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Zusammenfassung

1 Zusammenfassung

Ziel der Forschungsarbeiten war die Herstellung von Kavitaten unterschiedlicher
Geometrien und Abmessungen im mm- und pm-Bereich in anorganischen Gla-
sern durch die HeiBformgebung. Die Anwendungen Uberstreichen dabei die
Mikrofluidik, die Optoelektronik, das Packaging bis hin zur Solartechnik. Ande-
re Strukturierungsverfahren von Glas zum Einbringen von Mikrostrukturen (At-
zen, Spanen, Strahlabtragen) sind entweder sehr teuer, geometrie- bzw.
glasartbeschrankt oder schadigen das Glas in der Nahe der Bearbeitungsstelle.
Dies macht die HeiBformgebung zu einem 6konomisch sehr interessanten Ver-
fahren, vor allem bei der Herstellung gréBerer Stlckzahlen.

Im Gegensatz zum Blankpressen muss bei hohen Aspektverhaltnissen und
Strukturbreiten im pm-Bereich unter isothermen Prozessbedingungen abge-
formt werden, wobei die alleinige Beschichtung der Formwerkzeuge zur Ver-
hinderung von Klebeerscheinungen zwischen Glas und Werkzeug bisher wenig
erfolgreich war. Abweichend von dieser Vorgehensweise wurde hier versucht,
mittels einer Beschichtung des Glases, nicht des Werkzeugs, eine Entkopplung
der Viskositat im Volumen und des Klebeverhaltens an der Oberflache zu erzie-
len. Eine dunne, haftfeste Schicht auf dem Glas dient als Trennung von Sub-
strat und Werkzeug. Diese muss in gewissen Grenzen duktil sowie mechanisch
und chemisch stabil sein. Prinzipiell eignen sich daftr diinne Metallschichten,
amorpher Kohlenstoff oder keramische Schichten.

Die Vorteile der Glasbeschichtung liegen auf der Hand: Bei jedem Umformvor-
gang herrschen identische Anfangsbedingungen und es tritt kein Schichtver-
schlei3 auf. Die Beschichtung von Flachglas mit diinnen duktilen Schichten ist
Stand der Technik und auch die Anforderungen an die Beschichtung sind sehr
viel geringer als an eine Werkzeugbeschichtung. AuBerdem ist durch diese
Technologie eine breitere Auswahl an Werkzeugwerkstoffen méglich.

In einem ersten Schritt wurden Gold-, Chrom-, Kohlenstoff- sowie Oxidschich-
ten, hinsichtlich ihrer mechanischen und chemischen Stabilitat im Prageprozess
untersucht. Alle Schichten zeigten eine klare Reduzierung der Haftkrafte und
eine Verschiebung der Klebetemperatur in héhere Temperaturbereiche. Einige
Schichten fuhrten sogar zur Aufhebung jeglicher Hafterscheinungen im gesam-
ten flr das HeiBpragen relevanten Viskositatsbereich. Im Folgenden wurde die
Dehnbarkeit der Schichten im Prageprozess untersucht. Systematische Stauch-
versuche mit beschichteten Glasproben einerseits sowie die Dehnung von Glas
und Beschichtung ohne Kontakt zum Werkzeugwerkstoff andererseits dienten
der Beurteilung der Duktilitat der Beschichtung. Das Verhalten an den Struk-
turkanten wurde durch ein Anschneiden der Schichten simuliert. Es zeigte sich,
dass alle untersuchten Schichten in einem gewissen Bereich duktil sind. Bei
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Zusammenfassung

groBeren Umformgraden kommt es jedoch bei allen Schichten zu einem Ver-
sagen, meist in Form von Rissen. Dies flhrt aber nicht notwendigerweise zu ei-
ner Beeintrachtigung des Prdgevorgangs. Diese Experimente dienten zur
Optimierung der Glasbeschichtung fir das HeiBpragen fluidischer Strukturen.

SchlieBlich wurde die Ubertragung der Ergebnisse auf praktische Mikrostruktu-
ren experimentell realisiert. Verschiedene Demostrukturen wurden in Floatglas
gepragt und in Analysesystemen bewertet. Die lateralen Strukturabmessungen
der Kanale und Kammern betrugen zwischen 10 um und 2 mm bei Pragetiefen
bis zu 2 mm. Das groBte Aspektverhaltnis von Pragetiefe zu Strukturbreite be-
trug dabei 3. Es konnte nachgewiesen werden, dass die erzielbaren Genauig-
keiten und Oberflachenqualitdten dem des verwendeten Werkzeuges
entsprechen. Damit wurde das Ziel des Vorhabens erreicht und die Anwend-
barkeit der neuen Beschichtungsstrategie fur den industriellen Einsatz gezeigt.

Das Forschungsvorhaben 245 ZBR der Forschungsvereinigung Europaische For-
schungsgesellschaft Dinne Schichten e.V. wurde im Programm zur Férderung
der 'Industriellen Gemeinschaftsforschung (IGF)' vom Bundesministerium fir
Wirtschaft und Technologie Gber die AiF finanziert.
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Projektuberblick

2 ProjektUberblick

2.1 Einleitung / Ausgangssituation

Glas ist ein in der Mikrosystemtechnik vielseitig nutzbarer Werkstoff. Die An-
wendungen Uberstreichen den Einsatz in der optischen Informationstbertra-
gung, MOEMS, Anwendungen in der mikrofluidischen Analysetechnik und
Biomedizintechnik, im Packaging zur Hausung und als isolierendes Tragermate-
rial fir Kontaktierungen. Funktionale Strukturen sind in Anlehnung an andere
Waferlevel-Prozesse der Mikrosystemtechnik in Array-Anordnungen auf dem
Glaswafer aufgebracht. Diese Nutzstrukturen kénnen unter anderem Kanal-
strukturen, flachige und punktférmige Kavitdten bis hin zu Durchbrichen fir
elektrische und fluidische Durchkontaktierungen sein. Der bislang beschrittene
Weg, Mikrostrukturen in Anlehnung an die Halbleitertechnik durch photolitho-
grafische Verfahren herzustellen, wird durch das Atzverhalten von Glas limi-
tiert. Somit mussen alternative Fertigungsverfahren zum Zuge kommen, die
sich neben der Genauigkeit im Sub-Mikrometerbereich vor allem durch eine
hohe Wirtschaftlichkeit auszeichnen. Es ist davon auszugehen, dass die Ergeb-
nisse des Forschungsvorhabens auch fir das Blankpressen von Glas und zur
Herstellung von Fresneloptiken aus Glas vorteilhaft sind.

Unter den zahlreichen Mdglichkeiten Glas an der Oberfldche zu strukturieren,
ist Pragen das 6konomisch vorteilhafteste Verfahren, insbesondere zur Ferti-
gung hoéherer Stickzahlen. Werden hierbei Strukturbreiten im unteren pm-
Bereich angestrebt, muss das Prdagen isotherm oder annahernd isotherm erfol-
gen. Hierbei spielt die Temperatur eine entscheidende Rolle, da sie die Viskosi-
tat des Glases bei gegebener Zusammensetzung bestimmt. Gleichzeitig ist
davon auszugehen, dass die Temperatur bei der das Glas am Formwerkzeug
haftet, eine direkte Funktion der Viskositat ist. Dies bedeutet, dass Glasschmel-
zen bei einer bestimmten Viskositat auch ein bestimmtes Klebeverhalten besit-
zen. Die bisherigen Ergebnisse belegen, dass die Glaszusammensetzung auf
den Zusammenhang zwischen Kleben und Viskositat wenig Einfluss hat. Bis
heute wurde versucht, durch Beschichtung der Formwerkzeuge eine Entkopp-
lung von Viskositat und Kleben zu erreichen, was allerdings wenig erfolgreich
war.

Die beiden Forschungsstellen werden ihre Kompetenzen bindeln, um den ak-
tuellen Stand der Technik signifikant zu erweitern. Dies sind Erfahrungen zur
Anwendung der Umformtechnik im Mikrobereich einerseits, und die Herstel-
lung, Charakterisierung und Oberflachenbeschichtung von Glasern anderer-
seits, was in der nachfolgenden Ubersicht verdeutlicht werden soll.
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Projektuberblick

Tabelle 1: Kompetenzen der Forschungsstellen

Fraunhofer IWU Universitat Jena
Hochstprazisions- und Mikrofertigung Otto-Schott-Institut fur Glaschemie

B langjahrige Erfahrung zur Umfor- B Umfangreiche Erfahrung zur Herstellung
mung im Mikrobereich von Glasern

B Entwicklung von Pragetechnologien, B Hauptforschungsgegenstand ist Aufstel-
Werkzeugen und Anlagentechnik lung von Zusammensetzungs-Struktur-
zur Strukturierung von Metallen bis Eigenschafts-Korrelationen zur Herstel-
1000°C lung maBgeschneiderter Werkstoffe

B Exemplarische Strukturierung von B Untersuchung von Sputter-; Aufdampf-
Flachglas niedriger Verarbeitungs- und Sol-Gel-Verfahren
temperatur

2.2 Zielsetzung und technische Bedeutung

Im Rahmen des Forschungsvorhabens soll untersucht werden, inwieweit das
HeiBformen zur Herstellung von Kavitaten unterschiedlicher Geometrien und
Abmessungen im mm- und pm-Bereich in anorganischen Glasern, vorrangig
auf dem Anwendungsfeld der Mikrofluidik, genutzt werden kann. Das neue
Vorgehen zeichnet sich dadurch aus, dass durch Beschichtung des Glases, nicht
des Werkzeugs eine Entkopplung der Viskositdt im Volumen und des Klebever-
haltens an der Oberflache erzielt wird. Eine dinne, haftfeste Schicht auf dem
Glaswerkstoff soll beim Abformen der Trennung von Substrat und Werkzeug
dienen. Dafur muss diese Beschichtung einerseits duktil und andererseits me-
chanisch und chemisch stabil sein, um dem Pragewerkzeug standzuhalten.
Prinzipiell kommen hierfir dinne Metallschichten, Schichten aus amorphem
Kohlenstoff oder keramische Schichten im Nanometerbereich in Frage. Metall-
schichten und amorphe Kohlenstoffschichten kénnen nach dem Verformungs-
prozess chemisch bzw. durch Oxidation an Luft entfernt werden, fur dinne
keramische Schichten gilt es zu untersuchen, inwieweit sie nach dem Verfor-
mungsprozess auf dem Glas verbleiben kénnen.

Am IWU wurde nachgewiesen, dass Werkzeugbeschichtungen (z.B. PtAu5) gu-
te Ergebnisse liefern, wenn die Grenzflachentemperatur zwischen Glas und
Werkzeug unterhalb der Klebetemperatur liegt. Dies ist sowohl beim klassi-
schen, nicht-isothermen Blankpressprozess der Fall, da hier die Werkzeugtem-
peratur weit unter der Werkstlcktemperatur liegt, als auch beim isothermen
Prazisionsblankpressen, da in diesem Fall im Viskositatsbereich unterhalb der
Klebetemperatur gearbeitet wird.
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Projektuberblick

Das Vorhaben zielt auf die Herstellung von Mikrostrukturen mit gréBeren As-
pektverhaltnissen (> 1). Die dabei erforderlichen hohen Scherraten erfordern
Pressviskositaten oberhalb der Klebetemperatur. Damit wird zum Einen die
Mikrostruktur in einer relativ kurzen Prozesszeit bei méaBigem Prozessdruck
vollstéandig ausgebildet. Zum Anderen werden die insbesondere fir optische
Anwendungen schadlichen Eigenspannungen im Glas bereits wahrend der
Formausbildung stark reduziert. Dartber hinaus wird mit einer im Vergleich
zum Prazisionsblankpressen verbesserten Abformtreue gerechnet. Ein HeiB3pra-
gen bei Viskositaten oberhalb der Klebetemperatur wird mittels der alleinigen
Werkzeugbeschichtung nicht realisierbar sein.

Eine Beschichtung des Glases ist weiterhin aus folgenden Griinden der reinen
Werkzeugbeschichtung vorzuziehen:

B Moglichkeit der Verwendung reversibler, dinner, duktiler Antihaft-
schichten

B bei jedem Umformvorgang identische Anfangsbedingungen / kein
Schichtverschleil3

B einfachere Anforderungen an die Beschichtung (ebenes Substrat)

B breitere Auswahl geeigneter Werkzeugwerkstoffe und deren Bearbei-
tungsverfahren

Fur die Bewertung der Wirtschaftlichkeit des HeiBpragens sind neben der Zyk-
luszeit und Prozesssicherheit die Werkzeugkosten von groBem Stellenwert.
Werden kostenglinstige Werkzeugwerkstoffe durch die Beschichtung des
Glaswerkstoffes nutzbar, ist das ein wichtiger Faktor fur den zukinftigen Ein-
satz dieser Technologie fur die Strukturierung von anorganischem Flachglas.

Der Innovationscharakter des Projekts liegt in der Nutzung kostengunstiger,
etablierter Prozesse zur Beschichtung von Glassubstraten zur Erweiterung der
Verfahrensgrenzen beim HeiBpragen, indem eine Entkopplung von Viskositat /
Verformungsverhalten und dem Kleben des Glaswerkstoffes (Entformungsver-
halten) angestrebt wird. Mit erfolgreicher Projektbearbeitung wird es moglich
sein, heute noch aufwendige und teure Prozessschritte bei der Strukturierung
von Glasern zu ersetzen und damit neue Anwendungsfelder fir anorganische
Glaser in der Mikrosystemtechnik zu schaffen. Die Erreichung des Forschungs-
ziels bietet die Chance, eine kostenginstige Fertigungstechnologie fur mittlere
und groBe Stlickzahlen zu erhalten, deren Einsatz fur folgende Produkte und
Verfahren Einsparungen bedeutet:

Analytik (Integration optischer und mikrofluidischer Funktionen)
Packaging mikrosystemtechnischer Komponenten

Optoelektronik (diffraktive und refraktive optische Elemente)
Mottenaugenstrukturen fir Entspiegelungen

pyramidale Strukturen auf Abdeckglasern von Solarzellen zur Wirkungs-
graderhéhung

kN =
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Projektuberblick

Das Potential der Technologie besteht in der ErschlieBung eines Verfahrens zur
Erzeugung hochkomplexer Geometrien bis in den Submikrometerbereich zur
groBflachigen Mikrostrukturierung von Flachglas. Damit wird ein wesentlicher
Vorteil der abformenden Verfahren, namlich komplexe hochgenaue Geomet-
rien abzubilden, fur die breite Werkstoffgruppe der anorganischen Glaser
nutzbar gemacht. Die damit erzielbare deutlich héhere Funktionsintegration
lasst auch die Realisierung von Produkten erwarten, die derzeit in Ermangelung
kommerziell verfligbarer Fertigungstechnologien nicht herstellbar sind.

2.3 Vorgehensweise

Im vorgesehenen Projekt soll zur Trennung von Werkzeug und Substrat nicht
das Formwerkzeug, sondern das Glas selbst beschichtet werden. Die Beschich-
tung soll duktil sein, wobei hierfir prinzipiell diinne Metallschichten, Schichten
aus amorphem Kohlenstoff oder keramische Schichten im Nanometerbereich in
Frage kommen. Vorzugsweise soll die Beschichtung dabei durch kostengunsti-
ge, etablierte Prozesse erfolgen. Durch die Beschichtung des Glases soll eine
Entkopplung der Viskositat im Volumen und des Klebeverhaltens an der Ober-
flache erzielt werden. Hierbei ist allerdings darauf zu achten, dass wahrend der
far die Verformung nétigen Zeit keine Auflésung der Glasbeschichtung statt-
findet, d.h. es sind Reaktionen der Beschichtung mit dem Formwerkzeug,
chemische Reaktionen der Beschichtung mit dem Glas (z.B. Redoxreaktionen)
sowie eine Diffusion der Beschichtung in das Volumen des Glases zu vermei-
den. Gegebenenfalls ist deshalb zusatzlich auf bisher bereits untersuchte
Werkzeugbeschichtungen zurlckzugreifen, um eine optimale chemische Ver-
traglichkeit zwischen Werkzeug, Beschichtung und Glas zu erzielen.

Hinsichtlich der Beschichtung des Glases sollen zwei unterschiedliche Strategien
zum Tragen kommen:

B Nutzung auf dem Glas verbleibender oxidischer Schichten
B Nutzung entfernbarer Metall- bzw. Kohlenstoffschichten

Die Methodik zur Qualifikation der Schichten im Prageprozess gliedert sich in
folgende Teile:

B Pragen mit ebenen Werkzeugen zur Ermittlung eines nutzbaren Pro-
zessfensters und Analyse der oberflachenphysikalischen Effekte

B Untersuchung der Duktilitdét der Schichten bei steigenden Verfor-
mungsgraden

B Analyse von Kanteneffekten und Verhalten der Schichten an senkrech-
ten Wanden
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Projektuberblick

Als geeignete anlagentechnische Basis wird auf die am Fraunhofer IWU entwi-
ckelte Hochtemperatur-HeiBpragetechnik zur thermisch unterstitzten Mikro-
umformung von Metallen zurlckgegriffen. Diese Anlage ermdglicht
Prozesstemperaturen bis 1000°C, wobei die Temperiertechnik fir den homo-
genen Wdrmeeintrag auch in dinne Substrate ausgelegt wurde.

Beschichtungsstrategien
Metall PVD / CVD
Sol-Gel Metalloxide
Kohlenstoff =
Spriihen

Floatglas

Qualifikation der Beschichtung im Prigeprozess

Chem./Phys. Duktilitat Kanteneffekte
Stabilitat

Abbildung 1: Methodisches Vorgehen im Projekt

[Arbersschtie 2007 2008 2000 ] MM TWU OST]
Feb Mz [Apr [Var JJun Jour UQ [ Sep JOK [Nov [Dez [Jan [Feb [Miz [Apr [Mar JJoun [JuT JAUg|Sep JOKT [NovDez [Jan | a8 | 23 | 23 |

[AP1: Definition der Anforderungen an Mikrostruktur-

bauteile aus Glas, Bewertungsmethodik 3 1 2

[AP2: Eigenschaftsbewertung der Glaswerkstoffe 3 3

AP3: Beschichtungsauswahl und Probenpraparation 311 2

[AP4: Realisierung der Versuchswerkzeuge und

Anpassung des Werkzeugsystems N

[AP5: Ermittlung prozessrelevanter Parameter fur die
Schichtsysteme beim HeiBpragen 6] 3]3
[AP6: Bewertung der Schichtsysteme hinsichtlich Duktilit&t
sowie Kanteneffekten und Untersuchung der
Schichtstabilitat im Prageprozess 81 4] 4
AP7: Prageversucne zur éewerfung qer rormausbnaung

und des Entformungsverhaltens 515

APB: WiTkung der Beschichiung sowie des Venanrens zu
deren Beseitigung auf den Glaswerkstoff bzw. die

Funktionalitat des realisierten Bauteils 6 6
[AP9: Bewertung der erzielten Strukturprazision und

Oberflachenqualitat 4 2 2
Dokumentation und Publikation 4 2 2

Abbildung 2: Zeitplan Gber Arbeitsschritte und Personaleinsatz im Berichtszeitraum
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3.1

Projektergebnisse

Projektergebnisse

Anforderungen an mikrostrukturierte Glasbauteile

Das HeiBpragen von beschichteten Glaswafern muss als alternatives Ferti-
gungsverfahren mindestens die Standardanforderungen an Glasbauteile erfl-
len, die bisher mit anderen Fertigungsverfahren realisiert werden. Dartber
hinaus gehende Md&glichkeiten erhéhen die Attraktivitat der Technologie.

Prinzipiell sind alle technisch relevanten Glaser mit der beschriebenen Prozess-
und Anlagentechnik strukturierbar. Eine Ausnahme stellt lediglich Quarzglas
dar, da fur den dazu notwendigen Temperaturbereich der Formgebung (ca.
1500°C) weder Formwerkzeuge noch die entsprechende Anlagentechnik zur
Verfligung steht. Fir die zu erzielenden Anwendungseigenschaften der Bautei-
le steht damit ein breites Spektrum an Glasern und demzufolge Stellparame-
tern zur Verflgung. So lassen sich mechanische, optische, chemische
Eigenschaften des Anforderungsprofils durch die Glaszusammensetzung gezielt
anpassen und stellen somit keine Einschrankung an die Strukturierungstechno-
logie dar.

FUr mikrofluidische Anwendungen wird man aus ékonomischen Grinden auf
die kommerziell preisglnstig zur Verflgung stehenden Flachglaser, wie das
meist farblose, einfache Kalk-Natron Glas zurlckgreifen. Je nach verwendeter
Starke spricht man haufig auch von Dunnglas, Fensterglas oder Dickglas. Sind
die Anforderungen hinsichtlich chemischer Bestandigkeit und Temperatur-
wechselbestandigkeit hoher, wird man auf Borosilicatglas zuriick greifen, ein
Silicatglas mit einem Boroxidanteil (B,0O;) zwischen 7 und 15 %. Auch dieses
Glas steht preisgiinstig kommerziell als Floatglas zur Verfiigung. Auf Grund
seiner Uberragenden chemischen Bestandigkeit, welche die der meisten indus-
triell eingesetzten Werkstoffe tbertrifft, eignet es sich ideal fir Anwendungen
in der Medizin und der chemischen Industrie. Nicht zuletzt weil es durch anodi-
sches Bonden dauerhaft mit Silizium verbunden werden kann, zahlt es in der
Mikrotechnologie zu den meistverwendeten Glasern. Auch fir optische An-
wendungen werden diese Glaser eingesetzt. Der Boom der Displaytechnologie
hat zudem die Nachfrage an speziellen Diinngléasern (ab ca. 50 um) erhéht. Die
im allgemeinen Sprachgebrauch bedeutungstragende Eigenschaft von Glas, die
optische Transparenz, hat im Bereich der Spezialoptiken zu einer nahezu un-
Uberschaubaren Anzahl optischer Gldaser mit angepassten optischen Eigen-
schaften  gefthrt. Eine  glasartunabhangige  Prozesstechnologie  zur
Strukturierung von Glas, wie das HeiBpragen, beseitigt damit bestehende Ein-
schrankungen bei der Anwendung mikrostrukturierter Glaser.
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Projektergebnisse

Hinsichtlich der Anforderungen an abgeformte Glasbauteile beziglich Struk-
turabmessungen (lateral und in die Tiefe), Strukturprazision (Genauigkeit, Tole-
ranzen) und die Oberflachenqualitdt muss zwischen mikrofluidischen und
mikrooptischen Anwendungen unterschieden werden. Sowohl GréBe und
Abmessungen der Substrate sowie die Qualitat der zu strukturierende Flache
unterscheiden sich in den beiden Anwendungsfeldern teilweise stark. Die nach-
folgende Tabelle versucht, einen Uberblick tber die Anforderungen zu geben.
Es sind jeweils Bereiche angegeben, die nicht zwingend gleichzeitig gelten.

Tabelle 2: Anforderungen an Mikrostrukturen in Glas

Mikrofluidik

Mikrooptik

laterale Abmessungen

10 pm bis T mm

10 pm bis einige mm

Strukturtiefe 50 pm bis 5 mm 0,5 pm bis 500 ym
Diffraktiv - Refraktiv
Aspektverhaltnis 0,5 bis 10 deutlich kleiner 1

Strukturprazision

im Detail meist unkritisch, oft
nur Forderung nach hoher
Prazision in der Gleichartigkeit
der Strukturelemente

hoch, speziell bei Arrays
(Zentrierung, Mittendickento-
leranzen 10..100 pm)

SubstratgroB3e 26 mm x 76 mm x 1T mm bis kaum Standards
128 mm x 86 mm x 3,5 mm

OF-Rauheit Ra<1pum RMS < 300 nm

Ra<5nm

Umformgrad meist groBer Materialfluss, Oberflachenstrukturierung
d.h. ,Massivumformung” des | (DOE) oder geringe Material-
Glases umverteilung

Steilheit stufig, scharfkantig, steile wellenférmig, flach, stetig

Kanten

(refraktive Optik)

Die erarbeiteten Erkenntnisse dieses Arbeitspunktes sind das Ergebnis aus Lite-
raturrecherchen, umfangreichen Diskussionen mit Mitgliedern des Projektbe-
gleitenden Ausschusses sowie eigenen Untersuchungen und Vorarbeiten an
den beiden Forschungsstellen. Der geplante Personalaufwand von 3 MM wur-
de ausgeschopft.
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3.2 Auswahl geeigneter Glaser

Projektergebnisse

Aus den festgelegten Anforderungen an die strukturierten Bauteile sowie den
Kompatibilitdtsanforderungen aus Fertigungsprozessen erwies es sich als
zweckmaBig fur die ersten Untersuchung zundchst kommerziell erhéltliche
Flachglaser zu verwenden. Hierzu wurde Kalk-Natron-Floatglas und Borofloat
33 ausgewahlt. Diese sind in ihren Eigenschaften bereits hinreichend unter-
sucht und dokumentiert.

Tabelle 3: Transformationstemperatur und Ausdehnungskoeffizient von Borofloat und Kalk-Natron-Glas

Tg |Ausdehnungskoeffizient
Borofloat Glas |525°C 3,25 - 10-6 K-1
Kalk-Natron-Glas | 538°C 9 - 10-6 K-1
Tabelle 4: Viskositatsfixpunkte Kalk-Natron-Glas und Borofloat® 33
Bezeichnung Temperatur [°C]

: e Formel- | Viskositat 7) | Kalk-
Viskositatsfixpunkt seichen | [dPa-s] Natron-Glas Borofloat® 33
Verarbeitungstemperatur Uy 10* 1032 1270
Litteltonpunkt / Erweichungstemperatur Vg 107¢ 725 820
obere Kuhltemperatur Vg 1032 556 560
untere Kuhltemperatur Uiy 10"/ 530 518
Transformationstemperatur T, 10" 540 525

Beide Glaswerkstoffe werden gréBeren industriellen MaBstaben beschichtet

und stellen keine besonderen Anforderungen an die Beschichtungsart bzw.

-technologie.

Entsprechend des AP2, Eigenschaftsbewertung der Glaswerkstoffe, wurde
hierfir ein Aufwand von 1 MM benétigt. Der hier eingesparte Personalauf-
wand wurde bei der Bewertung der Schichtsysteme (AP6) bendtigt.
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Projektergebnisse

3.3 Auswahl und Untersuchung der Schichten

Fur die Beschichtung der Glaser sind gewisse Anforderungen an die Schichten
zu stellen. Diese mussen den fur den HeiBprageprozess benétigten Temperatu-
ren standhalten. Die Temperaturbestandigkeit der Schichten sollte den Trans-
formationsbereich der verwendeten Glaser abdecken. Weiterhin sollten die
Schichten soweit duktil sein, dass sie Strukturen von wellenférmigem bis hin zu
scharfkantigem Charakter umschlieBen, ohne dabei zu versagen. Die Schichten
sollten durch ausgereifte Verfahren aufgebracht werden und nach dem Um-
formungsprozess wieder entfernbar sein. Ein Verbleiben auf der Substratober-
flache ist  moglich, wenn damit  keine  Beeintrachtigung  der
anwendungsbezogenen Eigenschaften der Glaser einhergeht.

Fur die Herstellung von beschichteten Glassubstraten fir die durchgefihrten
Untersuchungen wurden jeweils dinne Flachglaser zurechtgeschnitten. Die
Sauberkeit und Qualitat der Glasoberflache ist dabei entscheidend fur die Qua-
litat der Schichten. Um die Oberflache der Glasproben von Staub und Fett zu
befreien waren mehrere Reinigungsgange mit Reinigungsflissigkeiten und des-
tilliertem Wasser im Ultraschallbad notwendig.

Nachdem die Anforderungen an die Mikrostrukturbauteile und Glaser festge-
legt waren, wurden aus einer Vielzahl von Beschichtungen vier verschiedene
ausgewahlt. Dabei handelte es sich um Schichten aus amorphen Kohlenstoff,
als metallische Schicht wurde Gold und Chrom verwendet und als oxidische
Schichten SiO, und TiO,. Als Beschichtungsverfahren wurden dabei, auf Grund
umfangreicher Erfahrungen, zunachst die fir uns am einfachsten zu Realisie-
renden verwendet.

Die Goldschichten wurden mittels Kathodenzerstaubung (Sputtern) hergestellt.
Da sich diese Schichten nach dem Pragen wieder leicht entfernen lassen sollen,
wurde auf Einsatz von Haftvermittlern, welche normalerweise eingesetzt wer-
den, verzichtet. Die diinnen Schichten aus amorphem Kohlenstoff wurden un-
ter Vakuum aufgedampft. Die Schichten aus TiO, und SiO, wurden mittels Sol-
Gel-Prozess aufgebracht. Hierzu kam das Verfahren des Dip-Coating zum Ein-
satz. Bei dem Sol-Gel-Verfahren werden je nach gewdtnschter Schicht ver-
schiedene Alkoxide (bspw. fir Titanoxid das TPOT, fur Siliziumoxid das TEOS)
eingesetzt. Diese reagieren in einer meist alkoholischen Losung Uber Hydrolyse
und Kondensationsreaktionen zu Oxiden. Dabei wird die L6ésung von einem
Sol, wo SiO-Kolloide frei beweglich sind, in ein Gel Uberfahrt. Im Gel ist das Si-
liziumoxid im Dispersionsmittel in unregelmaBigen GerUsten angeordnet.
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Abbildung 3

Schematische Darstel-
lung des Tauchbeschich-
tungs-prozesses

1. Eiauchen 2. kurze 3. Herauszishen
RAuhephase mit konstanter
Gaschwindighest

Um reproduzierbare Schichten zu erhalten ist es fur den Beschichtungsprozess
notwendig die Parameter bei der Herstellung der Sole mdéglichst konstant zu
halten. MaBgeblichen Einfluss besitzen hierbei die Raumtemperatur, die Luft-
feuchtigkeit, das Alter und die Zusammensetzung des Sols. Bei dem Dip-
Coating-Prozess befindet sich die Beschichtungslésung in einem Behaltnis, aus
dem das eingetauchte Glassubstrat mit Hilfe eines Motors mit einer langsamen
konstanten Geschwindigkeit herausgezogen wird. Bei konstanter Temperatur
und gleichem Sol ist die Schichtdicke anhangig von der Ziehgeschwindigkeit.
Um Schichtdicken unter hundert Nanometer herzustellen liegt diese bei meist
bei wenigen cm/s.

Weiterhin sind auch die Siliziumoxidschichten mit einem CCVD-Prozess (Flam-
menpyrolyse) hergestellt worden. Dabei wird durch flammenpyrolytische Zer-
setzung einer siliziumorganischen  Substanz  eine  SiO,-Beschichtung
aufgebracht. Alle verwendeten Beschichtungsverfahren sind Stand der Technik.
Sie kénnen fur die verwendeten Glassubstrate uneingeschrankt angewendet
werden.

Abbildung 4

Schematische Darstel-
lung der flammenpyroly-
tischen Beschichtung
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Oxidische Schichten sind chemisch sehr bestdandig, sodass keine Reaktionen
zwischen der Schicht und dem Formwerkzeug eintreten. Da sie sehr diinn, op-
tisch transparent und chemisch dem Glas sehr ahnlich sind, kénnen Sie nach
dem Prageprozess auf dem Glas verbleiben. Das Entfernen der Goldschichten
kann entweder mechanisch (abwischen) oder durch auflésen mit Kénigswasser
geschehen. Kohlenstoff kann beispielsweise oxidativ durch Aufheizen an Luft
entfernt werden.

Um zweckmaBige Schichtparameter festzulegen wurden zunachst Glaser mit
den verschiedenen Schichten und unterschiedlichen Schichtdicken beschichtet.
Der Bereich fur die jeweiligen Schichtdicken wurde dabei zunachst so gewahlt,
wie er mit den verwendeten Beschichtungstechnologien standardmaBig bzw.
ohne groBeren Aufwand hergestellt werden kann.

Uber das Flammenpyrolyse-Verfahren lagen noch recht wenige Erfahrungen
seitens des Otto-Schott-Institutes vor. Hier wurde zunachst untersucht, wie die
Parameter gewahlt werden missen um verwendbare Schichten zu erhalten.
Ein weiteres Problem war die Herstellung der gesputterten Gold-Schichten.
Diese waren Anfangs schlecht reproduzierbar. Zudem konnten die Schichtdi-
cken nicht zweifelsfrei bestimmt werden. Beide Probleme konnten aber gel6st
werden.

Die Dicken der oxidischen Schichten wurden im Bereich von unter 100 nm her-
gestellt und die nichtoxidischen Schichten im Bereich von wenigen bis 50 nm.

Fur die Beschichtungsauswahl und Probenpraparation (AP3) wurde am Fraun-
hofer IWU und am Otto-Schott-Institut insgesamt ein Aufwand von 3 MM be-
noétigt.

Meilenstein Nr. 1 Termin: 31. Juli 2007

Die im Projekt zu untersuchenden Glaswerkstoffe sowie deren Beschichtung
und Beschichtungstechnologien wurden ausgewahlt. Es wird sich vorrangig auf
das am weitesten verbreitete Kalk-Natron-Floatglas sowie das in der Mikrosys-
temtechnik stark verbreitete Borosilicatglas konzentriert. Im Projektbegleiten-
den Ausschuss wurde auBerdem die Untersuchung eines Dinnglases aus dem
Displaybereich (z.B. AF37 von Schott) angeregt. Auch wird eine Verkntpfung
der Strukturierungstechnologie HeiBpragen mit dem anisotropen Atzen von Fo-
turan als von groBBem Interesse angesehen.

Als Schichtsysteme werden im Bereich der Metallschichten Gold und Chrom
untersucht, weiterhin Kohlenstoff und aus dem Bereich der oxidischen Schich-
ten mehrer Varianten des Systems SiO, und TiO,. Als Beschichtungstechnolo-
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gien werden dafur das Sputtern, pyrolytische Abscheideprozesse sowie das Sol-
Gel-Verfahren eingesetzt.

Aus den applikationsspezifischen Anforderungen wurde eine Vorgehensweise
far die Prageversuche entwickelt und dafur reprasentative Geometrieelemente
ausgewahlt. Nach der sicheren und reproduzierbar messbaren Bestimmung der
Haftkrafte und Klebetemperatur werden die zu untersuchenden Schichtsyste-
me zuerst auf ihre Bestandigkeit im HeiBprageprozess qualifiziert. Daran
schlieBt sich die temperatur- und zeitabhdngige Untersuchung der Haft-/ Kle-
beneigung der beschichteten Substrate an. Die dabei besonders geeigneten
Schichtsysteme sollen Duktilitatsuntersuchungen unterzogen werden, um die
maximale Dehnung der Schichten bis zum Versagen experimentell zu ermitteln.
Die dabei favorisierten Kombinationen sollen dann in anwendungsnahen Struk-
turierungen Uberprift werden. Die gesetzten Ziele des Meilensteines sind somit
vollstandig erfdillt.

3.4 Realisierung der Versuchswerkzeuge und Anpassung des Werkzeugsystems

Abbildung 5

Einflussmatrix zu den
Werkzeugsystem-
funktionen

Mikrostrukturierung von Glas durch

HeiBpragen
von beschichteten Glaswafern

Die Werkzeugsystemfunktionen bestimmen neben den Eigenschaften des
Werkzeugaktivteils maBgeblich die erzielbaren Produkteigenschaften. Mit der
Erstellung einer Einflussmatrix wurden so die in den einzelnen Prozessschritten
kritischen Werkzeugsystemfunktionen bewertet und gewichtet.

)
$ o

Werkzeugsystem- $¢°’ '§§' §\ ’&6’ S\SO’ 3;'9

funktionen $ & S S g

< 3 3 RS s
R
Prozessschritte
Einbringen ++ (-) (+) ++ +
Positionieren +++ (-) (-) + +
Evakuieren (+) (-) +++ (-) (+)
Aufheizen (+) +++ ++ (-) (+)
Temperieren (+) 4+ F++ () (+)
Préagen ++++ ++++ ++ (-) +4++4+
Entformen ++++ ++++ ++ (-) +++
Abkiihlen (-) +++ + () ()
Beliiften (-) (-) +++ (-) (-)
Ausbringen (+) (-) (+) ++ (+)
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Daraus abgeleitet wird ersichtlich, dass Fihrung, Temperierung und Antrieb als
Haupteinflussfaktoren auf das Abformergebnis wirken. Die Fiihrung der Werk-
zeuge beim Pragen und Entformen muss hochprazise die Positionierung der
Pragestempel lateral in der X- und Y-Achse sowie in allen drei Rotationsachsen
garantieren. Dabei muss sie prozesssicher, hochtemperaturfest und vakuum-
tauglich ausgelegt sein. Die Temperierung muss ein schnelles Aufheizen und
Durchwdrmen des Glases bei praziser Regelung der Prozesstemperatur gewahr-
leisten, wobei die thermische Entkopplung der Pragemaschine zu beachten ist.
Nur so kann der Antrieb eine prazise Regelung von Kraft und Weg unabhéangig
von Prozesstemperatur und Last sicherstellen. Auf die erzielbare Bauteilqualitat
wirkt sich dabei auch die Laufglte des Antriebs bei kleinen Pragegeschwindig-
keiten aus.

In der HeiBprageanlage des Fraunhofer IWU kommt beispielsweise eine duBere
Werkzeugfihrung zum Einsatz. Damit liegt eine hochpréazise, maschinenseitige
kalte Werkzeugfuhrung vor. Zur gleichmaBigen Erwarmung flachiger Substrate
kommt ein axialer Warmeeintrag zum Einsatz. Weitere Herausforderungen fur
Temperierung, Formgebung und Entformung ergeben sich beim Pragen mit
Werkzeugen mehrerer Kavitdten. Der Werkzeugkontakt zum Glas darf einer-
seits erst unmittelbar vor dem Formgebungsprozess stattfinden, andererseits ist
Uber eine geeignete Temperierstrategie eine prozesssichere Erwdrmung des
Substrates zu realisieren. Eine zweckmaBige Entformungseinrichtung muss an-
schlieBend die benétigte Entformkraft aufbringen und Ubertragen.

Speziell fur die Untersuchungen zur Mikrostrukturierung von beschichteten
Glaswafern wurden Aktivteile, Substrataufnahmen fir unterschiedliche Sub-
stratgroBen sowie eine Niederhaltervorrichtung konstruiert und in die vorhan-
dene Versuchsanlage zur thermisch unterstitzten Mikroumformung
implementiert. Zur Uberwachung der Prozessparameter wird einerseits die vor-
handene Sensorik genutzt, andererseits wurden zusatzliche Thermoelemente
zur Uberwachung der Glastemperatur integriert.

Fur die Untersuchungen der Klebeneigung und der Haftkrafte bei unbeschich-
teten und beschichteten Glassubstraten wurde ein ebenes Pragewerkzeug
verwendet (Abbildung 6). Dieses ist unbeschichtet und dessen Prageflache ist
guadratisch. Die Seitenlangen betragen ca. 11 mm. Die Vorteile dieses Werk-
zeugs sind dessen einfache Herstellung und die relativ groBe Kontaktflache
zum Glas an der die Adhasionsmechanismen, welche fir das Haften bezie-
hungsweise Kleben verantwortlich sind, wirksam werden kénnen.
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Abbildung 6

ebenes TZM-Werkzeug

Abbildung 7

Duktilitatswerkzeug (links:
3D-Darstellung, rechts:
Schnittdarstellung /
Wirkungsweise)

Projektergebnisse

Ziel des Duktilitatswerkzeugs ist es, mit einem Prageversuch mehrere unter-
schiedliche Schichtdehnungen zu realisieren. Der Vorteil hierbei ist, dass die un-
terschiedlichen Schichtdehnungen alle unter exakt gleichen
Prozessbedingungen entstehen. Hierfir wurden in die Oberflache eines kreis-
runden TZM-Werkzeugs Bohrungen mit einem Durchmesser von 500 uym ein-
gebracht. Durch diese Oberflachenstruktur ist es bei einem Versagen der
Schichten wéahrend der Umformung nicht mdéglich, dass es zu einem Kontakt
des Glases mit dem Werkzeugmaterial kommen kann. Die Wirkungsweise des
Werkzeugs ist in der Schnittdarstellung (Abbildung 7) zu erkennen. Das Duktili-
tatswerkzeug wird von oben in das viskose beschichtete Glas gedrickt. Im Glas
herrscht eine radiusabhangige Druckverteilung, durch welche die unterschied-
lich stark ausgepragten spharischen Strukturen zustande kommen.

Auf die Flache des Glaswafers wirkt ein Pressdruck, welcher durch die Press-
kraft Uber die Flache des Werkzeugstempels hervorgerufen wird. In axialer
Richtung, d.h. normal zur pragenden Flache ist dieser Druck konstant, da in
axialer Richtung kein viskoses Material strémen und so einen Druckverlust her-
vorrufen kénnte. Im Gegensatz dazu kann in radiale Richtung Material flieBen
und einen Druckverlust verursachen. Somit ist der radiale Pressdruck nicht kon-
stant. Dieser Druck nimmt ausgehend von der Mittellinie in radiale Richtung
stetig ab. Grund dafir ist, dass mit ansteigendem Radius r immer mehr Materi-
al verdrangt werden muss, welches mit einer Reibkraft dieser Strémung entge-
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Abbildung 8

erstes Duktilitatswerkzeug
in der Prageanlage (links)
und zusammen mit einer
Pragung (rechts)

Abbildung 9

zweites gefertigtes Duktili-
tatswerkzeug aus TZM

Projektergebnisse

gen wirkt. SchlieBlich ergibt sich eine parabelférmige Pressdruckverteilung tUber
der gepragten Flache. Wird nun auf eine planparallele Probe auf der Werk-
stickauflage mit dem beschriebenen Duktilitdtswerkzeug gepresst, entweicht
das viskose Glas in den Hohlraum der Bohrungen. Dort wélbt sich das Material
zu einem linsenférmigen Volumenkorper aus. Unter Beachtung der Pressdruck-
verteilung ergibt sich somit beim Pragen eine steigende Aufwdélbung des Gla-
ses in den Bohrungen zur Mitte des Pragewerkzeuges hin und somit eine
ansteigende Dehnung der Schichten, ohne dass es zu einem direkten Kontakt
der Schicht mit dem Pragewerkzeug im Dehnungsbereich kommt.

Das entsprechend hergestellte Duktilitatswerkzeug in Abbildung 9 dargestellt.

Die ersten Duktilitatsuntersuchungen zeigten Probleme bei der vollstandigen
Abformung der gewdinschten Struktur (vgl. Kapitel 3.6), weshalb spater noch
ein zweites, verbessertes Werkzeug mit einer stark verbesserten Bohrungsquali-
tat gefertigt wurde. Das Bohrbild und die Nomenklatur fir die Positionierung
ist Inhalt von Abbildung 10. Der jeweilige Radius, auf denen sich die Bohrun-
gen befinden wird ausgehend von der Mitte mit Buchstaben versehen; z.B. r =
4,25 mm entspricht Lochkreis B. Die genaue Lage der Bohrung auf dem ent-
sprechenden Radius wird durch die Winkelangabe definiert.
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Abbildung 10

Beschriftung der Bohrun-
gen des verbesserten
Duktilitatswerkzeuaes

alle Bohrungen @06 | 1 Hef

Weitere Versuchswerkzeuge wurden zur Untersuchung des Schichtverhaltens
an Kanten und senkrechten Wanden realisiert. Hier wurde einerseits auf die in
der Forschungsstelle verfigbare Laserstrukturierung, als auch auf spanende
Fertigungsverfahren zurlickgegriffen. Zum Teil wurden in diesen Testwerkzeu-
gen schon Formelemente der spater zu untersuchenden Demonstratoren auf-
genommen, welche Mikrofluidstrukturen realisieren. Abbildung 11 zeigt zwei
laserstrukturierte Testwerkzeuge in Siliziumkarbid mit Mikrofluidikstrukturen
und anderen charakteristischen Formelementen.

Abbildung 11

Laserstrukturierte Test-
werkzeuge aus SiC
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Die Realisierung der vorgenommenen Anpassungen des Werkzeugsystems und
der Versuchsanlage entsprach den Planungen weitestgehend. Weitere Arbeiten
wurden zur Realisierung der anwendungsrelevanten Strukturierungen und
Demonstratoren notwendig. Der dafiir vorgesehene Aufwand mit den bean-
tragten Mitteln wurde vollstandig ausgeschopft. Die Strukturierung der De-
monstratorwerkzeuge konnte allein mit den geplanten Mitteln nicht realisiert
werden, jedoch wurde dieses Problem insoweit gel6st, dass die Ergebnisse wei-
terer Forschungsprojekte zur Laserstrukturierung an der Forschungsstelle
Fraunhofer IWU mitgenutzt werden konnten.

3.5 Ermittlung prozessrelevanter Parameter fiir die Schichtsysteme beim HeiBpragen

Zur Ermittelung der prozessrelevanten Prageparameter wurde als erstes das
Haft- und Klebeverhalten der unbeschichteten Glassubstrate untersucht. Die
kritische Klebeneigung ist der Wert der Viskositat, bei der sich Werkzeug und
Glassubstrat nicht mehr von einander trennen lassen. Fur die Untersuchungen
wurde ein ebenes Werkzeug verwendet, welches aus dem Werkzeugwerkstoff
TZM besteht. Hierbei ergab sich, dass sich dieser Punkt der Viskositat bei Kalk-
Natron-Floatglas bei einer Temperatur von 680 °C (n = 10%° dPa-s) und bei Bo-
rofloat bei einer Temperatur von 720 °C (n = 10%*dPa-s) befindet. Bei héheren
Viskositaten lieBen sich Werkzeug und Glas unter Aufbringen einer Entform-
kraft trennen, ohne das hierbei Werkzeug oder Glas beschadigt beziehungs-
weise zerstort wurden. Die dabei gemessenen Haftkrafte wurden im weiteren
Verlauf der Untersuchungen als Vergleichswerte fur die Wirksamkeit der Glas-
beschichtung herangezogen.

Es wurden Siliziumdioxid, Titandioxid, Gold und Kohlenstoff als Schichtmaterial
untersucht, im Verlauf des Vorhabens kam auf Anregung des projektbeglei-
tenden Ausschusses noch Chrom als Schichtmaterial hinzu. Die Prozesstempe-
raturen, welchen diese verschiedenen Schichten standhalten sollen, ergeben
sich aus dem fur das HeiBpragen relevanten Viskositatsbereich von der Trans-
formationstemperatur bis zum Erweichungspunkt der verwendeten Glaser. Fur
das Kalk-Natron-Floatglas reicht dieser Bereich von 540 °C bis 725 °C und bei
Borofloat von 525 °C bis 820 °C. Bei jeder Schicht sind, bei den Untersuchun-
gen, verschiedene Schichtdicken verwendet worden. Durch den Temperatur-
einfluss kam es bei allen Schichten und jeder Schichtdicke zu einer
Veranderung oder Schadigung der Schichtoberflache. Dieses bedeutet jedoch
nicht gleichermalen ein Versagen der Schichten. Nach den Temperaturunter-
suchungen wurde bei jeder Schicht die Schichtdicke, welche die geringsten
Schadigungen aufwies fur die weiteren Untersuchungen ausgewahlt und an-
gewandt.

Bei den Untersuchungen der Auswirkungen der Beschichtung auf die Haftkraf-
te und die Klebeneigung wurde ebenfalls das ebene unbeschichtete TZM-
Werkzeug verwendet. Durch die Beschichtung der Glassubstrate wurde bei al-
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Abbildung 12

Auswirkung der Beschich-
tung auf reprasentative
Haftkrafte beim Pragen
mit einem ebenen Stempel
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len untersuchten Schichten eine Verschiebung der Klebeneigung nahe des Lit-
teltonpunktes erreicht. Dieser Wert der Temperatur entspricht in etwa einer
Viskositat von 107 dPa-s. Weiterhin wurde beobachtet, dass bis zum Erreichen
dieses Punktes Haftkrafte auftraten, welche einer GroBenordnung von maximal
10% derer bei den unbeschichteten Substraten entsprachen. Abbildung 12
fasst die Untersuchungen zum Einfluss der Beschichtung auf die Haftkraft beim
Entformen zusammen und verdeutlicht die Verschiebung der Klebetemperatur
in Bereiche auBerhalb des relevanten Pragebereichs oberhalb der Erweichungs-
temperatur des Glases.

Kohlen. Sio, Sio, Tio,

G0|d (Flammen- Chrom
stoff  yrolyse)  (SolGel)  (SolGel)

Glas
Beschichtung

Vergleichswerte beim Pragen ohne Beschichtung
Kalk-Natron Reproduzierbare Haftkraft (670°C) = 27 N Klebetemperatur = 680 °C

Floatglas ON 0..2N 0..2N ON ON ON

710...720 °C  >720 °C 720 °C >720 °C >720 °C >720 °C

Vergleichswerte beim Pragen ohne Beschichtung
Borofloat® 33 Reproduzierbare Haftkraft (700°C) = 34 N Klebetemperatur =720 °C

2.6 N ON ON ON ON
(Pyrex)
800 °C >800 °C >800 °C >800 °C >800 °C
Haftkrafte bei der Vergleichstemperatur Klebetemperatur

Im Ergebnis kédnnen alle untersuchten Schichtsysteme bei der Herstellung von
Technologiedemonstratoren verwendet werden. Durch die Untersuchungen
liegt fir diese Werkzeug-Substrat-Kombinationen ein prinzipiell geeignetes
Prozessfenster vor. Bei den oxidischen Schichten, welche mittels Sol-Gel-
Prozess hergestellt wurden, ist eine Schichtdicke im Bereich von 50 nm bis 90
nm und bei den flammenpyrolytisch aufgebrachten SiO,-Schichten eine
Schichtdicke von 40 nm bis 100 nm untersucht worden. Bei den nichtoxidi-
schen Schichten wurden Dicken von ca. 10 nm bis 40 nm untersucht.

Der Arbeitsaufwand entsprach an beiden Forschungsstellen dem geplanten
Umfang.
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3.6 Bewertung der Schichtsysteme hinsichtlich Duktilitat

3.6.1 Duktilitatstest

Abbildung 13

LSM Aufnahme einer
gepragten Halbkugel

Bei den Duktilitatsuntersuchungen wurde als erstes untersucht, inwieweit das
Modell des Glasflusses mit der tatsachlichen Versuchsdurchfihrung tberein-
stimmt. Es sollte so tief gepragt werden, dass sich die Struktur in der Werk-
zeugmitte halbkreisférmig ausbildet, wodurch sich in einer Pragung
verschiedenste Schichtdehnungen realisieren lassen. Der Prageimpuls wurde so
gewahlt, dass die Hohe der Auspragungen (vom Mittelpunkt des Werkzeuges
zum Rand) 50%, 49%, 43%, 34% und 16% des Durchmessers dieser betragt.
Dies entspricht einer Schichtdehnung von 100, 96, 74, 46 und 10%.

Zur Bewertung der Wirkung der Substratbeschichtung auf den Prageprozess
wurden die Duktilitdtsproben mittels Laser-Scanning-Mikroskope (LSM) und
Scanning-Electron-Microskope (SEM) untersucht.

Mit dem LSM wurden die ausgepragten Halbkugeln topographisch analysiert.
Dabei erfolgte die Vermessung der Parameter: Hohe der jeweiligen Auspra-
gungen, deren Rauheit, sowie die Bewertung der Form der Halbkugeln. Wei-
terhin entstanden Uber die Reflexion des Lasers Intensitdtsprofile der einzelnen
Auspragungen. Zusatzlich sind optische DIC (Differential Interference Contrast)
Aufnahmen mit hoher VergréBerung von den Mitten der Auspragungen durch-
gefuhrt worden. DIC ist eine Methode der abbildenden Mikroskopie, die Un-
terschiede in der optischen Dichte des betrachteten Objektes in
Kontrastunterschiede des Bildes umwandelt. Mit Hilfe der Intensitatsprofile und
den DIC Aufnahmen ist es moglich nach dem Prdgeprozess das Schichtverhal-
ten zu charakterisieren. Auf Grund der starken Krimmung der Halbkugeln ist
eine Untersuchung des Randes bzw. der Kante der Ausprdgung nur schwer
durchfdhrbar. Um eine Aussage Uber Randeffekte machen zu kénnen wurden
Aufnahmen mittel SEM gemacht.
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Bei den ersten Duktilitatsuntersuchungen kam es speziell bei den stark ausge-
formten Linsen zum Ausbruch. Dies sind somit keine auswertbaren Messpunk-
te. Die Ausbriiche resultierten aus Verunreinigungen des Werkzeugs durch
Glasruckstande bzw. aus Fertigungsungenauigkeiten bei der Werkzeugherstel-
lung. Aus diesem Grund wurde ein weiteres Versuchswerkzeug fir die Duktili-
tatsuntersuchungen mit verbesserter Oberflachenqualitdt und angepasster
Struktur gefertigt. Damit wurden weitere Untersuchungen durchgefihrt, damit
eine genauere Eingrenzung, ab welchem Wert der Schichtdehnung ein Versa-
gen der verschiedenen Schichten auftritt, ermdglicht werden konnte. Weiterhin
konnten dadurch die Ergebnisse Uberprift und deren Reproduzierbarkeit nach-
gewiesen werden. Durch eine Optimierung der Prageparameter bei der Durch-
fihrung dieser Versuche war es mdoglich, Abformungen ohne Ausbriche in
den Strukturen zu realisieren.

3.6.2 Pyrosilschichten

Bei den mit SiO,, welches per Flammenpyrolyse aufgebracht wurde, beschich-
teten Duktilitatsproben zeigte sich, dass es zu keinen Strukturausbrechungen
beim Entformen des Werkzeuges vom Glassubstrat kam.

Die Schicht ist bei den Auspragungen des auB3eren Radius (E) noch intakt. Bei
groBer werdenden Ausformgraden ist zu beobachten, dass die Beschichtung
zunachst rissig wird und dann immer weiter aufreit. Dabei werden bereits
entstandene Risse nicht breiter, sondern es nimmt die Anzahl und Verzwei-
gung zu. Bei sehr groBen Ausformgraden (A) sind viele kleine und einzeln vor-
liegende Schichtfragmente vorhanden.

Abbildung 14: :DIC Aufnahme, LSM; Links: A0O SiO, Schicht (Pyrosil) Rechts: E10 SiO, Schicht (Pyrosil)

In Abbildung 14 sind DIC Aufnahmen zu sehen, welche mittels LSM angefer-
tigt wurden. Das linke Bild stellt die Mitte einer Ausformung AOO dar. Es sind
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Risse und die einzelnen Schichtfragmente zu erkennen, welche auf ein Versa-
gen der Schicht hinweisen. Dagegen ist die Schicht einer Ausformung E10 (Bild
rechts) vollstandig intakt.

3.6.3 Titanoxidschichten

Abbildung 15: DIC Aufnahme, LSM;Links:

Bereits bei den Auspragungen auf dem duBeren Radius (E) bzw. kleinen Um-
formgraden kommt es zu feinen Rissen in der Beschichtung. Diese werden je
nach Ausformungsgrad, zur Mitte der Duktilitatsprobe hin mehr und bis zu ei-
nem gewissen Grad breiter. Allerdings zeigt sich, dass die Rissbreite anschlie-
Bend konstant bleibt und lediglich die Anzahl und Verzweigungen der Risse
ansteigen. Bei der mittleren Pragestruktur ist eine Vielzahl an Rissen zu erken-

nen.

: BO2 TiO,-Schicht (oI-GeI), Rechts: : EO2 TiO,-Schicht (Sol-Gel)

3.6.4 Kohlenstoffschichten

Die Kohlenstoffschichten zeigen auch bei geringen Umformgraden (E) bereits
feine Risse. Bei etwas gréBeren Umformgraden (D) zeigen die Kohlenstoff-
schichten starke Rissbildung und liegen in einzelnen , Schollen” vor. Je gréBer
der Grad der Ausformung ist, desto gréBer und zahlreicher werden die Risse
und umso kleiner werden die einzelnen , Kohlenstoffschollen”.
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LIS L3

Abbildung 16: DIC Aufnahme, LSM; Links: AOO Kohlenstoff-Schicht, Rechts: E02 Kohlenstoff-Schicht

In Abbildung 17 ist eine SEM-Aufnahme einer Kante der Pragestruktur zu se-
hen. Es ist deutlich das Versagen der Kohlenstoffschicht zu erkennen. Die rech-
te Seite zeigt den Bereich der Probe, welcher mit dem Werkzeug in Kontakt
war und die linke Seite einen Ausschnitt der abgepragten Struktur. Weiterhin
sind auf dem Bild horizontale Linien zu sehen. Diese sind Bildfehler und werden
durch Aufladungen, welche durch die aufgerissenen und damit elektrisch zu-
einander isolierten Kohlenstoffschollen, hervorgerufen. Die Kohlenstoffschicht
scheint von der nicht ausgeformten Seite bis zum Rand der Ausprdgung noch
intakt zu sein.

Abbildung 17

SEM Aufnahme der Kante
einer mit Kohlenstoff
beschichteten Auspra-

gung) . —_— 10pm ©OSI-Jena 1/8/2008
5.0kV SEI SEM WD 15mm 10:36:13

3.6.5 Siliziumoxidschichten

Die SiO,-Schichten, welche per Sol-Gel-Prozess hergestellt wurden, verhalten
sich bei den Duktilitatsuntersuchungen vollkommen anders als die bisher be-
schriebenen Schichten. Es ist bei keinem Ausformungsgrad zu einer ahnlichen
Verzweigung von Rissen und dadurch zur einer ,, Schollenbildung” wie bei den
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Intensitatsprofil

1 — Interferenzen
2 — Risse

3 — Einzelbilder
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anderen Schichten gekommen. Die DIC Aufnahmen der einzelnen Pragestruk-
turen zeigten zunachst keinerlei auswertbare Schichtdefekte, wie Risse, partiel-
les Ablosen, etc. Es lieBen sich anhand der Intensitatsprofile, welche mittels
LSM erstellt wurden, genauere Aussagen Uber das Schichtverhalten treffen.
Dabei wird die Reflexionsintensitat des Lasers an der Oberflache graphisch dar-
gestellt. Um die Auspragung insgesamt darstellen zu kénnen, wurden jeweils 3
x 3 Bilder zu einem zusammengesetzt. Jedes dieser Einzelbilder wurde durch
die Uberlagerung mehrerer Schichten bzw. fokussierten Ebenen erstellt, welche
per Software zu einem Bild zusammengesetzt wurden.

Abbildung 18 zeigt ein Beispiel eines Intensitatsprofils einer SiO,-Schicht. Uber
den Rand der Ausprdagung sind keine Informationen vorhanden (daher
schwarz), da der Laser auf Grund der Reflexion nicht mehr zuriick ins Objektiv
reflektiert wird. Mit 1 (rot) und 3 (griin) markierte Bereiche zeigen Interferen-
zen bzw. Bildfehler, welche beim Erstellen der Bilder auftreten. Im Gegensatz
zu den nahezu kreisférmigen Interferenzen zeigen die blau (2) markierten Be-
reiche Unterschiede im Reflexionsverhalten der Schicht. Diese Unterschiede
sind mit einem AufreiBen der Schicht zu erklaren. Die Risse verlaufen annah-
rend senkrecht zum Radius der Halbkugel. Je starker der Umformgrad der
Schichten umso mehr dieser Risse sind erkennbar. In der Mitte der Duktilitats-
probe (A, B) sind diese geschlossen. Auf duBBeren Radien (C - E) sind diese zum
Mittelpunkt der Probe offen. Von den groBen Rissen gehen teilweise mehrere
kleine in Richtung Mitte der Halbkugel aus. Diese sind maximal 5 ym lang.
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Abbildung 19: A0O (links) und E10 (rechts) Intensitétsprofil SiO, (Sol-Gel) beschichtete Probe

3.6.6 Goldschichten

Bei Glassubstraten, welche mit Gold beschichtet wurden zeigen die Duktilitats-
untersuchungen, dass diese Schichten nicht reiBen. Allerdings weisen alle
Goldschichten Veranderungen in ihrer Oberflachenstruktur auf. Diese werden
durch die Abdampfung des Goldes und nicht durch die Umformung der
Schichten wahrend des Prozesses verursacht.

% o % : A y ﬂ?‘“‘ o L-_’;T ':, ; o s

Abbildung 20: DIC Aufnahmen, LSM; Links: BO6 Gold-Schicht, Rechts: E10 Gold-Schicht

In Abbildung 21 ist eine SEM-Aufnahme einer Kante der Auspragung zu sehen.
Auf der linken Seite der Aufnahme ist der Ausschnitt einer Auspragung er-
kennbar. Die rechte Seite zeigt den Bereich der Probe, welcher mit der ebenen
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Werkzeugoberfldche in Kontakt war. An dem Ubergangsbereich ist die Ver-
formung der Schichten am gréBten und hier ist ein AufreiBen der Goldschicht
sichtbar.

Abbildung 21

SEM Aufnahme der
Kante einer mit Gold
beschichteten Auspragung

5

I 10pum OSI-Jena 12/18/2007
15.0kV SEI SEM WD 15mm 12:43:36

Schon wahrend der Bearbeitung dieses Arbeitspaketes wurde deutlich, dass
der geplante Personaleinsatz mit insgesamt 8 MM wahrscheinlich zu knapp
bemessen war. Vor allem am Otto-Schott-Institut wurde fir die Bewertung der
Schichtsysteme hinsichtlich Duktilitat sowie Kanteneffekten und die Untersu-
chungen der Schichtstabilitat bereits ein erhdhter Aufwand benétigt. Es wurde
zwischen den Forschungsstellen vereinbart, den zusatzlichen Personalaufwand
durch freigewordene Kapazitdten aus Arbeitspaket 2 und Arbeitspaket 8 zu
bewadltigen.
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3.6.7 Chromschichten

Abbildung 22: : A (links) und E (rechts) Intensitatsprofile mit Chrom beschichteter Proben

Mit Chrom beschichtete Duktilitdtsproben weisen ein ahnliches Verhalten wie
die Kohlenstoffschichten auf. Jedoch sind die Risse schmaler und feiner ver-
zweigt, wodurch die Schollen kleiner als bei den Kohlenstoffschichten sind.

3.6.8 Bewertung der Duktilitat

Es sind erste Prageversuche, unter Verwendung der errechneten Prageparame-
ter F=3500N, t=53s und T =660 °C, durchgefihrt worden. Durch einen
bestehenden Temperaturabfall zwischen den Heizfolien und dem Glassubstrat
musste die Pragetemperatur fur die weiteren Versuche auf T = 680 °C erhoht
werden. Diese Werte wurden flr die weiteren Duktilitatsuntersuchungen ver-
wendet.

In Tabelle 5 ist eine Ubersicht der Strukturhéhen der Duktilitatsproben mit den
verschiedenen Schichten dargestellt. Es ist jeweils die Durchschnittshéhe der
auf einem Radius befindlichen Auspragungen angegeben. Die Abweichung der
Hohe der Auspragungen auf dem gleichen Radius jeweils einer Probe ist kleiner
als 10%. Dieser Fehler resultiert aus mehreren Quellen: aus einer Verkippung
des Werkzeuges wahrend des Pragens, einer inhomogenen Durchwarmung der
Glassubstrate oder aus Fertigungsfehlern hinsichtlich des Durchmessers der
Bohrungen.

Mikrostrukturierung von Glas durch Fraunhofer IWU 3 1
HeiBprégen Bericht
von beschichteten Glaswafern



Projektergebnisse

Tabelle 5: Hohe der Auspragungen in Abhangigkeit vom Radius

Auspragung A (50%) B (49%) C (43%) D (34%) E (16%)
(Umformgrad, "
theoretisch) ‘ Héhe [um]
Theoretische Héhe 250 245 215 170 80
Gold 245 236 205 180 101
Kohlenstoff 239 212 187 146 102
SiO2 (Pyrosil) 240 235 216 180 90
SiO2 (Sol-Gel) 259 245 195 150 80
TiO2 (Sol-Gel) 259 240 220 173 90
Chrom 250 231 218 146 100

Es lasst sich sagen, dass die Hohe der einzelnen Auspragungen vom Mittel-
punkt (A) zum Rand (E) der Duktilitatsproben abnimmt. Die Geometrie und
Genauigkeit des Randes der ausgepragten Halbkugeln entspricht der des Duk-
tilitatswerkzeuges. Bei hdheren Ausformgraden kam es bei manchen Proben
zum AbreiBen der Ausformungen. Problematisch erweist sich das vollstandige
Entfernen der im Werkzeug stecken gebliebenen Glasreste. Diese kénnen Kle-
beerscheinungen begiinstigen. Tabelle 6 zeigt eine Ubersicht der Rauhigkeiten
der Auspragungen. Diese ist innerhalb des Fehlers bei allen Schichten nahezu
identisch.

Tabelle 6: Rauhigkeiten der Auspragungen in Abhangigkeit vom Radius

Rauhigkeit [um] + 0,05 um
A B C D E

Gold 0,15 0,14 0,15 0,13 0,06

Kohlenstoff 0,12 0,14 0,13 0,11 0,08

SiO2 (Pyrosil) 0,14 0,16 0,15 0,16 0,15

SiO2 (Sol-Gel) 0,37 0,13 0,19 0,13 0,13

TiO2 (Sol-Gel) 0,13 0,15 0,15 0,14 0,12

Chrom 0,15 0,13 0,14 0,14 0,13

Es zeigte sich, dass die bisher untersuchten Schichten alle Uber einen gewissen
Bereich duktil sind. Die Werte, um wie viel sich die einzelnen Schichten bei ein-
treten eines gewissen Schichtversagens dehnen lassen, sind in Tabelle 7 darge-
stellt. Die farblich unterlegten und mit Zahlen gekennzeichneten Felder
reprasentieren das Versagen der Schichten bei der entsprechenden Verfor-
mung, wobei die Zahlen (1 bis 4) ansteigend fir ein hoheres Schichtversagen
stehen.

Tabelle 7: Duktilitat der untersuchten Schichten
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Schichtdehnung Schichtmaterial <o
[o/o] . . 2
Gold  Kohlenstoff ~ SiO, TiO, (Pyrosil) ~ Chrom
50 3 4 4 3 3 3
49 4 4 3 2 2
43 2 4 3 2 2 2
34 1 3 2 1 1 1
16 1 1 2 1 1 1
Erlauterung: 4 starke Schichtschadigung \ 2 geringe Schichtschadigung
3 mittlere Schichtschadigung ] 1 keine/kaum Schichtschadigung

Aus den ermittelten Messwerten |asst sich erkennen, dass die Chrom-, die Gold
und die Pyrosilschichten das geringste Versagen aufwiesen. Die Titanoxid-
schichten verhalten sich nur unwesentlich schlechter.

An wenigen Proben war es mit Hilfe einer Auswertsoftware mdglich das
Schichtversagen quantitativ zu erfassen. Dabei weisen die Proben ein Schicht-
versagen von 5 - 15% bei kleinen Umformgraden und bis zu 35 - 45% bei gro-
Ben Umformgraden auf.

Jedoch wurden auch die Kohlenstoff- und die Siliziumdioxidschichten nicht von
weitern Untersuchungen ausgeschlossen, da es noch unklar ist, inwieweit das
hier auftretende Schichtversagen sich auf die Klebeneigung beziehungsweise
die Haftkrafte auswirken wird. Bei Gold als Schichtmaterial kam es auf Grund
der hohen Mobilitat der Goldteilchen im Vakuum und unter den Prozesstempe-
raturen zu einem Abdampfen des Goldes, wodurch eine Verunreinigung der
Prozesskammer und des Werkzeugsystems nicht ausgeschlossen werden kann.
Bei allen anderen untersuchten Schichten wurde keine Kontamination des
Werkzeugsystems oder der Prozesskammer durch herausgerissene Schichtpar-
tikel beobachtet.

3.6.9 Schichtdehnung mit Werkzeugkontakt — Stauchversuche

Eine weitere zu untersuchende Kontaktart zwischen Werkzeug und Glas kann
als Formanderung mit Kontakt in der Formanderungszone beschrieben wer-
den. Am Einfachsten lasst sich dieser Kontakt durch die Stauchung der be-
schichteten  Glassubstrate  analysieren.  Hierbei  wird, der aus der
Werkstoffpriifung bekannte Druckversuch als Vorbild herangezogen. Dieser
wird bei den beschichten Glassubstraten, bei einer Temperatur, bei welcher
diese viskoses Verhalten vorweisen, durchgefihrt. Hierbei kommt es zu einer
OberflachenvergréBerung und somit zu einer Bildung ,neuer” Oberfldche. In
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Abbildung 23

Forménderung mit Kontakt
in der Formanderungszone
(links) und Verformungs-
zonen bei der Stauchung
des Glases (rechts)

Tabelle 8: Stauchgrade
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den Bereichen in welchen diese Oberflachenneubildung auftritt, ist es moglich,
das Verhalten der verschiedenen Schichten unter dieser extremen Belastung zu
charakterisieren.

In Abbildung 23 sind die einzelnen, bei der Stauchung des Substrates, im Glas
auftretenden Verformungszonen dargestellt. Beim Einsatz von planparallelen
Druckplatten im Versuchsaufbau kommt es zu einer Querdehnungsbehinde-
rung infolge der Reibung zwischen den Kontaktflachen der Probe und den
Druckplatten. Durch diese Behinderung der Querdehnung entsteht im Proben-
inneren ein mehrachsiger Spannungszustand. Dieser ist fur eine Bauchung der
Probe verantwortlich. Im Bereich Il wird eine Druckspannung infolge der Rei-
bung wirksam, weshalb es hier nur zu einer geringen Verformung kommt. Be-
reich | kennzeichnet das Volumen, welches die groBte Verformung erfahrt.
Durch die hier wirkenden Schubspannungen bewegt sich das Material nahezu
ungehindert und somit mit der héchsten Geschwindigkeit. Durch die Material-
verdrangung aus dem Probeninneren werden im Bereich Il Zugspannungen
wirksam, welche wiederum zu einer maBigen Verformung fuhren.

Prigeveerkzeug

Ty

Beschichiung —
Glassubstrat
Swbsirataufage

Die Stauchversuche wurden an mit Gold und Kohlenstoff beschichtetem Glas
durchgefihrt. Der Einfachheit halber wurden die zu stauchenden Proben nicht
rund, sondern recheckig zugeschnitten. Die Abmessungen der rechteckigen
Proben betrug 10 mm x 10 mm. Somit ergibt sich eine Ausgangsoberflache
von 100 mm?2. Die verschiedenen Stauchgrade auf welche die Substrate abge-
diinnt wurden sind in Tabelle 8 dargestellt.

Versuchsschritt Substratoberflache [mm?2] Substratdicke [mm]
Ausgangssituation 100 3
Stufe 1 150 2
Stufe 2 200 1,5
Stufe 3 300 1
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Die Charakterisierung der gestauchten Substrate ergab, dass die Schichten
nicht Uber die gesamte Oberflache gedehnt wurden. Vielmehr verblieben sie
zentrisch auf dem Substrat. Am Rand der Proben, in den Bereichen auf denen
sich kein gedehntes Schichtmaterial befand, kam es zum ,Umklappen” des
Glases von der Substratkante hin zur Substratoberflache. Weiterhin wurde be-
obachtet, dass im Zentrum des Substrates keine Schichtdehnung durch die
Substratstauchung hervorgerufen wurde. Hier ist ein Bereich zu erkennen, wo
die Schicht in Bezug auf axiale Dehnung nicht beansprucht wurde. Durch die
reibungsbedingten Druckspannungen tritt kein axialer Materialfluss in Sub-
stratoberflachenndhe auf, was zur Folge hat, dass sich Substratmaterial im
Probeninneren bewegt ohne das die Schicht an der Oberflache beansprucht
wird. Um die Dehnung der Schichten zu ermitteln, ist es somit sinnvoll, diesen
Bereich von der gesamten Schichtoberflache nach dem Stauchprozess abzuzie-
hen. Das Auftreten von Reibung wird zusatzlich dadurch erkennbar, dass es zu
einem Ausbauchen der gestauchten Probe kommt.

Bewertung der goldbeschichteten Substrate nach dem Stauchprozess

Abbildung 24 zeigt den Ubergang zwischen der zentralen beziehungsweise
statischen Zone (Bereich I) und der FlieBzone (Bereich Il). Bei den Goldschichten
wurden im zentralen Bereich des Substrates, an der Stelle wo die Schicht kaum
umgeformt wurde, einzelne diinne Risse sichtbar (Abbildung 24, Bereich IlI).
Beim Auftreten dieser Risse verlaufen diese vorwiegend senkrecht zur axialen
FlieBrichtung des beschichteten Glasmaterials. Sie weisen eine stochastische
Verteilung auf. Der Ubergang zwischen dieser statischen zentralen Zone und
der daran angrenzenden FlieBzone ist deutlich erkennbar. Die direkte Grenze
zwischen den beiden Zonen (Abbildung 24, Bereich IV) entspricht nicht einem
allmahlichen Ubergang, sondern es ist ein abrupter Zonenwechsel zu erken-
nen. Bis auf die stochastisch auftretenden Risse, welche nicht zu einem
Schichtversagen fuhren, sind keine weiteren Beschadigungen der Schicht sicht-
bar.
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Abbildung 24: Goldbeschichtung - zentrale Zone

In der FlieBzone sind ebenfalls Risse gleichen Charakters, wie im zentralen Be-
reich der Probe, erkennbar (Abbildung 24, Bereich V). Weiterhin treten hier,
zum Probenrand hin zunehmend, Schichtschadigungen auf, welche parallel
zum axialen Materialfluss verlaufen (Abbildung 25, Bereich | und Abbildung 26,
Bereich 1V). Diese FlieBspuren der Schicht scheinen nicht auszureichen, damit
unbeschichtetes Glas durch die Schicht dringt und somit in Kontakt mit dem
Werkzeug kommen kann.

§is 500 pm
W s

Abbildung 25: Goldbeschichtung - FlieBzone

Abbildung 26 zeigt den Randbereich einer mit Gold beschichteten Stauchpro-
be. Mit Il gekennzeichnet ist die FlieBzone und mit Ill der Randbereich. Die
Grenze zwischen den beiden ist, analog zu der Grenze zwischen Zentrum und
FlieBzone, auch durch einen deutlichen Schichtunterschied erkennbar. Die
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Schicht in Bereich Il ist die Schicht, welche sich vor dem Stauchprozess aus-
schlieBlich auf der Probenoberflache befand. Die in Bereich Il sichtbare Schicht
befand sich urspringlich auf dem Rand des Substrates. Durch den Umformpro-
zess kam es zu einer Materialumlagerung von der Substratwand auf die Sub-
stratoberflache. Diese Beschichtung in Bereich Il kann somit nicht zur
Auswertung des Schichtverhaltens hinsichtlich der Schichtdehnung heran ge-
zogen werden.

B = e
]

Abbildung 26: Goldbeschichtung Randbereich

Bewertung der kohlenstoffbeschichteten Substrate nach dem Stauch-
prozess

In Abbildung 27 ist das Zentrum einer gestauchten Kohlenstoffprobe darge-
stellt. Der Bereich der Schicht, welcher beim Stauchprozess kaum umgeformt
wurde ist mit | gekennzeichnet. Die Begrenzung zur benachbarten Flie3zone ist
bei den kohlenstoffbeschichteten Proben ausgepragter als bei den goldbe-
schichteten Proben. Die Kohlenstoffbeschichtung hat sich durch den Pragepro-
zess lediglich in seiner Oberflachenstruktur verandert. Vor den Versuchen war
diese glatt, anschlieBend koérnig strukturiert. Es war nicht moéglich, Beschadi-
gungen der Schicht, welche unter dem Aspekt des Schichtversagens zu berick-
sichtigen waren, festzustellen.
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Abbildung 27: Kohlenstoffbeschichtung Zentrum

Abbildung 28 zeigt den Ubergang zwischen der statischen Zone im Zentrum
des Substrates (Bereich Il) und der angrenzenden FlieBzone (Bereich Ill). Die
Grenze zwischen den beiden Verformungszonen ist mit | gekennzeichnet.

Abbildung 28: Kohlenstoffbeschichtung Zentrum - FlieBzone

Mit hoherer VergroBerung beim Stereomikroskop kann man die Schichtschadi-
gung von kohlenstoffbeschichteten Stauchproben detaillierter erkennen. Unten
links in Abbildung 29 befindet man sich naher am Substratzentrum und nach
oben rechts hin bewegt man sich auf den Rand der Probe zu. Nahe dem Sub-
stratzentrum tritt ein Schichtversagen in Form von senkrecht zur FlieBrichtung
des Materials verlaufenden Rissen auf. Nahert man sich weiter dem Substrat-
rand treten zusatzlich Risse in axialer Richtung auf. Durch dieses Verhalten
kommt es, je weiter man vom Substratzentrum entfernt ist, zu massiv zuneh-
mender Schollenbildung. Weiterhin ist deutlich zu erkennen, dass zum Rand
der Probe die Risse in der Schicht deutlich breiter werden und dass die Ver-
zweigung der Risse ab einem bestimmten Punkt nicht mehr zunimmt.

Mikrostrukturierung von Glas durch Fraunhofer IWU 38
HeiBpréagen Bericht
von beschichteten Glaswafern



Projektergebnisse

Abbildung 29: Kohlenstoffbeschichtung FlieBzone Detailansicht

Der Arbeitsaufwand in diesem Arbeitspaket Uberstieg die urspriinglichen Pla-
nungen bei der Beantragung des Forschungsvorhabens deutlich. Sowohl am
Fraunhofer IWU war ein gréBerer Aufwand zur Herstellung der Versuchswerk-
zeuge und flr Prageversuche notwendig, als auch am Otto-Schott-Institut
wurden die notwendigen Arbeiten zur Bewertung des Schichtverhaltens ur-
springlich unterschatzt. Statt der geplanten jeweils 8 MM mussten zur voll-
standigen Bearbeitung dieses Arbeitspaketes insgesamt mehr als 10 MM
eingesetzt werden. Zur Finanzierung dieses Mehraufwandes konnten jedoch
Einsparungen aus dem Arbeitspaket 2 verwendet werden.
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3.7 Bewertung der Formausbildung und des Entformungsverhaltens
3.7.1 Komplexe Demonstratorstrukturen

Bei der Auswahl komplexer Demonstratorstrukturen wurde der projektbeglei-
tende Ausschuss frihzeitig mit einbezogen. Es wurden verschiedene mikroflui-
dische als auch optische Teststrukturen diskutiert und hinsichtlich ihrer
Machbarkeit und ihres finanziellen Aufwandes bewertet. Da der Schwerpunkt
des Vorhabens in der Realisierung mikrofluidischer Strukturen lag, dort aber
verschiedene Anforderungsklassen definiert werden kénnen, wurden zwei
Demonstratoren aus dem Bereich Mikrofluidik vereinbart.

Der Demonstrator A, eine strukturierte Kanalplatte fur ein Durchflussanalyse-
system, ist in Abbildung 30 dargestellt.

Abbildung 30

Demonstrator A - Durch- B Material: SiC

flussanalysesystem, Werk-

zeugdesign B Strukturhéhe: 100 ym

B Abmessungen: 76 x 26 mm

Der Demonstrator weist eine komplexe Struktur auf einem Glasw in der GroBe
eines Objekttragerglases auf. Die Kanalbreiten variieren von der linken Seite zur
rechten gestuft von 500 pm bis 753 uym, da im Analysesystem an 12 Zulauf-
stellen Fluid hinzugefiigt wird, die Durchflussmenge des zu analysierenden Flu-
ids aber konstant gehalten werden soll. Die Kanaltiefe betragt Uber die
gesamte zu strukturierende Flache 100 pym, wodurch sich ein relativ geringes
Aspektverhaltnis von 0,2 ergibt.

Aufgrund der zeit- und kostenaufwendigen Werkzeugstrukturierung (Laser-
strukturierung von Siliziumkarbid-Werkzeugeinsatz) wurde als Zwischenschritt
ein kleineres Pragewerkzeug vom Durchmesser 18 mm mit einem Strukturaus-
schnitt geplant. Dies sollte die Beschadigung des Demonstratorwerkzeuges bei
Prageversuchen zur optimalen Glasbeschichtung und Prozessoptimierung aus-
schlieBen und lasst bereits frihzeitig Ruckschlisse auf die Abformgenauigkeit
und das Entformverhalten zu.
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Abbildung 31
Demonstrator A - Durch-

flussanalysesystem, Stem-
pel mit Teilstruktur

Abbildung 32

Demonstrator B, Werk-
zeugdesign Titerplatte
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Fur die Untersuchung und Bewertung tiefer Strukturen wurde der Demonstra-
tor B, eine Titerplattenstruktur, ausgewahlt. Titerplatten aus Kunststoff es in
standardisierten GréBen, meist im Format 113x77 mm2 mit verschiednen Napf-
strukturen (rund, quadratisch). Speziell fir Lab-on-a-chip-Systeme sind aber
auch kleinere Titerplatten mit einer GréBe von einem Quadratzoll interessant,
welche die gleiche Napfstruktur besitzen.

Die Strukturtiefe liegt bei etwa 2 mm, ist allerdings vom absoluten Maf her
unkritisch. Es muss nur immer ein bestimmtes Minimalvolumen erreicht wer-
den, damit die Napffchen nicht "Uberlaufen". Auch die Seitenflanke ist nicht
kritisch. Es sollte nur ein ebener Boden geprdagt werden, durch den man hin-
durchsehen kann. Abbildung 32 zeigt das Modell des Pragewerkzeugs sowie
einige BemalBungsdetails.
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Bei diesem Demonstrator ist die Komplexitat der Struktur zwar vergleichsweise
gering, jedoch stellt das Aspektverhaltnis extreme Anforderungen an die Prage-
technologie. Der Demonstrator wurde jedoch bewusst danach ausgewahlt, um
die Grenzen der Technologie erforschen zu kénnen. Die schmalsten Stege der
Struktur haben eine Breite von 0,7 mm, was bei einer Strukturtiefe von 2 mm
einem Aspektverhaltnis von 3 entspricht. Dieses Aspektverhaltnis stellt auch er-
hohte Anforderungen an den Werkzeugbau, weshalb dafiir auf eine Prototy-
pentechnologie zuriick gegriffen wurde. Die Werkzeugstruktur wurde in einen
einfach zu bearbeiteten Kunststoff gefrast, der als Masterbauteil fur eine Fein-
gusstechnologie diente.

3.7.2 Prageversuche mit laserstrukturierten Testwerkzeugen

Die SiC-Testwerkzeuge wurden in verschieden beschichtete Glassubstrate ab-
gepragt. Hierbei wurden vorerst die Beschichtungen: Kohlenstoff, Pyrosil und
Chrom verwendet. Da die Chromschichten sich als ausgezeichnet, in Bezug der
Auswirkungen auf die Haftkrafte und auch der Duktilitdt erwiesen, wurden
diese vorwiegend verwendet. Das Abprdagen der beiden Teststrukturen in
chrombeschichtete Glaswafer war so relativ problemlos méglich. Beim Abpra-
gen der Teststrukturen in Kalk-Natron-Floatglas traten anfangs Haftkrafte bis
zu 30 N auf und es kam zu vereinzelten Ausbriichen der Strukturen am Werk-
zeug und auch im Glas. Diese kénnten auf die mangelnde Qualitat der Werk-
zeuge und auf den hohen Anforderungsgrad (hohes Aspektverhaltnis) der
Strukturen zurtckzufihren sein. Aus Kostengriinden wurden, wie bereits er-
wahnt, laserstrukturierte SiC-Werkzeuge eingesetzt, die im Rahmen der Ent-
wicklung der Laser-Abtragstechnologie hergestellt wurden. Dabei wurden
Grenzbereiche der Strukturierungstechnologie erprobt, was teilweise zu insta-
bilen und fur die Pragetechnologie nicht abformbaren Strukturen fuhrte, wie
sie beispielsweise bei Hinterschnitten entstehen.
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Abbildung 33: HeiBgepragte Mikrofluidikstruktur in  Abbildung 34: Detailaufnahme mit verschiedenen
Kalk-Natron-Flachglas 50 pm-Kanalstrukturen
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3.7.3 Demonstrator A - Durchflussanalysesystem

Aufbauend auf die Vorversuche mit SiC Testwerkzeugen wurde die De-
monstratorstruktur Durchflussanalysesystem in Kalk-Natron-Floatglas mit den
Beschichtungen SiO,, Kohlenstoff und Chrom abgeformt. Die dabei verwende-
ten Eingangs-Préageparameter zeigten bereits eine sehr gute Abformqualitat
(Abbildung 35 links), jedoch mit leichten Kantenausbrichen an den Stellen en-
ger Radien der Struktur. Deutlich ist auch der Unterschied in der Oberflachen-
rauheit zwischen Kanalgrund und Prdgeebene zu sehen, welcher die
Oberflachenstruktur des Pragewerkzeuges exakt abbildet. Der Kanalgrund wird
durch die geschliffene Oberflache des SiC-Pragestempels reprasentiert, wah-
rend die Prageebene dem Werkzeuggrund mit der raueren laserstrukturierten
Oberflache entspricht.

Abbildung 35

Abformung Durchflussana-
lysesystem mit Eingangspa-
rametern (links) und
verlangerter Relaxation
(rechts)

Der Versuch diese Ausbriiche durch eine verlangerte Relaxationszeit zu vermin-
dern, indem das Pragewerkzeug nach dem Einbringen des gleichen Prageim-
pulses langer mit dem Glas in Kontakt bleibt, bevor die Entformung stattfindet,
brachte nicht den erwiinschten Erfolg. Zwar traten keine Glasausbriche an den
Strukturkanten auf, jedoch flhrten die Hafterscheinungen zwischen Prage-
werkzeug und Glas zu einem Verzug der Struktur nach dem Prdgen, sodass
keine plane Prageebene erhalten blieb (Abbildung 35 rechts).

Abbildung 36

Abformung Durchflussana-
lysesystem mit verringerter
Viskositat

Eine weitere Absenkung der Viskositat um ein Drittel, mit dem Ziel der schnel-
leren Formgebung, fuhrte zu verstarkten Glasausbrichen an den Strukturkan-
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Abbildung 37

Abformung Durchflussana-
lysesystem, Einfluss des
Prageimpulses auf die
Strukturausformung
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ten (Abbildung 36), unabhangig von der verwendeten Beschichtung. Dabei ist
anzumerken, dass in diesem Stadium des Forschungsvorhabens keine Schicht-
optimierung mehr erfolgte, sondern nur die als glinstig abgeleiteten Schichten
aus den Haftkraft- und Duktilitatsuntersuchungen verwendet wurden.

Die Versuche zeigten deutlich, dass zur optimalen Replikation der Struktur in
einem engen Prozessfenster gepragt werden muss. Die alleinige Anpassung ei-
nes Parameters, wie etwa der Prageviskositat oder der Relaxationszeit fihrt
nicht zwangslaufig zur Verbesserung der Formgenauigkeit bei der Abformung.

Zur Ermittlung des notwendigen Prageimpulses zur vollstandigen Abformung
der Struktur wurde deshalb eine Versuchsreihe durchgefiihrt, bei welcher der
Prageimpuls langsam gesteigert wurde, bis eine Kalibrierung der Struktur er-
reicht wurde, d.h. die Werkzeugstruktur vollstandig abgeformt wurde, ohne
dass ein Kanteneinzug wie in Abbildung 37 links auftritt.

Die Abbildung 37 zeigt zwei Prageversuche mit unterschiedlichem Prageimpuls.
Auf der linken Seite (kohlenstoffbeschichtete Probe) ist deutlich die noch starke
Kantenverrundung zwischen Kanalstruktur und Prageebene zu erkennen. Der
beim VerschlieBen durch einen Strukturdeckel entstehende Kanal hatte hier
nicht den gewUlnschten rechteckigen Querschnitt und es ist nicht auszuschlie-
Ben, dass Lecks zwischen zwei Kandlen auftreten. Die Abformung auf der
rechten Seite in Abbildung 37 (chrombeschichtete Probe) zeigt hingegen eine
vollstandig ausgeformte Struktur ohne Kantenverrundung. Der Prageimpuls
war dabei im Vergleich zur Probe auf der linken Seite um ca. 40% hoher, bei
sonst unverdanderten Prageparametern.

Mikrostrukturierung von Glas durch Fraunhofer IWU 44

HeiBpragen
von beschichteten Glaswafern

Bericht



Abbildung 38

Abformung Durchflussana-
lysesystem mit optimierten
Prozessparametern

Projektergebnisse

Mit den optimierten Prozessparametern konnte die Demonstratorstruktur an-
schlieBend defektfrei abgeformt werden. Die Abbildung 38 zeigt einen Aus-
schnitt der Kanalstruktur (links) sowie eine Detailaufnahme. Sie zeigt die
Detailtreue im Hinblick auf die vollstandige Ausformung als auch die prozesssi-
chere Replikation ohne Kantenausbriche.

Die Bewertung des Schichtverhaltens an den nahezu senkrechten Wanden und
Strukturkanten war Inhalt der weiteren Untersuchungen am Otto-Schott-
Institut und wird im Kapitel 3.9 naher erlautert.

3.7.4 Demonstrator B - Titerplatte

Ziel der Untersuchungen zum Demonstrator Titerplatte war die Herstellung ei-
ner genormten Titerplattenstruktur in Flachglas durch HeiBpragen, wozu ein
Pragewerkzeug mit einer Prageflache von 1 Quadratzoll konstruiert und gefer-
tigt wurde (vgl. Kapitel 3.7.1). Die fur die Herstellung des Pragewerkzeuges
angewendete Titan-Feingusstechnologie konnte die Struktur zwar ohne Ein-
schrankungen realisieren, allerdings entsprach die erzielte Oberflachenqualitat
der Strukturwdnde nicht den Anforderungen an ein HeiBpragewerkzeug zur
Mikrostrukturierung von Glas wie in den Anforderungen in Kapitel 3.1 be-
schrieben. Abbildung 39 zeigt das realisierte Werkzeug sowie eine Detailauf-
nahme der Strukturwdande. Bereits visuell betrachtet wird die hohe
Oberflachenrauheit deutlich sowie das Auftreten von Poren im Werkzeugwerk-
stoff, die bis an die Oberflache reichen. Die Oberseite des Werkzeuges wurde
Uberschliffen und poliert, um die Transparenz des Kavitatengrundes zu ge-
wadbhrleisten.
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Abbildung 39

Demonstrator B, Werkzeug
Titerplatte in Titan (links)
mit Detailaufnahme der
Strukturwande (rechts)

Tabelle 9

Projektergebnisse

Trotz der schlechten Ausgangsbedingungen wurde eine Abformung in Glaswa-
fer versucht. Dazu wurden in systematischer VVorgehensweise steigende Prage-
tiefen angefahren. Die Versuche wurden zum Nachweis der Reproduzierbarkeit
zweifach wiederholt. Geplant wurde ein Versuchsprogramm mit gestuften Pra-
getiefen von 100, 300, 500, 700, 900, 1100 und 1450 pm, wobei die letzte
Stufe der vollstdndigen Abformung der Struktur entspricht, da das verdrangte
Glasmaterial in den Kavitaten nach oben steigt und somit bei diesem Prageweg
eine Kavitatentiefe von 2 mm erreicht werden wiirde. Als Beschichtung wurde
Kohlenstoff eingesetzt. Die Versuchsergebnisse sind komprimiert in Tabelle 9
dargestellt.

Pragestufe Kavitatentiefe | Prageergebnis

100 um 110 ym - keine Haftkrafte messbar
- problemlose Entformung
300 pym 370 pm - geringe Haftkrafte < 30 N
- problemlose Entformung
500 um 780 um - starke Hafterscheinungen
- manuelle Enformung nach leichter Ab-
kihlung
700 pym 1100 pym - groBBe Haftkrafte (300..500 N)

- Einzelne Strukturausbriche
- nur eine Probe defektfrei

900 pm (1350 pm) - groBflachiger Ausbruch des Glases
- vollstandige Haftung am Werkzeug

Bis zu einer Pragetiefe von 300 pm traten keine Probleme auf, bereits ab einer
Tiefe von 500 pm kam es aber schon zu verstarkten Entformproblemen. Aus
diesem Grund wurden ab einer Pragetiefe von 700 um mehrere Prozessstrate-
gien untersucht, welche jedoch zu sich kaum unterscheidenden Ergebnissen
fahrten. Die Haftkrafte stiegen so stark an, dass es zuerst zu einzelnen Struk-
turausbrtichen kam, d.h. die einzelne Kavitatenwande wurden beim Entformen
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mit aus dem Glas heraus gerissen. Bei einer weiteren Steigerung der Pragetiefe
kam es dann zum vollstandigen AusreiBen der gepragten Struktur aus dem
Glaswafer (Abbildung 40).

Abbildung 40

GroBflachiger Strukturaus-
bruch bei einer Pragetiefe
von 900 um

Leider war es im Rahmen des Projektes nicht mehr moglich weiter Iterations-
stufen durchzufthren, um einerseits die Werkzeugqualitat und andererseits die
Beschichtung zu optimieren. Mit dem vorhandene Werkzeug konnten immer-
hin Kavitatentiefen von Uber einem Millimeter prozesssicher abgeformt werden
(Abbildung 41), jedoch nicht die vollstandige Strukturabformung erreicht wer-
den. Dies wird hauptsachlich auf die mangelnde Werkzeugqualitat zurtick ge-
fihrt. Die raue Oberflachenstruktur der Werkzeugseitenwande flhrt neben
den durch die Beschichtung minimierten Haft- und Klebeerscheinungen zu ei-
ner mechanischen Verklammerung der Struktur im Werkzeug, welche die Ent-
formung ab einem bestimmten Abformgrad unmaoglich macht. Prinzipiell ist
das Verfahren jedoch geeignet, um auch tiefe Kanal- und Kammerstrukturen
abformtechnisch in Glas herzustellen.
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Abbildung 42

Detailaufnahme einer
gepragten Titerplat-
tenstruktur

Der eingesetzte Arbeitsaufwand im gesamten Arbeitspaket 7 entsprach den
Planungen, es wurden 5 Personenmonate fir die Untersuchungen eingesetzt.

3.8  Wirkung der Beschichtung auf die Funktionalitidt des realisierten Bauteils sowie
Entfernbarkeit der Beschichtung nach dem Pragen

Die untersuchten nichtoxidischen Schichten (Gold, Kohlenstoff und Chrom)
sollten auf Grund ihrer chemischen, mechanischen und optischen Eigenschaf-
ten im Hinblick auf die Funktionalitat des strukturierten Bauteils nach dem
HeiBpragen wieder entfernt werden.

Eine mechanische Entfernung oder das Ablésen der Schichten mittels Ultra-
schallbad ist bei den Kohlenstoff- und Goldschichten méglich. Allerdings kon-
nen an  engen Kanten  Schichtreste  verbleiben, welche die
Gebrauchseigenschaften des Bauteils beeinflussen kénnen. Eine Entfernung
der Kohlenstoffschichten ist durch 30 mindtiges Aufheizen auf 500°C an Luft
moglich. Hierbei wird die Glasoberflache nicht verandert. Die Goldschichten
kdnnen mittels eines Gemischs aus drei Teilen konzentrierter Salzsaure und ei-
nem Teil konzentrierter Salpetersaure (Konigswasser) entfernt werden. Auf
Grund der kurzen Wirkphase von weniger als 30 Sekunden kommt es zu keiner
Schadigung der Glasoberflache. Nach dem Entfernen konnte bei beiden
Schichten keine Ruckstande mehr nachgewiesen werden.

Die Chromschichten lieBen sich mit keiner der untersuchten Methoden entfer-
nen. Vermutlich kommt es bei dem Prageprozess zu einer Passivierung der
Schicht, welche duBerst bestandig ist.

Mit Rucksprache des projektbegleitenden Ausschusses wurde auf weiterge-
hende Untersuchungen auf eine Diffusion der nichtoxidischen Schichten in das
Substrat verzichtet, da ein eventueller Einfluss auf die Gebrauchseigenschaften
zunachst als unwahrscheinlich angenommen wurde. Eine Untersuchung auf
den Einfluss der oxidischen Schichten auf die Gebrauchseigenschaften sollte
erst an fertigen Demonstratoren vorgenommen werden. Der Arbeitsaufwand
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fr dieses Arbeitspaket betragt 2 MM. Der eingesparte Personalsaufwand von
4 MM wird fur die Bewertung der erzielten Strukturpréazision und Oberfldchen-
qualitat (AP9) bendtigt.

3.9 Bewertung der erzielten Strukturprazision und Oberflachenqualitat

Abbildung 43

Kanteneffekt” an einer
Stufe

Die Demonstrationsstrukturen wurden mittels mikroskopischer Methoden un-
tersucht. Zunachst mussten Aufnahmeverfahren und eine Methodik fur die
Probenpraparation gefunden werden um Informationen Uber die Prazision der
gepragten Strukturen zu erhalten. Die Topografie und die Rauhigkeit konnten
mittels LSM sehr Prazise bestimmt werden. Wie bereits in Kapitel 3.6.1 er-
wahnt ist die Vermessung steiler Kanten auf Grund der begrenzten numeri-
schen Apertur der Objektive sehr schwierig. Abbildung 43 zeigt den
Kanteneffekt” an einer Stufe einer mit Kohlenstoff beschichten Demonstrati-
onsstruktur. In der Topografie ist deutlich eine Uberhéhung am Rand zu er-
kennen. Zudem wird dieser deutlich zu breit dargestellt.

Fur die Ermittlung der Abformgenauigkeit wurden optische Aufnahmen der
gepragten Strukturen angefertigt. Mit Hilfe einer Bildbearbeitungssoftware
wurden Ubersichtsaufnahmen der Strukturen binarisiert und bearbeitet, sodass
nur die Kanten der Struktur zu sehen sind. Uber die Breite und den Verlauf der
Kanten ist eine Aussage Uber die Abformgenauigkeit moglich. Weiterhin wur-
den Querschliffe der Demonstrationsstrukturen angefertigt und optisch ver-
messen.

Es zeigte sich, dass die Demonstrationsstrukturen (laserstrukturierte Testwerk-
zeuge, Durchflussanalysesystem) bei optimierten Prozessbedingungen vollstan-
dig ausgeformt werden kénnen. Dabei entspricht die erzielbare Prazision der
des verwendeten Werkzeuges. Die Titerplatten konnten, wie im Abschnitt
3.7.4 bereits geschrieben, nicht vollstdndig ausgeformt werden. Daher konnte
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hier nur das Schichtverhalten bewertet, aber keine Aussage Uber die Pragequa-
litat getroffen werden.

Da keine optischen Bauelemente als Demonstratoren hergestellt wurden, wur-
de auf eine Auswertung der optischen Eigenschaften verzichtet.

Der Arbeitsaufwand zur Bewertung der erzielten Strukturprazision und Ober-
flachenqualitat war mit 8 MM hoher als die geplanten 4 MM. Der Grund hier-
far war einerseits die aufwandige Probenpraparation. Andererseits waren viele
Messschritte und Bildauswertungen zur Bestimmung der Reproduzierbarkeit
und Genauigkeit der Préageergebnisse notwendig, wobei diese nicht automati-
sierbar sind. Fur diesen Mehraufwand von 4 MM wurden die freigewordenen
Kapazitdaten aus AP 8 verwendet.

3.9.1 DurchfluBanalysesystem

Abbildung 44 zeigt eine mikroskopische Aufnahme des 18 mm Demonstrator-
werkzeuges des Durchflussanalysesystems. Es sind deutlich Ausbriiche der
mikrofluidischen Struktur zu sehen.

Abbildung 44

Aufnahme des Werkzeugs
DurchfluBanalysesystem

Die Struktur wurde mit schragen Kanten erodiert, sodass die Kanale im Grund
schmaler und oben breiter sind als auf der Zeichnung. Die Abweichung zu ei-
ner senkrechten Kante betragt ungefahr 20°. In engen Radien ist die Kanten-
schrage nahezu 90°.
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Abbildung 45

Mikroskopische Aufnahme
des DurchfluBanalyse-
systems (mit Chrom be-
schichtet)

M

st —

2000 pm

Projektergebnisse

Die Rauhigkeit der beschichteten und gepragten Bauteile entspricht im Rah-
men des Messfehlers der des verwendeten Werkzeuges.

FUr das Pragen des DurchfluBanalysesystems wurden mit TiO,-, Kohlenstoff
und Chrom beschichtete Proben ausgewahlt. Grundsatzlich entspricht die Rau-
higkeit der beschichteten und geprdgten Bauteile der des verwendeten Werk-
zeuges. Abbildung 48 zeigt eine mikroskopische Aufnahme des gepragten
Demonstrators, welcher mit Chrom beschichtet ist. Aus einer solchen Aufnah-
me wurden mittels Software die Kanten herausgearbeitet.

2000pm l
s

Abbildung 46: Abbildung der Kanten des DurchfluRanalysesystems Kohlenstoff-Schicht, SiO,-Schicht (Sol-Gel), Chrom-Schicht
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Abbildung 47

Mikroskopische Aufnahme
des Querschnitts eines
gepragten Kanals

Projektergebnisse

Abbildung 46 zeigt die Kanten der geprdgten Demonstratorstrukturen. Der
Verlauf der Kante (laut Konstruktionszeichnung) des Durchflussanalysesystems
ist dabei als griine Linie eingeblendet. Je weniger die schwarze Linie von der
Grlnen abweicht und je schmaler diese ist, desto genauer wurde die Struktur
im Glas abgebildet. Alle Abbildungen weisen eine Abweichung an der linken
oberen Kante auf. Diese resultiert daher, dass das verwendete Werkzeug an
dieser Stelle von der Konstruktionszeichnung abweicht.

Bei allen gepragten Demonstratoren kommt es im unteren Teil der Struktur zu
Abweichungen. Diese resultieren aus einer nicht vollstandigen Ausformung
wahrend des Pragevorgangs. Bei den TiO, und Kohlenstoff beschichteten Pro-
ben kam es zu Glasausbrichen. Da der Bereich in engen Radien eine steilere
Kantenschrage aufweist (nahezu 90°), kommt es hier zu einer erhéhten Pres-
sung. Dies, in Verbindung mit einem Schichtversagen, kénnte ein Grund fir die
Ausbriche sein.

Abbildung 47 zeigt beispielhaft eine Aufnahme des Querschnitts eines geprag-
ten Kanals des Durchflussanalysesystems. Die eingezeichneten Parameter wur-
den flir jede Probe bestimmt. Dabei wurden von jeder Probe 5 Kanale
vermessen. Der Durchschnittswert ist in Tabelle 8 dargestellt. Der angegebene
Fehler beinhaltete sowohl Abweichungen der einzelnen Kanale zueinander, als
auch die Ungenauigkeit, welche aus der Vermessung resultieren. Aus der Gro-
Be des Fehlers ist eine Aussage Uber die GleichmaBigkeit der Pragung maglich.
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Tabelle 10: Geometrische Parameter der Querschliffe der gepragten Stromungskandle
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Kohlenstoff SiO2 Sol-Gel Chrom
Tiefe [um] 107 £4um 104 4 um 102 =1 pum
Radius links [um] 19 +8 um 13 +10 um 17 + 20 pm
Radius rechts [um] 15 £1um 23 +23 um 6 +3um
Radius links Rand [um] 141 + 32 ym 50 58 um 50 + 14 ym
Radius Rechts Rand [um] 108 4 um 57 +32 um 89 +26 um
Winkel links [9] 121 £5° 114 £7° 110 +3°
Winkel rechts [ 108 t4° 110 t4° 111 +1°

Bei den vermessenen Querschliffen wurde bei allen Proben an der gemessenen
Stelle die gewlinschte Pragetiefe im Rahmen des Fehlers erreicht. Die gemesse-
nen Winkel stimmen mit dem des Werkzeuges Uberein. Nur bei der mit Koh-
lenstoff beschichten Probe ist die Abweichung der Winkel etwas gréBer, da
wie bereits erwadhnt die Struktur noch nicht voll ausgeformt wurde.

Aus den Radien der Kanten sind Ruckschlisse auf die erzielbare Genauigkeit
der Pragung moglich. Weiterhin geben diese ein Hinweis auf eine Relaxation
nach dem Prageprozess auf Grund der Viskositat und Oberflachenspannung
des Glases. Die Radien sollten maglichst klein sein bzw. dem des Werkzeuges
entsprechen. Die gréBeren Radien am Rand der Kanale weisen darauf hin, dass
die Strukturen noch nicht vollstandig ausgepragt wurden. Daher resultiert auch
der groBe Fehler (4 bis 116%), da hierdurch die Kontur der einzelnen Kanale
an den Kanten voneinander abweicht. Die Radien der Kante sind deutlich klei-
ner und entsprechen weitgehend dem des Werkzeuges. Die Abweichungen
sind hier auf die Probenpraparation zurtickzufihren, welche eine Messung auf
Grund der geringen Radien erschwert.
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3.9.2 Titerplatte

Abbildung 48

Mikroskopische Aufnahme
Titerplatte; links 110pm
Pragetiefe, rechts 1,1mm
Pragetiefe

Fur die Bewertung des Schichtverhaltens wurden Proben mit den in Tabelle 9
verwendeten Pragestufen, abgesehen der Pragestufe 900 pm, mikroskopisch
untersucht. Die gemessenen Pragetiefen entsprechen denen aus Abschnitt
3.7.4.

Bei einer geringen Ausformung ist an den Stegen zwischen den Napfchen noch
kein Schichtversagen erkennbar. Erst bei gréBeren Umformgraden zeigt sich
das im Abschnitt 3.6 beobachtete Schichtversagen.

Um das Schichtverhalten an diesen stark verformten Stellen zu charakterisieren,
wurden Proben gebrochen und mikroskopische Aufnahmen von Querschnitten
der Napfchen gemacht. Diese sind in Abbildung 49 und Abbildung 50 zu se-
hen.
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Abbildung 49

Mikroskopische Aufnahme
Titerplatte Pragestufe 500
pm

Bei geringen Ausformungen zeigt sich das im Abschnitt 3.6 beschriebene
Schichtverhalten. Die Kohlenstoffschichten reiBen senkrecht zur FlieBrichtung
des Materials. Dabei kommt es mit zunehmender Ausformung zu einem massi-
ven Schichtversagen, wodurch groBBe Teile der Oberflache schichtfrei vorliegen.

Abbildung 50

Mikroskopische Aufnahme
Titerplatte; Pragestufe 700
um
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4 Begriffe

CCvD

DIC

LSM

MOEMS

PVD

REM / SEM

Sputtern

Mikrostrukturierung von Glas durch

HeiBpragen
von beschichteten Glaswafern

Begriffe

Catalytical Chemical Vapour Deposition (Katalytische chemi-
sche Gasphasenabscheidung)

Differential Interference Contrast (ist eine Methode der ab-
bildenden Mikroskopie, die Unterschiede in der optischen
Dichte des betrachteten Objektes in Kontrastunterschiede
des Bildes umwandelt)

Laser Scanning Microscope (ein konfokales Mikroskop)
Micro Opto Electro Mechanical Systems (Mikrooptisch elekt-
romechanische Systeme, engl. Bezeichnung fir Mikrosys-

temtechnik)

Pysical Vapour Deposition (Physikalische Gasphasenabschei-
dung)

Rasterelektronenmikroskop(ie) / Scanning electron micros-
cope

Kathodenzerstduben (ein Unterverfahren der PVD)
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AiF-Mitgliedsvereinigungen AiF-Antrags-Nr: AIF 245 ZBR

Dinne Schichten, Glasindustrie (wird von der AiF eingesetzt)
IGF-05/03

Aktenzeichen der MV

Fortgeschriebener Plan zum Ergebnistransfer in die Wirtschaft

Mikrostrukturierung von Glas durch HeiBpragen von beschichteten Glaswafern

1. Wirtschaftliche Erfolgsaussichten nach Projektende

Wirtschaftliche Erfolge aufgrund der Forschungsergebnisse im Projekt ergeben sich
einerseits flr Glashersteller, die durch eine Erhéhung der Fertigungstiefe nicht mehr nur
Vorformen fir Anwendungen, sondern fertig bearbeitete Bauteile liefern kénnen.
Andererseits profitieren Firmen der Oberflachen- und Beschichtungstechnik, die sich
sowohl im Bereich Anlagenbau als auch Beschichtungstechnologien neue
Absatzmaoglichkeiten erschlieBen.

Neben diesen Gruppen auf Technologie- und Produktionsseite sind die Ergebnisse des
Forschungsvorhabens nattrlich auch fir Anwender der Mikrosystem- und Geratetechnik
intensiv verwertbar. Diese Uberwiegend kleinen und mittelstandigen Firmen, welche
Speziallésungen fur Mikrosysteme anbieten, profitieren durch das effizientere
Fertigungsverfahren zur Mikrostrukturierung von Flachglas und werden auBerdem in die
Lage versetzt, neue Anwendungsfelder zu erschlieBen. Auf dem Gebiet der
Mikrosystemtechnik betrifft dies das Packaging von fluidischen Sensoren und Aktoren, in
der Medizin- und Bioverfahrenstechnik werden aufgrund der den Kunststoffen
Uberlegenen inerten Eigenschaften von Glasern bessere und teilweise giinstigere
Komponenten fir die Analysetechnik méglich. Zum Teil sind die Ergebnisse auch fir die
Mikrooptik von Interesse, wenngleich die Ubertragung auf dieses Anwendungsfeld noch
nicht vollstandig nachweisbar ist. Ein weitaus 6konomischeres Fertigungsverfahren fir
optische Gitter, Linsen, Strahlteiler und Strahlformer kénnte sich damit eréffnen. In der
Informations- und Kommunikationstechnik sind somit in Hinblick auf die optische
DatenUbertragung und -verarbeitung auch langfristige Vorteile fir die beteiligten
Unternehmen zu erwarten.

Folglich wurde bei der Zusammenstellung des projektbegleitenden Ausschusses darauf
geachtet, dass Vertreter aller Industriezweige vertreten sind, welche die Ergebnisse der
Arbeiten verwerten kénnen.

- Glasindustrie

- Beschichtung, Dinne Schichten
- Mikrofluidik

- Optik

Diese Unternehmen unterstitzten das Forschungsvorhaben aktiv durch die Bereitstellung
von vorhandener Technologie und Dienstleistungen und profitieren aus den Ergebnissen
durch das erweiterte Anwendungsspektrum ihrer jeweiligen Produktlésungen.

Die Ergebnisse wurden in den Fachausschiissen laufend beraten, in Transfer-Workshops
der EFDS und der HVG der Offentlichkeit vorgestellt und in der Zeitschrift ,Vakuum in
Forschung und Praxis” gemal Vereinbarung der EFDS mit dem Verlag Wiley-VCH sowie
weiteren Zeitschriften demnéchst publiziert. Weitere TransfermaBnahmen werden mit
dem Transferzentrum Oberflachen- und Schichttechnologien der Forschungsvereinigung
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EFDS e.V. abgesprochen. Veroffentlichungen von Zwischenergebnissen wurden bereits in
den Jahresberichten der Forschungsstellen und -vereinigungen, auf der Glastechnischen
Tagung 2008 sowie zur euspen-Konferenz publiziert.

Weiterhin werden die Ergebnisse im Fachausschuss | sowie dem Glasforum der Deutschen
Glastechnischen Gesellschaft im Rahmen von Vortragen prasentiert.

Das Forschungsvorhaben erweitert an der Forschungsstelle Fraunhofer IWU die
Kompetenz auf dem Gebiet der Hochstprazisions- und Mikrotechnik. Weiterhin laufen
auf dem Gebiet der Werkzeugbeschichtung bei der EFDS mehrere weitere
Forschungsvorhaben, die sich fir die Anwendung zum HeiBpragen von Glasern wertvoll
nutzten lassen. Esist eine direkte Anbindung an verschiedenste Forschungscluster auf
dem Gebiet des Werkstoffs Glas und der Optik/Photonik im Raum Jena gegeben.

2. Wissenschaftliche Erfolgsaussichten nach Projektende

Das Forschungsvorhaben erschlieBt eine neue Technologie zur Erzeugung hochkomplexer
Geometrien bei der groB3flachigen Mikrostrukturierung von Flachglas. Dabei wird die
Kombination kostenginstiger etablierter Prozesse genutzt und auf ein neues
Werkstoffspektrum angewendet werden. Die Zusammenarbeit zwischen der
Produktionstechnik und der Werkstofftechnik der Glasindustrie wurde bedeutend
intensiviert und es kann von einer nachhaltigen Zusammenarbeit ausgegangen werden.

Es ist davon auszugehen, dass die Ergebnisse des Forschungsvorhabens neben dem
Anwendungsgebiet der Mikrofluidik auch fur das Blankpressen von Glas und zur
Herstellung von Fresneloptiken aus Glas vorteilhaft sind. Auch diese Verfahren werden
durch das Zusammenwirken von Viskositat / Verformungsverhalten und dem Kleben des
Glaswerkstoffes bzw. dessen Entformungsverhalten beschrankt.

3. Wissenschaftliche und wirtschaftliche Anschlussfahigkeit

Im Anschluss an das beantragte Forschungsvorhaben sind weitere Projekte zur
Realisierung von konkreten Anwendungen geplant. Dies betrifft zum einen das Pragen
von Gitterstrukturen fur optische Transmissionsgitter, aber auch die Herstellung
funktionalisierter Deckwafer fir das Packaging von Mikrosystemen in der Glassensorik.
Auch lassen sich viele Anknipfungspunkte im FuE-Themenfeld der FhG
»MalBgeschneidertes Licht« finden.
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