auch
blitztaugliche Leuchtdioden
(LED’s), bei denen der gesamte,
sonst im Dauerbetrieb tolerable
Ladungsfluss in sehr kurzen Zeit-
abschnitten appliziert wird [10]. Es
sind hinreichend kurze Lichtimpul-
seim Wellenlangenbereich von ul-
trarot bis gelb realisiert worden, in
dem auch entsprechend passen-
de Partikel verfugbar sind. Damit
erhalt man auch die Moglichkeit,
auf einfache Art nahezu beliebige
Blitzmuster zusammen zustellen,
z. B. um Tracking und PIV in Echt-
zeit zu kombinieren.

Das Herzstiick einer Epifluores-
zens-Mikroskopiervorrichtung ist
der Strahlteiler, der den zumeist
seitlich eintreffenden Anregungs-
strahl zum Objektiv lenkt und das
Emissionslicht zur Kamera — oder
Okular — durchlésst. Der optimale
Einbauort daftr ist die Stelle nach
dem auf « korrigierten Objektiv
und vor der Tubuslinse, die das
Bild fir die Kamera oder das Zwi-
schenbild fir den Betrachter
formt.
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Bei Einkopplung von aufgeweite-
tem Laserlicht entstehen hier,
aber auch im Objektiv sowie einer
planparallelen Abdeckplatte Inter-
ferenzmuster, die bei vollig kor-
rekter Justierung maximal ausge-
pragt sind. Kleine Abweichungen
in der Divergenz und Orthogona-
litdt kdnnen diese bis zum Ver-
schwinden bringen. Der Preis da-
fur ist eine nicht konfokale Aus-
leuchtung, die auch nicht betrach-
tete Zonen erhellt und damit mehr
Streulicht produziert. Grundsatz-
lich vermieden werden Interfe-
renzprobleme bei LED-Einsatz,
da die Kohéarenzlange vielmals
kleiner ist.

Zur Bewertung der Ausleuch-
tungsgute wurde einerseits die
Begleitsoftware der PIV-Kamera
mit den Funktionen

e Einstellbare Falschfarben-
darstellung

e Pixelgrauwertabfrage

e |Intensitatshistogramm-
darstellung,

und andererseits geeignete Tar-
gets mit homogenen und aulerst
gering strukturierten Oberflachen
verwendet.

Erfahrungen mit dem
Testaufbau

Um zu entscheiden, ob und in wel-
chem Umfang Mikro PIV-Systeme
und/oder deren Komponenten
kommerziell zu kaufen sind und
wo Entwicklungsbedarf vorliegt,
wurde ein erster Aufbau mit einem
Leitz Orthoplan Mikroskop, Be-
schaffungsjahr 1968, begonnen
(Abb. 2). Die anfanglich zurtck-
haltenden Umbauten wichen bald
einer weitgehenden Demontage,

um den bendtigten Arbeitsraum
wenigstens minimal herzustellen.
Heute besteht dieser Testtyp aus
dem Gehause mit maximal tiefer-
gelegter Objekttragermechanik,
Durchlichtrevolver mit Objektiv-
adapter und tUbergrof3em Arbeits-
objektiv sowie der verbliebenen
Tubuslinse. Darauf aufgesetzt ist
der Strahlteilerwirfel und das Ka-
merarohr.

Bei den Aussagen aus den Vor-
versuchen ist zu unterscheiden
zwischen festen bzw. ruhenden
Objekten und durchstromten Ob-
jekten. Bei ersteren ist der ste-
hende Aufbau lediglich notwen-
dig, wenn ein offener Pool mit Par-
tikelbesetzung untersucht werden
soll.

Bei durchstromten Objekten ste-
hen An- und Umbaumdglichkeiten
der Objektfixierung und der Zu-
ganglichkeit fur Zu- und Ableitun-
gen sowie fir Messsonden im Vor-
dergrund. Be- und Entliftungen,
Partikelinjektionssepta, Spulan-
schlisse usw. fiihren zur Notwen-
digkeit einer Leckagevorsorge.

Abb. 2: Testaufbau.

Partikelablagerungen an Decke
und Boden sollten nicht durch
Schwerkraft unterstiitzt werden.

Fur den ersten messtiichtigen Auf-
bau wurde fir einen liegenden
Aufbau der optischen Achse und
ein stehendes Prifobjekt ent-
schieden. So lassen sich Vibratio-
nen optimal vermeiden und allen
Ubrigen Forderungen ebenfalls
nachkommen.

Die Optimierung der Ausleuch-
tung ist weiterhin Thema, dessen
Anforderungen in den Grundsat-
zen bekannt sind, aber noch kein
Abschluss erreicht ist.

Erster Testkreislauf und
Bildresultate

Erste Strémungsvisualisierungen
wurden am Testaufbau mit CW La-
serausleuchtung (ca. 60 mW) vor-
genommen. Dabei lief die Kamera
im Fast Shutter Modus, in
dem Mehrfachbelichtungen mit
Pausenvorgabe mdglich sind
(Tracking). Zur Beobachtung ge-
langte ein ruhiger, gleichmaRiger
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Fluss durch ein einfaches Testob-
jekt der allein schwerkraftgetrie-
ben war. Das Testobjekt bestand
aus einer teilbaren Kuvette, die ei-
nen Rechteckkanal mit 100 um
Dicke bildete. Der gemessene
Durchfluss wurde zu einer mittle-
ren linearen Stromungsgeschwin-
digkeit von ca. 23 cm/s umge-
rechnet.

Mit ersten Partikelzugaben wurde
das Kamerasetup optimiert, wei-
tere Zugaben erhdhten die beob-
achtete Anzahl von Teilchen stu-
fenweise. So konnte gelernt wer-
den, dass kiirzere Zeiten (damit
kurzere Leuchtspuren) mit héhe-
ren Partikelkonzentrationen bes-
ser vertraglich sind (Abb. 3). Wei-
terhin wurde festgestellt, dass sich

Abb. 3: Trackeraufnahmen bei zunehmender Partikeldichte im Zeit-
takt 100 us Belichtung, 100 ps Pause, 200 us Belichtung. Deutlich

erkennbare sesshafte Agglomerate.

Abb. 4: a) Trackingaufnahme bei sehr geringer Partikeldichte mit

nachtraglich Uberblendeter 10

pm-Teilstrichskala, Geschwin-

digkeit 22 cm/s. b) AusschnittvergroR3erung 8-fach; Skala und Par-
tikel sind unterschiedlich beleuchtet; Skala im Gegenglihlicht,

Partikel konfokal; die Laserenergie im Brennpunkt bewirkt Rau-
scheninder Ortsabbildung. Die ca. 45°-Schrége zu Pixelreihenund
-spalten wurde bewusst gewahlt, um Artefakte auszuschlief3en.

genau gegeniber der Einlaufoff-
nung ein Ringwall von abgeschie-
denen Partikeln bildet, der offen-
bar die Strémung nach unten um-
lenkt und sie spater hin dann noch
deutlich vermindert.

Angesichts der Geschwindigkeit,
mit der einmal angefangenes Fou-
ling fortschreitet wurde vor allem
in Hinblick auf spatere, komplexe-
re Kreislaufe nach Reinigungs-
moglichkeiten gesucht. Spulmittel
mit Alkoholzusatz erwiesen sich
insoweit wirkungsvoll, als ein
GrofRteil der Ablagerungen ab-
geldst und mit der Lésung ausge-
tragen wurde. Rick-, Impuls- und
Drucksptulvorgange zeigten unbe-
friedigende Wirkungen.

Bildaufbereitung

Ziel der Vorarbeit am Bild soll sein,
zu eindeutigeren Korrelationsma-
xima bei der PIV-Auswertung zu
gelangen. Hierzu sind sesshafte
Leuchtspuren, die einen Peak bei
Nullverschiebung unterstitzen,
und Untergrundrauschen, das be-
liebige Korrelationen fordert, zu
eliminieren. Soll ein Geschwindig-
keitsprofil mit Tiefenauflésung er-
stellt werden, miussen unscharfe
Spuren getilgt werden.

Alle verwendbaren Erkennungs-
funktionen werden bei zu geringer
VergrofRerung und zu kleinen
Eigenschaftsunterschieden frag-
wirdig, da ein Bild eines Objektes
stets statistisch auf ein Pixelen-
semble verteilt ist [12]. So ist etwa
das Bild eines Partikels mit 0,7 um
O bei 10facher Vergrof3erung und
10 x 10 pum Pixelgrofie statistisch
1,8 Pixel ,groR3*, denn es kann auf
1, 2 oder maximal 4 Pixel verteilt
sein (Abb. 4). Selbst ,sesshafte”
Objekte haben von Bild zu Bild kei-
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ne identische Verteilung auf Pixel.
Physikalisch spielen hier neben
der Brown’schen Bewegung wohl
temperaturabhangige Fluktuatio-
nen des Brechungsindex die
Hauptrolle, denn der Laserstrahl
erreichtim Objektivfokus eine sehr
beachtliche Energiedichte, wie sie
im Bereich von schnellen Brutre-
aktoren in Kernnahe vorkommt.

Ausblick —

experimentelle Unter-
suchungen

Ein experimentierfreundlicher an-
wendungsbezogener Mikro-PIV-
Aufbau wurde gefunden und die
Realisierung ist weitgehend abge-
schlossen. Vorversuche und Lite-
raturstudien haben gezeigt, dass
die Wahl der PartikelgrofRe und
Anzahldichte extrem die Mdglich-
keiten von Aussagen beeinflus-
sen. Damit mussen diese Grof3en
schrittweise auf die Zielgeschwin-
digkeit angepasst werden. Fou-
ling wird die Durchfihrung von
Messungen erschweren und die
Entwicklung geeigneter Strategi-
en zur Erleichterung fordern.

An der Ausleuchtung findet sich
noch Optimierungspotenzial, ob-
wohl die grundsétzlichen Ansatze
bereits Erfolg zeigten. Das Kon-
zept der konfokalen Ausleuchtung
muss vor dem Hintergrund der Un-
tergrundproduktion und der Auf-
heizung im Objektivfokus nach
Tests mit dem Impulslaser noch
einmal kritisch betrachtet werden.

Die Mdglichkeiten der Bildvorver-
arbeitung wurden erkundet, jedoch
mussten die entsprechenden Ope-
rationen automatisiert werden.
Wenn Korrekturen durch Fihrung
des Experiments vermieden wer-
den kdnnen, ist dies vorzuziehen.

Vereinfachte nume-

rische Simulation von
Mikrowarmetauschern

Die bisherigen Arbeiten zur Be-
rechnung von Mikrowarmetau-
schern konzentrierten sich auf
strukturauflosende Berechnun-
gen von Ausschnitten des Grund-
korpers mit entsprechendem
groBen numerischen Aufwand
[13]. Eine vereinfachte, daflr aber
effektive Simulation, erlaubt um-
fangreiche Parameterstudien und
somit eine intensive Begleitung
von Entwicklung und Anwendung.
Insbesondere der Einfluss der Mi-
krokanalgeometrie, der Tempera-
tur und des Massendurchsatzes
lassen sich damit effizient analy-
sieren. Durch eine Vereinfachung
der kleinskaligen Geometrie und
durch die Modellierung der rele-
vanten physikalischen Vorgange
lasst sich die Auflosung mit feinen
Rechengittern durch ein grobma-
schiges Netz ersetzen. Die Ergan-
zung der grundlegenden Glei-
chungen der Stromungsdynamik
und des Warmeubergangs durch
bekannte empirische Korrelatio-
nen fuhrt zu einem erheblich ge-
ringerem Aufwand bei der numeri-
schen Berechnung und Ausle-
gung von Mikrowarmetauschern.
Diese Vorgehensweise erfordert
jedoch eine experimentelle Vali-
dierung der erganzenden Modelle
und SchlieBungsansatze. Die we-
sentlichen integralen Ergebnisse
sind die Temperaturanderung und
der Druckverlust im warmen und
kalten Bereich des Warmetau-
schers. AulRerdem liefert auch die
vereinfachte Simulation Informa-
tionen uber die thermodynami-
schen Zustédnde als raumliche
Verteilung innerhalb des Appara-
tes. Im Folgenden werden zwei

unterschiedliche Vorgehenswei-
sen zur vereinfachten Simulation
am Beispiel von Mikrokreuzwér-
metauschern vorgestellt und die
Rechenergebnisse mit experi-
mentellen Daten verglichen.

Das Spaltmodell

fur Mikrokreuzwarme-
tauscher

Dieses Modell bedient sich einer
vereinfachten Geometriedarstel-
lung der Feinstruktur der Warme-
tauscher. Der den Warmestrom
bestimmende Temperaturgradi-
ent befindet sich zwischen der kal-
ten und warmen Passage und
nicht zwischen parallelen Kanalen
der gleichen Passage. Deshalb
konnen die einzelnen Kanéle
durch einen durchgehenden Spalt
ersetzt werden, wobei warme und
kalte Passage durch das Struk-
turmaterial getrennt sind (siehe
Abb. 5). Dabei werden die sich

Abb. 5: Spaltmodell des Kreuzstrommikro-

warmetauschers mit warmer (rot) und kal-

ter Passage (blau).
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zwischen den Kanalen befindli-
chen Stege im Spalt als pordser
Korper verschmiert. Die Bewe-
gung der Flussigkeit wird auf die
Stromungsrichtung in den ehema-
ligen Kanalen eingeschrankt. Der
Warmestrom durch die Stege in
Strébmungsrichtung wird in die
trennende Wand zwischen war-
men und kalter Flussigkeit verla-
gert. In Abhéngigkeit von der Geo-
metrie der Einzelkanéale kann sich
bei dieser Modellierung die Kon-
taktflache zwischen Flissigkeit
und Struktur verandern. Diese An-
derung wird durch einen Korrek-
turfaktor bei der Warmestrombe-
rechnung von der Flussigkeit in
die Struktur bertcksichtigt.

Fur die korrekte Berechnung der
Massenstromverteilung auf die ver-
schiedenen Kanéle ist es notwen-
dig, kleine Bereiche aul3erhalb des
Warmetauschers in der Umgebung
von Ein- und Auslauf in die Berech-
nung einzubeziehen, sodass sich
der Massenstrom entsprechend
den unterschiedlichen Druckverlus-
ten in den einzelnen Kanalen auto-
matisch einstellt. Der Druckverlust
fir Einzelkanalstromung unter-
scheidet sich von dem der Spalt-
stromung durch einen Formfaktor
und dem unterschiedlichen hydrau-
lischem Durchmesser. Diese Ab-
héangigkeiten werden in der verein-
fachten Simulation durch Korrek-
turfaktoren bei der Viskositat
beriicksichtigt. Der Druckverlust an
Ein- und Auslauf wird durch empiri-
sche Druckverlustkoeffizienten be-
schrieben. Im Falle des Umschla-
ges von laminarer zu turbulenter
Stromung wird das einfachste Tur-
bulenzmodell, das Modell des Mi-
schungsweges von Prandtl, be-
nutzt. Dieses Modell fiihrt zu einer
erhohten Viskositat und Warmeleit-

fahigkeit fur die Flussigkeiten. Der
Ubergang zur turbulenten Stro-
mung im gesamten Spalt findet bei
einer Reynoldszahl von 2300 statt,
die aus einer mittleren Geschwin-
digkeit berechnet wird. Druckver-
luste, die durch Rauhigkeiten ent-
stehen werden durch eine soge-
nannte additive Rauhigkeitsvisko-
sitat ersetzt [14]. Bei der numeri-
schen Ldsung der Transportglei-
chungen wird ein Gitter verwendet,
welches die hier beschriebene ver-
einfachte Geometrie auflost. Be-
sonders in Stromungsrichtung
kann ein recht grobes Netz im Ver-
gleich zur detaillierten Beschrei-
bung des Warmetauschers benutzt
werden, und eine Auflésung der
Stegstruktur entfallt.

Das 1D-Stromungs-

pfadmodell fir Mikro-
kreuzwarmetauscher

Dieses Modell stellt eine weitere
Vereinfachung des Spaltmodells
dar. Wie dort, werden die Stege
raumlich verschmiert. Der Ubrig
gebliebene Spalt wird jetzt in Stro-
mungsrichtung in eine Anzahl von
eindimensionalen Strdmungspfa-
den zerlegt, die Uber die Ein- und
Auslaufbereiche gekoppelt sind.
Die thermische Kopplung erfolgt
wieder durch die separierende
Wand zwischen der kalten und
warmen Passage. Wie beim
Spaltmodell werden die Warme-
strome in der restlichen Struktur
korrigiert, um die fehlenden Stege
zu simulieren. Die Berechnung
des Warmeiibergangs vom Struk-
turmaterial zur Flissigkeit wird
durch die Verwendung von Stan-
dard-Nusseltzahlkorrelationen fur
die Stromung in eindimensionalen
Kanélen realisiert. Der Druckver-
lust berechnet sich aus den allge-

mein bekannten Druckverlustko-
effizienten fur laminare oder tur-
bulente Rohrstromung [15]. Die
Oberflachenrauhigkeit wird wie-
der mit Hilfe einer Rauhigkeitsvis-
kositat berlcksichtigt, wahrend
der Druckverlust an Ein- und Aus-
lauf durch die gleichen empiri-
schen Druckverlustkoeffizienten
wie bei der Spaltstrémung be-
stimmt wird. Die Gleichungen zur
Stromungsdynamik in den eindi-
mensionalen Strémungspfaden
werden auf der Grundlage einer
groben Diskretisierung gelost.
Senkrecht dazu in Richtung des
starken Temperaturgradienten
gibt es nur vier Rechenzellen, je-
weils eine fir die Flussigkeitsstro-
mung und zwei zur Berechnung
des Warmetransports in der Wand
zwischen kalter und warmer Flus-
sigkeit. Hier liegt der Gewinn beim
Rechenaufwand im Vergleich zum
Spaltmodell. AuRerdem sind kei-
ne zuséatzlichen Turbulenzmodel-
le erforderlich, da die Physik der
Turbulenzin den Standardkorrela-
tionen zum Warmelbergang und
Druckverlust enthalten ist.

Auch hier wird der Umschlagpunkt
von turbulenter zu laminarer Stro-
mung bei einer Reynoldzahl von
2300 angenommen, wobei der
Ubergang ganz lokal in einer Re-
chenmasche erfolgen kann.

Losung der Transport-

gleichungen mit CFX4.3
und Ergebnisse

Die in den beiden vereinfachten
Modellen auftretenden Transport-
gleichungen fur Masse, Impuls
und Enthalpie (Navier-Stokes-
Gleichungen und Warmeleitung)
werden mit Hilfe des kommerziel-
len CFD (Computational Fluid Dy-
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namics) Programms CFX 4.3
gelost. Die Stoffeigenschaften
und die Modellierung der physika-
lischen Vorgange (Wandreibung,
Turbulenz, Warmeubergang) wer-
den mit Hilfe von benutzerdefi-
nierten Funktionen programmiert.
Auch die Ermittlung der Mi-
schungstemperatur an den Aus-
gangen des Warmetauschers, so-
wie die Datenausgabe fir die gra-
phische Auswertung der Ergeb-
nisse mussen zuséatzlich einge-
bracht werden.

Beispielhaft soll hier ein ,1 cm?® Mi-
krowarmetauscher*, der mit Was-
ser betrieben wird, betrachtet wer-
den. Er enthélt 34 Mikrokanéle pro
kalter und warmer Passage mit je-
weils einem Querschnitt von
0.2 mm mal 0.1 mm. Die Stegbrei-
te betragt 0.1 mm und die tren-
nende Wand zwischen den Pas-
sagen hat eine Dicke von 0.1 mm.
Die Eintrittstemperatur betragt auf
der kalten Seite 8 °C und auf
der warmen Seite 95 °C. Fur die
hier dargestellten Ergebnisse
wurde das Spaltmodell verwen-
det. Das 1D-Stromungspfadmo-
dell liefert die gleiche Ergebnis-
qualitat. Abb. 6 zeigt die Tempera-
turerh6hung nach dem Durchlauf
der kalten Passage in Abhéngig-
keit vom Massendurchsatz des
kalten und warmen Wassers,
wahrend Abb. 7 den Druckverlust
auf der warmen Seite darstellt. In
allen Graphiken sind zum Ver-
gleich die experimentellen Werte
eingetragen. Deutlich ist sowohl
im Temperaturverlauf als auch
beim Druckverlust der Ubergang
von laminarer zu turbulenter Stro-
mung in der warmen Passage an
der Anderung der Kurvensteigun-
gen zu erkennen. Ahnliche Rech-
nungen wurden fir verschieden
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Abb. 7: Druckverlust in der warmen Passage.

Flissigkeiten und auch fur asym-
metrische Massendurchséatze auf
warmer und kalter Seite durchge-
fahrt und teilweise mit den Ergeb-
nissen detaillierter strukturaufl®-
sender Rechnungen verglichen.

Alle Ergebnisse zeigen die gute
Anwendbarkeit der vereinfachen-
den Modelle. Die Beziehungen fiir
Druckverlust und Warmeuber-
gang sind laut Literatur nicht im-
mer fur die Verwendung in sehr
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kleinen Kanalen geeignet[16]. So-
mit ist eine Uberpriifung experi-
menteller Art zum Strémungsver-
halten an Einzelkanélen der Mi-
krowarmetauscher erforderlich.
Das gilt besonders fiir den Ein-
fluss der Rauhigkeit und den
Druckverlust im Ein- und Ausstro-
mungsbereich.

Ausblick —

Numerische Simulation

Mikrowarmetauscher und Mikro-
reaktoren sollen in der chemi-
schen Verfahrenstechnik einge-
setzt werden. Dort spielen Pha-

senwechsel und chemische Re-
aktionen eine wesentliche Rolle.
Deshalb ist es erforderlich auch
fur diese Vorgange vereinfachte
Modelle zu entwickeln und anzu-
wenden. Ein erster Schritt in diese
Richtung wére die Verwendung ei-
nes Gases in der einen Passage
und einer inkompressiblen Flis-
sigkeit in der anderen. Ein weit
groRerer Schritt ware dann die Be-
schreibung einer Zweiphasen-
stromung mit Verdampfung in ei-
ner Passage des Warmetau-
schers und die Simulation von
elektrisch beheizten Mikrover-
dampfern. Eine vereinfachte Si-

mulation von katalytische Reak-
tionen in den Mikrokanélen ist not-
wendig, um die Mikroapparate in
ihrer verfahrenstechnischen An-
wendung umfassend beschreiben
zu kénnen.
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Stromungs- und Transportprozesse in Mikrokanélen

P. Ehrhard, I. Meisel, IKET

Einleitung

Durch den Fortschritt in den Ferti-
gungstechniken fir Mikrostruktu-
ren werden mikrofluidische Bau-
steine in vielen Anwendungen re-
levant. Bei Stromungen in Mikro-
kanalen kénnen beispielsweise
durch kleinste Fluidmengen,
durch groRe Wéarme- und Stoff-
Ubertragungsflachen, durch elek-
trokinetische oder andere Grenz-
flacheneffekte erhebliche Vortei-
le gegenuber makroskopischen
Stromungen erzielt werden. Dies
erlaubt etwa die (parallele) Durch-
fuhrung hochgenauer und repro-
duzierbarer chemischer oder bio-
logischer Analysen, die Entwick-
lung auBerst kompakter Warme-
tauscher oder eine hochprazise
und sichere (thermische) Pro-
zessfuhrung in der Verfahrens-
technik.

Die modellhafte Beschreibung der
Strémungs- und Transportprozes-
se in Mikrostrémungen stellt ein
wichtiges Werkzeug bei der Ent-
wicklung und bei der Optimierung
mikrofluidischer Anwendungen
dar. So kann die Entwicklung und
Fertigung einer Vielzahl von Test-
mustern erheblich durch den Ein-
satz von zuverlassigen numeri-
schen Simulationen reduziert wer-
den. Dies setzt zwingend voraus,
dass die verwendeten Modelle
adaquat sind und deshalb die Si-
mulationen die wesentliche Phy-
sik richtig wiedergeben. An dieser
Stelle ist auf die enorme Bedeu-
tung von ausgesuchten Validie-
rungs-Experimenten hinzuwei-
sen, die genau diesen Aspekt zu
Uberprifen haben.

Theoretische

Beschreibung von
Mikrostromungen

Betrachten wir Mikrostromungen
in Kanalen von 1-1000 pm Kanal-
weite, so stellt sich zuerst die Fra-
ge ob die Grundgleichungen und
Randbedingungen aus der Konti-
nuumsmechanik gultig bleiben.
Hierbei missen wir zwischen Ga-
sen und Flussigkeiten unterschei-
den [1]:

a) Bei Gasen kann Uber das eta-
blierte Konzept der mittleren
freien Weglange ein Kriterium
abgeleitet werden, welches auf
der Knudsen-Zahl basiert [2].
Die Knudsen-Zahl ist das
Verhaltnis aus mittlerer freier
Weglange und Kanalweite. Fur
Kn <102 erwarten wir un-
eingeschréankte Giiltigkeit der
Kontinuumsmechanik, far
102 < Kn £ 10™ kann in einem
Ubergangsbereich die Konti-
nuumsmechanik mit modi-
fizierten Randbedingungen
(z.B. Navier-Rutschbedingung
[2]) verwendet werden. Haben
wir etwa Luft unter Normalbe-
dingungen (293 K, 1 atm) in ei-
nem Kanal von 1 um Kanalwei-
te, so wird Kn = 0.065. Dieses
Beispiel macht deutlich, dass
wir in kleinen Kanélen durch-
aus in den Ubergangsbereich
kommen kénnen, wo Modifika-
tionen der Kontinuumsmecha-
nik notwendig werden. Die Si-
tuation verschéarft sich im tbri-
gen, wenn etwa niedrige
Drucke, hohe Temperaturen
oder groRe Gasmolekile vor-
liegen.

b) Bei Flussigkeiten ist das Kon-
zept der mittleren freien Weg-
lange nicht anwendbar, weil die

mittleren Molekilabstande um
GroRenordnungen kleiner sind
und deshalb die Molekile per-
manent wechselwirken. Ten-
denziell ist deshalb zu erwar-
ten, dass die Anwendung der
Kontinuumsmechanik unpro-
blematischer ist als fir Gase.
Fur Wasser unter Normal-
bedingungen kann etwa eine
empirische Scherrate von
y =2.4 - 10" s fir das Auftre-
ten von nicht-Newtonschem
Verhalten, und eine empirische
Scherrate vony >1.2 - 10" s™
fur das Versagen der Navier-
Rutschbedingung gefunden
werden [3,4]. Selbst unter ex-
tremen Bedingungen sind
Scherraten vony > 10°sin Mi-
krokanalen kaum erreichbar.
Lediglich extrem groRe Mo-
lekile in kleinsten Kanalen
kénnten eine Ausnahme dar-
stellen.

Mit dem Grundgerust der Kontinu-
umsmechanik ist es somit mog-
lich, Gasstromungen in Mikro-
kanalen bedingt und Flussigkeits-
stromungen uneingeschrankt zu
behandeln. So stellt sich weiter die
Frage, welche Effekte in Mikro-
kanélen in den Vordergrund treten
und welche Effekte eine unterge-
ordnete Rolle spielen. Dies kén-
nen wir formal mit Hilfe einer Di-
mensionsanalyse beantworten.

Dimensionsanalyse

Bevor wir uns den dimensionslo-
sen Kennzahlen zuwenden, ist es
sinnvoll die GréRenordnung der
physikalischen GroRen abzu-
schéatzen. Dies erlaubt, im Ver-
gleich zur Makrostromung, Ande-
rungen zu quantifizieren. Wir fol-
gen hier in Teilen der Vorgehens-
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weise von [5]. In Tab. 1 sind einige
physikalische Groéfzen in ihrer
GroRenordnung fir Makrostro-
mungen und fir Mikrostrémungen
abgeschatzt. Kanale oder Rohre
in Makrostromungen haben ty-
pisch einige cm Kanalweite,
wahrend wir fir Mikrostromungen
einige 10 um Kanalweite unter-
stellen. Entsprechend erwarten
wir fur die Kanallange in Makro-
stromungen einige m und in Mi-
krostromungen einige cm. Die Ge-
schwindigkeiten in Makrostro-
mungen liegen typisch bei einigen
m/s, wahrend in Mikrostrémungen
einige mm/s auftreten. Die Festle-
gung der GroRen d, I, u kann
durchaus, je nach Geschmack,
um eine Zehnerpotenz nach oben
oder nach unten verschoben wer-
den. Dies andert lediglich die
GroRenordnung, nicht aber die
Tendenz der folgenden Aussagen.

Basierend auf den festgelegten
Grolend, |, u, wird es moglich, an-
dere GroRen wie Druckabfall,
Massenstrom, Volumenstrom und

Krafteverhéaltnisse abzuschatzen.
Wir werden hier nur die Ergebnis-
se diskutieren, eine vollstandige
Ableitung findet sich in [6]. Wir un-
terstellen stets, dass die Fluid-
eigenschafteninder Makro-undin
der Mikrostrémung in etwa gleich
sind (préazise: gleiche Grolienord-
nung haben). Weiterhin ist es aus-
reichend, das Verhdltnis der dis-
kutierten GroéR3en in Mikro- und
Makrostromung zu betrachten.

Der laminare Druckabfall in einem
Kanal folgt der Abhéangigkeit
Ap O ul/d?. GemaR Tab. 1 ist dem-
nach in Mikrokanalen ein héherer
Druckabfall zu erwarten als in Ma-
krokanalen. Die Volumen- und
Massenstrome in Kanélen verhal-
ten sich gemaf dv/dt, dm/dt O ud?,
so dass in Mikrokanéalen drastisch
kleinere Volumen- und Mas-
senstrome auftreten werden.

Zur Bewertung der maf3geblichen
Krafte in der Stromung erweisen
sich Kennzahlen auf Basis von
Krafteverhaltnissen als aussage-

kréaftig. Die Reynolds-Zahl charak-
terisiert das Verhéaltnis von Trag-
heitskraften F; und Reibungskraf-
ten Fg. Sie verhalt sich gemal
Re O ud und demgeman wird die
Reynolds-Zahl in Mikrokanalen
dramatisch kleiner als in Makro-
kanalen. In der Regel dominieren
deshalb die Reibungskréfte im Mi-
krokanal, und ein Ubergang zu tur-
bulenter Stromung tritt wegen
schwacher Tragheitskréafte nicht
auf. Gleichzeitig erscheint es sinn-
voll, alle weiteren Krafte mit der
Reibungskraft zu vergleichen. Die
Stokes-Zahl, welche das Verhalt-
nis aus Druckkraften Fp und Rei-
bungskraften F; angibt, wird dem-
gemal Sto ~ 1.

Das Verhéltnis aus Schwerkraft Fg
und Reibungskraft Fz konnen wir
gemanr Re/Fr O d*u mit Hilfe der
Reynolds-Zahl und der Froude-
Zahl Fr O F{/Fg ausdriicken. In Mi-
krokanalen wird sich die Schwer-
kraft deshalb deutlich schwécher
als in Makrokanalen auswirken.
Das Verhéltnis aus Kapillarkraften

makro mikro mikro/makro
Kanalweite d ~10%m ~10°m ~ 103 ~10°
Kanallange I ~1m ~10%2m ~ 1072 ~ 1072
Mittlere Geschwindigkeit u ~1 m/s ~10°m/s | ~1m/s ~ 103 ~1
Druckabfall Ap ~10 ~10*
Volumen-, Massenstrom | dV/dt,dm/dt ~10° ~10°®
Reynolds-Zahl O F;/Fy Re ~10° ~10°
Fo/Fr Re/Fr ~10° ~10°¢
Fo/Fr Re/We ~10° ~1
Aufheizspanne AT (~10% ~10
Warmeleitanteil Awi/ Gon (~ 10° ~10°

Tab. 1: Typische GréRenordnungen der physikalischen GréRen und Quotienten der GréRenordnun-
gen aus Mikrostromung und Makrostromung (grau schattiert fir Mikrowarmetauscher).
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(oder allgemein Grenzflachen-
kraften) Fg und Reibungskraf-
ten Fr kommt im Quotienten
Re/We [ 1/u zum Ausdruck. Hier-
in tritt die Weber-Zahl We O F/Fg
auf. Wir kénnen in Mikrokanélen
somit einen deutlich gréReren Ein-
fluss von Kapillarkraften, oder all-
gemein von Grenzflachenkraften,
erwarten. Bei einphasiger Stro-
mung sind (nach anfanglicher Be-
netzung) keine Fluid/Fluid-Grenz-
flachen prasent, so dassindiesem
Fall keine Kapillarkrafte wirken.
Gleichwohl kénnen an Fluid/
Wand-Grenzflachen Krafte auftre-
ten, welche etwa durch nichtiso-
therme Verhdltnisse oder elektri-
sche Felder verursacht werden.
Auch solche Grenzflachenkrafte
werden durch die Abhangigkeit
von Re/We erfasst. Der starke Ein-
fluss aller Grenzflachenkrafte
hangt mit dem extrem grof3en Ver-
haltnis aus Oberflache und Volu-
men in Mikrokanalen zusammen.
Dies legt den Schluss nahe, dass
auch Warme- und Stoffiibertra-
gung in Mikrokanéalen, weil durch
die Ubertragungsflache bestimmt,
sehr effizient moglich ist.

Nach Betrachtung der mechani-
schen Aspekte wollen wir nun den
Aspekt des Warmetransports und
der Warmeubertragung naher be-
leuchten. Aufgrund der Analogie
zwischen Wéarme- und Stofftrans-
port sind diese Uberlegungen
auch auf den Stofftransport Uber-
tragbar. Wir erwarmen hierzu etwa
die Kanalwand um eine gewisse
Temperaturdifferenz gegentber
dem Fluid und fragen, um welche
Aufheizspanne AT sich das Fluid
beim Durchlauf durch den Kanal
erwarmt. Wir finden hierzu die Ab-
hangigkeit AT [0 I/du, womit ge-
maR Tab. 1 eine drastisch hdhere

Aufheizspanne in Mikrokanalen
folgt. Eine solch grol3e Aufheiz-
spanne ist natdrlich nicht sinnvoll,
weil das Fluid in kurzester Zeit die
Wandtemperatur annimmt und
deshalb im grof3ten Teil des Ka-
nals kein Wéarmetibergang mehr
erfolgt. Es ist deshalb geboten, in
einem Mikrokanal zur Warme-
Ubertragung deutlich héhere Stro-
mungsgeschwindigkeiten zu wéh-
len, etwa entsprechend den grau
schattierten Teilen von Tab. 1.

Mit den in den grau schattierten
Teilen von Tab. 1 gegebenen Pa-
rametern wird eine moderate
Aufheizspanne erreicht, wie sie
in einem Warmetauscherkanal
sinnvoll ist. Leider erhoht die
grof3e Stromungsgeschwindigkeit
gleichzeitig den Druckabfall er-
heblich. Die Tendenz der Aussa-
gen zur Tragheitskraft F; und
Schwerkraft Fg bleibt bei Ver-
schiebung der GroRRenordnungen
erhalten (vgl. Tab. 1). Die Kapillar-
bzw. Grenzflachenkréfte Fg wer-
den hingegen bei dieser Parame-
terwahl eine deutlich schwéchere
Rolle spielen.

Zur Charakterisierung des War-
metransports bieten sich Quotien-
ten aus Warmestromen an. Das
Verhaéltnis aus diffusiv (durch Wér-
meleitung) transportierter Warme
gw. Und konvektiv transportierter
Wwarme q,,, verhalt sich gemali
Owi/ Quon O 1/(1U). Wir kdnnen des-
halb davon ausgehen, dass die im
Fluid durch Warmeleitung axial
transportierte Warme in Mikro-
kanélen deutlich wichtigeristalsin
Makrokanalen. Ahnliches gilt im
Ubrigen fir die axiale Warmelei-
tung in der Wand.

Wir werden uns im folgenden Bei-
spiel auf die Mikrostrdomungen von

Flussigkeiten beschranken, wel-
che durch die Parameter im un-
schattierten Teil von Tab. 1 ge-
kennzeichnet sind. Solche Stro-
mungen sind beispielsweise in
chemischen oder biologischen
Analyse-Chips (,lab on chip®,
-MTAS") relevant. Die prominente
Rolle von Grenzflachenkraften
haben wir bereits oben diskutiert.
Das Beispiele bezieht sich des-
halb auf die Ausnutzung der elek-
trischen Doppelschicht in einem
elektrisch erregten Mikromischer.

Elektrisch erregter
Mikromischer

In vielen mikrofluidischen Anwen-
dungen zur chemischen oder bio-
logischen Analyse und in Mikro-
reaktoren spielt die Mischung von
Flussigkeiten eine wichtige Rolle.
Allgemein kénnen wir die Vermi-
schung als einen zweistufigen
Prozess auffassen: (i) zunachst
wird die Kontaktflache zwischen
den zu mischenden Flissigkeiten
vergroRertund die Dicke einzelner
Flissigkeitslamellen wird mini-
miert, (ii) die Stoffdiffusion kann
dann effektiv die Mischung auf
molekularen Skalen herstellen.
Zwischen mischbaren Flussigkei-
ten existiert naturlich keine Grenz-
flache, so dass wir auf den Begriff
Kontaktflache ausweichen. In
makroskopischen Mischern ist
die (Kanal-)Reynolds-Zahl meist
grof3, so dass Tragheitskrafte und
Strémungsinstabilitadten genutzt
werden kdnnen um die Kontakt-
flache zu vergrofRern und damit ef-
fektive Diffusion zu ermdglichen.
In Mikromischern hingegen, sind
kleine (Kanal-)Reynolds-Zahlen
typisch. Dies bedeutet, dass Trag-
heitseffekte schwach sind und an-
dere MalRnahmen zur Vergrol3e-
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rung der Kontaktflache eingesetzt
werden missen.

In Mikromischern sind bisher ver-
schiedene Klassen von Verfahren
zur VergrolRerung der Kontakt-
flache vorgeschlagen worden [7]:

a) Durch Multilamination wird ei-
ne Vielzahl dunner Fliussig-
keitsstrahnen erzeugt und
wechselweise zusammenge-
fuhrt. So erhalt man grof3e Kon-
taktflachen zwischen den Flus-
sigkeiten und eine effektive Dif-
fusion wird moglich. Diese Ver-
fahren bedirfen jedoch auf-
wendiger dreidimensionaler
Flussigkeitsfuhrung mit ent-
sprechend komplexer Geome-
trie der Mikrostrukturen. Aus
diesen Grunden sind solche
Mikromischer nur bedingt far
(billige) Massenfertigung ge-
eignet.

b

~

Durch oszillierende Stréomung
in Seitenkanalen wird die Stro-
mung im Mischkanal aufgefal-
tet, was gleichfalls zu groRRen
Kontaktflachen zwischen den
Flassigkeiten fuihrt. Die oszillie-
rende Stromung in den Seiten-
kanalen wird hierbei durch me-
chanische oder elektro-mecha-
nische Einrichtungen wie Pum-
pen, Membranen oder Piezo-
Kristalle erzeugt.

c) Durch geeignete komplexe
Wandstrukturen im Mischkanal
werden Sekundarstromungen
induziert, welche ebenfalls die
Stromung und damit die Kon-
taktflache auffalten.

Der Grundgedanke des folgenden
Mischkonzepts besteht darin, in
der elektrischen Doppelschicht
(an  Flussigkeits/Wand-Grenz-
flachen) zeitabhéngige -elektri-

sche Kréfte zu induzieren. Dies ist
mit einem von auf3en angelegten
elektrischen Feld geeigneter Ori-
entierung, Amplitude und Fre-
quenz moglich. So kann eine zeit-
abhéngige Stromung auch bei
niedrigen Reynolds-Zahlen ange-
regt werden, welche zur Auffal-
tung und VergroRRerung der Kon-
taktflache zwischen den beiden
Flussigkeiten fuhrt. Die groRRe
Kontaktflache erlaubt dann eine
effektive Diffusion und damit
schnelle Vermischung. Die Erre-
gungsfrequenz kann hierbei so
optimiert werden, dass sie in Re-
sonanz mit der Strémung erfolgt.

Flissigkeiten, wie beispielsweise
wassrige Ldsungen, enthalten
meist Ladungstrager in Form von
lonen. Im Innern der Flussigkeit
sind die lonen unterschiedlicher
Ladung gleichverteilt, so dass dort
die Flussigkeit elektrisch neutral
ist. An der Wand hingegen kommt
es zu einer erhdhten Konzentra-
tion eines der beiden Ladungstra-
ger und damit zu einer elektrisch
nicht neutralen Schicht. Die La-
dungsverteilung kann mit der so-
genannten Debye-Hiickel-Appro-
ximation angenahert werden, so
dass sich geman

paly) = o @
D

eine exponentielle Ladungsvertei-
lung in Wandnéhe ergibt [8]. In (1)
bezeichnet q,, = €/l die Ladungs-
dichte der Wand, welche mit dem
Zeta-Potential ¢, der Debye-Léan-
ge lp und der Dielektrizitatskon-
stante € der Flussigkeit verknupft
ist. y ist die wandnormale Koordi-
nate. Die Debye-Léange I, charak-
terisiert die Dicke der elektrisch
nicht neutralen Schicht, welche

auch als elektrische Doppelschicht
(EDL) bezeichnet wird. In FlUssig-
keiten ist |, Ublicherweise kleiner
als 1 um. Nur in der elektrischen
Doppelschicht kénnen elektrische
Krafte induziert werden.

Auch in Mikrokanélen erweist sich
die Debye-Lange |, als deutlich
kleiner als die Kanalweite d. Um
die elektrische Doppelschicht in
einer numerischen Simulation
vernunftig aufzuldsen, ware des-
halb eine erhebliche Verfeinerung
des Rechengitters in Wandnahe
erforderlich. Dies wirde den Re-
chenaufwand dramatisch er-
hohen. In [6] wird eine sog. ange-
passte asymptotische Entwick-
lung abgeleitet, welche eine néhe-
rungsweise (analytische) Be-
handlung der elektrischen Dop-
pelschicht erlaubt, und damit die
numerische Simulation solcher
Stromungen auf relativ groben
Gittern zul&sst.

Im folgenden Beispiel sind Ergeb-
nisse einer numerischen Simula-
tion zu einem elektrisch erregten
Mikromischer in einem maander-
férmigen Kanal gegeben. Hierzu
werden die instationaren, zwei-
dimensionalen (ebenen) Erhal-
tungsgleichungen (Kontinuitats-
gleichung, Navier-Stokes-Glei-
chungen, Stofftransportgleichung)
mit Hilfe eines Finite-Elemente-
Verfahrens dimensionslos oh-
ne/mit einem harmonisch oszillie-
renden, vertikalen elektrischen
Feld geldst. Hierbei machen wir
von der vereinfachten Behandlung
durch ein asymptotische Repré-
sentation der elektrischen Doppel-
schichten Gebrauch. Ein vollstan-
dige Darstellung der zugrundelie-
genden Skalierung, Gleichungen
und Randbedingungen findet sich
in [9]. Abb. 1 zeigt das Konzentra-
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tionsfeld ohne elektrische Erre-
gung. Mit den Parametern Rey-
nolds-Zahl Re = 10 und Schmidt-
Zahl Sc =100 ist das Problem di-
mensionslos festgelegt. Es ist
Re = ud/v, Sc = v/D, mit der kine-
matischen Viskositat v der Flis-
sigkeitund der StoffdiffusivitatD. In
einem wassergefillten Kanal ent-
spricht diese Parameterwahl etwa
eine Kanalweite von d = 250 um
und einer mittleren Geschwindig-
keit von u = 40 mm/s.

Wir erkennen, dass die beiden
Flissigkeiten im wesentlichen un-
vermischt durch den Maander
stromen, weil durch fehlende
Tragheitseffekte weder Ablésung
noch Instabilitdten auftreten. Le-
diglich an der Kontaktflache zwi-
schen den beiden Flussigkeiten
kommt es infolge der Stoffdiffusi-
on zu einer geringen Vermi-
schung. Die unvermischten Flus-
sigkeiten erscheinen in Abb. 1 rot
und blau, wéhrend die perfekt
durchmischte Flussigkeit griin er-
scheint.

In Abb. 2 ist das Konzentrations-
feld mit elektrischer Erregung ge-
zeigt. Die Parameter Re, Sc sind
gleich wie in Abb. 1, das vertikale
oszillierende elektrische Feld hat
eine Amplitude von E = 20 V/mm
bei einer Erregungsfrequenz von
f = 16 Hz. Wir erkennen, dass auf-
grund der (vertikalen) elektrischen
Krafte an den Kanalwéanden eine
Auffaltung der Strémung mit ent-
sprechender VergrofRerung der
Kontaktflache auftritt. Demzufolge
lauft die Diffusion effektiver ab und
im Ergebnis erhalten wir am Aus-
tritt des einfachen Maanders gut
durchmischte Flussigkeiten, was
anhand der Mischfarben deutlich
wird.

Abb. 1: Konzentrationsfeld bei der Stromung zweier Flissigkeiten
durch einen Maander ohne elektrische Erregung.

Abb. 2: Konzentrationsfeld bei der Stromung zweier Flissigkeiten
durch einen Maander mit Erregung durch ein elektrisches Wech-

selfeld.

Zusammenfassung

Die theoretische Beschreibung
der Strdmungs- und Transportpro-
zesse in Mikrokanélen, d.h. in
Kanélen von 1-1000 pm Kanal-
weite, stellt zunachst kein
grundsétzlich neues Problem dar.
Vielmehr kann in weiten Berei-
chen die Kontinuumsmechanik,
gegebenenfalls mit modifizierten
Randbedingungen, zugrunde ge-
legt werden. Fir Gase sollte hier-

bei die Giltigkeit der Kontinu-
umsannahme mit Hilfe der Knud-
sen-Zahl sorgfaltig Gberpruft wer-
den. Fir Flassigkeiten weisen ak-
tuelle Arbeiten auf ein Kriterium
auf Basis der Scherrate hin, wel-
ches fur Mikrokanéle selbst unter
extremen Bedingungen nicht ver-
letzt wird.

Far Stromungen in Mikrokanélen
kénnen wir davon ausgehen, dass
Tragheitseffekte gegeniiber Rei-
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bungseffekten in den Hintergrund
treten. DemgemaR liegt in der Re-
gel eine laminare Strémung vor.
Ahnliches gilt fir Effekte der
Schwerkraft, welche in Mikro-
kanalen in der Regel eine unter-
geordnete Rolle spielen. Im Ge-
gensatz dazu spielen Grenz-
flacheneffekte in Mikrokanalen in
der Regel eine prominente Rolle.
Grenzflacheneffekte sind einer-
seits durch mechanische Krafte
an den Grenzflachen gegeben
und andererseits durch den War-
me- und Stoffiibergang tber die

Grenzflachen. Schlief3lich ist in
Mikrokanalen zu erwarten, dass
diffusive Effekte, wie beispielswei-
se die Warmeleitung im Fluid oder
in der Kanalwand, eine wichtige
Rolle spielen.

Die Anwendung von elektrischen
Kraften an Flussigkeits/Wand-
Grenzflachen fuhrt zum Konzept
eines elektrisch erregten Mikromi-
schers. Ein zeitlich oszillierendes
elektrisches Feld wird hierbei ge-
nutzt, um die Strdomung aufzufal-
ten und damit die Kontaktflache

zwischen den beiden Flussigkei-
ten zu vergroRBern. Die zeitliche
Erregung sollte fur ein optimales
Ergebnis in Resonanz mit der
Stromung erfolgen. Uber die auf-
gefaltete Kontaktflache wird effizi-
ente Diffusion moéglich und eine
deutliche Verbesserung der Ver-
mischung wird erreicht.
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Keramische Reaktoren flir den Einsatz in der
Mikroreaktionstechnik

R. Knitter, D. Gohring, P. Risthaus, IMF

Einleitung

In der Verfahrenstechnik wurde
bereits Ende der achtziger Jahre
erkannt, dass das hohe Ver-
héltnis von Oberflache zu Volu-
men von Mikrostrukturkompo-
nenten zu hohen Warmeubertra-
gungsleistungen fihrt, die den
Einsatz dieser Komponenten als
Warmetauscher interessant er-
scheinen lasst [1]. Aber auch in
der chemischen Reaktionstech-
nik ermoéglicht der hohe Warme-
transport selbst bei stark exother-
men Reaktionen eine isotherme
Reaktionsflihrung und einen kon-
trollierbaren Reaktionsverlauf ex-
plosionsgefahrdeter Reaktionen.
Aufgrund der geringen Abmes-
sung sind die Strémungsverhalt-
nisse in Mikrokanalen fast immer
laminar, und die Mischung der
Medien erfolgt Giber Diffusion. Die
hohen Stoff- und Warmeubergén-
ge und die engen Verweilzeit-
spektren in Mikroreaktoren er-
moglichen gegentiber konventio-
nellen Reaktoren eine sehr viel
prazisere Prozesskontrolle und
lieRen dadurch insbesondere bei
schnellen, heterogen katalysier-
ten Gasphasenreaktionen héhere
Selektivitdten und Ausbeuten er-
warten. In einer der ersten Arbei-
ten, in der dies nachgewiesen
werden konnte, wurde dazu ein
am Forschungszentrum Karlsru-
he entwickelter, metallischer Mi-
kroreaktor eingesetzt [2].

Kleine, kompakte Anlagen er-
moglichen prinzipiell die verteilte
Produktion (,on site*) oder auch
die Herstellung bei Bedarf (,on
demand®) und kénnen so die Risi-
ken durch Transport oder Lage-
rung gefahrlicher Chemikalien
minimieren. Im Bereich der Pro-

duktion ist die Bereitschaft zum
Einsatz von Mikroreaktoren noch
immer sehr gering, obwohl in der
Zwischenzeit nachgewiesen wer-
den konnte, dass entweder durch
Parallelisierung mehrerer Reak-
toren  (,Numbering-up“) oder
durch eine geringe VergréRerung
der Kanaldurchmesser auch mit
Mikroreaktoren ein grof3er Durch-
satz moglich ist. Die Vorbehalte
liegen zum einen an der aufwen-
digen Steuer- und Regelungs-
technik und dem komplexen Auf-
bau der Medienzufiuhrungen, die
zum Betrieb vieler, parallel betrie-
bener Mikroreaktoren notwendig
sind, zum anderen aber auch da-
ran, dass potentielle Fouling-Pro-
bleme durch Verstopfung zu Aus-
fallen der Anlagen fiihren kénnen.
Im F&E-Bereich flr kinetische
Untersuchungen, zur Aufklarung
der Reaktionsmechanismen und
zum Benchmarking bei Prozess-
forschung und -intensivierung,
aber auch im Bereich der kom-
binatorischen Chemie und des
Katalysator-Screenings hingegen
hat die chemische Industrie das
Potenzial dieser neuen Technik
erkannt und ist zunehmend inter-
essiert, Mikroreaktoren einzu-
setzen. Dies scheitert vielfach
aber noch an der Verfugbarkeit
glnstiger, einfach handhabbarer
Mikroreaktoren als Standard-La-
bor-Tool.

Die Entwicklung von Mikrostruk-
turierungstechniken hat in den
letzten 25 Jahren zur Miniatu-
risierung einer Fulle von mecha-
nischen, optischen, thermischen
und fluidischen Komponenten
und Systemen gefuhrt. Da nahe-
zu alle dieser Strukturierungs-
techniken aber nur fir ausge-
wahlte Werkstoffe geeignet sind,

fuhrte dies in der Mikrosystem-
technik zwangslaufig zu einer
Limitierung der zur Verfiigung
stehenden Materialpalette. Bei-
spiele fur Mikrostrukturierungs-
techniken sind die LIGA-Technik
zur Herstellung von Mikrostruktu-
ren aus Polymeren und ausge-
wahlten Metallen, die Silizium-
Technologie, die mikromechani-
sche Bearbeitung von metalli-
schen Werkstoffen und die
Fotostrukturierung von Spezial-
glasern. Fir einige Bereiche der
Mikrotechnik sind jedoch die be-
sonderen Eigenschaften von
Keramiken, wie die hohe Harte
oder die hohe thermische und
chemische Bestandigkeit von
groBem Interesse. Es sind aber
genau diese Eigenschaften, die
die Anwendung der etablierten
Strukturierungstechniken fur ke-
ramische Werkstoffe unmaoglich
oder 6konomisch nicht sinnvoll
machen, und dadurch die Ent-
wicklung von keramischen Mikro-
komponenten verzogerten. So ist
es auch nicht verwunderlich,
dass trotz der recht groRen Zabhl
von Mikrostrukturkomponenten,
die bisher fur den Einsatz in der
chemischen oder thermischen
Verfahrenstechnik  vorgestellt
wurden [3], praktisch keine voll-
keramischen Systeme zu finden
sind. Keramiken werden nur fur
einzelne Elemente oder Teile der
Mikrosysteme verwendet. Bei
den wenigen bisher vorgestellten,
vollkeramischen Konzepten
schranken die Herstellungsme-
thoden die Design-Freiheit und
damit eine mogliche Anwendung
der Komponenten von vorn he-
rein stark ein [4, 5]. Ein Einsatz
dieser Komponenten ist bislang
nicht bekannt.
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Fur sehr hohe Temperaturen und
fur Reaktionen unter Beteiligung
korrosiver Medien sind die exis-
tierenden metallischen oder poly-
meren Systeme zumeist nicht
oder nur bedingt geeignet. Hier
ist der Einsatz von keramischen
Komponenten die einzige Mdg-
lichkeit, der Mikroreaktionstech-
nik dieses Gebiet zu erschlie3en.
Bei der Entwicklung und Ferti-
gung keramischer Bauteile mus-
sen allerdings die groRReren
Schwierigkeiten bei der Formge-
bung und insbesondere bei der
Mikrostrukturierung, sowie eine
aufwendigere Aufbau- und Ver-
bindungstechnik in Kauf genom-
men werden. Daraus resultiert
aber auch, dass nicht das Design
einer metallischen Komponente
Ubernommen werden kann, son-
dern bereits beim Bauteilentwurf
ein keramikgerechtes Design er-
forderlich ist und eine geeignete
Fuge- und Verbindungstechnik
bertcksichtigt werden muss.

Design und Fertigung

der keramischen Mikro-
reaktoren

Fur die keramischen Mikroreakto-
ren wurde ein modulares, vollke-
ramisches Konzept gewéhlt, das
sich dadurch auszeichnet, dass
in ein Reaktorgeh&duse auswech-
selbare Funktionselemente ein-
gelegt werden kénnen. So konnte
ein Mikroreaktorsystem realisiert
werden, das einerseits zum
schnellen Screening von Kataly-
satoren, andererseits aber auch
allgemein fur Gasphasenreaktio-
nen geeignet ist [6, 7]. Alumini-
umoxid wurde als Material fur das
Reaktorsystem wegen seiner
thermischen und chemischen Be-
standigkeit gewahilt.

Es wurden zwei Modelle von Mi-
kroreaktoren mit unterschied-
lichen Designvarianten fir den
Einsatz bei Temperaturen bis
1100°C entwickelt. Ein einfaches
Modell A, das fur das schnelle
Katalysator-Screening mit einem
austauschbaren, mikrostruktu-
rierten Katalysatortrager bestiickt
werden kann, und ein Modell B,
ausgelegt fir Hochtemperatur-
Gasphasenreaktionen, mit modu-
laren, auswechselbaren Funk-
tionselementen. Die flur das
Reaktorsystem B zunéchst ent-
wickelten Funktionselemente
wurden flr die oxidative Kopp-
lung von Methan entworfen [6].
Dieses Modell verfligt Uber zwei
Bohrungen fur getrennte Gaszu-
leitungen. Innerhalb des Reak-
tors wird durch ein Modul, beste-
hend aus zwei Gasverteilern und
einem Trennplattchen, die M6g-
lichkeit einer getrennten Zu-
fiuhrung und Aufheizung der
Eduktgase bis zur Katalysatorzo-
ne geschaffen. Der eigentliche
Reaktionsraum wird durch zwei
mikrostrukturierte Katalysatortré-
ger aufgebaut. Daran schlief3t
sich der Auslassbereich an, der
ebenfalls aus zwei Modulen be-
steht. In der Grundvariante be-
sitzt Reaktormodell B einen kon-
stanten  Strémungsquerschnitt
Uber die Gesamtlange des Reak-
tors.

Die Formgebung der kerami-
schen Komponenten erfolgt Gber
eine Rapid Prototyping Prozess-
kette, die sowohl die prazise Fer-
tigung mikrostrukturierter Kom-
ponenten als auch die Herstel-
lung relativ groRer Bauteile wie
dem Reaktorgehduse ermdglicht
[8]. In dieser Prozesskette wer-
den ausgehend von einem drei-

dimensionalen CAD-Modell die
Urmodelle unter Bericksichti-
gung der zu erwartenden Sinter-
schwindung in einer Rapid-Proto-
typing-Anlage z. B. durch Stereo-
lithographie gefertigt. Die Urmo-
delle werden in Silikonformen
umkopiert, die dann direkt als Ab-
formwerkzeuge im Niederdruck-
Spritzguss eingesetzt werden
(Abb. 1). Diese Prozesskette er-
moglicht insbesondere in der De-
sign-Entwicklungsphase und fir
Vorserien eine schnelle und kos-
tengunstige Fertigung kerami-
scher Bauteile, da die zeit- und
kostenintensive mikromechani-
sche Herstellung der Werkzeuge
entfallt. Innerhalb weniger Tage
ist die Modifikation des Designs
vorhandener Bauteile oder die
Fertigung eines Prototyps mog-
lich. Durch den Einsatz unter-
schiedlicher Rapid Prototyping
Verfahren zur Fertigung der Ur-
modelle konnte gezeigt werden,
dass die Qualitat und Auflésung
der Keramikbauteile in erster Li-
nie durch die Qualitat der Urmo-
delle bestimmt wird [9], dass aber
auch sehr feine Details und hohe
Aspektverhéltnisse realisierbar
sind [10]. Die Uber Niederdruck-
Spritzguss abgeformten Mikrore-
aktoren zeigen auch als Prototyp
bereits die Eigenschaften eines
konventionell hergestellten Kera-
mikbauteils. Dies ist insofern von
besonderer Bedeutung, da das
Design nicht an Designmodellen
verifiziert werden kann, sondern
die Funktionsttichtigkeit nur unter
den Einsatzbedingungen der je-
weiligen chemischen Reaktion
Uberprift werden kann, so dass
die Herstellung von Funktionsmo-
dellen unerlasslich war.
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Abb. 1: Prozessstufen der Rapid-Prototyping-Prozesskette zur Herstellung keramischer Mikrobau-
teile am Beispiel eines Gasverteilers.

Beim  Niederdruck-Spritzguss
wird das keramische Aus-
gangspulver in ein thermoplasti-
sches Bindemittel gerdhrt und
zu einem fliel3fahigen Schlicker
homogenisiert. Als Binder kom-
men hierbei niedrigschmelzende
Wachse und Paraffine zum Ein-
satz, die eine Abformung bereits
bei Temperaturen von ca. 70°C
und Druicken von 0,2 MPa ermég-
lichen [11, 12]. Da die Tempera-
tur- und Druckbedingungen ge-
genuber dem Hochdruck-Spritz-
guss deutlich reduziert sind, wird
die Verwendung z. B. von Silikon-
formen als Abformwerkzeug
moglich. Der hier standardmaRig
verwendete Al,O,;-Feedstock be-

sitzt einen Feststoffgehalt von
89 Gew.%, dies entspricht einer
Grundichte der spritzgegossenen
Bauteile von 65 Vol.%. Die orga-
nischen Bestandteile werden
durch einen stufenweisen Entbin-
derungsprozess bei Temperatu-
ren bis 500°C freigesetzt. Nach
dem Sintern bei 1700°C besitzen
die Aluminiumoxid-Bauteile 95 %
der theoretischen Dichte von 3,99
g/cm® und weisen eine lineare
Schwindung von ca. 12 % auf.
Messungen zur Reproduzierbar-
keit der Abmessungen an den
Strukturierungsdetails ergaben
bei dem hier verwendeten Al,O,-
Feedstock eine Standardabwei-
chung von weniger als 0,3 %.

Die Abb. 2 zeigt die beiden
Grundmodelle A und B des Re-
aktorsystems. Wahrend im Mo-
dell A nur der mikrostrukturierte
Katalysatortrager austauschbar
ist, sind im Modell B bei Bedarf
alle Funktionselemente aus-
wechselbar. Vom Reaktorgrund-
modell B wurden verschiedene
Varianten gefertigt, bei denen
einzelne Module bereits fest in-
tegriert sein kénnen. So steht
auch ein hochkant aufgebauter
Reaktorkorper zur Verfiigung, in
dem das Trennplattchen zwi-
schen den Gasverteilern zusam-
men mit dem Gehause abge-
formt wird, und die Module senk-
recht eingesetzt werden (Abb.
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3). Das modulare Design und die
flexible Fertigung gestatten es,
den Reaktor schnell an spezielle
Anforderungen durch Austau-
schen der Funktionselemente

S

anzupassen. Es wurden bereits
Module fir einen statischen Mi-
scher sowie verschieden struktu-
rierte Katalysatortrager gefertigt

[7].

o
2o

Abb. 2: (a) Reaktormodell A mit austauschbaren Katalysatortragern und (b)
Modell B mit auswechselbaren Funktionselementen. Die Reaktorgehause
haben eine Lange von 68 mm.

Abb. 3: Modular aufgebaute keramische Mikroreaktorsysteme mit auswech-
selbaren Funktionselementen, die die Anpassung der Systeme an unter-
schiedliche Reaktionsflihrungen erlauben.

Die hohe Abformprézision zeigt
sich in den rasterelektronenmi-
kroskopischen Bildern von einzel-
nen Komponenten. Abb. 4 zeigt
Detailaufnahmen eines Gasver-
teilers zur getrennten Zufthrung
eines Mediums, in dem der 2 x
2 mm? groRe Einlasskanal hori-
zontal auf sechzehn Einzelkanale
mit einem Querschnitt von 500 x
500 pm? aufgespalten wird (Abb.
4a und b) und einen Ausschnitt
aus einer Komponente des stati-
schen Mischers (Abb. 4c). Die
periodische Riefelung der vertika-
len Wéande resultiert aus der pré-
zisen Abformung der in der Ste-
reolithographie schichtweise auf-
gebauten Polymer-Urform. Aus
dem Schichtaufbau der Urform
resultiert aber auch, dass alle
gegeniber der z-Achse geneig-
ten Flachen durch Stufen an-
gendhert werden mussen (s. Abb.
4a und b). Als Katalysatortrager
stehen verschiedene Einséatze
zur Verfugung. Neben einfachen
Kanalstrukturen mit Kanalbreiten
bzw. -héhen zwischen 250 und
500 pm (Abb. 5a), wurden auch
Einsatze mit noppenférmiger
Oberflachenstruktur hergestellt
(Abb. 5b). In Modell B kénnen
auch zwei maanderférmig verlau-
fende Kanalstrukturen aufeinan-
der eingesetzt werden, um bei
gleicher Durchflussgeschwindig-
keit eine héhere Verweilzeit in der
Reaktionszone zu realisieren
(Abb. 5c).

Um auch nach dem Einsatz den
Austausch der Komponenten zu
gewahrleisten, wird in beiden Mo-
dellen das Gehause nur durch An-
pressen eines polierten Deckels
Uber ein Klammersystem ver-
schlossen. Die Medienzu- und
-ableitung erfolgt Uber kommerzi-
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Abb. 4: Detailaufnahmen (a+b) des Gasverteilers und (c) einer Mischerkomponente. Die an den senkrechten
Wanden erkennbare Oberflachenstruktur der Keramikbauteile resultiert aus der prazisen Abformung des in der

Stereolithographie schichtweise aufgebauten Polymer-Urmodells.

e 00 i

Abb. 5: Katalysatortrager mit unterschiedlich strukturierten Oberflachen: (a) Kanalstruktur mit einem Kanal-
querschnitt von 500 um x 500 um, (b) Noppenstruktur und (c) maanderférmig verlaufende Kanalstruktur.

elle Keramikrohre, die mit einem
Glaslot permanent mit dem Reak-
torgehduse verbunden werden.
Fuar die Verbindungstechnik wurde
ein kommerzielles und ein am For-
schungszentrum Jilich entwickel-
tes Glaslot eingesetzt [13], die bei-
de eine Einsatztemperatur der Re-
aktoren von 1100°C gestatten.
Das auf Basis keramischer Roh-
stoffe entwickelte Glaslot ist im
thermischen Ausdehnungskoeffi-
zienten an Aluminiumoxid ange-
passt. Es zeichnet sich durch ho-
he Festigkeiten und E-Moduli
auch bei Einsatztemperaturen von
1000°C aus, die aus der gezielten
Auskristallisation von Wollastonit-
nadeln in der Glasmatrix resultie-
ren. Der Anschluss des Reaktors

an die Medienversorgung bzw. die
Analytik kann dann Uber standar-
disierte Swagelok-Anschliisse er-
folgen (Abb. 6). Zur Temperatur-
kontrolle beim Betrieb des Reak-

tors kann ein Thermoelement
durch eine Bohrung von auf3en bis
dicht an die Katalysatoren heran-
gefuhrt werden, ohne in den Re-
aktionsraum selbst einzudringen.

Abb. 6: Einsatzbereiter keramischer Mikroreaktor mit Klammer-
system, gefiigten Zuleitungen und Swagelok-Anschlissen.




Erprobung der

keramischen Mikro-
reaktoren

Die Erprobung der Mikroreakto-
ren erfolgte in einem Versuchs-
stand des IMVT [14], am Lehr-
stuhl fur Technische Chemie 1
der Universitat Erlangen-Nurn-
berg [15] sowie in einer vollauto-
matisierten Katalysatortestanla-
ge bei der Firma Akzo Nobel in
Arnheim [16, 17]. Die Mikroreak-
toren wurden Uber mehrere Wo-
chen in Rohrdfen bei Temperatu-
ren bis zu 1000°C unter Normal-
druck betrieben, kein Reaktor
versagte wahrend des Einsatzes
unter Betriebsbedingungen, und
es wurden auch nach mehreren
Wochen Betriebszeit keinerlei
thermisch oder chemisch be-
dingte Veranderungen beobach-
tet. Die Untersuchung der Dich-
tigkeit des Reaktorsystems er-
gab, dass die Verbindung von
Reaktorgehause und Deckel bis
zu einem Druck von 1,2 bar gas-
dicht ist [14]. Mit einer Golddich-
tung, die zwischen Reaktor-
gehause und Deckel verspannt
wird, kann das System bis 1,3
bar gasdicht betrieben werden.
Der gemessene Druckverlust in
Modell A liegt bei 1000°C und ei-
nem Gasfluss von 100 ml Stick-
stoff pro Minute bei nur ca.
3 mbar. Die Reaktoren wurden
fir zwei Gasphasenreaktionen
eingesetzt.

Oxidative Methankopplung

Bei der oxidativen Methankopp-
lung handelt es sich um eine
schnelle, heterogen katalysierte
Gasphasenreaktion, die im Tem-
peraturbereich zwischen 700 und
1000°C stark exotherm verlauft.

Die direkte Umsetzung von Met-
han zu Ethylen ist in den letzten
20 Jahren intensiv untersucht
worden, da Ethylen einer der
wichtigsten Ausgangsstoffe der
Petrochemie ist und z. B. zur
Herstellung von Polyethylen ver-
wendet wird. Trotz der Untersu-
chung der Reaktion mit einer
sehr groRen Zahl verschiedener
Katalysatoren und verschiede-
nen Reaktorkonzepten, ist es
nicht gelungen, bei hohen Met-
hanumsétzen eine hohe Selekti-
vitat an Ethylen zu erreichen und
die Vielzahl der Sekundérpro-
dukte zu unterdriicken [18, 19].
Insbesondere muss der Kontakt
des Eduktgasgemisches mit
heiRen Metallflachen vermieden
werden, da sonst die partielle
bzw. die Totaloxidation des Met-
hans begunstigt wird, und ver-
starkt CO und CO, gebildet wer-
den.

Bei der oxidativen Methan-Kopp-
lung wurde Lithiumaluminat (Li-
AlO,) als Katalysator eingesetzt.
Die Reaktion wurde mit verschie-
denen Katalysatorvarianten in
Abhangigkeit von Temperatur,
Durchfluss und Zusammenset-
zung des Eduktgasgemisches
untersucht. Mit zwei Thermoele-
menten konnte die Temperatur
sowohl an der Reaktoraufl3en-
wand, als auch im Reaktor ge-
messen werden. Die Gaszu-
fuhrung wurde durch Mass Flow
Regler gesteuert. Wahrend beim
Reaktormodell A Methan, synthe-
tische Luft und Stickstoff vor dem
Reaktor gemischt wurden, erfolg-
te bei Modell B die Zuleitung von
Methan und Stickstoff durch den
einen Einlass, von synthetischer
Luft durch den anderen Einlass.
Das den Reaktor verlassende

Gasgemisch wurde in einer be-
heizten  Rohrleitung  einem
Gaschromatographen zugefihrt
und online analysiert. Die bei ho-
hen CH,:0,-Verhaltnissen gele-
gentlich im Reaktor auftretenden
Verkokungen konnten durch Py-
rolyse unter Luft leicht beseitigt
werden. Bei 1000°C und einem
Gesamtgasstrom von 100 ml/min
betrug die Verweilzeit in der
21 mm langen Reaktionszone ca.
25 ms.

Wie in der Literatur beschrieben,
zeigte sich auch im Mikroreaktor,
dass die Steigerung der Ethylen-
selektivitat einer Maximierung
des Methanumsatzes entgegen-
lauft, so dass insgesamt nur ge-
ringe Ethylenausbeuten zu beob-
achten waren (Abb. 7). Wenn-
gleich im Reaktormodell B Met-
hanumsétze von bis zu 66 % und
C,-Selektivitaten (Summe der
Selektivitaten von Kohlenwasser-
stoffen mit zwei Kohlenstoffato-
men: hier Ethan, Ethylen und
Acetylen) von bis zu 44 % er-
reicht werden konnten, wurden
als maximale Ethylenausbeuten
nur 4,5 % bzw. maximale C,-Aus-
beuten von 6,1 % mit einem mas-
siven, strukturierten Katalysator
bei 950°C erzielt. Die C,-Selekti-
vitaten liegen damit jedoch hoher
als in [20], die in einem metalli-
schen Mikroreaktor mit kerami-
schem Katalysatoreinsatz ge-
messen wurden. Abb. 8 zeigt den
bei 950°C gemessenen Methan-
umsatz fur verschiedene Kataly-
satoreinséatze. In den Versuchen
lieferten massive, mikrostruktu-
rierte oder pordse Katalysator-
einsatze deutlich bessere Ergeb-
nisse als die durch verschiedene
Verfahren beschichteten Kataly-
satortrager [14]. Dies konnte auf
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ein unzureichendes Angebot an
katalytischer Oberflache bei nicht
flachendeckender Beschichtung
zurtckzufuhren sein. Vergleichs-
messungen mit unbeschichteten
Katalysatortragern zeigten, dass
das verwendete Reaktormaterial
fur die oxidative Methankopplung
keine katalytische Aktivitat be-
sitzt.

Partielle Oxidation von
Isopren

Als weitere schnelle, heterogen
katalysierte Gasphasenreaktion
wurde die partielle Oxidation von
Isopren zu Citraconsaureanhy-
drid (CSA) untersucht, die im
Temperaturbereich zwischen 300
und 500°C stark exotherm ver-
lauft. Das gewilnschte Produkt
gehort zur Gruppe der Feinche-
mikalien und wird bspw. als Aus-
gangsstoff fur die Synthese von
kiinstlichen Harzen aber auch fir
Pharmazeutika verwendet. Als
Katalysator wurden hier Vanadi-
um-Titan-Mischoxide (V5TiysO,)
eingesetzt, die als Suspension
auf die mikrostrukturierten Al,O;-
Trager aufgebracht wurden [21].
Die Reaktionsgase wurden dem
Reaktormodell A Giber Mass Flow
Regler dosiert zugeleitet, die
Analyse der Produktgase erfolgte
online in einem Gaschromatogra-
phen.

Bei fruheren Untersuchungen
dieser Reaktion in Mikroreakto-
ren aus Edelstahl mit verschie-
denen metallischen Katalysator-
tragerplatten wurde bei héheren
Temperaturen eine nicht zu
vernachlassigende Blindaktivitat
der Reaktormaterialien festge-
stellt, die die Ausbeute der Reak-
tion negativ beeinflusste [21].

50
Y=2,5% Y=17,5% < 850°C
_ _E 0 < 900°C
40 Y =5,0% et
—_ < 1000°C
= 30+
= 4:1
=
3 20
S 2:1
10- m
CH,: 0,
U T T T T T
0 10 20 30 40 50 60
Methanumsatz [%]

Abb. 7: C ,-Selektivitat in Abhangigkeit von Methanumsatz, Temperatur und
CH,:0,-Verhaltnissen von 1, 2 und 4 bei Verwendung eines massiven mikro-
strukturierten Katalysatoreinsatzes aus Lithiumaluminat und einem Gesamt-
gasstrom von 100 ml/min. Die grauen Linien reprasentieren C  ,-Ausbeuten
von 2,5, 5,0 und 7,5 Prozent.

90 -

40
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20

Methanumsatz [%]
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Katalysatortyp

Abb. 8: Methanumsatz bei 950°C in Abhangigkeit vom CH  ,:0,-Verhaltnis fur
verschiedene Katalysatorvarianten. (B1 und B2: durch Sol-Gel-Technik bzw.
Zersetzung von Metallsalzlésungen beschichtete Katalysatortréger, M1 und
M2: massiver, mikrostrukturierter bzw. hochpordser Katalysatoreinsatz aus
Lithiumaluminat, U: unbeschichteter Katalysatortrager aus Aluminiumoxid
[14].)

149



70
A Edelstahl %
604 O Aluminium A
@ Aluminium, Si0,-beschichtet A
504 < Titan A
= O  Aluminiumoxid
= A 0
E 40_ O H
£
= O
2 30 A O
2 |
20 A B
8 ® l
e 0
10 - A A [ e O <.> °
8 @ © o
6) @ o
£ ¢ 7 s 80 o 8 |
0 X Q_C T 1)
300 350 400 450 500
Temperatur [°C]

Abb. 9: Isoprenumsatz in Abhangigkeit von der Temperatur bei Blindwert-
messungen ohne Katalysator in metallischem Mikroreaktor mit Kanalstruk-
turen aus verschiedenen Materialien und im keramischen Mikroreaktor [15].
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Abb. 10: Isoprenumsatz und Ausbeute an Citraconséureanhydrid als Funkti-
on der Temperatur im keramischen ( m) und metallischen Mikroreaktor (

[15].

Abb. 9 zeigt den Isoprenumsatz
bei Blindwertmessungen, d. h.
ohne Anwesenheit eines Kataly-
sators, im Temperaturbereich
zwischen 300 und 500°C fir ver-
schiedene Reaktormaterialien.
Alle metallischen Materialien zei-
gen eine mit der Temperatur an-
steigende Blindaktivitat, die bei
Edelstahl Isoprenumséatze von
bis zu 65 % verursachen kann.
Dies bedeutet, dass in diesen
Féllen ein groRBer Prozentsatz
des Eduktes fur die Umsetzung
zum gewunschten Produkt nicht
mehr zur Verfigung steht. Bei Al-
uminiumoxid ist im Gegensatz
dazu praktisch keine Blindakti-
vitat zu beobachten [15]. Einen
Vergleich der in Keramikreaktor A
und einem metallischen Mikrore-
aktor (mit Katalysatortragern aus
SiO,-beschichtetem  Aluminium
[21]) gemessenen Isoprenumsat-
ze und CSA-Ausbeuten zeigt
Abb. 10. Unter den gewéahlten
Versuchsparametern wurde im
keramischen Mikroreaktor eine
leicht hohere Ausbeute an Citra-
consaureanhydrid beobachtet.
Das Maximum der Ausbeute und
der Anstieg des Isoprenumsatzes
im keramischen Reaktor sind ge-
genuber dem  metallischen
scheinbar zu tieferen Temperatu-
ren hin verschoben. Fir diese
Beobachtung kénnte die héhere
Warmeleitfahigkeit des metalli-
schen Reaktors der entscheiden-
de Einflussfaktor sein. In diesem
kann die Reaktionswéarme schnel-
ler abgefuhrt werden und somit
eine bessere Isothermie gewéhr-
leistet werden. Der negative Ein-
fluss der Blindaktivitat scheint je-
doch zu Uberwiegen, so dass ins-
gesamt fur den metallischen Re-
aktor eine geringere Selektivitat
resultiert.
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Ausblick

Das entwickelte modulare Mikro-
reaktorsystem ist das erste voll-
keramische System, das in der
Mikroverfahrenstechnik fir Reak-
tionen bis 1100°C oder auch un-
ter sehr korrosiven Bedingungen
wie z. B. in der Chlorchemie ein-
gesetzt werden kann. Unter Nor-
maldruck kann es ohne zusatzli-
che Dichtung gasdicht betrieben
werden. Der modulare Aufbau
des Systems und die flexible
Fertigungsroute erlauben es, den
Reaktor schnell an spezielle Re-
aktionsbedingungen anzupas-
sen. Durch Austausch der Funkti-
onselemente kann so bspw. der
Gasfluss und die Verweilzeit im
Reaktor verandert werden. Die
Austauschbarkeit der Katalysa-
tortrdger machen das System fur
das Katalysator-Screening inter-
essant, da dadurch nicht nur
das Katalysatormaterial sondern
auch die Geometrie der Reak-
tionszone schnell variiert werden
kann. Wahrend bei vielen Syste-
men der komplette Innenraum
des Mikroreaktors z. B. durch
Impragnieren mit dem Katalysa-
tor aktiviert wird, kann bei aus-
tauschbaren Katalysatortragern
gezielt nur die Reaktionszone be-
schichtet werden. Dies ermég-
licht aber auch den Einsatz ande-
rer, bisher nicht zuganglicher Be-
schichtungstechniken oder die
Verwendung von Katalysatorma-
terialien, die eine besondere, z.
B. thermische Nachbehandlung
erfordern.

Das Mikroreaktorsystem wurde
bereits erfolgreich an zwei hete-
rogen katalysierten Gasphasen-
reaktionen erprobt. Wahrend der
mehrwdchigen Untersuchungs-
zeitraume wurden bei Einsatz-
temperaturen bis 1000°C keiner-
lei thermisch oder chemisch be-
dingte VerschleiRerscheinungen
beobachtet. Die keramischen Re-
aktorsysteme zeigten in Blindver-
suchen keine katalytische Akti-
vitdt und beeinflussten die Reak-
tionen somit nicht. Dies macht die
keramischen  Reaktorsysteme
selbst fur solche Reaktionen in-
teressant, die unter thermischen
und korrosiven Gesichtspunkten
in metallischen Mikroreaktoren
durchgefiihrt werden kdnnten.

Mit dem modularen Mikroreaktor
ist ein System entwickelt worden,
das im F&E-Bereich fir kine-
tische Untersuchungen, zur Pro-
zessintensivierung  und  zum
Benchmarking sowie zum Kataly-
sator-Screening flexibel einge-
setzt werden kann. Zur direkten
Beheizung des Reaktors wird die
induktive Kopplung elektrisch leit-
fahiger, keramischer Schichten
untersucht [22]. Diese kodnnen
durch Siebdruck auf die Ricksei-
te der Einlegemodule aufge-
bracht werden und erméglichen
so z. B. eine direkte Beheizung
der Reaktionszone. Die Anpas-
sung der Reaktorkomponenten
fur Flussigphasenreaktionen ist
geplant, eine Weiterentwicklung
des Systems zur Herstellung von
Nischenprodukten ,on demand”
oder ,on site" oder fur den mobi-
len Einsatz ist denkbar.
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Mikro-Optik: Querschnitts-Technologie fur die
Telekommunikation und Sensorik

U. Wallrabe, H. Dittrich, U. Hollenbach, P. Krippner, A. Last, J. Mohr, A. Ruzzu, IMT;
W. Zil3ler, Spinner GmbH; T. Oka, Mitsubishi Electric Co.

Einleitung

Die rasant wachsende Nachfrage
nach Information und Kommuni-
kation hat dem Licht als Daten-
Ubertrager einen enormen Vor-
schub gebracht. Schon heute wer-
den Uber 90% der Datenmengen
in Deutschland Uber Photonen in
Glasfasernetzen transportiert [1].
Die Vorteile von Licht liegen nicht
nur in seiner Geschwindigkeit,
sondern auch in seiner Stérunan-
falligkeit, d.h. die Photonen lassen
sich weder von externen Feldern
wesentlich beeinflussen noch tre-
ten sie untereinander in Wechsel-
wirkung [2]. Doch nicht nur im glo-
balen Datenverkehr, auch in Pri-
vathaushalten oder im Auto wer-
den optische Netze zum Einsatz
kommen. Damit riickt die optische
Datentibertragung in den ,,Consu-
mer-Markt* vor und wird zuneh-
mend durch einen entsprechen-
den Preisdruck gekennzeichnet.

Ahnliches gilt fir den Bereich der
optischen Sensorik. Sie findet
ebenfalls wegen ihrer Stérunanfél-
ligkeit einen stets wachsenden
Einsatzbereich, sei es in der
industriellen Produktion zur Rege-
lung und Uberwachung von auto-
matisierten Prozessen oder eben-
falls im Consumer-Bereich, inshe-
sondere wiederum im Auto. Auch
in der Medizintechnik ist die opti-
sche Sensorik von besonderem
Interesse, da sie im Allgemeinen
nichtinvasiv ist und unabhangig
von starken Feldern, wie sie z.B.
in einem Kern-Spin-Tomographen
vorliegen, verwendet werden
kann.

Im Zuge zunehmender Miniaturi-
sierung mit dem Ziel der Kosten-

dampfung durch héhere Integra-
tion kommt der Mikrooptik fur die
optische Telekommunikation und
Sensorik eine Schlisselrolle zu.
Sie ist somit eine Querschnitts-
Technologie fur die genannten An-
wendungsfelder, was im Engli-
schen auch mit ,,enabling techno-
logy" bezeichnet wird, — wortlich
eine ,Mdglichmacher-Technolo-

gie".

Die Konstruktion hochintegrierter
mikrooptischer Bauteile héngt
haufig von den zur Verfligung ste-
henden Fertigungsprozessen ab,
d.h. deren Entwicklung ist in der
Regel miteinander verknipft und
kann kaum gesondert betrachtet
werden. Dies fuhrt jedoch zu
hochspezialisierten Prozessen,
die der Forderung nach Effizienz
und Kostensenkung entgegen-
stehen. Aus diesem Grunde geht
der Entwicklungstrend dahin, mi-
krooptische Systeme modular
aufzubauen auf Kosten einer voll-
standigen Integration.

Ein solch modularer Ansatz er-
laubt den Herstellern von mikro-
optischen Systemen, sich auf die
Fertigung jeweils eines Modules
Zu spezialisieren, eine entspre-
chende Technologie bei sich zu
implementieren, und diese fir
weitere ahnliche Module zu nut-
zen. Das verringert die notwendi-
gen Investitionen, erhdht die Pro-
zesssicherheit, und beschleunigt
fur die Unternehmen den ,Return
of Investment‘. Im Folgenden
werden ein modulares Ferti-
gungskonzept vorgestellt [3] und
Beispiele fur optische Bauteile
und Systeme gegeben, die da-
nach gefertigt werden kénnen.

Modulares Fertigungs-
konzept

Grundlage fur ein modulares Fer-
tigungskonzept fur mikrooptische
Systeme ist die Tatsache, dass
diese haufig in zwei funktionale
Untergruppen geteilt werden kén-
nen: Das ist einmal eine optische
Grundplatte, d.h. eine mikroopti-
sche Bank, in der optische Basis-
komponenten wie Linsen, Pris-
men oder Spiegel entweder direkt
strukturiert sind oder in sie einge-
setzt werden. Zum anderen ist
das eine elektrooptische Grund-
platte, die entsprechend elektro-
optische Basiskomponenten wie
Photodioden, Laserdioden oder
LEDs enthalt, die fast ausschliel3-
lich eingesetzt werden. Beide
Grundplatten kdnnen unabhéngig
voneinander bei zwei verschiede-
nen Herstellern gefertigt werden.

Der Zusammenbau dieser zwei
Grundplatten ergibt ein mikro-
elektrooptisches Subsystem, das
wiederum in Kombination mit
Treiber- und Auswerteelektronik
sowie einer Hausung zum voll-
standigen System wird. Die Mon-
tage des Subsystems kann bei ei-
ner dritten Firma stattfinden. Der
Aufbau des Gesamtsystems liegt
beim Systemhersteller, der auch
die Kenntnis des Anwendungs-
marktes hat.

Eine unerlassliche Vorausset-
zung fur eine erfolgreiche Monta-
ge ist die eindeutige Definition
der Prifmethoden zum Nachweis
der Spezifikation der Komponen-
ten sowie aller optischen und
elektrischen Schnittstellen. Diese
sind teilweise normiert, wie z.B.
die Glasfaserdurchmesser, teil-
weise bendétigen sie die Abspra-
che aller beteiligten Firmen.
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Selbstverstandlich kann das be-
schriebene theoretische Konzept
nicht immer vollstdndig und in
seiner reinen Form auf die An-
wendung Ubertragen werden. In
Abweichung davon kénnen eben-
so zwei ausschlie3lich optische
Grundplatten ohne elektroopti-
sche Komponenten zu einem Sys-
tem erganzt werden, oder auch
eine elektrooptische Grundplatte
mit Elektronik zu einem Komplett-
system.

Zur Veranschaulichung werden
verschiedene Beispiele aus Tele-
kommunikation und Sensorik vor-
gestellt und jeweils der Mo-
dulcharakter ausgearbeitet. Alle
im Folgenden beschriebenen mi-
krooptischen Banke werden mit
dem LIGA-Verfahren [4, 5] herge-
stellt sowie mit damit verknuipften
Prozessen wie Spritzgiel3en [6],
mechanischer Mikrofertigung [7]
und Screen Printing [8].

Faserstecker

Ein Beispiel fur ein einfaches Sys-
tem ist ein Faserstecker [9], der
die gleichzeitige Kopplung von 16
Glasfasern erlaubt. Er besteht
aus zwei optischen Grundplatten,
die selbst keine optischen Bautei-
le enthalten sondern nur Mikro-
strukturen zur Positionierung der
Glasfasern aufweisen. Diese
kénnen entweder als Einzelfa-
sern oder als Faserbandchen
vorliegen. Das Steckerdesign
wurde explizit fir eine einfache
Montage ausgelegt. Dazu wur-
den in Steckerlangsrichtung
Faserfihrungsstrukturen ange-
ordnet (Abb. 1), deren Abstand
sich in Richtung des Koppel-
endes verringert. Die hinterste
Reihe der FUhrungsstrukturen
hat einen Abstand von 140 um,
die vorderste Reihe von 123 pm.

Fur die Montage werden die Fa-
sern Uber den Flhrungsstrukturen
der unteren Steckerhélfte platziert.
Streicht man mit einem geeigneten
Werkzeug von hinten nach vorne
darlber, so justieren sich die Fa-
sern selbstandig und werden zwi-
schen den vordersten Fihrungs-
strukturen leicht geklemmt, was
die weiterfuhrende Montage ver-
einfacht. Die Klemmung selbst
wird durch eine gerippte Ober-
flache der Fuhrungsstrukturen er-
leichtert (Abb. 1, Inset), da zwi-
schen Fuhrungsstrukturen und Fa-
sern nur Punktkontakte vorliegen.

AnschlieBend wird die obere
Steckerhélfte auf die untere ge-
setzt. Eigens fur diesen Montage-
schritt vorgesehene Einraststruk-
turen helfen, die zwei Stecker-
héalften passiv zueinander auszu-
richten. Durch das Loch in der
oberen Steckerhalfte wird licht-
hartender Kleber zugefihrt, der

Loch fiir Kleber

Glasfaser

Faserhandchen

Einraststrukturen

Justierstift

Fiihrungsstruktur

Abb. 1: Design eines Fasersteckers flur die optische Telekommunikation, Detail: Rem-Aufnahme ei-
ner Rippenoberflache an den Faser-Fuhrungsstrukturen.
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Koppelelement.

sich allein durch Kapillarkrafte in
dem Stecker verteilt und so die
zwei Halften fest miteinander ver-
bindet. AbschlieRend werden die
Koppelenden, d.h. die Stecker-
stirnflachen poliert.

Die Kopplung zweier Stecker er-
folgt mit Hilfe zweier Justierstifte,
die gleichzeitig mit den Fasern in
die Steckerteile montiert werden.
Sie werden in ein zuséatzliches
Koppelelement eingefihrt und so
ausgerichtet, wie in Abb. 2 ange-
deutet. Die Lagegenauigkeit die-
ser Stifte beziglich der Glasfa-
sern ist in der Grof3enordnung
von 1 pum und definiert die Qua-
litat der Steckverbindung. Den
fertig montierten Stecker kann
man im Sinne des modularen
Fertigungskonzeptes als Subsy-
stem verstehen. In Kombination
mit einem Steckergehause sowie
den elektrooptischen Schnittstel-
len, d.h. der Lichtein- und -aus-
kopplung entsteht daraus das op-
tische Gesamtsystem.

Die Stecker wurden mit 16-fa-
chem Singlemode-Faserband-

chen ausgestattet. Der leichtlei-
tende Kern jeder Singlemode-Fa-
ser hat einen Durchmesser von 9
pm. Die damit gemessene mittle-
re Einfugedampfung beim Kop-
peln zweier Stecker betragt
1,2 dB + 0,5 dB bei einer Wellen-
lange von 1300 nm, d.h. der Ver-
satz der Faserkerne zueinander
ist ungefahr 2,3 um [10].

Schaltmatrix

Mit einer optischen Schaltmatrix
kénnen n Eingangskanale wahl-
weise auf n Ausgangskanale ge-
schaltet werden. Die hier vorge-
stellte 2x2-Matrix fiir Singlemode-
Fasern [11] besteht aus einer opti-
schen Grundplatte mit Montage-
hilfsstrukturen fur Glasfasern, Lin-
sen sowie festen und bewegli-
chen Spiegeln. Die beweglichen
Spiegel basieren auf elektrostati-
schen Mikromotoren, deren Sta-
toren mit auf der optischen Bank
strukturiert sind und deren Roto-
ren mit den daran befestigten
Spiegeln eingesetzt werden. Abb.
3 zeigt einen Ausschnitt solch ei-
ner optischen Bank bestehend
aus einem Keramiksubstrat mit
Montagestrukturen aus galvani-
sierten Nickel und eingesetzten
Linsen sowie Glasfasern auf
Faserhalteelementen aus Ple-
xiglas. Die Anschlage fur alle
Montageteile sind derart gestaltet,
dass es sich bei den Kontaktstel-
len um Punktkontakte handelt,

Abb. 3: Optische Grundplatte einer 2x2-Schaltmatrix fur die Tele-
kommunikation.
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was die Positionsgenauigkeit er-
hoht. Die Notwendigkeit der Fa-
serhalteelemente ergibt sich aus
den unterschiedlichen Durchmes-
sern von Glasfasern und Linsen.
Die Kugellinse hat einen Durch-
messer von 650 um, d.h. die opti-
sche Achse liegt auf halber Hohe,
also auf 325 pm. Die Fasern ha-
ben jedoch nur einen Durchmes-
ser von 125 um, d.h. sie mussen
mit einem geeigneten Halteele-
ment auf die Hohe der optischen
Achse angehoben werden.

Die Spiegelrotoren, ebenfalls aus
Nickel, sind in die Statorstruktu-
ren eingesetzt. Um die Motoren
anzusteuern, sind zweierlei elek-
trische Schnittstellen realisiert
worden. Die einfache Variante
beruht auf Leiterbahnen (vgl.
Abb. 3), die durch Drahtbonden
kontaktiert werden. Bei einer 2x2-
Matrix sind das bereits 33 Kon-
takte. Bei gréReren Matrizen wird
dieses Konzept schnell un-
brauchbar. Daher wurde eine
elektrische  Grundplatte ent-
wickelt, in der die Leiterbahnen
durch Siebdruckverfahren ver-

senkt und entflochten werden [8].
Im Sinne des modularen Ferti-
gungskonzeptes kommt hier zwar
keine elektrooptische, aber eine
rein elektrische Grundplatte zum
Tragen. Die elektrische Grund-
platte wird extern, also als Modul,
gefertigt, und die optische Grund-
platte wird unmittelbar darauf auf-
gebaut.

Abb. 4 zeigt eine entsprechende
optische Bank sowie die durch-
kontaktierte elektrische Grund-
platte, bei der die Kontakte in ei-
nem regelmaRigen Raster ange-
ordnet sind. Beides zusammen
bildet ein mikrooptisches Sub-
system, das gemeinsam mit der
Treiberelektronik fur die Dreh-
spiegel zu einem Gesamtsystem
wird.

Mit der Schaltmatrix werden
Ubersprechdampfungen von tiber
90 dB, Einfligedampfungen von
minimal 3 dB sowie Wiederholge-
nauigkeiten von 0,5 dB erreicht.
Die Schaltzeit betragt minimal
30 ms bei 700 V oder maximal
700 ms bei 70 V.

Abb. 4: Darstellung der elektrischen Grundplatte flir eine 2x2-Schaltmatrix.

Abstandssensor

Der Abstandssensor repréasen-
tiert das vollstandige modulare
Fertigungskonzept. Er besteht
aus einer mikrooptischen Bank
mit diversen Spiegeln, die das
Licht innerhalb der optischen
Bank umlenken und fokussieren,
als auch unter 45 Grad aus der
Ebene auskoppeln (Abb. 5).
Auf3erdem werden in die optische
Bank Zylinderlinsen zum Fokus-
sieren senkrecht zur Ebene ein-
gesetzt. Das Gegenstick zur mi-
krooptischen Bank bildet eine
elektrooptische Grundplatte be-
stehend aus einem Silizium-Chip
mit einer Laserdiode (LD), einer
Positions-sensitiven Diode (PSD)
sowie einer Monitordiode (MD).
Beide Chips werden kopfiiber in-
einander gesetzt und miteinander
verklebt. Zur Vereinfachung der
passiven Montage beider Chips
werden Glaskugeln zunéchst in
passende Gruben in den Silizi-
um-Chip geklebt. Bei der Uber-
kopf-Montage der optischen
Bank tauchen die Kugeln in ent-
sprechende runde Justierzylin-
der, die gleichzeitig mit den Spie-
geln in der optischen Bank struk-
turiert wurden [12].

Der Abstandssensor basiert auf
dem Triangulationsprinzip, d.h. in
Abhéngigkeit des Messabstan-
des trifft das Licht auf verschiede-
nen Stellen der PSD auf (Abb. 6)
und wird dort mit Hilfe einer
Brickenschaltung ortsaufgelost
abgegriffen.

Abb. 7 zeigt beide Chips vor der
Endmontage. Die optische Bank,
rechts im Bild, besteht aus Ple-
xiglas-Strukturen auf einem Kera-
miktrager, die zur Verspiegelung
mit Gold bedampft sind. An der
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Justierzylinder
fiir Glaskugeln

Umlenkspiegel

Auskoppelspiegel

Zylinderlinse

Keramik-
Substrat

Glaskugel o
i, T
.-'.-"'. . -\-“‘K k
PSD // f,f. - !%
passive -
 Silizium- Montage E
Chip durch
Selbst-

zentrierung |-

Abb. 5: Modularer Aufbau eines Abstandssensors mit mikrooptischer Bank und elektrooptischer Grundplatte

zur Uberkopf-Montage.

Vorderkante sind die eingesetz-
ten Zylinderlinsen zu erkennen.
Der Siliziumchip, links im Bild, ist
auf einem Aluminium-Trager fi-
xiert. Die Glaskugeln sind bereits
eingesetzt. Die rein elektrische
Schnittstelle nach auf3en sind die

Position 2

Position 1

Abb. 6: Triangulationsprinzip.

Bondkontakte fir die Dioden. Das
so entstandene mikrooptische
Subsystem wird im weiteren mit
einem Gehéause und Steuerelek-
tronik versehen und stellt dann
ein vollstandiges optisches Sys-
tem dar.

Es wurden zwei Sensortypen mit
Messabstanden von 6+1 mm und
16+10 mm hergestellt. Beide Ty-
pen weisen ein lineares Ausgangs-
signal mit einem Linearitatsfehler
von #2% auf. Die Wiederholge-
nauigkeit ist besser als 0,3%.

Abb. 7: Photo der zwei Chips des Abstandssensors.
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Elekirooptische
Grundplatte

mit Detektorarray und
Analogelekironik

Optische
Grundplatte
mit Faserfiihrung,
Gitter und

Umlenkspiegel

Abb. 9: Messgeréat fur Neugeborenengelbsucht auf der Basis ei-
nes Mikrospektrometers.

s

NIR Spektrometer

Ein weiteres Beispiel fur das voll-
standige modulare Konzept ist
ein Spektrometer fir das nahe In-
frarot (NIR). Hier besteht die opti-
sche Bank aus einem reflektie-
rendem Beugungsgitter sowie
Faserhaltestrukturen und einem
45°-Spiegel zur Auskopplung des
Lichtes aus der Ebene [13]. Die
elektrooptische Grundplatte ent-
halt auf der dem Spektrometer
zugewandten Seite ein Diodenar-
ray sowie auf der abgewandten
Seite die entsprechende Auswer-
teelektronik. Abb. 8 zeigt sche-
matisch den Aufbau und die
Funktion des Subsystems.

Uber eine Glasfaser wird weilzes
Licht in das Spektrometer einge-
koppelt. Es breitet sich in der
Ebene des Spektrometers aus
und beleuchtet vollstandig das re-
flektierende Gitter. Aufgrund der
Gitterkrummung wird das ge-
beugte Licht auf die Ebene des
Diodenarrays fokussiert und kann
dort wellenlangenaufgeldst abge-
griffen werden. Die Auflésung be-
tragt im unteren Spektralbereich,
d.h. bei Wellenlangen zwischen
0,9 und 1,15 pm, ca. 13 nm, im
oberen Spektralbereich, also zwi-
schen 1,15 und 1,8 um, 20 nm.

Mit dem Subsystem wird von ent-
sprechenden Systemherstellern
zusammen mit Auswerteelektro-
nik sowie Bedien- und Anzeige-
einheiten ein Gesamtsystem
aufgebaut. Abb. 9 zeigt als Bei-
spiel ein Messgerat der Firma
SpectrX, das ein &hnliches Spek-
trometer flr sichtbares Licht ent-
halt. Hiermit kann nichtinvasiv der
Bilirubinwert bestimmt werden,
der ein Mafl3 fur Neugeborenen-
gelbsucht darstellt.
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Zusammenfassung

Um die Mikrooptik als Quer-
schnittstechnolgie fur Telekom-
munikation und Sensorik preislich
und logistisch rentabel zu ma-
chen, wurde ein modulares Ferti-
gungskonzept zur Herstellung
von Mikrooptischen Systemen
entwickelt und anhand von vier
Beispielen veranschaulicht. Der
Modulcharakter gestattet eine
Entflechtung der Fertigung an
verschiedene Standorte bei je-
weils hochspezialisierten Herstel-

lern. Dabei bleibt das grundle-
gende Konzept jedoch immer er-
halten: Die Trennung von einer
mikrooptischen Bank mit teilwei-
se integrierten optischen Elemen-
ten wie Spiegeln und Prismen so-
wie  einer  elektrooptischen
Grundplatte mit Lasern und Di-
oden etc. Die Montage der Ele-
mente sowie der Grundplatten
zueinander verlauft weitestge-
hend passiv, was eine weitere
wichtige Vereinfachung und da-
mit Verbilligung der Gesamtferti-
gung bedeutet. Mit der Beherr-

schung solch einer modularen
Fertigungsmethode fiir mikroopti-
sche Systeme ist damit eine
wichtige Voraussetzung fir inno-
vative Entwicklungen in der opti-
schen Telekommunikation und
Sensorik geschaffen.
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Mikroabformung in Kunststoff —
von der Machbarkeitsstudie zur Vorserienfertigung

V. Piotter, T. Hanemann, K. Mlller, R. Ruprecht, IMF;
H. Dittrich, M. Heckele, M. Worgull, IMT

Einleitung

In immer starkerem Maf3e werden
in der Mikrosystemtechnik Kompo-
nenten aus polymeren Werkstoffen
eingesetzt. Die Vielfalt der Mate-
rialeigenschaften, der gunstige
Preis und die Anzahl vergleichs-
weise einfacher Fertigungsverfah-
ren sind dafir ausschlaggebend.
Typische Anwendungsgebiete stel-
len u.a. die Telekommunikation,
Bio- und Medizintechnik, chemi-
sche Analytik, Mikroelektronik und
die Kfz-Technik dar [1].

Im FZK werden drei verschiedene
Verfahren zur Replikation von
Primarstrukturen mit Kunststoffen
eingesetzt: das Reaktionsgielen,
bei dem der Kunststoff in der
Form polymerisiert, sowie das Va-
kuumheil3pragen und das Spritz-
gieRBen, die thermoplastische
Kunststoffe verarbeiten.

Diese drei Verfahren werden im
Folgenden vorgestellt und ihre Ge-
meinsamkeiten aber auch Unter-
schiede herausgearbeitet. Dabei
wird sowohl auf technische wie
auch wirtschaftliche Aspekte ein-
gegangen und anhand von Bei-
spielen gezeigt, was heute mit
Kunststoffabformung im Mikro-

bereich mdglich ist und welches

» -
=== -
o = T

- e e

Potenzial in diesen Technologien
steckt.

Lichtinduziertes (UV)
ReaktionsgielRen

Das lichtinduzierte Reaktions-
gieRverfahren (auch UV-RIM oder
Photomolding genannt) ist eine
Weiterentwicklung des Reaktions-
gieRverfahrens, wie es Ende der
80er Jahre am Forschungszen-
trum zur Herstellung der ersten
LIGA-Mikrostrukturen verwendet
wurde [2]. Das gemeinsame
Grundprinzip des Reaktions-
gielRens ist die Prozesssequenz
WerkzeugschlieBen mit anschlie-
Render Evakuierung, Formfillung
durch ein niedrig viskoses Reak-
tionsharz (Mischung aus Polymer
und Monomer), Ausharten im
mikrostrukturierten Formeinsatz
zum festen Kunststoff und Werk-
zeugOffnen mit anschlieBender
Formteilentnahme. Typische Ver-
fahrensparameter der thermisch
induzierten Polymerisation waren:
Reaktionstemperatur  bis zu
150 °C, Entformtemperatur bis zu
60 °C, Zykluszeiten bis 120 Minu-
ten. Im Unterschied dazu verlau-
fen photochemisch induzierte Po-
lymerisationen sehr schnell, so
dass sich bei geeigneter Licht-

quelle die Zykluszeit auf typi-
scherweise 5 Minuten senken
lasst. In einem Versuchsstand
wurden die prozesstypischen Ele-
mente des Mikroreaktionsgief3ens
(Formeinsatzhalteplatte mit 2 Ka-
vitaten, Auswerfersystem, Vaku-
um- und Temperieranschlisse,
Materialreservoir mit Kolbenein-
spritzung) mit den Anforderungen
der Photopolymerisation (Werk-
zeughalfte aus Borosilikatglas,
Hochleistungs-UV/Vis-Strahler)
kombiniert [3]. Das Verfahren hat
derzeit drei Anwendungsfelder:
Neben der schnellen Feststellung
der Abformbarkeit neuer Form-
einsatze ist ein ,Rapid Manufac-
turing® von mikrostrukturierten
Prototypen mdglich. Durch den
kompakten und modularen Auf-
bau des Versuchsstandes ist ein
kompletter Formeinsatzwechsel
innerhalb von 10 Minuten und
eine  Komplettinbetriebnahme
(Formeinsatzwechsel, Werkzeug-
zusammenbau,  Materialbefil-

lung) innerhalb von 30 Minuten
mdglich. Erste Teile sind dann in-
nerhalb von weiteren 15 Minuten
erhéltlich. Der dritte Anwendungs-
bereich ist das Austesten neuer
Materialsysteme z.B. fur Anwen-
dungen in der Mikrooptik.

.

Abb. 1: REM-Aufnahmen eines PMMA-Bauteiles (Saulenarray: Hohe 61 um, Breite 8 um), abgeformt

mit Formeinsatz aus Polyimid. Dusenplatte aus Polyester (gefraster Formeinsatz) sowie eine Test-
struktur aus Polyester-Keramik-Komposit (laserstrukturierter Hartmetallformeinsatz).

160

NACHRICHTEN - Forschungszentrum Karlsruhe Jahrg. 34 2-3/2002 S. 160-168



Abb. 1 zeigt Mikrostrukturen, wel-
che durch Lasermikrobearbeitung
oder Mikrozerspanung hergestellt
und durch UV-RIM abgeformt
wurden. Die Verwendung von po-
lymerisierbaren GielRharz-Kera-
mik-Formmassen (hier Polyester,
gefllt mit 35 Volumen% Al,O,) er-
mdglicht die Herstellung von Bau-
teilen mit verbesserten thermo-
mechanischen Eigenschaften. In
diesem Fall wurde die Vickers-
Kleinlastharte im Vergleich zum
reinen Polyester mehr als verdop-
pelt.

Heil3pragen

Beim HeiRpragen wird ein mikro-
strukturierter Formeinsatz in einer
evakuierten Werkzeugkammer
mit hoher Kraft in eine thermoplas-
tische Kunststofffolie hineinge-
driickt, die Uber ihre Erweichungs-
temperatur erhitzt ist [4]. Da sich
Pragestempel und Gegenwerk-
zeug nicht komplett schlieRen las-
sen, verbleibt beim Heil3pragepro-
zess im Normalfall immer eine
charakteristische Tragerschicht,
auf der die Mikrostrukturen ange-
ordnet sind. Durch die Einstellung
sehr geringer Umformgeschwin-
digkeiten kdnnen durch den Pré-
geprozess auch Mikrostrukturen
mit sehr hohen Aspektverhaltnis-
sen hergestellt werden.

Die Vakuumhei3pragetechnik, vor
Uber zehn Jahren fur die Replika-
tion von LIGA-Strukturen ent-

das HeiRpragen. Dass die Heil3-
pragetechnik auch eine wirtschaft-
liche Fertigung erlaubt, zeigt die in
Zusammenarbeit mit der Fa. Grei-
ner Bio-One realisierte Mikrotiter-
platte mit 96 kompletten Kapillar-
elektrophoresechips auf einer
Flache von 86 x 126 mm?[6].

Verschiedene Sonderformen des
HeilBpragens erlauben die Reali-
sierung komplexer Mikrostruktu-
ren in Kunststoff;

Eine Moglichkeit ist das positio-
nierte Abformen auf vorstruktu-
rierten Substraten, fir die eine zu-
satzliche Mess- und Justierein-
heit verwendet wird, um die bei-
den Werkzeughalften auszurich-
ten. Damit kdnnen auch beidseitig
mikrostrukturierte Bauteile abge-
formt werden, wie z.B. Fluidstruk-
turen mit zusatzlichen Nutzstruk-
turen auf der Rickseite. Im Ex-
tremfall ragt sogar eine Mikro-
struktur in die Ebene der gegeni-
berliegenden Platte (Abb. 2).

Ein weiteres Sonderverfahren ist
das Heil3pragen von Verbund-
schichten. Ersetzt man das einfa-
che Halbzeug durch einen Ver-
bund von mehreren Folien lassen
sich interessante Effekte erzielen.

Das klassische Beispiel ist das
Mikrospektrometer fur den UV-
VIS-Bereich. Durch die Kombina-
tion von PMMA-Folien mit unter-
schiedlichen Brechungsindizes
erhéalt man einen Wellenleiter, in
dem das Licht gefuhrt wird.

Wahlt man als Kombination Poly-
mere, die beim Pragevorgang
nicht miteinander verschweil3en,
aber trotzdem so stark aneinan-
der haften, dass sie sich gemein-
sam entformen lassen und erst
dann getrennt werden, lassen
sich Durchgangsldcher oder 3D-
Mikrostrukturen erzeugen [7].

Und schlie3lich kann als zweites
Material im Verbund auch eine
metallische Leiterbahn auf der
Oberflache des Kunststoffhalb-

_‘_'_._,_o-"'_

ey

wickelt, hat sich inzwischen tberall
dort bewahrt, wo es um Mikro-
oder gar Nanostrukturen hdchster
Gute geht wie z.B. Mikrooptiken
[5]. Besonders bei der Strukturie-
rung von ebenen Platten wie Ka-
pillar-Electrophorese (CE)-Chips
oder Mikrotiterplatten eignet sich

Abb. 2: Beidseitiges Pragen mit sich durchdringenden Konturen erfordert

hochste Prazision bei der Justierung. Links das Verfahrensprinzip: Eine na-

delférmige Mikrostruktur am oberen Pragestempel und die kegelférmige Ver-

tiefung auf der Unterseite werden auf weniger als 10 um zueinander ausge-
richtet. Rechts ein Hohlkegel mit Gber 1mm Hohe. Die verbleibende Rest-
schichtdicke bestimmt die Wandstarke zwischen der duf3eren Kegelober-
flache und dem inneren Hohlkegel (Pfeil) mit einem Durchmesser von ca.
10 pm an der Spitze.
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zeugs aufgebracht sein. Beim
HeilRpragevorgang folgt diese
Leiterbahn dann der Topologie
und stellt so eine elektrisch leiten-
de Verbindung von der Ober-
flache in den Strukturgrund her
(Abb. 3); eine hervorragende
Moglichkeit um z.B. fluidische
Strukturen mit elektrischen Ei-
genschaften auszustatten.

SpritzgiefRen

Beim Spritzgieen von Kunst-
stoffteilen handelt es sich um ein
seit mehreren Jahrzehnten in der
makroskopischen Abformtechnik
anerkanntes Verfahren, mit dem
Produkte in groRen Stlickzahlen
kostengulnstig hergestellt werden
kdnnen. Dazu wird Kunststoffma-
terial aufgeschmolzen und in eine
Form (Werkzeug) eingespritzt.

Es ist vor allem die sehr gute Eig-
nung zur Fertigung mittlerer und
groBBer Stiickzahlen, welche die
SpritzgieRtechnik fir die Mikro-
systemtechnik interessant macht.
Fur die Herstellung von Mikro-

komponenten bedurfte es aller-
dings der Implementierung von
Zusatzeinrichtungen. In diesem
Zusammenhang sind vor allem
die Werkzeugevakuierung und
die sog. Variotherm-Temperie-
rung zu nennen. Erstere ist not-
wendig, weil die Kavitaten in ei-
nem typischen Mikroabformwerk-
zeug ,Sacklocher” darstellen.
Wirde erwarmte Kunststoff-
schmelze in eine solche Kavitat
ohne vorherige Evakuierung ein-
gedrickt werden, so kadme es
durch die komprimierte und somit
erhitzte Luft zu einer Verbrennung
des organischen Materials (Die-
seleffekt). Variotherme Tempera-
turfihrung besagt, dass vor dem
Einspritzen der Polymermasse in
das Werkzeug dieses auf Tempe-
raturen in der Nahe des Schmelz-
punktes aufgewéarmt wird. Da-
durch behélt die Kunststoff-
schmelze eine ausreichende
Flie3fahigkeit, um auch Struktur-
details bis in den Submikrometer-
bereich auszuformen. Bei der
Entformung missen aufgrund der
hohen Empfindlichkeit der Mikro-

strukturen hochprazise Werk-
zeughewegungen gewéabhrleistet
sein [8].

Weiterentwicklungen der Mikrore-
plikation sind im Erprobungssta-
dium. Beispielsweise lasst das
MikromontagespritzgieBen oder
Micro Insert Injection Molding,
welches durch Einsatz von Einle-
geteilen die umfangreiche Auf-
bau- und Verbindungstechnik ver-
einfacht, eine deutliche Reduzie-
rung der Gesamtfertigungskosten
erwarten. Eine dhnliche Zielset-
zung wird mit dem Mikro-2-Kom-
ponenten-SpritzgielRen verfolgt,
wobei diese Prozesstechnik zu-
dem die Herstellung mehrkompo-
nentiger und damit multifunktio-
naler Mikrokomponenten ermdég-
licht [8].

Ubersicht der Verfahren

Beispiele fir die Geréatetechnik
der beschriebenen Replikations-
verfahren zeigt Abb. 4, einen
Uberblick gibt Tab. 1.

Abb. 3: Pragen von Leiterbahnen zur elektrischen Kontaktierung. Das Verfahrensprinzip lasst erkennen, dass
nach dem Prégen die Leiterbahnen im Polymer vergraben sind. Rechts im Bild ist zu sehen, wie die Leiterbah-
nen Uber eine 45°-Kante (im Bild dunkel) einen Hohenunterschied von Uber 100 um tberwinden.
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HeilRpragen

SpritzgielRen

Bevorzugter Anwendungs- Prototypenfertigung Kleinserien Massenfertigung

bereich

Typische Rustzeit 15 min 15 min 45 min

Typische Zykluszeit 1 min/mm Bauteildicke | 5— 30 min 55s — 8 min

Temperaturfuhrung Isotherm bei Variotherm Variotherm
Raumtemperatur

Getestete Formeinsatz-
materialien

Metall, Keramik,
Kunststoff, Silizium

Metall, Keramik,
Kunststoff, Silizium

Metall, Kunststoff,
Silizium

Formeinsatzgrof3e

26 x 66 mm?,
Kleinere Formate unter
Verwendung von

Bis zu O 6%,
Verschiedene
Standards sind

Nahezu beliebig,
abhéngig von
Maschinen- und

Adaptern moglich vorhanden: Werkzeuggrol3e
LIGA: 26 x 66 mm?, | Standard bei
0 4%, 86 x 126 mm? | LIGA:
26 x 66 mm?
Kleinstes abgeformtes 200 nm 200 nm 200 nm
strukturelles Detall
Bisher realisiertes grof3tes
Aspektverhaltnis:
Frei stehende Struktur 14 50 17
(Pin, Steq) (h =86 um, (h =200 pm, (h =2000 pm,
b =6 um) b =4 pum) b =115 pm)
Vergrabene Struktur 20 50 25
(Loch, Kanal) (h =2 mm, (h =200 pm, (h = 250pm,
b =100 pm) b=4pm) b = 10pm)

Geeignete Materialklassen:

— Reaktive GielRharze
— Komposite aus Giel3-
harzen mit Keramik-
oder Metallpulver
sowie organischen

Farbstoffen

Nahezu samtliche
Thermoplaste und
thermoplastische
Elastomere

Nahezu samtliche
Thermoplaste und
thermoplastische
Elastomere,
hochgefillte
Formmassen fur
das Pulverspritz-
gielRen [10]

Tab. 1: Die wichtigsten Parameter der vorgestellten Mikroabformungsprozesse.
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Lichtinduziertes
Reaktionsgiefien

Prototypenfertigung von
Kapillarelektrophorese-
Chips

Testen der Abformbarkeit von
neuen Formeinsétzen
fiir das SpritzgieBen

HeiBpragen SpritzgieBen

Prototypenherstellung von
Fasersteckern mit anschlieBender
Massenfertigung

Abb. 5: Erganzung der einzelnen Abformverfahren.

e

Abb. 4: Die unterschiedlichen Einsatzfelder spiegeln sich auch in der Maschinenausstattung wider. Links die
Versuchsapparatur fiir den UV-RIM-Prozess. In der Mitte eine manuell zu bestiickende Heil3prageanlage Hex03
der Firma Jenoptik fur Laborbetrieb und Vorserienfertigung. Rechts die Battenfeld Microsystem 50 mit 5t
Schlie3kraft, ausgelegt zum vollautomatischen Spritzgie3en kleinster Bauteile mit integrierter Teileenthahme
und Magazinierung.

Komplexe
Fertigungsbeispiele

Die drei Replikationsverfahren er-
génzen sich bei komplexen Auf-
gabenstellungen (Abb. 5). Dies
soll an zwei Beispielen beschrie-
ben werden:

Glasfaser-Steckverbinder

An der Entwicklung eines Faser-
steckers in Zusammenarbeit mit
der Spinner GmbH waren drei In-
stitute des Forschungszentrums
beteiligt. Der Steckverbinder fur
Glasfaser-Bandchenkabel ist vor-
wiegend fur den Anschluss von
Geraten in lokalen optischen
Netzwerken vorgesehen [9].

Der Steckverbinder ist als Zwitter-
stecker ausgefuhrt (Abb. 6), d.h
beide Stecker sind identisch auf-
gebaut und Uber ein separates
Kupplungselement miteinander
verbunden. Der Stecker selbst
besteht aus zwei spritzgegosse-
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nen Halften: von diesen besitzt
die Unterhalfte FUhrungsstruktu-
ren, in die bis zu 16 Glasfasern
und zwei Fuhrungsstifte eingelegt
und positioniert werden. Die La-
getoleranz der Einzelfasern be-
tragt weniger als £1,5 um. Mit der
zweiten Halfte werden die Fasern
und Fihrungsstifte fixiert und vor
Beschadigung geschiitzt.

Sehr anspruchsvoll ist die Her-
stellung der Formeinsatze flr
das Spritzgiel3- bzw. Pragewerk-
zeug. Sie besitzen mehrere
Strukturebenen mit prazisen
Hohenstufungen und sehr kleine
Strukturdetails unter 10 pm. Sie
werden in einer Verfahrenskom-
bination aus Mikrofrasbearbei-
tung und LIGA-Technik gefertigt,
wobei die spezifischen Vorteile
beider Verfahren genutzt wer-
den. Nicht zuletzt mussen die
AuBenabmessungen der Form-
einsatze und deren Ebenheit mit
Toleranzen unter 10 um gefertigt
werden, um Gratbildung am
Formteil zu vermeiden.

Die ersten Formeinsatze wurden
zunéchst im HeiBprageprozess
abgemustert. Die sehr schnell
verfigbaren Resultate gaben
Auskunft Uber die zu erwartende
Qualitat und noch notige Ande-
rungen. Solange dann die endgil-
tige Version der Formeinsatze ge-
fertigt wurde, konnte der Bau des
SpritzgieRwerkzeuges beginnen.
Mit den neuen Formeinsatzen
wurde umgehend die Optimie-
rung des Spritzgieprozesses
durchgefihrt, wahrend parallel
dazu erste Musterteile fur Tests
hei3gepragt wurden.

Nachdem der Spritzgie3prozess
stabil lief, wurden Demonstrato-
ren fur den Auftraggeber gefertigt

und geometrisch charakterisiert,
mit denen dieser seine Kunden
bemustern konnte. Gleichzeitig
war die Spinner GmbH in der La-
ge, selbst die Fertigung vorzube-
reiten und schrittweise die Pro-
duktion zu Ubernehmen.

Kapillar-Elektrophorese-Chip
(CE-Chip)

Abformtechniken leiden immer
unter der relativ langen Vorlauf-
zeit for die Strukturierung der
Formwerkzeuge. Neben dem
LIGA-Verfahren und der mecha-
nischen  Mikrofertigung von
Formeinsatzen ist die Lasermi-
krobearbeitung hervorragend ge-
eignet, mikrostrukturierte Form-
einsatze herzustellen. Ein beson-
deres Merkmal dieses Verfah-
rens ist die Flexibilitat, mit der auf
Designénderungen der Mikro-
struktur reagiert werden kann.
Damit ist das in der ,Makrowelt*
seit wenigen Jahren etablierte
Verfahren des ,Rapid Tooling",
d.h. die schnelle Fertigung
(i. Allg. innerhalb von ca. 1-2 Ar-
beitstagen) von Abformwerkzeu-
gen fur kleine Stuckzahlen, auch
in der ,Mikrowelt* mdglich. Um
die prinzipielle Abformbarkeit der
mittels Lasermikrobearbeitung
hergestellten Formeinsatze zu
bestimmen, wird aufgrund der
kurzen Rustzeiten meist das Re-
aktionsgieRverfahrens  einge-
setzt. AnschlieRend ist dann der
Transfer des Formeinsatzes auf
eine Heil3prage- oder Spritzgiel3-
maschine aufgrund der geome-
trischen Kompatibilitdt direkt
moglich.

Am Beispiel von Kapillarelektro-
phorese-Chips wird eine derarti-
ge Entwicklungskette aufgezeigt.

Abb. 6: Spritzgegossener Steckverbinder
fur Glasfaserbandchen-Kabel; ein Stecker-
paar mit Zwischenstiick (oben), speziell fur
Steckverbinder-Gehausehalften entwickel-
tes SpritzgieBwerkzeug (Mitte), aus dem
Werkzeug entnommenes Spritzgussteil
(unten).
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Abb. 7: Von oben: 3 REM-Aufnahmen abgeformter Designstudien sowie Kreuzungsbereich eines
CE-Chips (gefertigt durch Lasermikrobearbeitung). Links unten die erhabene Kreuzung im Mes-
singformeinsatz (gefertigt durch mechanische Mikrobearbeitung) und rechts unten die in PMMA ab-

geformte Kanalstruktur mit 100 pm Tiefe.

Abb. 7 zeigt verschiedene Design-
studien von CE-Chips, bei denen
die Ein- und Auslass- sowie die
Kreuzungsgeometrie der Kapilla-
ren variiert wurden. Die entspre-
chenden Stahlformeinsatze wur-
den durch Lasermikrobearbeitung
hergestellt und im Reaktionsgiel3-
verfahren abgeformt (Prototypen-
fertigung). Eventuelle Ablagerun-
gen im Formeinsatzgrund (Dé-
bris), welche die Entformbarkeit
beintrachtigen koénnen, lassen
sich durch einen speziellen Reini-
gungsabformschritt im Heil3pra-
geverfahren entfernen, um dann
durch Reaktionsgiel3en optimale
Abformungen in Polyester durch-
fuhren zu kdénnen. AnschlieRend
kann uber mechanische Mikrobe-
arbeitung ein Werkzeug mit héhe-
ren Strukturen gefertigt werden
(Abb. 7) und entsprechend den
Anforderungen im UV-RIM oder

HeiRprageverfahren in Kunststoff
repliziert werden.

Zusammenfassung und
Ausblick

Alle drei vorgestellten Abformver-
fahren haben ihre Tauglichkeit zur
Herstellung qualitativ hochwerti-
ger Kunststoff-Mikrokomponen-
ten bereits an verschiedenen
Bauteilgeometrien unter Beweis
gestellt. Da sich die Prozesse je
nach Serienumfang in ihrer Eig-
nung erganzen, steht am For-
schungszentrum Karlsruhe eine
Reihe von Replikationstechnolo-
gien fir einzelne Prototypen bis
zum Massenbauteil zur Verfu-
gung (Abb. 8). Durch enge Zu-
sammenarbeit der verschiedenen
Arbeitsgruppen ist es moglich, die
jeweils beste Losung fiur unter-

schiedliche Fragestellungen aus-
zuwahlen, oft durch Kombination
mehrerer Verfahren. Unterstitzt
wird diese Zusammenarbeit
durch den Zugriff auf unterschied-
liche Formeinsatztechniken.

Die Entwicklung der Replikations-
verfahren am Forschungszen-
trum Karlsruhe wird weiter voran-
getrieben. Die Prototypenferti-
gung mittels Reaktionsgief3en
wird sich neben der weiteren Pro-
zessoptimierung auf die Anwen-
dung neuer Kompositmaterialien
mit besonderen optischen und
thermomechanischen Eigen-
schaften konzentrieren.

Nachdem sich die Heil3prage-
technik als Mikroabformtechnik in
den letzten Jahren etablieren
konnte, sind die Anforderungen
immer mehr auf groRere Stick-
zahlen und kurzere Zykluszeiten
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Spritzgiefen
Heilipragen
Lichtinduziertes
ReaktionsgieBen
Prototypfertigung Kleinserie Massenfertigung

Abb. 8: Die am Forschungszentrum Karlsruhe eingesetzten Abformverfahren decken einen breiten
Anwendungsbereich ab. Vom Einzelteil fur Tests bis hin zum Massengut kann je nach Anforderung
die passende Technik ausgewahlt werden.

ausgerichtet. Dies gilt vor allem
fur die Sonderverfahren, bei de-
nen sich die HeiBpragetechnik
am deutlichsten von anderen Ver-
fahren abgrenzt. Aus diesem
Grund zielen die Entwicklungsar-
beiten der nédheren Zukunft auf
die Entwicklung schnellerer Ma-
schinen und die Integration in au-
tomatisierte Fertigungsumgebun-
gen, da fur das HeiRpragen in die-
sem Bereich das gré3te Potenzi-
al zur Zykluszeitverkirzung iden-
tifiziert werden konnte.

Beim SpritzgieRen liegen die
Schwerpunkte in der Entwicklung

von Werkzeugkonzepten fur die
Herstellung leicht vereinzelbarer
Mikroteile sowie der weiteren Ver-
ringerung der Zykluszeiten. Dabei
sollen verstarkt Simulationstech-
niken eingesetzt werden. Materi-
alseitig ist von einem vermehrten
Einsatz von Hochleistungsther-
moplasten und gefillten Kunst-
stoffen auszugehen. Ganzlich
neue Perspektiven erdffnet das
Einlege- und Mehrkomponenten-
MikrospritzgieRen, mit dem nicht
nur der Montageaufwand bei Mi-
krosystemen reduziert, sondern
auch neue funktionale Einheiten
hergestellt werden kénnen.
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Preisgunstige Mikrofluidik aus Plastik

W.K. Schomburg, IMT

Einleitung

Mikrofluidische Komponenten ge-
winnen von der Offentlichkeit
weitgehend unbeachtet an Be-
deutung in unser aller Alltag. Vom
Reifendrucksensor im Auto uber
Dusen fur die medizinische Be-
handlung mit Inhalationssprays
bis zur Genanalyse fir die Dia-
gnostik reichen die Anwendungs-
felder dieser Technologie, mit de-
ren Hilfe mikroskopisch kleine
Gerate moglich werden, wie z.B.
Pumpen, Ventile, Sensoren fir
Druck und Durchfluss und Kapil-
larsysteme fur die chemische,
biologische und medizinische
Analyse.

Die geringe Grol3e ist nur einer
der Vorteile mikrofluidischer
Komponenten, der z.B. neue im-
plantierbare Systeme und tragba-
re Geréate erst moglich macht.
Weitere wichtige Folgen kleiner
Abmessungen sind ein vermin-
derter Energieverbrauch, wo-
durch ein Batteriebetrieb moglich
wird, und der schnellere Ablauf
chemischer, biologischer und
physikalischer Vorgange, wo-
durch z.B. eine Analysereaktion
fur die Diagnose einer Krankheit
schneller abgeschlossen ist.

Trotz dieser funktionellen Vorteile
kénnte die Mikrofluidik auf dem
Markt keine Bedeutung erlangen,
wenn nicht ein anderer Gesichts-
punkt hinzukame: geringe Ferti-
gungskosten. Wenn nur sehr klei-
ne Gerate gebaut werden, kon-
nen viele Teile bei jedem Arbeits-
schritt parallel im Nutzen gefertigt
werden. Im Forschungszentrum
Karlsruhe wird die Mikroabfor-
mung entwickelt, mit der aus
preiswerten Kunststoffen filigrane
und komplexe Mikrostrukturen

auf einfache Weise hergestellt
werden.

Der vorliegende Bericht behan-
delt neben den fir eine preis-
glunstige Mikrofluidik aus Plastik
benodtigten Schlisseltechniken
eine Reihe von Anwendungsbei-
spielen, die den praktischen Nut-
zen verdeutlichen, den wir alle
aus diesem faszinierenden Ar-
beitsgebiet ziehen kénnen.

Die Bemihungen, der einheimi-
schen Industrie durch die Ent-
wicklung von Schlusseltechno-
logien zu neuen Markten zu ver-
helfen, kénnen nur erfolgreich
sein, wenn die Vorteile dieser
Techniken am Beispiel von De-
monstratoren aufgezeigt werden.
Dies ist insbesondere deshalb
wichtig, weil die in der Mikrosy-
stemtechnik noch nicht so breit
eingesetzten Polymere deutlich
andere Eigenschaften aufweisen
als z.B. das wesentlich besser
untersuchte Silizium. So zeich-
nen sich Polymere durch eine
wesentlich grolRere thermische
Dehnung und durch die Neigung
zu langfristigen plastischen Ver-
anderungen aus. Aus diesen
Eigenschaften leiten sich Kon-
struktionsprinzipien ab, deren Er-
arbeitung neben der Entwicklung
der Schlisseltechnologien eine
wichtige Aufgabe des For-
schungszentrums ist.

AulRerdem gilt es die Chancen zu
erkunden, die sich daraus erge-
ben, dass Polymere eine so
grolRe Stoffklasse sind, in der sich
fur viele Anwendungen neue L6-
sungsansatze erschliefen. So
kbnnen aus Polymethylmeth-
acrylat (PMMA) relativ einfach

Mikrostrukturen hergestellt wer-
den, deren Biokompatibilitat fur
viele Anwendungen ausreicht.
Weitgehend chemisch inert sind
dagegen fluorierte Kohlenwas-
serstoffe wie Polyvinylidenfluorid
(PVDF), Polyetheretherketon
(PEEK) und Perfluor-Alkoxy-Po-
lymere (PFA), die sich deshalb fur
Mikroventile eignen, die che-
misch aggressive Medien schal-
ten sollen. Aus Polyimid (PI) las-
sen sich dagegen besonders
dunne, flexible und bestandige
Membranen herstellen.

Im Folgenden werden Mikroventi-
le, Mikropumpen, Sensoren und
Kapillarsysteme vorgestellt und
ihre Eigenschaften diskutiert.

Piezoventil

Als erstes Beispiel soll ein Piezo-
ventil beschrieben werden, das
nur 13 - 13 - 3 mm?® groR ist [1].
Abb. 1 zeigt dieses Ventil im
GroRRenvergleich zu einem Pfen-
nigstuck. Das Mikroventil wird mit
dem AMANDA-Verfahren herge-
stellt, das die Fertigungsschritte
Abformung, Oberflachenmikro-
mechanik und Membranibertra-
gung miteinander kombiniert, um
preiswerte Mikrokomponenten
aus Kunststoffen zu erzeugen [2].

Das Piezoventil besteht aus zwei
Gehauseschalen, zwischen de-
nen eine ca. 10 um dicke Poly-
imidmembran eingeklebt ist. Die
Membran verschlie3t die Ein-
lass6ffnung des Ventils, weil sie
durch ein unter Druck stehendes
Ubersetzungsmedium auf den
Ventilsitz gedrtickt wird. Die Kam-
mer, in der das Ubersetzungs-
medium eingeschlossen wird,
wird nach oben hin durch eine
Scheibe aus Piezokeramik ver-

NACHRICHTEN - Forschungszentrum Karlsruhe Jahrg. 34 2-3/2002 S. 169-174



Piezo- Ubersetzungs
Biegeaktor -medium

—

Ventilkammer Ventilsitz

Ubersetzungskammer
Gehéiu;se

/
L.l
el

1 l Auslass

Einlass

Memhran

Abb. 1: Mikroventil, das mit einem Piezo angetrieben wird. Links: Schematischer Aufbau eines ge-
schlossenen (oben) bzw. gedffneten (unten) Ventils. Rechts: GroRRenvergleich zu einem Pfennig-

stlick.

schlossen. Eine elektrische
Spannung von einigen hundert
Volt wolbt die Keramikscheibe
nach oben und 6ffnet damit das
Ventil.

Die Oberflache der Keramik-
scheibe ist funfundzwanzigmal
groRer als der bewegliche Teil der
Membran. Dadurch wirkt das
Ubersetzungsmedium wie eine
Hydraulik und die Membran wird
um ca. 50 um vom Ventilsitz ab-
gehoben, wenn sich die Piezoke-
ramik nur um ca. 2 um wolbt.

Ein positiver Nebeneffekt der La-
gerung der Keramikscheibe auf
dem Ubertragungsmedium ist,
dass sie sehr viel starkere me-
chanische StoRe Uberstehen
kann, als wenn sie frei aufge-
hangt ware. Dauerversuche zeig-
ten nach 40 Millionen Schaltvor-
gangen keine Veranderungen am
Offnungsverhalten des Ventils.

Durch die kompakte Bauweise
betragt das Totvolumen des Mi-

kroventils nur 0,33 pl und es wer-
den Schaltzeiten im Bereich von
nur 2 ms erreicht.

Die hier dargestellten Mikroventi-
le sind das Ergebnis eines Ko-
operationsprojekts mit einem In-
dustriepartner. Mit dem neuen
Ventil kbnnen Anwendungen er-
schlossen werden, z.B. in der
Medizin- und Analysentechnik
oder der Biotechnologie.

Fluss-Sensoren

Mit dem AMANDA-Verfahren
kdnnen nicht nur Aktoren wie das
oben dargestellte Mikroventil
sondern auch Sensoren herge-
stellt werden. Diese zeichnen
sich nicht so sehr durch beson-
ders hohe Prazision sondern
durch ihren gunstigen Preis aus.
Sie konnen als alleinstehende
Komponente in ein Gerat einge-
baut werden, es bietet sich ande-
rerseits aber auch an, durch eine
integrierte Fertigung von Aktoren

und Sensoren sich selbst regeln-
de Mikrosysteme aufzubauen. So
kann durch die Kombination ei-
nes Mikroventils mit einem Fluss-
Sensor ein Mikrodosiersystem
entstehen, dass nach einem vom
Arzt vorgegebenen Therapieplan
Medikamente dosiert. In Abb. 2
ist ein mit dem AMANDA-Verfah-
ren hergestellter Fluss-Sensor
mit &ulleren Abmessungen von
nur 5,5 - 4,5 - 1,2 mn? zu sehen,
der nach dem anemometrischen
Prinzip arbeitet [3]. Das heif3t, die
Warmeableitung von einem in ei-
ner Durchflusszelle aufgehéng-
ten Heizdraht dient als Maf3 fur
die Stromungsgeschwindigkeit
des umgebenden Mediums.

Der Heizdraht wird von einer ca.
200 nm dicken Leiterbahn aus
Platin gebildet, die in der Mitte ei-
ner nur 2,4 um dicken Polyimid-
membran angebracht ist. Eine
elektronische Schaltung halt die
Temperatur der Leiterbahn kon-
stant und ermittelt die dazu not-
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Abb. 2: Mit dem AMANDA-Verfahren hergestellter anemometrischer Fluss-Sensor. Die Warmeablei-
tung durch das umgebende Medium von einer dinnen Leiterbahn im Inneren einer nur 2,4 pym
dicken Polyimidmembran dient als Maf3 fur die Stromungsgeschwindigkeit

wendige Energiezufuhr, die ein
MalR fur die durch das Medium
abgefiihrte Warmemenge ist. Die
Temperatur der Leiterbahn veran-
dert deren elektrischen Wider-
stand, deshalb wird statt der Tem-
peratur der auf einfache Weise zu
messende Widerstand bestimmt.
Dabei muss allerdings bedacht
werden, dass der Widerstand ei-
ner Leiterbahn nicht nur von ihrer
Temperatur sondern auch von ih-
rer mechanischen Dehnung ver-
andert wird. Deshalb befindet
sich die Leiterbahn in einer frei im
Stromungskanal aufgehangten
Fahne und ihre Lage in der neu-
tralen Faser in der Mitte der
Membran stellt sicher, dass eine
denkbare Flatterbewegung zu
keiner Beeintrachtigung der Mes-
sung fuhrt.

Der hier gezeigte Fluss-Sensor
wurde sowohl fir die Messung
mit Wasser als auch mit Stickstoff
erprobt. Messbereich und -emp-

findlichkeit hangen von der
Grole der Durchflusszelle ab. Mit
einem Querschnitt von ca.
100 pum konnte eine Empfindlich-
keit von 100 nl/min fur Wasser
und 0,1 sccm fur Stickstoff ge-
messen werden. Bei Messungen
in einer Klimakammer veranderte
sich das Mess-Signal in einem
Temperaturbereich zwischen 20
und 60 °C um weniger als 1 %.

Wegen seines einfachen Aufbaus
konnte fir den Fluss-Sensor eine
Fertigungsausbeute von 80 % er-
reicht werden. Abschéatzungen
zeigen, dass dieser Sensor in ei-
ner Serienfertigung ohne An-
schlisse fir ca. 4 € hergestellt
werden kdnnte. Damit erscheint
er fuir Anwendungen interessant,
bei denen er nach einmaligem
Gebrauch weggeworfen werden
kann. Dies koénnte z.B. fir Infusio-
nen interessant sein, die aus hy-
gienischen Grinden nicht mehr-
fach verwendet werden durfen.

Kapillarsysteme

Ein anderer Bereich, in dem mi-
krofluidische Komponenten aus
Kunststoffen neue Chancen er-
offnen, sind Kapillarsysteme. Mi-
krokapillaren dienen beispiels-
weise Analysezwecken im Be-
reich der Gentechnik. Nach der
rasanten Entwicklung, die die
Gentechnologie in den vergan-
genen Jahren genommen hat,
gibt es jetzt zahlreiche Anwen-
dungen, die an der Schwelle zur
Markteinfiihrung stehen. Oft zeigt
sich dabei, dass Analyseverfah-
ren, deren Machbarkeit auf Pro-
bentragern aus Glas oder Silizi-
um demonstriert worden ist, auf
das preisgiinstigere Basismateri-
al Kunststoff Ubertragen werden
mussen. Eine Genanalyse, mit
der Krankheiten entdeckt werden
konnen, kann z.B. nur dann fir al-
le Patienten verfugbar gemacht
werden, wenn die Kosten nicht zu
hoch sind.
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In Kooperation mit der Firma Grei-
ner Bio-One wurde eine Mikrotiter-
platte entwickelt, auf der Mikro-
kanale fur die Analyse von 96 bio-
logischen Proben angebracht sind
(vgl. Abb. 3) [5]. Dabei betragen
die AuRenabmessungen der Platte
nur 85 - 128 mm?. Die Mikrokanale
sind 100 pm breit und 50 pm tief
und enthalten einen Kreuzungs-
punkt mit einem Volumen von nur
0,6 nl. So kleine Probenvolumen
kénnen durch Kapillarelektropho-
rese in einem solchen Kanal-
system analysiert werden. Aller-
dings wird die Probe uber ein
gréReres Reservoir auf die Titer-
platte aufgegeben, sodass in etwa
1 pl von der Probe benétigt wird.

Die Mikrotiterplatten sind aus
zwei 1 mm dicken Platten aufge-
baut in die durch HeiBpragen [6]
die Mikrokanale angebracht wur-
den bzw. in denen sich 384 Zu-
gangsoffnungen befinden, die als
Reservoirs fur die Probe und eine
Tragerflussigkeit dienen. Diese
beiden Platten werden dichtend
miteinander verbunden. Fur die
Analyse missen zu allen 384 Off-
nungen elektrische Kontakte her-
gestellt werden. Dies wird bisher
dadurch geldst, dass Drahte in
die Offnungen abgesenkt wer-
den. Da dies bei so vielen Offnun-
gen aber ein stéranfalliges Ver-
fahren ist, werden elektrische Zu-

leitungen entwickelt, die vom
Rand der Titerplatte an die Enden
der einzelnen Kanéle fuhren.

Ein anderes Beispiel fir Kapillar-
systeme sind hohle Mikrospitzen,
die unter anderem dazu dienen
konnen, Medikamente durch die
Haut in den Korper einzubringen
oder Korperflissigkeit fur eine
Diagnose aus dem Kérper zu ent-
nehmen. Die Entwicklung von ge-
eigneten Abformverfahren fir
solch filigrane Strukturen steht
noch an ihrem Anfang. In Abb. 3
ist eine durch HeiRpragen herge-
stellte, 850 um hohe Spitze mit
einer Offnung von 15 pum Durch-
messer zu sehen.

Kanal (15 pm)

Abb. 3: Links: Mikrotiterplatten aus PMMA mit 100 um breiten und 50 um tiefen Kanélen: a) Eine Mikrotiterplat-
te mit 96 Mikrokanalstrukturen fur biologische Analysen, b) eine einzelne Kanalstruktur wahrend der Befullung,

¢) Schnitt entlang der Linie A—A in b). Rechts: Durch Hei3pragen hergestellte, 850 um hohe Mikrospitze aus
PSU mit einem 15 um breiten, durchgehenden Kanal.
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Schlisseltechnologien

Damit mikrofluidische Kompo-
nenten aus Polymeren hergestellt
werden koénnen, missen be-
stimmte Schlisseltechnologien
zur Verfigung stehen. Dazu
zahlen die Mikroabformung, die
Herstellung von durchgehenden
Offnungen und Kanélen, das Ver-
binden von mikrostrukturierten
Teilen und das Anbringen von mi-
krostrukturierten elektrischen Lei-
terbahnen und Kontakten auf den
Polymerteilen.

Ein Prinzip, das bei allen Ferti-
gungsschritten beachtet werden
muss, ist die Parallelfertigung im
Nutzen. Sie ist eine wesentliche
Voraussetzung dafir, dass die
einzelnen Komponenten preis-
gunstig erzeugt werden kdnnen.
Ein Nutzen ist in der Regel ein
Polymerteil, das die Geh&use von
typischerweise 10 bis 100 mikro-
fluidischen Komponenten bein-
haltet und erst méglichst spat in
der Fertigungskette in die einzel-
nen Komponenten aufgeteilt wird,
wenn der Nutzen nicht sogar in
der Anwendung als Einheit ver-
wendet wird. Je mehr Komponen-
ten auf einem Nutzen Platz fin-
den, desto mehr werden mit je-
dem Fertigungsschritt bearbeitet,
sodass der Preis fir die Einzel-
komponente entsprechend sinkt.

Wenn mikrostrukturierte Teile aus
Polymeren in gréRerer Stickzahl
mdglichst preisginstig hergestellt
werden sollen, ist die Mikroabfor-
mung praktisch konkurrenzlos.
Néheres zur Mikroabformung fin-
det sich in dem Beitrag ,Replikati-
onstechniken fur die Herstellung
mikrostrukturierter Bauteile aus
Kunststoff* in diesem Heft [6]. Die
Geschichte der Mikroabformung

begann Mitte der 80er Jahre, als
im Institut fur  Mikrostruk-
turtechnik nach einem Weg ge-
sucht wurde, die Produkte des LI-
GA-Verfahrens  preiswert in
groBer Stiickzahl herstellen zu
kdnnen [7]. Heute steht die Mikro-
abformung im Zentrum des Inter-
esses zahlreicher Firmen, die
Mikrokomponenten auf den Markt
bringen wollen [8, 9]. Die mikro-
strukturierten Formen fur die Ab-
formung werden langst nicht
mehr nur mit dem LIGA-Verfah-
ren hergestellt sondern durch
mechanische Mikrofertigung [10],
und die Kombination von Foto-
lithografie, Reaktives lonenéatzen
oder anisotropes Siliziumatzen
mit Galvanik.

Ebenfalls von grof3er Bedeutung
sind die Verbindungstechniken
fur mikrofluidische Komponenten
aus Polymeren. Hierfur werden
Verfahren entwickelt, die es er-
lauben, dichtende Verbindungen
Zu erzeugen, ohne dass es zu
Beschadigungen der mikroskopi-
schen Strukturen kommt. Hohe
Temperaturen durfen deshalb in
der Regel nicht angewandt wer-
den, denn Kunststoffe verziehen
sich, wenn sie zu sehr erwarmt
werden. Die groR3e thermische
Dehnung der Polymere fuhrt
auch leicht zu mechanischen
Spannungen im fertigen Bauteil,
die seine Funktion beeintrachti-
gen kénnen. Deshalb wurden vor
allem Klebeverfahren entwickelt,
die es erlauben, auch bei ver-
gleichsweise  groRen  Ferti-
gungstoleranzen dichtende Ver-
bindungen zu schaffen [11].
Wenn Klebungen nicht mdglich
sind, weil z.B. der Klebstoff in der
Anwendung beim Kontakt zum
Medium angeldst werden wurde,

sind Schweil3verfahren eine mog-
liche Alternative.

Die Herstellung von mikrofluidi-
schen Komponenten aus Polyme-
ren lasst sich typischerweise glie-
dern in die Abformung der Gehau-
se mit darin angebrachten Mikro-
kanalen, Offnungen und anderen
Funktionseinheiten und in das Zu-
sammenfiigen verschiedener Tei-
le sowie das Anbringen fluidischer
und elektrischer Anschlisse. Ein
Beispiel fur ein solches Herstel-
lungsverfahren, das sich schon in
der industriellen Fertigung be-
wahrt, ist das AMANDA-Verfah-
ren, bei dem eine Membran mit ei-
nem abgeformten Gehause ver-
bunden wird [2]. Dieses Verfahren
wurde entwickelt, um die weltweit
erste Mikropumpe aus Kunststoff
herstellen zu kdnnen [4], und fuhr-
te zur Entwicklung ahnlicher Ver-
fahren durch andere Arbeitsgrup-
pen [12], [13]. Die Vorteile einer
kostenglinstigen Fertigung aus
Polymeren werden beim AMAN-
DA-Verfahren systematisch ge-
nutzt, und die bisher in Kleinseri-
en gefertigten Komponenten zei-
gen, dass sich auf diese Weise
zuverlassige Produkte mit hoher
Ausbeute erzeugen lassen.

Zusammenfassung

Mikrofluidische  Komponenten
wie z.B. Pumpen, Ventile, Senso-
ren fir Druck und Durchfluss und
Kapillarsysteme flir die chemi-
sche, biologische und medizini-
sche Analyse ertffnen Technik
und Medizin neue Mdglichkeiten.
Neben Zuverlassigkeit und Funk-
tion ist die preiswerte Fertigung
mikrofluidischer Komponenten
von entscheidender Bedeutung,
denn nur, wenn z.B. ein neues
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Diagnoseverfahren preisgunstig
ist, kann es allen Patienten ver-
fugbar gemacht werden, und ein
Fluss-Sensor fiir die Klimatech-
nik wird sich am Markt nur durch-
setzen, wenn er nicht zu teuer
ist.

Preiswerte mikrofluidische Kom-
ponenten kdnnen aus Kunststof-
fen gefertigt werden, weil sie sich
durch Abformprozesse nahezu
unabhangig von der Komplexitéat
des Entwurfs formen lassen. Dar-
Uber hinaus ist die Stoffklasse der
Polymere sehr grol3, sodass sich

fur fast jede Anwendung ein ge-
eigneter Kunststoff finden lasst.

Fur mikrofluidische Komponen-
ten aus Kunststoffen werden ge-
wisse Schliisseltechnologien
bendttigt, deren Entwicklung sich
das Institut fur Mikrostrukturtech-
nik des Forschungszentrums
Karlsruhe zum Ziel gesetzt hat.
Dazu gehoren neben dem Mikro-
heiBpréagen Verbindungsverfah-
ren fur Mikrostrukturen aus Poly-
meren und das Anbringen von
elektrischen Leiterbahnen und
Anschlissen.

Der vorliegende Bericht behan-
delt neben den fur eine preisgiin-
stige Mikrofluidik aus Plastik
benétigten  Schlisseltechniken
eine Reihe von Anwendungsbei-
spielen, die den praktischen Nut-
zen erahnen lassen, den wir alle
aus diesem faszinierenden Ar-
beitsgebiet ziehen kdnnen.
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Wie sich Proteine selbst verraten:
Neue Konzepte zum Proteinnachweis
M. Kautt, MIKRO; J. Reichert, W. Hoffmann, M. Strasser, M. Rapp, A.Voigt, K. Lange, IFIA;

K.-F. Weibezahn, E. Gottwald, IMB

Einleitung

In den zurtickliegenden 10 Jahren
legten die Biowissenschaften ein
vorher nur schwer absehbares
Entwicklungstempo vor. Den bis-
herigen Hohepunkt stellt dabei si-
cher die vollsténdige Entzifferung,
genauer: Sequenzierung, des
menschlichen Genoms im Jahre
2000 noch vor dem urspriinglich
vorgesehenen Zeitpunkt dar [1].
Die Grundlagen fiir diese und ver-
gleichbare Leistungen liegen auf
technischer Seite insbesondere in
der Einflhrung automatisierter
Prozesse und der Bereitstellung
neuartiger und leistungsfahiger
Untersuchungsmethoden. Neben
dem Einzug der Robotik in das
biologische Laboratorium lasst
sich ein Trend zur Nutzung minia-
turisierter Komponenten und Ver-
fahren beobachten. Mit dem
grof3angelegten Einsatz von so-
genannten Mikro-Arrays (auch als
DNA-, Bio- oder Proteinchips be-
zeichnet) und zunehmend von mi-
krofluidischen Analysenchips hat
sich die Mikrosystemtechnik als
eine der Triebkrafte in der Bio-
Analytik erwiesen.

Nachdem so mit dem ,Bauplan
des Lebens" eine riesige Informa-
tionsquelle erdffnet wurde, richtet
sich heute das Interesse auf ein
tieferes funktionales Verstandnis
der in lebenden Organismen ab-
laufenden Prozesse. Hierbei sind
die Proteine in ihrer Auspragung
und Funktion von zentraler Be-
deutung. Die entsprechende For-
schungsrichtung wird in Analogie
zur Genomforschung (,Geno-
mics*) als Proteomforschung
(,Proteomics") bezeichnet. Unter
Proteom versteht man dabei all-
gemein das quantitative Protein-

muster, das von einer Zelle oder
einem Gewebe unter exakt defi-
nierten Bedingungen exprimiert
wird [2].

Aus Sicht der Mikrosystemtechnik
eréffnen sich interessante Wege,
neue Werkzeuge fir die Proteom-
und Proteinanalytik bereitzustel-
len, weil es nicht einfach méglich
ist, die bereits fur die Genomfor-
schung entwickelten technischen
Ansétze eins zu eins zu Ubertra-
gen. Dazu unterscheiden sich
Proteom und Genom zu sehr. So
stehen den rund 30.000 bis
40.000 Genen des Menschen
schatzungsweise zwischen
200.000 und 2 Millionen Proteine
in jeder Zelle gegenuber. lhre Zu-
sammensetzung variiert im Ge-
gensatz zum Genom je nach Zell-
typ. Sie ist abhangig vom allge-
meinen Zustand eines Organis-
mus und wohl auch davon, was
man gerade zum Frihstick ge-
gessen hat [3]. Das Proteom zu
beschreiben ist damit keine einfa-
che Aufgabe und es soll nicht ver-
schwiegen werden, dass das Pro-
teom — oder zumindest was man
in der Analyse sieht — auch davon
abhangt, mit welchen Methoden
man es betrachtet. Dementspre-
chend sind insbesondere solche
Technologien erforderlich, mit de-
nen das spezifische Auftreten und
Verhalten einzelner Proteine in
moglichst ungestdrter Umgebung
nachgewiesen werden kénnen,
die eine Proteingesamtheit cha-
rakterisieren kdnnen und mit de-
nen auch geringste Substanz-
mengen noch zu handhaben sind.
Hier sind besonders markierungs-
freie Nachweismethoden in Kom-
bination mit neuen mikrofluidi-
schen und Array-basierten Ansat-
zen erfolgversprechend.

Der Nachweis von Biomolekilen
in mikrotechnischen Analysen-
systemen — etwa den als ,Lab-on-
a-chip“ bezeichneten mikrofluidi-
schen Systemen oder in soge-
nannten ,Microarrays® — erfolgt
heute Ublicherweise durch laser-
induzierte Fluoreszenz (LIF). Die
Fluoreszenzdetektion zeichnet
sich durch eine enorme Empfind-
lichkeit und durch eine sehr hohe
Selektivitat aus. So kann bei-
spielsweise eine Fluorescin-L6-
sung noch bis zu Konzentrationen
von 10"? Mol/L nachgewiesen
werden. Damit wird deutlich, dass
bei vorliegen einer intrinsischen
Fluoreszenz, wenn die Fluores-
zenz also eine Eigenschaft des
Molekdls ist, die LIF-Detektion
ideal ist. Liegt keine native Flu-
oreszenz vor, existieren zwar eine
Reihe von Markierungs- und Deri-
vatisierungsmoglichkeiten, es tre-
ten jedoch haufig Probleme mit
uneinheitlichen Derivatisierungs-
produkten und -ausbeuten auf.
Da beispielsweise im Falle eines
zu analysierenden Protein- oder
DNA-Gemischs die Markierung
Ublicherweise noch vor einer
Trennung des Gemischs erfolgt,
die Trennung jedoch auf moleku-
laren Unterschieden der Proteine
oder DNA-Sequenzen beruht,
kann zusatzlich die Trennung
auch durch die Markierung beein-
flusst sein. Um dies zu umgehen,
sind Nachweismethoden erfor-
derlich, die intrinsische Eigen-
schaften der Molekule oder spezi-
fische Wechselwirkungen nutzen.
Ziel der am Forschungszentrum
verfolgten Entwicklungen ist es,
insbesondere die im Vergleich zur
DNA wesentlich labileren Prote-
ine in ihrem nativen Zustand
nachweisen zu kénnen.
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Elektrochemische
Detektion von

Biomolekilen auf
mikrofluidischen
Analysenchips

Die elektrochemische Detektion
nutzt in Dickschicht- und Dinn-
schichttechniken hergestellte Me-
tall- oder Graphitelektroden und
elektrochemische Reaktionen der
zu bestimmenden Analyten hier-
an aus. Diese Elektroden kénnen
als Sensorelemente in Analysen-
chips integriert und beispielswei-
se flr eine amperometrische De-
tektion genutzt werden, da viele
biologisch relevante Spezies
elektroaktiv sind. Parallel dazu
kbnnen weitere Elektroden zur
Erzeugung elektrischer Felder in-
tegriert werden, die fur elektroki-
netischen Transport und elektro-
phoretische Trennung bendtigt
werden. Somit erdffnet sich die
Moglichkeit, sowohl die Trennung
der Analytspezies als auch deren
Detektion in nur einer Technolo-
gie im Chipformat zu vereinen.

Abb. 1 zeigt das Funktionsmuster
eines hybrid aufgebauten Kapil-
larelektrophorese-Chips mit inte-

grierter elektrochemischer Detek-
tion. Der Chip ist auf einer Sub-
stratplatte aus Quarzglas aufge-
baut, die Platin- oder Gold-Mikro-
elektroden enthélt, welche mittels
Sputtern und lithografischem Lift-
off-Prozess hergestellt worden
sind. Darauf befindet sich als
Deckplatte ein Polymer (Polydi-
methylsiloxan, PDMS) mit einer
einfachen kreuzférmigen Mikro-
kanalstruktur. Der Querschnitt der
Kanale betragt 50 pum, die
Strecken zwischen A und B betra-
gen 8 mm und zwischen C und D
38 mm. Minireservoirs dienen der
Aufnahme von Analyt- und Puffer-
I6sung fir die elektrophoretische
Trennung. Uber die elektrische
Kontaktierung (erkennbar als me-
tallische Leiterbahnen und Kon-
taktinseln am Chiprand) erfolgen
die elektrokinetische Injektion der
Analytldsung im Bereich der
Kreuzung (durch Anlegen einer
Spannung zwischen 1 und 2), der
Transport der Analytldsung und
die Trennung der Spezies im
elektrischen Feld (Spannung liegt
nun an zwischen 3 und 4) und die
Detektion durch Messung des
konzentrationsabhangigen Stro-
mes an einer der Arbeitselektro-

den am Ausgang des Trennka-
nals (siehe Detailaufnahme). Als
Beispiel ist die Trennung und der
amperometrische Nachweis der
Neurotransmitter Dopamin und
Brenzkatechol in nur wenigen Se-
kunden gezeigt (Abb. 2).

Direkter Nachweis
von Proteinen in

Analysenchips durch
Lichtstreuung

Eine in der Mikrosystemtechnik
neuartige optische Methode zum
markierungsfreien Nachweis von
Proteinen stellt der Prototyp eines
optischen Detektors auf Basis der
Lichtstreuung dar. Er erlaubt, Pro-
teine ohne vorheriges Markieren
durch Anbinden eines Fluores-
zenzlabels, in Kapillarelektropho-
rese-Chip-Systemen (CE-Chips)
aufgrund des von den Prote-
inen durch Laserlichtanregung
(670 nm) gestreuten Lichts zu de-
tektieren.

Ldsliche Proteine haben bis zu ei-
ner Molmasse von 500 kD einen
Durchmesser von kleiner 15 nm,
die Lichtstreuung erfolgt somit
isotrop (P(3) = 1, Rayleigh-Streu-

1l ..uT°

Glas @. ‘ ) q * Polymer-
Polymer ——— H
O——1: Kanal-—,

Mikroelektroden fiir Detektion

Deckel_’l‘_ dffnung @)

Reservoir-

HV-Elekirode (@)

Abb. 1: Kapillarelektrophorese-Analyse-Chip mit integrierter elektrischer Detektion (links) und Detailansicht der
Messelektroden am Ausgang des Trennkanals (rechts).
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Abb. 2: Amperometrische Detektion von Neurotransmittern an
Au-Chipelektroden (Injektion: 2 s bei 0,5 kV, Trennpotential: 2 kV,
Detektionsspannung: 1200 mV, Analytkonzentration: 0,5 mM in

Puffer pH 5,5).

ung). Bezlglich des geometrisch-
optischen Layouts sind planare
Chipstrukturen mit rechteckig
ausgebildeten Kandlen, wie sie in
Analysen-Chips durchaus typisch
sind, vorteilhaft. Die Fokussie-
rung des Messstrahls in den Ka-

nal kann hier optimal ausgelegt
werden, so dass Nachweisgren-
zen bis 1 pg Protein/ml grund-
satzlich moglich sind.

Der Aufbau des Detektors
(Abb. 3) enthalt neben dem Mess-

kanal noch einen optischen Refe-
renzkanal, der einerseits zur
Kompensation von Schwankun-
gen des Lasers dient und Uber
den andererseits die Grundstreu-
ung des Chipmaterials und des
Laufpuffers in der Kapillare vor
den Messungen abgeglichen
wird. Erfasst und elektronisch ver-
starkt wird somit nur das durch die
Streuung der Proteine verursach-
te Differenzsignal.

Abb. 4 a) zeigt den im Detektor
eingelegten Chip. Deutlich zu er-
kennen ist die klassische Kreuz-
fuhrung der Kapillaren eines CE-
Chips. Die Justage des Chips in
X-, Y- und z-Richtung erfolgt auf
einem Mikroskoptisch. Nach vor-
heriger Kompensation der Grund-
intensitat Gber einen Graukeil im
Referenzkanal wird das vom Pro-
benkanal kommende Messlicht
mittels Fasern abgegriffen und
auf den Differenzdetektor geleitet.
Die Anderung der Streuung kann

CE-Chip

Y-Verzweiger

Graukeil

Referenz

Differenz-Detektor
+ Vorverstarker

Abb. 3: Schematischer Aufbau der Streulichtmessung auf mikrofluidischen Chips.
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Abb. 4: a) Miniaturisierter Streulichtdetektor mit eingelegtem mikrofluidischen Chip. b) Test des Pro-
teindetektors mit Rinderalbumin (Bovine Serum Albumin, BSA). Aufgetragen ist der Zeitverlauf des
Streusignals bei sequentieller Beprobung mit abnehmenden Proteinkonzentrationen, jeweils 60 s
Proteinzugabe und nachfolgend 180 s Spulen mit Pufferlésung.

entweder als Schwachung des
Primarstrahls verfolgt oder unter
einem Winkel von 8° bis 15° er-
fasst werden. In Abb. 4 b) ist der
Zeitverlauf des Streusignals dar-
gestellt, das bei Beprobung mit ei-
ner Lésung von Rinderalbumin
(BSA) in abnehmender Konzen-
tration erhalten wurde.

Derzeit wird der Detektor in Ko-
operation mit der Ecole Polytech-
nigue Fédérale de Lausanne
(EPFL) optimiert und anhand de-
ren Chip-Strukturen getestet, wo-
bei das Erreichen einer Nach-
weisgrenze von 1 pug/ml ein vor-
dringliches Entwicklungsziel dar-
stellt. Damit stiinde dann eine
kostenglnstige und einfach reali-
sierbare alternative Nachweisme-
thode fur Proteine ohne vorherige
Markierung zur Verfiigung, deren
Sensitivitat fir eine Vielzahl von
Anwendungen an Kapillarelektro-
phorese-Proteinchips  ausrei-
chend ware.

Massensensitive
Sensoren zum
spezifischen Nachweis

von Proteinen und

zur Quantifizierung von
Protein/Protein-Inter-
aktionen

Ein weiteres Prinzip zur markie-
rungsfreien Bestimmung von Bio-
molekulen ist die direkte Messung
der Massenzunahme einer sensi-
tiven Oberflache. Ein am For-
schungszentrum Karlsruhe ent-
wickelter Sensor beruht auf ei-
nem SAW-Resonator ausgerustet
mit einer entsprechend biorezep-
tiven Oberflache. SAW steht hier-
bei fir Surface Acoustic Wave =
Akustische Oberflachenwelle. Auf
diesem Resonator wird die mas-
seabhéngige Ausbreitung einer
durch Kristallschwingungen her-
vorgerufenen akustischen Ober-
flachenwelle gemessen [6].

Solche massensensitiven SAW-
Sensoren stellen im Vergleich zu
anderen massesensitiven Verfah-
ren eine empfindliche Methode fiir
die direkte markierungsfreie De-
tektion von (Bio-)Molekiilen wie
z. B. Proteinen dar, und lassen
sich zudem noch vergleichsweise
kostengunstig parallelisieren. Dies
istimmer dann ein Vorteil, wenn ei-
ne grof3e Zahl gleichartiger Unter-
suchungen in mdoglichst kurzer
Zeit durchgefiihrt werden soll.

Abb. 5 zeigt das SAW-Bauele-
ment, das aus einem piezoelektri-
schen Substrat mit zwei aufge-
brachten Interdigitaltransducern
besteht, von denen einer als Sen-
der, der andere als Empféanger ar-
beitet. Eine hochfrequente Wech-
selspannung am Sendetransdu-
cer erzeugt eine akustische Ober-
flachenwelle, die Uber das Sub-
strat lauft und im Empfanger-
transducer wieder in ein elektri-
sches Signal zurlickverwandelt
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Abb. 5: Schematische Darstellung des Aufbaus eines SAW-Oszil-

latorschaltkreises.

wird. Durch Integration dieses
Bauelements in einen Oszillator-
schaltkreis erhalt man, nach Aus-
gleich von Dampfung und Pha-
senverschiebung der akustischen
Welle, eine Schwingung mit spe-
zifischer Resonanzfrequenz. Die-
se Frequenz wird als Messsignal
aus der Schaltung ausgekoppelt.

Das Signal andert sich, wenn Bio-
molekile angelagert werden, da
diese aufgrund der Anderung von
Masse und Viskositat an der
Oberflache die Schallgeschwin-
digkeit der Oberflachenwelle be-
einflussen.

Durch eine mikrofluidische Peri-
pherie kbnnen kompakte Mess-
zellen mit Volumina im Sub-Mi-
kroliterbereich aufgebaut werden,
die zudem einfach zu handhaben
sind; beides wichtige Vorausset-
zungen fur die Entwicklung eines
flexiblen und leistungsfahigen Ar-
rays. Liegen komplexe Matrizes
vor, so kénnen mit einem Array,
wie es momentan entwickelt wird,
bei geeigneter Wahl der Rezep-
torschichten auf den Sensoren
wahrend einer Messung mehrere
Proteine zur gleichen Zeit spezi-
fisch nebeneinander nachgewie-
sen werden. Im Falle einer ent-

sprechenden Kalibration kann
auch quantifiziert werden. Falls
nur ahnliche Proteine als Analyte
vorliegen, fur die zunéchst keine
hochspezifischen Rezeptoren zur
Verfligung stehen, lassen sich de-
ren tatsachliche Konzentrationen
ebenfalls bestimmen, wenn Ver-
fahren zur Signalmusterauswer-
tung eingesetzt werden.

Unabhéangig von einer Parallelisie-
rung ermoglicht bereits die Inte-
gration nur eines SAW-Detektors
in ein FlieR-Injektions-Analyse-
System neben einer automatisier-
ten Probenhandhabung vor allem
die Bestimmung kinetischer und
thermodynamischer Konstanten
einer Bindungsreaktion an der
Oberflache. Hierzu wird der Bin-
dungsvorgang zeitaufgeltst beob-
achtet. Das Prinzip beruht darauf,
dass der ausgenutzte Bindungs-
prozess von Analyt-Molekdilen in
Lésung an oberflachengebunde-
nen Rezeptoren aus zwei Schrit-
ten besteht: Diffusion an die Ober-
flache und die eigentliche Bin-
dungsreaktion. Die Rezeptordich-
te an der Oberflache bestimmt,
welcher dieser beiden Schritte der
geschwindigkeitsbestimmende ist
und gibt somit den Informationsge-
halt der Bindungskurve vor. In der
Abb. 6 ist dieser Zusammenhang

BSA Urease Urease
4 mg/ml 25 pg/ml 250 pg/ml
5
0+ %7 ]C |
T 5131 |- -
g 018 | — -
£ 2 N
1515 — \
-20 _,_E — I l I l -
Massen-
transpont- kinetische
Kontrolle Kontrolle
0 1000 2000 3000 4000 5000
Zeit [s]

Abb. 6: Mess-Signale bei unterschiedlicher Konzentration des auf
dem SAW-Resonator immobilisierten Rezeptors. Je nach Bedin-
gungen werden kinetische und thermodynamische GroRen zur
Charakterisierung der Interaktionsanalyse zugénglich.
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gezeigt. Im massentransportkon-
trollierten (diffusionskontrollierten)
Bereich kann die in der Lésung
vorhandene Analyt-Konzentration
Uber die Steigung der linearen Bin-
dungskurve bestimmt werden, im
kinetisch kontrollierten Bereich
kénnen durch Kurvenanpassung
kinetische und thermodynamische
Konstanten der Oberflachenreak-

tion ermittelt werden.

Weltweit sind inzwischen eine

Vielzahl von Protein-

Protein-In-

teraktionen publiziert und qualita-

tiv untersucht worden.

Es fehlt je-

doch meist an einer verlasslichen
Quantifizierung dieser Reaktio-
nen, die fur ein tieferes Verstand-
nis komplexer funktionaler Zu-

sammenhange,
auf zellularer Ebene,

beispielsweise

notwendig

ist. Hier bietet sich das SAW-ba-
sierte System aufgrund seiner be-

reits heute erreichten

Nachweis-

starke bis 4 pg/mm? Protein, ein-
fachen Parallelisierbarkeit und bi-
orezeptiven Konditionierbarkeit

als leistungsfahiges

und auch

kostengiinstiges Analysenprinzip

an.

Biohybride CellChips fur
Stoffwechseltests

Im Folgenden wird eine Entwick-
lung vorgestellt, die allein zwar
noch kein Analysensystem ist, je-
doch das Potenzial besitzt, zur
Kernkomponente eines Systems
fur Toxizitats- und Wirksamkeits-
tests zu werden. Es handelt sich
um eine als ,Cellchip® bezeich-
nete Polymere Mikrokomponen-
te, die es erlaubt, Zellen unter Er-
halt ihrer Differenzierung uber ei-
nen langen Zeitraum zu kultivie-
ren. Damit kénnten solche Syste-
me fir Analysezwecke Uber lan-
gere Zeit nicht nur vital bleiben,
sondern auch ihre spezifischen
Funktionen erhalten und notfalls
wiederholt eingesetzt werden.

Der am Forschungszentrum ent-
wickelte Ansatz, der auch fur eine
spatere Anwendung als Leberun-
terstitzungssystem denkbar ist,
geht davon aus, definierte Zell-
zahlen bzw. Schichtdicken von
Gewebe zu kultivieren, die sogar
aktiv bei kurzen Versorgungswe-
gen durchstréomt bzw. tberstréomt

50 pum

—

pordser Boden
minimaler Porendurchmesser < 2 um

Abb. 7: Schematische Darstellung des Aufbaus einer Mikrostruktur, die zur

Besiedlung mit Zellen geeignet ist.

werden kénnen und somit nicht
diffusionslimitiert sind. Dazu wird
ein Raster fir die Zellkultur ge-
nutzt, das sich von der Grol3en-
ordnung her an physiologischen
Malen orientiert. So betragt etwa
die mittlere freie Weglange zwi-
schen zwei Blutkapillaren ca.
300 pum. Eine Gewebeschicht von
150 pm Dicke kann also noch
durch Diffusion versorgt werden.
Dieses Grundmafd wurde fur das
Design einer Gitterstruktur ge-
wahlt, das sich mikrotechnisch
realisieren lasst. Als Materialien
fur den mikrotechnisch hergestell-
ten Cellchip® kommen Polymere
wie Polymethylmethacrylat, Poly-
carbonat oder andere in Frage,
die sich in HeiBprage- bzw. Mikro-
spritzgussverfahren gut verarbei-
ten lassen. Solche Mikrostruktu-
ren kénnen auf einer Flache von
1 cm? 900 (30 x 30) Mikrocontai-
ner beherbergen (Abb. 7). Der py-
ramidenférmig strukturierte Bo-
den ist pords, um Medium oder
Testsubstanzen hindurch pumpen
zu kdnnen (Abb. 8).

Zellkulturversuche mit Ratten-
bzw. Schweinehepatozyten auf
Mikrostrukturen bestatigen den
vorgestellten Ansatz: Die Zellen
bleiben sogar ohne aktive Medi-
umversorgung (nur durch Diffusi-
on versorgt) auf lange Zeit vital
und funktionsfahig. Damit ist die-
ses System grundsatzlich geeig-
net als Basis fur Testsysteme bis
hin zu einem extrakorporalen Or-
ganersatz. Besonders fur die letz-
te Anwendung sind allerdings
noch eine Vielzahl weiterer Pro-
bleme zu l6sen. Unter anderem
muss die Oberflache der einge-
setzten Polymere fir die Zellen
angemessen funktionalisiert wer-
den [5]. Neben der Anwendung
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Abb. 8: Mikrostruktur mit Perfusionskanélen, die durch Excimer-Laser-Beschuss hergestellt wur-
den. Links: Aufsicht auf einen Mikrocontainer (300 um Innenbreite), rechts: Ausschnittvergréf3erung
einer pyramidenformigen Vertiefung (Kanaldurchmesser ca. 2 um).

als biohybrides Lebersystem,
werden auch weitere Anwendun-
gen angestrebt, etwa die Expan-
sion von Knochenmark oder die
Zichtung von Dunndarmgewebe
und Haut.

Die Mdglichkeit prazise definierte
Gewebeschichten und -geometri-
en kultivieren zu kénnen ist ein
entscheidender Vorteil gegenu-
ber anderen dreidimensionalen
Kultivierungsverfahren. Gerade
dies macht die Mikrostrukturen fir
die Pharma- und Wirkstofffor-
schung interessant. Es lie3en
sich in solchen Arrays Toxizitats-
und Wirksamkeitstests an In-vitro-
Geweben miniaturisieren. Die Ra-
steranordnung von 900 Mikrocon-
tainern auf nur 1 cm? Flache
kommt dem Bestreben entgegen,
immer kleinere Probenvolumina
zu verwenden. Damit lasst sich
nicht nur fir Anwendungen im so-
genannten  High-Throughput-
Screening der Probendurchsatz
steigern, sondern es besteht auch
die Moglichkeit das erforderliche
Probenvolumen, das inzwischen
einen bedeutenden Kostenfaktor
darstellt, zu reduzieren.

Zusammenfassung und
Ausblick

Erste Entwicklungsbeispiele von
markierungsfreien Detektionsver-
fahren fur den Nachweis von Pro-
teinen und zum Aufbau eines
Systems flr wirkungsspezifische
Tests wurden vorgestellt. Dabei
zeigte sich, dass insbesondere
elektrochemische Ansatze das
Potenzial besitzen, in einer Tech-
nologie den Protein-Nachweis
gleichzeitig mit Malinahmen zum
Probentransport zu verbinden.
Damit eroffnet sich die prinzipielle
Madglichkeit, in nur einem Ferti-
gungsschritt  (,Metallisierung®)
zwei Funktionalitéaten in neuartige
Analysensysteme zu integrieren.
Mit dem Funktionsmuster eines
miniaturisierten Verfahrens zum
Nachweis von Proteinen durch
Streulichtmessung steht ein
neuartiges unspezifisches opti-
sches Prinzip zur Verfligung, das
den Nachweis von unmarkierten
Proteinen bereits heute bis in den
unteren pg/ml-Bereich ermég-
licht. Hinsichtlich des spezifi-
schen Nachweises von Proteinen
ermoglicht das SAW-gestltzte

Verfahren den Aufbau eines mas-
sesensitiven Biosensorsystems,
das sowohl parallelisiert werden
kann als auch — abhéngig von der
angewandten Methode — eine
Quantifizierung von Proteininter-
aktionen erlaubt. Dabei ist schon
heute abzusehen, dass im Ver-
gleich zu kommerziell vertriebe-
nen Technologien, eine mittelfris-
tige Realisierung von mobilen
Geréaten fur die medizinische Dia-
gnostik zu attraktiven wirtschaftli-
chen Bedingungen mdglich wird.
Das abschlielend vorgestellte
Cellchip®-System zur Kultivierung
von Zellen erlaubt grundsatzlich
den Aufbau von neuartigen und
lebensnahen Toxizitats- und Wirk-
samkeitstest fur die Pharmafor-
schung.
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Die Vision des schrumpfenden Labors:

Mikrofluidische Losungen flr analytische
Anwendungen in den Life Sciences

M. Kautt, MIKRO; S. Halstenberg, IAl; D. Moss FGS; A. Guber, D. Herrmann, A. Muslija, IMT

Passt ein Analysenlabor
auf einen Chip?

Die Miniaturisierung von Analyse-
techniken und analytischen Me-
thoden ist kein Selbstzweck. Viel-
mehr handelt es sich um einen
Trend, der einerseits der Notwen-
digkeit, zunehmend sparsamer
mit Reaktionslésungen umzuge-
hen, unterliegt und andererseits
eine Reihe von analytischen Vor-
teilen erschlief3t, die konventio-
nellen Techniken aufgrund ihrer
makroskopischen Dimension ver-
schlossen sind. So ist es auch
kein Wunder, dass im aktuellen
Trendbericht zur Analytischen
Chemie 2001 in den ,Blauen Blat-
tern* (Nachrichten aus der Che-
mie) neben biochemischen Nach-
weismethoden die ,verstarkte
Nutzung miniaturisierter Techni-
ken, selbst in Gebieten, die bis-
lang als Doméne des klassischen
Apparatebaus galten®, beobach-
tet werden [1]. Bis dann aber die
Vision eines Laboratoriums auf
einem Chip — als sog. ,lab-on-a-
chip“ bezeichnet und vergleichbar
zu den Prozessorchips der Com-
puterindustrie gemeint — realisiert
sein wird, bleibt noch einiges zu
tun. Fest steht jedoch bereits heu-
te, Uber ein Jahrzehnt nachdem
zum ersten Mal das Konzept der
auch als ,uTASY bezeichneten
Analyseneinheiten formuliert wur-
de [2], dass mikrotechnische und
hier insbesondere mikrofluidische
Prozesse den Schlissel zum Auf-
bau neuartiger miniaturisierter
Analysenverfahren bilden. Und
dass diese wahrscheinlich die
Methoden der Umwelt- Lebens-
mittel- und anderer Analytiken bis

1) Miniaturized Total Analysis System

hin zur medizinischen Diagnostik
veréndern werden [3].

Die Miniaturisierung von analy-
tischen Verfahren verspricht da-
bei ganz allgemein eine Reihe
von Vorteilen, wie

e Verkirzung von Analysen-
zeiten,

e Erhohung der Qualitat der
Analysenergebnisse,

e Parallelisierung von funktiona-
len Komponenten und Integra-
tion von Funktionen,

e Verringerung des Bedarfs an
Probe und Reagenzien und
somit weniger anfallender
Abfall,

e \Verminderung entstehender
Kosten,

e Portabilitdt miniaturisierter
Systeme.

Wobei natirlich nicht tbersehen
werden darf, dass Miniaturisie-
rung alleine nicht gleich alles bes-
ser macht. Hier sind auf die jewei-
ligen Anwendungen abgestimmte
Lésungen zu entwickeln und glei-
chermalf3en eine einzelfallabhén-
gige Priorisierung der vorstehen-
den maoglichen Voreile vorzuneh-
men. So sind nicht alle Vorteile
immer in Einklang zu bringen.
Beispielsweise ist es eher un-
wahrscheinlich, dass eine mikro-
technische Analysen-Einheit, die
mehrere Funktionen integriert,
auch gleichzeitig sehr kosten-
gunstig ist, wenngleich sie aber
wahrscheinlich eine bessere ana-
lytische Leistung im Vergleich zu
einem Aufbau zeigt, der aus Ein-
zelkomponenten besteht.

Ein unbestritten positives Beispiel
fur den Nutzen der Miniaturisie-

rung in der Analytik stellt die chro-
matographische Trennung dar. So
ist die bei Kombination miniaturi-
sierter Kanalgeometrien mit elek-
trokinetischen Effekten erreichba-
re erhdhte Trennleistung durch ei-
ne Verringerung charakteristi-
scher Dimensionen bedingt und
ermoglicht damit die Steigerung
der Qualitat des Analysenergeb-
nisses [4]. Wobei festgestellt wer-
den muss, dass diese auch von
der Empfindlichkeit der eingesetz-
ten Detektionsverfahren abhangt.

Um abschlieBend die eingangs
gestellte Frage zu beantworten:
Heute passt ein Analysenlabor
wohl noch nicht auf einen Chip.
Aber wie Abb. 1 zeigt, passt eine
mdogliche Einzelkomponente ei-
nes kunftigen mikrofluidischen
Analysenchips immerhin schon
mal auf einen Finger. So werden
denn gemeinsame Entwicklun-
gen an der Schnittstelle von Mi-
krofluidik und Nanotechnik sowie
Biosensorik, Mikroelektronik und
Informatik in Zukunft Neuerungen
insbesondere in den Bereichen
Simulation, Fertigungsverfahren,
Oberflachenmodifikation und
Nachweismethoden generieren,
die uns dem Labor im Chipformat
damit naher kommen lassen.

Abb. 1: Kapillar-Elektrophorese-Einheit in
Kunststoff abgeformt und zum GréRenver-

gleich auf einem Finger platziert.
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Modellierung des Ver-
haltens von stromenden

Flussigkeiten in Mikro-
kapillaren

Unter Mikrokapillaren versteht
man allgemein geschlossene
Kanéle, deren (in der Mikrosys-
temtechnik meist rechteckiger)
Querschnitt etwa in der GrolRen-
ordnung eines menschlichen
Haares liegt (rd. 60 pm). Sie bil-
den die Grundlage fur mikrofluidi-
sche Komponenten, die neben
den Kapillaren noch weitere funk-
tionstragende Teile besitzen, de-
ren geometrische Abmessungen
im Bereich zwischen 10 und eini-
gen 100 Mikrometern liegen. Sol-
che mikrofluidischen Systeme fur
bioanalytische  Anwendungen
werden typischerweise planar
aufgebaut. Man spricht hier oft
von sogenannten ,Analysen-
Chips“. Abb. 1 zeigt eine Einheit
eines weiter unten beschriebe-
nen Analysen-Chips im Vergleich
zu den papillaren Linien eines
Fingers.

Effiziente Simulations-
verfahren fiir komplexe
mikrofluidische Situationen

Beim Entwurf von fluidischen Mi-
krosystemen bzw. -komponenten
reduziert der Einsatz rechnerge-
stutzter Werkzeuge den Entwick-
lungsaufwand bedeutend und
hilft, die gewlinschten FlieReigen-
schaften vorherzusagen und re-
produzierbar einzustellen.

Dringt eine FlUssigkeit in einen
strukturierten Mikrokanal ein und
drangt dabei ein anderes Fluid
aus dem Kanal heraus, so muss
eine transiente, d. h. sich wah-
rend der Betrachtung verandern-
de, Mehrphasenstrémung be-
trachtet werden unter Beruck-
sichtigung der freien Oberflache
und der Kapillarkraft. Das Voran-
schreiten der Flissigkeit geht mit
einer Anderung der Grenz-
flachenform einher und ist damit
aufgrund der meist hohen Kom-
plexitat der Geometrie analytisch
nicht hinreichend erfassbar. Zur

|
STEAL mvicraPuaris

Abb. 2: Funktionseinheit (Ausschnitt) eines als medizinischer Teststreifen
vorgesehenen Analysenchips (Abbildung mit freundlicher Genehmigung der
STEAG microParts GmbH, Dortmund).

Nachbildung des Strémungsver-
haltens kénnen nun jedoch Simu-
lationsmethoden, wie z. B. die Fi-
nite Volumen Methode (FVM),
eingesetzt werden, die eine hohe
Diskretisierung des Stromungs-
raums vornehmen und so in ihren
Ergebnissen analytischen Losun-
gen hinreichend nahe kommen.

Um den hohen zeitlichen Aufwand
bei der Simulation komplexer Geo-
metrien zu reduzieren, wurde am
Forschungszentrum ein Konzept
zur Erstellung eines geeigneten
Gesamtmodells erarbeitet [5]. Da-
bei wird das Stromungsproblem in
mehrere Bereiche unterteilt, wobei
fur jeden Bereich Modelle auf phy-
sikalischer Modellebene (z.B.
FVM-Modelle) erstellt werden. Aus
den Simulationsergebnissen wer-
den Modelle einer héheren Mo-
dellebene, z. B. Netzwerkmodelle,
verbessert oder generiert. Das be-
deutet, dass sich die Komplexitat
des Gesamtproblems zunachst
durch die Aufteilung in mehrere
untergeordnete Bereiche redu-
ziert. Nachfolgend werden die Si-
mulationsergebnisse dazu einge-
setzt, das Gesamtproblem auf ei-
ner héheren Modellebene, z. B.
mit einem Netzwerkmodell, zu be-
schreiben. Im Gegensatz zu den
Modellen auf physikalischer Ebe-
ne besitzt das hohere Modell des
Gesamtproblems einen geringe-
ren Simulationsaufwand. Dies
fuhrt somit in kiirzerer Zeit zu nutz-
baren Ergebnissen.

Zur Unterteilung des Strémungs-
gebietes in die zu modellierenden
Bereiche wird die Symmetrie
der Struktur ausgenutzt (siehe
Abb. 2). Ein entsprechendes para-
metrisierbares FVM-Modell wird
erstellt, das in den vom Entwickler
vorgegebenen Parametern vari-
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iert werden kann. Die Generie-
rung des Modells aus den Geo-
metrieangaben erfolgt dann auto-
matisch. So kénnen in dem abge-
bildeten Beispiel verschiedene
Geometrieparameter, die die Séu-
lenstruktur die (z. B. Saulenhgdhe,
Séaulendurchmesser) beschrei-
ben.

Vor der Durchfiihrung einer Simu-
lation sind die Eingabe- und Aus-
gabegrofl3en festzulegen. Wenn
wie im Falle einer einphasigen
Stromung die Abhangigkeit des re-
sultierenden Volumenstroms von
der anliegenden Druckdifferenz
erfasst werden soll (Abb. 3 a),
dann dienen als Referenzdaten
zur Erstellung des héheren Mo-
dells Simulationsergebnisse fir
unterschiedliche Druckdifferenzen
und unterschiedliche Saulen-
hoéhen (Abb. 3 b).

Weitere Arbeiten zur modellhaf-
ten Beschreibung und zur Simula-
tion von Stromungen in Kapillaren
sind dem Beitrag von Ehrhard et
al., ebenfalls in diesem Band, zu
entnehmen [6].

Mikrofluidische
Dinnschichtzelle fir

das High-Throughput-
Screening

High-Throughput-Screening (zu
Deutsch etwa ,Hochdurchsatz-
Ausleseprufung®) ist eines der
Schlagworte bei der Suche nach
besseren Wirkstoffen fur neue
Medikamente. Allgemein versteht
man darunter das vollautomati-
sierte Testen vieler niedermoleku-
larer Verbindungen auf bestimm-
te biologische Wirkungen hin.

Das am Forschungszentrum ent-
wickelte  Screening-Verfahren
nutzt aus, dass eine Interaktion
zwischen einem Arzneimittelkan-
didat und einem sogenannten
.largetprotein“ zu einem Kom-
plex fiihrt und sich hierdurch An-
derungen in den Schwingungsei-
genschaften der Molekile erge-
ben. Diese Molekul-Schwingun-
gen kdnnen mittels FTIR-Spek-
troskopie (von Fourier-Transform-
Infrarotspektroskopie) bestimmt
werden. Vergleicht man nun zwei

Zustande, wie etwa das Sum-
menspektrum aus ungemischten
Target- und Arzneimittelkandidat-
Lésungen mit dem Spektrum der
Mischung, muss im Falle einer In-
teraktion, die dann einen starken
Hinweis auf die mogliche Eignung
des Kandidaten als Wirkstoff ge-
ben wirde, ein anderes Spektrum
resultieren (Abb. 4). Da es sich
auch bei einer Interaktion nur um
sehr kleine strukturelle Anderun-
gen handeln wird, wurde mit der
sogenannten Differenzspektro-
skopie eine empfindliche Metho-
de entwickelt, die auch kleinste
Unterschiede noch sichtbar
macht.

Das Verfahren nutzt dabei also in-
trinsische optische Eigenschaften
der Proteine im mittleren Infrarot-
Spektralbereich aus, so dass eine
Detektion von Protein-Arzneimit-
tel-Wechselwirkungen ohne zu-
satzliche Markierung, Farbung
oder Immobilisierung mdoglich ist.
Exemplarisch sind in Abb. 5 an-
hand der Wechselwirkung zwi-
schen dem Enzym Trypsin und
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Abb. 3: @) Darstellung des simulierten Volumenstroms zwischen den Saulen in Abhéngigkeit der Druckdifferenz;
b) Simulationsergebnisse fir unterschiedliche Druckdifferenzen unterschiedliche Saulenhéhen. Diese dienen
als Referenzdaten zur Erstellung des héheren Modells.
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Abb. 4: Prinzip des Nachweises der Komplexbildung zwischen Proteinen und Arzneimittel-Kandidaten mittels
FTIR-Spektroskopie. Aufgrund der Komplexbildung unterscheiden sich das Summenspektrum und das Mi-

schungsspektrum.
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Abb. 5: FTIR-Differenzspektren, die durch Mischung des Enzyms
Trypsin mit Hemmstoffen (obere 3 Spektren) bzw. mit Kontroll-
substanzen (untere 2 Spektren) erhalten wurden.

funf verschiedenen niedermole-
kularen Verbindungen die resul-
tierenden Differenzspektren ge-
zeigt.

Man erkennt nur in drei Fallen ein
ausgepragtes Differenzspektrum,
was auf eine Interaktion hindeu-
tet. Die als Kontrollsubstanzen
eingesetzten Sauren zeigen kei-
ne nennenswerten Differenzen,
also auch keine Interaktion.

Trotz der analytischen Leistungs-
fahigkeit des Verfahrens liel3 erst
eine mikrotechnische Entwick-
lung die FTIR-Differenzspektro-
skopie zu einer auch kommerziell
beachteten Technik werden. So
muss namlich bei wéassrigen L6-
sungen — und hierum handelt es
sich im Pharmascreening ubli-
cherweise — die starke Absorption
von Infrarotlicht durch das als L6-
sungsmittel dienende Wasser
berlicksichtigt werden. Daher
missen die Messungen bei einer
optischen Wegléange und damit
Schichtdicke einer Messzelle von
hdchstens 10 pm erfolgen. Das
Fordern von wassrigen Protein-
I6sungen durch derart dinne
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Schichten erzeugt jedoch Driicke
in der Messzelle bis etwa 25 bar.
Da nun die Strukturdnderungen
im Protein, und daher auch die zu
erfassenden  Spektralanderun-
gen, extrem Kklein sind, bedeutet
dies, dass es auch bei hohem
Druck zu keiner Anderung der
Schichtdicke kommen darf. Be-
reits eine Schichtdickenénderung
von 10 nm wirde zu einem unak-
zeptabel groRen Stoérsignal fuh-
ren. Hierzu musste eine neuartige
mikrofluidische Durchflusszelle
entwickelt werden, die zwi-
schenzeitlich unter den Namen
AquaSpec™ von einem Startup-
Unternehmen, an dem auch zwei
ehemalige Doktoranden des For-
schungszentrums beteiligt sind,
vertrieben wird (Abb. 6).

Eine Mikrotiterplatte
aus Kunststoff mit 96

integrierten mikro-
fluidischen Strukturen

Fur die Entwicklung neuer Medi-
kamente werden heute in der
pharmazeutischen Industrie typi-
scherweise mehr als 100.000
Substanzen pro Woche auf ihre
Wirksamkeit hin Uberprift. Dabei
kommen vorzugsweise Mikrotiter-
platten aus Kunststoff als grof3-
flachige Testplattformen zum Ein-
satz. Diese enthalten auf einer
standardisierten Grundflache von
125 mm x 85 mm, mehrere hun-
dert bzw. tausend individuelle, mi-
niaturisierte Reaktionskammern,
sogenannte Wells. Konventionel-
le, am Markt befindliche Mikroti-
terplatten besitzen 96, 384 oder
1536 Wells, wobei das Well-Volu-
men zwischen 1 mlund 12 pl liegt.
Dabei stellt generell das Handling
von sehr kleinen Probenvolumina
im Mikroliter-Bereich ein erhebli-

ches Problem dar, da Verduns-
tungseffekte immer mehr zum
Tragen kommen. Durch den Ein-
satz von gekammerten mikroflui-
dischen Kanalsystemen anstelle
der offenen Wells werden die Ver-
dunstungseffekte deutlich mini-
miert. Das bietet zudem die Mog-
lichkeit, in den Mikrokanélen
kleinste Probenmengen aufzuar-
beiten, zu trennen oder sie mit
weiteren Substanzen zu vermi-
schen. Diese als Lab-on-a-Chip
bezeichneten Systeme zeichnen
sich aufgrund der kleinen Ka-
nalabmessungen auch durch ei-
nen sehr geringen Chemikalien-
verbrauch aus.

Mit mikrotechnischen Fertigungs-
methoden konnten erstmalig
Mikrotiterplatten im Standardfor-
mat aus Kunststoff mit 96 gleich-
artig ausgebildeten mikrofluidi-
schen Strukturen realisiert wer-
den (Abb. 7), die in ihrem prinzipi-
ellen Aufbau Kapillarelektropho-
rese-Einheiten entsprechen. Die
Wahl von Kunststoff, im Vergleich
zu anderen in der Mikrosystem-

Abb. 6: AquaSpec™-Zelle (Abbildung mit
freundlicher Genehmigung der Fa. micro-

biolytics, Freiburg).

technik gangigen Materialien, er-
laubt dabei den Zugang zu poten-
tiell kostenginstigen Analysen-
chips. Neben der allgemein fir ei-
ne kommerzielle Nutzung erfor-
derlichen hohen Wirtschaftlichkeit
eroffnet sich hierdurch, die Még-
lichkeit, komplexe mikrofluidische
Komponenten auch als Einweg-
komponente zu ge- und verbrau-
chen. Hier bietet Kunststoff einer-
seits die Mdglichkeit, bis zu 2
Grolenordnungen gunstiger sein

Abb. 6: AquaSpec™-Zelle (Abbildung mit freundlicher Genehmi-
gung der Fa. micro-biolytics, Freiburg).
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zu kdnnen als mit anderen Mate-
rialien [7]. Andererseits zeichnen
sich Kunststoffe durch eine fur
Massenprodukte vorteilhafte ho-
he Toleranz gegenliber mechani-
scher Belastung, eine hohe Mate-
rialvielfalt und die Moglichkeit zur
vielseitigen Modifizierung der
Oberflachen aus.

Abb. 8: Die elektrische Kontaktierung der
vier Reservoire jeder mikrofluidischen CE-
Struktur erfolgt durch aufgedampfte Lei-
terbahnen aus Gold (Abbildung mit freund-
licher Genehmigung der Firma Greiner
Bio-One, Frickenhausen).

Abb. 9: Der im Kreuzungsbereich generier-
te Pfropf einer Farbstoff/ DNA-Mischung
wandert nach dem Anlegen einer elektri-
schen Spannung nach rechts in den Trenn-
kanal. An der unteren Kanalseite erfolgte
ein Abriss, wahrend von oben noch Sub-
stanz mitgezogen wird.

Jede der 96 Mikrokanal-Strukturen
besteht aus zwei sich kreuzenden
Mikrokanalen, an deren Ende sich
jeweils Zugangsoffnungen (Reser-
voirstrukturen) zur Aufnahme von
Probenmaterial befinden. Die
Kanéle sind jeweils 100 pm breit
und 50 um tief. Im Kreuzungsbe-
reich betragt das Volumen etwa
600 pl. Die Trennstrecke ist aus
Platzgriinden maanderférmig an-
geordnet und ist insgesamt 40 mm
lang. Um das zu analysierende
Probengemisch definiert bewegen
und trennen zu koénnen, werden
elektrische Spannungen angelegt
und uber elektrische Leiterbahnen
an die Reservoire gefiihrt.

Die elektrische Kontaktierung al-
ler 384 Reservoirbereiche erfolgt
Uber Leiterbahnen, die in die mi-
krostrukturierte Kunststoffplatte
integriert sind (Abb. 8). Fillt man
den langen Kanal mit Agarose-
Gel, kdnnen durch Anlegen eines
elektrischen Feldes geringe Men-
gen eines Probengemischs in das
Kanalsystem eingeschleust und
getrennt werden. Dies ist anhand
des Standfotos einer Videose-
quenz in Abb. 9 gezeigt. Erfolgt
dies bei allen 96 Strukturen zur
selben Zeit, so kénnen parallel
Trennungen von Substanzgemi-
schen durchgefiihrt werden.

Zusammenfassung

Es wurde gezeigt, wie neuartige
rechnergestiutzte Simulationsmit-
tel helfen, das Potenzial mikroflui-
discher Strukturen zum Aufbau
von neuartigen Analysenchips in
vertretbarer Zeit und mit vertret-
barem Rechenaufwand in kon-
krete Geometrien und Designvor-
schlage umzusetzen. Weiterhin
wurden Beispiele vorgestellt, um

bereits heute die Menge an kost-
barem Probenmaterial und die er-
forderliche Reaktandenmenge in
einer Analyse zu reduzieren, bei
gleichzeitiger Erhéhung der Zahl
an Untersuchungen. Die Mikro-
fluidik wurde anhand von ersten
Entwicklungsbeispielen vorge-
stellt als eine Schliisseltechnik
auf dem Weg zu hochintegrierten
Analysensystemen, die in ihrer
zukunftig vollstandigen Auspréa-
gung zu als uTAS oder Lab-on-a-
Chip-Systeme bezeichneten Ana-
lysenverfahren fuhren sollen.
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Lithographische Verfahren zur Mustererzeugung in
der Mikrosystemtechnik

J. Schulz, D. Maas, J. Mohr, IMT

Einleitung

Der Brockhaus schreibt zum Be-
griff Lithographie: ,Geschliffener
Solnhofener Schiefer, mit Fett-
kreide beschrieben und mit sau-
rer Gummiarabicum-Ldsung ge-
atzt, nimmt nur an den beschrie-
benen Stellen die Druckfarbe an
(lithos = stein; graphein = schrei-
ben, zeichnen)“. Erfunden wurde
die Lithographie von Alois Sene-
felder, Autor von Komddien und

Liedern, im Jahr 1789, der nach
einer Technik suchte, seine
Stucke zu kopieren. Er handelte
schon damals so, wie es heute
von uns angewandten Wissen-
schaftlern verlangt wird: er er-
kannte die kommerziellen Chan-
cen des Verfahrens und meldete
es zum Patent an (1799). Die An-
wendung des Verfahrens im Be-
reich der Kunst lie3 nicht lange
auf sich warten, wurde aber lange
Zeit nicht so recht als eigenstén-

Strahlung / Licht

W

belichteter
Bereich

Resist
diinner Film
Substrat

Positiv-Resis /

-

l Aitzen und Strippen

o7

ey

Negativ-Resist

W

Abb. 1: Darstellung der prinzipiellen Schritte der technischen Lithographie:
Bestrahlung, Entwicklung, Atzen der Strukturen und Strippen. Bei Positiv-Re-
sists werden die belichteten Bereiche wegentwickelt, bei Negativ-Resists die
unbelichteten. Die unterschiedlichen Entwicklungsraten der belichteten und
unbelichteten Bereiche beruhen bei Positiv-Resists z.B. auf einer deutlichen
Reduzierung des Molekulargewichts (PMMA) oder auf chemischen Reaktio-
nen, die die Polaritat deutlich erhéhen (Novolak). Bei Negativ-Resists ist die
gelaufigste Wirkungsweise eine Vernetzungsreaktion (z.B. SU-8).

dige Kunstform akzeptiert. Dies
anderte sich spatestens mit
den Lithographien von Henri de
Toulouse-Lautrec. Die Weiterent-
wicklung im Bereich der Massen-
reproduktion fihrte zum heutigen
Offset-Druck.

Die Weiterentwicklung zur Struk-
turierung von Substraten fir tech-
nische Anwendungen begann mit
der Verfuigbarkeit von Fotolacken.
Die Strukturierung von Foto-
lacken ist ahnlich wie in der Foto-
grafie mit Hilfe eines Belichtungs-
und Entwicklungsschritts mog-
lich. Die Strukturen von Foto-
lacken kénnen deswegen in der
Lithographie zur Strukturierung
des Substrats durch Atzen ver-
wendet werden. Hier rihrt der im
Folgenden synonym verwendete
Begriff ,Resist" her, denn die Fo-
tolackstrukturen mussen der Atz-
I6sung ,widerstehen”.

Das Schema istin Abb. 1 fir Posi-
tivlacke und fur Negativlacke dar-
gestellt. Die ,technische” Litho-
graphie besteht somit aus der
Prozessfolge:

e Beschichten
e Bestrahlen
e Entwickeln

e Atzen oder andere Form der
Nutzung der Struktur

e Strippen

Die Selektivitat spielt fiir die Mate-
rialauswahl eine zentrale Rolle.
Beim Entwickeln muss eine Lo-
sung gefunden werden, deren
Losungsgeschwindigkeiten im
belichteten und unbelichteten Be-
reich sich sehr stark unterschei-
den (Kontrast des Prozesses).
Die Loésungen, die zur Strukturie-
rung des Substrats eingesetzt
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Einsatzgebiet Substrat
Chips 8 inch
Flip-Chip 8 inch
Leiterplatte DIN A3
Schreib-/Lesekbpfe 8 inch

Aufldsung
0,2 um 1pum
30 um 30 um
100 pm 10 pm
30 pm 100 pm

Tab. 1: Zusammenstellung der Einsatzgebiete der Lithographie
mit den hdchsten Umsatzvolumina und den dazugehdrigen tech-
nischen Grundparametern. Die Tabelle dient der Orientierung und
stellt nicht die ,vorderste Front" der Technologie dar.

werden, durfen die Resiststruktu-
ren nicht angreifen. Andererseits
muss beim Strippen der Struktu-
ren der (eventuell chemisch ver-
anderte) Resist sehr gut aufge-
I6st, die hergestellten Strukturen
aber nicht angeldst werden.

Die Resiststrukturen dienen also
zum Atzen des Substrats (sub-
straktive Strukturierung). Sie kon-
nen aber auch zum Auffillen der
freigelegten Bereiche (additive
Strukturierung, wie z.B. im LIGA-
Verfahren) oder — vor allem in der
Halbleiterstrukturierung — zum
Herstellen lokaler Dotierungen
durch lonenimplantation verwen-
det werden. In ganz seltenen Fal-

len wird die Resiststruktur selbst
genutzt. Hierzu spater noch ein
Beispiel.

Tab. 1 gibt einen groben Uber-
blick Gber die heutigen Einsatzge-
biete und die wesentlichen Cha-
rakteristika von lithographischen
Verfahren.

Prozessschritte der
Lithographie

Abb. 2 zeigt Strukturen aus der
Halbleitertechnik und eine Auflis-
tung der mdglichen Fehler [1].

Far die Auswahl und genauere
Festlegung der Prozessschritte

Abb. 2: Beispiel fir Lithographiestrukturen bei der Chip-Herstel-

lung. Stichwortartig einige technologische Probleme, die es zu

beherrschen gilt: Vertraglichkeit der Prozessfolgen, Auflésung,

Streulicht, Reflexion vom Substrat, Defekte, Profil- und Tiefen-
scharfe, Homogenitat Uber der Flache, Justierung, Verzige, Stu-
fenbedeckung, Spannungsrisse, Haftung, Sauberkeit nach dem
Strippen. Die Auswirkungen von Fehlern reichen von Sofortaus-
fallen der Chips Uber Feldausfalle im spéteren Einsatz bis hin zu
nicht tolerablen Qualitatsschwankungen.

sind neben den technisch erziel-
baren Eigenschaften vor allem
die Investitionskosten und die
Auswirkungen auf die Produkti-
onskosten ausschlaggebend.

Im Folgenden werden nur die am
IMT verfugbaren Prozessschritte
naher beleuchtet.

Beschichtung des Substrats
mit Resist

Spin-Coating ist eine apparativ
einfache und sehr verbreitete
Technik, um auf runden Substra-
ten gleichmaRige Schichten zwi-
schen 0,1 um und 100 pum Dicke
aufzubringen. Das Substrat wird
auf einen motorgetriebenen Teller
gelegt, der in Losemittel geloste
Resist wird z.B. aus einer Pipette
aufdosiert und der Motor wird ge-
startet. Zur Berechnung der sich
ergebenden Schichtdicke exis-
tiert Ubrigens eine der wenigen
geschlossenen Lésungen der Na-
vier-Stokes-Gleichungen:

ho

h= 2 2
[1+ @pw’/3n) hit]

Hierbei ist: h die Schichtdicke
nach dem Schleudervorgang, h,
die Schichtdicke vor dem Schleu-
dervorgang, p die Dichte, n die
Zahigkeit der Flussigkeit, w die
Kreisfrequenz und t die Schleu-
derzeit. Bei sehr kleinen Schicht-
dicken ist es oft schwierig eine ge-
schlossene Schicht (pin-hole-
free) zu erzeugen. Bei dicken
Schichten wird die Homogenitat
der Dicke wegen des moglichen
FlieBens bei auch nur leichter
Schraglage im Gravitationsfeld
zum Problem, ebenso stort eine
Randiberhthung, die sich meh-
rere Zentimeter vom Rand zur
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Substratmitte hin  erstrecken

kann.

Nach dem Aufschleudern erfolgt
ein  sogenannter ,Prebake-
Schritt* (Backen vor dem Belich-
ten), um durch Austreiben des L6-
semittels einen festen Film zu er-
zielen.

Das Aufkleben von Resists auf
ebene Substrate ist eigentlich nur
im LIGA-Verfahren bedeutend,
wo hohe Resistdicken (200 um
bis 2 mm) mit nur sehr geringen
inneren mechanischen Spannun-
gen verlangt werden. Dies verbie-
tet jegliche mit erhdhter Tempera-
tur verbundene Prozessfolge. Be-
sondere Anforderungen sind eine
geringe Dicke der Klebeschicht
und deren Blasenfreiheit.

Weitere Beschichtungstechniken
sind z.B.: Sprihen, Laminieren,
Tauchen, elektrochemische Be-
schichtung.

Belichtung des Resists

Technologisch am einfachsten
und wegen der oft geringen
Stiickzahlen in der Mikrosystem-
technik am weitesten verbreitet ist
die UV-Belichtung durch Schat-
tenwurf. Der Schatten wird beim
Belichten durch eine Quarzglas-
platte erzeugt, der Schatten ent-
steht unter den opaken Berei-
chen, die aus 0.1 um dickem
Chrom auf dem Glas bestehen.
Zum Belichten wird eine Queck-
silberdampflampe mit den drei ty-
pischen Wellenlangen 365 nm,
405 nm und 436 nm verwendet,
wobei die Auswahl der Wellenlan-
ge auf die Empfindlichkeit des
Resists abgestimmt sein sollte.
Die (Fresnel-)Beugung des Lichts
fuhrt zu einer Unscharfe in der Ab-

bildung, die durch folgende For-
mel beschrieben wird:

bmin = Qm

Hierbei ist b,;, die kleinste er-
reichbare Strukturbreite, A die
Wellenlange, d der Abstand zwi-
schen Maske und Resist und Q
ein Parameter, der alle anderen
Einflusse zusammenfal3t. In Q
gehen zu einem grofRen Teil die
Qualitat der Belichtungsoptik und
vor allem der sogenannte Kon-
trast des verwendeten Resists
ein.

Die Rontgenbelichtung durch
Schattenwurf ist das zentrale
Merkmal der LIGA-Technik des
IMT. Wegen der geringen Wellen-
langen des verwendeten (Syn-
chrotron-) Strahlungsspektrums
(0,05 nm bis 5 nm) spielt die Beu-
gung eine vernachlassigbare Rol-
le. Allerdings miissen die Masken
anders aufgebaut sein als in der
Fotolithographie: Eine dinne
Membran mit geringer Kernla-
dungszahl tragt die Absorber-
strukturen mit hoher Kernla-
dungszahl, die meist aus galva-
nisch abgeschiedenem Gold be-
stehen. Ein Standard hat sich bis-
lang weltweit nicht etablieren kén-
nen. Das IMT arbeitet mit (und an)
zwei Varianten: Titanmembranen,
2.5 um dick fir Bestrahlungen
von Resists bis 500 um und Beryl-
liumbleche, 500 pm dick fur Be-
strahlungen zur Erzeugung noch
héherer Strukturen. Andere Insti-
tutionen verwenden dinne Mem-
branen aus Siliziumnitrit, Silizium-
carbid, Glas, Bornitrid, Diamant
etc.

Wegen der Harte der Strahlung
absorbieren auch die Materialien

mit hoher Kernladungszahl die
Strahlung nicht vollstandig. Die
Reststrahlung beeinflusst durch
Fluoreszenzeffekte die Qualitat
der Strukturen sowohl an der Re-
sistoberkante als auch an der fir
die Haftung wichtigen Grenz-
flache zum Substrat. Beide Effek-
te sind in Abb. 3 dargestellt und
kénnen u.a. durch eine ausrei-
chende Absorberhthe vermieden
werden [2].

Die Belichtung mit Elektronen-
strahlen nimmt in mehrfacher Hin-
sicht eine Sonderstellung ein.
Zum Einen wird nicht durch eine
Maske belichtet, sondern ein fo-
kussierter Elektronenstrahl wird
so bewegt, dass nur die zu belich-
tenden Bereiche getroffen wer-
den. Solche Anlagen erzeugen
daher aus CAD-Daten die ersten
Strukturen (Primére Mustererzeu-
gung). Zum Anderen erfolgt die
Absorption des Strahles im We-
sentlichen durch inelastische
Streuung der Elektronen im Re-
sist. Dieser Streueffekt ist die Ur-
sache fur Unscharfen der Struktu-
ren vor allem bei Resisththen
oberhalb 1 um. Um dies zu mini-
mieren, muss die Energie der ein-
fallenden Elektronen mdglichst
hoch sein.

Wenn hohe Stiickzahlen mit sehr
geringer Streuung der Struktur-
breite gefordert sind, wird nahezu
ausschliel3lich die Projektionsbe-
lichtung eingesetzt. Sie ist &hnlich
der Diaprojektion, nur dass die
Maske gleich groRR oder groRer
als das Bild ist. Auf dem Substrat
werden die einzelnen Strukturbe-
reiche, meist identisch mit einem
Chip, im sogenannten Step and
Repeat Verfahren aneinanderge-
setzt.
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Abb. 3: Probleme bei der Synchotronbelichtung des Resists. Zusétzlich zur hohen thermischen Belastung von
Maske und Substrat spielen wegen der kurzwelligen Komponenten der Strahlung Fluoreszenzeffekte eine wich-
tige Rolle. So ist im linken Bild dargestellt, wie Fluoreszenz aus der Maskenmembran oder von den Absorber-
strukturen in den obersten Schichten des Resists absorbiert wird und dort zu Verrundungen fiihrt. Im rechten
Bild ist dargestellt, wie Fluoreszenz aus dem Substrat zu einer hauchdiinnen entwickelbaren Zone unter unbe-
lichteten Resiststrukturen fiihrt, die in Entwicklerldsung weggeschwemmt werden kénnen (Haftungsprobleme).

Weitere Varianten sind die direkte
Belichtung mit einem gesteuerten
Laserstrahl und, vor allem fiir die
Nanotechnologie, die Belichtung
mit einem Elektronenstrahl eines
héchstauflosenden Raster-Elek-
tronenmikroskops (REM).

Entwicklung

Das Herauslosen der belichteten
Bereiche (Positiv-Resist) bzw. der
unbelichteten Bereiche (Negativ-
Resist) erfolgt in einer fur jeden

Resist spezifischen Entwicklerlo-
sung. Je unscharfer der Ubergang
zwischen belichteten und unbe-
lichteten Bereichen ist, umso stér-
ker wirken sich Schwankungen
der Entwicklerkonzentration, der
Temperatur, der Entwicklersatti-
gung etc. auf das Strukturprofil
aus. Daher sind vor allem fur die
UV-Lithographie und die E-Beam-
Lithographie sehr homogene Be-
dingungen des Stofftransports zu
und von den zu entwickelnden Be-
reichen noétig. Dies wird durch

kontinuierliches Besprihen des
rotierenden Substrats erreicht
(Spruhentwicklung). Bei sehr
scharfen Ubergéngen zwischen
belichteten und unbelichteten Be-
reichen (Réntgenlithographie) ist
ein einfaches Tauchen in ein Bad
mit  Entwicklerlésung ausrei-
chend. Die Entwicklungsrate kann
durch Megaschall signifikant be-
schleunigt werden [3], ohne dass
sich der Kontrast des Resists ver-
ringert. Dies ist insbesondere fir
hohe Strukturen, wie sie fir das
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LIGA-Verfahren typisch sind, von
Bedeutung.

Noch nicht in kommerziellem Ein-
satz sind Resists, die sich in ei-
nem Plasmareaktor trocken ent-
wickeln lassen.

Strippen

Probleme im Zusammenhang mit
dem rickstandsfreien Entfernen
des Resists werden haufig unter-
schatzt. Bei Negativ-Resists tre-
ten meist starke Vernetzungen
auf, was die Suche nach einem
geeigneten Losungsmittel, das
die erzeugten Strukturen nicht an-
greift, sehr erschwert. Bei Positiv-
Resists werden die Strukturen ei-
nem ,Postbake” unterworfen, der
ein leichtes Vernetzen initiiert und
dadurch die Stabilitat gegen At-
zen erhoht. Zweitens geht das an-
schlieRende Atzen, die Galvanik
oder auch die lonenimplantatio-

nen nicht ganz spurlos am Resist
vorbei. Zumindest die ober-
flachennahen Bereiche, die ja
auch durch die Bestrahlung
schon in Mitleidenschaft gezogen
wurden, benétigen aggressive
Medien zur Auflésung.

Nicht zuletzt sei das riickstands-
freie Spulen und Trocknen er-
wahnt, das anlagentechnisch be-
herrscht werden muss. Fir jede
Anwendung werden Reinigungs-
kaskaden mit spezifischen LO&-
sungsmedien bereitgestellt. Ein-
gesetzte Varianten sind bei-
spielsweise: nasschemisches
Auflésen, Verbrennen im Sauer-
stoffplasma, gegebenenfalls mit
Zugabe aggressiver Gase wie
CF, oder SF;, Belichten und Ent-
wickeln des gesamten Substrats,
Laserablation, Wasserstrahlan-
wendung mit mehreren Hundert
bar Druck.

J!

Abb. 4: Vergleich der Resistprofile dicker Schichten in der UV-Li-
thographie. Links ist eine 60 um hohe Novolak-Struktur zu sehen,
rechts eine 180 um hohe SU-8 Struktur. Wenngleich der erste Ein-
druck zugunsten der SU-8-Strukturen ausfallt, konnten sich diese
am Markt bislang nur wenig durchsetzen. Die Griinde liegen in der
Spannungsrissanfalligkeit und dem sehr hohen Vernetzungs-
grad, der dazu fuhrt, dass der Resist sich nur schwer entfernen

lasst.

Anwendungsbeispiele

der Lithographie am IMT

UV-Lithographie

Ein vergleichsweise einfaches An-
wendungsbeispiel ist die Herstel-
lung von Leiterbahnen aus Gold
mit einer Linienbreite von 5 um
und einer Dicke kleiner 1 pum.
Hierflr werden Resists unterhalb
5 um Dicke eingesetzt. Sie wer-
den unter anderem fur fluidische
Sensoren (Druck, Durchfluss,
Temperatur) und fir Heizleiter bei
Mikropumpen verwendet. Gewis-
se Erfahrungen sind beim Atzen
der Strukturen notwendig. Will
man Strukturbreiten kleiner 2 pm
erreichen, so ist beim Belichten
auf moglichst guten Kontakt zwi-
schen Maske und Resist zu ach-
ten. In allen anderen Teilschritten
hat die Homogenitat Uber der
Flache eine zentrale Bedeutung
(Beschichten, Tempern, Entwick-
lung, Atzen), da Inhomogenitaten
zu Variationen der Linienbreite
und somit der elektrischen Eigen-
schaften der Leiterbahnen fiihren.
Die Nutzung qualifizierter Rein-
raume und qualifizierter Handha-
bungstechniken ist unabdingbar.

Mit Resists von 10 pm bis mehrere
hundert um Dicke werden Formen
fur die Galvanik hergestellt.
Schwerpunkte der Entwicklungsar-
beiten sind nicht so sehr die Litho-
graphieaspekte sondern vielmehr
das Zusammenspiel der verschie-
denen aufeinander folgenden
Technologieschritte. Abb. 4 zeigt
zunachst das Strukturprofil der No-
volak-Resists [4] im Vergleich mit
dem relativ neuen Epon SU8 Re-
sistsystem. Abb. 5 zeigt den Blick
auf einen Formeinsatz, der mit
dem SU8 Resist und Nickel-Galva-
nik hergestellt wurde [5].
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Abb. 5: Detailaufnahme eines
Formeinsatzes aus galvanisier-
tem Nickel. Die Quadrate sind
etwa 50 um breit. Der Resist
wurde durch Laserablation ent-
fernt.

E-Beam-Lithographie

Das IMT besitzt einen Elektronen-
strahlschreiber des Typs EBPG5
(EBeam Pattern Generator 5
Zoll), mit dem Substrate bis zu ei-
ner StrukturfeldgréRe von 5 Zoll
(etwa 125 mm) belichtet werden
kénnen. Die Anlage wird routi-

nemalfig eingesetzt, um Chrom-
masken fur die UV-Lithographie
und anspruchsvolle Zwischen-
masken fir das LIGA-Verfahren
herzustellen. Bei den Chrommas-
ken betragt die Resistschicht-
dicke 0,5 pm. Bei den Zwi-
schenmasken betragt die Resist-
schichtdicke 3 um. In diesem Fal-
le spielt die Streuung der Elektro-
nen fir die Strukturauflésung be-
reits eine erhebliche Rolle. Insbe-
sondere fir optische Anwendun-
gen — eines der strategischen An-
wendungsfelder des Programms
MIKRO - sind die Auflésung, die
Seitenwandsteilheit, die Seiten-
wandwelligkeit (die aus dem An-
einanderflgen einzelner Pixel re-
sultiert) und die Lagegenauigkeit
aller optischen Elemente zuein-
ander besonders hohen Anforde-
rungen unterworfen. Dies ist der
Grund fur die hohe Beschleuni-
gungsspannung von 100kV beim
IMT-Elektronenstrahlschreiber.

Rontgenlithographie

Die Rontgenlithographie war der
Ausgangspunkt der heutigen
Kompetenz des IMT rund um das
LIGA-Verfahren. An der Ang-
stromquelle Karlsruhe (ANKA)
sind drei Strahlrohre fir LIGA-Be-
lichtungen installiert. Zwischen
dem Strahlquellpunkt, der sich
noch im Speicherring der ANKA
befindet und der eigentlichen Be-
strahlungsstation, gibt es unter-
schiedliche Elemente, die der An-
passung des Spektrums dienen.
Tab. 2 stellt die Anwendungsfalle
zusammen.

Uber stérende Effekte wie z.B. die
Fluoreszenz wurde oben schon
berichtet. Zur Befriedigung der In-
dustriekunden missen hier je-
weils geeignete Losungen erar-
beitet werden. Tab. 3 stellt Para-
meter zusammen, fir die das IMT
Verfahren etabliert hat, die fur in-
dustrielle Anwendungen tauglich

Anwendungsbereich Strahlenoptische Elemente

Beam-Line

Litho 1 Maskenlithographie bis 100 um Im Aufbau Rontgenspiegel
Litho 2 Bestrahlung bis 600 pm Etabliert Rontgenspiegel
Litho 3 Bestrahlung bis 100 um (1.3 GeV) Etabliert

Bestrahlung bis 800 um (1.8 GeV) Etabliert

Forschung, Ultratiefe Lithographie Im Aufbau Doppelrontgenspiegel

Tab. 2: Zusammenstellung der Bestrahlungsmaoglichkeiten in der ANKA.

Roéntgenlithographie

Tiefenlithographie  Ultratiefenlithographie

Strukturhéhe/pm <100 100-400 400-1000
Kleinste Breite/um 5 5-20 8-40
Strukturdetails

(Beispiel Spektrometer) S el Sl
Vertiklitat/mrad <1 1,5 1,5-2,5

Tab. 3: Parameter der Rontgenlithographie. Grau hinterlegt sind Anwendungsfalle, fur welche die
Technologie derzeit erarbeitet wird.
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Abb. 6: Ausschnitt eines Beugungsgitters

eines Spektrometers, das mit Rontgen-
lithographie nach dem LIGA-Verfahren her-
gestellt wurde. Die einige um langen und
knapp 1 um hohen Stufen erstrecken sich
Uber die gesamte Resistdicke von etwa
400 pm.

5000 nm

sind. Fur die Anwendungen der
Ultra-Tiefen-Lithographie wird ein
Ausblick gegeben.

Als Beispiel fir die hohen Anfor-
derungen an die Lithographie-
struktur ist in Abb. 6 ein Aus-
schnitt eines Spektrometers dar-
gestellt. Dies ist eines der weni-
gen Beispiele, bei denen die Li-
thographiestruktur direkt ver-
wendet werden kann. Solche di-
rektlithographischen Bausteine
dienen den LIGA-Kunden, um
die Marktnachfrage auszutesten.
Die Herausforderungen zur Her-
stellung solcher Strukturen lie-
gen neben der Feinheit der

Strukturdetails vor allem in der
prazisen auf wenige zehn Nano-
meter genauen Lage des Gitters
Uber dem gesamten Langenbe-
reich von einigen Zentimetern
und in der Defektfreiheit der
Strukturen.

Als Beispiele fir das Potential der
LIGA-Technik, in Kombination mit
vielen anderen Technologien wie
Galvanik, Aufbau- und Verbin-
dungstechnik, etc. sind in den
vergangenen Jahren verschiede-
ne Arbeiten durchgefuhrt worden.
Abb. 7 zeigt einige beeindrucken-
de Beispiele hierzu.

Magnetischer Aktor [6]
150 pm Hadhe, 10 pm Breite, NiFe und Au-Galvanik

Gyrometer [8]
200 pm Hohe, 3 pm Breite, Ni-Galvanik

Magnetischer Aktor [7]
150 pm Hohe, 10 pm Breite, NiFe-Galvanik

500 pm Hohe, 20 pm Breite, Ni-Galvanik

Abb. 7: Potential der LIGA-Technik anhand einiger Beispiele.
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Zusammenfassung und

Ausblick

Die Lithographie ist auch in der
Mikrosystemtechnik ein Standard-
verfahren zur Strukturierung. Die
Details der Verfahren hangen in
sehr hohem Mal3e von den ge-
winschten technischen Anforde-
rungen und mit breiter werden-
dem Einsatzgebiet auch von den
Kosten und vom Automatisie-
rungsgrad der Fertigungskette ab.

Das IMT konzentriert sich auf die
Rontgenlithographie. In diesem
Bereich sind in den vergangenen
Jahren die wesentlichen struktur-
begrenzenden Effekte untersucht
worden. Nun gilt es, die in der AN-
KA erstmalig zur Verfiigung ste-
hende gut reproduzierbare und
verlassliche Bestrahlungsmdg-
lichkeit fur eine breitere Nutzung
des LIGA-Verfahrens einzuset-
zen. Hierzu sind Anstrengungen
zur Vertiefung des Prozessver-

standnisses, der Standardisie-
rung, der Erhéhung der Ausbeute
und in der Priftechnik bis hinab in
den Sub-um Bereich notwendig.
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Herstellung metallischer Mikrobauteile unter Einsatz
verlorener Kunststoffformen

G. Baumeister, N. Holstein, V. Piotter, R. Ruprecht, G. Schanz, IMF; M. Guttmann, F. Winkler, IMT;
A. Héafele, Freiburger Materialforschungszentrum

Einleitung

Mikrosysteme werden weltweit
nicht nur monolithisch in Silizium-
technik gefertigt, sondern in zu-
nehmendem Malf3 auch durch ei-
ne hybride Integration dreidimen-
sionaler Bauteile aus unter-
schiedlichen Materialien. Neben
ersten, bereits auf dem Markt er-
haltlichen Massenprodukten, wie
z.B. Tintenstrahldruckképfen, zei-
gen mehr und mehr Anfragen aus
der Industrie in verschiedens-
ten Anwendungsbereichen das
wachsende Interesse an Mikro-
bauteilen aus Kunststoff, Keramik
und Metall [1]. Beispiele fur metal-
lische Bauteile sind Zahnrader fr
Mikromotoren, kleine Relais,
Transformatoren oder Mikrospu-
len fir Anwendungen u. a. in der
Telekommunikation (z.B. Handy)
oder der Fahrzeugtechnik. Weite-
re Einsatzméglichkeiten liegen in
der Verwendung von Mikroreak-
toren in der chemischen Techno-
logie [26].

Ein offensichtlicher Mangel be-
steht derzeit jedoch in der Verfiig-
barkeit entsprechend entwickelter
und etablierter Fertigungstechno-
logien fur Mikrobauteile aus Me-
tall. Diese mussen parallel zu den
angestrebten Produkten ent-
wickelt und bereitgestellt werden.
Eine Zielsetzung am Forschungs-
zentrum Karlsruhe (FZK) im Pro-
gramm Mikrosystemtechnik (MI-
KRO) ist deshalb die industriena-
he Entwicklung von Mikroferti-
gungstechniken zur Herstellung
metallischer Mikrobauteile, das
Darstellen ihrer Leistungsfahig-
keit durch die Realisierung von

Demonstratorbauteilen und deren
Vergleich zur Bewertung ihrer Zu-
kunftsperspektiven [2].

Die Mikrozerspanung, das Mikro-
erodieren oder der Materialabtra-
gung mit dem Laser sind Verfah-
ren, mit denen Primér- oder Mut-
terstrukturen und kleine Serien
von Metallmikroteilen gefertigt
werden koénnen. Fir die Massen-
fertigung von Mikrobauteilen aus
Metall soll das Mikro-Pulverspritz-
gieBen entwickelt werden [3],
dessen derzeitige Entwicklungs-
reife —auch bedingt durch die ver-
fugbaren Pulver — nur fir Mach-
barkeitstudien ausreicht. Deshalb
konzentriert sich dieser Beitrag
auf die Beschreibung der beiden
in Entwicklung befindlichen Ver-
fahren Mikrogalvanoformung und
Mikroguss, mit denen unter Ver-
wendung verlorener, mikrostruk-
turierter Kunststoffformen quasi
dreidimensionale Mikroteile aus
Metall oder Legierungen in mittle-
ren bis grof3en Stiickzahlen her-
gestellt werden kénnen.

Herstellung

mikrostrukturierter
Kunststoffformen

Metallische Mikrostrukturen wer-
den heutzutage Uberwiegend
durch Verfahren der Galvanofor-
mung hergestellt. Bei diesem Ver-
fahren wird Metall in vorgefertigte,
sogenannte verlorene Kunststoff-
formen abgeschieden (auch als
.Zweite Galvanik* bezeichnet).
Diese mikrostrukturierten Formen
koénnen sowohl direkt durch litho-
graphische Verfahren (UV-, Elek-
tronenstrahl- oder Rontgentiefen-

lithographie) als auch mit Hilfe
mikrostrukturierter Werkzeuge
durch Abformverfahren (Replika-
tion), wie z. B. Hei3pragen,
SpritzgieBen oder auch Reakti-
onsgiefl3en, hergestellt werden
[4]. Die lithographischen Verfah-
ren sind gegenuber den Mikro-
abformverfahren fur Kunststoff-
bauteile, die erstin letzter Zeit aus
der Entwicklung an einige Indu-
strieunternehmen  Ubergeben
wurden, bereits weitgehend stan-
dardisiert, und die notwendige
Fertigungsausrustung ist kom-
merziell erhéltlich.

Die Wahl des adaquaten Herstel-
lungsverfahrens fir die Kunst-
stoffformen wird von verschiede-
nen Parametern bestimmt, wie z.
B. von der Geometrie (H6he und
laterale Abmessungen der Mikro-
struktur) oder der gewilnschten
Stlickzahl, aber auch von anderen
Randbedingungen, wie z.B. einer
Positionierung der Mikrobauteile
bezlglich anderer bereits vor-
strukturierter Geometrien [5], dem
verfugbaren Verfahren oder der
Kombination von Mikrofertigungs-
verfahren unter der Nutzung der
jeweiligen Vorteile [4].

Besonderheiten beim
Mikrospritzgiel3en

Das Spritzgiel3en von mikrostruk-
turierten Kunststoffteilen stellt in
Verbindung mit den nachfolgen-
den Fertigungsschritten eine Ver-
fahrenskombination mit einem
hohen Potenzial fir eine Serien-
fertigung dar. Einen entscheiden-
den Anteil hat hieran das Mikro-
spritzgiel3en, welches die Verviel-
fachung von Primarmikrostruktu-

1) Der haufig verwendete Verfahrensbegriff ,Zweite Galvanik* begriindet sich in der Annahme, dass fiir groRe Stiickzahlen an Bautei-
len die verlorenen Formen Uber den Weg der kostenglinstigeren Kunststoffabformung produziert werden und der dafiir notwendige
Formeinsatz Uber die ,Erste Galvanik” hergestellt wurde [BAC98].
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ren in groRer Anzahl ermdglicht.
Zur Formgebung der Kunststoffe
Uber die Schmelze werden Werk-
zeuge mit mikrostrukturierten
Formeinsatzen verwendet. Die
Formeinsatze werden in Abhan-
gigkeit vom gewtnschten Fliel3-
langen-zu-Wanddicken-Verhalt-
nis (Aspektverhaltnis) und den Er-
fordernissen der abgeformten
Bauteile entweder mikrozerspa-
nend, mittels LIGA-Technik, oder
durch Kombination mit anderen
Mikrostrukturierungsverfahren
aus Metallen hergestellt [6-11].

Die Abformung mikrostrukturier-
ter Formeinsétze in Thermoplaste
durch Spritzgie3en erfolgt unter
Verwendung bestimmter Zusatz-
einrichtungen, die in der makro-
skopischen Technik so nicht an-
gewendet werden: Hierbei ist vor
allem der Variotherm-Prozess zu
nennen. Dabei wird das Spritz-
gieBwerkzeug vor dem Ein-
spritzen der Polymerschmelze
auf Temperaturen nahe dem
Schmelzpunkt des Kunststoffes
erwarmt, um eine ausreichende
FlieRfahigkeit zu gewahrleisten.
Nach dem Einspritzen wird auf
Temperaturen deutlich unterhalb
der Erstarrungstemperatur ab-
gekuhlt, bei denen eine sichere
Entformung des Bauteiles mdg-
lich ist. Eine weitere Besonderheit
ist das Evakuieren der Werkzeu-
ge vor dem Einspritzen, wodurch
thermische Schadigungen am
Polymermaterial und am Form-
einsatz vermieden werden [4].

Mikrostrukturierte
Kunststoffformen fiir den
Mikroguss

Beim Mikroguss werden Kunst-
stoffformen aus ungefiliten Ther-
moplasten zur Herstellung von

keramischen Formen eingesetzt,
wobei beim Sintern der Keramik
die Kunststoffformen verbrennen.
In die keramischen Hohlformen
werden Schmelzen von Metallle-
gierungen eingegossen. Nach Er-
starren und Abkuhlen werden die
Keramikformen gebrochen und
die Keramikreste aus den Metall-
mikrostrukturen chemisch her-
ausgelost.

Zum Spritzgiel3en der verlorenen
Kunststoffformen fir den Mikro-
guss wird im Allgemeinen der
Kunststoff Polymethylmethacrylat
(PMMA) in Form eines kommerzi-
ell erhaltlichen Granulats verar-
beitet. Seltener kommt das
GielRen mit Wachs zum Einsatz.
Wahrend letzteres bereits bei re-
lativ niedrigen Temperaturen vor
dem Sintern der Keramikform
ausgeschmolzen wird, erfolgt die
Entfernung des PMMA durch Py-
rolyse, dem primar riickstandfrei-
en Verbrennen des Kunststoffs.
Dies erfolgt drucklos, so dass die
vorgetrocknete keramische Ein-
bettmasse vor dem Sintern zur
Keramikform beim Verbrennen
des Kunststoffs keine Deformatio-
nen erfahrt.

Mikrostrukturierte
Kunststoffformen fiir die
Galvanoformung

Bei der ,Zweiten Galvanik® dienen
die Kunststoffformen als Substrat
mit  mikrostrukturierter Ober-
flache, auf dem das Metall Gber
die Reduktion von Metall-lonen
aus einem wassrigen Elektrolyten
galvanisch abgeschieden wird.
Die  Kunststoffmikrostrukturen
werden somit in das Metall inver-
tiert (d.h. im Umkehrton kopiert).
Hierzu ist eine ausreichen-
de Oberflachenleitfahigkeit der

Kunststoffformen sicherzustellen,
damit diese als Kathode (Minus-
pol) im Galvanikbad kontaktiert
werden kdnnen. Diese hohe Leit-
fahigkeit wird entweder durch ei-
ne Beschichtung von nicht leiten-
den Kunststoffmikrostrukturen
oder durch das SpritzgieRen mit
leitfahigen Kunststoffen erreicht.

Kunststoffformen aus
leitfahigen Kunststoffen

Aufgrund ihrer chemischen Struk-
tur handelt es sich bei den meis-
ten Kunststoffen um Nichtleiter.
Demgegentber sind leitfahige
Polymere zwar synthetisierbar,
weisen im Allgemeinen jedoch
schlechte Verarbeitungseigen-
schaften auf. In der Polymerche-
mie ist daher die Zugabe von leit-
fahigen Fullstoffen wie Kohlen-
stofffasern, Ruf3en oder Metall-
pulvern zu isolierenden Kunst-
stoffen durchaus ublich. Das
Spritzgie3en von Thermoplasten,
wie z.B. Polyoxymethylen (POM)
oder Polyamid (PA), die mit unter-
schiedlichen Gehalten an Leitruf3
oder Kohlenstofffasern gefullt
sind, sogenannte Compounds,
wird bereits seit einigen Jahren
am FZK durchgefuhrt. Es gelingt
mit diesen Compounds, auch
komplexe leitfahige Mikrostruktu-
ren abzuformen [12].

Alle Oberflachen der verlorenen
Formen aus geflllten Kunststof-
fen sind elektrisch leitend, so
dass die galvanische Abschei-
dung auf der gesamten Ober-
flache aufzuwachsen beginnt. Es
wurden so u.a. Teststrukturen mit
einer minimalen Strukturbreite
von 270 pm und einem maxima-
len Aspektverhaltnis von 4,8
spritzgegossen und galvanisch
abgeformt. Dabei konnte die To-
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pographie der Oberflache prazise
wiedergegeben werden. Es wur-
de jedoch festgestellt, dass bei
eng beieinander stehenden
Strukturen (Strukturarrays) Hohl-
raume in den Metallstrukturen
auftraten.

Ein weiteres Beispiel fur die
Durchfuihrbarkeit des angestreb-
ten Prozesses sind gestufte Mi-
krozahnréader, die auf einer LIGA-
Struktur basierend, galvanisch
abgeformt wurden [13, 14]. In die-
sem Fall gestattet die besondere
Geometrie eine ausreichende lo-
nendiffusion fir die Galvanofor-
mung. Bei Strukturarrays mit
Aspektverhaltnissen tber 5, wie
es fur viele LIGA-Strukturen ty-
pisch ist, trifft dies aber nicht mehr
Zu.

Im Fall von dicht stehenden
Strukturarrays mit hohen Aspekt-
verhaltnissen ist also eine homo-
gene Leitfahigkeit Uber die ge-
samte Oberflache der verlorenen
Formen ungeeignet, da es zu ei-
ner bevorzugten Abscheidung im
Bereich der Mikrostrukturwéande
und -stirnflachen kommt und eine
galvanische Abscheidung am
FuR3 der Strukturen nur stark ver-
mindert erfolgt, woraus die Bil-
dung von Hohlraumen resultiert.
Diese schréanken den Einsatz der
resultierenden Metallmikrostruk-
tur als thermisch und/oder me-
chanisch belastetes Bauteil oder
gar als Formeinsatz erheblich ein.
Im Rahmen zukinftiger Entwick-
lungen ist daher ein Leitfahig-
keitsunterschied derart anzustre-
ben, dass die galvanische Ab-
scheidung gerichtet vom Struktur-
grund beginnend stattfindet.

Einlegespritzgiel3en fir
Kunststoffmikrostrukturen auf
leitendem Substrat

Durch das SpritzgieRen mit leit-
fahigen Einlegeteilen kdnnen
theoretisch unendlich hohe Leit-
fahigkeitsgradienten  zwischen
Substrat und Mikrostrukturen rea-
lisiert werden. Bei dieser Verfah-
renvariante werden vorgefertigte
(leitfahige) Formteile, z.B. aus mit
Leitrul? oder Kohlefasern gefull-
ten Kunststoffen, mit Durch-

gangsoffnungen auf einem mikro-
strukturierten Formeinsatz so
platziert, dass die Durchgangsoff-
nungen direkt Gber den Kavitaten
(d.h. den Mikrostrukturen) des
Formeinsatzes liegen. Wird nun
eine zweite isolierende Kunst-
stoffmasse durch das Einlegteil in
die Kavitaten gespritzt, entsteht
ein Formteil mit einem leitfahigen
Substrat (Grundplatte), auf dem
isolierende Mikrostrukturen ange-
ordnet sind (Abb. 1).

Werkzeug 1

1. Formgebung der leitfahigen Komponente

SpritzgieBen in
Werkzeug 1

Einlegen in
Werkzeug 2

2. Formgebung der isolierenden Komponente

SpritzgieBen in
Werkzeug 2

Entformen aus
Werkzeug 2

Abb. 1: Verfahrensschema zum Einlegespritzgief3en fur zweikom-
ponentigen Formteile. Werkzeuge = blau, leitfahige Komponente
=rot, isolierende Komponente = gelb.
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Formgebung von Metall-

Mikrostrukturen tber
Legierungsschmelzen

Herstellung von verlorenen
Keramikformen

Das Mikrogiel3en basiert auf dem
Feingiel3en metallischer Schmel-
zen, wie es in der Dentaltechnik
angewendet wird. Es handelt sich
dabei um einen Prozess mit verlo-
renem Modell und verlorener
Form. Die Genauigkeit des Mo-
dells und seiner keramischen Ab-
formung hat dabei groRen Ein-
fluss auf die Qualitat des mikroge-
gossenen Bauteils. Deshalb soll
zunéchst die Herstellung der ver-
lorenen Keramikform dargestellt
werden, bevor auf den Mikro-
gieBprozess eingegangen wird.

Fur den Mikroguss wird eine kera-
mische Hohlform erzeugt, indem
spritzgegossene Kunststofffor-
men als Modelle auf einen An-
guss montiert, in einen kerami-
schen Schlicker, die Einbettmas-
se, eingegossen und nach dem
Trocknen anschlieRend bei etwa
700°C gebrannt werden. Dabei
schmilzt das Kunststoffmodell
zunachst auf und wird dann riick-
standsfrei pyrolysiert. Wahrend
des Brennprozesses sintert die
Keramik zu einer festen Form zu-
sammen. Die entstandene Hohl-
form kann nun mit einer metalli-
schen Schmelze ausgefullt wer-
den.

An die keramische Einbettmasse
werden vielfaltige Anforderungen
gestellt: niedrige Viskositat des
keramischen Schlickers zur Er-
zielung einer hohen Abformge-
nauigkeit des Kunststoffmodells,
hohe Temperaturbestandigkeit,

geniigende mechanische Festig-
keit, um eine Formbestandigkeit
bei den auftretenden Giel3kraften
zu gewabhrleisten, eine gewisse
Porositat zur Abfuhrung von Ga-
sen beim Giel3en, geringe Ober-
flachenrauheit der gebrannten
Einbettmasse und leichte Ent-
fernbarkeit der Einbettmasse
nach dem Giel3en. Die Eigen-
schaften der Einbettmasse haben
damit neben den typischen
GielRparametern wie Gestaltung
des Angusses, Vorwarmtempera-
tur der Form und Hohe des Full-
drucks maRgeblichen Einfluss auf
das GielRergebnis. Die kommerzi-
ellen Einbettmassen weisen fur
den Einsatz in der Mikrotechnik
hierbei Mangel auf. Der Entwick-
lung geeigneter Einbettmassen
fur den Mikroguss kommt daher
eine hohe Bedeutung zu [15].

Parameter beim Mikroguss

Der eigentliche Giel3prozess be-
steht aus dem Aufschmelzen der
Gusslegierung durch  Wider-
standsheizung, induktive Erwér-
mung oder im Lichtbogen und
dem nachfolgendem AbgiefRen in
die mikrostrukturierte keramische
Form. Dabei wird die Warme der
gesinterten Form ausgenutzt, um
die Erstarrung der Schmelze in
der Form zu verzégern und damit
die Formfillung zu verbessern.
AulRerdem wird zu diesem Zweck
Druck auf die Schmelze aufge-
bracht. Man unterscheidet dabei
zwei Methoden: die Druckbeauf-
schlagung durch Druckluft (bis
max. 4 bar), die bei den Vakuum-
Druckgussgeraten  verwendet
wird, und die Druckbeaufschla-
gung infolge der Fliehkraft bzw.
die Beschleunigungskraft (bis
max. aquivalent 20 - 25 bar), die

bei den SchleudergieSmaschinen
ausgenutzt wird.

Das Formfillungsvermégen wird
in erster Linie von der Vorwarm-
temperatur der Form beeinflusst.
Das FlieBvermébgen einer Legie-
rung nimmt dabei im Allgemeinen
bis zum Erreichen der Schmelz-
temperatur mit steigender Vor-
warmtemperatur zu, da die War-
meabfuhr an die Umgebung ab-
nimmt. Die Schmelze bleibt also
langer fliel3fahig. Speziell bei Mi-
krobauteilen ist auRerdem der mit
abnehmendem Querschnitt hy-
perbolisch ansteigende Filldruck
zu bertcksichtigen, der nach
stark vereinfachten Berechnun-
gen etwa unterhalb von 50 pm
Durchmesser relevant wird.
FlieRlangenversuche an Fasern,
die als Teststrukturen verwendet
wurden, zeigen die Zunahme der
erzielbaren Flie3lange mit zuneh-
mender Temperatur bzw. zuneh-
mendem Fulldruck (Abb. 2).

Letzteres ist besonders deshalb
wichtig, weil Versuche von Wéll-
mer [16] gezeigt haben, dass die
Oberflachenqualitat der Guss-
sticke mit zunehmender Vor-
warmtemperatur der Form ab-
nimmt. Auf3erdem ist mit zuneh-
mender Formtemperatur eine
Kornvergroberung zu erwarten,
die sich negativ auf die mechani-
schen Eigenschaften des Guss-
teils auswirkt. Deshalb ist ein ho-
her Filldruck bei niedriger Vor-
warmtemperatur anzustreben. Da
der hohe Filldruck jedoch auch
zu einer sehr exakten Abbildung
der Oberflachenstruktur der Ein-
bettmasse fuhrt, ist speziell fur
den Mikroguss eine Einbettmas-
se mit sehr geringer Oberflachen-
rauheit bei gleichzeitig geniigen-
der Restporositat zur Abfiihrung
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Abb. 2: Einfluss von Fulldruck und Vorwarmtemperatur (T

) auf die

erzielbare mittlere FlieRlange beim Abguss einer Faserstruktur mit
je zehn Fasern a 100 um Durchmesser; Gusswerkstoff: Goldbasis-

legierung.

Abb. 3: Einfluss der Einbett-
masse auf die Oberflachenrau-
heit abgegossener Zahnrader.
a) kommerzielle Einbettmasse,
b) modifizierte Einbettmasse;

Gusswerkstoff: Goldbasisle-

gierung.

der Gase erforderlich. In GieRRver-
suchen konnte die Oberflachen-
rauheit gegossener Teile aus ei-
ner Goldbasislegierung durch Zu-
gabe von feinskaligem SiO,-Pul-
ver zu einer kommerziellen Ein-
bettmasse gemalf der ermittelten
Rauheitskennwerte um die Halfte
reduziert werden. Abb. 3 zeigt das
Ergebnis an REM-Aufnahmen
zweier gegossener Zahnrader
aus gleichen Modellen.

Formgebung von Metall-

mikrostrukturen uber
die Galvanoformung

Bei Kunststoffformen aus isolie-
renden Kunststoffen (wie z.B. Po-
lymethylmethacrylat PMMA, Po-
lycarbonat PC, Polysulfon PSU,
...) muss vor der Galvanoformung
eine leitfahige Oberflache erzeugt
werden, auf welcher der Start der
Metallabscheidung erfolgt. Das
kann u. a. durch Sputterbeschich-
tung oder Clusterabscheidung

realisiert werden. Als weitere Me-
thoden stehen flir die Start-
schichterzeugung andere PVD-
Verfahren, die photochemische
Metallisierung und die nass-
chemische Bekeimung (vorrangig
fur die stromlose Metallabschei-
dung) zur Verfligung [17].

Beschichtungsverfahren
an isolierenden
Kunststoffformen

Sputterbeschichtung

Bei der Sputterbeschichtung wer-
den Argon-lonen auf ein Target
(Metallplatte) beschleunigt, wel-
che beim Aufprall Metallatome
wegschleudern, die sich auf allen
kalteren Oberflachen abschei-
den. Die Abscheiderate liegt bei
0,1 bis 1 nm/sec. Hohere Raten
verursachen einen héheren Wér-
meeintrag in die Oberflache. Die
Kunststoffformen werden so mit
einer ausreichend elektrisch lei-
tenden, 10 bis 100 nm dinnen
Startschicht versehen (siehe Abb.
4 oben). Vorrangig wird Gold als
Schichtmaterial verwendet, da es
den chemischen Bedingungen
der Elektrolyte widersteht und kei-
ne Passivschichten an sauerstoff-
haltiger Atmosphare bildet [18].

Clusterbeschichtung

Durch die gerichtete Abscheidung
von Metall-Clustern (Partikel aus
hundert bis zehntausend Atomen)
kann eine leitfahige Oberflachen-
schicht primar auf dem Struktur-
grund einer Kunststoffform er-
zeugt werden. Dies erlaubt nach
Kontaktierung eine gerichtete gal-
vanische Metallabscheidung oder
eine Startbekeimung fur die
stromlose Metallabscheidung. In
ersten Arbeiten wurden Silber-
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cluster mit einer Schichtdicke von
30 nm und einer Abscheidege-
schwindigkeit von 10 nm/s am
Boden und an den Stirnflachen
einer Kunststoff-Mikrostruktur ab-
geschieden, ohne dass die senk-
rechten Strukturseiten-(wand)-
flachen mit Metall bedeckt wur-
den [19] ?. Nach Kontaktierung
der zusammenhéangenden, leit-
fahigen Flache am Strukturboden
wurde durch galvanische Ab-
scheidung am Strukturboden be-
ginnend die Kunststoffstrukturen
bis zum Kontakt mit der Stirn-
flache gleichmafig aufgefllt und
danach mit einer zusammenhan-
genden Metallschicht Gberwach-
sen (siehe Abb. 4 unten).

In der Folge wurde nach einer
Vereinfachung des Verfahrens
gesucht, welche u. a. auch die
Verwendung einer kommerziellen
Clusterquelle ermdglicht. Hierzu
wurden in Kooperation mit dem
Freiburger Materialforschungs-
zentrum (FMF) Untersuchungen
vorgenommen, bei denen das in
Freiburg entwickelte Energetic-
Cluster-Impact (ECI)-Verfahren
zur Metallisierung von Kunststoff-
formen verwendet wurde. Metall-
abscheidungen mittels des ECI-
Verfahrens wurden bisher nur auf
Keramik, Glas oder Metall vorge-
nommen. Die Beschichtung auf
Kunststoffen (PMMA) sowie die
anschlieRende Galvanoformung
wurden im Rahmen dieser Ko-
operation erstmals untersucht.

Beim ECI-Verfahren wird ein
Strahl aus Metallclustern mit varia-
bler kinetischer Energie auf die zu
beschichtende Unterlage be-
schleunigt. Die Cluster werden da-

ungerichtete Abformung

<1 1ML IR, YO

Formteil aus

isolierendem Kunststoff, sputtermetallisiert

666

Formteil aus
leitfdhigem Kunststoff
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gerichtete Abformung

Formteil aus

isolierendem Kunststoff mit leitfahigem Substrat

o
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Abb. 4: Schema der verschiedenen Verfahren zur Galvanoformung in verlore-

nen Kunststoffformen.

bei zunachst durch Zerstauben
des gewiinschten Materials mit ei-
ner DC-Magnetron-Sputterkatho-
de und anschlieRender Kondensa-
tion des entstandenen Metall-
dampfes in einer Ar-Atmosphére
erzeugt, wobei die Gro3e der Clus-
ter durch verschiedene Parameter
der Clusterquelle (wie Druck, Gas-
flussrate und Sputterleistung) ge-
steuert werden kann. Nach Ablen-
kung der ionisierten Cluster aus
dem Strahl werden diese in einem
elektrischen Feld auf Energien von
bis zu 10 eV pro Atom im Cluster
beschleunigt. Der Aufprall eines

solchen energiereichen Clusters
ist vergleichbar dem eines
Schneeballs, der mit Uberschall-
geschwindigkeit gegen eine Wand
geworfen wird. Cluster- und Ober-
flachenmaterial werden stark kom-
primiert, Druck und Temperatur an
der Aufschlagstelle steigen fir ex-
trem kurze Zeit (einige ps) stark
an. Unter diesen extremen Bedin-
gungen vermischen sich die auf-
treffenden Clusteratome gut mit
denen der Unterlage und es ent-
stehen schon bei Zimmertempera-
tur sehr glatte und auf der Unterla-
ge gut haftende Schichten [20, 21]

2) Die Erzeugung der Silber-Cluster erfolgte unter Verwendung einer Ofenquelle (Eigenbau am Institut fiir Mikrostrukturtechnik) mittels

Expansion durch eine Dise in ein Vakuum.
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Bewertung der Beschichtungs-
verfahren

Bezulglich der beiden vorgestell-
ten Metallisierungsverfahren fir
Kunststoffformen zur Erzeugung
von Galvanikstartschichten ergibt
sich folgender Vergleich (Tab. 1).
Uber die Auswahl eines Verfahrens
entscheiden im derzeitigen Ent-
wicklungsstadium vorrangig das
Aspektverhaltnis der Mikrostruktur,
die Anforderungen an die Start-
schicht, die Art der Galvanofor-
mung (gerichtet oder ungerichtet)
sowie die gestellten Anforderun-
gen an das galvanisierte Bauteil.

Kriterium

Parameter der
Galvanoformung

In verlorene Kunststoffformen
werden die Metalle Nickel (Struk-
tur- und Formeinsatzherstellung
[22]), Kupfer (Strukturherstel-
lung), Gold (Absorberstrukturen
fur Rontgenmasken), die Legie-
rungen NiFe, NiwW und NiCo [23]
galvanisch und Nickel-Phosphor
(Ni(P)) auBenstromlos (che-
misch) abgeschieden [24, 17].

Die galvanische Metallabschei-
dung erfolgt im FZK sowohl in
kleinvolumigen Versuchsanlagen
als auch in Galvanikanlagen der

Firma HEGA. Als Elektrolyt fir die
Erzeugung von Bauteilen aus
Nickel wird ein Borséure haltiger
Nickelsulfamat-Elektrolyt verwen-
det, der sich fur die Mikrogalvano-
formung als besonders geeignet
erwiesen hat [7, 22]. Die Metall-
abscheidung wird in der Regel bei
einer Stromdichte von 1A/dm?
vorgenommen  (Abscheidege-
schwindigkeit = 12 pm/h). Die
Hohe der galvanisierten Schicht
betrug fur die clustermetallisier-
ten Proben 100, 250 oder 500
pm, bei anderen Proben kénnen
durchaus bis zu 1000 pm galvani-
siert werden. Um die Bedingun-

Metallisierung

Clustermetallisierung

Strukturgrund bzw. Stirnflache;
Seitenwénde bleiben frei

- gerichtete Galvanoformung

Sputtermetallisierung

vollflachig

- ungerichtete Galvanoformung

Aspektverhaltnis unabhangig begrenzt (bis max. 10)
Metall Ag, Cu, Ti, Pd Au, Cr, Ti, Ni, Cu
Schichtdicke von 20 bis 100 nm von 10 bis 100 nm
Haftung sehr gut, abhéangig von Metall
unabhangig von der (Au, Ti, Cr sehr gut;
Schichtdicke Cu, Ni schlecht)
abhangig von der Schichtdicke
Temperatureintrag gering hoch

bezogen auf gesamte Form

bezogen auf gesamte Form

Kosten hoch mittel
bezogen auf die Anlagen und Kosten von Anlagen, Giite und
die Anzahl der Teile pro Zeit Grole des Metalltargets
abhangig
Durchfiihrung aufwendig, einfach,

derzeit noch hoher apparativer
Aufwand

geringer apparativer Aufwand

Galvanoformung fur
einzeln stehende
Metallstrukturen

nur mit Verbindungssteg
zur Kontaktierung

ja, Vereinzelung nach
Bearbeitung der verbindenden
Galvanikoberflache

Tab. 1: Vergleich der Beschichtungsverfahren fiir Kunststoffformen.




gen bei der Mikrogalvanoformung
in engen Grenzen konstant zu
halten und somit eine fehlerfreie
galvanische Abformung der Mi-
krostrukturen zu ermdglichen, ist
eine intensive Kontrolle der Pro-
zessparameter notwendig [18,
25].

Fur die Herstellung vereinzelter
Mikrobauteile erfolgt die gerichte-
te Auffillung der Form mit Metall
in der Regel zu ca. 70 % bezogen
auf die Hohe der Kunststoffstruk-
tur. Ist eine Nachbearbeitung der
Galvanikoberflache erlaubt oder
gewunscht, kann die Struktur-
hohe bis nahe 100 % aufgefillt
werden. AnschlieRend wird die
Form nasschemisch aufgeldst
und es verbleiben in Abhéngigkeit
vom vorgegebenen Strukturde-
sign ein oder mehrere metallische
Mikrobauteile zur weiteren Verar-
beitung. Aspektverhéltnisse und
Qualitat (Steilheit/Rauhigkeit etc.)
der Metallmikrobauteile orientie-
ren sich dabei vor allem an der
Glte und Werkstoffwahl der ver-
lorenen Kunststoffformen. Die
Galvanoformung von Mikrostruk-
turen mit Details im Submikrome-
terbereich ist gut maoglich, da
den Elektrolyten mit hoher Mi-
krostreufahigkeit entsprechende
Netzmittel zugegeben werden.

Untersuchungen
an sputtermetallisierten
Proben

Durch Sputtern wurden Teststruk-
turen aus PMMA mit Aspektver-
haltnissen (AV) um 5 allseitig be-
schichtet. Hohere AV (bis 10) sind
mdoglich, wenn die Sputterpara-
meter Leistung, Abstand und Zeit
angepasst werden. Im Sinne ei-
ner prazisen galvanischen Abfor-
mung der Kunststoffformen sind

die Sputterschichten mdoglichst
duinn zu halten. Zur Erzeugung ei-
ner ausreichend leitfahigen
Schicht reicht bereits eine
Schichtdicke um 10 nm aus. Die
senkrechten Wande innerhalb
der Strukturen werden dabei
ebenfalls beschichtet, so dass
auch dort ein galvanischer Nie-
derschlag erfolgt. Die als Galva-
nik-Startschichten dblicherweise
verwendeten Goldschichten ver-
bleiben nach der Galvanofor-
mung aufgrund der hohen Haf-
tung zwischen Nickel und Gold
vollstandig auf dem Nickelnieder-
schlag (Abb. 5).

Untersuchungen
an EClIl-metallisierten
Kunststoffformen

Die mittels ECI-Verfahren metalli-
sierten Kunststoffformen aus PM-
MA erlauben eine gerichtete gal-
vanische Metallabscheidung. In
zunachst durchgefihrten Versu-
chen an unstrukturierten Substra-
ten aus PMMA (ohne Mikrostruk-
tur) wurde festgestellt, dass eine
Clusterschichtdicke von 30 nm
bei den untersuchten Metallen Ti-
tan, Kupfer und Silber als Start-
schicht fur die Galvanik ausrei-
chend ist. Die Metallisierung star-
tet auf diesen Schichten gleich-
mafig und homogen (siehe Abb.
6). Bei der Trennung des Sub-
strats von der galvanisierten
Schicht (durch Abheben oder
nasschemisches Auflésen des
PMMA) wurde beobachtet, dass
die Silber- bzw. Kupfermetallisie-
rung auf der Nickelschicht ver-
bleibt, wahrend die Titanmetalli-
sierung auf dem PMMA-Substrat
haftet.

Abb. 5: Au-Sputterschicht auf einer PMMA-
Form (oben) und resultierende Ni-Abfor-
mung (unten).

Abb. 6: Oben: Clustermetallisiertes Kunst-
stoffbauteil aus PMMA (Cu, 60 nm), unten:
nach der Nickel-Galvanoformung (250 pm).
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Bei der Galvanoformung in Kunst-
stoffmikrostrukturen mit kleinen la-
teralen Abmessungen (< 100 um)
und einem Aspektverhaltnis von
> 10 startet die galvanische Metall-
abscheidung im Strukturgrund
nicht. Bei galvanisch abgeschiede-
nen Nickelschichten = 250 pm ist
eine Metallisierung der Seitenwan-
de und eine deutliche Durchbie-
gung der PMMA-Substrate nach
der Galvanoformung zu erkennen.
Clusterschichten, die sich an den
Strukturstirnflachen befinden, 16-
sen sich zum Teil schon vor der
Galvanoformung beim Temperatur-
ausgleich der PMMA-Form mit
dem Nickelelektrolyten ab. Die lo-
kal schlechtere Haftung der
Schichten an der Strukturoberseite
ist Folge der bei der Clusterbe-
schichtung entstehenden Raumla-
dung an der Stirnflache der Kunst-
stoffstrukturen, die nur schlecht ab-
fliet. Die Metallisierung der Sei-
tenwande wird auf den nicht ganz
senkrechten Aufprall der Metall-
Cluster bei der Beschichtung sowie
die leicht angeschragten Seiten-
wande der verwendeten Kunst-
stoffformen (Winkel <5°) zurlickge-
fuhrt. Deshalb wird eine weitere
Modifizierung des Beschichtungs-
verfahrens angestrebt. Die Galva-
noformung in clustermetallisierte
mikrostrukturierte Kunststoffformen
befindet sich derzeit in einer aus-
fuhrlichen Erprobungsphase. Nach
der Optimierung bisher noch kriti-
scher Parameter sollte tiber diesen
Weg eine Verfahrenskombination
zur Verfiigung stehen, die die Her-
stellung von zusammenhangen-
den Bauteilen auch mit hohen
Aspektverhaltnissen ermdglicht.
Fiur den Einsatz in der Fertigung
muss jedoch die Clustertechnolo-
gie in ein einfaches industrietaugli-
ches Verfahren Uberfiihrt werden.

Galvanoformung in
Kunststoffformen aus dem
Einlegespritzgiel3en

Allseitig leitfahige Kunststoffteile
erlauben zwar eine prazise gal-
vanische Aufflllung von Mikro-
strukturen, bei Aspektverhaltnis-
sen grol3er 5 wachsen aber enge
Mikrostrukturen als Folge der
dichteren elektrischen Feldlinien-
verteilung bevorzugt an den Kan-
ten zu, bevor die Kavitaten dieser
Strukturen vollstandig gefillt
sind. Deshalb wurden am FZK
Kunststoffformen durch Einle-
gespritzgieRen hergestellt, wel-
che prinzipiell eine gerichtete,
vollstdndige = Galvanoformung
von der Substratoberflache aus
gestatten (Abb. 7). Dabei ist eine
Anpassung der maximalen Start-
stromdichte an die unterschiedli-
che Leitfahigkeit der Substrat-
oberflachen notwendig, da diese
deutlich unter der auf metalli-
schen bzw. metallisierten Schich-
ten liegt. So betragt der Ober-
flachenwiderstand bei mit Kohle-
fasern gefilltem Polyamid PA um
10? Ohm, bei Polyetheretherke-
ton PEEK sogar um 10°® Ohm.
Solche niedrigen Leitfahigkeiten
werden durch die nicht homoge-
ne Verteilung der Kohlenstofffa-
sern, wie im Beispiel PEEK, ver-
ursacht und bedingen bei nicht
angepasster Startstromdichte ei-
ne unvollstandige Abformung. Ei-
ne reduzierte Startstromdichte
von 0,1 A/dm?bewirkt bei den PA-
Typen eine gleichmaRige Be-
schichtung (Abb. 8). Die Keimbil-
dung an den Fasern fuhrt auch
bei kompakten Schichten zu ei-
ner kérnigen Oberflachenstruk-
tur. Fasern an der Oberflache
werden im Metallniederschlag

eingebaut und beim Auflésen der
Kunststoffformen nicht entfernt.

Die Nickel-Galvanoformung in
den verlorenen Kunststofffor-
men, die durch Einlegespritz-
gieRen mit isolierenden, 1 mm
hohen POM-Mikrostrukturen ge-
fertigt wurden, erfolgte bis zur
vollstandigen Auffillung. Spalte
mit 25 pm Breite bedeuten
AV = 40 bei 1 mm Strukturhtéhe
(Abb. 8). Auch kleinere Struktu-
ren, die bei der Herstellung des
Einlegeteiles zustande kommen,
werden bei der Galvanoformung

Abb. 7: GleichmaRige Nickel-
Galvanoformung (Dicke 48 um)
auf PA12, mit Leitrul3 gefillt.
Die Kunststoffmikrostrukturen
aus isolierendem POM weisen
eine Strukturbreite von ca.
280 pum auf.

Abb. 8: REM-Aufnahme einer

galvanisierten  Mikrostruktur
aus Nickel. Minimale Stegbreite
in Metall 30 um; Grabenbrei-
te ca. 280 pm, Grabentiefe
1000 pm.
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prazise in Nickel abgebildet. Die
galvanische Abscheidung auf
leitfahigen Kunststoffen ist stark
abhangig von den verwendeten
Fullstoffen, deren Struktur und
Mengenanteil in den Formen. Da-
her wird zur Zeit das Abscheide-
verhalten verschiedener Kunst-
stoffformen zu Beginn der Metall-
abscheidung (bis 12 pum Schicht-
dicke) untersucht, um die optima-
len Startparameter und die Qua-
litat des weiteren Aufflllverhal-
tens bis hin zur Formeinsatz-
schichtdicke (5-6 mm) zu ermit-
teln.

Kunststoffform

isolierend +
beschichtet

Vergleich der Form-

gebungsverfahren fur
Mikroteile aus Metall

Zur Herstellung von gewohnli-
chen Metallteilen kénnen in Ver-
bindung mit Formen oder Model-
len aus organischen Werkstoffen
beispielsweise die Galvanofor-
mung oder die Giel3technik ein-
gesetzt werden. Vergleichbares
wird auch fur die Mikrotechnik
entwickelt. Mit der Galvanofor-
mung steht ein hochprazises Ab-
formverfahren fur die Herstellung
von Mikroteilen aus reinen Metal-

Galvanoformung

partiell
leitfahig

len Ni, Cu, Au oder einfachen,
meist binaren Legierungen NiCo,
NiFe zur Verfugung. Mit der Ent-
wicklung des Verfahrens Mikro-
guss soll die grol3e Palette der
schmelzbaren Metalllegierungen
fur die Mikrotechnik erschlossen
werden.

In den Tabellen 2 bis 4 ist zusam-
menfassend sowohl ein einfacher
Vergleich fur die beiden Mikrofer-
tigungstechniken, die verlorene
Kunststoffformen verwenden, als
auch fir die mit diesen Verfahren
herstellbaren metallischen Mikro-

Mikroguss

isolierend

Stiickzahl

mittel bis grof

mittel bis grol3

klein bis mittel

Abbildungsgenauigkeit

Submikrometer

Submikrometer

einige Mikrometer

Automatisierbarkeit gut erreicht erreichbar gering
Zykluszeit grof3 mittel bis gro3 (Einzelfertigung)
Geometriefreiheitsgrad gering mittel groRd

Tab. 2: Vergleich der Fertigungsverfahren fur Mikroteile aus Metall unter Einsatz spritzgegossener

Kunststoffformen.

Kunststoffform

isolierend +
beschichtet

Galvanoformung

partiell
leitfahig

Mikroguss

isolierend

min. Strukturbreite 10 pm 10 um 20 um
max. Strukturhéhe 1 mm 1 mm > 120 um
max. Aspektverhaltnis 5 (10) 40 ca. 60
Rautiefe R,/ R, * 0,3 um 0,3 pm <5pum
Mittenrauwert R, * 0,1 um 0,1 um <0,8 um
vereinzelte Mikrobauteile bedingt ja ja

Tab. 3: Vergleich der geometrischen Bauteileigenschaften von Metallmikrostrukturen (*abhéangig
von Kunststoffart und Qualitat des Formeinsatzes beim SpritzgieRen).




Galvanoformung Mikroguss

Werkstoff Nickel Gold-Legierung
Dichte 8,9 (makro) 13,9 (makro)
Korngrof3e 2-10 pm (mikro) 20-50 pm (mikro)
Biegefestigkeit R, =890 MPa (makro)
Zugfestigkeit R, =624 MPa (mikro)
Rpo2 = 450 MPa (mikro)
Harte ~ 250 HV (makro) 275 HV5 (makro)
270-350 HV 0,025
Bruchdehnung 10-35 % (makro) 6 % (makro)

Tab. 4: Vergleich der bauteilspezifischen Werkstoffeigenschaften, ermittelt an Millimeter- (,makro®)
und Mikroprobekoérpern (,mikro*: 200 x 200 pm  2).

bauteile in Hinblick auf den der-
zeitigen Entwicklungsstand auf-
gefihrt.
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Mikromaterialbearbeitung durch spanabhebende und
lasergestiitzte Verfahren

W. Pfleging, IMF; Th. Schaller, IMVT

Einleitung

Ein Werk aus dem vollen Material
herauszuarbeiten, ist eine der al-
testen Bearbeitungstechniken
Uberhaupt. Ein Kinstler ,sieht"
seine Skulptur bereits im rohen
Marmor- oder Holzblock: Er muss
sie ,nur“ noch herausarbeiten. Mit
MeilRel oder Schnitzmesser ent-
fernt er unter Einsatz seines
handwerklichen Geschicks alles
Uberflissige Material. Ein Schlag
zuviel, ein Schnitt an der falschen
Stelle, schon war seine Mihe ver-
geblich. Doch walten Sorgfalt und
Kodnnen, wird am Ende das Werk
den Meister loben. Wenn heute
die Spane fliegen, ist die Technik
moderner und schneller, am
Grundprinzip hat sich aber nichts
geéndert: Das Werkstlick ent-
steht ,virtuell“ als CAD-Modell am
Computer, und mit Hilfe von CNC-
Bearbeitungszentren wird das
Werkstuck aus einem (Metall-)
Block herausgearbeitet. Die heu-
tige Fertigungstechnik lasst der
Kunst meist wenig Raum im Pro-
duktionsalltag, doch braucht man
immer noch ein profundes Wis-
sen um Werkstoffe, Werkzeuge
und Bearbeitungstechniken, da-
mit sich die Ergebnisse sehen
lassen kdnnen. Dies gilt auch und
gerade fur die mit bloRem Auge
kaum mehr wahrnehmbaren Mi-
krostrukturen, die mit haarfeinen
Werkzeugen ,aus dem Vollen*
herausgearbeitet werden. Und
bewegt man sich an den Grenzen
des technisch Machbaren, kann
man der spanabhebenden Bear-
beitung dann doch wieder kinst-
lerische Aspekte zuschreiben. Im
Gegensatz zur mechanischen
Bearbeitung, wo Werkzeug und
Material in direktem Kontakt ste-
hen, ist die Lasermaterialbearbei-

tung berthrungslos und daher
.verschlei3frei“. Die Dimension
der Bearbeitungswerkzeuge ist
vergleichbar, wenn man Laserfo-
kusdurchmesser und Fraswerk-
zeug betrachtet. Allerdings ist die
Auswahl des Werkzeugs ,Laser",
mehr noch als bei der mikrome-
chanischen Bearbeitung, von vie-
len werkstoffspezifischen Fakto-
ren abhangig. Fur den Anwender
kommt es darauf an, beide
Werkszeuge sinnvoll und auf das
Strukturierungsproblem  ange-
passt, evtl. auch kombiniert mit
anderen Technologien, einzuset-
zen.

Mikrobearbeitung

durch spanabhebende
Verfahren

Werkzeuge und Werkstoffe

In der Mikrobearbeitung werden
Werkzeuge vor allem aus Hart-
metall und Diamant eingesetzt.
Aufgrund der Korngrol3e im Be-
reich einiger Mikrometer, neuer-
dings auch im Submikrometerbe-
reich, besitzen Hartmetallschnei-
den bei weitem nicht die Qualitat
und die Scharfe von monokristalli-
nen Diamantschneiden, bei de-
nen um GréRenordnungen klei-
nere Verrundungen erreicht wer-
den konnen. Die Schéarfe und
Schartigkeit der Schneiden wirkt
sich unmittelbar auf die erzielbare
Oberflachengite der Strukturen
aus. Hartmetallwerkzeuge sind
als Schaft- und Radiusfraser bis
zu Durchmessern von minimal
100 um marktgangig und werden
wie ihre ,grof3en Bruder* mit den
Ublichen Hartstoffbeschichtungen
angeboten. Die Verwendung
noch kleinerer Werkzeuge ist auf-

grund der geringen mechani-
schen Stabilitat nur im Einzelfall
sinnvoll. Im Institut fur Mikrover-
fahrenstechnik (IMVT) gelang die
Herstellung von (Einschneiden-)
Schaftfraésern mit Durchmessern
unter 50 pm (Abb. 1, links); mit
diesen Frasern wurden Nuten bis
zu einer minimalen Breite von
37 pm in Messing gefrast. Profil-
werkzeuge kdnnen aus Wende-
schneidplatten geschliffen oder
auf Kundenwunsch individuell ge-
fertigt werden. Durch die massi-
vere Gestalt eines Profilwerkzeu-
ges lassen sich Schnittbreiten
deutlich unter 100 um realisieren.
Diamantwerkzeuge sind im allge-
meinen Werkstatteinsatz weniger
verbreitet; besonders Mikrowerk-
zeuge sind, zumal in Dimensio-
nen unter 0,5 mm, sehr empfind-
lich. Als Sonderanfertigung sind
Einschneiden-Schaftfraser mit ei-
nem minimalen Durchmesser von
200 pm von spezialisierten
Schleifereien lieferbar (Abb. 1,
rechts). Anfang 2002 wurden so-
gar erste Diamantwerkzeuge fir
100 pum Schnittbreite erfolgreich
getestet. Fur noch kleinere Struk-
turen muss man auch bei der Dia-
mantbearbeitung auf Profilwerk-
zeuge zurickgreifen: Die kleins-
ten im IMVT eingesetzten Werk-
zeuge besitzen als Rechteck-
werkzeuge eine Schnittbreite von
40 um bzw. als V-Nutenfraser ei-
nen Spitzenwinkel von 15° bei
Spitzenbreiten unter 10 um. Hart-
metallbohrer sind Standardwerk-
zeuge bis zu einem minimalen
Durchmesser von 50 um, und am
unteren Ende der Skala stehen
HSS-Bohrer mit 30 pm Durch-
messer. Zu beachten ist, dass mit
kleiner werdenden Durchmes-
sern das Risiko eines Werkzeug-
bruchs stark steigt und der werk-
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Abb. 1: Einschneiden-Schaftfraser aus Hartmetall (links) fur 50 pm Schnittbreite, und aus monokri-
stallinem Naturdiamant (rechts) fur 200 um Schnittbreite.

stoffabhé&ngigen Wahl der Bear-
beitungsparameter eine entschei-
dende Bedeutung zukommt. Fir
reproduzierbare Ergebnisse
kommt man zum Beispiel um
CNC-Bohrzyklen und geeignete
ZentrierungsmalRnahmen nicht
mehr herum. AulRer den lateralen
Abmessungen von Mikrowerk-
zeugen ist auch das erreichbare
Aspektverhéltnis wesentlich.
Grundsatzlich sollte man aus Sta-
bilitatsgrinden nie l1&ngere Werk-
zeuge einsetzen, als zur Struktu-
rierung unbedingt nétig ist. Radi-
usfrdser sind meist auf ein
Aspektverhaltnis nur knapp tGber
1 ausgelegt, mit Schaftfrasern er-
zielt man gute Ergebnisse fir
Aspektverhaltnisse bis 5, Profil-
fraser erlauben die Fertigung
noch schlankerer Strukturen bis
Aspektverhaltnis 10, und mit Boh-
rern sind Einzellécher in noch
groBRerem Aspektverhaltnis her-
zustellen. Die Wahl der Werkzeu-
ge und die GroRRe der damit zu er-

zeugenden Strukturen hangen
ganz wesentlich vom zu bearbei-
tenden Werkstoff ab. Kupfer, Al-
uminium und Messing sowie Po-
lymere wie PMMA und PC lassen
sich ausgezeichnet und in bester
Qualitat mit Diamantwerkzeugen
mikrostrukturieren. Deren Vorteile
(hohe Standzeit, hohe Ober-
flachengute und weitgehende
Gratfreiheit der Strukturen) wer-
den allerdings erkauft mit einer
eingeschréankten Palette der be-
arbeitbaren Materialien; insbe-
sondere betrifft dies den wichtig-
sten und beliebtesten Konstrukti-
ons- und Strukturwerkstoff: Stahl.
Aufgrund der bei lokal hohen
Schneidentemperaturen auftre-
tenden Kohlenstoffdiffusion aus
dem Diamant in den Stahl ist zur
Bearbeitung von Stahlen Diamant
nur in Ausnahmeféllen geeignet;
hier muss auf Hartmetallwerkzeu-
ge zuriickgegriffen werden.

Bearbeitungsverfahren und
Strukturen

Im Zusammenhang mit der Mikro-
bearbeitung soll nur auf Verfahren
eingegangen werden, die eine
prazise Kontrolle der Bahnbewe-
gungen des Werkzeugs und be-
arbeitungsrelevanter Parameter
wie Drehzahl, Vorschiibe und Zu-
stellungen erlauben. Vor allem bei
komplexen Strukturen in der Fras-
bearbeitung werden die Bahn-
bewegungen durch CAD/CAM-
Tools generiert; diese Vorgehens-
weise entspricht der in der ,Ma-
krowelt* gangigen Praxis. Im Fol-
genden sollen nur folgende spa-
nende Fertigungsverfahren mit
geometrisch bestimmten Schnei-
den betrachtet werden: Bohren,
Drehen, Frasen und Hobeln/
StoRen/Raumen, wobei sich die
Betrachtung an den realisierbaren
Mikrostrukturen orientiert. Beim
Bohren ist die erzielbare Struktur-
vielfalt am starksten einge-
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schrankt, und die Qualitat einer
Bohrung zeigt sich in der Rund-
heit, der Geradheit und der Wand-
rauheit. Es zeigte sich, dass tiefe
Einzelbohrungen in die meisten
gangigen Werkstoffe einzubrin-
gen sind, wenn auch die Standzeit
des Bohrers nach wenigen Boh-
rungen erreicht sein kann. Selbst
exotische Werkstoffe wie CaF,
wurden bearbeitet; dazu war aller-
dings die Ermittlung spezieller Pa-
rameter nétig. Sofern es die Loch-
geometrie zuldsst, ist fir hohe
Prazisionsanforderungen  (Ab-
messungen und Formtoleranzen
besser als 5 um) das Frasen dem
Bohren vorzuziehen; fur konische
Locher oder speziell geformte
Lochrander ist die Bearbeitung
durch Frésen unabdingbar. Weit-
aus variabler ist das Drehen rotati-
onssymmetrischer Strukturen. Im
IMVT wird es vorwiegend als Ein-
stechdrehen zur Herstellung mi-
krostrukturierter Folienbander fur
Apparate der Mikroverfahrens-
technik eingesetzt. AuBerhalb des
Forschungszentrums wird das
Drehen in der Mikrotechnik bevor-
zugt im Ultraprazisionsbereich als
»Single Point Diamond Turning*“
eingesetzt [1], mit denen in opti-
scher Qualitat gekrimmte Ober-
flachen herausgearbeitet werden
kénnen. In neueren Entwicklun-
gen konnte gezeigt werden, dass
auch die Stahlbearbeitung mit
Diamant maoglich ist, wenn das
Werkzeug durch Ultraschall ange-
regt eine lineare oder elliptische
Schwingung kleiner Amplitude
ausfuhrt [2]. Beim Frdsen werden
Schaft- und Radiusfraser verwen-
det. Durch den Einsatz von 5-
Achs-Bearbeitungszentren ist die
gréRte Strukturvielfalt zu erzielen
bis hin zu Freiformflachen und 5-
Seiten Bearbeitung. Es zeigte

sich, dass beim Mikrofrasen mit
den verfligbaren Maschinen ohne
weiteres in den Mikrometerbe-
reich vorgestof3en werden kann,
sofern alle Randbedingungen von
der Vorbereitung des Werkstlicks
und der Wahl der geeigneten
Werkzeuge Uber eine geeignete
Bearbeitungsstrategie und ange-
passte Bearbeitungsparameter
bis zu gewissenhaften, fertigungs-
begleitenden Kontrollen stimmen.
Das Gros der Arbeiten betrifft das
Konturfrdsen ein- oder mehrstufi-
ger ebener Strukturen, also belie-
big geformte Zapfen oder Ta-
schen, Stege oder Nuten. Die mi-
nimalen Taschen- oder Nutbreiten
sind dabei durch den Fréser-
durchmesser vorgegeben, eben-
so die Innenradien von Ta-
schenecken. Die minimalen Zap-
fendurchmesser und Stegbreiten
liegen werkstoffabhéngig zwi-
schen 20-50 um. Die erreichbaren
Strukturhéhen sind zumeist be-
grenzt durch die Lange der einge-
setzten Fraser. Auf der absoluten
Skala reichen die realisierten
Strukturh6hen von 20 um bis zu
mehreren Millimetern. Mit Radius-
frAsern konnen Freiformflachen
ausgefuhrt werden. In mehreren
Schrupp- und Schlichtschritten
wird die gewlnschte Struktur
Schicht um Schicht aus dem Ma-
terial herausgearbeitet. Anhand
von Teststrukturen wurde nachge-
wiesen, dass Formfehler besser
als 5 um ohne weiteres erreicht
werden kdnnen. Profilwerkzeuge
sind neben dem Drehen auch zum
Hobeln, Sto3en und Rdumen ein-
zusetzen. Die Bedeutung dieser
Verfahren mit linearer oder zirku-
larer Kinematik ist aber aufgrund
der eingeschrankten Strukturviel-
falt in der Mikrobearbeitung ge-
ring. Eine Weiterentwicklung stellt

das CNC-Hobeln dar. Abschlie-
Rend ein Wort zur Gratbildung, die
ein generelles Problem der spa-
nenden Bearbeitung ist. Grate
sind nicht nur aus optischen Griin-
den unerwinscht, sie kdnnen bei
Abformwerkzeugen auch die Ab-
formung, insbesondere bei der
Entformung, erheblich erschwe-
ren. Die Bildung von Graten kann
durch die Verwendung von Dia-
mantwerkzeugen bei vielen Werk-
stoffen vermieden werden, oder
die Grate werden in einem Nach-
bearbeitungsschritt mechanisch
entfernt. FUr den verzugsarm bis
Uber 53 HRC héartbaren martensi-
tischen Stahl (X2 NiCoMo 18 9 5)
wurde ein Verfahren zur elektro-
chemischen Entgratung ent-
wickelt, das keine nachteiligen
Auswirkungen auf die Mikrostruk-
turen und Kantenverrundungen
zeigt und zudem zu einer Glattung
der Oberflache flhrt: Mit Rauwer-
ten um 200 nm (R,) und Kanten-
verrundungen von wenigen Mikro-
metern sind die gefertigten Mikro-
strukturen aus gehartetem Stabhl
bei deutlich groRerer Verschleil3-
festigkeit in Abmessungen und
Strukturqualitat durchaus mit dia-
mantgefrasten Strukturen aus
Messing vergleichbar.

Neue Wege in der
spanabhebenden
Bearbeitung

Verfahrensentwicklungen eroff-
nen neue Madoglichkeiten in der
Strukturgestaltung. Beispiele fur
gemeinhin als spanabhebend
nicht zuganglich betrachtete
Strukturen sind gekrimmte Nuten
mit Breiten kleiner als die verfug-
baren Schaft- und Radiusfraser-
durchmesser oder Taschen mit
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scharfen Innenecken. Die Ent-
wicklung des CNC-Hobelns bietet
Losungen fur diese Probleme: Auf
einem CNC-Bearbeitungszen-
trum werden Spindel und Fraser
durch eine Vorrichtung ersetzt,
mit der die Schneide eines Profil-
werkzeugs um 360° gedreht wer-
den kann. Zur Strukturierung wird
dieses Werkzeug durch Bewe-
gung der Tischachsen Uber das
Werkstuck gefuhrt. Die Spanab-
nahme erfolgt wie beim Hobeln,
sie ist allerdings nicht auf eine li-
neare Bewegung beschrankt; zur
Bearbeitung gekrimmter Nuten
wird die Werkzeugschneide in die
aktuelle Schnittrichtung ausge-
richtet [3]. Damit sind fast alle
Bahnbewegungen wie beim Fra-
sen, mit der Besonderheit még-
lich, dass Nutenden und Ta-
schenecken nicht wie durch ein
rotierendes Werkzeug verrundet
werden, sondern scharfkantig en-
den kdnnen (Abb. 2). Die mecha-
nische Mikrobearbeitung ermég-
licht die Fertigung von Prototypen
fur  Machbarkeitsuntersuchun-
gen, stellt aber vor allem mit der
Bearbeitung von Formeinsatzen
den Ausgangspunkt einer mikro-
technischen Massenfertigung von
Abformteilen dar. Ein weiterer
Nutzen ist die Kombination mit

anderen Mikrostrukturierungsver-
fahren, z.B. in der Bereitstellung
gestufter Substrate fir einen
nachfolgenden LIGA-Prozess [4].
Die Kombination mechanischer
Bearbeitung mit Laserschweil3en
wird durch ein neues CNC-Bear-
beitungszentrum mit integriertem
SchweilRlaser neue Impulse er-
halten: Auf dieser Anlage wird es
mdglich sein, 3D-SchweilRnahte
auszufuhren, beispielsweise zur
Montage von Apparaten fir die
Mikroverfahrenstechnik.

Mikrobearbeitung durch
lasergestitzte Verfahren

Strahlquellen — Materialien —
Prozesse

Wesentliche Kenngrof3en fir ein
durch Laserstrahlung zu struktu-
rierendes Bauteil sind: Aspektver-
haltnis, Struktur- und Stegbreite,
Oberflachenrauwerte und die Ma-
terialkennwerte wie Warmeleit-
fahigkeit, Warmekapazitat und
Bindungsenergien bzw. -arten.
Die Kenntnis dieser Daten ist er-
forderlich, bevor man fir die
Strukturierung eine passende La-
serstrahlwellenlange auswahlen
kann. Die Wellenldnge bestimmt

namlich die Strukturauflésung
und die Energieabsorption im Ma-
terial. Pauschal kann man sagen:
Je kleiner die Wellenlange, desto
kleiner die Strukturabmessungen.
Fir die Absorption im Material
verhélt es sich nicht so einfach.
Dort gilt im Allgemeinen: Hohe
Absorption im IR und im UV; klei-
ne Absorption im Sichtbaren und
NIR. Ein weiterer wichtiger Laser-
parameter ist die zeitliche Lange
des Laserpulses. Man hat im ge-
pulsten Laserbetrieb Laserpuls-
breiten vom ms-Bereich bis hin-
unter in den fs-Bereich (10*°s).
Die Pulsbreite bestimmt den ther-
mischen Eintrag der Laserstrah-
lung in das Material. Auch hier
kann man vereinfacht feststellen:
Je kurzer der Laserpuls, desto
geringer ist die thermische Belas-
tung des Materials. Ein weiterer
wichtiger Laserparameter ist die
Laserenergiedichte. Dieser Para-
meter bestimmt die Abtragrate: Je
hoher die Energiedichte, desto
hoher die Abtragrate. Nach Aus-
wahl der Laserparameter wird der
Anwender die dazu passende Be-
arbeitungsanlage auswéhlen. Die
wichtigsten Verfahren fur die Mi-
krobearbeitung sind das La-
serstrahlschneiden, -schweil3en,
-bohren und der Formabtrag. Am

Abb. 2: Radien von Innenecken an Stegkreuzungen im Vergleich: (von links nach rechts) gefrast in Messing, ge-

hobelt in Messing, gehobelt in Stahl und elektropoliert.
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IMF-I werden fur die Struktu-
rierungsaufgaben in der Mikro-
technik unterschiedliche Laser-
strahlquellen eingesetzt: CO,-,
Nd:YAG- und Excimer-Laser.
Beim CO,-Laser kann man bei
den erzielbaren StrukturgrofRen
i.A. nicht mehr von Mikrotechnik
sprechen, dennoch kann er inner-
halb der Mikrosystemtechnik zum
grof3flachigen Bohren, Schwei-
Ren oder Schneiden von Kunst-
stoffen  eingesetzt  werden.
Mit Nd:YAG-Lasern (1064 nm,
532 nm) sind Strukturabmessun-
gen von 10-30 um und Abtragtie-
fen im mm-Bereich mdglich. Typi-
scherweise werden Metalle und
gesinterte Keramiken strukturiert.
Den Nd:YAG-Laser kann man mit
unterschiedlichen Wellenlangen
betreiben: Man spricht dann von
Frequenzverdopplung, -verdrei-
fachung oder -vervierfachung.
Verdreifachte und -vervierfachte
Nd:YAG-Laser emittieren im UV-
Bereich (355 nm, 266 nm) und
eignen sich daher zur Strukturie-
rung von nahezu allen Materialien
(Polymere, Metalle, Keramiken).
Bei der UV-Lasermaterialbearbei-
tung von Polymeren oder organi-
schen Materialien spricht man
vom ,kalten“ Materialabtrag, da
der wesentliche Anteil der Laser-
energie dazu genutzt wird, um di-
rekt Bindungen im Material aufzu-
brechen. Excimer-Laserstrahl-
qguellen emittieren auch im UV-
Wellenlangenbereich (248 nm,
193 nm) und ermdéglichen sehr
hohe Strukturgenauigkeiten mit
einer im Idealfall schadigungsfrei-
en Strukturierung mit Abmessun-
gen im Submikrometerbereich.
Aktuell ist in der Forschung und
Entwicklung zur lasergestutzten
Materialbearbeitung ein Trend zu
fs-Lasersystemen (Laserpuls-

dauer 1-200 fs) und zu Excimer-
Wellenldangen von 157 nm zu er-
kennen [5,6]. Eine industrielle
Nutzung dieser Systeme steht in
den meisten Fallen jedoch noch
aus, was unter anderem an erfor-
derlichen  Optikentwicklungen
und an einer notwendigen deutli-
chen Effizienzsteigerung liegt.

Mikroformabtrag von
Polymeren und Stéhlen

Polymere

Der Formabtrag von Polymeren
durch Laserstrahlung mit Struk-
turgenauigkeiten im um-Bereich
erfolgt durch UV-Laserstrahlung.
Die Excimer-Laserstrukturierung
ermdglicht die Herstellung von
dreidimensionalen Formen: Bei-
spiele dazu sind sphérisch ge-
krimmte Oberflachen, scharfkan-
tige Kanalstrukturen oder Struktu-
ren mit Hinterschneidungen. Hier-
bei sind Strukturaufldsungen von
1 um maoglich. Die erreichbaren
Aspektverhaltnisse sind material-
und strukturabhangig. Far gut
strukturierbare Polymere (z.B.
PEEK, PC, PI, PSU) werden
Aspektverhaltnisse von 3 bis 10
erzielt. Die Abtragraten betragen
fur gut strukturierbare Polymere
zwischen 0,5 und 1 um/Puls. Das
Polymer Pl ist einer der besten
Absorber fur eine Laserwellenlan-
ge von 248 nm. Fur dieses Mate-
rial zeigt sich bereits ab einer En-
ergiedichte von 4 J/cm? eine fiir
Polymere generelle Eigenschaft:
Die Abtragrate als Funktion der
Energiedichte weist fur hohe En-
ergiedichten eine Sattigung auf.
Dieser Sattigungsbereich ist vor-
teilhaft fir die Lasermaterialbear-
beitung, da Schwankungen in der
Energiedichte, z.B. hervorgerufen
durch lange Prozesszeiten oder

hohe Abtragtiefen, keine Ande-
rung in der Abtragrate bewirken.
AuBerdem erzielt man Ober-
flachenrauwerte von 50-60 nm
(R,). Die frequenzvervierfachte
Nd:YAG-Laserstrahlung eignet
sich zu Herstellung kleinster Boh-
rungen und Strukturen. Bei Puls-
frequenzen von 1 kHz kdnnen
zum Beispiel in 500 pm dicken PC
Durchgangsbohrungen mit eini-
gen pm Durchmesser im Sekun-
dentakt erzeugt werden. Aber
auch Stege mit Wanddicken von
2-3 pm und Héhen von 100 pm
wurden bereits hergestellt, was
aufgrund der kurzen Pulslangen
(400 ps) und dem sich daraus er-
gebenden geringen thermischen
Eintrag in das Material mdglich
wird. Die Abtragrate fur Excimer-
Laserstrahlung  betragt ca.
10 um/Sekunde bei maximalen
lateralen Abmessungen von ca.
3 x 3 mm?, wahrend die Abtrag-
rate von Nd:YAG-Laserstrahlung
bei ca. 500 um/Sekunde bei ei-
ner lateralen Abmessung von
ca. 0,05 x 0,05 mm? liegt. Eine
groR3flachige Bearbeitung wird
demnach mit Excimer-Laser-
strahlung durchgefuhrt, wéhrend
Strukturen mit mm-Abmessungen
oder Bohrungen mit Nd:YAG-La-
serstrahlung erzeugt werden. Ein
wesentlicher Vorteil der Nd:YAG-
Laserstrahlung liegt in der einfa-
chen Ubertragung von CAD/
CAM-Daten in den Fertigungs-
prozess, wahrend bei Excimer-
Laserstrahlung aufgrund der klei-
nen Laserrepetitionsraten auf
Maskentechniken zurtickgegrif-
fen werden sollte. Der laserge-
stutzte Formabtrag von Polyme-
ren wurde erstmals fur die Ferti-
gung von polymeren Formeinsét-
zen entwickelt. Durch die enge
Kooperation mit dem IMF-III

214



konnte dieses neue Konzept fur
die Abformung von Polymeren
entwickelt und erfolgreich erprobt
werden (Abb. 3). Als geeignetes
Formeinsatzmaterial hat sich Pl
herausgestellt, das gegenlber
dem verwendeten Feedstock-Ma-
terial chemisch sehr stabil ist. Zu-
dem werden in Pl durch die Struk-
turierung mit UV-Laserstrahlung
sehr hohe Oberflachenqualitaten
ermoglicht. Bisher wurden mit PI-
Formeinsatzen im UV-RIM und im
Polymer-MikrospritzguR bis zu 20
Formteile jeweils erfolgreich ab-
geformt. Es wird erwartet, dass
polymere Formeinséatze wenig-
stens fur eine Replikation von 50
Bauteilen geeignet sind. Somit
steht fur kleine Stiickzahlen, so
wie sie im Stadium der Bauteilent-
wicklung haufig anfallen, ein ko-
stengiinstiges und hochqualitati-
ves Formeinsatzkonzept zur Ver-
flugung. Zukinftige Untersuchun-
gen werden im Hinblick auf Form-
einsatzlebensdauer, Bauteilent-
wicklung und Einsatz von fre-
quenzvervielfachter Nd:YAG-La-
serstrahlung durchgefthrt.

Abb. 3: PMMA-Abformungen, die mit laserstrukturierten Pl-Formeinsatzen durchgefihrt wurden (Abformtech-
nik: UV-RIM).

Stahle

Die lasergestiitzte Strukturierung
von Stahlen ist von hohem Inter-
esse, um kostengunstige und ver-
schleiRbestdndige metallische
Formeinséatze fur die Replikati-
onstechniken zu entwickeln und
um eine flexible Technologie fur
den 3D-Mikroformenbau bereit-
zustellen. Die Lasertechnologie
ermdglicht Strukturdetails im Be-
reich von 20 um und Aspektver-
héltnisse von 10. Im Allgemeinen
sind hohe Abtragraten und hohe
Oberflachenqualitaten nicht mit-
einander vereinbar. Bei laserge-
stitzten Sublimationsprozessen
treten bei hohen Abtragraten ver-
starkte  Debrisbildung sowie
Schmelzbildung auf, die wieder-
um zu erhdhten Rauwerten am
Strukturierungsgrund sowie an
den Seitenwanden fuhren [7]. Ei-
ne Abformung ist in diesem Fall
dann nicht mehr ohne weiteres
moglich. Es musste daher eine
Prozesstechnik gefunden wer-
den, die hohe Abtragraten mit ho-
hen Oberflachenqualitaten ver-
einbaren kann. Fir den Bereich

der CO,-Lasermaterialbearbei-
tung ist das Laserspanen seit lan-
gerem bekannt [8]. Die Uber-
tragung des Prozesses auf
Nd:YAG-Laserstrahlung (Wellen-
lange 1064 nm) im kontinuierli-
chen Betriebsmodus fuhrte zu
dem am Forschungszentrum ent-
wickelten Lasermikrospanen fir
Stahlformeinsatze [9] mit dem fur
Mikrostrukturen sehr gute Ober-
flachenqualitaten erzielt werden
(R,=1 um, R,=200 nm). Die maxi-
malen Abtragraten liegen bei
107 um?/s und konnten somit in-
nerhalb der letzten zwei Jahre um
zwei GroflRenordnungen gestei-
gert werden. Durch Nachbearbei-
tung mittels Elektropolieren las-
sen sich die Oberflachen weiter
verbessern, und Rauwerte von
100-200 nm (R,) werden erzielt.
Weiterfuhrende Analysen in Be-
zug auf Abtragmechanismen und
Reaktionsschichtbildung wurden
durchgefuhrt [10]. Strukturen mit
Aspektverhaltnissen von bis zu
10 konnten erzielt werden und
mittels UV-RIM in PMMA abge-
formt werden. Kapillarelektropho-




rese-Chips aus PMMA wurden
abgeformt und hinsichtlich ihrer
Funktionalitat erfolgreich getestet
[9]. Abb. 4 zeigt die einzelnen
Schritte zur Fertigung von metalli-
schen Formeinsatzen oder 3D-
Formen. Zunachst wird im 3D-
CAD eine 3D-Form entwickelt
oder in das CAD-Modul impor-
tiert. Vom CAD-Modul wird die
aufbereitete Form ins CAM-Mo-
dul Ubertragen. Dort wird das Mo-
dell in Schichten mit festgelegter
oder individueller Dicke zerlegt.
Jede einzelne Schicht wird mit ei-
ner geeigneten Fillstrategie be-
legt. Die fur alle Schichten er-
zeugten NC-Daten werden dann
auf die Lasermaschine fir den
Mikrospanprozess ubertragen.
Durch Replikationstechniken
kann dann die Abformung des
Formeinsatzes durchgefihrt wer-
den. Neben dem 3D-Formabtrag
besteht in vielen Anwendungen
der Bedarf an einer Fertigungs-

technologie zum Herstellen kleins-
ter Bohrungen oder Sacklécher
mit hohem Aspektverhéltnis (z.B.
Entliftungslécher fir Formeinsat-
ze; gezielte Modifizierung tribolo-
gischer Oberflachen; Kalibrie-
rungsnormale). Die ,klassische*
Methode zur Fertigung kleinster
Bohrungen verwendet Q-switch
Nd:YAG-Laserstrahlung (Wellen-
lange 1064 nm) mit Laserpuls-
breiten von 100-200 ns. Mit dieser
Strahlquelle lassen sich Ldcher
von 10-20 pm Durchmesser und
hohem Aspektverhaltnis (10-15)
erzeugen. Eine weitere Verbes-
serung des Bohrergebnisses und
eine weitere Verkleinerung des
Bohrdurchmessers kann neuer-
dings durch Einsatz von fre-
quenzvervierfachter Nd:YAG-La-
serstrahlung mit kurzen Laser-
pulsbreiten von 400 ps ermdglicht
werden. Lochdurchmesser betra-
gen dann z.B. 5 pm bei einer
Bohrlange von 100 pum. Auf der

CAD-Modul

PIM
MM

cim
RIM

Abgeformte PMMA-Struktur

CAM-Modul

Stahlformeinsatz

Abb. 4: Vom 3D-Modell zur 3D-Struktur fur Anwendungen im 3D-Formenbau
oder fur Formeinséatze (Material: Stahl X16CrNiSi25-20).

Laseraustrittsseite wird dann ein
Durchmesser von ca. 2-3 pm er-
zielt. In 200 um dickem Material
wurden bereits Locher mit 1 pm
Durchmesser auf der Austrittssei-
te erzeugt. Erste Bohrungen mit
frequenzvervierfachter Nd:YAG-
Laserstrahlung zeigen sehr glatte
Bohrwandungen, was bereits bei
der Fertigung von Entluftungs-
I6chern (Durchmesser 20 pm) in
metallischen Formeinséatzen in In-
dustrieanfragen erfolgreich ein-
gesetzt wurde.

Schweil3en von Stahl und
Aluminium

Die Prozessparameter zum La-
serschweil3en dinner vorstruktu-
rierten Edelstahlfolien wurden er-
folgreich optimiert und ftr Mikro-
strukturapparate angewendet.
Neben hei3rissgefahrdeten Le-
gierungen stellt Aluminium im
Vergleich zu Edelstahl an
SchweilRverfahren jedoch beson-
dere Anforderungen: Die hohe
Warmeleitfahigkeit bewirkt ver-
gleichsweise hohe Leistungsver-
luste durch Wéarmeleitung in das
Umgebungsmaterial. Anderer-
seits weist Aluminium eine hoch-
schmelzende Oxid-Deckschicht
auf, die fur den Schweil3prozess
aufgebrochen oder zuvor entfernt
werden sollte. Die Aluminium-
schmelze neigt erheblich zu Oxi-
dation mit dem Sauerstoff der
Umgebungsluft. Die Festigkeit
der Schwei3naht wird insbeson-
dere beim Mikroschweif3en durch
die Oxidation der Schmelze be-
stimmt. Daher muss fir die Re-
produzierbarkeit des Fligeverfah-
rens sowohl die Reinheit des
Schutzgases als auch die Anord-
nung der Prozessgasdisen be-
sonders beachtet werden. Der
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SchweilRprozess wird von der
Pulsfrequenz, Laserpulsbreite
und Schweil3geschwindigkeit be-
stimmt. Die zukunftigen Verfah-
rensentwicklungen zum Mikrofi-
gen werden getragen durch die
EinflUhrung neuer Methoden der
zeitlichen und raumlichen Laser-
pulsformung. Durch die Erweite-
rung der Laserprozesstechnik mit
einem neuen technologischen
Ansatz, dem sogenannten pulse-
shaping, wird es moglich, die Ein-
zelpulse gezielt zeitlich zu for-
men, um so eine optimierte La-
serstrahleinkopplung fir hochre-
flektierende oder heil3rissgefahr-
deter Werkstoffe mit deutlicher
Verbesserung der Schweil3naht-
qualitaten zu erhalten.

Mikrosystemtechnische
Zusammenhange

Auf dem weltweiten Forschungs-
markt wetteifern Institute und For-
schungseinrichtungen um kleins-
te Strukturen und andere techno-
logische Hochstleistungen, und
von den Leistungen der Industrie-
forschung erfahrt man regel-
maRig Uber die Einfihrung neuer
Produkte. Das Forschungszen-
trum Karlsruhe ist mit seinen Mi-

krofertigungstechniken in dieser
Forschungslandschaft gut posi-
tioniert, kann aber als Grol3for-
schungseinrichtung deutlich mehr
erreichen, wenn es seine Arbeiten
konsequent interdisziplinar und
institutstibergreifend ausrichtet.
Das Beispiel des Industrieforums
FIF zeigt, dass diese Art der Zu-
sammenarbeit seitens der Indu-
strie als Mehrwert erkannt und
das Forschungszentrum als kom-
petenter Technologie-Anbieter
und Kooperationspartner ge-
schatzt werden. Innerhalb der an-
gebotenen Mikrofertigungstech-
niken erfahren die Zerspanung
und die Laserbearbeitung eine
besonders starke Nachfrage,
wohl aufgrund ihrer bestehenden
Nutzung in etablierten Produk-
tionsprozessen. Im Folgenden
werden exemplarisch einige Pro-
dukte der Mikrosystemtechnik
vorgestellt, die mit den Ferti-
gungstechnologien Mikrozerspa-
nung und Laserbearbeitung ge-
staltet oder mitgestaltet wurden.
Deutlich erkennbar wird der Trend
der Einbindung dieser Technolo-
gien in Prozessketten der Mikro-
systemtechnik, um speziell bei
komplexen Funktionsstrukturen
erfolgreich zu sein.

Mikroverfahrenstechnik

Bei der Herstellung von metalli-
schen  Mikrostrukturapparaten
(Mikrowarmeubertrager, Mikro-
vermischer, Mikroreaktoren) be-
steht ein deutlicher Bedarf an ei-
ner lasergestitzten Verbindungs-
technik far Aluminiumfolien und
hochlegierte Stahlfolien. Die Pro-
zessentwicklung am IMF-I bedeu-
tet zum Fugen von Mikroreakto-
ren eine Ubertragung des Laser-
schweil3-Verfahrens in die Mikro-
technik. Die Anwendungen in der
Mikroverfahrenstechnik erfordern
die Entwicklung des Laser-Mi-
kroschweil3ens mit folgenden Zie-
len: Reduzierung der Prozess-
Poren und der Heil3rissbildung,
Erzeugung einer gasdichten
Schweil3verbindung, Erzeugung
moglichst hoher Schweil3nahttie-
fen bei gleichzeitig schmalen
Nahtbreiten von 100-200 um, Er-
zeugung von Schweif3néhten mit
hoher Festigkeit und Auswahl ge-
eigneter Legierungen. Das Mi-
kroschweif3en von Stahlfolien er-
mdoglicht derzeit vakuumdichte
Verbindungen mit einer He-
Leckrate von 9-10° mbar-I/s. Die
Funktion der zuvor mechanisch
eingebrachten Kanalstrukturen
wird nicht beeintrachtigt (Abb. 5).

Ubersicht

Abb. 5: Laserstrahlschweif3en von Mikrowarmedubertragern aus Stahl (Abmessung 14 x 14 mm 2,
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Zusatzlich wurde das Lasermikro-
bohren von vorstrukturierten Me-
tallfolien mit minimalen Loch-
durchmessern von 10-20 pm
durchgefiihrt, um Zumischoéffnun-
gen fur Mikroreaktoren zu reali-
sieren.

Life Sciences

Prototypen fur Kapillar-Elektro-
phorese-Chips wurden durch di-
rekte Laserstrukturierung von
Kunststoffen erméglicht [11] und
auch far Industriepartner gefer-
tigt. Bei Abtragraten von bis zu
1 pm/Laserpuls und typischen La-
serpulsfrequenzen von 5-100 Hz
(Excimer) bzw. 100-2000 Hz
(Nd:YAG) kénnen Kanalstruktu-
ren durch scannenden Abtrag

hergestellt werden. Die Excimer-
Laserstrahlung kann durch kom-
plexe Maskengeometrien bzw.
variable motorisierte Masken
Uber Makro- bzw. Mikroprojekti-
onsoptiken grof¥flachig auf die
Kunststoffoberflache abgebildet
werden. Durch die Verwendung
motorisierter Masken werden
auch fir die Kanalendpunkte
scharfe Kanten erzielt. Die Kanal-
breiten kénnen in einem Bereich
von 1-300 um kontinuierlich ein-
gestellt werden. Fur die Serienfer-
tigung von Kapillar-Elektrophore-
se-Chips mittels Replikations-
techniken  wurden  Stahlfor-
meinsatze durch mikromechani-
sches Frasen [12] und Lasermi-
krospanen im Industrieauftrag ge-
fertigt. Die Prozesszeit fur das La-

sermikrospanen des gesamten
Formeinsatzes in Abb. 6 betragt
derzeit noch vier Stunden bei ei-
ner Abtragtiefe von 150 pm, bei
der mechanischen Bearbeitung
grol¥flachiger Formeinsatze kon-
nen die Bearbeitungszeiten sogar
um den Faktor 10 gréRRer sein.

Tissue Engineering

Die Fertigung von Flachbettreak-
toren fir das Tissue Engineering
ist ein Beispiel fur erfolgreiche
Synergieeffekte der Fertigungs-
technologien am Forschungszen-
trum (Zusammenarbeit von IMB,
IMF-I, IMF-IIl und IMVT). Die Pro-
zesskette beinhaltet die Fertigung
von metallischen Formeinséatzen
durch Mikrofrasen, die Abformung

laser-
gefertigt

mechanisch
gefertigt

Abb. 6: Oben: Laserstrukturierter Stahlformeinsatz mit CE-Chip-Struktur (links) und mit HeiBpragen
abgeformte Struktur in PMMA (rechts). Unten: Mechanisch gearbeiteter Formeinsatz fir einen Ka-
pillar-Elektrophorese-Chip im Mikrotiterplattenformat (links) und eine Abformung davon (teilweise
gedeckelt, rechts). Das Design ist von der Greiner Bio-One GmbH.
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von Komponenten aus Polycarbo-
nat durch Mikrospritzgie3en und
das Laserstrahlbohren mit Exci-
mer-Laserstrahlung. Die Flach-
bettreaktoren werden als Trager
fur dreidimensionale Zellkulturen
verwendet [13]. Mit Hilfe der
Excimer-Laserstrahlung werden
Locher mit einem Durchmesser
von ca. 2-2,5 um und einer Bohr-
lange bis 100 pm in den Boden
der spritzgegossenen Flachbett-
reaktoren eingebracht. Die Boh-
rungen dienen als Kanéle fir die
Nahrstoffzufuhr zu den Zellkultu-
ren. Die Lochdurchmesser mis-
sen kleiner als 3 um sein, um ein
Zuwachsen durch die Zellen zu
vermeiden. Die Strukturierung
durch Excimer-Laserstrahlung er-
maglicht die Herstellung von mehr
als 10* Lochern pro Minute [14].

Zusammenfassung

Es wurden neue Prozesstechni-
ken und Trends im Bereich der di-
rekten Strukturierung von Proto-
typen und fur die Formeinsatzfer-
tigung vorgestellt im Hinblick auf
die einmalige Verbundsituation
der vorhandenen Fertigungstech-
nologien. Im Forschungszentrum
Karlsruhe werden bei der Mikro-
systementwicklung Synergieef-

fekte zwischen den unterschiedli-
chen Fertigungstechnologien ge-
nutzt, wenn es um die Entwick-
lung komplexer Produkte fiir die
Mikrosystemtechnik geht. Es wer-
den metallische oder polymere
Formeinséatze entwickelt, die
durch Reaktionsgief3en, Heil3pra-
gen oder SpritzgieRen abgeformt
werden kdénnen. Ebenso besteht
eine enge Kooperation zwischen
der Lasermaterialbearbeitung
und der mikromechanischen Fer-
tigung, wenn es um die Auswahl
der geeigneteren Strukturierung-
stechnologie oder sogar um die
Kombination beider Technologien
geht. Die Starke der Lasertechno-
logie ist hierbei die Einbringung
von kleinsten Strukturen oder
Bohrungen in Metalle mit Abmes-
sungen zwischen 2-50 pm, die
qualitativ hochwertige pm-Struk-
turierung von Kunststoffen und
die gezielte Erzeugung von
schmalen Fugeverbindungen in
Metallen oder Polymeren. Die
Starken der spanenden Bearbei-
tung liegen in der hohen Ober-
flachenqualitat und der enormen
Strukturvielfalt bei der Fertigung
von Prototypen und grof3flachi-
gen Abformwerkzeugen mit
Strukturabmessungen von 20 pm
bis in den Millimeterbereich.
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Keramische Mikrostrukturen — vom Material zum

Mikroteil

H.-J. Ritzhaupt-Kleissl, J.R. Binder, E. Klose, J. HauRelt, IMF

Einleitung

Geht man von der Annahme aus,
dass zukinftige Mikrosysteme
hoch belastbare, hoch prazise
Komponenten enthalten sollen,
dann ergibt sich hieraus eine Rei-
he von Anforderungen an Materi-
al- und Bauteileigenschaften, die
weder die Siliziumtechnologie
noch die Kunststoff- oder Galva-
noabformung erfillen koénnen.
Dies bedeutet von der Material-
seite her die Notwendigkeit, mog-
lichst die gesamte Palette der im
Makrobereich eingesetzten und
bekannten Materialien — Metalle,
Keramiken und Kunststoffe —
auch fur die Mikrotechnik nutzbar
zu machen. Die Haupteinsatzge-
biete keramischer Mikrokompo-
nenten liegen hierbei in den Be-
reichen der Mikrooptik (z.B. mi-
krooptische Béanke), wo Mate-
rialien mit niedrigen thermi-
schen Ausdehnungskoeffizienten
bendtigt werden, auf den Gebie-
ten der Sensorik und Aktorik, wo
Mikrokomponenten aus speziel-
len Funktionswerkstoffen (Ferro-
elektrika, Piezoelektrika) zum
Einsatz kommen, sowie im Be-
reich mikromechanischer Funkti-
onsteile.

Voraussetzungen fir ein erfolg-
reiches Mikroteil sind jedoch das
richtige Material und ein geeigne-
tes Fertigungsverfahren. Dabei
sind sowohl bei der Wahl des An-
wendungsbereiches wie auch
beim Design und bei der Ferti-
gung einige Besonderheiten der
Keramiken zu berlcksichtigen.
So ist die hohe Harte kerami-
scher Materialien verbunden mit
hoher Sprodigkeit und geringer
Risszahigkeit. Sie zeigen einer-
seits hohe Druckfestigkeiten, an-

dererseits jedoch wesentlich ge-
ringere Belastbarkeiten durch
Zug- oder Biegebeanspruchung.

Den genannten interessanten
Vorteilen keramischer Werkstoffe
steht jedoch, insbesondere hin-
sichtlich keramischer Mikrokom-
ponenten, eine fertigungstechni-
sche Schwierigkeit gegeniber.
Beim Sintern des vorgeformten,
pordsen und nicht allzu festen
Kdrpers (Grunling) zur dichten
und festen Keramik tritt ein mehr
oder weniger grolRer Schrump-
fungsprozess auf. Typisch sind
Werte mit bis zu 20% linearer
Schwindung. Um nach dem Sin-
tern die gewlinschte Bauteilgro3e
zu erhalten, muss der Grunkérper
entsprechend grél3er dimensio-
niert werden. Zwar sind bei Grol3-
serienproduktion die Bericksich-
tigung der Sinterschwindung und
damit das Maf3sintern heutzutage
Stand der Technik, doch zur Ein-
haltung sehr enger Mal3toleran-
zen muss generell nach dem Sin-
tern ein Schleifprozess nachge-
schaltet werden. Bei kerami-
schen Mikrokomponenten, deren
minimale Detailabmessungen im
Bereich von ca. 10 — 20 pm lie-
gen koénnen, ist eine Nacharbeit
aulerst schwierig und aufwandig
bis ganzlich ausgeschlossen.

Eine Losungsmaoglichkeit fur das
genannte Problem bietet das so
genannte Reaktionssinterverfah-
ren. Hierbei kommen primér Vor-
laufermaterialien der gewinsch-
ten Keramik, sog. Precursoren,
zur Anwendung, die wahrend des
Sinterprozesses durch eine zu-
satzlich ablaufende Reaktion in
die gewiinschte Keramik Uber-
fuhrt werden. Wahlt man die Pre-
cursoren so, dass das Reaktions-
produkt ein groRBeres Volumen

einnimmt als das Ausgangs-
produkt, l&sst sich die beim Sin-
tern auftretende, unvermeidliche
Schwindung des porésen Grin-
lings, durch die der gewlnschte
dichte Sinterkdrper entsteht,
kompensieren.

Interessante und technisch nutz-
bare Precursoren sind einige in-
termetallische Phasen, beispiels-
weise die Silicide des Titans und
Zirconiums. So gilt z.B. nach ei-
ner summarischen Reaktionsglei-
chung fur die Oxidation von Zirco-
niumdisilicid, ZrSi,:

ZrSi, + 3 0, - ZrO,+ 2Si0,
bzw.
ZrSi, + 3 O, - ZrSiO,+ SiO,

Hierbei ergibt sich eine Volumen-
vergréRerung um 100% von
1 cm® ZrSi, auf 2 cm?® (ZrSio, +
SiO,). Die Volumenanteile dieser
beiden Phasen betragen 62,7 %
ZrSiO, und 37,3% SiO,. Die erfor-
derliche Griundichte wiederum
ware in diesem Fall 50%. Wird
statt des zweiphasigen kerami-
schen Werkstoffes ZrSiO, + SiO,
ein einphasiges Material aus rei-
nem ZrSiO, angestrebt, lasst sich
dies auf einfache Weise durch
Anderung der Zusammensetzung
der Ausgangsmaterialien errei-
chen. Durch eine Zugabe von
42,8 Vol.% ZrO, zum ZrSi, wird
theoretisch nach der Oxidation
reines ZrSiO, gebildet. Durch die
anfangliche Zugabe des ,inerten”
ZrO, ist die durch die Reaktion
sich ergebende Volumenzunah-
me nicht mehr so grol3 wie bei ei-
nem Edukt mit 100% ZrSi,. 1 cm?®
Edukt resultiert jetzt in 1,5 cm?®
ZrSi0O,. Die erforderliche Griin-
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dichte hat sich somit auf 66% er-
hoéht. Anhand dieses Beispiels
lasst sich zeigen, wie sich durch
geeignete Abstimmung der Aus-
gangsstoffe die Zusammenset-
zung und damit auch die Eigen-
schaften der durch den Reakti-
onssinterprozess entstehenden
Keramik einstellen lassen.

Generell sind organische Press-
hilfsmittel und Binder vor oder
wahrend des Sinterprozesses
rickstandslos auszubrennen. Sie
tragen zur Verdichtung beim Sin-
tern nichts bei, sondern erzeugen
im Gegenteil nach dem Ausbren-
nen neuen Porenraum, der zu-
satzlich durch den Sintervorgang
entfernt werden muss. Etwas an-
ders verhélt es sich mit den so
genannten ,low-loss Bindern®, die
selbst an der Reaktion teilneh-
men und teilweise keramisieren.
So weist ein bestimmtes Polysil-
oxan (Polymethylsilsesquioxan,
PMSS) eine keramische Ausbeu-
te von ca. 80% auf, d.h. dieses
Polysiloxan resultiert nach der
Oxidation zu ca. 80% in SiO,.
Grundlegende Untersuchungen
zur Entwicklung von mal3getreu-
en Keramikkomponenten auf Zr-
Si0,-Basis wurden von Hennige
et al. durchgeftihrt [1, 2, 3, 4].

Herstellung malf3-
getreuer (net-shape)

Keramikkomponenten
auf ZrSiO ,-Basis

Keramiken auf ZrSiO,-Basis
als Konstruktionswerkstoffe

Zirconiumsilikat ZrSiO,, besser
bekannt unter dem Namen des
Minerals Zirkon, kristallisiert in ei-
ner tetragonalen Struktur mit den
Gitterkonstanten a = 0,6604 nm

und ¢ = 0,5979 nm. Die Dichte
betragt 4,70 g/cm?®. ZrSiO, zer-
setzt sich bei 1676°C [5] und
weist einen sehr niedrigen linea-
ren thermischen Ausdehnungs-
koeffizienten von ca. 4 x 10° K*
auf. Von Mori [6] wurden
Biegebruchfestigkeiten von ca.
400 MPa und Risszahigkeiten im
Bereich von 3,4 — 4 MPa vm ge-
messen, der E-Modul liegt nach
Ullmann [7] bei 130 GPa, und
die Vickers-Harte betragt ca.
1300 HV [1]. Hierbei liegen die
bisher an ZrSiO, gemessenen
Festigkeitswerte deutlich unter
denen der etablierten Hochleis-
tungskeramiken. Neben der Re-
aktionssynthese war und ist des-
halb eines der Entwicklungsziele
die Erh6hung der Festigkeiten
dieser Keramikklasse. Dies kann
erreicht werden durch gezielte
Anderung der Material- und damit
der Phasenzusammensetzung im
Dreistoffsystem Zr — Si — O, vor-
zugsweise in Richtung auf hohe-
re Anteile von ZrO,. Jedoch fiihrt
auch generell die Erhéhung der
Sinterdichte auf Werte oberhalb
von 95% th.D. zu einer deutlichen
Steigerung der Festigkeitswerte.
So wurden, mit Hinblick auf die
Phasenanteile im Endprodukt,
Ausgangsmaterialien mit unter-

Zr/Si-

Verhaltnis

der Proben
0,50 61,24
0,75 43,52
1,00 32,94
1,50 21,15
2,00 14,74

schiedlichen Zr/Si-Anteilen ge-
wahlt, wobei die Ausgangspro-
dukte ZrSi,, ZrO,, siliciumorgani-
sches Polymer (PMSS) und wei-
tere Additive waren. Hierbei wur-
de der Gehalt an ZrO, als inerte
Komponente fir jede Zusammen-
setzung separat berechnet und
entsprechend des Zr/Si-Verhalt-
nisses angepasst [8].

Spanabhebende
Bearbeitung vorverdichteter
Rohlinge

Aus den beiden Komponenten
ZrSi, und ZrO, wurde zunachst
durch Mischmahlen mit Isopro-
panol als Mabhlflissigkeit eine ho-
mogene Ausgangsmischung her-
gestellt. AnschlieBend wurde das
PMSS in Propanol geldst und mit
dem vorgemahlenen Pulver ge-
mischt, so dass eine homogene
Suspension erzielt wurde, die sich
dann durch Sprihtrocknen granu-
lieren lie. Die Herstellung von
Formkérpern erfolgte durch einen
zweifachen Pressvorgang. Zuerst
wurde das Granulat durch axiales
Pressen zu zylinderférmigen Roh-
lingen vorgeformt. Die endgiltige
Formgebung auf die gewinschte
Grundichte, die jeweils von der
Materialzusammensetzung ab-

Volumenanteile [%]

Zro, Binder Zusatze
5,29 30,00 3,47
22,83 30,00 3,65
33,08 30,00 3,98
44,73 30,00 4,12
51,35 30,00 3,91

Tab. 1: Ausgangszusammensetzungen der untersuchten Kera-

miken.
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hangt, und auf die ebenso not-
wendige homogene Dichtevertei-
lung wurde in einem zweiten
Schritt durch Isostatpressen in ei-
ner wet-bag Anlage bei Driicken
zwischen 300 und 500 MPa
durchgefiihrt. Die anschlie3ende
Formgebung kann durch Drehen,
Bohren oder Frasen auf Standard-
Werkzeugmaschinen mit Werk-
zeugen aus Werkzeugstahl oder
solchen mit Hartmetallschneiden
durchgefuhrt werden. Abb. 1 zeigt
als Beispiel einen durch Mikrofra-
sen strukturierten Grunkérper so-
wie das fertig gesinterte Bauteil.

Abformung thermo-
plastischer Massen

Obwohl grundlegende Arbeiten
zur Entwicklung und Herstellung
von schwindungsfreien, mikro-
strukturierten Keramikkomponen-
ten auf ZrSiO,-Basis durch Reak-
tionssintern von ZrSi,-Precurso-
ren [1, 2, 3, 4] gezeigt haben,
dass durch Warmpragen auch ei-
ne gewisse thermoplastische
Formgebung mdoglich ist, stellte
sich im Laufe weitergehender Un-
tersuchungen heraus, dass der
Jow-loss Binder* PMSS als plas-
tifizierender Binderbestandteil in
einer Spritzgussmasse nicht ideal
geeignet ist. Deshalb wurden Un-
tersuchungen zur Entwicklung ei-
ner Masse angestellt, die sich
durch SpritzgieRen abformen
lasst und schwindungsfrei sintert.
Hierbei konnte insbesondere auf
die Erfahrungen mit der Entwick-
lung von Niederdruck-Spritzgiel3-
massen zuruckgegriffen werden.
Ein erfolgversprechender Ansatz
bestand darin, das PMSS kom-
plett durch ein Wachs zu er-
setzen. Berechnungen ergaben,
dass der Feststoffanteil bei min-

“IIZREEEE

Abb. 1: Durch Mikrofrasen abgeformtes Keramikteil als Grinkor-
per (rechts) und als gesintertes Teil (links). (Die Formgebung
durch Mikrofrasen wurde im Institut fir Mikroverfahrenstechnik

des FZK durchgeftihrt).

destens 65 Vol.% liegen muss,
um schwindungsfreie Teile durch
Niederdruck-Spritzgiel3en zu er-
halten. Dieser hohe Fillgrad lief3
sich durch intensives Mahlen der
Konstituenten, einschlieRlich des
Wachses, in einer Kryomiihle er-
reichen [9]. Randbedingung hier-
bei war eine moglichst niedrige
Viskositat, d.h. eine akzeptable
Verarbeitbarkeit der Masse, ent-
weder durch druckloses Heil3-
gieRen oder durch halbautomati-
sches Niederdruck-Spritzgief3en
auf Produktionsanlagen [10, 11,
12, 13]. Abb. 2 zeigt ein durch
HeilRgielRen hergestelltes mikro-
strukturiertes keramisches Teil
nach der Abformung und nach
dem Sintern.

Thermische
Prozessflihrung

Der wichtigste Prozessschritt
bei der Herstellung von dimen-
sionsstabilen Komponenten
durch Reaktionssintern ist die
thermische Prozessfihrung.

I..
=

Abb. 2: Durch HeiR3gieRen abgeformte ke-
ramische Mikrokomponenten: Grunkorper
(oben) und Sinterkdrper (unten), nach [9].
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Hierbei missen nicht nur die bei
der Formgebung eingebrachten
Hilfsstoffe wieder entfernt und
der pordse Kdorper dichtgesintert
werden, sondern es ist daftr zu
sorgen, dass die gewiinschte,
die Sinterschwindung kompen-
sierende, volumenvergréRernde
Reaktion gezielt ablaufen kann.
Dabei ist insbesondere zu ge-
wabhrleisten, dass der gasférmi-
ge Reaktand, im vorliegenden
Falle Luftsauerstoff, ungehin-
dert die Precursorpartikel errei-
chen kann, die zur keramischen
Phase reagieren sollen. Aus-
fuhrliche Untersuchungen zur
Reaktionskinetik von ZrSi, mit
Sauerstoff zu ZrO,, SiO, und
ZrSi0, wurden am Institut for
Mikrosystemtechnik der Univer-
sitat Freiburg durchgefiihrt [14].
Aufgrund dieser Untersuchun-
gen konnte die ursprunglich
[1, 2, 3, 4] bendtigte Prozesszeit

berechnet
Zr/Si Zr/Si

Verhéaltnis Verhaltnis
0,50 0,51
0,75 0,71
1,00 0,94
1,50 1,46
2,00 2,01

RFA-Analyse
Sio, ZrO,
[Mol-%] [Mol-%]
66,3 33,7
58,6 41,4
51,7 48,3
40,6 59,4
33,2 66,8

Tab. 2: Zusammensetzung der reaktionsgesinterten Keramiken.

von bis zu 120 h auf derzeit ca.
15h verkirzt werden.

Ergebnisse

Nach dem Reaktionssinterpro-
zess wurden die Proben hinsicht-
lich ihrer chemischen Zusam-
mensetzung, der auftretenden
Phasen, der Sinterdichte bzw. der
resultierenden offenen Porositat
sowie ihrer mechanischen Eigen-

Abb. 3: REM-Aufnahme des Gefiiges einer reaktionsgesinterten
Zirkonkeramik (Materialkontrast). Gefligebestandteile: schwarz —
SiO,; mittelgrau — ZrSiO ,; hell — ZrO ,.

schaften — Biegebruchfestigkeit
und Risszéhigkeit — untersucht.
Vergleicht man die Ergebnisse
der chemischen Analyse hinsicht-
lich des Zr/Si-Verhéaltnisses der
reaktionsgesinterten Keramiken
mit den gemafl der Auslegung
berechneten Werten (s. Tab. 1),
lasst sich die gute Ubereinstim-
mung erkennen, s. Tab. 2. Eben-
falls in Tab. 2 dargestellt sind die
theoretisch hieraus resultieren-
den Phasenanteile ZrO, und
SiO,.

Das Geflige der Keramiken wur-
de mit Hilfe der Rasterelektronen-
mikroskopie charakterisiert. Ein
Beispiel hierzu zeigt Abb. 3. Hier-
aus ist ersichtlich, dass die Pro-
ben zum grol3en Teil aus einer
dichten mittelgrauen Matrix aus
ZrSiO, bestehen. Die zu beob-
achtende helle Phase besteht
aus ZrO,, die dunklere Phase
stellt SiO, dar.

Die optimalen Sintertemperatu-
ren zum Erreichen von Dichten
von Uber 98% th.D. liegen zwi-
schen 1550°C und 1580°C bei ei-
ner Haltezeit von ca. 90 min. Die
gemessenen Biegebruchfestig-
keiten wurden nach der Weibull-
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Zr/Si-

Sinterdichte

Verhaltnis
[g/cm ]
0,50 3,52
0,75 4,19
1,00 4,55
1,50 4,77
2,00 4,97

Sinterdichte

Offene Weibull-
Porositat Festigkeit

Oy

[% TD] [Vol%] [MPa]
95,9 <1 306,1
99,0 <1 311,1
97,2 <1 298,5
97,0 <2 382,8
96,9 <1 468,4

\Weibull- Risszahig-
Modul m keitsbeiwert
Kic

=) [MPa vm]

9,3 2,93

8,4 3,30

13,9 3,00

13,3 3,92

9,7 4,80

Tab. 3: Dichte, Porositat und mechanische Eigenschaften der reaktionsgesinterten Keramiken.

Statistik ausgewertet. Die Ergeb-
nisse sind in Tab. 3 dargestellt.

Betrachtet man die in Tab. 3 dar-
gestellten Ergebnisse der Biege-
bruchfestigkeit, fallt auf, dass mit
steigendem Zr/Si-Verhéltnis die
Weibull-Festigkeit zunachst bis
zu Zr/Si = 1,00 mit ca. 300 MPa
etwa konstant bleibt, um dann auf
Werte bis zu ca. 470 MPa anzu-
wachsen. Ebenfalls mit steigen-
dem Zr/Si-Verhéltnis nimmt die
Risszahigkeit von ca. 3 MPa
bei Zr/Si=0,50 auf fast 5 bei

Zr/Si = 2,00 zu. Hier dirfte sich
eine Zunahme des Anteils an
ZrO, positiv bemerkbar machen.
Weiterhin positiv. anzumerken
sind die teilweise hohen Weibull-
Moduli von Uber 13. Diese garan-
tieren eine hohe Zuverlassigkeit
von Bauteilen aus diesen Mate-
rialien.

Die sehr gute spanabhebende
Bearbeitbarkeit der Keramik im
ungesinterten Zustand und die
prazise Einhaltung der Ferti-
gungsdimensionen zeigt Abb. 4.

Abb. 4: Stahl-Sechskantschraube M8 x 20 DIN 933 mit passge-
nauen keramischen Sechskantmuttern M8 DIN 934 aus schwin-
dungsfreier Keramik, im Griinzustand spanabhebend gefertigt.

Als Demonstratorteile wurden mit
Standardwerkzeugen Sechskant-
muttern der Grol3e M8 aus ge-
pressten Grinkorpern herge-
stellt. Diese wurden anschlie-
Rend dem beschriebenen Reakti-
onssinterprozess unterworfen.
Wie aus der Abbildung zu sehen
ist, stimmen die Dimensionen
nach dem Sintern so exakt, dass
diese Teile ohne weiteres als ke-
ramische Sechskantmuttern in
Verbindung mit normalen Stahl-
schrauben einsetzbar waren.

Festsitzender keramischer
Zahnersatz

In der Zahnmedizin gewinnen ke-
ramische Werkstoffe immer mehr
an Bedeutung. Insbhesondere ihre
chemische Stabilitat, ihre sehr
gute Biokompatibilitdt und ihre
Asthetik bieten alle Vorausset-
zungen fur die Anwendung kera-
mischer Materialien als festsit-
zenden Zahnersatz. Die hier ent-
wickelten, reaktionsgesinterten
Keramiken auf ZrSiO,-Basis bie-
ten neben diesen genannten all-
gemeinen Vorteilen keramischer
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Werkstoffe gegentber anderen
Keramiken noch den Vorteil, dass
durch die Reaktionssintertechnik
sich die Sinterschwindung kom-
pensieren lasst. Diese Tatsache
erlaubt die Herstellung auch sehr
komplizierter Teile mit Details in
Mikrometerprézision durch eine
spanabhebende  Formgebung
des Grunkorpers durch Standard-
prozesse und -werkzeuge. Eine
Voraussetzung hierfur ist neben
den Festigkeits- und Risszéahig-
keitswerten der gesinterten Kera-
mik auch die Festigkeit und Bear-
beitbarkeit des Rohlings. Auf-
grund seiner hohen Dichte von
ca. 80% th.D. sind z.B. bei einer
Frasbearbeitung keine Aus-
briiche durch eine unter der
Oberflache vorhandene Porositat
zu erwarten. Weiterhin garantiert
der hohe Anteil von tiber 25 Vol.%
organischer Bestandteile im Roh-
ling eine einfache Verarbeitbar-
keit und, verglichen mit anderen
spanenden Keramikbearbei-
tungsverfahren, deutlich geringe-
re Werkzeuganforderungen. Die
erzielbare Detailtreue wird vor al-
lem bei der Gestaltung der Kauf-
lachen deutlich (s. Abb. 5).

Abb. 5: Frasen einer Zahnkrone aus einem Strukturkeramik-

Grunkorper mit dem KaVo-Everest-System, nach [15].

Zudem wirkt sich die Grunkorper-
stabilitdt positiv auf die Kanten-
stabilitdt insbesondere im Kro-
nenrandbereich aus. Das Materi-
al ist mit Hartmetallwerkzeugen
ideal zu bearbeiten. Es werden
weder Diamantwerkzeuge beno-
tigt noch tritt ein signifikanter
Werkzeugverschleild auf [15]. Ein
weiterer Vorteil des Materials ist,

dass auch eine manuelle Bear-
beitung maoglich ist. Dadurch
kann der Zahntechniker die Arbeit
im Artikulator Uberprtfen und bis
zum Schluss Korrekturen vorneh-
men. Zahnkronen aus diesem
Material vor und nach dem Sin-
terprozess zeigt Abb. 6.

Eine bei anderen Verfahren not-
wendige numerische Kompensa-

Abb. 6: Gefraste, passgenaue Dentalkronen vor dem Reaktionssintern (links) und danach (rechts).
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tion der Sinterschwindung wird
hier ohne Rechnereinsatz durch
den ,intelligenten* Werkstoff vor-
weggenommen. Zum Transfer
dieses Werkstoffes in die Dental-
technik besteht eine Kooperation
des Forschungszentrums Karls-
ruhe mit der Firma KaVo EWL
GmbH. Die durchgefiihrten Ent-
wicklungsarbeiten zielten insbe-
sondere auf die Bearbeitung mit
dem KaVo Everest System ab
[16].

Komponenten fiir die
Mikrooptik

Neben der konkreten Anwendung
als Dentalkomponenten, fur die
die industrielle Fertigung zu Be-
ginn des Jahres 2003 anlaufen
soll, bietet diese Materialklasse
auch Anwendungsmaglichkeiten
im Bereich der Mikrotechnik, flr
die sie ursprunglich entwickelt
wurde. Denkt man an die prazise
spanabhebende Griinbearbeit-
barkeit, liegt mit diesem Material
und dem hierfir entwickelten
Formgebungsverfahren eine in-
teressante Fertigungstechnik zur
Herstellung keramischer Mikro-
teile vor. Dies ist umso interes-
santer, da mit Hilfe dieser Tech-
nik, wie sie das KaVo Everest
System bietet, sowohl eine Ein-
zelteilfertigung im Rahmen einer
Entwicklung als auch — automa-
tisiert — eine Serienproduktion

von Mikro-Keramikteilen moglich
sind.

Mit Hilfe der noch im Entwick-
lungsstadium befindlichen ther-
moplastischen Formgebungsver-
fahren wird es moglich sein, mi-
krostrukturierte Keramikteile in
groRerer Zahl herzustellen. Hier
bietet insbesondere der geringe
thermische Ausdehnungskoeffizi-
ent interessante Aspekte. Aller-
dings liegen hier auch die Anfor-
derungen an Prazision und Re-
produzierbarkeit noch hdher als
bei Dentalanwendungen, so dass
die Erfullbarkeit dieser Anforde-
rungen nicht einfach sein wird.

Zusammenfassung und
Ausblick

Durch geeignete Auswahl an
prakeramischen Materialien, ge-
koppelt mit geeigneten Formge-
bungsverfahren und einer auf die
Materialien abgestimmten thermi-
schen Prozessfihrung lassen
sich durch Reaktionssinterung
maf3getreue (net-shape) Kera-
mikteile herstellen. Es konnte ge-
zeigt werden, dass die im Rah-
men der F+E-Programme ent-
wickelten Materialien und Verfah-
ren vielseitig einsetzbar sind.
Konkrete Anwendungsfelder er-
offnen sich derzeit auf dem Ge-
biet des festsitzenden vollkerami-
schen Zahnersatzes, aber auch

auf dem Sektor der Mikrotechnik
hinsichtlich der Herstellung ver-
schlei3fester keramischer Mikro-
teile.

Weiterentwicklungen werden mit
hoher Prioritat auf dem Dental-
sektor durchgefihrt werden, wo
fur die Herstellung vollkerami-
scher Briicken hohere Festigkei-
ten gefordert sind. Hier ist insbe-
sondere an eine Material-Weiter-
entwicklung zu denken, d.h. an
den Einsatz anderer Zusammen-
setzungen oder Precursoren. Auf
dem Gebiet der Mikrotechnik ist
geplant, die weiteren Arbeiten
hauptsachlich auf die Etablierung
geeigneter Mikroabformverfahren
zu konzentrieren. Hier ist sowohl
an die Adaptierung der spanab-
hebenden Formgebung, wie sie
derzeit in der Dentaltechnik ange-
wandt wird, gedacht, aber auch
die Entwicklung der Spritzgiel3-
verfahren soll weiter bearbeitet
werden. Selbstverstandlich wird
jedes dieser Arbeitsgebiete, Ma-
terialentwicklung und Entwick-
lung von thermoplastischen Form-
gebungsverfahren, vom anderen
profitieren, so dass in absehbarer
Zeit hochfeste, thermoplastisch
formbare net-shape Keramiken
zur Verfigung stehen werden.
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Pulverspritzgiel3en keramischer Mikrobauteile —
Entwicklung von Prototypen- und Massen-

fertigungsverfahren

W. Bauer, R. Knitter, V. Piotter, R. Ruprecht, IMF

Einleitung

Bei der Entwicklung von Mikro-
systemen spielt die Nutzung
von spezifischen Materialeigen-
schaften vielfach noch eine un-
tergeordnete Rolle. Die in der
Mikrotechnik verfiigbare Werk-
stoffpalette wird daher wesent-
lich durch den Stand der Ent-
wicklung der Formgebungsver-
fahren bestimmt. Hierbei werden
zumeist  Fertigungstechniken
eingesetzt, bei denen bereits ein
umfangreiches Know-how exi-
stiert (z.B. Atzen von Silizium)
oder die eine Anpassung kon-
ventioneller Formgebungsver-
fahren an Mikrodimensionen er-
lauben (z.B. SpritzgieRen von
Kunststoffen, galvanische Ab-
scheidung von Metallen). Die
Palette der eingesetzten Werk-
stoffe ist darin stark einge-
schrankt. Sie umfasst im we-
sentlichen Silizium, die Material-
klasse Kunststoff sowie einige
ausgewahlte Metalle.

Durch die Verwendung von ke-
ramischen Werkstoffen kdnnen
sich den Mikrosystemen zahlrei-
che neue Einsatzmdglichkeiten
eroffnen, die mit metallischen

oder polymeren Materialien
nicht oder nur unzureichend zu
realisieren sind. Besonders

dann, wenn gute mechanische
und tribologische Eigenschaf-
ten, chemische und thermische
Bestandigkeit, geringe thermi-
sche Ausdehnung oder spezielle
funktionelle Eigenschaften, z. B.
piezoelektrisches Verhalten, ge-
fordert werden, bietet sich der
Einsatz von Keramiken an oder
kann sogar unverzichtbar wer-
den. Keramische Mikrobauteile
kdnnen als passive Stiitz- oder

Tragerelemente unter aggressi-
ven thermischen oder korrosi-
ven Bedingungen eingesetzt
werden, bei denen Kunststoffe
oder Metalle nach kirzester Zeit
versagen wirden. In der Mikro-
mechanik ermdglichen sie er-
hohte Standzeiten durch die
gute Abrasionsbestandigkeit. In
der Mikrooptik bieten sie sich
aufgrund der niedrigen thermi-
schen Ausdehnungskoeffizien-
ten an, weil sie z. B. fur eine
ausreichende Betriebsstabilitat
optischer Bauelemente bei ei-
nem Einsatz im Outdoor-Be-
reich sorgen. In der Mikroreak-
tionstechnik erdffnen sie die
Madglichkeit, Reaktionen mit ag-
gressiven Medien oder bei sehr
hohen Temperaturen durch-
fuhren zu kénnen [1]. Weitere
aktive Bauelemente, die flr
die Mikrosystemtechnik von
groRem Interesse sind, beste-
hen aus piezokeramischen Ma-
terialien, die als Aktoren oder
Sensoren wichtige Wandlerfunk-
tionen Ubernehmen koénnen
(Abb. 1).

Abb. 1: Keramischer Grund-
koérper fur einen Ultraschall-

wandler aus Blei-Zirkonat-
Titanat (PZT-Keramik), rea-
lisiert durch Niederdruck-
Keramik-Spritzgiel3en (LP-
CIM).

Besonderheiten des
Spritzgiel3ens von

keramischen Mikro-
bauteilen

Trotz zahlreicher Vorziige steht
einem stéarkeren Einsatz von ke-
ramischen Werkstoffen eine auf-
wendige Prozesstechnik entge-
gen, die besonders bei der Mikro-
strukturierung in Kauf genommen
werden muss. In den vergange-
nen Jahren wurden bereits eine
Reihe von Strukturierungsverfah-
ren fur keramische Mikrobauteile
entwickelt [2, 3], die aber hin-
sichtlich Designfreiheit oder Auto-
matisierbarkeit nur eingeschrankt
einsetzbar sind.

Bei der Fertigung komplexer ma-
kroskopischer Bauteile hat sich
das keramischen Spritzgiel3en
(Ceramic Injection Molding, CIM)
als Standardverfahren etabliert.
Um gegeniber dem Kunst-
stoffspritzgieRen durch Pulver-
spritzgieRen Keramikteile zu er-
halten, wird eine Formmasse ver-
wendet, die zu mindestens 50
Vol.-% aus Keramikpulver be-
steht. Durch einen Binderanteil,
der das restliche Volumen ein-
nimmt, ist die Formmasse ther-
moplastisch  verarbeitbar. Im
SpritzgieBvorgang erfolgt die
Formgebung zum so genannten
Grunling. Danach erfolgt zur Ent-
fernung des Polymeranteils das
Entbindern zum Braunling. Ab-
schlieRend wird der Braunling im
Ofen unter Schwindung zum
dichten Mikrobauteil gesintert.
Der Sinterschrumpf wird durch
Malvorhalt im Werkzeug bertick-
sichtigt.

Es ist daher naheliegend, diese
Technik auch zur Herstellung von
mikrostrukturierten keramischen
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Bauteilen zu verwenden, wozu al-
lerdings eine Reihe von Anpassun-
gen und Erweiterungen hinsicht-
lich der Formmasseeigenschatften,
der Werkzeuggestaltung und der
Prozesstechnik erforderlich sind,
die den speziellen Anforderungen
von Mikrobauteilen Rechnung tra-
gen missen. Die Besonderheiten
des SpritzgieRens von Mikrobau-
teilen wurden zuerst an polymeren
Werkstoffen entwickelt [4, 5]. In
seinen Grundzugen ist die Abfor-
mung einer keramikgefullten
Formmasse, des sogenannten
Feedstocks, mit dem Mikrospritz-
gieRen von ungefillten Kunststof-
fen vergleichbar [6]. Allerdings
werden durch die Pulverbeladung
die mechanischen und thermi-
schen Eigenschaften des Feed-
stocks spirbar verdndert. Auf-
grund der erhthten Warmeleit-
fahigkeit des Feedstocks besteht
z.B. bei den geringen Querschnit-
ten von Mikrostrukturen leicht die
Gefahr einer zu friihen Erstarrung
der Formmasse. Fur ein vollstan-
dig gefiilltes Bauteil ist daher eine
sehr exakte Temperierung des
Werkzeuges erforderlich. Weitere
Besonderheiten sind ein:

e Evakuieren des Werkzeuges,
um eine vollstandige Fullung
von sacklochartigen Mikrostruk-
turen im Werkzeug zu erzielen
und um Defekte zu verhindern,
die durch Kompression und Er-
hitzung von Luft verbunden mit
der Zerstérung von Kunststoff-
anteilen vergleichbar der Ver-
brennung in Dieselmotoren ver-
ursacht werden;

e Temperieren des Werkzeuges
mit einem Variotherm-Zyklus,
das heif3t, zu Beginn des Zyk-
lus eine hohe Werkzeugtem-
peratur einstellen, um entlang

des gesamten FlieBweges der
Formmasse eine niedrigere
Formmasseviskositat und da-
mit eine gute Formfillung des
Werkzeuges zu erhalten, und
danach das Werkzeug solan-
ge kuhlen, dass nach Erstar-
ren der Formmasse eine aus-
reichende mechanische Fes-
tigkeit fur eine sichere Entfor-
mung gewahrleistet ist;

e Offnen des Werkzeuges und
Auswerfen der Mikrobauteile
mit sehr niedriger und gleich-
férmiger Geschwindigkeit, um
ein beschadigungsfreies Ent-
formen der Mikrostrukturen si-
cherzustellen.

Als eine wesentliche Folge sind
die Abformzeiten beim Mikro-
spritzgieRen deutlich langer als
beim konventionellen Spritz-
gieBen. Da der Zykluszeit eine
entscheidende  wirtschaftliche
Bedeutung zukommt, wurden in
den letzten Jahren Anstrengun-
gen unternommen, die zu einer
signifikanten Reduzierung der
anfanglichen Zeiten gefihrt ha-
ben. Aktuell ist von Zykluszeiten
im Minutenbereich auszugehen.
Zudem lassen sich durch gleich-
zeitige Formgebung von mehre-
ren Mikroteilen in einem Zyklus
hohe AusstoRzahlen erzielen.

Vergleich von Hoch-

druck- und Niederdruck-
Keramik-Spritzgiel3en

Das SpritzgieRen von kerami-
schen Materialien kann in zwei
Varianten durchgefuhrt werden,
dem mit einem hohen industriel-
len Durchdringungsgrad gekenn-
zeichneten Hochdruck- und dem
weniger verbreiteten Nieder-
druck-Keramik-SpritzgieRen. Die

grundlegende Gemeinsamkeit
beider Verfahren besteht darin,
dass ein keramisches Pulver mit
einem thermoplastischen Binder
vermischt und dadurch in einen
flieRfahigen Zustand gebracht
wird. Die Unterschiede ergeben
sich aus der Art der verwendeten
Binder, die zu deutlich unter-
schiedlichen  Einspritzdriicken
und -temperaturen fihren. Die
Unterscheidungsmerkmale be-
schranken sich aber nicht nur auf
die Abformbedingungen, sondern
erfordern eine unterschiedliche
Feedstock-Aufbereitung und von-
einander abweichenden apparati-
ven Aufwand. Dies flhrt letztlich
dazu, dass beide Verfahren in un-
terschiedlichen Anwendungsfel-
dern zum Einsatz kommen.
Waéhrend das Hochdruck-Spritz-
gielRen die Moglichkeiten einer
wirtschaftlichen Serienproduktion
besitzt, ist das Niederdruck-
Spritzgiel3en pradestiniert fur die
schnelle Fertigung von Prototy-
pen und Kleinserien [7].

Hochdruck-Keramik-
Spritzgiel3en (HP-CIM)

Beim Hochdruck-Keramik-Spritz-
gieRen (High Pressure Ceramic
Injection Molding, HP-CIM), wer-
den thermoplastische Kunststoffe
als Bindermaterialien verwendet
(Polyolefine, Polyacetale usw.)
[7, 8]. Voraussetzung fur die Ab-
formung von Mikrobauteilen ist
eine moglichst hohe Festigkeit
und Steifigkeit der verwendeten
Binder, um Probleme beim Ent-
formen der Teile zu vermeiden.
Kommerziell verfugbare Binder,
die diese Kriterien am ehesten er-
fullen, sind z.B. Hostamont Bin-
der der Clariant GmbH (ehemals

230



Hoechst AG) oder Catamold Bin-
der der BASF AG.

Maschinenseitig stiitzt sich das
Mikrospritzgie3en auf modifizierte
Einheiten, die auch in der industri-
ell weit verbreiteten konventionel-
len Spritzgief3technik eingesetzt
werden. Es stehen somit nicht nur
die SpritzgieBmaschinen sondern
auch Peripheriegerate und Hand-
habungseinrichtungen, die ledig-
lich fur die spezifischen Belange
der Mikrofertigung modifiziert
werden missen, kostengunstig
zur Verfigung (Abb. 2).

Um die sehr kleinen Formteilka-
vitaten beflllen zu kénnen und
um den Werkzeugverschleild
mdoglichst gering zu halten, wer-
den wahrend des Einspritzens re-
lativ hohe Werkzeugtemperatu-
ren eingestellt. Damit kann eine
ausreichende Flie3fahigkeit der
Formmasse ohne die Gefahr von
deren Uberhitzung gewéhrleistet
und eine Wiederverwendung von
Angussen oder Produktionsabfal-
len erméglicht werden [8]. AuRRer-
dem liegen die Verarbeitungsfen-
ster der Feedstocks oftmals nied-
riger als bei ungefillten Kunst-
stoffen, was die thermische Be-
lastung der mikrostrukturierten
Formeinsatze reduziert. So liegt
die Formmassetemperatur hier
Ublicherweise bei 100 — 200°C,
gegeniber z.B. 230°C flir PMMA.
Die spezifischen Einspritzdriicke
liegen beim Mikropulverspritz-
gielBen in Bereichen, wie sie fir
die gesamte Spritzgiel3technik
Ublich sind, d.h. zwischen 500
und 1000 bar. Dies kann zu ho-
hen Einspritzgeschwindigkeiten
und somit kurzen Zykluszeiten
fuhren, birgt aber die Gefahr der
Entstehung von Entmischungen
in den Formmassen in sich. Es ist

Abb. 2: Anlage fiir das Hochdruck-Keramik-SpritzgieRen (HP-CIM): Spritz-
gieBmaschine Battenfeld Microsystem 50 (links) mit SpritzgieRBwerkzeug
(rechts): Standflache ca. 2 m 2, SchlieRkraft 50 kN.

deshalb besonders auf eine stro-
mungsgerechte Auslegung des
Werkzeugs zu achten. Wenn es
das Design des Bauteils erlaubt,
sollten scharfe Kanten und Ecken
im Werkzeug bzw. Formeinsatz
durch abgerundete Radien er-
setzt werden. Verengungen im
Bauteil, sogenannte FlieRbrem-
sen, flhren zur Entmischung
durch Freistrahlbildung und h&u-
fig zu vorzeitigem Einfrieren der
Masse. Sie sollten daher eben-
falls durch eine Anderung der
Bauteilgeometrie umgangen wer-
den. Eine Auswabhl typischer Mi-
krobauteile ist in den Abb. 3, 4
und 5 (links) dargestellt.

Die aufwendigere Formgestal-
tung und Temperierung beim Mi-
krospritzgieRen erfordert eine
sehr sorgfaltige und daher kos-
tenintensive  Auslegung des
Werkzeuges und des Formein-
satzes. Es ist deshalb sinnvoll,
bereits die Planungsphase durch
eine Finite-Element Simulation
des Einspritz- und Formbildungs-

Abb. 3: Prifkdrper mit minimalem Quer-
schnitt von 200 pm x 200 pm fur Mikro-
Zug- (links) und -Biege-Versuche (rechts),
hergestellt durch Hochdruck-Keramik-
SpritzgielRen (HP-CIM) aus ZrO ,-Keramik.

Abb. 4: Mikro-Zahnrad-Form aus ZrO
ramik, 500 pm hoch, hergestellt durch

-Ke-

Hochdruck-Keramik-SpritzgieBen  (HP-
CIM): der Zahnkopfdurchmesser betragt
480 pm, die minimale Zahnbreite ca. 70 pm.
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Abb. 5: Spritzgegossene Labormuster von Mikro-Zahnradern: links aus Al 205

(Hochdruck-Keramik-SpritzgieBen (HP-CIM)); rechts aus ZrO

Keramik-Spritzgiel3en (LP-CIM)).

vorganges zu unterstiitzen, um
Fehler maoglichst frihzeitig ver-
meiden zu kénnen. Heutige Soft-
waretools erlauben zwar eine Si-
mulation der Formfillung, die
qualitativ mit dem Experiment
recht gut Ubereinstimmt. Flr eine
guantitative Berechnung sind je-
doch noch umfangreiche Ent-
wicklungs- und Validierungsar-
beiten fir geeignete Simulati-
onstools notwendig, um mikro-
spezifische Effekte wie Ober-
flachenspannung zum Werkzeug
oder die Pulver-Binder-Wechsel-
wirkung im Feedstock zu bertick-
sichtigen.

Niederdruck-
Keramik-Spritzgiel3en
(LP-CIM)

Niederdruck-Keramik-Spritz-
gieBen (Low Pressure Ceramic
Injection Molding, LP-CIM), auch
Niederdruck-Warmspritzen oder
HeiRgielRen genannt, verwendet
zur Plastifizierung der kerami-
schen Pulver keine Thermoplas-
te, sondern niedrigschmelzende
Paraffine und Wachse. Diese
schmelzen Ublicherweise bei 60
— 70°C und bilden Schmelzen,
deren Viskositat nur etwas hdher

, (Niederdruck-

ist, als die von Wasser. Mit Hilfe
geeigneter oberflachenaktiver
Substanzen lassen sich so
flieRfahige Feedstocks mit Fest-
stoffgehalten von tber 70 Volu-
menprozent herstellen. Dies hat
zur Konsequenz, dass eine
Formgebung in sehr kompakten
Anlagen (Abb. 6) bereits bei sehr
niedrigen Dricken und Tempera-
turen durchfihrbar ist. Ubliche
Verarbeitungsbedingungen lie-

gen bei 70 — 100°C und bei Ein-
spritzdriicken deutlich unterhalb
von 5 MPa. Im Vergleich zum
Hochdruck-Spritzgie3en lassen
sich daraus einige interessante
Aspekte ableiten:

e Die Anfertigung des Spritz-
gieBwerkzeugs ist aufgrund
der geringeren Anforderungen
wesentlich einfacher und kos-
tengunstiger, so dass Nieder-
druck-Spritzgie3en bereits fur
kleine und mittlere Serien wirt-
schaftlich sein kann.

e Durch den geringen Einspritz-
druck ergibt sich ein verringer-
ter Verschleil3, und es kdnnen
auch Werkzeuge aus weichen
Werkstoffen fur gré3ere Seri-
en verwendet werden, z. B. die
gut zu mikrostrukturierenden
Metalle Messing oder Nickel.

e Geringe Einspritzgeschwindig-
keiten reduzieren die Gefahr
von Entmischungen in den
komplexen Designs und en-

Abb. 6: Anlagen fur das Niederdruck-Keramik-Spritzgief3en (LP-
CIM): links GOCERAM GC-MPIM-2-MA-X, rechts Peltsman MIGL-
33.
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gen FlieBwegen von Mikro-
bauteilen.

Diesen Vorziigen steht aber die
geringe mechanische Festigkeit
von Paraffin gegentber. Sie flhrt
speziell bei Mikrobauteilen dazu,
dass kompliziert geformte Struk-
turen, die eine starke Verzahnung
mit dem Werkzeug aufweisen,
beim Entformen leicht abrei3en
koénnen. Eine zuverlassige Abfor-
mung ist mit dem Verfahren da-
her dGblicherweise nur bei gerin-
ger Komplexitat der Mikrobauteile
moglich.

Fertigung von Mikro-
bauteilen durch

eine Rapid-Prototyping-
Prozesskette

Um das Potenzial des Nieder-
druck-Keramik-Spritzgiel3ens bei
der Herstellung von Prototypen
und kleinen Serien besser nutzen
zu koénnen, wurde eine Rapid-
Prototyping-Methode (schnelle
Produktmusterfertigung) ent-
wickelt, mit der sich auch komplex
geformte Mikrobauteile schnell
und kostengunstig fertigen lassen
[1, 9, 10]. Erreicht wird dies, in-

dem die verwendete Spritzgiel3-
Hohlform nicht aus Metall, son-
dern aus Silikonkautschuk gefer-
tigt wird. Der weiche Silikonkau-
tschuk ermdglicht eine gute Ent-
formbarkeit auch bei fragilen De-
tails (Abb. 5 (rechts) und 7). Daru-
ber hinaus lassen sich mit Silikon-
kautschuk Hinterschneidungen
entformen, ohne das aufwendige
Werkzeugkonstruktionen einge-
setzt werden missen. Mittels Nie-
derdruck-SpritzgieRen kénnen Si-
likonkautschukformen  verzer-
rungsfrei abgeformt werden,
wenn der Einspritzdruck hinrei-
chend gering, d.h. kleiner als
0,5 MPa ist. Ein derart niedriger
Druck lasst sich mit zahlreichen
kommerziell erhaltlichen Pulvern
erreichen, so dass die Methode
fur vielfaltige keramische Materia-
len und Bauteile verwendet wer-
den kann. Die Fertigung von um-
fangreicheren Losgrof3en verliert
allerdings an Wirtschaftlichkeit,
da die Entformung nicht automa-
tisch, sondern manuell erfolgt.

Die Herstellung der Silikonkaut-
schukformen erfolgt durch Ab-
giel3en eines Urmodells. Dieses
kann aus einem beliebigen Werk-

stoff bestehen, so dass auf leicht
zu bearbeitende Materialien
zuruckgegriffen werden kann.
Besonders vorteilhaft ist hierbei
eine Rapid-Prototyping-Prozess-
kette, d.h. die Verwendung von
Rapid-Prototyping-Bauteilen als
Urmodelle. Diese sind schnell
und einfach herzustellen, da sie
unmittelbar aus den dreidimen-
sionalen CAD-Daten gefertigt
werden. Rapid-Prototyping-Ver-
fahren sind kommerziell in vielfal-
tigen Ausfihrungen erhaltlich,
wobei sich vor allem die Stereo-
lithographie durch eine hohe Pra-
zision auszeichnet (Abb. 8). Mit
Hilfe der Mikro-Stereolithogra-
phie [11] lassen sich sogar Auflo-
sungen im Mikrometerbereich er-
zielen, so dass auf diese Weise
auch filigrane und stark miniaturi-
sierte Bauteile gefertigt werden
kénnen. Die durch die Rapid-
Prototyping-Prozesskette gefer-
tigten Teile stellen im Gegensatz
zu den Rapid-Prototyping-Model-
len Funktionsmuster aus dem
gleichen Werkstoff und mit den
gleichen Eigenschaften wie das
spatere Serienprodukt aus Kera-
mik dar.

T 2
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Abb. 8: ZrO ,-Keramik-Replikate, erzeugt durch Niederdruck-Keramik-Spritz-
gieRen (LP-CIM) aus Stereolithographie-Modellen (Modelle aus kommerziel-
len Stereolithographie-Anlagen: links Standardauflésung; rechts: hohe Auf-
l6sung).

Abb. 7: Turbinengehduse aus
ZrO,-Keramik, hergestellt durch
Niederdruck-Keramik-Spritz-
gielRen (LP-CIM).
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Eigenschaften von

mikrostrukturierten
Keramikbauteilen

Im Rahmen der Entwicklungen
der CIM-Prozesstechnik wurden
zahlreiche geometrische und me-
chanische Eigenschaften an La-
bormustern oder Demonstrator-
komponenten bestimmt. Die in
den nachfolgenden Tabellen 1 — 3
genannten Werte spiegeln den
aktuellen Stand der Entwicklung
wieder. Sie besitzen meist noch
Verbesserungspotenzial, da auf-
grund der Vielzahl von Prozess-
parametern und Bauteilgestaltun-
gen eine umfassende Optimie-
rung sehr zeitaufwendig ist.

Eigenschaft Stiickzahl

Werkzeug

Zusammenfassung

Keramische PulverspritzgieRRver-
fahren kommen in zwei unter-
schiedlichen Auspragungen zur
Anwendung, als Hochdruck-Ke-
ramik-Spritzgie3en und als Nie-
derdruck-Keramik-SpritzgieRen.
Die Verwendung von Thermo-
plasten mit hoher mechanischer
Festigkeit als Binder in den Pul-
ver-geflullten Formmassen erfor-
dert beim Hochdruck-Spritz-
gielRen hohe Temperaturen und
hohe Einspritzdricke zur voll-
standigen Formfillung. Hierzu ist
eine belastbare und abrasions-
bestéandige Werkzeugtechnik er-
forderlich. Der Prozess bietet

Geometrie-

freiheitsgrad

Automatisier-

aber die Moglichkeit zur Automa-
tisierung, und ermdglicht somit
eine preisginstige Massenferti-
gung. Durch niedrigschmelzende
Paraffine kann im Niederdruck-
SpritzgieRen bei deutlich niedri-
geren Temperaturen und Dri-
cken gearbeitet werden. Die
Werkzeuge, die beim Nieder-
druck-SpritzgieRen eingesetzt
werden, lassen sich daher
schnell und kostengtinstig anfer-
tigen. Die geringe Festigkeit der
Paraffine erfordert aber eine ma-
nuelle Entformung. Das Verfah-
ren ist aus diesen Grunden pra-
destiniert fur die schnelle Ferti-
gung von Produktmustern und
Kleinserien.

Verfugbarkeit
barkeit

Hoch- serien- Metall; 25D gut erreichbar abhangig von

druck- tauglich in Lieferzeit fur

Keramik- Investition Sonderféllen: | Anlagentechnik Werkzeug

SpritzgieRen 3D verfugbar

(HP-PIM)

Niederdruck- Prototypen Silikon- 25D beanspruchungs- schnelle

Keramik- kautschuk; auch arme Hand- Werkzeug-

Spritzgiel3en Hinterschnitte entformung fertigung

(LP-PIM) low-cost moglich durch

Rapid

Prototyping

Tab. 1: Vergleich der Starken der Varianten des Keramik-Spritzgiel3ens bei der Fertigung von kera-
mischen Mikrobauteilen

Geometrische min. min. Aspekt- max. Rauheit Mittenrauheit
Eigenschaft Strukturbreite Strukturdetails EIGEUGTS Rt oder Rz Ra
[um] [um] (Hohe/Breite) [um] [nm]
HP-PIM 20 >2 > 10 moglich >2 <400
LP-PIM 30 >2 > 10 moglich >2 <500

Tab. 2: Vergleich der geometrischen Bauteileigenschaften von Mikroteilen zwischen Hochdruck-
(HP-CIM) und Niederdruck-Keramikspritzgiel3en (LP-CIM)




Werkstoff- Typische Dichte Korngrof3e Biegefestigkeit Weibull-
eigenschaften [th. D.] [um] [MPa] Koeffizient
HP-PIM 99 % 0,3-0,7 840 — 2100 3,5-10
LP-PIM 98 % 0,3-0,7 900 — 3000 56-11,1

Tab. 3: Vergleich von bauteilspezifischen Werkstoffeigenschaften zwischen Hochdruck- (HP-CIM)

und Niederdruck-KeramikspritzgieBen (LP-CIM), ermittelt an Mikroprobekdrpern aus ZrO

0,2 mm x 0,2 mm).

Beide PulverspritzgieRverfahren
wurden in den letzten Jahren am
IMF Il parallel fur die Mikroform-
gebung weiterentwickelt, um die
Materialpalette fur die Mikrotech-
nik um Struktur- und Funktions-
keramiken zu erweitern. Sie er-
ganzen sich in idealer Weise und
erlauben eine wirtschaftliche Fer-
tigung von Mikroteilen aus Kera-
mik fir Anwendungen z.B. in der
Mikrooptik, Medizintechnik oder
Mikroverfahrenstechnik vom ein-
zelnen Prototypen bis zur Mas-
senfertigung.
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Materialforschung fir die Mikrosystemtechnik

K.-H. Zum Gahr, IMF

Einleitung

In dem Vorwort zu einer Gemein-
schaftstagung der VDI/VDE-Ge-
sellschaft Feinwerktechnik, VDI-
Gesellschaft Werkstofftechnik,
VDE/VDI-Gesellschaft Mikroelek-
tronik und der Deutschen Gesell-
schaft fur Metallkunde im Jahr
1989 findet man folgende Aussa-
ge ,Fur die Erschlielung des An-
wendungspotentials der Mikro-
technik ist es von entscheidender
Bedeutung, dass eine breite Pa-
lette von funktionsspezifischen
Werkstoffen zur Verfiigung steht*
[1]. Dies unterstreicht die Wichtig-
keit der Materialforschung in der
Mikrosystemtechnik fur die Reali-
sierung visionarer ldeen, Ent-
wicklung und Optimierung neuer
Produkte, Miniaturisierung von
Komponenten und Systemen so-
wie die Sicherstellung ihrer Zu-
verlassigkeit und hinreichenden
Lebensdauer. Das hohe Potential
der Mikrosystemtechnik in Bezug
auf intelligente, mobile und minia-
turisierte Produkte ist unstrittig [2]

und ebenso, dass seine volle
Ausschopfung nur durch die Nut-
zung der in den Basistechnologi-
en (Halbleiter-, Material-, Mikro-
strukturierungs-, Nano-, Biotech-
nologie etc.) erzielten Inventio-
nen in Kombination mit einer in-
telligenten  Systemintegration
(Entwurfsmethodik, Simulations-
technik, Mikrofertigungstechnik,
Aufbau- und Verbindungstechnik)
mdglich ist. An den bisher er-
reichten Erfolgen mikrotechni-
scher Systemldsungen hat die
Materialforschung als eine wichti-
ge Basistechnologie einen be-
deutenden Anteil.

Mikrosysteme sind heute in vie-
len Schlusselindustrien im Ein-
satz und erschlief3en sich sténdig
neue Anwendungsfelder u.a. in
der Umwelt-, Sicherheits-, Medi-
zin- und Bio-, Kommunikations-,
Verkehrs-, Fertigungs-, Verfah-
rens-, Haushalts- und chemi-
schen Mikroverfahrenstechnik.
Die Verfligbarkeit fortschrittlicher,
auf die Anforderungen der Mikro-

technik zugeschnittener Materia-
lien und Prozesstechniken kann
Uber einzelne spezifische Syste-
me hinaus ein weites Feld neuer
Anwendungen eréffnen. Entspre-
chend der Breite des Einsatzpo-
tenzials von Mikrosystemen sind
die Anforderungen u.a. an funkti-
onsspezifische chemische, di-
elektrische, elektronische/elektri-
sche, magnetische, mechani-
sche, optische, thermophysikali-
sche oder tribologische Eigen-
schaften der Materialien auf3erst
vielféltig. Hieraus und bei Bertck-
sichtigung der strukturellen Ab-
messungen von Mikrokomponen-
ten oder relevanten Wechselwir-
kungsmechanismen in Dimensio-
nen von Mikro-, Submikro- bis zu
Nanometern ergibt sich sowohl
ein breiter grundlagenorientierter
als auch systemspezifischer For-
schungsbedarf. Dieser bezieht
sich auf die Entwicklung und Pro-
zesstechnik, Strukturierung und
Modifizierung sowie Prifung und
Modellierung von Werkstoffen
(Abb. 1).

Werkstoffstrukturierung und
Werkstoffmodifizierung

4 und Werkstoff-
prozesstechnik

+ Werkstoffentwicklung

und Werkstoff-
modellierung

Abb. 1: Schwerpunkte der Materialforschung fiir Mikrosysteme.
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Im folgenden werden einige
Beitrage des Instituts fur Material-
forschung mit seinen Teilinstitu-
ten Werkstoffphysik (IMF 1),
Werkstoffmechanik (IMF II) und
Werkstoffprozesstechnik (IMF III)
zur Mikrosystemtechnik vorge-
stellt.

Werkstoffentwicklung
und -prozesstechnik

Die ersten mikrosystemtechni-
schen Produkte wurden auf der
Grundlage der photolithographi-
schen Technologien der Mikro-
elektronik mit entsprechenden
Modifikationen realisiert. Dies be-
deutete zugleich den Einsatz von
Silizium als Basismaterial mit
dem Vorteil der guten Kompatibi-
litat zu mikroelektronischen Kom-
ponenten. Als wesentlicher Un-
terschied zu den zweidimensio-
nalen Strukturen der Mikroelek-
tronik sind in der Mikrosystem-
technik jedoch haufig dreidimen-
sionale Strukturen erforderlich,
wodurch die Fertigungsprozesse
wesentlich komplizierter werden.

Obwohl die Silizium-Mikromecha-
nik in zahlreichen Anwendungs-
feldern erfolgreiche Produkte rea-
lisiert hat, kann die Materialbe-
grenzung auf Silizium eine deutli-
che Einschrankung fir die Ent-
wicklung neuer mikrosystemtech-
nischer Produkte oder die Er-
schlieBung neuer Einsatzberei-
che darstellen. Durch die Verfiig-
barkeit anderer primarer Mikro-
strukturierungstechniken wie das
LIGA-Verfahren, die mechani-
sche spanabhebende Mikroferti-
gung oder die Laser-Mikrostruk-
turierung und die nachfolgende
sekundéare Strukturierung durch
Replikationstechniken wie das

Mikro-Spritzgie3en, Mikro-Pra-
gen oder Mikro-Giel3en wird die
Materialpalette auf Metalle, Kera-
miken und Polymere erweitert.

Neben den systemspezifischen
Anforderungen, z.B. an aktori-
sche oder sensorische Fahigkei-
ten (Signalwandlung), Biovertrag-
lichkeit oder Korrosionsbestan-
digkeit, mussen die einzusetzen-
den Materialien die mit den
primaren oder sekundéren Struk-
turierungs-, Aufbau- und Verbin-
dungstechniken  verbundenen
fertigungstechnischen Anforde-
rungen erfullen. Materialien fur
Bauteile mit Strukturabmessun-
gen im Mikro- bzw. Submikrome-
terbereich missen Korngrof3en
deutlich kleiner als die Strukturen
aufweisen, um Anisotropieeffekte
bei Anndherung der Struktur-
wandstarke an die mittlere Korn-
groBe zu vermeiden. Ebenso
muss in der Gro3e der Struktur-
abmessungen die Gefligehomo-
genitat und die Wirkung der Sig-
nalwandlerfahigkeit sowie die
mechanische oder thermische
Stabilitat wahrend der Strukturie-
rungsprozesse oder im spateren
Einsatz gewahrleistet sein. Mit
zunehmender Miniaturisierung
und Strukturierungsfeinheit steigt
das Verhaltnis von Oberflache zu
Volumen der Mikroteile und damit
der Umgebungs-, Oberflachento-
pographie- und Fertigungsein-
fluss, was zu extremen Eigen-
schaftsdnderungen der Materiali-
en fihren kann. Schon diese we-
nigen Beispiele zeigen, dass in
makroskopischen Abmessungen
bewahrte Materialien nicht oder
nur sehr eingeschrankt in Mikro-
systemen einsetzbar sind. Wei-
terhin geht die Trennung zwi-
schen Halbzeug und Fertigteil

verloren, d.h. die Materialeigen-
schaften der Mikroteile werden
vom Fertigungsprozess stark be-
einflusst und sind damit Bauteilei-
genschaften. Kleiner, leichter,
preisgiinstiger und effektiver so
formulieren Anwender ihre Win-
sche an Mikrosysteme, was zu ei-
ner erheblichen Herausforderung
fur die Materialforschung fuhrt.

Nachfolgend werden Beispiele
zur aktuellen Materialforschung
fur Hochleistungsbauteile in mi-
krotechnischen Systemen mit
elektronischen bzw. magneti-
schen, mechanischen, thermi-
schen, tribologischen und chemi-
schen Anforderungen vorgestellt.

Materialien in
Diinnschichttechnik

Dinnschichttechnologien, wie
das Magnetronkathodenzerstau-
ben (PVD-Verfahren, physical va-
pour deposition), bieten vielfaltige
Moglichkeiten  multifunktionale
Sensoren oder Aktoren, u.a. auf
der Basis magneto- oder elektro-
striktiver, piezoelektrischer, Bime-
tall- oder Formgedachtniseffekte,
zu realisieren. Hierbei lassen sich
Funktions-, Hilfs- und Schutz-
schichten selektiv aufbringen und
in komplexer Form kombinieren.

Die PVD-Dunnschichttechnologie
bietet die Moglichkeit des nano-
skaligen Designs von Geflige und
Schichtaufbau und damit einen
hohen Freiheitsgrad in der
Realisierung unterschiedlichster
Schichtkonzepte im Submikro-
meter-MaRstab [3]. Die Entwick-
lungen beinhalten u.a. Viellagen-,
Komposit-, Mischkristall-, Uber-
gitter-Schichten mit modulierter
Zusammensetzung und Struktur,
superharte Multifunktions-, Gradi-
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enten- und metastabile Schicht-
materialien. Innere Grenzflachen
wie Phasen-, Korn- oder Sub-
korngrenzen in kristallinen Ein-
zelschichten und Grenzflachen
zwischen amorphen und/oder kri-
stallinen Einzellagen beeinflus-
sen stark die mechanischen Ei-
genschaften eines Schichtver-
bundes. Abb. 2 zeigt verschiede-
ne Eigenschaften (Harte, Zahig-
keit, Eigenspannungen und Ver-
schleiBwiderstand) von Viella-
genschichten in Abhéngigkeit von
dem Volumen innerer Grenz-
flachen, d.h. Zahl der Schicht-
grenzflachen, Korn- und Sub-
korngrenzen multipliziert mit der
Dicke des Ubergangsbereichs,
und das Bruchbild einer 100 lagi-
gen Schicht mit einer Gesamt-
dicke von 5um. Der stufenférmi-
ge Bruchverlauf weist auf die
Zahigkeitssteigerung durch die
Grenzflachen zwischen den Ein-
zellagen in Folge energieverzeh-
render Mechanismen wie Rissab-

lenkung und Grenzflachendela-
mination hin. Zwei aktuelle For-
schungsschwerpunkte in der Mi-
krosystemtechnik liegen auf
Kohlenstoff-Stoffverbunden bzw.
weichmagnetischen Materialien
in Dunnschichttechnik.

Kohlenstoffschichten [4] wurden
mit guter Haftfestigkeit auf Koh-
lenstoff- oder Al,O;-Substraten
sowie Polymeren abgeschieden,
wobei die Haftfestigkeit durch ge-
eignete Zwischenschichten weiter
erhoht werden kann. Harte, amor-
phe Kohlenstoffschichten bieten
eine hohe chemische Resistenz
sowie Biovertraglichkeit und sind
elektrisch leitfahig. Hierdurch
erdffnen sich interessante Anwen-
dungsfelder zum Beispiel in der
Bio- oder Medizintechnik. Unter-
suchungen in Hinblick auf den
Einsatz in Systemen mit tribologi-
scher Beanspruchung ergaben
niedrige Werte der Gleitreibungs-
zahl in Paarung mit Stahl. Durch

gezieltes Gefligedesign in Rich-
tung von Nanokompositschichten
lassen sich die tribologischen Ei-
genschaften weiter verbessern.

Hochfrequenztaugliche weich-
magnetische Materialien werden
in DUnnschichttechnik fur Mikro-
induktoren mit der Integrations-
fahigkeit in Fertigungstechnologi-
en der Mikroelektronik entwickelt.
Mikroinduktoren als Induktions-
spulen in elektrischen Hochfre-
guenzschaltkreisen sind von be-
sonderem Interesse als Anpas-
sungsnetzwerke im 1 bis 4 GHz-
Bereich fir die mobile Telekom-
munikation oder als Mikrotrans-
formatoren. Heutige Mikroinduk-
toren werden als planare Luftspu-
len, ohne oder mit magnetischem
Kern, in Dunnschichttechnik mit re-
lativ kleinen Giten (Q < 20, wobei
Q = 2mn [ [L/R mit f = Frequenz,
L = Induktivitdt und R = Induktor-
widerstand) hergestellt. Zukunfti-
ge Anforderungen, z. B. fir Fre-

giinstiges tribo. Verhalten
Eigenspannungen
Zahigkeit

Harte

Warmhirie —s——

/\
\ Hirte
Warmhérte
N3
< > Zahigkeit

Optimierte Schutzschichten fiir Zerspanwerkzeuge
z.B. 100-200 Einzellagen mit 50 nm TiN und TiAIN

giinst. tribo.
Verhalten

Inneres Grenzilachenvolumen
o Schichtgrenzfléchen (Zahl der Einzelschichten)

o Korngrenzen
o Subkorngrenzen

Abb. 2: Schematische Darstellung der Eigenschaften nanostrukturierter Viellagenschichten in Abhéangigkeit
vom Anteil an inneren Grenzflachen (a) sowie die Bruchflache eines 100-lagigen TiC/SiC-DiUnnschichtsystems
mit einer Gesamtdicke von 5 um (b).
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quenZzfilter in Mobiltelefonen, die
aufgrund der hohen Dichte des
Mobilfunknetzes hohe Gitewerte
aufweisen mussen, setzen hier
wesentliche Leistungssteigerun-
gen voraus. Fir derartige Anwen-
dungen werden ferromagneti-
sche Dunnschichten [5] und
gleichzeitig ein neuartiges Mikro-
induktordesign [6] zur Verbesse-
rung der Hochfrequenzeigen-
schaften, insbesondere in Hin-
blick auf hohe Guten und niedrige
Verluste bis zu Frequenzen von
4 GHz, entwickelt. Abb. 3 zeigt
einen Mikroinduktor mit zwei ma-
gnetischen Kernen. Die weich-
magnetischen Schichten mit ho-
her Sattigungsmagnetisierung
und Erhalt der Permeabilitat bis
zu hohen Grenzfrequenzen wur-
den auf Basis von Fe-Co oder
Fe-Co-B-Si mit Hilfe des Magne-
tronsputterns  auf  oxidierten
(100)-Siliziumsubstraten abge-
schieden, wobei die Schichtkon-
zeption (Viellagen- oder Einla-
genschicht bzw. die Art der ferro-
magnetischen Legierung) auf das
Induktordesign abgestimmt wird.
Durch FEM-Modellierung konnte
das I-Induktordesign mit theoreti-
schen Gutewerten von tber 100
entwickelt werden. Die weiteren
Arbeiten konzentrieren sich auf
die Entwicklung temperaturstabi-
ler weichmagnetischer Schichten
in Hinblick auf die Fertigungspro-
zesse von Mikroinduktoren und
die Anpassung des Induktordesi-
gns an die entstehenden magne-
tischen Materialeigenschaften.

Mikro-Pulverspritzgiel3en mit
Metall oder Keramik

Die fortschreitende Miniaturisie-
rung in vielen Produktbereichen
fuhrt zu steigenden Anforderun-

gen an mikromechanische Kom-
ponenten und die notwendigen
Werkzeuge fir ihre Herstellung.
Zur Erzielung der Funktionssi-
cherheit und ausreichenden Le-
bensdauer missen Werkstoffe
mit hinreichendem Verschleil3-
und Korrosionswiderstand ent-
wickelt werden. Derzeit einge-
setzte Werkstoffe, wie Silizium,
Polymere oder einige galvanisch
abscheidbare Metalle (Ni oder Cu
z.B. im LIGA-Verfahren) stof3en
schnell an ihre Leistungsgrenzen.
Keramische Werkstoffe oder
hartbare Stahle versprechen hier
deutliche Verbesserungen. Wah-
rend das Mikrospritzgie3en oder
andere Replikationstechniken
von Polymeren schon Eingang in
die Herstellung von Produkten
gefunden haben, befindet sich
der Fertigungsprozess fir Metalle
oder Keramiken noch im Entwick-
lungsstadium.

Aktuelle Forschungsarbeiten [7,8]
beziehen sich daher auf die Ent-
wicklung der Rohstoffe und Re-
plikationstechnik fir Mikroteile
auf der Basis von Stahlen (wie
1.4542, X5CrNiCuNb16-4) und
Technischer Keramik (Al Og,
Zr0O,) oder Ingenieurkeramik ge-
nannt, wobei als Demonstratoren
u.a. Komponenten einer Mikro-
Zahnringpumpe und mikrostruk-
turierte Formeinsatze gewahlt
wurden. Das Herstellen von Bau-
teilen durch Mikropulverspritz-
gielRen umfasst als Teilschritte
das Einspritzen von Formmas-
sen, bestehend aus Pulver plus
organischem Binder, in Form-
einsatze als strukturierte Negativ-
form des abzuformenden Mikro-
teils, die anschlieBende Ent-
formung und die Entfernung der
Binderkomponente sowie das ab-

Abb. 3: Lichtmikroskopische Aufnahme ei-
nes I-Induktors mit zwei magnetischen
Kernen.

schlieRende Sintern zum dichten
Mikrobauteil. Ausgehend von der
Entwicklung der spezifischen Pul-
veraufbereitung, dem Prozess
des Mikropulverspritzgiel3ens,
numerischer  Simulationstools
und mikrotechnischer Prufverfah-
ren wurden Mikrobauteile und
Formeinsatze erfolgreich reali-
siert. Abb. 4 zeigt beispielhaft ke-
ramische Teile fur eine Mikro-
Zahnringpumpe. Die damit ver-
bundenen Anforderungen sind
z.B. Stahlpulver mit einer Parti-
kelgroRe unter 5 um, um Struk-
turdetails von 50 um zu errei-
chen. Bei Keramiken stehen
kommerzielle Formmassen mit
mittleren PartikelgréRen der Pul-
ver von ca. 0,5 um (AlL,O,) bzw.
0,35 um (ZrO,) auf Polyacetal-
basis zur Verfigung, mit denen
Strukturdetails durch Mikro-Pul-
verspritzgie3en von 20 um und
Wandstéarken von ca. 100 um bei
einem Aspektverhaltnis von 10
abgeformt werden kénnen.
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Abb. 4: Komponenten einer Mikro-Zahnringpumpe aus Oxidkera-

mik mit minimalen Wandstarken von 100 um und einer Struktur-

héhe von 300 pm.

Schwindungsfreie
Oxidkeramik

Keramische Mikrostrukturen las-
sen sich uUber eine Prozesskette
mit Synthese-, Formgebungs-
und Verdichtungsverfahren her-
stellen [9]. Hierbei erzeugt man
ausgehend von keramischen Pul-
vern durch Zumischen von Additi-
ven stabile Suspensionen, die
durch  Formgebungsverfahren
wie FoliengieBen und Préagen
oder durch Schlickerpressen zu
mikrostrukturierten ~ Rohlingen
(Grlinlinge) verarbeitet werden.
AnschlieBend wird der pordse
Rohling durch Sintern bei hohen
Temperaturen verdichtet und er-
halt damit die notwendige Festig-
keit und Steifigkeit. Die Abnahme
der Porositat des Formkorpers
wahrend des Sinterns ist verbun-
den mit einem Schrumpfen von
ca. 15 bis 20 Vol.%. Dieses
Schrumpfen in den geometri-
schen Abmessungen des Form-
korpers wird bei der Herstellung
der Ausgangsformen (Modelle)
bertcksichtigt. Haufig erfolgt je-

doch die Schwindung nicht
gleichmaRig, wodurch eine ko-
stenintensive Nachbearbeitung
notwendig wird, sofern sie Uber-
haupt in den Mikrodimensionen
und bei komplizierten Geometri-
en maoglich ist. Hier setzt die Ma-
terial- und Prozessentwicklung
zur schrumpfungsfreien Herstel-
lung keramischer Mikroteile ein.
Mit der Zugabe von metallischen
Verbindungen wie Zirkoniumdisi-
licid (ZrSi,) zu Zirkoniumdioxid
(ZrO,) als Ausgangspulver lassen
sich durch ein Reaktionssintern
bei etwa 1600 °C dichte ZrSiO,-
Keramiken schwindungsfrei ferti-
gen [10]. Wahrend des reaktiven
Sinterns kommt es durch die Oxi-
dation des ZrSi, zu einer Volu-
menzunahme, die bei exakter Ab-
stimmung von Art und Menge der
reaktiven Verbindung sowie der
Porositat von Grinling und Kera-
mik die durch das Sintern beding-
te Schwindung kompensiert. Fir
diese keramischen Werkstoffe er-
geben sich interessante Anwen-
dungen u.a. in der Dentaltechnik.

Werkstoffstrukturierung
und -modifizierung
Laser- Mikrostrukturieren

von Metallen, Keramiken
und Polymeren

Die dreidimensionale Lasermate-
rialbearbeitung [11-13] erméglicht
sowohl die priméare Strukturie-
rung von mikrotechnischen Bau-
teilen, u.a. fUr mikrofluidische,
medizin- oder biotechnische An-
wendungen, als auch die Ferti-
gung von metallischen, kerami-
schen oder polymeren Form-
einsatzen als Werkzeuge fiir die
Abformung gréRerer Stiickzahlen
von Mikroteilen durch Replika-
tionstechniken wie das Mikro-
spritzgieRen. Alternative Verfah-
ren der Herstellung von Form-
einsatzen wie das LIGA-Verfah-
ren, die Ultraprazionszerspanung
oder das Mikrofunkenerodieren
sind jeweils auf bestimmte Werk-
stoffgruppen beschrankt. LIGA-
Formeinsatze werden aus galva-
nisch abscheidbaren Metallen,
z.B. Nickel, mit Strukturabmes-
sungen von ca. 0,2 um und Rau-
tiefen R,= 0,04 pm, hohen Aspekt-
verhaltnissen und hoher Form-
treue im Mikrobereich mit einem
allerdings relativ grof3en Zeitauf-
wand hergestellt. Ultraprazisions-
zerspanen ist auf weiche bis mit-
telharte Werkstoffe und Mikrofun-
kenerodieren auf elektrisch leit-
fahige Materialien begrenzt, wo-
bei in beiden Fallen die minimal
erreichbaren  Strukturen und
Oberflachenqualitaten deutlich
grober als beim LIGA-Verfahren
sind.

Das Laserstrukturieren lasst sich
mit minimalen Strukturabmes-
sungen von derzeit ca. 20 pum
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und Rautiefen R,von 0,2 pm (bei
gehérteten Stahlen) sowohl fur
weiche als auch harte, fur elek-
trisch leitfahige und nicht leicht-
fahige Metalle, Keramiken oder
Polymere einsetzen. Besonders
durch die prozesstechnische Ent-
wicklung des Lasermikrospanens
[12,13] konnte die Ober-
flachengite stark verbessert wer-
den. Bei der Anwendung des Ver-
fahrens zur Herstellung von
Stahl-Formeinsétzen reagiert das
durch Laserstrahlung (Nd:YAG-
Laser im kontinuierlichen Mode
mit A = 1064 nm Wellenlange) er-
zeugte lokale Schmelzbad mit
Sauerstoff als Reaktivgas und er-
zeugt einen Oxidspan, der sich
beim Erstarren aufgrund induzier-
ter Spannungen vom Grundmate-
rial ablost und auf diese Weise
zum lokalen Formabtrag bzw. zur
Strukturierung fuhrt.

Je nach Bearbeitungsziel und
Material werden unterschiedliche
Laserstrahlquellen (KrF-Excimer
mit A =193 nm bis frequenzver-
vielfachte Nd:YAG-Kurzpulslaser
mit einer Pulsdauer im Picose-
kundenbereich bei A =266 nm)
eingesetzt.  Wichtige  Poly-
merwerkstoffe wie Polypropy-
len (PP), Polyetheretherketon
(PEEK), Polysulfon (PS) oder Po-
lyimid (P1) absorbieren die Laser-
strahlung im Spektralbereich
A =157 bis 353 nm stark. Die pho-
tochemische Dekomposition, bei
der molekulare Bindungen im Be-
reich der optischen Eindringtiefe
aufgebrochen werden und es
durch den entstehenden Dampf-
druck zu Ablation kommt, ist hier-
bei der dominierende Abtragsme-
chanismus. Zur Erzielung einer
Strukturierung mit guter Form-
treue und geringer Redeposition

des verdampften oder aufge-
schmolzenen Materials sollten
die thermischen Effekte mog-
lichst klein sein. Abb. 5 zeigt die
Strukturierung mit dem Excimer-
Laser, den aus Polyimid struktu-
rierten Formeinsatz sowie die
durch UV-Reaktions-Mikrospritz-
gieBen (UV-RIM, UV-light-indu-
ced reaction injection molding) in
Polymethylmetacrylat (PMMA)
abgeformte Struktur mit einer
Stegbreite von 10 pm und einem

Aspektverhéltnis (Hohe zur Breite

der Struktur) von etwa 10 [13].

Lokale lasergesttitzte
Randschichtmodifizierung
fuir Leitpfade

Die feinskalige lasergestitzte
Strukturierung elektrischer und
thermischer Eigenschaften auf
der Oberflache von Funktionske-
ramiken stellt auf Grund ihrer ho-
hen Flexibilitat, durch Verzicht auf
die aufwendige Maskentechnik,
eine interessante Alternative zu
Verfahren der Dickschichttechnik
dar. Hierbei werden Leiterbahnen
durch lokales Umschmelzen der

——

einem Aspektverhaltnis von ca. 10.

Abb. 5: Mikrostrukturierung mit (a) Excimer-Laserstrahlung eines (b) Form-
einsatzes und (c) die damit durch UV-RIM in PMMA abgeformte Struktur mit
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Randschicht mit Hilfe von CO,-
oder Nd:YAG-Laserstrahlung un-
ter gleichzeitigem Einbringen von
Zusatzstoffen auf der Oberflache
oxidkeramischer Substrate er-
zeugt [14]. Durch das Laserein-
dispergieren von Wolfram in die
Randschicht von Cordierit konnte
in den Leitpfaden die Warmeleit-

fahigkeit um den Faktor 10 vergli-
chen zum Substrat erhdht und
spezifisch elektrische Widerstan-
de von 107° bis 10° Qm erreicht
werden. Ein Beispiel einer Heiz-
leiterstruktur hergestellt durch die
lokale lasergestutzte Rand-
schichtmodifizierung ist in der
Abb. 6 wiedergegeben. Als mini-

®

150 °C

[ ™

Tl il iR il

L -

Abb. 6: Heizleiter hergestellt durch lokale lasergestiutzte Randschichtmodifi-
zierung (a) lichtmikroskopische Aufnahme des Wolfram-Leitpfades auf Cor-
dierit und (b) Warmebild des Heizleiters.

Abb. 7: Mikrostrukturierte Einlegeteile eines modular aufgebauten Kompakt-
reaktors aus Al ,0;-Keramik.

male Breite des einzelnen Leit-
pfades werden derzeit je nach
Wellenlange A der Laserstrah-
lung ca. 50 pum oder 200 pm bei
A = 1,06 um bzw. 10,6 um er-
reicht.

Rapid Prototyping ftir
keramische Mikrostrukturen

Die Mikroreaktionstechnik stellt in
der chemischen Verfahrenstech-
nik ein sich schnell entwickelndes
Gebiet dar, weil sie durch Syste-
me, wie Mikromischer, Mikrowar-
meUlbertrager oder Mikroreaktor
mit inneren Strukturen im Milli-
bis Mikrometerbereich, einen
schnellen Masse- und Warme-
transport aufgrund des grol3en
Verhéltnisses von Oberflache zu
Volumen sowie definierte Ver-
weilzeiten der Prozessgase er-
laubt und dadurch eine Steige-
rung von Umsatz und Selektivitat
verspricht. Derzeitig werden Ma-
terialien wie Glaser, Metalle, Sili-
zium oder Polymere verwendet,
deren innere Strukturen bei me-
tallischen Mikroreaktoren [15]
durch spanabhebende Bearbei-
tung mit hochgenau profilierten
Werkzeugen erzeugt werden.

Durch Technische Keramik, ins-
besondere auf Basis von Al,O;,
lassen sich die Einsatzmdglich-
keiten von Kompaktreaktoren
auch auf Anwendungen mit hoher
korrosiver und thermischer Bean-
spruchung erweitern. Erstmalig
wurde ein vollkeramischer, modu-
lar aufgebauter Mikroreaktor fur
Prozesstemperaturen bis 1100 °C
und sehr korrosiven Einsatzbe-
dingungen entwickelt [16-18].
Durch den modularen Aufbau
(Abb. 7) mit variabler Geometrie
der Reaktionszone, dem mogli-
chen schnellen Austausch von
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Katalysatortrager und anderen
Funktionselementen sowie der
schnellen Anpassung an speziel-
le Reaktionsbedingungen bieten
sich Anwendungen u.a. fur das
Katalysatorscreening oder flr
Hochtemperatur-Gasphasen-
reaktionen an. Ein wichtiger ma-
terialspezifischer  Forschungs-
schwerpunkt lag hierbei in der
Entwicklung einer keramikge-
rechten  Mikrostrukturierungs-
technik sowie in der Aufbau- und
Verbindungstechnik. Die prazise
Fertigung mikrostrukturierter
Komponenten erfolgte Uber eine
Rapid Prototyping Prozesskette
[17]. Hierbei geht man von einem
dreidimensionalen CAD-Modell
aus, das in ein stereolithogra-
phisch erzeugtes Urmodell um-
gesetzt und danach in Silikonfor-
men umkopiert wird. Diese wer-
den als Abformwerkzeuge im Nie-
derdruck-Spritzguss zur Herstel-
lung der keramischen Mikrokom-
ponente verwendet.

Werkstoffprifung und
-modellierung

Eine auf die Dimensionen und
Materialien der Mikrosystemtech-
nik zugeschnittene Pruftechnik
und geeignete Simulationstools
sind wesentliche Elemente in der
Auslegungs- und Herstellungs-
kette sowie in der Qualitatssiche-
rung von Mikroteilen und Sys-
temen [19, 20]. Sie liefern Ei-
genschaftskennwerte auf der
GroRenskala von Mikro- oder
Submikrometer, charakterisieren
die fur die Funktionssicherheit re-
levanten Einflussfaktoren und
Wechselwirkungsmechanismen
bei der Systemintegration, zeigen
Strategien fur die Bauteil- oder

Systemoptimierung auf, analysie-
ren Schadigungsmechanismen
und schatzen die Lebensdauer
sowie die Zuverlassigkeit von Mi-
kroteilen und Systemen ab. Die
eingesetzten Prifmethoden er-
mitteln z.B. mikroanalytische,
physikalische (elektrische, elek-
tronische, dielektrische, magneti-
sche, optische), mechanische,
thermische, tribologische und
korrosive Eigenschaftsmerkmale.
Die Forschungsarbeiten sind so-
wohl grundlagen- als auch an-
wendungsorientiert und werden
daher an Modellsystemen, Mikro-
bauteilen und/oder Mikrosyste-
men durchgeflhrt. Sie beinhalten
weiterhin die Entwicklung von
neuen anwendungsspezifischen
Prufmethoden, Prifeinrichtungen
und Simulationstools.

Mikrotribologische
Charakterisierung

Die Untersuchung tribologischer
Eigenschaften, insbesondere
Reibung und Verschleil3, von Mi-
krokomponenten bzw. Mikrosy-
stemen muss die Systemabhan-
gigkeit und damit eine Fulle von
Einflussfaktoren beriicksichtigen
[21]. Reibung fihrt zu Energie-
verlusten und VerschleiR zu
Oberflachenveranderungen und
Materialverlusten, deren Folge
der Ausfall von Mikrosystemen
sein kann. In der Fertigungskette
von Mikrokomponenten spielen
die Replikationstechniken wie
das Mikropulverspritzgie3en oder
Pragetechniken zur Abformung
eine wichtige Rolle. Hierbei wird
von den Abformwerkzeugen eine
hohe Standzeit erwartet, die
durch die tribologischen Wech-
selwirkungen mit den Formmas-
sen bestimmt wird. Mit fortschrei-

tender Miniaturisierung und zu-
nehmenden Anforderungen an
die mechanische, thermische, tri-
bologische oder korrosive Belast-
barkeit von Mikrokomponenten
missen verschleiRbestandigere
Materialien verwendet werden.
Der dadurch bedingte Einsatz
verschleilRfordernder Formmas-
sen beim Pulverspritzgie3en von
Mikroteilen auf Basis von gefll-
ten Polymeren, Metallen oder Ke-
ramiken fuhrt zu einer deutlich
hoheren tribologischen Bean-
spruchung der Formeinsatze im
Vergleich zur Fertigung mit unge-
fullten Polymeren.

Die Funktionsfahigkeit und Le-
bensdauer von Systemen wie Mi-
kromotoren, Mikroturbinen oder
Mikrozahnradpumpen, in denen
Komponenten miteinander im
mechanischen Gleit- oder Walz-
kontakt stehen, werden von den
tribologischen Eigenschaften ent-
scheidend bestimmt. Abb. 8 zeigt
schematisch einen mikrotribologi-
schen Modellprifstand mit dem
Reibungs- und Verschleilmes-
sungen unter den fir mikrome-
chanische Systeme relevanten
Beanspruchungen mit Kraften im
Milli-Newton-Bereich  durchge-
fuhrt werden. Untersuchungen an
einer superelastischen Formge-
dachtnislegierung NiTi sowie an
hochreinem Nickel und Titan er-
gaben Grenzbelastungen, ober-
halb derer durch die Zerstérung
oxidischer Oberflachenschichten
schwerer Verschlei? und hohe
Reibungszahlen auftraten [22].

Abhangig von den Systembedin-
gungen kdnnen Schutzschichten,
aufgebracht durch PVD-DUnn-
schichttechnik, sehr effektiv so-
wohl die Reibung als auch den
Verschleild in Mikrosystemen re-
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Abb. 8: Mikrotribometer zur Reibungs- und VerschleiBmessung, Geflige und
VerschleiRerscheinungsformen einer NiTi-Formgedéchtnislegierung sowie

die schematische Darstellung der Reibungszahl und des linearen Ver-

schleil3betrages als Funktion des Gleitweges.
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Abb. 9: Amorphe Kohlenstoff-Dunnschicht (PVD) auf dem Stahl X5CrNi-
CuNb 16 4 (1.4542) sowie der Vergleich von Reibungszahl und linearem Ver-

schleiRbetrag des unbeschichteten mit dem mit Kohlenstoff (C) beschichte-

tem Stahl in Gleitpaarung mit Al

,05-Keramik unter Wasserschmierung.

duzieren. In Hinblick auf biomedi-
zinische Anwendungen werden
zum Beispiel spezielle Dunn-
schichten auf Kohlenstoffbasis
[4], die eine hohe Biokompatibi-
litat aufweisen, auf Substratmate-
rialien wie Polymere, Oxidkera-
mik oder Glaskohlenstoff abge-
schieden. Abb. 9 zeigt den Ein-
fluss einer 2,9 um dicken amor-
phen Kohlenstoffschicht, mit ei-
ner Vickersharte von 900 HV 0,05
abgeschieden durch Magne-
tronsputtern (PVD-Verfahren) auf
dem Stahl X5CrNiCuNb 16-4
(Héarte von 450 HV 0,5), auf die
Reibungszahl und den Ver-
schleiRbetrag in Gleitpaarung ge-
gen Al,O,;-Keramik und unter
Schmierung durch destilliertes
Wasser [23]. Im Vergleich zum
unbeschichteten Stahl wurde so-
wohl die Reibung als auch der
Verschleil? wesentlich reduziert.

Struktur- und
Belastungsanalysen

Simulationsrechnungen sind
wichtige Werkzeuge sowohl zur
Optimierung der Auslegung, des
Designs und der Fertigungsstra-
tegie als auch der Abschéatzung
von Zuverlassigkeit und Lebens-
dauer von Mikrobauteilen. Mikro-
zahnringpumpen [24] sind Ver-
drangerpumpen mit  einem
auf3enverzahnten Innenrotor und
einem innenverzahnten Aul3enro-
tor, die leicht exzentrisch zuein-
ander gelagert sind. Mit Hilfe von
Finite-Elemente-Simulationen mit
dem Programm ABAQUS-Explicit
wurden Kontaktkrafte, Kontakt-
spannungen sowie die Zug- und
Druckspannungsbereiche fiir Ro-
toren aus Keramik (AlL,O3, Zr,0,)
ermittelt [25]. Die bei einer Dreh-
zahl von 20000 min* mit hoher
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Geschwindigkeit aufeinander ab-
gleitenden keramischen Zahnrin-
ge unterliegen der bremsenden
und dampfenden Wirkung des
Fordermediums. Modelliert wur-
de die Kinematik der ineinander
greifenden Teile unter Berick-
sichtigung dynamischer Effekte
und der Fluidwirkung wéhrend
der Rotation. Abb. 10 zeigt die Fi-
nite-Elemente-Netze von Aul3en-
und Innenrotor einer Mikrozahn-
ringpumpe zur Forderung von
Fluiden und die Bereiche grofiter
Zug- bzw. Druckspannung. Die
ermittelten maximalen Zugspan-
nungen liegen um den Faktor 1,5
unter der Dauerfestigkeit der Ke-
ramik, so dass sowohl eine Si-
cherheit gegen das Auftreten ei-
nes Gewalt- als auch Ermu-
dungsbruches gegeben ist.

Zusammenfassung

Exemplarisch wurden einige For-
schungsthemen aus den ver-
schiedenen Arbeitsfeldern der
Werkstoffforschung fiir die Mikro-
systemtechnik vorgestellt, die am
Institut fir Materialforschung in
den drei Teilinstituten Werkstoff-
physik (IMF 1), Werkstoffmecha-
nik (IMF 1) und Werkstoffpro-
zesstechnik (IMF IIl) bearbeitet
werden. Die Forschungsarbeiten
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Abb. 10: Finite-Elemente-Analyse der Beanspruchungen zwi-
schen Innen- und Aul3enrotor einer Mikrozahnringpumpe mit den
hdchsten Zug- (rot) bzw. Druckspannungen (blau).

sind zum einen grundlagenorien-
tiert und mittelfristig angelegt und
schaffen damit die unverzichtba-
re Basis fur die Materialien bzw.
Komponenten zukunftiger Mikro-
systeme. Zum anderen sind sie
direkt auf die Entwicklung derzeit
aktueller Mikrosysteme ausge-
richtet und dadurch eng verknipft
mit den gemeinsamen For-
schungszielen aller kooperieren-

den Institute des Forschungszen-
trums Karlsruhe auf dem Gebiet
der Mikrosystemtechnik. Dariiber
hinaus werden zahlreiche For-
schungsarbeiten in Kooperation
mit Industriefirmen und univer-
sitaren oder nichtuniversitaren In-
stituten durchgefuhrt.
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Von der Aufbau- und Verbindungstechnik

zum Mikrosystem
T. Blank, H. Gemmeke, IPE

Einleitung

Mikrosysteme bestehen im Allge-
meinen aus mikromechanischen,
mikrooptischen oder mikrochemi-
schen Komponenten und einer
Ansteuer- und Auswerteelektro-
nik. Die Steuer- und Regelelek-
tronik ist zusammen mit der Mi-
krokomponente zumeist Be-
standteil eines grof3eren Systems
(eines Fahrzeugs beispielsweise)
und wird als eingebettetes Sys-
tem (Embedded System) be-
zeichnet. Eingebettete Systeme
beinhalten zumeist programmier-
bare elektronische Bausteine,
welche einerseits Mikro-Senso-
ren auslesen, deren Informatio-
nen bewerten und andererseits
auch Mikro-Aktoren ansteuern,
siehe Abb. 1.

Die Aufbau- und Verbindungs-
technik (AVT) spielt fur Mikrosys-
teme eine signifikante Rolle. Da-
bei sind zwei Bereiche der AVT
Zu unterscheiden: Zum einen
sind Technologien zum Aufbau
des Mikrosystems (Sensor, Aktor)
selbst zu entwickeln, zum ande-
ren missen neuartige Verfahren
erarbeitet werden, um das Mikro-
system zu hausen. Die Vielfalt
der Arten von Mikrosystemen er-
fordert oft einen hybriden Aufbau
(Einsatz unterschiedlicher Werk-
stoffe), der sehr kostenintensiv
und aufwendig ist. Die Gehause-
technologien, die fir das Packa-
ging von Siliziumchips entwickelt
wurden, sind nur bedingt tauglich,
um Mikrosysteme zu verpacken.
Besonders effizient bezlglich
Okonomie, Funktion und weiterer

Miniaturisierung werden diese
Mikrosysteme, wenn Aufbau- und
Verbindungstechnik und Funktion
eine Synergie eingehen. Wir wer-
den im Folgenden einige Beispie-
le kennen lernen, an denen das
sehr gut demonstriert wird.

Bedeutung der Aufbau-
und Verbindungstechnik

fur Mikrosysteme am
Beispiel eines Mikro-
vibrationsschalters

Ein im Institut fir Prozessdaten-
verarbeitung und Elektronik (IPE)
entwickelter Mikrovibrations-
schalter, der zur automatischen
Ein- bzw. Abschaltung von Fahr-
radrticklichtern dient, soll einige
Aspekte der Aufbau- und Verbin-
dungstechnik fur Mikrosysteme

Allgemeiner Aufbau von Mikrosystemen

mechanisch
optisch
bio-chemisch
fluidisch
thermisch

Mikro-Sensorik

mechanisch
optisch
bio-chemisch
fluidisch
thermisch

Mikro-Aktorik

elekironische
Signal-

aufhereitung/

Umwandlung

aktorische
Signal-
aufhereitung/
Umwandlung

elekironische
Signalverarhetiung

und Steuerung

Mikrokontroller

Embedded System

Informations- und Materialfluss,
Funktionsebene

()

Aufbau- und Verbindungstechnik
Fertigungstechnik
Qualitats-Sicherung

Abb. 1: Genereller Aufbau von Mikrosystemen — der horizontale Zweig bestimmt die Funktion (Mikrosensortyp,
Art der elektronischen Auswertung und Steuerung). Der vertikale Zweig bestimmt, in welcher Art die einzelnen
Funktionsbausteine fertigungstechnisch miteinander verbunden (Kleben, Drahtbonden, Léten, Schrauben, op-
tische Ankopplung) und welche Techniken zum Schutz der z.T. sehr empfindlichen Systeme verwendet werden

(Hausen, ,Packaging").
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beleuchten. Hintergrund der Ent-
wicklung von Mikrovibrations-
schaltern fir Fahrradrickleuch-
ten (Abb. 2) war die Anfrage ei-
nes Kleinunternehmers, der nach
einer preiswerten Alternative
fur Quecksilberschalter suchte.
Die Quecksilberschalter geben
Schaltimpulse ab, solange das

Abb. 2: vollautomatisches Fahrradriick-
licht mit FZK-Mikrovibrationsschalter.

Deckel

Elektrode 1
Kugel

Elektrode 2

Abb. 3: Prinzipieller Aufbau von Bewe-
gungsschaltern. Wenn die Kugel beide
Elektroden beriihrt, ist der Ubergang von
der Elektrode 1 zur Elektrode 2 nieder-
ohmig, elektrischer Strom kann flieRen.

Fahrrad bewegt wird. Kommt das
Fahrrad zum Stillstand, bleiben
die Impulse aus, und nach einer
kurzen zeitlichen Verzdgerung
von ca. einer Minute wird das
Rucklicht durch eine Elektronik
ausgeschaltet. Der Kostendruck
durch Billiganbieter aus Fernost,
aber auch eine EU-Richtlinie,
nach der Quecksilber in elektroni-
schen Systemen ab dem Jahr
2007 nicht mehr verwendet wer-
den darf, veranlasste das Unter-
nehmen, eine spezielle Auswer-
teschaltung in ein ASIC (Chip) zu
integrieren und den vom FZK ent-
wickelten Vibrationsschalter in
Rucklichter einzubauen.

Die Funktion des Mikro-Vibra-
tionsschalters besteht wie bei
dem Quecksilberschalter in der
Detektion von Bewegungen. Der
Schalter ist durch die nachge-
schaltete Elektronik in der Lage,
eine Leuchtdiode ein- oder aus-
zuschalten. Die Funktion von Be-
wegungsschaltern beruht auf ei-
ner beweglichen Quecksilberper-

le oder Kugel, die zwei festste-
hende, normalerweise elektrisch
isolierte Elektroden, leitfahig mit-
einander verbindet, siehe Abb. 3.

Der im Institut flr Prozessdaten-
verarbeitung und Elektronik ent-
wickelte Schalter benutzt eine Mi-
krokugel, die in einer Leiterplatte
vollstandig eingekapselt ist und
bei Bewegung zwei Elektroden
leitfahig miteinander verbindet.

Bei der Entwicklung standen be-
reits in der ersten Projektphase
fertigungstechnische Belange im
Mittelpunkt der Arbeiten und be-
einflussten das spatere Layout
malf3geblich. Daruber hinaus wa-
ren die kommerziellen Vorgaben
des Auftraggebers unbedingt ein-
zuhalten. Der Schalter, siehe
Abb. 4, sollte auf industrietbli-
chen Bestiickungsautomaten
verarbeitbar sowie wesentlich
preisglnstiger als der Quecksil-
berschalter sein.

Der technische Aufbau des Sen-
sors wurde zunachst mit kerami-

Schaltfunktion wird hier durch eine Metallkugel realisiert.
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schen und metallischen, struktu-
rierten Platten als Trager fir den
Kugelschalter evaluiert. Aus 6ko-
nomischen Grinden wéahlte man
zur Produktion glasfaserverstark-
tes Epoxydharz mit Kupferbah-
nen (Leiterplatten der elektroni-
schen Schaltungstechnik) aus.
Die Verwendung derartiger Werk-
stoffe erleichterte die Verlage-
rung eines Teils der Fertigung
vom Forschungszentrum zu ei-
nem Dienstleister der Leiterplat-
tenbranche. Die anfanglichen
Schwierigkeiten mit der Fertigung
der Schaltergruppen mit den
strengen  Anforderungen an
Oberflachenreinheit, Dichte der
Einkapselung und Sauberkeit der
Klebung konnten mit Hilfe eines
engagierten Leiterplattenherstel-
lers in Norddeutschland und der
im FIF [1] organisierten Institute
im FZK gel6st werden. Die Schal-
ter werden gegenwartig industri-
ell im Leiterplattenverbund von
1000 Schaltern gefertigt und im
FZK/IPE auf einem eigens fir
diesen Zweck entwickelten Test-

platz gleichzeitig getestet und
qualifiziert, siehe Abb. 5. Auf dem
Testplatz wird das Schaltverhal-
ten der bewegten Mikroschalter
gemessen und auf einem Rech-
ner abgespeichert.

Nach dem Test wird die Leiter-
platte durch Sagen mit einer Pré-
zisionssage in die Mikro-Vibrati-
onsschalter vereinzelt. Dieser
Fertigungsschritt zog erhebliche
Entwicklungsarbeiten nach sich.
Die Sage und die Klebefolie, wel-
che die Leiterplatte und die be-
reits vereinzelten Sensoren
wahrend des Sagens fixiert, sind
fiir das Sagen von Siliziumwafern
optimiert. Fur das hier gewéhlte
Leiterplattenmaterial musste eine
geeignete Ségeblatt-Folien-Kom-
bination fir eine hinreichend
grol3e Standzeit der Sageblatter
gefunden werden.

Das Datenfile des automatischen
Tests dient nach der Vereinze-
lung der Leiterplatte zur Steue-
rung des Roboters, der die ein-
zelnen Schalter von der Leiter-

Abb. 6: Umsortieren der vereinzelten Schalter von der Leiterplat-

te in den Transportbehélter.

Abb. 5: Schematischer Aufbau des Test-

platzes.

platte in die eigens fur die Vibrati-
onsschalter entwickelten Bautei-
letrédger umfullt, falls sie einer be-
stimmten Giuteklasse entspre-
chen, siehe Abb. 6.

Inzwischen sind schon mehr als
100000 Sensoren erfolgreich ge-
fertigt worden. Der Schalter befin-
det sich in der Qualifizierung und
der Vermessung der Langzeit-
Sensitivitat. Hierflr wird das im
Rahmen des BMBF-Verbundpro-
jekt KOMET im IPE entwickelte
Inertialsensorsystem als Refe-
renz zur Erfassung dreidimensio-
naler Beschleunigungs- und
Drehwerte eingesetzt [2].

Der Erfolg des Vibrationssensors
beruht auf finf wichtigen Grund-
lagen: 1. der Weiterentwicklung
einer gut bekannten Standard-
technik fur Leiterplatten hin zu
hoherer Préazision, 2. der hinrei-
chenden Erfahrung mit Klebe-
techniken aus der Mikrosystem-
technik, 3. des guten ,Know-how"




in Oberflachentechnologien in
der Materialforschung im FzZK, 4.
der Synthese von funktionellen
und elektrischen Verbindungs-
techniken und 5. der frihzeitigen
Qualitatskontrolle — schon in der
Entwicklungsphase — mit einem
vollautomatischen Testmess-
platz.

Der Erfolg des automatischen
Rucklichts als Ganzes beruht ne-
ben der Verwendung des Mikro-
Vibrationsschalters auf der Ent-
wicklung eines ASICs (Applicati-
on Specific Integrated Circuit). In
dem ASIC werden viele diskrete
elektronische Komponenten auf
einer deutlich reduzierten Flache
in einem Chip zusammengefuhrt.
Dadurch konnten die Energieauf-
nahme, die Kosten und die Sys-
temgroRe deutlich reduziert wer-
den. Die Verwendung von ASICs
ist ein Weg, elektronische Syste-
me zu verkleinern. Eine andere
Moglichkeit zur Reduzierung der
Systemgrof3e besteht in der Inte-
gration ungehauster Chips direkt
auf der Leiterplatte (Chip On Bo-
ard — COB).

Abb. 7: Prototyp eines mit Golddraht ge-
bondeten keramischen Metalloxid-Gas-
Sensor-Chips fur die Ka__rlsruher Mi_kro Na-
se (KAMINA).

Weitere Miniaturisierung
der AVT durch

Chip On Board (COB)

Viele Forschungsvorhaben in der
Mikrosystemtechnik lassen sich
nur dann realisieren, wenn das
Gesamtsystem aul3erst klein ist.
Ein Beispiel dafir ist die Durch-
fuhrung gassensorischer Mes-
sungen mit der KAMINA (Karlsru-
her Mikro Nase) beim Bohren von
Lochern in kontaminierten BO-
den, woflr die GrolRe des Ge-
samtsystems um ca. 75% redu-
ziert werden muss. Dazu werden
im IPE Gehause fur Chips ent-
wickelt, die den besonderen An-
forderungen der Kleinserie und
der Wartungsfreundlichkeit ent-
gegenkommen. Selbst spezielle,
extrem kleine Geh&ausevarianten
fur den Gas-Sensor-Chip (siehe
Abb. 7) sowie der Einsatz mo-
dernster elektronischer Baustei-
ne, deren Gehauseabmessungen
unwesentlich groRRer als der Chip
sind, sind nicht ausreichend, um
die geforderten GréRRenvorgaben
einhalten zu kénnen. In die Aus-
werteelektronik mussen un-
gehéauste Chips direkt auf das
Board (Chip on Board) integriert
werden. Im IPE stehen zur Her-
stellung derartiger Systeme alle
technische Fertigungs- und Pruf-
systeme zur Verfugung.

Das Know-How in der Verarbei-
tung ungehauster Chips, in der
Miniaturisierung elektronischer
Systeme und der Entwicklung
neuartiger Geh&ausevarianten fir
Mikrosysteme eréffnet Uberaus
positive Perspektiven fur deren
Weiterentwicklung. Ein Beispiel
hierfir ist das SAW-(Surface
Acoustic Wave) basierte Gasana-
lyse-System (SAGAS), das aus

der Zusammenarbeit zwischen
dem Institut fur Instrumentelle
Analytik (IFIA) und dem IPE ent-
standen ist.

Neue Perspektiven
durch die AVT fur

das Gasanalysesystem
SAGAS

Das SAGAS-System ist ein ex-

emplarischer Vertreter eines
komplexen Mikrosystems mit Mi-
kro-Sensorik und -Aktorik, unter-
schiedlichen fluidischen und ther-
mischen Komponenten, intelli-
genter Steuer- und Regelelektro-
nik sowie einer Bedienerschnitt-
stelle. Das Gasanalysesystem
SAGAS besteht aus einem Feld
von 8 Sensoren und kann die un-
terschiedlichsten Gertiche unter-
scheiden, siehe Ergebnisse in [3].

Die Aufgaben der Elektronik be-
stehen in der Steuerung und Re-
gelung der sensorischen und ak-
torischen Komponenten, der Da-
tenerfassung, der Datenauswer-
tung sowie in der Auswertung der
Bediener-Informationen, siehe
Abb. 8. Die Schnittstelle zum Be-
nutzer wird mittels einer Tastatur
und einem LCD-Display herge-
stellt. Das SAGAS System stellt
somit eine intelligente Einheit dar,
die vollstandig autark arbeiten
kann. Neben dem Betrieb als ein-
zelne Messstation kann das Gas-
Sensorsystem auch in einem
Netzwerk mit anderen SAGAS-
Einheiten zusammen betrieben
werden, so dass eine flachige
Uberwachung von Produktions-
statten oder Raumen in einfacher
Weise durchgefihrt werden
kann. Die ganze SAGAS-Elektro-
nik ist damit ein typisches einge-
bettetes System.
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Gasanreicherung Gas-
uTrap Sensoren

b

JT

Pumpe,
Ventile

Thermo-
statisierung
Benutzer-
schnittstelle

elekironische i
Signalaufbereitung,
Datenverarheitung

und Steuerung

Embedded System

Abb. 8: Mikrokontrollergesteuertes SAGAS-System mit Fluidik, Sensorkopf, Thermostatisierung,
Bedienerschnittstelle und Steuer- und Regelelektronik.

Die gewachsene Komplexitat ein-
gebetteter Systeme erfordert
nicht nur Arbeiten auf dem Gebiet
der Aufbau- und Verbindungs-
technik, in besonderem Malie
missen auch die Techniken zur
Entwicklung des Gesamtsystems
vorangetrieben werden. Zur Un-
terstitzung der Systementwick-
lung wird im IPE eine spezielle
Komponentensoftware unter JA-
VA entworfen. Einzelne Kompo-
nenten erganzen eine universelle
Softwareplattform, die Grund-
funktionen wie Datenvisualisie-
rung, Datenarchivierung, Benut-
zerschnittstelle und Netzanbin-
dung zur Verfigung stellt. Die
Komponenten bestehen vor-
nehmlich aus Steuer- und Aus-
wertemodule, die fir unterschied-
liche Anwendungen verwendet
werden konnen. Bisher wurden
Komponenten fur die Bildverar-
beitung, die Datenauswertung mit
neuronalen Netzen sowie zur
Signalkonditionierung und Merk-
malsextraktion entwickelt.

Parallel mit der Erweiterung des
eingebetteten Systems hin zu
komplexen Anwendungen und In-
ternetanbindung wurden die sen-
sorischen Eigenschaften mit Hilfe
der Aufbau- und Verbindungs-
technik verbessert. Wichtigste
Ziele bei der Weiterentwicklung
des Sensorkopfes waren die Ver-
kleinerung des Probevolumens,
die Vermeidung von gasabsorbie-
renden Substanzen im Probevo-

lumen sowie die Vereinfachung
der Fertigungstechnik. Damit
konnten sowohl wirtschaftliche
als auch funktionale Aspekte ver-
bessert werden. Geldst wurden
alle diese Aufgaben durch eine
speziell entwickelte keramische
und inzwischen Epoxydharz-Lei-
terplatte (Abb. 9), die sowohl Tra-
ger fur die elektrischen Signale ist
als auch chemisch inert das Gas
zu den Sensoren fihrt.

Abb. 9: 3 Einzelresonatoren sind als Flip Chip in die Leiterplatte
integriert. Die Leiterplatte Ubernimmt sowohl den Gastransport
als auch die Verteilung elektrischer Signale.
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Wahrend in konventionellen elek-
tronischen Systemen die Aufbau-
und Verbindungstechnik bzw. die
Fertigungstechnik lediglich die
Aufgabe hatte, elektrische Signa-
le von einer Stelle zur nachsten
zu leiten, tbernehmen in moder-
nen Systemen die klassischen
mechanischen Komponenten im-
mer starker funktionale Aufga-
ben, wie am Beispiel des SA-
GAS-Sensorkopfes deutlich zu
erkennen ist. Den letzten Stand
der Entwicklung stellen dreidi-
mensionale spritzgegossene
Schaltungstrager (Moulded Inter-
connected Devices) dar, bei de-
nen die Kunststoffgehduse elek-
tronischer Systeme Leiterplatten-
funktionalitat tUbernehmen.

Zusammenfassung

Schon ganz am Anfang der Ent-
wicklung von Mikrosystemen
spielt die Aufbau- und Verbin-
dungstechnik eine entscheidende
Rolle. Welche BaugréfRe darf das
Gesamtsystem haben, welchen
Umweltbedingungen wird das Sys-
tem ausgesetzt, wie hoch ist die
maximale Leistungsaufnahme —

dies sind einige Fragen, welche
die AVT beantworten muss. Die
Ziele der hier geschilderten AVT
im IPE sind eine Symbiose von
elektrischer und stofflicher, bzw.
funktioneller Verbindungstechnik.
Daruber hinaus ergeben sich
neue sehr kompakte und effizien-
te Sensorldsungen, die einerseits
Okonomisch interessant sind und
zum anderen auch die techni-
schen Grenzen derartiger Senso-
ren erheblich verbessern, wie die
Beispiele Vibrationssensor und
elektronische Nase zeigen.

Die Systemtechnik, d.h. die Sig-
nalverarbeitung, Steuerung und
das graphische und elektrische
User-Interface ist das komplexes-
te, kostentrachtigste und volu-
mindseste am Mikrosystem. Die
Begrenzung liegt hier in den
Hard- und Software-Werkzeugen
und der damit verbundenen man-
gelnden Wiederverwendbarkeit
von verschiedenen Soft- und
Hardware-Losungen. Aber auch
hieran wird im IPE, wie am Bei-
spiel der elektronischen Nasen,
intensiv mit der sog. Komponen-
ten-Software gearbeitet.

Die Entwicklung standardisierter
Materialien und Verarbeitungs-
techniken fur den Aufbau von Mi-
krosensoren sowie der Einsatz
wiederverwendbarer Werkzeuge
zur Systementwicklung werden
auch in den néchsten Jahren die
Forschungs- und Entwicklungsar-
beiten auf dem Gebiet der Mikro-
systemtechnik pragen.

[1] Forschungszentrum Karlsruhe GmbH
Industrieforum Mikrofertigungstechnik
fur Fragen der Fertigung von
Mikrosystemen
http.//ffifserver.iai.fzk.de/fif/

[2] Beschreibung von KOMET:
http://www.hpe.fzk.de/projekt/mikro/
komet/d_index.html|

[3] M. Rapp, A. Voigt,
V. Hartmann,
in diesem Heft
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Simulation, Wissensmanagement, Digitale Bildverarbeitung
und Montagetechnologien — wichtige Werkzeuge flr die
flexible Produktion von Mikrosystemen
M. Dickerhof, U. Gengenbach, B. Kohler, I. Sieber, Al

Einleitung

Die zeitnahe und wirtschaftliche
Umsetzung mikrosystemtechni-
scher Entwicklungen in Produkte
erfordert besonders bei kleinen
und mittleren Stlickzahlen flexible
Werkzeuge auf allen Ebenen der
Produktentwicklung und Ferti-

gung.

Bereits im frlhen Stadium der
Produktentwicklung kénnen rech-
nerunterstutzte Entwurfs- und Si-
mulationswerkzeuge sehr effizient
eingesetzt werden. So konnen
schon bei der Modellierung von
Mikrosystemen leistungsmindern-
de Einfliisse wie z.B. Systemtole-
ranzen berlcksichtigt werden.
Dem Systementwickler wird somit
bereits im Planungsstadium die
Simulation der Leistungsmerkma-
le des Systems in Abhéangigkeit
von Storeinflissen und eine an-
schlieBende Optimierung der Sys-
temparameter ermdglicht.

Zur Erfassung und Strukturierung
der wahrend des Entwicklungs-
und Fertigungsprozesses anfal-
lenden Informationen und zur Be-
reitstellung von interdisziplinarem
Wissen auf allen Ebenen dienen
Workflow- und Wissensdaten-
banken. In der Planung und Ferti-
gung komplexer Mikrosysteme
konnen diese Werkzeuge we-
sentlich zur Prozesssicherheit
beitragen.

Waéhrend Prozesse zur Fertigung
von Mikrokomponenten weitge-
hend etabliert sind existieren in
der Montage komplexer modula-
rer Mikrosysteme noch Licken.
Handlungsbedarf besteht u.a. im
Aufbau von flexiblen Greif- und
Zufuhrsystemen fir die Mikro-
montage.

Digitale Bildverarbeitung ist ein
Standardwerkzeug in der konven-
tionellen industriellen Fertigung.
Dafur stehen am Markt leistungs-
fahige Hard- und Softwaresyste-
me zur Verfugung. Auf dem Ge-
biet der Mikrosystemtechnik sind
aber speziell angepasste Bild-
erfassungs- und Auswertesyste-
me erforderlich.

Diese komplette Werkzeugpalet-
te sowie ihre Anwendung in ver-
schiedenen Forschungs- und In-
dustrieprojekten werden in die-
sem Beitrag vorgestellt.

Entwurfs- und
Simulationswerkzeuge

Der Entwurf von Mikrosystemen
ist trotz grof3er Fortschritte in den
letzten Jahren geprégt durch In-
tuition und Erfahrung der De-
signer sowie gekennzeichnet
durch langwierige und kostenin-
tensive Experimente mit Testauf-
bauten. Dieser Aufwand muss
durch verstarkten, entwurfsbe-
gleitenden Rechnereinsatz dra-
stisch reduziert werden [1]. Simu-
lation und Modellbildung auf un-
terschiedlichen Abstraktionsebe-
nen sind notwendige Etappen im
Entwicklungsprozess hinsichtlich
der Erzielung eines optimalen Sys-
temverhaltens, kurzer Entwick-
lungszeiten und der Vermeidung
und Eliminierung von Fehlern be-
reits im frithen Entwicklungssta-
dium. Die Aktivititen des For-
schungszentrums im Bereich Mo-
dellbildung, Simulation und Opti-
mierung erstrecken sich sowohl
auf den Einsatz kommerzieller
Entwurfs- und Simulationswerk-
zeuge als auch auf die Entwick-
lung anwendungsspezifischer Si-
mulationssoftware.

Ein Konstruktionsaspekt ist die
Gewahrleistung einer bestimmten
Funktionalitat des Gesamtsys-
tems, welche eng mit der Struk-
turgeometrie und den Einsatzbe-
dingungen verknipft ist. Damit
die Gesamtfunktion des Mikro-
systems unter den gegebenen
Fertigungsbedingungen und in
den zu erwartenden Einsatzum-
gebungen bestmoglichst erhalten
bleibt, muss der Systementwurf
auf Wechselwirkungen tberprift
und abgestimmt werden. Der Si-
mulation der Mikrosysteme in Ab-
hangigkeit leistungsmindernder
Einflusse kommt somit eine zen-
trale Bedeutung zu. Im Hinblick
auf eine Massenfertigung be-
schreibt nicht notwendig die idea-
le Anordnung der Einzelkompo-
nenten auch das effektivste Sys-
tem. Vielmehr missen hier schon
bei der Modellbildung leistungs-
mindernde Einflisse, wie z.B.
Einflgetoleranzen oder umge-
bungsinduzierte Einflisse wie
z.B. Temperaturanderungen be-
rucksichtigt werden, damit der
Entwurf mit dem Ziel einen robus-
ten, stabilen Funktionsaufbau zu
erreichen optimiert werden kann.
Unter dem Begriff robust ist in die-
sem Zusammenhang ein System
zu verstehen, das unter realen
Einsatzbedingungen durch defi-
nierte Leistungsmerkmale cha-
rakterisiert ist. Die Bericksichti-
gung von Herstellungs- und Ferti-
gungstoleranzen sowie von um-
gebungsinduzierten Einflissen
bereits im Stadium der Modellbil-
dung erlaubt die Simulation des
Entwurfs unter realen Einsatzbe-
dingungen. Diese Vorgehenswei-
se ermdoglicht eine Designopti-
mierung mit dem Ziel eines robu-
sten Systementwurfs.
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Abb. 1: Koppeldampfung verursacht durch eine Verschiebung der Faser
(links) bzw. der Kugellinse (rechts). Die schwarzen Punkte markieren die
Messergebnisse [2], die rote Linie stellt die von der Simulation vorausgesag-
te Koppeldampfung dar.

Die Auswirkungen von Posi-
tionstoleranzen auf die Leistungs-
fahigkeit eines optischen Sys-
tems wird am Beispiel eines La-
ser-Faser-Kopplers deutlich. Bei
diesem mikrooptischen System
modifiziert eine Linse (hier eine
Kugellinse) die Laserabstrahlung
so, dass eine moglichst effektive
Einkopplung des Laserstrahls in

Detektor

Quelle

Abb. 2: Infrarot-Gassensor mit Controller-

Interface.

eine Faser gelingt. Anhand dieses
Versuchsaufbaus kann die Ein-
koppeldampfung in Abhéngigkeit
der Positionierung von Kugellinse
und Single-Mode-Faser gemes-
sen und mit den Simulations-
ergebnissen verglichen werden.
Der Vergleich zwischen Mess-
ergebnissen und Simulations-
rechnungen ist in Abb. 1 darge-
stellt. Diese Untersuchungen
berticksichtigen nur den Koppel-
verlust, der durch die Lateralver-
schiebung auftritt. Die von der Si-
mulation berechneten Ergebnisse
(rote Linien) stimmen sehr gut mit
den Messwerten Uberein (schwar-
ze Punkte). Mit Hilfe solcher Si-
mulationsrechnungen kann im
Vorfeld der Entwurfsplanung be-
reits das mikrooptische System
charakterisiert werden, indem die
Abhéngigkeit der Leistungsmerk-
male des Systems von den Posi-
tionstoleranzen der einzelnen op-
tischen Komponenten bestimmt
wird. Ausgehend von einer be-

stimmten Fertigungstechnologie
der Halte- und Positionsstruktu-
ren und der damit verbundenen
Toleranzen kann nun die Leis-
tungsfahigkeit des optischen Sys-
tems bestimmt werden. Anders-
herum kann aus der Vorgabe der
Leistungsfahigkeit des optischen
Systems auf die maximal zulassi-
gen Positionstoleranzen der ein-
zelnen Komponenten geschlos-
sen werden. Mit diesem Ergebnis
kann nun die Fertigungstechnolo-
gie gesucht werden, die die er-
winschte Gute garantiert.

Die Relevanz der Bericksichti-
gung von Systemtoleranzen wird
auch am Beispiel des Infrarot-
Gassensors (s. Abb. 2) deutlich
[3]. Hierbei handelt es sich um ei-
ne Anwendung aus dem BMBF-
Verbundprojekt OMID (Optimie-
rung von Mikrosystemen fir Dia-
gnose- und Uberwachungsan-
wendungen). Als Quelle dient ein
breitbandig abstrahlendes Glih-
lampchen, dessen Strahlung von
einem Reflektor fokussiert wird.
Die Analysekammer besteht im
wesentlichen aus zwei gegen-
Uberliegenden fokussierenden
Spiegeln, von denen der eine pa-
raboloidisch und der andere
spharisch strukturiert ist. Messun-
gen der Bestrahlungsstarke-Ver-
teilung am Detektorabgang erga-
ben fur unterschiedliche Gluh-
lampchen als Quelle stark unter-
schiedliche Ergebnisse (siehe
Abb. 3). Untersuchungen der
Quellen ergaben, dass die Wen-
delpositionen stark variieren. Die-
se Abweichungen spielen sich im
Bereich von #0,5mm ab. Da es
sich bei dem vorgestellten Sen-
sorsystem um eine Anwendung
im Niedrigpreissegment handelt,
mochte der Hersteller an der tole-
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Abb. 3: Bestrahlungstarke-Verteilungen am Detektorabgang fir zwei verschiedene Gluhlampchen derselben

Herstellungsserie.

ranzbehafteten Quelle festhalten,
und es ist auch zu aufwendig, je-
des einzelne Teil mit einer Leis-
tungsmessung zu justieren.

Die Fragestellung fur das Re-De-
sign der Analysekammer ist nun
das Auffinden eines hinsichtlich
der Positionstoleranz der Quelle
robusten Entwurfs. Dazu wurden
Strahlverfolgungsuntersuchun-
gen durchgefihrt. Fir den Ent-
wurf des Sensors als Einzelgas-
detektor ist nur die Strahlung rele-

vant, die auf das Detektorelement
trifft. Im Falle des urspriinglichen
Designs liegt die Ausbeute der
Strahlen, die tatsachlich das De-
tektorelement treffen, lediglich bei
ca. 2,7%. Ein Re-Design der Ana-
lysekammer unter Beriicksichti-
gung der relevanten Parameter
wie Strahllaufweg in der Kammer
und Strahlverlauf ermdglicht fur
das ideale, toleranzfreie System
eine Ausbeute von 65%. Ausge-
hend von diesem Re-Design wird
nun der Entwurf gesucht, der tiber

den gesamten Toleranzbereich
die besten Leistungsmerkmale
bietet. Die Verteilung der Strahl-
auftreffpunkte auf dem Detektor
fur das optimierte Design sind fir
drei Quellpositionen im Toleranz-
bereich in Abb. 4 dargestellt. Der
Strahlanteil, der auf die Detektor-
flache trifft, liegt im Falle des mo-
difizierten Entwurfs mindestens
bei 12,2%. Dieser Wert wurde fir
die Wendelposition gefunden, die
+ 0,5 mm von der optimalen Posi-
tion liegt (Abb. 4 rechts). Bei einer

Versatz zur optimalen
Quellposition: — 0,5 mm

optimale
Quellposition

Versatz zur optimalen
Quellposition: + 0,5 mm

Abb. 4: Strahlauftreffpunkte am Detektor fiir eine Toleranzbereich von £ 0.5 mm.
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Wendelposition, die —0,5 mm von
der optimalen Position liegt, erhalt
man eine Strahlausbeute von ca.
18,3%. Fur die optimale Position
ist die Strahlausbeute 31,4%, und
entspricht somit ungefahr der
Halfte des Wertes, der vom idea-
len Design erreicht wirde. Diese
verminderte Leistung muss ak-
zeptiert werden, wenn man einen
Entwurf mochte, der tber diesen
gesamten Toleranzbereich robust
ist. Gegenuiber dem urspriungli-
chen Entwurf konnte mit dem Re-
Design eine Verbesserung der
Strahlauftreffquote um den Faktor
4,7 erreicht werden.

Workflow- und
Wissensdatenbanken

Die hohe Fertigungskomplexitat
mikrosystemtechnischer Prozes-
se erfordert entlang des Produkt-
entstehungsprozesses ein hohes
Mal3 an Wissen uber die ferti-
gungsschrittiibergreifenden Zu-
sammenhange. Spezielle, auf die
Anforderungen der Produktion
angepasste, prozess- oder ferti-
gungsorientierte Workflow- und
Wissensmanagementsysteme
bieten dem Mitarbeiter in Entwick-
lung und Produktion die Méglich-
keit, prozessrelevante Informatio-
nen zu erfassen und auf bisherige
Erkenntnisse zugreifen zu kon-
nen.

Auftrags- und Prozess-
datenerfassung mit AdHoc-
Workflowsystemen

Workflowsysteme werden heute
immer noch vor allem fir starr
strukturierte Ablaufe, wie sie zum
Beispiel in der Verwaltung vor-
kommen, eingesetzt. Entwick-
lungsprozesse — insbesondere in

der Mikrosystemtechnik — weisen
einen wesentlich geringeren Grad
an Standardisierung auf. Hier hat
man es in der Regel mit Kleinseri-
en- oder Einzelfertigungsprozes-
sen zu tun, fur die sich der Auf-
wand einer kompletten Standardi-
sierung nicht lohnt, bzw. aufgrund
der noch nicht vollstandigen
Kenntnis der konkreten Prozess-
parameter und ihrer Abhangigkei-
ten, nicht moglich ist .

Eine Mdglichkeit, solche Ablaufe
dennoch zu unterstitzen stellen
sog. ,AdHoc" Workflowmechanis-
men dar, welche die einfache Pla-
nung von Ablaufen, die Behand-
lung von Ausnahmen und Ab-
brichen, das Einfiigen von neuen
Prozessschritten zur Laufzeit,
etc. unterstitzen. Zusammen mit
dem IMT wurde hieraus aufbau-
end fir die dortige Mikrofertigung
das Softwaresystem InfoFlow
entwickelt [4], das der Klasse der
Projektverfolgungssysteme zuge-
ordnet werden kann. Kommerzi-
elle Softwaresysteme in diesem
Bereich orientieren sich primar an
der Planung, Verfolgung und Do-
kumentation von Ablaufen, die auf
standardisierten Prozessen beru-
hen. InfoFlow unterstitzt eben-
falls diese Funktionen, orientiert
sich aber priméar an den Anforde-
rungen der Entwicklung oder Vor-
serienfertigung. Die Mitarbeiter in
der Planung und der Fertigung
werden durch eine flexible, einfa-
che und fertigungstypbezogene
Definition von Prozessen, sowie
eine umfassende automatisierte
Dokumentation und Strukturie-
rung der Informationen unter-
stutzt. Entscheidungen der Pro-
zessverantwortlichen, wie sie bei
Defekten, oder Abweichungen
von den Vorgaben notwendig

sind, werden durch kontextab-
hangige Funktionen unterstitzt.
Entlang der Fertigung erfolgt da-
bei zusatzlich die Erfassung der
Messdaten, die dabei zur Verbes-
serung der Wiederverwendbar-
keit in auftrags-, prozess- und
prozessschrittspezifische Para-
meter aufgetrennt werden.

Sind die Roh-Informationen in der
voranstehend beschriebenen Art
und Weise vorstrukturiert ist eine
weitgehend projektunabhangige
Analyse der Messdaten moglich,
was neben der schon erwahnten
Fertigungsdokumentation Ruck-
schliisse auf die Qualitat der Vor-
gaben oder auch auf die Qualitat
der Fertigungsschritte (z.B. Ma-
schinendrift) zulasst.

Strukturierung von
Prozesswissen

Im Rahmen eines Unterauftrags
fur das vom BMBF geforderte Pro-
jekt ,Kompetenzzentrum Tro-
ckenbearbeitung” wurden der In-
foflow-Ansatz zur auftrags- und
prozessunabhangigen Erfassung
von Parametern weiter verfeinert.
Gegenstand des Projekts ist es
unter anderem, eine Wissensda-
tenbank fur Zerspanungsverfah-
ren zur Verfligung zu stellen [5].
Experten, die verteilt in unter-
schiedlichsten Kompetenzzentren
an den verschiedenen Bearbei-
tungsschritten arbeiten, kénnen
so ihr Wissen zentral ablegen.

Die zugrundeliegende Methode
kann dabei folgendermaf3en be-
schrieben werden: Bei einem Ent-
wicklungs- und Fertigungspro-
zess wird der Gesamtprozess im
Vorfeld in einzelne Prozessschrit-
te aufgelost, so dass die Abfolge
bzw. Kombination der Einzelpro-
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zessschritte den Entwicklungs-
auftrag genau charakterisiert
(Workflow). Dennoch sind die
Prozessschritte gerade bei kom-
plexen Prozessen in diesem Zu-
stand oft noch so prozess- und
auftragsspezifisch, dass der Pro-
zessschritt nicht ohne weiteres in
andere Prozessketten eingebet-
tet werden kann.

Um diese Prozessabhangigkeit
zu Uberwinden, wird der Prozess-
schritt selbst weiter untersucht.
So stellt sich im konkreten Fall ei-
ne starke auftragsspezifische Ab-
hangigkeit vom Werkstoff heraus.
Der Implementierungsansatz ba-
siert daher auf der Erfassung ei-
nes bestimmten Prozessschritts
unter mehreren Aspekten, im kon-
kreten Fall der Erfassung der Fer-
tigungsverfahren und der Werk-
stoffe. Allerdings ergibt sich bei ei-
ner hinreichend grofRen Zahl von
Fertigungsverfahren und Werk-
stoffen eine sehr groRe Anzahl
moglicher Kombinationen, so
dass die Mdglichkeiten der Wie-
derverwendbarkeit nicht sehr
hoch sind. Dieses Problem wurde
durch sogenannte Generalisie-
rungshierarchien gelést, die eine
Zusammenfassung von Techno-
logien und den damit verkntpften
Eigenschaften erlauben. So wer-
den beispielsweise die Verfahren
Stirn-Planfrdsen, Stirn-Umfangs-
Planfrdsen und Umfangs-Planfra-
sen auf der nachst héheren Ge-
neralisierungsebene zu Planfréa-
sen zusammengefasst, das dann
auf der nachst héheren Ebene,
zusammen mit Profil-, Wélz- und
Schraubfrdsen, zu Frdsen abstra-
hiert wird. Die hochste Abstrak-
tionsebene stellt die Wurzel des
Baumes dar, die alle Verfahren
zusammenfasst.

Innerhalb des Generalisierungs-
baums wird auf dem ,umgekehr-
ten Weg"“ den einzelnen Knoten
(Verfahren) eine beliebige Anzahl
von Attributen zugeordnet (z.B.
Durchmesser, Vorschub), die
sich innerhalb des Hierarchie-
baums vererben. So besitzt dann
ein konkretes Verfahren alle Attri-
bute, die ausgehend vom konkre-
ten Verfahren Uber alle Generali-
sierungsstufen bis zur Wurzel
hinweg zugeordnet werden. In-
nerhalb einer Projektanfrage
werden den Attributen der ver-
schiedenen Prozesse im Rah-
men der Materialbearbeitung auf
der untersten Ebene (Blatter)
konkrete Werte zugeordnet (z.B.
Durchmesser: 12 mm, oder
der Vorschub beim Frasen:
22 mm/sec). Die Kombination
von Blattern mehrerer Generali-
sierungsbaumen, zusammen mit
den zugeordneten Attributen, er-
gibt dann ,automatisch®, d.h. oh-
ne Pflegeaufwand fir den kon-
kreten Prozess das Prozessda-
tenblatt zur Erfassung der Pro-
zessparameter, das abhangig
von Verfahren bzw. Werkstoffen
unterschiedliche Attribute (Da-
tenfelder) aufweist. Aufgrund der
damit strukturiert vorliegenden
Messwerte lasst sich analysie-
ren, wo und wie stark die Abhan-
gigkeit der Verfahren von den
eingesetzten Werkstoffen ist und
daraus Gestaltungsregeln (De-
sign Rules) ableiten die fur die
Entwicklungsplanung notwendig
sind.

Das weiterfihrende Ziel der Ar-
beiten auf diesem Gebiet ist die
Erweiterung des Ansatzes auf die
speziell in der Mikrosystemtech-
nik aul3erst wichtigen prozess-
schrittiibergreifenden Aspekte.

Mikromontage

Ein Grof3teil der am Markt verfug-
baren Mikrosysteme wird aus Sili-
zium mit Prozessen der Halblei-
tertechnik produziert. Dies gilt ins-
besondere fur Beschleunigungs-
und Drehratensensoren, die in
groRBen Stiickzahlen in der Auto-
mobilindustrie eingesetzt werden.
Die Starke der Nicht-Siliziumtech-
niken, wie Laserstrukturierung,
mechanische Mikrofertigung, Ab-
formtechniken und LIGA liegt in
der Materialvielfalt, die zum Auf-
bau von Mikrosystemen zur Ver-
fugung steht. Dieser Vorteil wird
zunehmend in der Bioanalytik und
optischen Telekommunikation ge-
nutzt. Der ,Preis" fir diese Materi-
alvielfalt und die damit einherge-
hende Flexibilitat beim Design ist
die Abkehr vom monolithischen
Aufbau; es entsteht nun ein er-
heblicher Aufwand fur die Monta-
ge der Mikrosysteme.

Modulares
Mikromontagesystem

Da viele dieser hybriden Mikro-
systeme immer noch nur in klei-
neren und mittleren Stiickzahlen
produziert werden, ist von den
Fertigungsgeraten grofRe Flexibi-
litdt und leichte Umristbarkeit ge-
fordert. Unter diesem Gesichts-
punkt entwickelte das IAl zusam-
men mit Fa. IEF-Werner ein Kon-
zept fir eine modulare Montage-
maschine und realisierte dieses
Konzept fur die Montage von mi-
krofluidischen Analysesystemen.
Wesentliche  Entwicklungsge-
sichtspunkte waren dabei:

e der Einsatz von neuentwickel-
ten direktangetriebenen Line-
arachssystemen des Partners
IEF-Werner,
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e der Einsatz von Zufuhrsyste-
men, die mit dem Werkstick-
tragerstandard DIN 32561
kompatibel sind,

e der Einsatz von mehreren
preiswerten z-Linearachssys-
temen anstatt eines aufwendi-
gen und fehleranfalligen auto-
matischen Werkzeugwechsel-
systems und

e ein modularer Aufbau der
Steuerungssoftware.

Fur die Montage mikrofluidischer
Analysesysteme eines Industrie-
partners wurde eine Montagema-
schine nach diesem Konzept rea-
lisiert (s. Abb. 5). Diese Maschine
muss drei unterschiedliche Mon-

tageaufgaben durchfihren und
muss daher hinsichtlich Teile-
bereitstellung und Montagewerk-
zeugen flexibel umristbar sein.
Da die zu montierenden Teile auf
maximal drei Werkstiicktragern
zugefiihrt und maximal vier Werk-
zeuge bendtigt werden, wurde ei-
ne Maschine mit folgenden tech-
nischen Daten aufgebaut:

e eine x-Achse mit 600 mm Weg,
darauf eine Vakuumspannvor-
richtung fUr drei Werkstiicktra-
ger nach DIN 32561,

e eine y-Achse mit 450 mm Weg,
darauf montiert

e vier z-Achsen mit je 35 mm
Weg und 3N Traglast

Abb. 5: Realisierte Maschine zur Montage von mikrofluidischen

Analysesystemen.

Jede z-Achse wurde zur Erleich-
terung des Umrilstens mit einer
Werkzeugwechselschnittstelle flr
manuellen Wechsel ausgeriistet.
Die grafische Bedienoberflache
der Maschine wurde in LabView
programmiert. Sie kommuniziert
mit der Maschinensteuerung und
erlaubt es, Achsen zu verfahren,
Greifwerkzeuge zu betétigen, Po-
sitionen zu teachen und Montage-
programme auszuwahlen und ab-
laufen zu lassen. Aufbauend auf
diesem modularen Konzept, ist
die Entwicklung einer Montage-
maschine fir eine mikrooptische
Komponente in einem gemeinsa-
men BMBF-Verbundprojekt mit
dem IMT geplant.

Greiferbaukasten fiir die
Mikromontage

Die Flexibilitat einer Montagema-
schine hangt u.a. auch von der
Flexibilitat der Teilezuftihrung und
der Greifwerkzeuge ab. Wahrend
auf dem Gebiet der Teilezu-
fuhrung ein Standard fur die Ge-
staltung von Werkstiicktragern fur
die Mikrosystemtechnik geschaf-
fen wurde (DIN 32561), besteht
auf dem Gebiet der Montage-
werkzeuge noch Handlungsbe-
darf. Daher erarbeitet das 1Al zu-
sammen mit vier Industriepart-
nern und einem weiteren For-
schungsinstitut Grundlagen und
erste Prototypen von modularen
Greifsystemen im BMBF-Ver-
bundprojekt ,Greiferbaukasten*.

Ziel ist es, Greifersysteme fur die
Mikromontage systematisch in ei-
genstandige Funktionselemente
zu untergliedern und daraus Mo-
dule mit standardisierten Schnitt-
stellen zu definieren. Zur Lésung
einer bestimmten Greifaufgabe
soll der dafur passende Greifer
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aus Modulen des Baukastens zu-
sammengesetzt werden. Die De-
finition dieses Modulschemas ist
abgeschlossen; derzeit werden
Schnittstellen spezifiziert und er-
ste Module gebaut.

Das IAl entwickelt im Rahmen
des Projektes sowohl einen mo-
dularen Mikrogreifer als auch in
Mikrogreifsysteme integrierbare
Bilderfassungsmodule. Neben
diesen eigenstandigen Entwick-
lungsarbeiten besteht eine enge
Zusammenarbeit mit der Fa.
Schunk zur Entwicklung einer
automatischen Greiferwechsel-
schnittstelle und mit der Fa. Pie-
zosysteme Jena zur Realisie-
rung einer Feinpositionierein-
heit.

Eine automatische Greiferwech-
selschnittstelle ist fur Montage-
systeme, die wahrend eines Mon-
tageprozesses Werkzeuge wech-
seln missen, von groRer Bedeu-
tung. Der Projektpartner Fa.
Schunk bedient den Markt der
makroskopischen Montagerobo-
ter mit automatischen Werkzeug-
wechselsystemen mit Flansch-
durchmessern bis herunter zu
50 mm. Aus einer Umfrage erga-
ben sich fir die Mikromontage
Bedarf an Wechselsystemen bis
herunter zu 10 mm Flanschdurch-
messer. Daher wird im Verbund-
projekt eine Wechselschnittstelle
mit den Flanschdurchmessern
30 mm, 20 mm und 10 mm ent-
wickelt. Da vielfach die Anforde-
rung besteht den Montagepro-
zess durch die Werkzeugachse
per Kamera zu beobachten, sind
diese Schnittstellen mit einer Mit-
tenbohrung ausgestattet. Je nach
Ausfuhrung stellen diese Schnitt-
stellen bis zu 12 elektrische bzw.

fluidische Verbindungen zur Ver-
figung.

Die Flexibilitat des eigentlichen
Greifsystems hangt im Falle von
Sauggreifern und mechanischen
Greifern wesentlich von der einfa-
chen Austauschbarkeit des ei-
gentlichen Greiforgans, des so-
genannten Wirksystems, ab. Bei
makroskopischen Greifern kon-
nen oft die Backen einzeln manu-
ell gewechselt werden, wahrend
bei Greifern fur die Mikromontage
diese Schnittstelle bisher wenig
beachtet wird. In vielen Fallen
werden Mikrogreifer sogar mono-
lithisch ausgeftihrt, so dass bei ei-
ner Anderung der Greifaufgabe
das komplette Greifsystem aus-
zutauschen ist. Der am IAl ent-
wickelte Mikrogreifer (s. Abb. 6)
trennt Greifeinheit und Aktorein-
heit [6]. Die Greifeinheit ist als
monolithisches Kunststoffteil mit
Festkorpergelenken ausgefihrt,
das mit Abformverfahren preis-
wert hergestellt werden kann.
Uber eine automatisch zu betéti-
gende Clipverbindung wird die
Greifeinheit mit der Aktoreinheit
verbunden. Die Aktoreinheit be-
steht aus einem Piezostapelaktor,
dessen maximale Dehnung von
15 pm iiber ein Ubersetzungsge-
triebe auf 300 um vergrofRert wird.
Die resultierende Bewegung wird
Uber einen Stift auf die Greifein-
heit Ubertragen und fuhrt zu ei-
nem Greifweg von 1 mm zwi-
schen den Backen. Beim Prototyp
in Abb. 6 ist die Greifeinheit noch
mit Passstiften und einer Schrau-
be fixiert. Der automatisch zu
betatigende Clipmechanismus
befindet sich noch in der Entwick-
lung.

Abb. 6: Mikrogreifer mit monolithischer,
wechselbarer Greifeinheit.

Digitale Bildverarbeitung

Fur den Einsatz digitaler Bildver-
arbeitungstechniken bei Mikro-
strukturen wird am IAl das Bild-
verarbeitungssystem DIPLOM
(Digital Image Processing Library
for Microstructures) entwickelt [7]
[8]. Die DIPLOM-Software ist in
C++ implementiert und kann als
Bibliothek in Anwenderprogram-
me integriert werden. Durch den
Einsatz des DIPLOM-Systems
kénnen Mikromontage-, Prif-
und Vermessungsvorgange an
Mikrostrukturen  automatisiert
werden.

Neben Standardfunktionen (Mus-
ter suchen, Markenzentren be-
rechnen, etc) enthalt das DI-
PLOM-System besondere Funk-
tionen zur Losung von Problemen
beim Einsatz digitaler Bildverar-
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beitungstechniken an Mikrobautei-
len. Die dafur speziell implemen-
tierten Funktionen Autofokus, Kon-
trastoptimierung, Bildrekonstrukti-
on aus Fokusserien und Bildre-
konstruktion aus Beleuchtungsse-
rien sollen in den folgenden Ab-
schnitten vorgestellt werden.

Autofokus

Physikalisch bedingt reduziert
sich die Scharfentiefe bei opti-
schen Systemen mit zunehmen-
der VergréRRerung. Zur Erzeu-
gung hochaufgeltster Bilder ist
deshalb bei Mikroskopaufnahmen
eine exakte Fokuseinstellung er-
forderlich. Zur rechnergesteuer-
ten automatischen Fokussierung
wurde im DIPLOM-System eine
Autofokusfunktion mit digitaler
Bildverarbeitung implementiert.
Die Funktion berechnet in Echt-
zeit (40 ms) einen relativen
Scharfewert fur das aktuelle Bild;
dieser berechnete Scharfewert
wird bei optimaler Fokussierung
maximal (s. Abb. 7). Basierend

auf diesen errechneten Scharfe-
wert kann der Fokusantrieb auto-
matisch geregelt werden.

Durch Auswahl eines Bildaus-
schnittes kann die Fokussierung
nur auf eine Detail ausgerichtet
werden; die Ubrigen Bildbereiche
werden dann bei der Berechnung
des Scharfewertes und somit bei
der Fokussierung nicht bertck-
sichtigt. Mit der Autofokusfunktion
des DIPLOM-Systems ist es auch
moglich, gezielt auf ein Ebene un-
terhalb einer transparenten Deck-
schicht zu fokussieren.

Kontrastoptimierung

Damit bei hohen VergroRerungen
und schwach reflektierenden
Oberflachen noch ausreichend
Kontrast erzielt werden kann, sind
Lichtmikroskope mit leistungs-
fahigen Beleuchtungssystemen
ausgestattet. Ist die verfugbare
Beleuchtungseinrichtung fur eine
kontrastreiche Aufnahme nicht
ausreichend, so kann mit der

Kontrastoptimierungsfunktion
des DIPLOM-Systems der Bild-
kontrast erheblich gesteigert wer-
den (s. Abb. 8).

Durch eine reine Histogramm-
dehnung (Standardfunktion in
den meisten Bildbearbeitungs-
programmen) werden die Struk-
turen fur das menschliche Auge
besser erkennbar (s. Abb. 8b). Es
wird dadurch aber auch das vor-
handene Rauschen mit verstarkt.
Der Informationsgehalt in den Bil-
dern 8a und 8b ist identisch; in
Abb. 8b werden einige Strukturen
lediglich fur das menschliche Au-
ge erkennbar. Mehr Informations-
gehalt kann erreicht werden,
wenn durch Mittelwertsbildung
aus mehreren kontrastarmen
Einzelaufnahmen ein neues Bild
berechnet wird. Dadurch erhalt
man ein wesentlich kontrastrei-
cheres Bild (s. Abb. 8c) bei dem
deutlich mehr Konturdetails er-
kennbar sind als bei der alleini-
gen Histogrammdehnung in Abb.
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Abb. 7: Fokuswertberechnung fur drei unterschiedliche Fokusstellungen.
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a) Kontrastarmes Bild wegen geringer
Beleuchtung

b) Histogrammdehnung

¢) Kontrastoptimierung aus 50 Auf-
nahmen mit Rauschunterdriickung

Abb. 8: Beispiel fur eine Kontrastoptimierung mit dem DIPLOM-Bildverarbeitungssystem;
unter den Bildern ist die zugehorige Grauwertverteilung (Histogramm) grafisch dargestelit.

Bildrekonstruktion aus
Fokusserien

Ist die Hohenstruktur eines zu un-
tersuchenden Bauteils héher als
die Scharfentiefe, so kann das
Objekt nicht mehr in einer Fokus-
stellung als Einzelbild komplett
erfasst werden. Abhéngig von der
Fokusstellung sind jeweils unter-
schiedliche Objektbereiche fo-
kussiert. Damit Bauteile, deren
Hohenstruktur groRer ist als die
Scharfentiefe, auch mit Lichtmi-
kroskopen komplett dargestellt
werden kénnen, wurde ein geeig-
netes Verfahren zur Bildrekon-
struktion aus Fokusserien ent-
wickelt (s. Abb. 9).

Grundlage fur die Bildrekonstruk-
tion ist die Aufnahme einer Fokus-
serie. Der zu analysierende Fo-
kussierbereich ist abh&ngig von
der Strukturhdhe. Die Serie wird
gestartet mit einer Fokussierung

Auszug aus einer
Fokusserie mit
40 Aufnahmen

Rekonstruiertes Bild

Abb. 9: Bildrekonstruktion eines Drahtbonds aus einer Fokusserie.
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auf den tiefsten Bereich der
Struktur. Der Fokusantrieb wird
dann jeweils um ein Inkrement Az
geandert, bis auch die hochsten
Strukturbereiche gut fokussiert
erfasst sind. Dabei ist zu beach-
ten, dass das Az zwischen den
einzelnen Bildaufnahmen nicht
groRer sein darf als die Scharfen-
tiefe des Objektivs.

Nach Aufnahme der Fokusserie
werden die gut fokussierten Bild-
bereiche aus den einzelnen Bil-
dern separiert und zu einem Bild
zusammengesetzt, das in allen
Bereichen gut fokussiert ist
(s. Abb. 9). Zusatzlich zu diesem
rekonstruierten Bild liefert das
DIPLOM-System auch eine dar-
aus berechnete Héhenkarte.

Bildrekonstruktion aus
Beleuchtungsserien

Bei der Bildaufnahme von Struk-
turen, die stark unterschiedliches
Reflexionsverhalten zeigen, kann
in der Regel keine optimale Be-
leuchtungsintensitat fur das kom-
plette Bild eingestellt werden.
Wird z.B. die Beleuchtungsstéarke
so gewahlt, dass die stark reflek-
tierenden Bereiche nicht Uber-
strahlt werden, so sind die
schwach reflektierenden Berei-
che noch sehr dunkel und kon-
trastarm (vgl. Bild 1 in Abb. 10)
Wird die Beleuchtungsintensitat
erhoht, so dass die schwach re-
flektierenden Bildbereiche kon-
trastreich dargestellt werden, so
sind die starker reflektierenden

Fusion aus Bild 1-4

Abb. 10: Bildrekonstruktion aus einer Beleuchtungsserie mit insgesamt vier

Bildern.

Bildbereiche deutlich Uberstrahlt
(vgl. Bild 4 in Abb. 10). Zur Erzeu-
gung eines kontrastreichen Kom-
plettbildes wurde ein Algorithmus
entwickelt, der aus einer Bild-
serie, aufgenommen mit unter-
schiedlichen Beleuchtungsinten-
sitaten, ein optimiertes Bild gene-
riert (s. Abb. 10).

Ausblick

In den vorhergehenden Abschnit-
ten sind Werkzeuge beschrieben,
die auf verschiedenen Ebenen
der Mikrofertigung eingesetzt
werden. Im allgemeinen wurden
sie in Industrie- und Forschungs-
projekten entwickelt, um ein be-
stimmtes Problem in einem abge-
grenzten Bereich des Mikroferti-
gungsprozesses zu losen. Mit
dieser Vorgehensweise werden
bereits lokal Verbesserungen er-
zielt. Um in Zukunft ein weit
grol3ere Effektivitat zu erreichen,
wird ein ganzheitlicher Ansatz
entwickelt, der das Produkt vom
Systementwurf GUber den Prototyp
bis zur Serienproduktion beglei-
tet.

Der ganzheitliche Ansatz besteht
darin, dass der Entwurf nicht nur
im Hinblick auf die Umsetzung
des zur Funktionserfullung not-
wendigen physikalischen Prin-
zips, sondern auch im Hinblick
auf die Serienfertigung des Mikro-
systems durchgefihrt wird. Eine
Voraussetzung daflr ist, dass
ahnlich wie bei elektronischen
Schaltkreisen, das Mikrosystem
aus Grundelementen, sogenann-
ten Elementarzellen entworfen
wird. Diese Vorgehensweise soll
am Beispiel von mikrooptischen
Systemen illustriert werden. Eine
mikrooptische Elementarzelle be-
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steht z.B. aus einer einfachen
Haltestruktur, besttckt mit maxi-
mal einer passiven bzw. aktiven
optischen Komponente. Zu jeder
Elementarzelle existiert das CAD-
Modell, ein physikalisches Modell
mit allen relevanten physikali-
schen Eigenschaften und eine
Wissensbasis mit allen fur die
Fertigung relevanten Design Ru-
les und Prozessparametern. Die-
se Design Rules und Prozesspa-
rameter werden fir die gesamte
Prozesskette ausgehend von den
Masken-, Lithografie, Galvanik-
und Abformprozessen fiir die Her-
stellung der Einzelteile bis zu den
Handhabungs- und Filigeprozes-
sen bei der Montage erstellt.

Durch Zusammenfligen dieser
Elementarzellen mit wohldefinier-
ten Ein-/Ausgabebeziehungen

lassen sich komplexe mikroopti-
sche Systeme aufbauen. Dabei
sind noch die Wechselwirkungen
der Elementarzellen untereinan-
der auf physikalischer Ebene und
auf Prozessebene zu bestimmen.
Der Einsatz einer solchen bau-
steinorientierten Bibliothek er-
laubt es, bereits dem Systemde-
signer den Konstruktionsaufwand
beim Entwurf und den Berech-
nungsaufwand bei der Simulation
zu begrenzen.

Zur durchgehenden systemati-
schen Erfassung und Verwaltung
dieser Prozessparameter und
Design Rules werden prozessori-
entierte Workflowsysteme und
Wissensdatenbanken eingesetzt.
In der Fertigung wird auf dieses
Wissen zuriickgegriffen, um weit-
gehend automatisch die Ferti-

gungsprozessparameter und Fer-
tigungsmittel, z.B. Greifwerkzeu-
ge fur die Montage und Bildverar-
beitungsmakros fir die Qualitats-
sicherung abzuleiten. Durch den
Einsatz dieser vorab standar-
disierten Werkzeuge konnen
schnell Montagelésungen fir
neue hybride mikrooptische Sys-
teme realisiert werden. Damit ist
auch auf dieser Ebene eine we-
sentliche Voraussetzung fur die
schnelle Umsetzung in eine Se-
rienproduktion gegeben.
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