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1. Erzielte Ergebnisse

Das Projekt hatte zwei zentrale Schwerpunkte: die Entwicklung und Erprobung von
Diagnosemethoden fir die Grenzflachendiagnostik sowie die Entwicklung neuer Ansatze
zur Handhabung der identifizierten fertigungstechnologischen Herausforderungen.

Ein wesentlicher Bestandteil des Projekts war die Entwicklung eines plasmagestutzten
Verfahrens zur Verbindung von Glasoberflachen. Darlber hinaus wurden
Degradationserscheinungen sowohl in CO,-Lasern als auch in Optiksystemen untersucht,
und mogliche Methoden zu deren Minderung wurden erarbeitet. Zusatzlich wurde ein
plasmabasiertes Verfahren zur Entfernung von Kontaminationen auf Mikrolinsen in
Produktionsprozessen entwickelt.

1.1 Plasmaunterstiitztes Bonden fiir Planoptiken

Im Teilvorhaben des Plasma-unterstltztes Bondens fur Planoptiken bestand das Ziel darin,
ein Verfahren zur Verbindung von Glaskomponenten zu entwickeln, das sich nicht auf
haftvermitteinde  Hilfsstoffe  verlasst. In  Vorversuchen wurde erkannt, dass
Plasmabehandlungen Glasoberflachen in soweit aktivieren, dass derartige Flgeprozesse
gelingen konnen.

Es wurden gemeinsam mit dem Kooperationspartner Qioptiq zunachst Testreihen definiert
und relevante Glasorten identifiziert. Neben Quarz sind dies weitere vier Glassorten (NBK?7,
SF5, SNBH61 und LAK34). Es wurden Testreihen zum plasmaunterstitzten Bonden
erfolgreich durchgefuhrt, mit dem Ergebnis, dass die hergestellten Bonds in praktisch allen
Fallen eine gegentber dem Stand der Technik deutlich gesteigerte Festigkeit aufweisen.

Mittels durchgefuhrter Rontgen-Photoelektronenspektroskopie (XPS) konnten keine
signifikanten Veranderungen der Probenoberflachen festgestellt werden, wenn diese aus
dem einfachsten Modellmaterial, Quarzglas, bestehen. Fur die weiteren Glassorten dauert
die Auswertung zum Berichtszeitpunkt noch an. Die als erganzende Messmethoden
vorgeschlagenen oberflachensensitiveren Verfahren (Metastable Impact Electron
Spectroscopy (MIES), Ultraviolet Photoelectron Spectroscopy (UPS)) wurden erprobt,
erwiesen sich jedoch aufgrund starker Aufladungseffekte als ungeeignet und lieferten keine
verwendbaren Ergebnisse.

Auf der Suche nach Hinweisen fur dem Bonding-Effekt zugrundeliegende Mechanismen
und Voraussetzungen wurden die Fourier-Transformations-Infrarotspektrometrie (FTIR)
unter streifendem Einfall und ausfuhrlichere Kontaktwinkelmessungen durchgefuhrt. In
beiden Fallen ergaben sich zwar messtechnische Auffalligkeiten, deren Auswertung dauert
jedoch zum Berichtzeitpunkt noch an (vgl. Abbildung 1).
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Abbildung 1: Beispielhaftes FTIR-Spektrum einer plasmabehandelten (violett) und einer Referenzprobe (grau).
Auffillig ist der Signalverlust an fiir OH-Banden charakteristischen Stellen im Spektrum.

Die Behandlung und das Flgen geometrisch von Planglasern abweichenden Bauteilen
(Prismenriegel) wurde im Projektverlauf umgesetzt und zeigte im Vergleich zu den bisher
verwendeten Planproben keine nennenswerten Auffalligkeiten. Nach dem Flgen kdénnen
die Prismenriegel, z.B. durch mechanisches Trennen zu kleineren Komponenten
(Strahlteilerwurfel), weiterverarbeitet werden (Abbildung 2).

Abbildung 2: Beispiele fiir gefiigte Optikkomponenten. Planplatten links; Segment eines zertrennten
Prismenriegels als Strahlteilerwiirfel (rechts).

Weiterhin stellt die Reinigung von Lanthanglasern beim Projektpartner eine
Herausforderung dar, so dass das Plasmaverfahren dort auch fur diesen Zweck erprobt
werden soll.

Die Weiterentwicklung des Labormusters zum Funktionsmuster gestaltete sich schwieriger
als gedacht, da hier die mdgliche Erreichung einer CE-konformen Betriebssicherheit
zumindest perspektivisch erreichbar sein. Am herausforderndsten ist hierbei die
Handhabung der auftretenden elektromagnetischen Belastung (EMV), die
verfahrensbedingt durch die notwendigen kurzen Hochspannungsimpulse entsteht.
Arbeiten hieran wurden deshalb bis zum Ende des Berichtzeitraumes mit Unterstitzung
durch Personal des Projektpartners fortgesetzt und dauern daruber hinaus an.
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Im Rahmen eines an das Forderprojekt angeschlossenen Direktauftrages wird das
Funktionsmuster fertiggestellt und in der Praxis erprobt.

1.2 Stabilisierung von Gasgemischen in Hochleistungs-CO2-Lasern

In diesem Teilprojekt wurde urspringlich vermutet, dass Erosionsprozesse an
Glasoberflachen zur Degradierung von Lasergasen in Hochleistungs-CO2-Lasern fihren.
Dies wurde jedoch verworfen, und stattdessen Molekularsiebe als stabilisierendes Element
fur die Gaslaser untersucht. Entscheidend hierfur ist die Temperaturabhangigkeit des
Adsorptionsverhaltens der Gasbestandteile an den verschiedenen Molekularsieben.
Hintergrund ist, dass die Laser nach Standzeiten oder Transporten wieder stabilisiert
werden mussen. Im Resonator werden standardmaflig Molekularsiebe mit einer nominalen
Porenweite von 3 A verwendet, die durch die réumliche Anordnung verschiedener lonen im
Molekul resultiert (zur Verdeutlichung Abbildung 3). Nach dem Ausheizen nehmen sie
neben Wasser auch Teile des Lasergases auf. Die Molekularsiebe werden beim
Projektpartner Trumpf mehrere Monate in einer Vakuumeinrichtung mit Lasergas
regeneriert, bevor sie zum Einsatz kommen.

Es wurde festgestellt, dass Temperaturanderungen wahrend der Standzeiten das
Gleichgewicht zwischen Adsorption und Desorption der Gasbestandteile im Molekularsieb
verschieben. Beim Wiederbetrieb fuhrt dies zu Druckschwankungen im Resonator, was
Anderungen der Laserleistung und des Pointings (thermischer Linseneffekt) verursacht. Die
Stabilisierung des Systems kann mehrere Tage bis Wochen dauern und stort den
Produktionsprozess erheblich.

@ Cation

Abbildung 3: Modifizierte Molekularsiebe des Typs 3 A — links: sphirisches Granulat; Mitte links: REM-
Aufnahme der Makro-Poren; Mitte rechts: Kationen in einem Zeolith A-Netzwerk; rechts: Zeolith LTA-Netzwerk
mit Natrium- und Ciésium-Ionen

Zur Losungsfindung wurden zwei CO2-Laserverstarker in sukzessive ausgebauten
Versuchsstanden an der HAWK in Betrieb genommen. Ziel war es, das Absorptions- und
Desorptionsverhalten verschiedener Molekularsiebe 2zu analysieren und daraus
praxistaugliche technische oder verfahrenstechnische Ldsungen abzuleiten. Je nach
Lagerungsbedingungen geben die Siebe im Betrieb Gasbestandteile ab oder binden diese.
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1.2.1 Thermische Beeinflussung / Vakuumventil

Zunachst wurden Langzeitversuche durchgefuhrt, bei denen die Temperatur des Systems
verandert wurde und nach einem Gaswechsel in einem anschlieBenden Dauerlauf die
Druckantwort des Systems gemessen wurde (Abbildung 4).
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Abbildung 4: Prinzipskizze zur Ermittlung der Druckantwort des Systems bei Temperaturinderungen.

Es wurde festgestellt, dass bei kalter Umgebung der Systemdruck Uber die Zeit ansteigt und
bei warmer Umgebung abfallt (Tabelle 1).

Tabelle 1: gemessene Druckinderung des Systems (pro 1000 Betriebsstunden) bei verschiedenen
Umgebungstemperaturen. Bei kalter Umgebung steigt der Druck, bei warmen Umgebungen sinkt der Druck.

Dauer der Temperatur Molekularsieb Verschiebung der
Temperaturanderung + Kiihlwasser Druckidnderung / 1000 h

5h 10°C +1.3-1.4 hPa
24 h 10°C +2.81 hPa
5h 36°C -1.78 hPa
24 h 36°C -2.51 hPa

Eine effektive Mdglichkeit zur Beschleunigung der Systemstabilisierung wurde demnach
durch gezieltes Kuihlen oder Heizen der Komponenten des Resonators identifiziert. Dadurch
konnte die Stabilisierung auf 1-2 Tage verkurzt werden.

Als konkrete Mal3nahmen wurden beim Projektpartner und an der HAWK folgende Schritte
durchgefuhrt:
o Anpassung der Kuhlwassertemperatur
« Konstruktion eines Molekularsiebhalter-Aufsatzes mit Industrie-Peltierelementen zur
gezielten Kuhlung bzw. Heizung der Siebe

Zusatzlich wurde festgestellt, dass das Setzen eines Vakuumventils vor dem
Molekularsiebbehalter und dessen Trennung vom Vakuumvolumen des TruCoax wahrend
der Standzeiten zu geringeren Druckveranderungen nach der Inbetriebnahme fuhrt (siehe
Abbildung 5).
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Abbildung 5: Druckinderung des Systems wihrend der Standzeit bei Abkiihlung (10°C) oder Aufheizung (36°C)
des Systems gegeniiber der Umgebung. Ein geschlossenes Ventil begrenzt die beobachteten Druckinderungen
deutlich.

Eine effektive Mdglichkeit zur Beschleunigung der Systemstabilisierung im Dauerbetrieb
wurde demnach durch gezieltes Kiihlen oder Heizen des Resonators, Temperaturregelung
der Molekularsiebe sowie Isolation der Molekularsiebe in Ruhephasen (Ventil schliel3en)
identifiziert. Dadurch konnte die notwendige Stabilisierungsphase der Lasersysteme auf 1-
2 Tage verkurzt werden. Zum Berichtzeitpunkt sind diese Mal3hahmen beim Projektpartner
integriert und unterlaufen Feldtests in der Produktion.

1.2.2 Anpassung der Molekularsiebe zur Beeinflussung ihrer
Adsorptionscharakteristiken

Als Arbeitsthese wird angenommen, dass die verwendeten Molekularsiebe nicht nur
Wasserdampf binden, sondern auch das malgeblich im Lasergas enthaltene CO2. Zur
dauerhaften Losung des Problems wurde vorgeschlagen, Molekularsiebe zu entwickeln, die
zwar Wasser aufnehmen, aber keine kapitale Komponente des Lasergases. Zur ungefahren
Einordnung siehe Tabelle 2.

Tabelle 2: Kritische Molekiildurchmesser im Gasgemisch fiir COz-Laser.

Gaskomponenteim CO2-Laser Molekiildurchmesser

(]0) 3,2A
N, 3A

co, 2.8A
H,O 2.6A
He 2.0A
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Als geeignetes Produkt wurden die zeolithischen Siebe Kostrolith 4AK mit einer Porengrol3e
von 4 A (Typ LTA) der Firma CWK identifiziert, die im Gegensatz zu den sonst Ublichen
Herstellern nicht in China sondern in Deutschland gefertigt werden. Als nicht
ungewohnlicher Umstand ist die Firma CWK aullerdem durchaus an neuen
Entwicklungsimpulsen interessiert. Zeolithe haben die Eigenschaft, dass ihre frei
beweglichen Kationen durch andere lonen ausgetauscht werden kdénnen. In den
verwendeten Molekularsieben wird ein definierter Teil der Natrium (Na*)-lonen durch
Casium (Cs*)-lonen ersetzt (bestimmt mittels Rontgenfluoreszenzspektrometrie), so dass
aufgrund des gréReren lonenradius die PorengroRe gezielt auf 3 A oder weniger reduziert
werden kann. Durch den geringen Unterschied der Molekulardurchmesser zwischen H20
und CO:z2 (siehe oben) ist dies aber eine grol’e Herausforderung.

Es wurden Siebe mit verschiedenen Casiumgehalten von der Firma CWK hergestellt und
die Masseaufnahme an Luft an der HAWK gemessen. Abbildung 6 zeigt die
Aufnahmemenge der CWK-Siebe im Vergleich zum Standardsieb. Die Aufnahmemenge
wird ab einem Casiumgehalt von 40,5% etwas geringer, ist mit Uber 15% aber immer noch
auf einen guten Level.
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Abbildung 6: Masseaufnahme der von CWK hergestellten Siebe im Vergleich zum beim Projektpartner Trumpf
verwendeten Standardsieb. Hohe Cs-Gehalte behindern den Massezuwachs erheblich.

Es ist somit anzunehmen, dass der wirksame Porendurchmesser der Siebe ab einem Cs-
Gehalt von (iber 40 % kleiner als 3 A wird, da hier Stickstoff als Hauptbestandteil der Luft
nicht mehr effizient adsorbiert werden kann (Tabelle 2).

Um zu prufen, ob CO:2 effektiv aus dem Sieb ausgesperrt und Wasser aufgenommen
werden kann, wurden weitere Reihen an Dauerlaufen tber 130-200 Stunden durchgefuhrt,
wobei die Siebe zuvor bei zwei verschiedenen Temperaturen (220°C und 400°C)
ausgebacken wurden. Eine exemplarische Messung ist in Abbildung 7 zu sehen. Das
Druckverhalten wird Uber die Zeit aufgezeichnet und der lineare Druckdrift fir 1000 h aus
den Messdaten des Zeitraums zwischen 60 und 120 Stunden berechnet.
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Abbildung 7: Dauerlauf iiber 130 h mit einem Molekularsieb mit 40,5% Cs (oben) und 56,9% Cs (unten) im
Resonator, regeneriert bei 493,2 K. Das Druckverhalten wurde iiber die Zeit aufgezeichnet und der Druckdrift
iiber 1000 h fiir den Zeitraum zwischen 60 und 120 Stunden berechnet.

Abbildung 8 zeigt, dass Mdglichkeiten gefunden wurden, mit denen die von Trumpf gesetzte
Grenze von -3 hPa pro 1000h Laufzeit erreicht oder unterschritten werden kann. Die
geringsten Druckanderungen entstehen bei Molekularsieben mit einem Cs-Austauschanteil
im Bereich von 40%. Zusatzlich konnten die Ergebnisse durch hohere
Ausbacktemperaturen von 220°C auf 400°C noch verbessert werden.
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Abbildung 8: Vergleich aller Dauerlidufe mit Molekularsieben von 25,9 bis 56,9% Cs-Gehalt. Die gelben Balken
sind Untersuchungen fiir Siebe, die bei 493,2 K regeneriert wurden, die blauen Balken bei 673,2 K. Die gewiinschte
Grenze (rote Linie) liegt bei -3 hPa pro 1000 h Laufzeit.
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Die Einfuhrung der neuen Molekularsiebe beim Projektpartner Trumpf wirde den Wegfall
der eingangs erwahnten 6-monatigen Konditionierung ermoglichen. Dartber hinaus werden
durch einen Wechsel des Zulieferers Umsatze im Inland generiert, die sonst im Ausland
anfallen wiirden. Die Firma CWK kann zudem schnell bei Anderungswiinschen reagieren
und Sonderanfertigungen liefern.

Weitere Feldtests sowie Perspektive fiir Serienreife und Markteinfuhrung:
« Zwei weitere Chargen zur Qualitatssicherung getestet (gute Ergebnisse)
o Tests im Entwicklungsbereich von Trumpf bestatigen die Ergebnisse
o Produktentwicklungsprozess (PDP) startete am 01.10.2024
e Integration in die Serienproduktion und Vorbereitung fur die Auditierung in
Zusammenarbeit mit Folgekunden

Durch gezielte Anpassung der Molekularsiebe konnte die Stabilisierung von CO2-Lasern
erheblich verbessert werden. Die identifizierten Stellmechanismen sowie die Anpassung der
Zeolithstruktur ermdglichen ein schnelleres Erreichen der Betriebsstabilitat und reduzieren
Produktionsausfalle voraussichtlich signifikant und der erfolgreiche Technologietransfer in
die Trumpf-Serienproduktion ist zum Berichtzeitpunkt absehbar.

Folgeprojekt:

Zur Weiterfuhrung der kurzfristigen Zusammenarbeit wurde fur das Jahr 2025 ein
Direktauftrag des Projektpartners bei der HAWK platziert. Zusatzlich befindet sich ein
gemeinsames Forderprojekt in Redaktion, das sich mit der Pockels-Zellen-Entwicklung zur
Pulsparametereinstellung von CO2-Hochleistungslasersystemen beschaftigt.

1.3 Feinkitten von optischen Linsen und Blendenelementen

Im Forschungsinteresse des Partners Henke, Sass-Wolf sind Endoskoplinsen
Untersuchungsgegenstand. Diese weisen das Verhalten auf, dass Kittverbindungen und
PVD-Beschichtungen sporadisch nicht zweckbestimmungsgemald halten, wenn deren
Herstellung nicht durch einen Plasmaprozess unterstitzt wird. Ziel ist es, den derzeitigen
beim Projektpartner eingesetzten Niederdruckprozess in geeigneten Fallen durch eine
geeignete Atmospharendruck-Losung zu erganzen. Die bisherige Niederdruck-
Plasmabehandlung wird derzeit im Batch-Prozess standardmafig fur einige Minuten mit
einigen weiteren Minuten an Handling- bzw. Wartezeiten im laufenden Fertigungsprozess
durchgefuhrt. Sollen Einzelteile oder kleine Losgro3en aufierhalb der Batches in die
Produktion einflieRen, kann eine Atmospharendruck-Plasmavorrichtung ein geeignetes
Mittel darstellen.

1.3.1 Voruntersuchungen

Die Ausgangssituation zu Projektbeginn stellt sich so dar, dass sporadisch eine Art
Lotuseffekt beim Verkitten der Mikrolinsen beobachtet wurde, der ein Benetzen der
Fugeflachen be- oder verhindert. Betroffene Linsen wurden daher per
Rasterkraftmikroskopie auf flir Lotuseffekte charakteristische Oberflachenstrukturen
untersucht. Hierfir wurden frische Linsen mit welchen verglichen, die bereits verkittet und
wieder voneinander getrennt wurden. Alle Linsen wurden aul3erdem plasmabehandelt und

10



NeDia — Schlussbericht Teil Il: Eingehende Darstellung

erneut untersucht. Es konnten keine Veranderungen der Oberflachenstruktur festgestellt
werden (Uberblick siehe Abbildung 9).

kein Plasma Plasma

unverkittet

verkittet

Sq=5,4nm Sg=1,9nm

Abbildung 9: Rasterkraftmikroskop-Aufnahmen (AFM) von Linsenoberflichen mit vermeintlichem
Lotuseffekt. Die Flachenrauheiten Sq verringern sich zwar etwas nach einer Plasmabehandlung,
jedoch sind in keinem Fall Mikrostrukturen erkennbar.

Es ist davon auszugehen, dass kein klassischer Lotuseffekt vorliegt, sondern flachige
Kontaminationen auf den Glasoberflachen vorhanden sind, die durch Lésungsmittel nicht
zuverlassig zu entfernen sind. Sporadisch sind diese so stark, dass sie sich als ,Lotuseffekt*
auldern.

Eine Plasmabehandlung soll die Kontaminationen gasformig zersetzen. Vor diesem
Hintergrund wurden Labormuster von Plasmaquellen erstellt, die sich zur Linsenbehandlung
auf den dafur vorgesehenen Warentragern eignen. Die besondere Schwierigkeit bestand
darin, dass die hier angewendeten Atmospharendruckplasmen nicht potenzialfrei sind und
die Warentrager teilweise aus leitfahigem Material bestehen. Die sichere Vermeidung
parasitarer Funkenentladungen war daher die Herausforderung. Abbildung 10 zeigt die
gleichzeitige Behandlung mehrerer Mikrolinsen im Labormuster der Plasmaquelle. In
Rucksprache mit dem Kooperationspartner wurde die Plasmaquelle auf die Behandlung
einzelner Linsen abgeandert.

Zur Beurteilung des Reinigungseffektes wurden zunachst Wasserkontaktwinkel
herangezogen. Die Linsen wurden mit verschiedenen Dauern behandelt, mit 10 Linsen pro
Messung. Zwischen den Versuchen wurden alle Linsen mit dem sonst in der Fertigung auch
verwendeten Poliermittel per Hand Uberpoliert und mit Isopropanol gereinigt. Abbildung 11
zeigt die gemessenen Wasserkontaktwinkel fur verschiedene Behandlungsdauern. Fur
Behandlungszeiten > 1s wurden keine Veranderungen des Wasserkontaktwinkels mehr
festgestellt.

11
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Abbildung 10: Gasentladung im Labormuster der Plasmaquelle fiir die simultane Behandlung mehrerer
Mikrolinsen. Diese sind auf Metalldorne aufgekittet.
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Abbildung 11: Wasserkontaktwinkel auf Mikrolinsen fiir verschiedene Plasmabehandlungsdauern. Die Referenz
ist lediglich mechanisch mit Isopropanol gereinigt.

Per Definition wurde Behandlungsdauer auf 10s fur zukinftige Untersuchungen festgelegt.
Um den Einfluss der Lagerbedingungen eingrenzen zu kdénnen, wurden Proben mit
konstanter Behandlungsdauer und verschiedenen Lagerdauern in Luft (lose verschlossener
Behalter), Vakuum (sofortiges Abpumpen auf 10e-1 mbar), Stickstoff beaufschlagt. Wie sich
in Abbildung 12 abzeichnet, kann von einem Erhalt des Behandlungseffektes von mehreren
Stunden ausgegangen werden, sofern die Lagerung nicht im Vakuum geschieht. Die im
Vakuum gelagerten Proben wurden nicht weiter untersucht, jedoch wird angenommen, dass
die Kittverbindung, die die Mikrolinsen auf dem Haltedorn fixiert nicht vakuumfest ist und
sich aus den Ausgasungen ein Niederschlag auf den gereinigten Glasoberflachen bildet.

Die Kontaktwinkeluntersuchungen wurden mit den produktionsrelevanten Kitten wiederholt
und die Ergebnisse zum Benetzungsverhalten im Vergleich zum Wasser validiert. In
Testreihen  zeigte sich, dass die verschiedenen Werksticke durch das

12
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Atmospharendruckplasma so aktiviert werden konnen, dass diese analog zur Verwendung
der Niederdruckplasmaquelle mit allen relevanten Kittsorten weiterverarbeitet werden

konnen.

120 h

Wasserkontaktwinkel [°]

60
55
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m Luft mVakuum m Stickstoff

Abbildung 12: Wasserkontaktwinkel fiir Proben mit einer Behandlungsdauer von 10 s nach verschiedenen
Lagerungsdauern in Umgebungsluft, Vakuum und Stickstoff.

Fur die Beantwortung der Fragestellung, ob die Oberflache entweder gereinigt oder
plasmaaktivierte Kontaminationen auf der Oberflache verbleiben, wurden XPS-Messungen
(Rontgen-Photoelektronenspektroskopie) an nicht-plasmabehandelten Referenzproben,
plasmabehandelten Proben verschiedener Behandlungsdauern und Proben, die im
Niederdruckverfahren beim Projektpartner gereinigt wurden.

Das XPS-Signal bildet dabei die oberflachennahen Haufigkeiten der vorkommenden
Elemente ab, wobei die Signalform auch Rickschlisse auf die vorkommenden chemisch-
strukturellen Verbindungen erlaubt. Da die Informationstiefe mit einigen Nanometern gré3er
ist als die Dicke der Kontaminationen, wird das Verhaltnis aus Kohlenstoff und Silizium
(C/Si) als Sauberkeitsindikator verwendet. Diese Elemente sind charakteristische
Bestandteile von Schickt bzw. Substrat.

13
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rel. Kohlenstoffreduzierung durch Plasma [%]
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Abbildung 13: Darstellung des Verlaufs der Kohlenstoffreduzierung auf plasmabehandelten Proben relativ zum
Startzustand. HSW-Plasma bildet den Wert ab, der nach Verwendung des Niederdruckplasmas beim
Projektpartner HSW ermittelt werden konnte. *Die Proben wurden ca. 1 Stunde lang hermetisch abgeschlossen
zur Analyse transportiert; die anderen Proben befanden sich vor der Messung 15-30 min an der Luft.

Die zuvor festgelegte Behandlungsdauer flhrt trotz des zuvor als hinreichend beurteilten
Benetzungsverhaltens demnach im Ubrigen nicht zum geforderten Reinigungseffekt. Es
wurde festgestellt, dass der oberflachliche Kohlenstoff zwar verringert, aber nicht
weitestmoglich entfernt ist. Demnach ist eine Behandlungsdauer von 20 s in der Praxis
anzuwenden. Dies liegt in etwa noch 1-1,5 GroRenordnungen unter dem bisherigen
Zeitaufwand.

1.3.2 Funktionsmuster

Das Funktionsmuster dient im Wesentlichen fur Feldtests, was besondere Anforderungen
an die generelle Bedien- und Betriebssicherheit einer solchen Anlage stellt. Um eine spatere
Praxistauglichkeit zu demonstrieren, mussen bereits einfache Bedienfehler weitestgehend
ausgeschlossen werden, die zu einer Beschadigung der Werkstlicke oder theoretisch zu
Elektroschock des Personals fuhren kdnnen. Desweiteren zeigte sich, dass unbeabsichtigt
lange Plasmabehandlungen (Minuten statt Sekunden) zu Beschadigungen an der
Plasmaquelle und am Werkstucktrager fuhren kénnen.

Der sonst offene Laboraufbau wurde demnach durch ein Gehause, eine Absicherung durch
Lichtschranken und Bedienung durch einen programmierbaren Ful3schalter erganzt.
Desweiteren zeigte sich in den umfangreichen Testreihen, dass die Plasmabehandlung nur
dann zuverlassig erfolgt, wenn sowohl Entladungsabstand als auch Ausgangsspannung
und im Idealfall auch Resonanzfrequenz des zur Plasmaerzeugung notwendigen
Hochspannungsnetzteils (Redline G2000) fur jede Werkstlckkategorie separat eingestellt
werden. Diesen Umstanden ist das Hinzufugen einer Mikrocontrollersteuerung geschuldet,
die die notwendigen Einstellungen am Hochspannungsnetzteil, die Steuerung einer
motorisierten Achse zur Einstellung des Entladungsabstands und die Begrenzung der
Behandlungsdauer Ubernimmt. Das Funktionsmuster ist damit berihrungssicher und verfligt
nur noch Uber einen einzigen Knopf, Uber den die Art der zu behandelnden Mikrolinse
ausgewahlt wird.

Bei der Behandlung sehr kleiner Linsen wurden haufige Uberschlage auf metallischen
Bauteiltrager (Dorn) beobachtet. Um dafiur verantwortliche E-Feldkomponenten

14
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abzuschwachen wurde die mogliche Wirkung einer Zusatzelektrode mit Hilfe der Software
Comsol Multiphysics simuliert. Zum einen sollte die Zusatzelektrode aus einem einfachen
Ring bestehen, der um den Bauteiltrager gelegt wird. Zum anderen sollte dieser Ring noch
um eine dielektrische Kappe (z.B. Teflon verfugen). In der grafischen Darstellung (Abbildung
14) entsprechen rot kodierte Feldstarken in etwa Grélienordnungen, wie sie fur eine
Plasmaentstehung notwendig sind. Links ist der Ausgangszustand dargestellt, bei dem auch
Feldstarkeerhbhungen an der Kante zwischen Bauteiltrager und Linse zu vermuten sind.
Rechts, in den beiden Varianten der Zusatzelektrode, ist dies nicht mehr der Fall.

Die Wirkung der Zusatzelektrode wurde im Experiment bestatigt.

Ausgangssituation Zusatzvarianten: mit Metallelektrode
(oben); mit Metallelektrode und Kappe
(unten)
Elektrode *
Zusatzelektrode
Linse : ; i 2
/ N\ 4
Bauteiltrager Kittwulst
di¢lektr. Kappe

Abbildung 14: Simulierte Feldstirkeverteilungen zwischen Elektrode, Linse und Bauteiltriger zur Abschéitzung
des Ziindverhaltens des Plasmas.

In der Praxis wird diese Zusatzelektrode aufgrund der geringen verbleibenden Spaltmalie
zwischen Zusatzelektrode und Werkstlick wahrscheinlich allerdings nicht verwendet
werden. Da die Linsen sehr klein sind, besteht hier das Risiko der mechanischen
Beschadigung bei Einlegen oder Entnahme des Werkstlicks oder zumindest einer erneuten
Kontamination der bereits gereinigten Flachen.

Im Rahmen des Projektes stellten diese besonders kleinen Linsen allerdings einen
Spezialfall dar. Fur den weitem uberwiegenden Teil der untersuchten Linsen war im
Vorhinein keine Zusatzelektrode notwendig.
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Abbildung 15: Funktionsmuster nahe dem an das Partnerunternechmen Henke-Sass, Wolf iibergebenen Zustand.
links: Steuerkonsole, rechts: Behandlungskammer mit eingelegtem Warentriger

Abbildung 15 zeigt das Funktionsmuster fir die Feldtests und Evaluierung. Es ist davon
auszugehen, dass auf dieser Grundlage eine Entscheidung des Projektpartners fur oder
gegen eine Weiterentwicklung zum Prototypen getroffen werden kann und ggf. weitere
Entwicklungsschritte abgeleitet werden kdnnen.

1.4 Auto-Degradierung optischer Linsen

In der feinoptischen Fertigung wird die Qualitat polierter Bauteile derzeit vorwiegend visuell
beurteilt. Ein wiederkehrendes Problem ist die Ausbildung eines Graubeschlags auf
korrosionsanfalligen Sonderglasern, der erst Tage oder Wochen nach der Bearbeitung
sichtbar wird. Dieses Phanomen stellt eine Herausforderung fur die Fertigungsqualitat dar,
da es die optischen Eigenschaften der Bauteile beeinflussen kann. Ziel dieses Projekts war
es, eine objektive und reproduzierbare Diagnosemethode zu entwickeln, um das Auftreten
des Graubeschlags bereits frihzeitig zu erkennen und idealerweise Gegenmalinahmen
abzuleiten.

Wahrend der Projektlaufzeit wurden verschiedene Messmethoden angewendet. Optische
bzw. mikroskopische Methoden dienen dabei hauptsachlich der Detektion und
Dokumentation des Graubeschlags. Anspruchsvollere Methoden, wie die Rontgen-
Photoelektronenspektroskopie (XPS) und die Ellipsometrie, werden in aller Regel nicht
bildgebend eingesetzt und werden verwendet, die beobachteten und vermuteten Effekte
messbar und quantifizierbar zu machen.

16
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Erprobte Messmethoden
Ein Uberblick Uber die im Projekt verwendeten Diagnose- und Lésungsansatze ist in
Abbildung 16 gegeben.

n-LaK8 — Graubeschlag

il M

makroskopische optische
Eigenschaften

Ellipsometrie

XPS - ESCA

Morphologie

| Makrophotographie |

| Plasmabehandlung | Hyperspektrale

| Rasterkraftmikrographie
Bildgebung

Beschleunigte Alterung

Multi- und hyperspektrale Bildgebung |
durch Tempern

Schleif- und Polierversuche mit
Féarbeverfahren

Testserien

ferhg{t;:';%sr:z ligllch@ praxistaugliche Behebung des Problems

Abbildung 16: Ubersicht der fiir die Losung des Problems umsetzbaren Mess- und Behandlungsmethoden mit
dem Ziel einer fertigungstauglichen Diagnostik (rote Pfeile) und praxistauglicher Mafinahmen zur Behebung des
Problems (griine Pfeile).

1.4.1 Optisch abbildende Verfahren

Im herkdmmlichen Fertigungsumfeld wird der Graubeschlag visuell mit dem bloRen Auge
erfasst. Dieser wird lediglich schwach wahrgenommen und auch dann nicht unter allen
Beleuchtungsbedingungen.

Makrophotographie / Mikroskopie

Die Kombination aus Makrophotographie und mikroskopischen Methoden dient der
genaueren Erfassung der ortlichen Verteilung der einzelnen Defektstellen, sowie deren
lokale Dichte und GroRRe. Es wurde eine Vorrichtung konstruiert, die Probenaufnahme,
Beleuchtung und Abbildung reproduzierbar gewahrleistet und damit eine standardisierte
projektbegleitende optische Dokumentation ermdglicht (Bsp. Abbildung 17).
Mikroskopische Methoden wie Dunkelfeld- und Polarisationsmikroskopie wurden getestet,
um Oberflachenveranderungen sichtbar zu machen. Diese lieferten zwar interessante
Einblicke in die Struktur des Graubeschlags, eigenen sich aber nicht gut fir quantitative
Analysen und Ursachenforschung.
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Vergleich: Weilllicht vs. engbandig bei (486+5) nm

~——

Abbildung 17: Vergleich der Aufnahmen von vier Linsen unter Weilllicht (oben) und engbandiger Beleuchtung
um 486 nm (unten). Der Graubeschlag tritt unter kurzwelliger Beleuchtung deutlicher hervor, besonders massiv
auf der linken Probe.

Mikroskopisch aufert sich der Graubeschlag als ein Ensemble von Fehlstellen mit
Ausdehnungen im Bereich von 1-2 um (Abbildung 18). Diese sind optisch nicht weiter
aufzulésen. Komplementare Messungen mittels Rasterkraftmikrokopie zeigten, dass sich
diese Fehlstellen sich nicht in der Topographie der Proben als Spitzen oder Lécher duf3ern,
der Defekt also unterhalb (bzw. innerhalb) der Oberflache vorliegen muss. Mikroskopisch-
Weildlichtinterferometrische Messungen durch den Projektpartner Zeiss bestatigten, dass
es sich bei den Defekten um Phasenobjekte unterhalb der Tastbaren Oberflache handelt.

Abbildung 18: Lichtmikroskopische Aufnahme einiger Defektstellen, die sich in ihrer Gesamtheit als
Graubeschlag fiuflern. Die Einzeldefekte haben Ausdehnungen von 1-2 pm und sind abbildend-optisch damit nicht
weiter auflosbar.
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Multi- und Hyperspektrale Bildgebung

Eine Hypothese flr die Ursache des Graubeschlags geht auf chemische Veranderungen
(Einlagerung von Fremdatomen, elektronische Fehlstellen in der Glasmatrix) zurtck, eine
andere auf das Vorhandensein von mikro- und nanoskaligen mechanischen Defekten.
Beide Defektklassen beeinflussen das Absorptions- und auch Fluoreszenzverhalten des
Glases, weshalb sich multispektrale Bildgebungsverfahren vermutlich zur frihzeitigen
Detektion von Glasdefekten eigenen. Hier wurden Versuchsaufbauten angefertigt und mit
Anfangserfolgen getestet. Als Beispiel zeigt Abbildung 19 einen modellierten und im
Labormalistab umgesetzten Aufbau zur Laserinduzierten Fluoreszenz des Beschlags mit
dem Ziel der Identifikation des Beschlags im Vor- oder Frihstadium.

Macro-Objektiv,

Geradsicht-Spektrograph 80 mm,..f/Z.B. —
. —)

=2}

Fluoreszenz der
Defekte

Laser —
Nebenband

532 nm

Abbildung 19: Testaufbau zur laserinduzierten Fluoreszenz des Beschlags mit dem Ziel dessen Identifikation im
Vor- oder Friihstadium.

Eine weitere Ausarbeitung der Verfahren im laufenden Projekt hatte jedoch Ressourcen
gebunden, die fur die anderen Messkampagnen fehlen wirde, weshalb dieser Ansatz im
Rahmen des Projektes in Rucksprache mit dem Projektpartner Zeiss nicht weiterverfolgt
wurde. Diese Thematik wurde in ein Folgeprojekt ausgegliedert.

1.4.2 Nichtabbildende Analyseverfahren

Der beobachtete Graubeschlag setzt sich aus einzelnen Strukturmerkmalen zusammen, die
mit lateralen Ausdehnungen um 1 Mikrometer mit optischen Methoden nicht weiter aufgeldst
werden koénnen. Zur weiteren Aufklarung des Phanomens wurden daher weitere
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Messmethoden angewendet, die Mischinformationen der Materialeigenschaften an einem
Messort mit einer typischen Ausdehnung von 0,1 -1 Millimetern liefern.

XPS-Analysen (Rontgen-Photoelektronenspektroskopie)

Die XPS-Messungen erlaubten eine chemische Tiefenprofilanalyse der betroffenen
Oberflachen. In umfangreichen Messkampagnen wurden Unterschiede in der chemischen
Zusammensetzung zwischen beschlagenen und unbeschlagenen Bereichen identifiziert.
Besonders der Silizium-, Calcium- und Bor-Gehalt zeigte signifikante Variationen, die auf
chemische Veranderungen durch Lagerung und Bearbeitung zurtckzufuhren sind.

Durch gezielte Plasmabehandlungen konnten erste Hinweise auf mogliche
Gegenmalinahmen gewonnen werden. Hierbei wurden Plasmen mit Argon als Tragergas
verwendet, sowie in weiteren Versuchen jeweils Sauerstoff, Wasserstoff und Wasser
hinzugefiigt (zur Veranschaulichung Abbildung 20). Ziel dabei war die Uberpriifung der
Hypothese, dass sich die Glasoberflache durch reaktiven Sauerstoff oder Wasserstoff
chemisch absattigen und in einen inerteren Zustand bringen Iasst. In den Versuchen zeigte
sich, dass unter der Beteiligung von Wasser oder Wasserstoff die Glaser reaktiver werden
und bei nachfolgender Lagerung vermehrt Graubeschlag aufweisen. Der umgekehrte Fall
einer chemischen Inaktivierung der Glasoberflachen konnte nicht beobachtet werden.

Abbildung 20: Veranschaulichung der Plasmabehandlung einer Probe. Das Plasma wird bei Atmosphirendruck
zwischen der Plasmaquelle (oben) und der Probe (unten) geziindet. Eine helikale Gasstromung begrenzt die
Plasmazone radial und sorgt fiir Luftausschluss.

Tiefenprofiimessungen  ergaben zudem  Hinweise auf parallel ablaufende
Diffusionsprozesse und Migrationsprozesse entlang mechanischer Oberflachendefekte.
Hierbei werden Glasbestandteile teils im Polierprozess ausgewaschen und andererseits
Elemente des Poliermittels (Cerium) in die Glasoberflache eingearbeitet. Aus den
gemessenen Tiefenprofilen gehen zudem Hinweise auf verschiedene Schadigungsarten der
Glasoberflachen hervor. Die Gradienten fur oberflachennah ausgewaschene Elemente
nehmen dabei auf den obersten 2 nm deutlich gro3ere Werte an als in der den folgenden
Nanometern darunter (Abbildung 21). Hieraus verstarkt sich die Annahme, dass mikro- und
nanoskalige Polierdefekte die Glasschadigung begulnstigen.
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Abbildung 21: Logarithmische Darstellung der oberfléichlichen Calcium- (links) bzw. Bor-Gehalte (rechts). Das
Vorhandensein zweier unterschiedlicher Diffusionsverhalten lésst sich in allen gemessenen Bestandteilen zeigen.

Ellipsometrie

Die Ellipsometrie ist eine optische Messtechnik, mit deren Hilfe anhand der Anderung des
Polarisationszustands von reflektietem Licht die oberflachennahen optischen
Eigenschaften eines Materials oder Materialgemischs bestimmt werden konnen. In
ausgedehnten Versuchsreihen konnten im Rahmen des Projektes
Schichtdickenanderungen und optische Eigenschaften der unterschiedlich bearbeiteten
Oberflachen quantifiziert werden. Unterschiedliche Polierverfahren zeigten klare
Differenzen in den ellipsometrischen Parametern, was auf Veranderungen in der
Materialzusammensetzung hindeutet. Besonders die quasi-Brewsterwinkel-Technik erwies
sich als hilfreich zur ldentifikation von Materialunterschieden. In Abbildung 22 sind
exemplarisch die ellipsometrischen Parameter A und W fur kurz (rot) und lang (blau) polierte
Proben dargestellt. Die graue Stufe unten markiert den Brewsterwinkel fur Katalogwert der
Brechzahl des Grundmaterials. Fur langere Polierdauern liegt der gemessene Wert
demnach naher am Erwartungswert, obwohl die Proben visuell nicht zu unterscheiden sind.
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Abbildung 22: Darstellung der ellipsometrischen Parameter A (unten) und ¥ (oben) fiir eine kurz (3 min) und eine
lang (24 min) polierte Probe. Es ist eine signifikante Verschiebung des Brewsterwinkels zu erkennen. Die graue
Stufe markiert den Brewsterwinkel fiir Katalogwert der Brechzahl des Grundmaterials.

Auswertemethoden sind hier vielfaltig moglich und bis zum Berichtzeitpunkt dauern
mathematische Experimente damit an. Ein simpler und praktisch voraussichtlich
verwertbarer Ansatz abseits komplizierterer Modellierungen ist bereits durch die
Bestimmung der lokalen Ableitungen dA/d® gegeben (Abbildung 23). Auf diese Weise kann
die Steilheit des Phasensprungs dargestellt und Hinweise auf den tatsachlichen
Polierfortschritt gefunden werden, ohne dass dies mit dem blof3en Auge erkennbar ware. Im
hier gezeigten Beispiel wird also bei fortschreitender Polierdauer noch ein Abtrag von
Material nachgewiesen, das vom Grundmaterial abweicht. Zum Berichtzeitpunkt wird von
allen beteiligten davon ausgegangen, dass diese Randschicht sowohl physikalische als
auch chemische Stérungen enthalt, die den spateren sichtbaren Alterungsprozess auslésen
oder zumindest begunstigen.
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Abbildung 23: Lokale Anstiege des ellipsometrischen Parameters A (Ableitung dA/d®) fiir verschiedene
Polierdauern. Mit steigender Polierdauer (von unten nach oben) engt sich der von 0 abweichende Bereich immer
weiter in Richtung des erwarteten Brewsterwinkels ein.

Ausblick auf das Folgeprojekt

Basierend auf diesen Erkenntnissen wurde gemeinsam mit dem Projektpartner Zeiss ein
Folgeprojekt geplant, in dem die multispektrale Ellipsometrie zur Glasdefektanalyse
weiterentwickelt werden soll. Ziel ist die Entwicklung eines produktionstauglichen Systems
zur zerstorungsfreien Erkennung von Oberflachendefekten. Hierbei sollen bildgebende
Verfahren mit Deep-Learning-Methoden kombiniert werden, um die Sensitivitat und
Reproduzierbarkeit der Messungen zu verbessern. Insbesondere die Detektion und Analyse
von Mikrorissen und chemischen Verunreinigungen werden dabei im Fokus stehen.

2. Voraussichtlicher Nutzen der Ergebnisse
Die Ergebnisse haben zu einem differenzierteren Verstandnis der Wechselwirkung von

Festkorperoberflachen mit Flussigkeiten, Gasen und Plasmen beigetragen und liefern damit
wichtige Anhaltspunkte flr weiterfihrende Forschungsarbeiten.

Das Verfahren des Plasmaunterstiitzten Bondens von Planoptiken ist in der Entwicklung
weit vorangeschritten. Das Labormuster konnte innerhalb der Projektlaufzeit jedoch nicht
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abschlieBend zum Funktionsmuster weitergefuhrt werden. Diese Arbeiten werden in
Verantwortung des Projektpartners Qioptiq auch uber den Projektzeitraum hinaus weiter, da
des Verfahrens die auf diesem Gebiet vorhandenen Hurden 16st und nach Kenntnis des
Projektpartners und der HAWK keine technischen Alternativen existieren.

Die Ubertragung der Erkenntnisse zur Konditionierung und Stabilisierung von CO2-
Hochleistungslasern durch Molekularsiebe ist zum Berichtzeitpunkt bereits weit
vorangeschritten und wird beim Projektpartner Trumpf auf Serientauglichkeit gepruft.

Feinstreinigung von Mikrolinsen durch Plasma sind im Funktionsmuster-Stadium weit
vorangeschritten. Das Verfahren und Funktionsmuster wird von HSW auf praxistaugliche
Anwendbarkeit im Produktionsumfeld gepruft. Hieraus soll ein Anforderungskatalog fur die
Weiterentwicklung zum Prototyp entstehen.

Das Thema des Graubeschlags auf optischen Linsen (Auto-Degradierung) stellte sich
als besonders schwieriges und komplexes Thema heraus. Die im Projekt angesetzten
Messmethoden sind praparationsintensiv und langwierig. Der Erkenntnisgewinn zeichnet
aber ab, dass ellipsometrische Messmethoden vielversprechend und darauf basierende
Diagnosesysteme umsetzbar sein kdnnten, die produktionsbegleitend funktionieren wirden.
Wegen der Komplexitdt des Themas ist ein weiteres Folgeprojekt mit der Firma Zeiss
definiert und beantragt worden.

3. Fortschritt bei anderen Stellen

Parallel zum laufenden Projekt wurden beim Projektpartner Zeiss als komplementare
Messmethoden Weildlichtinterferometrie und ortskorreliertes XPS fur die identischen
Fragestellungen angewendet. Insgesamt ist Erkenntnislage zur Entstehung des
Graubeschlags zum Berichtzeitpunkt noch nicht véllig klar, sie erhartet sich aber in die
Richtung, dass Polierdefekte eine Hauptursache fur den Graubeschlag darstellen und dass
auch eben dort Abmilderung fur die Thematik zu finden ist.

Bei den Themen des plasmaunterstitzten Bondens mit Qioptiq sowie der
Gaskonditionierung mit Trumpf als Partnerunternehmen handelt es sich jeweils um eine
thematische Nische ohne parallele Entwicklungen in den Unternehmen oder an anderer
Stelle.

Beim Projektpartner Henke-Sass, Wolf wird zum Berichtzeitpunkt ein sauerstoffhaltiges
Niederdruckplasma als gangiges Mittel zur Feinstreinigung von Mikrolinsen in Produktion
eingesetzt und ist dort etabliert. Hierbei handelt es sich um einen Batch-Prozess mit
Wartezeiten. Ein Atmospharendruckplasma ist daher als erganzendes Werkzeug fur die
Nachbearbeitung von Einzellinsen noch relevant.

4. Erfolgte und geplante Veroffentlichungen

Die Ergebnisse dieses Projektes wurden in Auszigen als Vortrage auf den ohnehin
stattfinden Projektausschusssitzungen prasentiert. Ferner wurde 1 wissenschaftlicher und
1 technischer Artikel publiziert, 2 weitere wissenschaftliche Artikel zur Begutachtung
eingereicht sowie 2 Vortrage auf Fachkonferenzen zu Teilausschnitten der Projektthemen
gehalten. Weiterhin sind fur das Jahr 2025 zwei Vortrage auf wissenschaftlichen
Konferenzen vorgesehen.
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