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Andreas Landefeld

Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und
Nanobereich

In der vorliegenden Dissertation wird die Umsetzbarkeit des Um-
formens von metallischen Strukturen im Submikro- und Nanobe-
reich untersucht, das Umformen im Makroskopischen mit dem in
kleinen Grofienskalen verglichen und Anwendungsmoglichkeiten
diskutiert. Als eines der dltesten Fertigungsverfahren ist das Um-
formen im Makroskopischen durch einen einfachen Aufbau so-
wie die Beibehaltung des stofflichen Zusammenhalts charakteri-
siert. Die Ubertragung des Fertigungsprinzips in das Mikroskopi-
sche ist in vielen Aspekten analog zum Makroskopischen realisier-
bar. Die Werkzeuge des altertiimlichen Schmieds, Hammer, Zange
und Amboss, sind im Submikro- und Nanobereich durch von Mi-
kromanipulatoren gesteuerte, abgeflachte Werkzeuge (Hammer)
und spitze, schmale Werkzeuge (Zangen) sowie dem Silizium-
substrat als Analogon zum Amboss gekennzeichnet. Die physi-
kalischen Figenschaften beeinflussen das Fertigungsverfahren im
Wesentlichen, skalieren allerdings auf unterschiedliche Weise mit
abnehmender Objektgrofie. Grofienabhingige Besonderheiten im
Submikro- und Nanobereich sind beispielsweise die vernachlds-
sigbare Gewichtskraft und die dominanten adhédsiven Krifte so-
wie eine gesteigerte Duktilitdt und erhohte Festigkeit der umzu-
formenden Halbzeuge. Innerhalb der Versuche im Rahmen die-
ser Arbeit wurden Mikromanipulatoren im Rasterelektronenmi-
kroskop eingesetzt, welche die manipulatorischen Werkzeuge und
Halbzeuge im Submikrobereich steuern. Diese manipulatorischen
Werkzeuge und Halbzeuge werden aus reinem Wolfram und Titan
mittels eines in dieser Arbeit entwickelten elektrochemischen Pro-
zesses bearbeitet. Weiterhin werden Werkzeuge mittels eines fo-
kussierten Ionenstrahls in Silizium gefertigt, von denen besonders
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die auf dem System eines Federbalken basierenden, riickfedern-
den Umformwerkzeuge hervorzuheben sind. Diese zeichnen sich
unter anderem durch die kongruente Ausrichtung der Umformo-
berflichen und die hohe Druckfestigkeit von Silizium aus. Die
Umsetzung der Umformverfahren orientiert sich an einer zuvor
erfolgten, kritischen Auseinandersetzung mit den Umformverfah-
ren und umfasst das Freiformen, das Gesenkformen, das Biegeum-
formen und das Schubumformen sowie das Zerteilen, als ein dem
Umformen in vielerlei Hinsicht &hnliches Trennverfahren. Die mit
dem Freiformen durch Recken erreichte kleinste Objektabmessung
liegt im Bereich von 20nm bis 30nm. Die formfiillende Abbil-
dung von Zahnradgeometrien war mit dem Umformen von NizAl-
Partikel in entsprechenden Gesenkgravuren moglich. Ferner konn-
ten stabformige Halbzeuge aus Wolfram zwischen Gesenkfldchen
zu einer Zahnwelle umgeformt werden. Das Biegen wurde unter
anderem in Form des Gesenkbiegens eines flachen stabférmigen
Halbzeugs zu einer Halbkreisform demonstriert. Weiterhin zeig-
te das Zerteilen am Beispiel des Beifischneidens das unproblema-
tische Trennen stabformiger Halbzeuge zwischen Schneidkeilen.
Weiterfiihrende Untersuchungen werden in dieser Arbeit als Basis
fiir zukiinftige Forschungstatigkeiten vorgestellt, alternative Um-
formtechniken wie das Walzen und Tiefziehen betrachtet sowie
Moglichkeiten der Werkzeugoptimierung fiir das Biegen und Zer-
teilen dargelegt. Umformverfahren sind fiir mechanisch hochbe-
anspruchte Nano- und Mikrosystemen kiinftig von grofier Bedeu-
tung, da massive, hochreine, metallische Halbzeuge individuell
umgeformt werden konnen und keine Beeinflussung der chemi-
schen Zusammensetzung erfolgt.

vi

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



Andreas Landefeld

Forging of metallic structures in the submicro- and
nanoscale.

This thesis deals with the possibilities of forging metallic struc-
tures in the submicro- and nanoscale, and compares these with
the macroscopic scale. Furthermore, applications are discussed.
As one of the oldest processing technique in the macroscopic sca-
le, forging is characterized by its simple setup and maintaining
of substantial cohesion. The different forging techniques known
in the macroscopic scale can be adapted to the microscopic scale.
The tools used by blacksmiths are hammer, tong and anvil. The
corresponding tools in the submicro- and nanoscale are flattened
forging tools (hammer) and sharp manipulation tips (tongs), both
controlled by micromanipulators, as well as a silicon substrate ac-
ting as an anvil. Manufacturing processes are influenced strongly
by the physical properties, which do not always correspond to
the reduction of size. Size dependent characteristics are, for exam-
ple, the negligible gravity or the dominant adhesion forces as well
as the increased ductility and yield strength of the forged parts.
Within the scope of this thesis, micromanipulators were used in
a scanning electron microscope to control the movements of the
tools and the bar stock. These manipulative tools and bar stock
consist of pure tungsten and titanium and were manufactured by
an electrochemical process, developed in this thesis. Furthermore,
different tools were manufactured in silicon by focused ion beam
milling. The tools with an upper spring arm shall be emphasized
in this context. These tools are unique concerning the congruent
aligned forging surfaces and the high compression strength of si-
licon. The presented forging techniques are the result of a critical
analysis of the macroscopic process and includes free forming, die
forming, bend forming and shear forming, as well as dividing as
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a cutting process, which is similar to forging in some regards. The
smallest dimension reached (20nm to 30 nm) was achieved using
a free forming process called stretch forming. NizAl-particles were
forged to gear shape using suitable molds. Additionally, a toothed
shaft was shaped from a tungsten bar using die forming between
forging surfaces. Bending was realized through die bending of a
flat bar stock to semicircular geometry. Furthermore, as an exam-
ple for dividing, wedge action-cutting is presented as a simple
technique for the cutting of bar stock. Additional investigations
are presented in this thesis for upcoming scientific research. These
include alternative forging techniques, such as rolling and deep
drawing as well as techniques for the optimization of tools for
bend forming and dividing. In the future, forging techniques are
of importance for mechanical highly stressed nano- and microsys-
tems because massive, metallic raw material can be shaped in a
distinct way and are not influenced by their chemical compositi-
on.
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1. Einfithrung

Baugruppen im Submikro- und Nanobereich werden fiir zukiinf-
tige Technologien zunehmend an Bedeutung gewinnen. Derzeit
werden im Mikro- und Nanobereich schwerpunktmifiig die Her-
stellung schichthafter Strukturen (Sensoren, Transistoren, funktio-
nelle Schichten etc.) sowie die Herstellung synthetischer Nano-
partikel mit besonderen Figenschaften (Katalysatoren, Optoelek-
tronik, medizinische Diagnostik etc.) forciert. Die Herstellung und
Anwendung freistehender Bauteile im Submikro- und Nanobe-
reich ist auch aufgrund der erschwerten Umsetzung bisher kaum
erforscht, obschon freistehende Bauteile markante Vorteile besit-
zen. Generell benotigen kleine Systeme wenig Ressourcen, sind
leicht und energiesparend. Hierdurch kann ein grofses Funkti-
onsspektrum bei einer hohen Funktionsdichte ermoglicht werden.
Weiterhin konnen Systeme mit Abmessungen im Submikro- und
Nanobereich in Bereichen eingesetzt werden, in denen Mikrosys-
teme keinen Zugang haben. Im medizinischen Bereich konnen das
beispielsweise kleinste Gefdfse (Kapillaren) mit einem Durchmes-
ser von d <5um sein. Nanopartikel und freistehende Strukturen
sind nicht substratgebunden und kénnen daher unabhidngig vom
Ort, als Pulver oder in Dispersion, vielseitig eingesetzt werden.
Das Umformen ermoglicht die Strukturierung freistehender Bau-
teile und ist, aufgrund der universellen Werkzeuge, flexibel in der
Fertigung. Fiir mechanische und elektrische Mikro- und Nanosys-
teme konnen somit freistehende, individuelle Bauteile hergestellt
oder angepasst werden. Daneben konnen, abgesehen von den
mechanischen und elektrischen Eigenschaften, ebenso die magne-
tischen und thermischen Besonderheiten von Metallen in Form

freistehender Bauteile genutzt werden.
1
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1. Einfiihrung

Das Umformen metallischer Strukturen im Submikrometerbereich
wurde erstmals von Rosler et al. [83] beschrieben. Dabei wurden
kubische NizAl-Partikel zu flachen Scheiben gestaucht und Um-
formkrifte gemessen. Im Rahmen dieser Arbeit wurde neben dem

Abbildung 1.1.: Vergleich NizAl-Nanopartikel — menschliches Haar. (Mafstab: Uber-
sicht 20 um und Detail 1 um)

Stauchen eine Vielzahl weiterer Umformverfahren untersucht und
entwickelt. Dies ist im Besonderen auf den Einsatz optimierter
und gédnzlich neu gestalteter Werkzeuge zuriickfiihren. In die-
sem Zuge sind ebenso die umzuformenden Teile (Halbzeuge) zu
erwdhnen, fiir die in dieser Arbeit eine elektrochemische Herstel-
lungsroute entwickelt wurde. Die hiermit erzielten stabférmigen
Halbzeuge aus Wolfram und Titan wurden schliefslich, mittels
des Umformens, zu definierten Geometrien und ersten Bauteilen
umgeformt.

Die vorliegende Arbeit beschreibt zundchst die Besonderheiten bei
der Verkleinerung von Strukturen. Im Mikroskopischen skalieren
physikalische und chemische Gesetzmafligkeiten auf unterschied-
liche Art. Dies duflert sich in einem zum Makroskopischen teils

2
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gravierend verschiedenen Verhalten. In Kapitel 2 wird auf die
grofienabhédngigen Besonderheiten eingegangen und dies an phy-
sikalischen Kriften exemplarisch erldutert. Weiterhin wird auf
den mechanischen Grofieneffekt an unter uniaxialem Druck be-
anspruchten NizAl-Partikeln eingegangen und die im Rahmen
dieser Arbeit erzielten Ergebnisse aufgezeigt. Weitere Phdnomene
wie die Kohlenstoffdeposition im Rasterelektronenmikroskop und
Aufladungseffekte sowie deren Einfluss auf die Manipulation und
das Umformen, werden im Anschluss diskutiert.

In Kapitel 3 wird eine Ubersicht der Fertigungsverfahren gegeben
und diesbeziiglich aktuelle Forschungsergebnisse im Mikro- und
Nanobereich eingeordnet. Dabei wird die Einteilung nach DIN
8580 mit den Fertigungsverfahren Urformen, Umformen, Fiigen,
Trennen, Beschichten und Stoffeigenschaften dndern verwendet.
Innerhalb der jeweiligen Fertigungsverfahren wird auf verschie-
dene Untergruppen eingegangen und deren Anwendbarkeit und
Relevanz fiir die Herstellung funktionaler Strukturen im Mikro-
und Nanobereich diskutiert. Dieser Abschnitt soll auch Schnitt-
punkte der einzelnen Verfahren aufzeigen und Anregung geben,
deren Figenschaften fiir kiinftige Untersuchungen zu verkniipfen.
Aus der Ubersicht der Fertigungsverfahren wird das Umformen
als Schwerpunkt dieser Arbeit ndher betrachtet. In bewertender
Weise (siehe Kapitel 3.2) werden die verschiedenen Umformver-
fahren vorgestellt und deren Umsetzbarkeit diskutiert. Es wer-
den Kriterien fiir die Wahl und Durchfithrung der verschiede-
nen Umformtechniken definiert. Die Umformverfahren werden
nach der Beanspruchungsart in Druck, Zugdruck-, Zug-, Biege-
und Schubumformverfahren unterteilt. Zudem wird das Zertei-
len als Trennverfahren berticksichtigt, da zahlreiche Parallelen in
Aufbau und Prozessablauf zum Umformen gegeben sind. Nach
einer kritischen Betrachtung eignen sich besonders die Druckum-
formverfahren wie das Frei- und Gesenkformen, das Biege- und

3
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1. Einfiihrung

Schubumformen mit geradliniger Werkzeugbewegung sowie das
Zerteilen.

Der Versuchsaufbau sowie die Herstellung benétigter Werkzeuge
und Halbzeuge werden im Kapitel 4.1 und 4.2 beschrieben. Die
Steuerung der Umform- und Manipulationsbewegungen erfolgt
unter Verwendung sog. Mikromanipulatoren in einem Raster-
elektronenmikroskop. Die Piezomotoren der Mikromanipulato-
ren ermdoglichen die Bewegung in mehrere Bewegungsachsen im
Nanobereich und erlauben die Positionierung in einem grofien
Arbeitsbereich. In die Aufnahme der Mikromanipulatoren wer-
den Werkzeuge und Halbzeuge in Form eines Drahtes mit einem
Durchmesser d = 0,5mm eingesetzt. Neben diesen manipulatori-
schen Werkzeugen und Halbzeugen werden weitere Werkzeuge
hergestellt, die in Verbindung mit den manipulatorischen Werk-
zeugen ein grofies Funktionsspektrum fiir das Umformen abde-
cken. Die Fertigung der Werkzeuge und Halbzeuge wird nach
der Herstellungsart beschrieben. In einem elektrochemischen Ab-
tragprozess im Bereich der Spitze werden alle manipulatorischen
Werkzeuge und Halbzeuge in Form eines d =0,5mm Drahtes
aus reinem Wolfram und Titan hergestellt. Freistehende kubi-
sche NizAl-Halbzeuge mit einer Kantenldnge von 300nm bis
600nm werden ebenfalls in einem elektrochemischen Prozess
hergestellt, indem die Partikel als 7’-Phase aus der Nickelbasis-
Superlegierung CMSX-4 extrahiert werden. Der fokussierte Ionen-
strahl ermoglicht die Herstellung verschiedener Werkzeuge aus
Silizium. Daneben werden drei weitere Herstellungstechniken fiir
Werkzeuge als Gesenkform aus Silizium erldutert.

Der Abschnitt 4.3 dieses Kapitels befasst sich mit der Anwen-
dung der Umformverfahren im Submikro- und Nanobereich
und orientiert sich an den theoretischen Vorbetrachtungen der
Umformverfahren. Das Freiformen, das Gesenkformen, das Bie-
geumformen, das Schubumformen und das Zerteilen werden

4
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detailliert betrachtet. Dabei werden verschiedene Werkzeuge und
Techniken fiir das Umformen der stabformigen Halbzeuge aus
Wolfram und Titan und der NizAl-Halbzeuge angewendet. Die
Gestaltung des Bauteils wird fiir jeden Umformschritt in situ im
Rasterelektronenmikroskop verfolgt, sodass die plastische Form-
gebung direkt tiberpriift und gesteuert werden kann. Am Beispiel
des Freiformens werden Techniken wie das Stauchen, Anstau-
chen, Recken und Absetzen mit verschieden Werkzeugen und
Halbzeugen beschrieben. Die mit dem Recken erreichte kleinste
Objektabmessung liegt im Bereich von 20nm bis 30nm. Mit dem
Gesenkformen ist die Fertigung von Zahnradgeometrien durch
Umformen von NizAl-Partikel formfiillend realisierbar und stab-
formige Halbzeuge werden zwischen konturierten Gesenkflachen
zu einer Zahnwelle umgeformt. Das Biegen wird unter anderem
in Form des Gesenkbiegens an einem flachen, stabformigen Halb-
zeug zu einer Halbkreisform demonstriert. Weiterhin zeigt das
Fertigungsverfahren Zerteilen am Beispiel des Beifsschneidens das
unproblematische Trennen stabformiger Halbzeuge.

In der vorliegenden Arbeit werden weiterfithrende Untersuchun-
gen als Basis fiir zukiinftige Forschungstatigkeiten im Kapitel 5
vorgestellt. Dabei werden Losungen fiir problematische Umform-
techniken diskutiert und Optimierungsmoglichkeiten verwende-
ter Verfahren ausgewertet. Unter anderem werden Losungen fiir
das Zugdruckumformverfahren Tiefziehen und Moglichkeiten der
Werkzeugoptimierung fiir das Biegen und Zerteilen vorgestellt
sowie Losungen fiir die Werkstiickentnahme aus Gesenkformen
diskutiert. Ferner werden Schnittpunkte zwischen dem Umfor-
men und weiteren Fertigungstechniken, wie der Bearbeitung mit
dem fokussierten Ionenstrahl aufgezeigt. Im Zuge dessen werden
mechanische Prinzipien wie ein Kugelgelenk oder eine Klippver-
bindung als Beispiele fiir die Kombination verschiedener Ferti-
gungstechniken vorgestellt.
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1. Einfiihrung

Die Arbeit schliefst mit einer Zusammenfassung der fundamenta-
len Ergebnisse und zeigt die zukiinftigen Moglichkeiten des Um-
formens im Submikro- und Nanobereich in einem Ausblick auf.
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2. Besonderheiten im Submikro- und

Nanobereich
Goldatom Nanoumformteil Mikrozahnrad' Amboss
D~290pm D~10nm-5um D~100pm
0 Fulleren Blutkérperchen
D~0,7nm D~5-8pum
| | | I
Mete
10° 10° 10° 100 v
= - - - =
Nano- und Submikrobereich Mikrobereich Makrobereich

Abbildung 2.1.: Einordnung der GrofSenskalen. (Verwendung mit freundlicher Geneh-
migung von 'Sandia National Laboratories [16], > Roland Miiller [70] und 3Hartmut
Kluck [53]).

Das Verhalten von Objekten im Submikro- und Nanobereich
weicht teils erheblich von den makroskopischen Eigenschaften
ab. Physikalische und chemische Gesetzmaéfsigkeiten skalieren auf
unterschiedliche Art. Dies duflert sich in einem zum Makroskopi-
schen teils gravierend verschiedenen Verhalten. Die Definition des
Nanobereichs wird zumeist fiir Objekte mit mindestens zwei Di-
mensionen in der Gréfienordnung von 1 nm bis 100 nm verwendet.
Dariiber bis unter 1 pm bezeichnet den sog. Submikrobereich. Ab-
bildung 2.1 zeigt eine Ubersicht der GréfSenordnungen. Teilt man
beispielsweise einen Wiirfel von 1cm Kantenldnge in Wiirfel der
Kantenlinge 100nm, so erhilt man 10'°> Wiirfel (siehe Vergleich
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

Abbildung 2.2). Die Oberfldche der 100nm Wiirfel liegt in ihrer
Gesamtheit um das 10!%-fache hoher, als der des 1 cm Wiirfels bei
gleichem Volumen (Masse). Die relative Vergrofierung der Ober-
flache ist folglich mafigeblich fiir die besonderen Eigenschaften in
kleinen Grofsenskalen verantwortlich.

y /)

L=100 nm

A=6x10""m?

L=1cm V=1X10-21m3

A=6Xx10"m?
V=1x10%m?3

Abbildung 2.2.: Vergleich von Wiirfeln mit 1 cm und 100 nm Kantenlinge. 10'° Wiirfel
der Kantenlinge 100 nm haben, bei gleichem Volumen (Masse) wie ein Wiirfel mit
1cm Kantenlinge, eine 10'0-fach grofiere Oberfliche.

2.1. GrolReneffekt

Die Bindungsart sowie die Anordnung der Atome und Molekiile
zueinander bestimmen im Wesentlichen die idealen (defektfreien)
Eigenschaften eines Festkorpers. Beim Blick auf die Materialei-
genschaften im Makroskopischen wird deutlich, dass diese von
den ,idealen” Eigenschaften oft signifikant abweichen. Festkorper
sind im Makroskopischen wesentlich durch die mikroskopische
Struktur definiert. In besonderem MafSe werden die Eigenschaften
durch sog. Gitterfehler (Defekte) sowie deren Anzahl und Vertei-
lung im Materialvolumen bestimmt.

Am Beispiel von Metallen wird nach der Dimensionalitdt in null-
dimensionale Defekte (Punktdefekte wie z. B. Leerstellen und

8
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2.1. GrofSeneffekt

Zwischengitteratome), eindimensionale Defekte (Liniendefekte
wie z. B. Schrauben- und Stufenversetzungen), zweidimensionale
(Flachendefekte wie z. B. Korngrenzen) sowie dreidimensionale
Defekte (Volumendefekte wie z. B. kohdrente und inkohéarente
Ausscheidungen) unterschieden [33]. In makroskopischen Ob-
jekten ist eine Vielzahl dieser Defekte homogen verteilt. Sie be-
stimmen im Wesentlichen das mechanische Verhalten, indem sie
interagieren und in ihrer Zahl und Auspragung variabel sind.
Nachstehend wird auf den FEinfluss von Defektstrukturen wie
Versetzungen und Korngrenzen in kleinskaligen Objekten einge-
gangen.

Generell sinkt die Wahrscheinlichkeit fiir vorhandene Defekte
proportional mit kleiner werdendem Volumen. Folglich haben
kleine Objektvolumina eine geringe Anzahl an Defekten. Die Ver-
setzungsdichte! p wird fiir unverformte Metalle im Bereich von
o = 10" m™ bis p = 10> m~2 angegeben. Ausgehend von einer
geringen Versetzungsdichte in einem Einkristall mit p = 10 m~2
hat ein Wiirfel mit 1 cm Kantenlidnge (A = 1cm?) iiber den Quer-
schnitt 10° Versetzungen und ein Wiirfel mit 100 nm Kantenlidnge
(A = 10*nm?) iiber den Querschnitt 10~* Versetzungen. Dies ist
ein Grund, weshalb kleine Objektvolumina im Submikro- und Na-
nobereich als nahezu versetzungsfrei angesehen werden konnen.
Eine weitere Ursache ist durch die im Vergleich zum Volumen
grofie Oberfliche und die daraus folgende hohe Beweglichkeit
der Oberflichenatome begriindet. In Untersuchungen an inter-
metallischen Nanopartikeln im TEM (Transmissionselektronen-
mikroskop) wurde ebenfalls eine defektfreie Kristallstruktur von
submikro- und nanoskaligen Objekten bestédtigt [68].

Betrachtet man die Kristallstruktur von Metallen, sind die me-
chanischen Eigenschaften innerhalb der Kristalle (Korner) stark

!Gesamtldnge der Versetzungslinien pro Volumeneinheit (L/V = [m/m®] =
[m_z}) oder Anzahl der DurchstoSpunkte mit der Oberfliche (1/d?> =
1/m] = [2)
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

richtungsabhdngig (anisotrop). Im Fall von hoher Reinheit und
geringer Defektdichte, ndhern sich diese Einkristalle folglich den
,idealen” Eigenschaften an. Metalle bestehen allerdings in der Re-
gel aus vielen, verschieden orientierten mikroskopischen Kristalli-
ten, sie sind polykristallin. Die mechanischen Eigenschaften eines
feinkristallinen Polykristalls sind im Mittel in alle Raumrichtun-
gen gleich (isotrop), da die unterschiedlichen Eigenschaften der
Kristallite iiber die Anzahl im Mittel gleich sind. Verkleinert man
das Volumen bei gleichbleibender Korngrofse bis in den Mikro-
und Nanobereich, sind nur noch wenige Korner iiber den Quer-
schnitt verteilt und das Verhalten kann nicht mehr als isotrop
angesehen werden. Fiir das Umformen ist dies von Bedeutung, da
sich das Verformungsverhalten und die mechanischen Kennwerte
aufgrund der Mikrostruktur bei gleichem Material vom Makro-
zum Nanobereich gravierend verdndern [100].

Physikalische Gesetze besitzen im Nanobereich ebenso Giiltig-
keit wie im Makrobereich, jedoch verdndert sich der Einfluss von
Gesetzmafligkeiten mit den Abmessungen von Objekten. Da eine
Vielzahl von physikalischen Grofien nicht direkt proportional zur
Lange skaliert, folgt aus einer Grofsendnderung eine teils signifi-
kante Anderung des mechanischen, elektrischen, magnetischen,
thermischen, optischen sowie des chemischen Verhaltens. Im Fol-
genden wird das Hauptaugenmerk auf geometrische, mechani-
sche, elektrische und elektromagnetische Phidnomene geworfen.
Weitere Informationen zur Skalierung von beispielsweise opti-
schen und chemischen Gesetzmaifligkeiten sowie Effekten in Flui-
den sind u. a. bei Rogers et al. [82] und Wautelet et al. [101-103]
zu finden.

In kleinen Systemen haben physikalische Phianomene, die direkt
mit der Oberfldche verkniipft sind eine besondere Bedeutung. Fiir
die Wiirfel in Abbildung 2.2 skaliert das Verhiltnis aus Oberfldche
A = 6-L%? und Volumen V = L3 umgekehrt proportional zur
Lange:
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2.1. GrofSeneffekt

fir (a): = 600 (mitL=1cm) (2.1)

<|l> <>

fir (b): = 60-10° (mitL =100nm) (2.2)
Physikalische Kréfte setzen sich aus Grofien zusammen, die ver-
schiedenartig mit der Lange, der Flache und dem Volumen skalie-
ren. Nachfolgend wird der Grofseneffekt fiir verschiedene Krifte
betrachtet. Dazu ist anzumerken, dass die dargestellten Verhalt-
nisse lediglich der Orientierung dienen und das Verhalten der
physikalischen Grofien im Allgemeinen beschreiben. Zur Verein-
fachung wurde die Annahme, den Werkstoff als Kontinuum zu
betrachten, gewdhlt. In der Realitdt kann insbesondere im Nano-
bereich das Verhalten der physikalischen Grofien signifikant von
der Annahme, aufgrund des grofieren Einflusses der Oberflédche,
abweichen [82]. Dennoch geben die vorgestellten physikalischen
Beziehungen eine grundlegende Orientierung fiir die Auslegung
von Mikro- und Nanosystemen.

Im Schwerefeld der Erde wirkt auf jede Masse m in Verbindung
mit der Fallbeschleunigung ¢ die Gewichtskraft F;. Gewichtskraft
und Masse sind proportional. Die Masse ist wiederum proportio-
nal zum Volumen.

FG:m-gundm:% (2.3)

Aus 2.3 folgt:
Fooxmo Vo L3 (2.4)

Entsprechend ist die auf Objekte im Submikro- und Nanobereich
wirkende Gewichtskraft dufserst klein und kann meist vernachlés-
sigt werden. Kleinere Systeme besitzen im Verhiltnis zum Volu-
men und damit zur Masse eine grofie Oberfldche (siehe Vergleich
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

Abbildung 2.2). Auf Oberflichen basierende Wechselwirkungen
dominieren mit kleiner werdender Objektgrofse und abnehmender

Distanz auf das Volumen (Masse) bezogene physikalische Grofsen.
Die Van-der-Waals-Kraft skaliert mit der Oberfldche:

Foaw A o L? (2.5)

Adhiasionskréfte wie die Van-der-Waals-Kraft sind bereits im Be-
reich unter L =1mm gegeniiber der Gewichtskraft dominant,
wenn der Abstand zweier Objekte hinreichend klein ist. Somit
kann aus dem Beispiel der beiden Wiirfel das Verhdltnis und
damit der Einfluss der Van-der-Waals-Kraft gegeniiber der Ge-
wichtskraft direkt abgeleitet werden.

Foaw ;-1 (2.6)
Fg

Die Van-der-Waals-Kraft basiert auf Fluktuationen in der Aufent-
haltswahrscheinlichkeit von Elektronen innerhalb der Elektronen-
wolke. Diese Fluktuation resultiert in einer Ladungsverteilung
und damit in einer Polarisation von Atomen. Hieraus folgt eine
anziehende (oder abstoflende) Wechselwirkung zwischen gegen-
sdtzlich polarisierten Atomen, sobald der Abstand zwischen den
Objekten hinreichend klein (etwa 2—-10nm) ist. Diese anziehende
Wechselwirkung besitzt fiir den gesamten Nanobereich Giiltig-
keit?. Aus der Van-der-Waals-Wechselwirkung ergeben sich starke

ZBei weiterer Anniherung {iberlappen sich die Elektronenwolken und Elektro-
nen miissen in energetisch hohere Zustande ausweichen. Da nach dem Pauli-
Prinzip nur ein Zustand von jeweils einem Elektron eingenommen wird (pro
Orbital maximal zwei Elektronen mit verschiedenem Spin), kommt es zur
Erhohung der Gesamtenergie und damit zur Abstoffung. Dies gilt fiir sehr
geringe Abstdnde und ist insbesondere fiir quantenmechanische Betrachtun-
gen von Bedeutung.
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2.1. GrofSeneffekt

Krafte fiir Objekte im Submikro- und Nanobereich, die einer-
seits die Handhabung der Objekte erleichtern (z.B miissen Ni;Al-
Nanoteilchen fiir eine Manipulation lediglich mit einer Manipula-
tionsnadel beriihrt werden), andererseits das Losen des adhésiven
Kontaktes erschweren. Problematisch wird die Manipulation ins-
besondere dann, wenn die Kontaktfliche zwischen Objekt und
Substrat grofier ist als zwischen Objekt und dem Manipulations-
werkzeug. Folglich kann das Objekt durch das Werkzeug, allein
auf Basis adhédsiver Krifte, nicht manipuliert werden. Im Rahmen
dieser Arbeit war die Problematik besonders beim Umformen in
Gesenkformen préasent (siehe Kapitel 4.3.2 auf Seite 131). Da die
Auspragung der Van-der-Waals-Wechselwirkung materialabhédn-
gig ist, beeinflusst ebenso die Werkstoffpaarung die wirkenden
Kriafte. Eine weitere Adhadsionskraft, die Casimir-Kraft kann bei
geringen Objektabstdanden und grofsen Objektoberflichen beob-
achtet werden. Der Casimir-Effekt basiert auf der Quantisierung
des elektrischen Feldes [103] und wurde erstmals im Vakuum
zwischen parallelen Platten bei geringem Abstand im Nanome-
terbereich nachgewiesen. Bei Dalvit et al. [17] werden aktuelle
Ergebnisse auf dem Forschungsgebiet vorgestellt und mogliche
Anwendungen als ndchste Generation hochempfindlicher Kraft-
messsensoren diskutiert.

Die Reibungskréfte sind im Makroskopischen primér von der Ge-
wichtskraft abhdngig. Im Mikroskopischen bestimmen im Wesent-
lichen Adhéasionskréfte die Reibungskrafte Fr zwischen Objekten.

Fr o L2 (2.7)

Demzufolge skaliert die Reibungskraft wie die Van-der-Waals-
Kraft mit der Flache und gewinnt mit kleiner werdender Objekt-
grofie (grofies Flache- zu Volumenverhiltnis) an Einfluss [102].
Dieser Zusammenhang ist fiir die Auslegung von mechanischen
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

Antrieben im Submikro- und Nanobereich von Bedeutung. Zwi-
schen sich bewegenden Objekten im Submikro- und Nanobereich
sind die Reibungskréfte durch die adhdsiven Krifte bestimmt.
Die Federkraft Fr ist von der Auslenkung der Feder abhingig.
Fiir die Federkraft besteht ein proportionaler Zusammenhang zur
Auslenkung (Langendnderung) AL.

Fr < AL (2.8)

Daher sind z. B. Kraftmessungen basierend auf Prinzip des Biege-
balkens (Cantilever) im Mikro- und Nanobereich umsetzbar und
Stand der Technik [82]. Die Frequenz einer Feder verhalt sich wie
folgt:

froc L73/2 (2.9)

Die elektrische Leitfdhigkeit wird durch die Anzahl an Defekten
im Materialvolumen charakterisiert. Mit kleiner werdendem Volu-
men, reduziert sich die Wahrscheinlichkeit fiir innere Fehler und
es dndern sich folglich die elektrischen Figenschaften. Ein weiterer
Einfluss ist durch die geometriebezogene Abhédngigkeit der elek-
trischen Eigenschaften gegeben. Der elektrische Widerstand R ist
materialabhdngig und skaliert bei konstanten spezifischen Wider-
stand p,; des elektrischen Leiters proportional mit L/ A [82,102]:

L
RZ%WZqu (2.10)

Der elektrische Widerstand erhoht sich folglich mit dem Verklei-
nern der Objektabmessungen [82]. Entsprechend verhilt sich bei
konstanter Spannung U die Stromstdarke I umgekehrt proportio-

nal zum elektrischen Widerstand.
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2.1. GrofSeneffekt

I = % x L (2.11)
Die Kraft, welche elektrische Ladungen auf den sie umgebenden
Raum austiben, wird als elektrische Feldstirke bezeichnet. Zwi-
schen zwei Punkten skaliert die elektrische Feldstiarke bei kon-

stanter Spannung umgekehrt proportional mit dem Abstand.

E,; = % o« L7} (2.12)

Das magnetische Feld B einer mit dem Strom I durchflossenen Zy-
linderspule mit der Windungszahl N verhilt sich proportional zur
Linge L, da I « L? gilt’. Die Permeabilitdt u ist materialabhén-

gig [102].
B:y-%-locL (2.13)

Die magnetische Feldenergie E;;;, ist durch das Volumen V des
felderfiillten Raums charakterisiert.
B>-V

o L2 2.14
200 (2.14)

Emag —

Die gespeicherte Energie im Magnetfeld sinkt fiir kleine Objekte
folglich drastisch.

Die thermischen Besonderheiten von Objekten im Submikro- und
Nanobereich sind primédr mit der Oberfliche verkniipft, da die
Warmeleitung Q;, die Konvektion Qg und die Warmestrahlung
Qs ebenfalls direkt mit der Oberfldche in Zusammenhang stehen.

SDer Ansatz [ o« L2 gilt unter der Annahme, dass die Stromdichte in dem
Leiterdraht der Spule konstant gehalten werden kann und sich lediglich die
Abmessungen und die Stromstédrke reduzieren [103].
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

Qr o Qk o Qs o L? (2.15)

Die erforderliche Warmeenergie Ey, fiir die Erwdrmung von Ob-
jekten skaliert mit deren Volumen (Masse) [82].

E,; oV (2.16)

Insgesamt wird fiir kleine Systeme ein geringer Betrag an War-
meenergie bendtigt, andererseits konnen sie aufgrund des kleinen
Volumens nur eine kleine Warmemenge speichern, welche tiber
die grofie Oberflache durch Warmeleitung, Konvektion und War-
mestrahlung schnell wieder abgeben werden kann.

Ebenfalls grofsenabhidngig ist die Schmelztemperatur eines Stof-
fes. Dieser Zusammenhang wird als thermischer Grofieneffekt be-
zeichnet und ist fiir eine Vielzahl von nanoskaligen Materialien ex-
perimentell nachgewiesen worden. Bestimmend fiir die Schmelz-
temperatur sind die kohdsiven Kréfte. Mit kleiner werdendem Vo-
lumen und grofser werdender, bezogener Oberfldche, erhoht sich
die Anzahl der Atome mit hoher Beweglichkeit an der Oberfla-
che relativ zur Gesamtzahl der Atome. Dies wird besonders in der
Schmelzpunkterniedrigung bei Partikelgrofien von <20nm deut-
lich [9,40]. Eine Ubersicht fiir Nanostrukturen aus Gold, Blei, Zinn
und Indium ist bei Qi [81] sowie Safaei et al. [85] zu finden. Dort
werden experimentelle Messungen der Schmelztemperatur iiber
die Strukturgrofle mit theoretischen Berechnungen verglichen. Im
Kapitel 3.1.4 auf Seite 34 wird der thermische Grofieneffekt am
Beispiel vom Fiigen durch Loten an einem praktischen Beispiel
beschrieben.
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2.2. Mechanische Besonderheiten

2.2. Mechanische Besonderheiten

Als weitere Besonderheit fiir den kleinskaligen Bereich soll der
mechanische Grofseneffekt am Beispiel von NizAl-Partikeln vor-
gestellt werden. Die Partikel wurden im Rahmen dieser Arbeit
als Halbzeuge fiir das Umformen verwendet. Die Herstellung,
Zusammensetzung und Verwendung wird im Kapitel 4.2.1 auf
Seite 91 detailliert behandelt.

Generell wird eine Groflenabhdngigkeit des Elastizititsmoduls
beobachtet. Bei Amodeo et al. [1] wird fiir einkristalline, kubi-
sche NizAl-Partikel mit einer Grofse von 11 nm und 25nm in der
{100}-Ebene der Elastizitditsmodul mit E g (11 nm) = 80 GPa und
E100y(25nm) = 86,7 GPa angegeben. Diese simulativ ermittelten
Werte liegen deutlich niedriger als fiir makroskopisches Niz Al mit
E 00y =114,1GPa [1, 64]. Der Grofieneffekt wird in Verbindung
mit Dehnungen im Inneren des Objektvolumens, die aus Oberfla-
chenspannungen folgen, erkldrt. Die Dehnungen im Inneren be-
einflussen das elastische Materialverhalten durch Uberlagerung.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde das mechanische Verhalten un-
ter uniaxialer Druckbeanspruchung an solitdren NizAl-Partikeln
untersucht. Mit einem Picolndenter® von Hysitron® und einer
abgeflachten Diamantspitze wurden die kubischen Partikel mit
Kantenldngen zwischen 300 -600 nm auf einem Si-Substrat umge-
formt. Der Versuchsaufbau und Ablauf ist im Detail bei Landefeld
et al. [56] erldutert. In Abbildung 2.3 ist der Verlauf der in diesen
Versuchen bestimmten FliefSspannung tiber der wahren Dehnung,
gemessen an sechs Partikeln aufgetragen. Nach einem Bereich des
elastischen Materialverhaltens verformte sich das Teilchen mit ho-
her Dehnung. Dabei war die Ausbildung einer Vielzahl paralleler
Gleitlinien auf dem verformten Partikel zu erkennen. Diese Linien
entsprechen Kristallebenen, die parallel zur dichtest gepackten
{111}-Ebene liegen. Die Dehngrenze ist mit tiber 3000 MPa we-
sentlich hoher als fiir makroskopisches NizAl. Das Verformungs-
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich
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Abbildung 2.3.: Wahre Spannung — wahre Dehnung Kurvenverliufe fiir «’-Partikel
(nach [56]).

verhalten kann anhand der gemessenen Daten und des visuellen
Eindrucks wie folgt erkldart werden. Nach Erreichen einer kriti-
schen Spannung werden lokal im Bereich einer Spannungsspitze
(Rauheit, nichtplanarer Andruck etc.) Versetzungen initiiert, die
sich auf {111}-Ebenen durch das gesamte Volumen bis zur Ober-
flache bewegen. Daraus folgt ein stufenformiges Abgleiten. Mit
der verdnderten Oberfliche dndert sich der Spannungszustand
und eine Vielzahl weiterer Versetzungen bewegen sich durch den
Kristall. Nach dieser initialen Verformung mit hohen Dehnungen
(Dehnungssprung) stoppt der Vorgang, sobald die Versetzungsbe-
wegung entlang der {111}-Ebene erschwert ist. Danach steigt die
Spannung, bis die Aktivierung weniger giinstiger Kristallorientie-
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2.2. Mechanische Besonderheiten

rungen moglich ist. Bei Amodeo et al. [1] wird das mechanische
Verhalten mit der atomistischen Simulation durch Bildung einer
sog. pseudo-twin structure (Quasizwillingsbildung) als initialer
Schritt der plastischen Verformung der NizAl-Partikel beschrie-
ben und als Erklarung fiir den Dehnungssprung gegeben.

Ein grofienabhidngiges mechanisches Verhalten ist ebenso in zahl-
reichen Versuchen an sog. Micro- und Nanopillars (Mikro- und
Nanosdulen) nachgewiesen. Diese sdulenartigen Strukturen kon-
nen in nahezu jedem beliebigen Feststoff mithilfe des fokussierten
Ionenstrahls generiert werden. Bei Uchic et al. [98] werden bei-
spielsweise verschiedene Grofienpopulationen von Mikrosdulen
innerhalb eines Korns eines metallischen Polykristalls generiert,
die demzufolge einkristallin sind. In diesen und vergleichbaren
Versuchen wurde eine deutliche Tendenz zu steigenden Flief3-
spannungen mit abnehmenden Objektquerschnitt festgestellt. Die
von Frick et al. [32] im uniaxialen Druckversuch ermittelten Fliefs-
spannungen fiir d = 200 nm Ni-Mikrosédulen sind mit etwa 1,6 GPa
deutlich hoher als die Fliefispannung fiir d =2 pum Sdulen mit et-
wa 400MPa. Die Hohe der Fliefispannung ist dabei umgekehrt
proportional und wird beispielsweise fiir Nickel mit ¢ o 406
bei [32] und o « d7% bei [98] angegeben. Die in dieser Arbeit
beobachteten hohen Dehnungen, nach Erreichen der FliefSsspan-
nung, wurden in Versuchen an Mikrosdulen hingegen als kleine-
re sprunghafte Dehnungsereignisse festgestellt*. Fiir defektfreie
Gold-Einkristalle wurde bei Mook et al. [66] und Mordehai et
al. [67] ein vergleichbares Verhalten zu den im Rahmen dieser
Arbeit untersuchten NizAl-Partikeln festgestellt.

“Dabei ist anzumerken, das die Siulen im Gegensatz zu den freistehenden
NizAl-Partikeln mit dem Substrat verbunden sind und das die die Herstel-
lung mittels fokussierten Ionenstrahl Einfluss auf das mechanische Verhalten
hat, da die Gitterstruktur im Randbereich gestort wird. Der Einfluss des fo-
kussierten Ionenstrahls auf die mechanische Verhalten wird u. a. von Maaf3
et al. [60] an NigAl-Partikeln veranschaulicht.
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

Im Hinblick auf das Formgeben durch Umformen kombinieren
NizAl-Partikel enorme Festigkeit mit hoher Duktilitdt und bieten
ein grofses Potential fiir die Herstellung von mechanisch belastba-
ren Strukturen.

2.3. Weitere Effekte

2.3.1. Kohlenstoffabscheidung

Waéhrend der bildgebenden Untersuchung am Rasterelektronen-
mikroskop kann bei hdufigem Abtasten eines Bereiches zumeist
eine Verschlechterung der Bildqualitdt festgestellt werden. Grund
hierfiir ist die schichtartige Abscheidung von Kohlenstoffverbin-
dungen. Der Effekt wird in diesem Zusammenhang auch als
Kohlenstoftkontamination bezeichnet. Das Bild wird zunehmend
kontrastarm, verschwommen und dunkel. Hohe Beschleunigungs-
spannungen und grofse Blenden begiinstigen den Effekt. Ursédch-
lich ist u. a. die im Vakuum der Probenkammer vorhandene
Restatmosphdre. Diese enthdlt Kohlenwasserstoffverbindungen,
welche durch die Wechselwirkung des energiereichen Elektronen-
strahls mit der Probenoberfldche aufgespalten werden [65]. Insbe-
sondere die Sekundérelektronen sind mit Energien von etwa 10eV
fiir die Aufspaltung der organischen Verbindungen verantwort-
lich [54]. Auch mit Kohlenwasserstoffverbindungen kontaminierte
Probenoberflaichen sowie die Kammerwinde und die Oberflachen
der Detektoren im Innenraum unterstiitzen den Effekt. Die Koh-
lenstoffverbindungen scheiden sich im Abtastbereich des Elektro-
nenstrahls ab. Der Effekt kann durch saubere Probenoberfldchen,
ein hohes Vakuum und mithilfe von Kiihlfallen begrenzt werden.
Fiir die Manipulation von Objekten im Submikro- und Nanobe-
reich konnen allerdings auch Vorteile aus der elektronenstrahl-
induzierten Kohlenstoffdeposition (engl. electron beam induced
deposition (EBID) of carbon) abgeleitet werden. Das Abschei-
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2.3. Weitere Effekte

den von Schichten ist in kleinen Bereichen gezielt moglich. Hierzu
wird der abtastende Elektronenstrahl auf einen kleinen Bereich be-
schrankt. Die abgeschiedenen, haftenden Schichten kénnen Krifte
tibertragen und so unterstiitzend wirken. Im Rahmen dieser Ar-
beit wurden mehrfach Kohlenstoffschichten in einem begrenzten
Areal zwischen Manipulatorspitze und Objekt abgeschieden. Die-
se Schichten konnen Zugkrifte aufnehmen und so beispielsweise
die Entnahme aus Gesenkformen erleichtern (siehe Kapitel 4.3.2
auf Seite 131).

2.3.2. Aufladungseffekte

Im Rasterelektronenmikroskop wird die Objektoberfldche zeilen-
formig vom Elektronenstrahl abgetastet. Dabei wechselwirken die
Elektronen abhdngig vom Auftreffwinkel mit den abgetasteten
Objekten. Je nach Grofie, Material und Kontaktierung variiert der
Elektronentransport auch innerhalb und zwischen Objekten. Ist
der Elektronenfluss behindert, entstehen Ladungsunterschiede,
die zu abstofienden oder anziehenden Reaktionen zwischen den
Obijekten fiihren.

Isolierende Oberflachenschichten beeinflussen den Ladungstra-
geraustausch negativ. Neben oxidativen Schichten kénnen auch
organische Verbindungen anhaften. Organische Schichten haben
ihre Ursache in der Herstellung oder der Reinigung (z. B. mit Etha-
nol). Auch die im vorigen Abschnitt erwédhnte Kohlenstoffabschei-
dung in Verbindung mit dem Elektronenstrahl fiihrt zur Bildung
von deckenden Schichten. Tastet der bildgebende Elektronen-
strahl tiber Objekte, konnen die Elektronen an diesen Schichten
nur schlecht abgeleitet werden. Gegentiber gut leitenden Objekten
(Manipulatorspitze) weisen die Strukturen einen Ladungsunter-
schied auf. Zusidtzlich sind besonders freistehende Objekte mit
Abmessungen im Submikro- und Nanobereich aufgrund ihrer
verschwindend geringen Masse von elektrostatischen Kréften, als
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2. Besonderheiten im Submikro- und Nanobereich

Folge der Ladungsdifferenzen, beeinflussbar. Im Rahmen die-
ser Arbeit wurden Ladungsunterschiede zwischen freistehenden
NizAl-Partikeln auf einem Si-Substrat und einem aufwendigen
Versuchsaufbau mit mehreren Manipulations- und Umformwerk-
zeugen beobachtet. Bei Anndherung des Manipulationswerkzeugs
verdnderten die Partikel ihre Position, bewegten sich spontan
an die Seitenflichen des Manipulationswerkzeugs oder konnten
nicht mehr aufgefunden werden. Die Partikeloberfldche ist auch
hier von einer isolierenden Schicht bedeckt. Der Elektronentrans-
port vom Partikel in das Substrat ist durch die isolierende Schicht
behindert. Manipulations- und Umformwerkzeuge kénnen dage-
gen Elektronen sehr gut iiber ihre relative Grofse und den Kontakt
zum Probentisch ableiten. Bei Anndherung zwischen Werkzeug
und Partikel kommt es daher bei ungiinstiger Orientierung zu
Wechselwirkungen, die sich in der Positionsdanderung der Partikel
dufern.

Der negative Einfluss der Ladungsunterschiede konnte weitge-
hend reduziert werden. Dazu wurde in dieser Arbeit auf eine
gleichmaflig flichige Kontaktierung des Siliziumsubstrats mit
Leitsilber geachtet. Die Manipulation auf dem Substrat wurde
nach Moglichkeit lediglich mit einem Manipulator ausgefiihrt.
Die Ubergabe eines Partikels zwischen zwei Manipulatorspitzen
erfolgte im Abstand von > 100 pm zum Substrat, um Wechselwir-
kungen mit diesem zu vermeiden. Weiterhin wurde wihrend der
Gesamtheit der Versuche bei einer Beschleunigungsspannung des
Elektronenstrahls von 5keV gearbeitet.
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3. Fertigungsverfahren fiir funktionelle
Strukturen

Die Skalierung von Fertigungsprozessen und die Generierung
neuer Fertigungsstrategien sind entscheidend, wenn Herstellungs-
verfahren fiir funktionelle Strukturen im Submikro- und Nanobe-
reich entwickelt werden. Durch den enormen Aufschwung in der
Halbleiterindustrie und der damit verbundenen rasanten Ent-
wicklung von mechanisch-elektrischen Mikrosystemen (MEMS)
wurde dieser Prozess stark forciert. Die Fertigung ist in diesem
Bereich stark an der Beschichtungstechnologie orientiert. Hier
wurden vielfdltige Techniken weiterentwickelt, die von flichen-
haften Strukturen bis hin zu schichtweise erstellten rdumlichen
Bauelementen reichen.

Die Herstellung freistehender Strukturen im Submikro- und Na-
nobereich findet bisher weniger Beachtung. Griinde hierfiir sind
u. a. die ungleich schwierigere Prozesssteuerung sowie die re-
produzierbare Herstellung von hochwertigen und homogenen
Strukturen. Auch sind moégliche Anwendungsfelder teilweise noch
nicht ausreichend definiert. Charakteristische Vorziige von freiste-
henden Strukturen im Makroskopischen, sind eine hohe Beweg-
lichkeit mit mehreren Freiheitsgraden, die Positionierbarkeit und
die Transfermdoglichkeit sowie eine grofie Wirkfldche, die aus der
vergrofierten Oberfliche der dreidimensionalen Struktur folgt.
Vermeintliche Anwendungsfelder z. B. in der Medizin erschliefSen
sich erst allmadhlich, was zum einen im sukzessiven Erkennen der
Moglichkeiten und zum anderen in der Unsicherheit im Abschit-
zen der Risiken begriindet ist. Fin aktueller Forschungsschwer-
punkt der Biotechnologie und Medizin ist die Funktionalisierung
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3. Fertiqungsverfahren fiir funktionelle Strukturen

von Nanopartikeln. Auf Basis von Liposomen, Polymeren und
anorganischen Stoffen konnen diese fiir den Wirkstofftransport
als sog. Nanocarrier, als Kontrastmittel fiir die Bildgebung oder
fiir die thermische Behandlung eingesetzt werden [5]. Bei anor-
ganischen Partikeln handelt es sich hauptsdchlich um sphérische
Nanopartikel oder Nanodrdahte und Nanorohren, die syntheti-
siert wurden. Am Beispiel von mehrwandigen Kohlenstoffnano-
rOohren werden erste Ansdtze fiir Bewegungen im Nanobereich
realisiert [13]. Dennoch sind komplizierte Geometrien und Bewe-
gungen insgesamt kaum erforscht.

Mit der Einteilung in Fertigungsverfahren wird eine {iibersicht-
liche Darstellung der Fertigungstechniken gegeben. Nach DIN
8580 [19] wird in sechs Hauptgruppen unterteilt (siche Abbildung
3.1). Unter den Hauptgruppen gibt es Uberschneidungen, die aus
der Kombination der Verfahren folgt. Unterteilt werden die Ferti-
gungsverfahren in das Generieren einer Ausgangsform aus form-
losem Stoff (Urformen), das Andern der Form (Umformen, Tren-
nen, Fiigen, Beschichten) und das Andern der Stoffeigenschaften.
Diese Verfahren sind, insbesondere fiir die Fertigung im Makro-
skopischen, von Relevanz. Die Fertigungsverfahren sind primaér
als top down-Techniken definiert und zumeist bereits im appara-
tiven Aufbau in ihrer Miniaturisierung limitiert. Auch begrenzen
die im vorhergehenden Kapitel 2 auf Seite 7 beschriebenen physi-
kalischen Einfliisse ein uneingeschrdanktes Herunterskalieren der
Fertigungsverfahren. Im Folgenden werden Fertigungstechniken
im Submikro- und Nanobereich vorgestellt und in die Darstel-
lungsweise der Makroskopischen Fertigungsverfahren nach DIN
8580 eingeordnet.
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3.1. Fertigungsverfahren nach DIN 8580 im Submikro- und Nanobereich

Fertigungsverfahren

Urformen Umformen Trennen Fiigen Beschichten Stoffe“igen-
schaft andern

Abbildung 3.1.: Hauptgruppen der Fertigungsverfahren nach DIN 8580 [19].

3.1. Fertigungsverfahren nach DIN 8580 im Submikro-
und Nanobereich

Aus Griinden der Ubersichtlichkeit kann nicht auf alle Untergrup-
pen der einzelnen Fertigungsverfahren der DIN 8580 eingegangen
werden. In diesem Kapitel soll deshalb die Fignung der einzel-
nen Fertigungsverfahren fiir den Submikro- und Nanobereich ex-
emplarisch an ausgewdhlten Beispielen erortert werden. Wie im
Makroskopischen gibt es auch hier wiederholt Uberschneidun-
gen. Dennoch sollte diese Darstellungsweise einen systematischen
Uberblick iiber die Verfahren geben und eine sichere Einordnung
und Bewertung der im Rahmen dieser Arbeit betrachteten Haupt-
thematik, das Umformen, erlauben.

3.1.1. Urformen

Das Urformen umfasst definitionsgemdfs die Verbindung von
formlosen Stoff zu einem festen, geometrisch bestimmten Objekt.
Der formlose Stoff, kann dabei fester, fliissiger oder gasformi-
gen Natur sein oder in einem Ubergangszustand vorliegen [19].
Im Makroskopischen sind insbesondere das Giefien, das Sintern,
die Gasphasenabscheidung und das elektrolytische Abscheiden
stellvertretend fiir das Urformen. Auch generative Fertigungsver-
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3. Fertiqungsverfahren fiir funktionelle Strukturen

fahren wie z. B. das Rapid Prototyping konnen dem Urformen
zugeordnet werden!.

Eine Vielzahl von Faktoren, die im Makroskopischen geringen
Einfluss haben, ist bei der Miniaturisierung des Giefsens von
Metallen von grofser Bedeutung. Im Folgenden werden wichti-
ge Faktoren genannt und der derzeitige Stand aufgezeigt. Die
Giefibarkeit ist u. a. von der Oberflichenspannung der Schmel-
ze, den Dimensionen der Form, der Reaktivitit der Schmelze
mit Form und Atmosphidre sowie von der Warmeausdehnung
und dem Schrumpfverhalten abhdngig. Mit kleiner werdender
Grofie der Giefsformdetails wird der hierfiir nachteilige Einfluss
der Oberflichenspannung erheblich und verschlechtert bzw. ver-
hindert die Formfiillung. Hohe Temperaturen sowie das grofie
Oberfldache- zu Volumenverhéltnis der Schmelze und des GiefSer-
zeugnisses begiinstigen die Reaktivitit mit den Kontaktflichen
und der Atmosphaére. Dies schriankt die Materialwahl ein und er-
fordert eine Prozessfiihrung in Schutzatmosphére oder Vakuum.
Ebenso kann die Warmeausdehnung aufgrund der grofien Volu-
mendifferenz von Giefsform und Formdetail (Giefsvolumen) nur
schwer kalkuliert werden, was zu inhomogener Formfiillung und
Geometrieabweichung fiihrt. Weiterhin ist die Herstellung von ge-
eigneten Giefsformen mit Details im Submikro- und Nanobereich
im Vergleich zur konventionellen Werkzeugfertigung aufwen-
dig. Es miissen beispielsweise hohe Temperaturen, Trennbarkeit
von Form und Gussteil sowie Wiarmeausdehnung und geringe
Oberflachenrauheit berticksichtigt und aufeinander abgestimmt
werden. Eine Darstellung der Besonderheiten, Moglichkeiten und
Grenzen des GiefSens von Metallen ist bei Baumeister et al. [7]
sowie bei Yang et al. [106] gegeben. Das Giefsen offenbart Vorziige
gegeniiber anderen Verfahren im Millimeter- und Mikrometer-
bereich, wenn Metalle mit Keramiken kraft- und formschliissig

!Generative Fertigungsverfahren unterscheiden sich primar dadurch, dass kei-
ne Werkzeugformen zur Abbildung der Objektkontur benotigt werden.
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3.1. Fertigungsverfahren nach DIN 8580 im Submikro- und Nanobereich

verbunden werden sollen [7,10]. Dies entspricht einem kombinier-
ten Urform- und Fiigeverfahren und ist wie das Giefsen derzeit
auf Strukturen um 100 pm limitiert [7, 15]. Die Anwendung des
Giefiens von Metallen im Submikro- und Nanobereich erscheint
unter Bertiicksichtigung der genannten Einfliisse und Einschréan-
kungen nicht zweckmafliig oder gar realisierbar. Strukturen auf
Basis von Polymeren konnten hingegen mit dem sog. Spritzgie-
flen im Submikro- und Nanobereich realisiert werden. Zhang et
al. [107] demonstrierten Strukturen im Bereich einiger 100 nm aus
einem HDPE-Polymer. Dieses wurde iiber einen Spritzgief3pro-
zess in ein mit fokussierten Ionenstrahl strukturierten amorphen
Metallsubstrat (BMG - engl. bulk metallic glas) abgeformt. Das
Haupteinsatzgebiet ist vielmehr die oberfldchliche Texturierung,
als die Realisierung hoher Aspektverhiltnisse und die Herstellung
freistehender Strukturen. Der Schwerpunkt dieser Arbeit liegt auf
mechanisch beanspruchbaren Strukturen, insbesondere Metallen.
Daher soll hierauf nicht weiter eingegangen werden.

Auch das Sintern im klassischen Sinne ist derzeit auf die Anwen-
dung im Millimeter- und Mikrometerbereich limitiert. Griinde
hierfiir sind die Partikelgrofie der Pulver und die Herstellung
der Presslinge iiber einen Spritzgiefsprozess. Bei Baumeister et
al. [6] und Piotter et al. [79] wird die Herstellung von Bauteilen
im Mikrometerbereich gezeigt. Wie beim Giefsen begrenzt hier die
Formfiillung die Skalierung fiir eine Anwendung im Submikro-
und Nanobereich. Fiir Objekte im Submikro- und Nanobereich
sollten die erforderlichen Pulverpartikel um etwa eine Grofien-
ordnung kleiner sein. Dagegen spricht, dass Agglomerationen
mit kleiner werdender Partikelgrofie immer wahrscheinlicher wer-
den. Pulver mit Partikeln kleiner als 500 nm beginnen stark zu
agglomerieren [46]. Eine gleichméfiige Verarbeitung von , Nano-
pulver” wire damit nicht gegeben. Konnte man Spritzgiefsformen
in der Grofienordnung herstellen, so wiirden sich die Presslinge
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3. Fertiqungsverfahren fiir funktionelle Strukturen

aufgrund der grofien Oberflache und der dominanten adhésiven
Kréfte nicht oder nur teilweise aus der Pressform entnehmen las-
sen, da sie in diesem Zustand (Griinling) noch nicht ausgehirtet
sind. Im Bereich der Oberflichenstrukturierung wird bei Son et
al. [91] ein Verfahren zur Herstellung von metallischen Strukturen
auf Polymeren im Submikrobereich vorgestellt. Diese sind, be-
sonders fiir leitfahige Strukturen auf transparenten und flexiblen
Polymersubstraten, von Bedeutung. Eine Dispersion mit 5nm Sil-
bernanopartikeln wird auf ein Polymersubstrat aufgebracht und
mit einem Femtosekundenlaser lokal erhitzt. Aufgrund der gro-
lenabhdngigen Schmelztemperatur sintern die Partikel im Tem-
peraturbereich von 100 °C bis 200 °C, sodass das Polymersubstrat
nicht beschddigt wird. Linienférmige metallische Strukturen mit
einer minimalen Breite von 780 nm konnten so auf dem Polymer
appliziert werden.

Die Gasphasenabscheidung auf Oberflichen wird in der Haupt-
gruppe Beschichten in Kapitel 3.1.5 auf Seite 36 diskutiert. Da-
gegen eignet sich die Gasphasenabscheidung in Verbindung mit
energiereichen Elektronen und Ionen im Elektronenmikroskop fiir
die Herstellung rdumlicher, quasi freistehender Strukturen. Da
keine Form fiir die Abbildung erforderlich ist, kann von einem
generativen Verfahren gesprochen werden. Es wird beispielswei-
se ein DualBeam ' -Rasterelektronenmikroskop? oder ein Trans-
missionselektronenmikroskop (TEM) mit einem Prakursor-Gas
ausgestattet, das iiber eine feine Hohlnadel zwischen Strahl und
Substrat eingeleitet wird. Der energiereiche Strahl und besonders
die als Folge aus der Substratoberfliche emittierten energiearmen
Sekundarelektronen um etwa 10eV bewirken, dass sich die che-

2Ein Mikroskop das sowohl eine Elektronenquelle als auch eine Ionenquelle
bereitstellt. Elektronenstrahl als auch Ionenstrahl werden fokussiert und ras-
tern die Oberfldche ab und konnen sowohl zur Bildgebung, als auch fiir die
Gasphasenabscheidung verwendet werden.
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3.1. Fertigungsverfahren nach DIN 8580 im Submikro- und Nanobereich

mische Bindung des Gases aufspaltet, nicht fliichtige Bestandteile
abscheiden und fliichtige Bestandteile iiber das Vakuumsystem
abgepumpt werden [54]. Die Verfahren mit Elektronenstrahl wer-
den FEBID (engl. focused electron beam induced deposition) und
mit Jonenstrahl FIBID (focused ion beam induced deposition)
abgekiirzt. Die Gestaltung von rdumlichen Strukturen ist durch
die exakte Strahlsteuerung mit Einstellung der Parameter fiir
Abtastart (serpentinenformig, zeilenweise), Geschwindigkeit (Ver-
weilzeit = dwelltime dy), Stromstdrke und Energie in einem Ar-
beitsgang innerhalb des Mikroskops mit hoher Genauigkeit mog-
lich. Bei Ferndndez-Pacheco et al. [29] wird die Herstellung von
magnetischen Nanodrdhten aus Kobalt mit 40 — 100nm Durch-
messer und Aspektverhdltnis von 1:100 gezeigt. Die Strukturen
wurden mit einem fokussierten Elektronenstrahl erzeugt. Ein
Nachteil dieser Verfahren ist, dass die abgeschieden Strukturen
in ihrer Zusammensetzung inhomogen sind. Im Fall von metal-
lischen Prakursor-Gasen wird ein hoher Anteil an nichtmetalli-
schen Komponenten mit abgeschieden. Zusédtzlich kommt es bei
der Verwendung eines fokussierten Ionenstrahls zur Implantation
von Ga'-Ionen und einer Beeinflussung durch Sputterprozesse.
Typische Eigenschaften von Metallen wie hohe Festigkeit oder
Leitfahigkeit konnen folglich nicht erreicht werden.

Galvanoformen ist das elektrochemische Abscheiden von Metal-
len an Formen oder auf strukturierte Substrate. Es wird auch
in Verbindung mit den Begriffen Elektrodeposition oder Elek-
troplattieren verwendet. Dabei werden Metallionen iiber einen
Elektrolyt unter einer angelegten Spannung auf der Form ab-
geschieden. Grundsatzlich eignet sich dieses Verfahren fiir die
Abbildung von Strukturen im Submikro- und Nanobereich, wenn
die Negativformen entsprechend feine Details aufweisen. Daher
ist es eng mit Techniken wie der Lithographie oder Prageverfah-
ren wie dem Imprinting verkniipft, welche die entsprechenden
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3. Fertiqungsverfahren fiir funktionelle Strukturen

Formen liefern. Es konnen sowohl Oberflachen strukturiert oder
rdaumliche Strukturen hergestellt werden. Fiir rdumliche Struk-
turen werden z. B. Lithographie und Elektrodeposition abwech-
selnd ausgefiihrt. Zwischen den Schritten wird die Oberfldche,
mechanisch durch Polieren oder mittels Ionenabtragen, eingeeb-
net. Nach vollstindigen Entfernen des Photoresists verbleibt eine
dreidimensionale metallische Struktur. Das Verfahren ist wie die
Lithographie fiir die mikro- und nanoskalige Strukturierung von
grofSen Oberflachen prdadestiniert. Ein besonderer Vorteil ist die
nicht richtungsabhédngige Abscheidung, d.h. auch hinterschnitte-
ne Bereiche konnen beschichtet werden. Nachteilig ist die geringe
Flexibilitdit und die aufwidndige Herstellung in Verbindung mit
weiteren Techniken, die sich aber bei grofien Flichen auszahlt
(siehe Abschnitt Beschichten) [11,37,89].

Ein generatives Fertigungsverfahren (FEBID, FIBID) wurde in Ver-
bindung mit der Gasphasenabscheidung beschrieben. Ein weiteres
Verfahren, das raumliche Strukturen im Submikro- und Nanobe-
reich abbilden kann, ist die Mikro Stereolithographie (MSL) in Ver-
bindung mit der 2PP-Technik (engl. Two-photon polymerization —
Zwei-Photon-Polymerisation). Allgemein wird bei MSL-Verfahren
ein fliissiges Photopolymer unter Einwirkung einer energiereichen
Lichtquelle (UV, Laser) an definierten Stellen ausgehirtet. Die Po-
lymerisation ist dabei an der Oberfldche lokalisiert. Danach wird
der ausgehartete Bereich im fliissigen Polymer abgesenkt und er-
neut bestrahlt. Daraus ergibt sich ein schichtweiser Aufbau. Die
Detailgrofie und Oberflachenqualitdt ist durch den Strahl und des-
sen Energieverteilung gekennzeichnet. Bei dem 2PP-Prozess wird
die Polymerisationsreaktion durch zwei Photonen getriggert. Mit
femtosekunden Lasern kdnnen im 2PP-Prozess Strukturen unter-
halb der Beugungsgrenze des Laserlichts durch Polymerisation
abgebildet werden. Der Laser kann dabei innerhalb des transpa-
renten fliissigen Polymers fokussiert werden und durch Anderung
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3.1. Fertigungsverfahren nach DIN 8580 im Submikro- und Nanobereich

der Fokuslage dreidimensionale Strukturen mit Details um die
100 nm abbilden [75,99,104].

Mit Verfahren wie dem selektiven Lasersintern (SLS - engl. selec-
tive laser sintering) und dem selektiven Laserschmelzen (SLM -
selective laser melting) konnen auch metallische und keramische
Materialien verarbeitet werden. Beide Verfahren sind jedoch durch
die Partikelgrofie und Laserwirkzone derzeit mit einer Auflésung
im Bereich einiger 10 um auf den Mikrobereich limitiert.

3.1.2. Umformen

Das Umformen (DIN 8582) ist ein Formdnderungsverfahren un-
ter Beibehaltung des Volumens. Als Fertigungsverfahren fiir die
Herstellung von freistehenden Strukturen im Submikro- und Na-
nobereich galt diesem bisher wenig Aufmerksamkeit. Von Saoto-
me et al. [86] und Kumar et al. [55] wird das Prdagen (Nanoim-
printing) von amorphen Metallsubstraten sog. bulk metallic glases
(BMG) beschrieben. Bei Guo et al. [36] wird ein dhnlicher Préage-
prozess fiir die Strukturierung von Polymersubstraten im Bereich
von 10 nm beschrieben. Diese Umformverfahren gehoren zur Un-
tergruppe des Prdgens, sind aber weniger fiir die Strukturierung
freistehender Strukturen, als fiir die flichige Konturierung geeig-
net. Bei Vollertsen et al. [100] wird das Umformen im Millime-
ter und Mikrometerbereich realisiert und die Grenzen durch die
Korngrofie, die zunehmende Anisotropie und die Reibung zwi-
schen Werkzeug und Umformteil definiert. Diese und weitere Ein-
fliisse sind grofienabhdngig und fithren zur Abnahme der Formge-
nauigkeit mit abnehmender Objektgrofse [100]. Die Versuche ori-
entieren sich apparativ stark an den Maschinen und Werkzeugen
des makroskopischen Umformens, was das Skalieren hin zum Na-
nobereich gleichfalls begrenzt. Die hierdurch abgebildeten kleins-
ten Details liegen im Bereich einiger 10 pm. In Umformversuchen
mit Mikromanipulatoren zeigten Rosler et al. [83] die Realisierbar-
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3. Fertiqungsverfahren fiir funktionelle Strukturen

keit des Verfahrens auch im Submikrobereich. Hier wurden wiir-
felformige Einkristalle der intermetallischen Verbindung NizAl zu
einfachen Geometrien wie flachen Scheiben gestaucht und das
Einformen in Gesenkformen diskutiert. Hierauf aufbauend wur-
den in der vorliegenden Arbeit Verfahren und Werkzeuge entwi-
ckelt um komplexere Geometrien zu realisieren sowie die Mog-
lichkeiten und die Grenzen des Umformens als Fertigungsverfah-
ren im Submikro- und Nanobereich auszuloten. Das Umformen
im Submikro- und Nanobereich wird in Kapitel 4.3 auf Seite 113
ausfiihrlich diskutiert.

3.1.3. Trennen

Die dritte Hauptgruppe umfasst alle abtragenden Fertigungsver-
fahren. Die Formgebung wird durch Stoffabtrag herbeigefiihrt. In
der Untergruppe ist das Zerteilen aufgefiihrt, was mitunter auch
den Umformverfahren zugeordnet bzw. mit diesem prozesstech-
nisch leicht kombiniert werden kann. Es handelt sich nicht um
ein spanabhebendes Verfahren, es wird lediglich ein fester Korper
szerteilt”. Aufgrund der Konformitidt mit dem Umformen und der
Relevanz im Rahmen dieser Arbeit wird es in Kapitel 3.2.6 auf Sei-
te 61 detailliert beschrieben. Bei Landefeld und Rosler [58] ist das
Beifsschneiden als ein Zerteilverfahren in Verbindung mit weiteren
Umformverfahren beschrieben. Insgesamt galt dem Zerteilen als
Fertigungsverfahren im Submikro- und Nanobereich bisher wenig
Beachtung.

Das Trennen durch Spanen mit geometrisch bestimmter oder
unbestimmter Schneidenform ist auf den Submikro- und Nano-
bereich nur sehr eingeschrankt projizierbar. Zwar konnen mit Po-
liermitteln und feinen Poliersuspensionen auch Oberflaichen mit
Rauheiten im Nanobereich erzielt werden, die Herstellung einzel-
ner feiner Strukturen ist auf diesem Weg jedoch nicht moglich.
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Die Verwendung von Dreh- und Frasprozessen und der damit
verbundenen Rotationsbewegung der Werkzeuge ist mit der er-
forderlichen Genauigkeit im Submikro- und Nanobereich nicht
praktikabel. Das makroskopische Verfahren Stofsen ist, dhnlich
dem mikroskopischen ,scratch test”, durch eine lineare Werk-
zeugbewegung charakterisiert und daher leicht anwendbar. Dabei
bewegt sich eine oder mehrere Schneiden mit einer definierten
Eindringtiefe tiber die Oberfliche. Von Nowag [74] wird die
Spanbildung im Mikrometerbereich an Ti 15-3 und Alloy 625
untersucht. Bei [27,44] wird das Spanen am Beispiel von Sili-
zium gezeigt. Mit einem Diamantwerkzeug werden bei Fang et
al. [27] grabenformige Strukturen (<1pm) auf einer Linge von
6,5km in dotiertes Silizium eingebracht. Die Dotierung verbes-
sert die Schnitteigenschaften des Siliziums. Fiir die Strukturie-
rung von grofien Oberflichen mit einfachen Formen ist dieses
Verfahren vorteilhaft und eine Alternative zu anderen Verfahren
der Oberflachenbearbeitung wie Imprinting oder Lithographie.
Augenscheinlich ist jedoch auch, dass durch den Trennprozess
umliegende Bereiche stark verformt werden. Diese inhomogenen
Bereiche, die oft durch einen Grat an den Schnittrandern auffallen,
diirften in einer Vielzahl von Anwendungen unerwiinscht sein.

Ein weiteres Teilgebiet des Trennens ist das Abtragen. Dieses wird
wiederum in das thermische, chemische und elektrochemische
Abtragen untergliedert. Zu den thermischen Verfahren gehoren
u. a. das funkenerosive Abtragen und das Abtragen mit Laser-
strahl. Das funkenerosive Abtragen ermdoglicht die Abbildung von
Konturen im Bereich einiger Mikrometer. Der Vorteil ist, dass eine
grofSe Zahl verschiedener Materialien, insbesondere extrem harte
Materialien wie Wolframcarbid, bearbeitet werden konnen. Bei
Benilov et al. [8] wird dies mit einer Pt-Ir-Elektrode an einem
Silizium-Substrat in Form einer rechteckigen 250 pm x 250 pm
Kontur mit zentraler ~ 1 ym Sdule demonstriert. Laser bieten sich
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als leistungsstarkes Trennverfahren im Mikrobereich an, sind aber
aufgrund der Wellenldnge des verwendeten Lichts nicht fiir den
Submikro- und Nanobereich geeignet. Der Elektronenstrahl kann
hingegen als das Pendant im Nanobereich betrachtet werden.
Im Transmissionselektronenmikroskop wurde von Fischbein et
al. [31] das Trennen von nanoskaligen (1-20nm) Graphenschich-
ten demonstriert. Die Schnittbreiten betrugen dabei lediglich we-
nige Nanometer.

Chemische Abtragverfahren sind fiir die Strukturierung im Mikro-
und Nanobereich in Verbindungen mit lithographisch erstellten
Masken sowie fiir den selektiven Materialabtrag von z. B. Kom-
positmaterialien oder mehrphasigen Materialien bedeutsam. Ein
typisches Beispiel ist das anisotrope Atzen von Halbleiterstruktu-
ren in Silizium mit Kaliumhydroxid (KOH). Mithilfe geeigneter
Passivierung durch Oxidation, Beschichtung oder Anderung der
Stoffeigenschaften (z. B. Ionenimplantation) werden lediglich un-
geschiitzte Bereiche chemisch abgetragen.

Verfahren auf Basis von elektrochemischen Prozessen haben sich
fiir die Herstellung von Tastnadeln im Nanobereich als geeignet
bewiesen. Diese Tastnadeln, oft aus Wolfram, werden u. a. fiir die
Rastersondenmikroskopie [14], fiir die Manipulation von Nanoob-
jekten [48,57] oder fiir die Mikrohértepriifung von Polymeren [34]
verwendet. Bei Landefeld und Rosler [57] und im Kapitel 4.2.1
auf Seite 73 wird am Beispiel eigener Untersuchungen die Vorge-
hensweise fiir die Herstellung von Manipulationswerkzeugen aus
Wolfram und Titan gezeigt.

3.1.4. Figen

Die DIN 8593-0 definiert das Fiigen als dauerhaftes Verbinden
oder Zusammentfiihren von zwei oder mehreren geometrisch defi-
nierten festen Stoffen. Dabei kann ein formloser Stoff als Hilfsmit-
tel eingesetzt werden [24]. Das Fiigen wird oft mit anderen Ferti-
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gungsverfahren in Kombination angewandt, da es hautig lediglich
die Verbindung zwischen bereits vorgeformten Teilen herstellt. Im
Submikro- und Nanobereich konnen weitverbreitete Verfahren des
Makroskopischen nicht oder nur eingeschrankt realisiert werden.
Das Zusammensetzen (DIN 8593-1) von Bauteilen gestaltet sich in
kleinen Groflenskalen aufgrund der dominanten Adhdsionskréf-
te ungleich schwieriger. Die erforderlichen Fertigungstoleranzen
von Passungen liegen mindestens eine Grofsenordnung niedriger,
als die Abmessungen der eigentlichen Objekte. Bauteiloberfla-
chen mit Genauigkeit im Nano- und Subnanobereich sind bisher
schwer zu gewdhrleisten.

Auch fiir das Fertigungsverfahren Fiigen wurden Moglichkeiten
untersucht, Vorziige aus den Oberflichenkrédften zu ermitteln.
Abseits der klassischen Fiigeverbindungen des Maschinenbaus
wurden u. a. bei [41] verschiedene Aspekte der Selbstorganisation
am Beispiel von Nanopartikeln beschrieben. Aus einer Dispersion
heraus konnen sich diese zu Strukturen anordnen, die fiir funktio-
nelle Schichten z. B. Magnetbdnder und Farbfilter zur Anwendung
kommen. Bestimmend fiir die Selbstanordnung sind Potential-
unterschiede der Partikel untereinander und in Bezug auf das
Substrat. Beispielsweise konnen sich Partikel entsprechend ihres
hydrophoben oder hydrophilen Charakters oder unterschiedlicher
Ladung in bestimmter, geordneter Art und Weise zueinander oder
zum Substrat anordnen.

An- und Finpressverbindungen (DIN 8593-3) lassen sich grund-
satzlich auch im Submikro- und Nanobereich realisieren, sind
jedoch durch einen hohen Fertigungsaufwand aufgrund der oben
genannten Problematik der Fertigungstoleranzen, gekennzeich-
net. Im Kapitel 5.2 auf Seite 175 wird ein im Rahmen dieser Arbeit
gefertigtes Bauteil in Form einer elastischen Klemme gezeigt und
mogliche Anwendungen als Klippverbindung diskutiert.
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Das Fiigen durch Loten (DIN 8593-7) wird von Novikov und
Nowottnick [73] am Beispiel von diinnen Schichten gezeigt. Fi-
ne zwischen 10-100nm messende Schicht aus Zinn wurde im
PVD-Verfahren auf dem Substrat appliziert. Dariiber wurde eine
2—-10nm messende Siz;N, Sauerstoff-Barriereschicht und anschlie-
lend die zu kontaktierende Schicht aus Gold abgeschieden. Die
Schmelztemperatur wurde im Fall der 10nm messenden Zinn-
schicht aufgrund des thermischen Grofseneffektes um etwa 120 °C
niedriger als im Makroskopischen gemessen. Es konnte eine qua-
litative Lotverbindung aus Zinn und Gold hergestellt werden.

Das Fiigen durch Schweifien wird bei Hu et al. [42] an Gold Nano-
partikeln (d = 15nm) untersucht. Mittels nanosekunden- und fem-
tosekunden gepulsten Lasern konnte das Aufschmelzen im Kon-
taktbereich der Partikel beeinflusst werden. Gold Nanopartikel
schmelzen komplett auf und verbinden sich im Kontaktbereich,
wenn der Laser im Bereich von Nanosekunden gepulst wurde.
Traf der Laser mit einer Pulsrate von 100 fs auf die Nanopartikel,
wurde lediglich ein Aufschmelzen im Randbereich beobachtet. Ur-
sdchlich hierfiir werden die vergleichsweise geringen Bindungs-
krifte der Oberflichenatome und die zu geringe Zeit fiir die Wér-
meleitung durch das Partikelvolumen genannt [42]. Prinzipiell las-
sen sich mit dieser Technik Objekte lokal in den Kontaktbereichen
stoffschliissig verbinden. Gegebenenfalls nachteilig sind die ther-
mische Beeinflussung sowie die Verdnderung der Geometrie.

3.1.5. Beschichten

Das Beschichten zeichnet sich durch den Auftrag einer fest haften-
den Schicht auf einem Werkstiick aus. Der Zustand des Schicht-
materials ist vor der Beschichtung formlos. Damit umfasst das
Beschichten zu einem Grofsteil Techniken der Urformverfahren
sowie das Beschichten durch Fiigen (Loten und Schweifien) [19].
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Im Allgemeinen bringen Beschichtungen bestimmte Eigenschaf-
ten mit, die der Grundwerkstoff nicht besitzt oder unzureichend
erfiillt. So kann mit vergleichsweise diinnen Schichten gezielt
auf z. B. optische, magnetische, thermische, mechanische und
korrosive Eigenschaften Einfluss genommen werden, ohne die Ei-
genschaften des Grundwerkstoffs signifikant zu verdndern. Die
folgenden Beschichtungsverfahren umfassen eine Auswahl der im
Submikro- und Nanobereich iiblichen. Dartiiber hinaus gibt es eine
grofse Anzahl an weiteren Verfahren und Verfahrenskombinatio-
nen.

Beschichten aus dem fliissigen Zustand ist bisher nur in Verbin-
dung mit lithographischen Techniken, dem Beschichten durch
Aufspriihen, bekannt. Auf das rotierende Substrat (oftmals Si-
Wafer) wird ein photoaktives Polymer (Photoresist) aufgespriiht
und durch die Fliehkraft gleichméflig mit definierter Dicke auf
diesem verteilt. Bei Pabo et al. [78] wird ein Prozess beschrieben,
der fiir die Herstellung von mechanisch-elektrischen Mikrosys-
temen (MEMS) via Lithographie grundlegend ist. Dagegen sind
Verfahren auf Basis metallischer Stoffe wie das Schmelztauchen in
der Literatur bisher unerwdhnt. Ursdchlich sind u. a. die grofien
Schichtdicken aufgrund der Benetzung, die hohen Temperaturen
und die daraus resultierende hohe Reaktivitdt der Schmelze. Die
Restriktionen des Giefdens (Urformen) sind fiir das Schmelztau-
chen gleichfalls giiltig.

Das thermische Spritzen von Pulvern ist als Beschichtungsverfah-
ren wie das Sintern (Urformen) durch die Partikelgrofie der Pulver
limitiert. Pulver mit Partikelgrofien kleiner als 500 nm neigen zum
agglomerieren und verhindern ein gleichmaéfsiges Beschichten [46].

Die Suspension nanoskaliger Partikel in geeigneten Fliissigkeiten
schafft hier Abhilfe.
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Das Beschichten durch Loten ist im Vergleich zur Gasphasenab-
scheidung oder Elektrodeposition ungleich aufwendiger. Es geht
dem eigentlichen Lotprozess immer ein Verfahren voraus (z. B.
PVD, CVD, Elektrodeposition). Wie im vorhergehenden Abschnitt
Fligen beschrieben sind diinne Schichten mit metallischen Lo-
ten realisierbar. Bei Novikov und Nowottnick [73] wird zunéichst
eine einige Nanometer messende Metallschicht (Lot) im PVD-
Verfahren (engl. physical vapour deposition — physikalische Gas-
phasenabscheidung) abgeschieden und durch eine Schutzschicht
vor Oxidation geschiitzt. Bei erhohter Temperatur schmilzt das
Lot und benetzt das Substrat.

Aus dem gas- oder dampfférmigen Zustand wird ein Grofsteil
funktioneller Schichten hergestellt. Das Abscheiden von harten
(Hartewerte < 40GPa) und superharten (Hirtewerte > 40 GPa)
Verschleifsschutzschichten wird schon seit den 1970er Jahren un-
tersucht. Die Kombination von diinnen Verschleifsschutzschich-
ten (einige 10nm) zu mehrlagigen Schichtsystemen mittels PVD-
Verfahren ist bei Kaulfufs und Zimmer [45] beschrieben. Durch
die Mehrlagigkeit konnen u. a. grofiere Schichtdicken und eine
hohere Risswachstumstoleranz realisiert sowie Eigenspannungen
reduziert werden. Innerhalb der Untersuchungen galt es das De-
fektwachstum, die Figenspannungen und Geometrieeffekte zu
beriicksichtigen. Bestehend aus einem Nanolagensystem konnte
eine siliziumdotierte AICrN/TiN-Schicht homogen und defektfrei
abgeschieden werden. Die Kombination aus geringem Elastizitéts-
modul (= 320 GPa) und hoher Harte (~ 30 GPa) wirkt sich giinstig
auf die Verschleifibestandigkeit aus.

Die flachige Abscheidung von einzelnen Atomlagen ist mit dem
sog. ALD-Verfahren (engl. atomic layer deposition — Atomlagen-
abscheidung) moglich. Dabei handelt es sich um eine Variante des
CVD-Verfahrens (engl. chemical vapour deposition —chemische
Gasphasenabscheidung). Bei der ALD reagiert im ersten Schritt
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ein Prakursor-Gas durch Chemisorption lediglich mit dem Sub-
strat, nicht aber mit sich selbst. Folglich wird die Oberfldche ein-
lagig beschichtet. Im ndchsten Schritt wird das Restgas entfernt
und ein zweites Priakursor-Gas eingelassen, was mit der vorigen
Lage reagiert, aber wiederum nicht mit sich selbst. Der Prozess
wird wiederholt, bis die gewtinschte Schichtdicke erreicht ist. Es
lassen sich auf diese Weise Schichten mit definierter Dicke und
hoher Reinheit aufbauen. Nachteilig ist, dass es keinen intrinsi-
schen Kontrollmechanismus gibt, die Beschichtung also nicht auf
definierte Bereiche begrenzt werden kann. Bei Mackus et al. [61]
wird eine Verfahrenskombination aus EBID (engl. electron beam
induced deposition — elektronenstrahlinduzierte Abscheidung)
und ALD fiir die gezielte Abscheidung von Platinschichten fiir
elektrische Bauteile vorgestellt. Bei der EBID aktiviert der Elek-
tronenstrahl einen gasformigen Prakursor und scheidet die nicht
fliichtige Komponente auf dem Substrat ab. Der Prozess kann mit-
hilfe des Elektronenstrahls prdzise gesteuert werden, allerdings ist
die Homogenitdt und Reinheit der durch EBID generierten Schicht
hinsichtlich mechanischer und elektrischer Anforderungen unge-
niigend. Daher wurde bei [61] lediglich eine wenige Nanometer
messende Keimstruktur mittels EBID abgeschieden, auf der sich
im zweiten Schritt das ALD-Verfahren lokalisierte. Es konnten so
hochreine punktformige Pt-Strukturen im Bereich <10nm appli-
ziert werden.

Eine weitere Moglichkeit wird durch die Beschichtung aus dem io-
nisierten Zustand gegeben. Hierbei wird wiederum in galvanische
und chemische Prozesse unterschieden. Das galvanische Beschich-
ten, in der Mikrotechnik auch als Elektrodeposition oder Elektro-
plattieren bezeichnet, beruht auf dem Prinzip des Ionentransports
zwischen Metallen iiber einen fliissigen Elektrolyt. Es zeichnet sich
durch eine hohe Abscheiderate von metallischen Schichten und
vergleichsweise geringe Prozesskosten aus. Nachteilig ist die Ab-
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hangigkeit von metallischen Substraten. Es konnen Schichten im
Nanobereich realisiert werden. Die Hauptanwendung des Verfah-
rens liegt aufgrund der hohen Abscheiderate allerdings im Mikro-
und Submikrobereich. Stromlose, also rein chemische Prozesse be-
notigen zumeist eine Keimschicht, die z. B. mit PVD-Verfahren
erzeugt wird. Bei Osaka et al. [76] werden 20—-60nm diinne NiB-
Barriereschichten auf einem SiO,-Substrat stromlos abgeschieden.

3.1.6. Stoffeigenschaften dndern

Dieses Verfahren setzt eine irgendwie geartete feste Gestalt des
zu bearbeitenden Objekts voraus und beeinflusst lediglich dessen
stoffliche Eigenschaften. Die stoffliche Verdnderung findet im sub-
mikroskopischen bis atomaren Bereich statt. Das Verfahren steht
in der Regel nicht alleine, sondern wird zumeist in Verbindung
mit formgebenden Verfahren wie dem Urformen, Umformen,
Trennen, Fiigen und Beschichten angewendet.

Das Warmebehandeln ist das Andern der Stoffeigenschaft infol-
ge thermischer Exposition. Beispielsweise ldsst sich die stoffliche
Verteilung in Materialien durch Warmezufuhr dndern. Exempla-
risch sei dies an der Nickelbasis-Superlegierung CMSX-4 erldutert
(siehe auch Kapitel 4.2.1 auf Seite 91). Nach der mehrstufigen
Standardwarmebehandlung [38] ergibt sich eine zweiphasige Ge-
fligestruktur mit einer regelméfiig und homogen verteilten zwei-
ten Ausscheidungsphase [69]. Diese als " bezeichnete Phase ist
wiirfelformig mit einer Kantenldnge von 300nm bis 600 nm. Die
Warmebehandlung kann auch insofern angepasst werden, dass
sich sphérische y’-Partikel in der Groflenordnung von 10nm bis
50nm in der Matrix ausscheiden. Die beiden Phasen sind in ihrer
stofflichen Zusammensetzung und Bindung verschieden. Daher
lasst sich in Verbindung mit einer elektrochemischen Phasenex-
traktion die 7’-Phase separieren. Es verbleiben somit nano- bzw.
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submikroskalige freistehende Objekte. Allgemein erlauben War-
mebehandlungen die Anderung von mechanischen, elektrischen,
magnetischen, optischen und chemischen Eigenschaften. Einer-
seits konnen so Eigenschaftsdanderungen an kleine Strukturen mit
einer thermischen Behandlung vorgenommen werden, anderseits
konnen kleine Strukturen wie die zuvor exemplarisch beschriebe-
nen Ausbildung der y’-Phase hergestellt werden.

Thermomechanische Verfahren werden wie die Warmebehand-
lung fiir die Verbesserung bestimmter Materialeigenschaften an-
gewendet. Durch die tiberlagerte mechanische und thermische
Behandlung konnen Gefiigestrukturen eingestellt werden, die auf
anderem Wege nicht moglich sind. Bei Prokoshkin et al. [80] wird
am Beispiel der Kombination aus Kaltverformung und Auslage-
rung einer TiNi-Legierung das Realisieren besonders feinkdrniger
Gefiigestrukturen erdrtert. Die Verformung wurde durch Kaltwal-
zen bis auf Umformgrade von |¢| =19 eingestellt. Nach einem
Auslagerungsschritt bei 400 °C wurden giinstige Materialeigen-
schaften aus Dehnung und hoher Festigkeit bei einer Korngrofie
von im Mittel 50 nm bis 80 nm erreicht.

Das Bestrahlen als weiteres Verfahren setzt energiereiche Strah-
lung voraus. Dabei kommen u. a. Gammastrahlung, UV-Strahlung
und Elektronenstrahlen zur Anwendung. Im Bereich der Mikro-
und Nanotechnologie haben sich zudem Ionenstrahlverfahren fiir
die gezielte Implantation von Fremdatomen (Dotierung) weit ent-
wickelt. In der Halbleiterindustrie wird diese Technik bereits seit
langem fiir die gezielte Anderung der elektrischen Leitfahigkeit
in Verbindung mit Silizium angewendet. Bei Bangert et al. [3]
wird erstmals die Implantation von Stickstoff- und Boratomen in
Graphen gezeigt. Hierdurch konnten Halbleiter kiinftig deutlich
miniaturisiert werden. Wie im Kapitel 3.1.3 auf Seite 32 gezeigt,
kann die Implantationen mit Atomen auch Fertigungsprozesse
wie das Spanen positiv beeinflussen.
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Insbesondere durch die Halbleitertechnik und Mikrotechnik ha-
ben sich vielfédltige Techniken zur Oberfldchenstrukturierung ent-
wickelt, die auf der Anderung der Stoffeigenschaften beruhen.
Ein Grofsteil dieser Techniken basiert auf Silizium als Substrat-
material. Ausgehend von dem ersten integrierten Schaltkreis auf
einem Chip hat sich die Anzahl der Transistoren pro Chip bis
heute auf knapp drei Milliarden erhoht [43]. Fiir Mikroprozesso-
ren und damit leistungsstarke Computersysteme ist die Silizium-
Halbeitertechnologie von fundamentaler Bedeutung. Derzeit wer-
den kleinste Strukturen unter 100 nm mithilfe der Immersionsli-
thographie oder Licht im extremen UV-Bereich hergestellt. Auch
metallische Schichten, Keramiken und Polymere werden je nach
Anwendung, oft auch in Kombination, eingesetzt.

Fiir die Strukturierung von Silizium Substraten haben sich litho-
graphische Methoden hervorgetan, da sie grofitechnisch mit hoher
Genauigkeit und Auflésung anwendbar sind und das Wissen um
diese Strukturierungstechnik umfassend und weit verbreitet ist.
Im Allgemeinen wird ein Photopolymer auf das Substrat aufge-
tragen. Dieses wird mit energiereicher Strahlung (z. B. UV-Licht,
Elektronenstrahl) in ausgewédhlten Bereichen durch eine Maske
oder abrasternd belichtet. Dadurch dndern sich die Stoffeigen-
schaften des Polymers, welches in Folge selektiv chemisch aufge-
16st wird. Hieran schliefit sich beispielsweise ein nasschemisches
Atzen an, wobei die ungeschiitzten Bereiche des Siliziums struk-
turiert werden. Durch weitgehende Automatisierung konnen mit
vergleichsweise geringem Aufwand beliebige Strukturen in Silizi-
um abgebildet werden. Dabei reicht die Auflosung der Strukturen
bei Verwendung von Elektronenstrahlen als Schreibmedium bis in
den unteren Nanometerbereich. Bei Manfrinato et al. [63] wurden
in einem Rastertransmissionselektronenmikroskop kleinste Struk-
turabstdnde von etwa 2nm erreicht.
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3.2. Bewertende Betrachtung des Umformens als
Fertigungsverfahren

Im Bereich der makroskopischen Umformtechnik besteht ein um-
fangreiches Wissen hinsichtlich Prozesssteuerung, Werkzeugein-
satz und Umformmaterialien. Das Umformen hat eine lange Tra-
dition, die bis in die Bronzezeit vor etwa 4000 Jahren zuriickreicht.
Seitdem hat es eine exponentielle Entwicklung erfahren. Zur Zeit
der Industrialisierung verlief die Entwicklung von Fallhdimmern
mit bis zu 108t Bargewicht (1885 Terni) bis hin zu immer grofle-
ren Werkstiicken und Maschinen wie die 65.000 t Schmiedepresse
(1977) in Issoire, Puy de Dome in Frankreich [18]. Derzeit konnen
die grofsten Gesenkpressen z. B. bei Alcoa Forging & Extrusions,
Cleveland /Ohio Presskrifte bis 450 MN aufbringen. Freiformpres-
sen erzeugen Presskréfte bis zu 180 MN. Das Freiformen umfasst
die apparativ einfachsten, aber hochst effektiven Umformtechni-
ken. Stahlblockabgtisse bis zu 435t werden in der Regel zunéchst
durch das Freiformschmieden homogenisiert (Reduzierung von
Seigerungen, Verschweiflung von Rissen und Lunkern etc.) und
zu Generatorwellen [53] ausgeschmiedet oder als Halbzeug fiir
weitere Umformverfahren zur Verfiigung gestellt. Die Gestaltung
von grofien Bauteilen ist in der Steigerung durch die Umform-
krafte limitiert. Dies gilt besonders fiir komplexe Umformteile
mit grofien Oberflaichen. Hier werden grofie Flachenkrifte fiir
das Umformen benoétigt. Daher sind komplexe oder blechférmi-
ge Werkstiicke in der Regel kleinere Bauteile. Durch Verfahren
wie z. B. das Gesenkformen oder Tiefziehen konnen schrittwei-
se mit hoher Geschwindigkeit komplexe Bauteilgeometrien wie
Kfz-Achsschenkel oder Olwannen hergestellt werden. Da hierfiir
wenige Einzelschritte erforderlich sind, eignen sich diese Um-
formverfahren besonders fiir die Fertigung grofier Stiickzahlen.
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Was das Umformen im besonderen Mafie gegeniiber anderen Ver-
fahren herausstellt ist, dass mit simplen Werkzeugen vielféltige
Formen realisiert werden konnen. Das Umformen ist ein formge-
bendes Fertigungsverfahren. Zur Formgebung muss kein Material
entfernt (Trennen) oder hinzugefiigt (Fligen) werden. Das Volu-
men des Ausgangsmaterials bleibt somit erhalten und wird le-
diglich umverteilt. Der Materialfluss ldsst sich dementsprechend
beeinflussen und in beanspruchungsgerechten Bauteilen umset-
zen. Physikalische, chemische und geometrische Besonderheiten
des Submikro- und Nanobereichs limitieren eine grofe Anzahl an
Fertigungsverfahren, die im Makroskopischen fiiblich sind (z. B.
Giefsen, Spanen und SchweifSen). Insbesondere Verfahren, die sich
durch einen simplen Aufbau und einfache Bewegungsabldufe aus-
zeichnen, besitzen prinzipiell Potential fiir die Anwendung in klei-
nen Grofienskalen. Am Beispiel des Umformverfahrens Freifor-
men bewegen sich im einfachsten Fall zwei ebene Stauchbahnen
linear aufeinander zu. Das dazwischen befindliche Halbzeug wird
infolge gestaucht. Bewegen sich die Stauchbahnen auseinander
und wird das Halbzeug mit einem Manipulationswerkzeug um-
orientiert, kann das Halbzeug im nédchsten Schritt in einer weite-
ren Dimension bearbeitet werden. Demnach gentigen prinzipiell
zwei Stauchbahnen und ein Manipulationswerkzeug, um freiste-
hende Geometrien in mehreren Umformschritten zu gestalten. Ei-
ne anschauliche Analogie ist das Schmieden von Hand wie man es
z. B. von mittelalterlichen Mérkten kennt. Die Stauchbahnen ent-
sprechen hier dem Hammer und dem Amboss. Zwischen diesen
beiden bewegt der Schmied das mit einer Zange gehaltene Werk-
stiick. Durch geschickte Bewegung des Werkstiicks und Variation
der Schlagkraft des Hammers kann der Schmied vielgestaltig auf
das Ergebnis einwirken.

Dieses Beispiel stellt einen kleinen Teil der nach DIN 8582 [20]
unter dem Begriff Umformen definierten Techniken dar. Es eignet
sich aber eben aufgrund des schlichten Aufbaus fiir das Umfor-
men im Submikro- und Nanobereich, wie im Kapitel 3.2.1 auf der
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ndchsten Seite noch gezeigt wird. Das Umformen untergliedert
sich im Makroskopischen in fiinf Untergruppen die nach Art der
Richtung der Beanspruchung systematisiert sind. Eine Ubersicht
ist auf Abbildung 3.2 zu sehen. Fiir die Anwendung im Submikro-
und Nanobereich wurden im Rahmen dieser Arbeit die griin hin-
terlegten Untergruppen sowie das Zerteilen 3 im Experiment un-
tersucht (siehe Kapitel 4.3 auf Seite 113). Die blau hinterlegten Fel-
der kennzeichnen Verfahren, die sich nur bedingt eignen oder fiir
weitere Untersuchungen von Bedeutung sind. Die Auswahl wurde
beziiglich Komplexitdt und apparativer Moglichkeiten festgelegt.
Hierbei soll die Eignung weiterer Verfahren nicht ausgeschlossen
werden. Im Folgenden werden die Untergruppen erldutert und die
Eignung als Verfahren fiir den Submikro- und Nanobereich disku-
tiert.

3.2.1. Druckumformen

Unter dem Begriff Druckumformen werden nach DIN 8583-1 alle
Verfahren verstanden mit denen ein fester Korper durch primér
ein- oder mehrachsige Druckbeanspruchung plastisch umgeformt
wird [21]. Im Folgenden sollen die Verfahren beschrieben und in
ihrer Umsetzbarkeit im Submikro- und Nanobereich eingeschitzt
werden.

Walzen Das Walzen (DIN 8583-2) ermdoglicht die Herstellung
von Bauteilen mit grofien Aspektverhiltnis. Zwischen gegenldu-
fig rotierenden Walzen wird ein Werkstiick gefiihrt und auf den
Querschnitt, der Walzspalthohe reduziert. Der Volumenerhaltung
entsprechend erfolgt abhdngig vom Durchmesser der Walzen und
der Walzspalthohe, neben der Querschnittsabnahme eine Langung

3Das Zerteilen (DIN 8588) gehort zur Hauptgruppe des Trennens, kann aber oft
aufgrund der Prozessdhnlichkeit leicht in Umformprozesse integriert werden.
Es handelt sich um ein spanloses Fertigungsverfahren [97].
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Abbildung 3.2.: Untergruppen des Umformens nach DIN 8580.

und Breitung des Werkstticks. Als Verfahren fiir die Anwendung
im Submikro- und Nanobereich kann es nicht vollstandig um-
gesetzt werden, da eine drehende Bewegung von Werkzeugen
(Walzen) mit der erforderlichen Prazision bisher nicht realisiert
werden konnte. In Kapitel 5.1.1 auf Seite 149 wird eine in dieser
Arbeit entwickelte Verfahrensvariante des Walzens vorgestellt.

Freiformen Nach DIN 8583-3 umfasst das Freiformen Umform-
verfahren mit Werkzeugen (Umformsattel, Stauchbahn), die nicht
oder nur zum bestimmten Teil die Gestalt des Werkstticks enthal-
ten [22]. Sie sind durch eine einfache Relativbewegung zwischen
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Werkstiick und Werkzeug gekennzeichnet. Der einfache Aufbau
ermoglicht eine grofie Formvielfalt und lédsst eine flexible Gestal-
tung zu. Anderseits muss zumeist stufenweise, in mehreren Schrit-
ten umgeformt werden, wenn komplexere Bauteile herzustellen
sind. Die universelle Gestaltungsvielfalt wird folglich mit einem
Mehr an Manipulations- und Umformaufwand erkauft.

Die Verfahrensbezeichnung Stauchen wird verwendet, wenn das
gesamte Werkstiick iiber seinen Querschnitt umgeformt wird. Da-
bei sollte ein Aspektverhdltnis von 2,5:1 nicht tiberschritten wer-
den, da die Gefahr des Ausknickens besteht. Auf Abbildung 3.3
wird das Stauchen eines Zylinders gezeigt. Nach der Volumener-
haltung nimmt der Werkstiickumfang mit Abnahme der Hohe zu.
Fiir die Umformgrade von zylindrischen Rohteilen gilt:

= lnﬁ = lnr—1 — ln27rr1
QDh h()’ §0r 7’0’ §0t 27T1’0

(3.1)

In Summe sind die einzelnen Umformgrade entsprechend der Vo-
lumenerhaltung gleich null:

¢nt@r+@r =0 (3.2)

Die Reibung in den Kontaktflachen zwischen den Stauchbahnen
und dem Werkstiick fiihrt zu einem inhomogenen Materialfluss.
Es wird ein tonnenfdrmiges Ausbauchen beobachtet [92]. In Folge
der dominanten Adhédsionskréfte im Submikro- und Nanobereich
ist dies ein kritischer Punkt. Im Kapitel 4.3 auf Seite 113 wird
das Stauchen mithilfe von experimentellen Ergebnissen ausgewer-
tet. Stauchen kann fiir die Herstellung von flachen Scheiben aus
freistehenden Nanopartikeln eingesetzt werden. Der Aufbau des
Verfahrens ist simpel und damit leicht umzusetzen. Diinne Schei-
ben konnen als Ausgangsmaterial fiir die weitere Konturierung
verwendet werden. Auch die Herstellung von TEM-Proben mit-
tels Stauchen konnte fiir die Werkstoffanalytik von Interesse sein.
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Abbildung 3.3.: Freiformen durch Stauchen

Gelingt es, noch weiter reduzierte Materialquerschnitte durch Um-
formen herzustellen (derzeit ~ 20nm, siehe 4.3.2 auf Seite 117),
konnten diese ebenso als mechanisch belastbare, elektronentrans-
parente Tragerschichten fiir Analysen eingesetzt werden.

Wird im Gegensatz zum Stauchen lediglich ein Teil des Werk-
stiicks umgeformt wird das Verfahren als Recken bezeichnet. Im
Prinzip wird beim Recken eine Abfolge mehrerer kleiner Stauch-
vorgdnge in verschiedenen Bereichen der Werkstiickoberfldche
nacheinander ausgefiihrt. Dabei kommen ebenfalls relativ simple
Werkzeugformen zur Anwendung. Das Werkstiick wird zwischen
den Umformfliachen (Sattelflichen) mithilfe eines Manipulators
bewegt, sodass das Umformen in mehreren Achsen erfolgen kann.
Abbildung 3.4 zeigt eine Auswahl verschiedener Sattelformen.

Es kann damit zum einen die Form des stabférmigen Werkstiicks
z. B. Vierkant- zu Kreisquerschnitt und zum anderen die Abmes-
sung eingestellt werden. Beim Recken wird die Volumenkonstanz
fiir das Umformen von rechteckigen Werkstiickquerschnitten wie
folgt angegeben:

lo-bo-ho- =1y - by - Iy (3.3)
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NN
’ @ ’
(a) (b) (c) (d)

Abbildung 3.4.: Verschiedene Sattelformen des Reckens. (a) Flachsattel, (b) Spitzsattel,
(c) Rundsattel und (d) Ballsattel.

Die Umformgrade in die verschiedenen Achsen berechnen sich
dann wie folgt:

Pn = ln%, Py = ln%, P = lnl—1 (3.4)

0 0

Die Sattelbreite hat beim Umformen bedeutenden Einfluss auf den

Materialfluss in Langsrichtung und in die Breite. Abbildung 3.5

(a) zeigt die geometrischen Verhéltnisse des Umformens zwischen

ebenen Sattelflichen und Abbildung 3.5 (b) veranschaulicht den

Einfluss der Sattelbreite auf die Langung und Breitung fiir ver-
schiedene Hohendnderungen [93].

Demnach ist die Tendenz zur Langung [; des Werkstiicks grofs,
wenn das sog. Bissverhdltnis spg/bg (Verhédltnis aus Sattelbreite
und Ausgangshohe) klein ist. Andererseits erzielt man vermehrt
eine Breitung, wenn das Bissverhiltnis grofs ist. Das Bissverhdltnis
wird in der Literatur als Quotient aus der Sattelbreite sgy und Aus-
gangsbreite by sowie als Quotient aus der Sattelbreite spyp und Aus-
gangshohe hy angegeben. Da jeweils ein rechteckiger Querschnitt
betrachtet wird, ist es unerheblich, ob die Sattelbreite auf die Aus-
gangsbreite oder -hohe bezogen wird. Tabelle 3.1 zeigt den Ein-
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Abbildung 3.5.: Geometrische Verhiiltnisse beim Recken (a) und Einfluss der Sattelbreite
auf die Lingung und Breitung beim Umformen (b). Nach Spur und Stoferle [93].

fluss des Bissverhdltnisses spy/hg. Fiir makroskopische Umform-
prozesse wurde 1959 von Tomlinson und Stringer eine mathemati-
sche Beziehung aus experimentell ermittelten Daten in Gleichung
3.5 umgesetzt [92]. Die Beziehung zwischen Langung und Brei-
tung ist materialabhdngig. Die Gleichung wird im Makroskopi-
schen deshalb lediglich als Richtwert verwendet.

b \ Iy (3.5)

by (ho > [0,14+O.36- (72)—0,054- (;—g)z]

Neben dem FEinfluss auf den Grad der Langung und Breitung
wirkt sich das Bissverhiltnis spy/ho ebenso auf den Stofffluss im
Material unterschiedlich aus. In der Umformtechnik wird dies als
Formédnderung bezeichnet. Tabelle 3.1 zeigt u. a. den Einfluss des
Bissverhiltnisses, die Formdnderung und die Verteilung der Form-
danderung fiir kleine und grofse Bissverhéltnisse. Um eine homoge-
ne Verteilung der lokalen Forménderung auch mit grofier Bissbrei-
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Tabelle 3.1.: Einfluss des Bissverhiiltnisses (nach Spur et al. [92])

spo/ho  Vorteile Nachteile
klein - homogene Verteilung der loka- - geringe lokale Formdnderung
len Formdnderung im Kern (Durchschmiedung) im Kern
- Streckung des Werkstiicks - groflere Anzahl an Um-
formschritten, erhohte Bean-
spruchung durch Sattelradius
- geringerer Kraftbedarf pro - erhohtes Risiko von Uberlap-
Umformschritt pungen
- erhohtes Risiko von Zugspan-
nungen im Kern
grof3 - grofie lokale Formédnderung - inhomogene Verteilung der lo-

(Durchschmiedung) im Kern
- geringe Anzahl an Umform-
schritten

kalen Formédnderung im Kern
- hoherer Kraftbedarf pro Um-
formschritt

- Breitung des Werkstiicks

te zu erzielen, kann der Umformsattel nach jedem Durchgang um
die Halfte seine Breite versetzt (Bissversatz) ausgerichtet werden.
Das Umformen mit Bissversatz ergibt so eine gleichméfliige Form-
dnderung im Werkstiick. Die Berechnung der Breitung und Léan-
gung ergibt sich aus aufeinander bezogenen geometrischen Gro-
3en. Folglich haben die hier vorgestellten Berechnungsgrundlagen
fiir das Umformen im Submikro- und Nanobereich ebenso Giiltig-
keit wie im Makroskopischen. Das Recken wird durch die Wahl
verschiedener Sattelformen auf die gewiinschte Richtung der For-
méanderung und Geometrie des Werkstiicks abgestimmt. Die typi-
sche Form fiir das Langen ist auf Abbildung 3.6 (a) gezeigt. Fiir
die primédre Langendnderung werden Ballséttel (siehe Abbildung
3.4 (d)) mit noch deutlich reduzierter Bissbreite verwendet. Eine
weitere Variante des Reckens ist das Absetzen (siehe Abbildung
3.6 (b)). Dabei wird der untere Sattel durch eine ebene Fldche er-
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setzt, auf dem das Werkstiick aufliegt und im Wesentlichen durch
den oberen Umformsattel konturiert wird. Das Absetzen wird im
Makroskopischen u. a. als Verfahren zur Herstellung von Wellen-
schultern angewandt.

(a)

| (e
_—
|
|

(c) (d)

Abbildung 3.6.: Varianten des Reckens: Lingen (a) Absetzen (b), Breiten (c) und An-
stauchen (d).

Wird das beim Recken gezeigte Bissverhdltnis sehr grofd gewahlt,
indem der Sattel um 90° gedreht und das Werksttick partiell um-
geformt wird, spricht man vom Breiten. Es dient hauptsdchlich der
Verbreiterung des Werkstiicks in definierten Bereichen. Abbildung
3.6 (c) zeigt das Verfahren schematisch.
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Fiir die stoffliche Anhdufung wird das Anstauchen eingesetzt. Da-
bei wird das Werkstiick lokal gestaucht und im Querschnitt ver-
dickt (siehe Abbildung 3.6 (d)). Im Makroskopischen werden die
zu stauchenden Bereiche erwdrmt. Somit lokalisiert sich die Ver-
formung auf diesen Bereich. Im Submikro- und Nanobereich ist
dies nicht moglich, jedoch kann der Umformbereich durch eine
Einspannung lokalisiert werden. Allerdings sind die Moglichkei-
ten dadurch merklich eingeschrankt. In Kapitel 4.3.2 auf Seite 119
wird das Anstauchen an einem Wolfram Werkstiick gezeigt.

Gesenkformen Unter dem Begriff Gesenkformen (DIN 8583-4) ist
das Druckumformen zwischen Stauchbahnen definiert, wobei die-
se das Werkstiick wie auf Abbildung 3.7 (a) ganz oder zum grofien
Teil auf Abbildung 3.7 (b) im Gesenk umschliefsen [23]. Das Werk-
stiick nimmt die Gestalt der Innenform des Gesenks an. Die Ge-
staltung der Gesenkformen oder Gravuren ist im Vergleich zu den
ebenen Stauchbahnen des Freiformens deutlich aufwéandiger. Im
Submikro- und Nanobereich kommt dies besonders zum Tragen,
da die Details der Gesenkgravuren oft deutlich kleiner sind, als
das umzuformende Halbzeug. Zudem wird im Submikro- und
Nanobereich die Entnahme von freistehenden Werkstiicken aus
der Gesenkform erschwert oder sogar unmdoglich, wenn es zu ei-
nem grofien Teil in die Kavitdt eingeformt wurde. Da hier die
Manipulation einschlieflich der Entnahme auf Adhé&sionskriften
basiert, ist eine ausreichend grofie Kontaktflache zum Werkstiick
erforderlich, um die adhédsive Verbindung zur Gesenkform nach
dem Umformvorgang zu losen. Die Entnahme kann zusatzlich er-
leichtert werden, wenn neben einer grofien Kontaktfliche, Koh-
lenstoff im Kontaktbereich zwischen Werkstiick und Manipulati-
onswerkzeug abgeschieden wird (siehe Kapitel 2.3.1 auf Seite 20).
Umschliefst die Gesenkform nicht das ganze Werkstiick (Abbil-
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3. Fertiqungsverfahren fiir funktionelle Strukturen

dung 3.7 (b)) wie am Beispiel der stabformigen Halbzeuge (siehe
Kapitel 4.3.2 auf Seite 137), ist die Entnahme begtinstigt. Ledig-
lich im Bereich grofser Querschnittsunterschiede konnten sich fei-
ne Strukturen lokal aufgrund der Adhdsion plastisch verformen.

PN
N

(a)

Abbildung 3.7.: Gesenkformen mit ginzlich umschlieffender Form (a) und zum grofien
Teil umschliefSender Form (b).

Eindriicken Das Eindriicken (DIN 8583-5) ist auch unter dem Na-
men Priagen bekannt. Hier sind ebenfalls die in Kapitel 3.1.2 auf
Seite 31 beschriebenen Prageverfahren (Nanoimprinting) einzu-
ordnen (siehe [36,55,86]). Das Werkstiick wird lokal, zumeist ober-
flachennah, plastisch verformt. Fiir die Oberflichenstrukturierung
im Submikro- und Nanobereich stellt das Eindriicken ein praktika-
bles Fertigungsverfahren dar. Die in Kapitel 4.2.2 auf Seite 100 be-
schriebenen riickfedernden Umformwerkzeuge eignen sich eben-
so fiir die Strukturierung durch Eindrticken.

Durchdriicken Das Durchdriicken ist als Verfahren in seiner Ein-
fachheit fiir die Anwendung im Submikro- und Nanobereich ge-
eignet, ist aber aufgrund der grofien Kontaktfliche und der daraus
folgenden starken Adhésion nur begrenzt umsetzbar.
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3.2. Bewertende Betrachtung des Umformens als Fertigungsverfahren

Strahlverfahren Das Umformstrahlen und Oberflichen-Veredelungsstrahlen
sind im Submikro- und Nanobereich nicht praktikabel. Fiir bei-
de Verfahren wird ein Strahlgut benétigt, das durch eine Diise
auf das Umformhalbzeug geleitet wird. Die hierfiir notwendi-
gen Partikel miissen dhnlich wie beim Sintern mindestens eine
Groflenordnung kleiner sein, als das umzuformende Halbzeug.
Partikel in diesem Bereich neigen stark zur Agglomeration. Zu-
dem ist die Masse dieser Partikel so klein, dass konventionelle
Forderungstechniken keine ausreichende Partikelgeschwindigkeit
gewdhrleisten.

3.2.2. Zugdruckumformen

Das Realisieren des Zugdruckumformens ist im Submikro- und
Nanobereich durch grofse Wirkflichen und den daraus folgenden
hohen adhédsiven Kréften, dem komplizierten Aufbau und dem
damit verbundenen hohen Aufwand in der Anwendbarkeit be-
grenzt. Neben dem fiir die Drahtherstellung angewandten Durch-
ziehen, sind Verfahren des Zugdruckumformens hauptséachlich
fiir die Verarbeitung von diinnen, blechférmigen Werkstiicken ge-
eignet. Bei dem Blechumformen beriihren sich grofie Oberfldchen,
die gegeneinander verschoben werden. Fiir den Submikro- und
Nanobereich bedeutet dies, dass hohe adhisive Krifte aus den
grofstlachig interagierenden Bereichen resultieren. Die Fliefigrenze
des diinnen Werkstiickquerschnitts kann lokal dabei leicht tiber-
schritten werden, was das Umformen limitiert.

Rotatorische Bewegungen wie sie fiir das Durchziehen in Form
einer Trommel beim Drahtziehen oder in Form von Walzen beim
Walzziehen verwendet werden kommen im Submikro- und Na-
nobereich nicht zur Anwendung, da eine drehende Bewegung
von Werkzeugen mit der erforderlichen Prézision bisher nicht
verwirklicht werden konnte. Damit ertibrigt sich der Einsatz des
Umformens durch Driicken, welches an ein rotierendes Druickfut-
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ter gekoppelt ist. Das Aufbringen von Zugkriften ist eine weitere
Problematik im Submikro- und Nanobereich. Im Gegensatz zum
Druckumformen muss beispielsweise beim Durchziehen ein Kon-
takt zwischen Werkstiick und Manipulationswerkzeug hergestellt
werden, dessen Zusammenhalt die Fliefigrenze des Werkstiicks
tibersteigt. Greifersysteme sind vergleichsweise grofs und unfle-
xibel. Kraft- und formschliissige Verbindungen sind in der Fer-
tigung aufwendig. Sie setzen eine Bearbeitung des Werkstiicks
passend zur Aufnahme des Werkzeugs voraus. Der apparative
Aufwand, sprich die Komplexitdt der Werkzeuge und deren Be-
wegung, ist fiir das Zugdruckumformen entscheidend hoher, als
beim Druckumformen. Haufig sind zusédtzliche Niederhalter und
kleine Werkzeugtoleranzen gefordert. Mit dem begrenzten Wirk-
radius der Mikromanipulatoren kann eine kombinierte Bewegung
wie sie z. B. beim Tiefziehen fiir den Niederhalter und Tiefzieh-
stempel benétigt wird nicht bewerkstelligt werden?. Auf Versuche
und Ideen zur Realisierung des Tiefziehens sei im Kapitel 5.1.1 auf
Seite 152 verwiesen. Das Tiefziehen ohne Niederhalter wird auf
Abbildung 3.8 gezeigt. In dieser Konfiguration konnen allerdings
nur kleine Umformgrade erreicht werden, da die fehlende An-
presskraft des Niederhalters die Faltenbildung® am Kragenrand
begiinstigt. Auch ein grofier Unterschied zwischen Werkstiick-

*Veranschaulichendes Gedankenexperiment zum Verhéltnis Maschine und
Werkstiick: Bei einer Linge eines Manipulators mit Piezoaktor von 1 cm und
einem Werkstiick mit 100nm Kantenldnge betrdgt das Verhaltnis 100.000:1,
wiahrend bei makroskopischen Prozessen das Verhéltnis zwischen Presse und
Blechoberfldche oft kleiner als 10:1 ist. Im Makroskopischen kénnen folglich
unabhidngige Bewegungen auf kleinem Raum einfacher kombiniert und ne-
beneinander ausgefiihrt werden.

®Diese sog. Falten 1. Art treten aufgrund der tangentialen Druckspannungen
auf, die gegeniiber der axialen Normalspannungen zum Kragenrand hin zu-
nehmen und zum Ausknicken (Faltenbildung) in diesem Bereich fithren kon-
nen. Ein Niederhalter reduziert die Druckspannung durch eine iiberlagerte
Zugspannung.
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blechférmiges Stempel
Halbzeug
Loch
(Ziehring)

WL

Abbildung 3.8.: Das Tiefzichen ohne Niederhalter ist auf geringe Umformgrade limitiert.

durchmesser und Lochdurchmesser sowie geringe Werkstiickdi-
cken wirken sich negativ aus. Die Positionierung des Tiefziehstem-
pels sowie des Werkstiicks mittig iiber dem Loch ist eine weitere
Schwierigkeit bei der Ausfiihrung. Weiterhin wird die grofse Kon-
taktoberflache des Werkstiicks zur Innenwand des Lochs die Ent-
nahme erschweren oder verhindern. Beim Kragenziehen wird ein
vorgelochtes flaches Werkstiick iiber dem Loch (grofierer Durch-
messer) ausgerichtet, sodass sich ein Kragen ausformt, sobald der
Tiefziehstempel in das Loch verfdahrt. Die Problematik ist eine
Ahnliche, wie beim Tiefziehen ohne Niederhalter. Insgesamt sind
die Zugdruckumformverfahren aufgrund ihrer Komplexitédt, den
grofien interagierenden Oberfldchen sowie den hohen Anforde-
rungen an Positioniergenauigkeit und die Werkzeugfertigung als
minder geeignet fiir den Submikro- und Nanobereich zu werten.

3.2.3. Zugumformen

Fiir die Verfahren des Zugumformens (DIN 8585) gelten dhnliche
Beschrankungen wie fiir das Zugdruckumformen. Die Einleitung
von Zugkriften fiir das Langen (DIN 8585-2) ist zumeist an eine
Einspannung der Werkstiickenden gekoppelt. Losbare Fixierun-
gen sind im Submikro- und Nanobereich durch die Manipulation
mit Greifern aufgrund der adhédsiven Krifte und des manipulato-
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rischen Aufwands erschwert. Formschliissige Verbindungen sind
denkbar, aber ebenfalls, wie im vorigen Abschnitt beschrieben, von
grofsem Aufwand. In Kapitel 5.2 auf Seite 179 wird eine in dieser
Arbeit entwickelte Moglichkeit fiir die Realisierung des Langens
prasentiert. Verfahren der Untergruppe Weiten (DIN 8585-3) bezie-
hen sich auf Hohlstrukturen, welche z. B. aus einem vorhergehen-
den Tiefziehprozess entstehen. Sie sind auch wegen des komple-
xen apparativen Aufbaus und der enormen Forderung nach Form-
genauigkeit ungeeignet. Zugumformverfahren basieren zum Teil
auf der Verwendung von Wirkmedien. Fiir die Strukturierung von
grofien Oberflichen in Form von Beschichtungen konnten Tech-
niken mit Wirkmedien von Nutzen sein, fiir die Herstellung von
freistehenden Strukturen ist der Anspruch an die Abdichtung und
den Formenbau enorm. Im Makroskopischen werden Elastomere
als flexibles Wirkmedium fiir das Tiefen (DIN 8585-4) eingesetzt.
Es wire vorstellbar, anstelle des Elastomers, Metalle mit verschie-
denen FliefSgrenzen einzusetzen. Wie Abbildung 3.9, zeigt konnte
das ebene bewegliche Umformwerkzeug (Stempel) aus einem nie-
derfesten Material bestehen und das blechférmige Werkstiick in
die Kavitdt des hochfesten Werkstoffs (Kissen) einformen. In Kapi-
tel 5.1.1 auf Seite 155 wird diese Idee an einem Beispiel diskutiert.

Stempel

Kisse

NN\

Abbildung 3.9.: Zugumformen von blechformigen Werkstiicken.
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3.2.4. Biegeumformen

Das einfache Prinzip des Biegeumformens (DIN 8586) mit gerad-
liniger Werkzeugbewegung lédsst sich im Submikro- und Nanobe-
reich umsetzen. Das Biegen mit drehender Werkzeugbewegung
ist dhnlich dem Walzen den genannten Restriktionen unterwor-
fen. Das freie Biegen (Abbildung 3.10 (a)) kann unproblematisch
auch mit dem Freiformen kombiniert werden. Mit dem Rollbiegen
(sieche Abbildung 3.10 (b)) kénnen auch schraubenférmige Wick-
lungen erzeugt werden, wenn der Radius der Biegefldche mit der
Tiefe abnimmt. Voraussetzung fiir das Rollbiegen ist ein gleich-
maéfiiger Werksttickquerschnitt, andernfalls kann das Werkstiick
ausknicken oder sich nicht an die Biegefliche formen. In Kapi-

' |

ot 1 U

(a) (c)

Abbildung 3.10.: Auswahl verschiedener Biegeumformuverfahren: (a) freies Biegen, (b)
Rollbiegen und (c) Gesenkbiegen.

tel 4.3.2 auf Seite 139 wird ein moglicher Aufbau fiir das Gesenk-
biegen (siehe Abbildung 3.10 (c)) von halbkreisformigen Geome-
trien beschrieben. Entsprechende Gesenke koénnen relativ leicht
angefertigt werden. So kdnnen auch aufwendigere Formen in Ge-
senken auf einfache Weise gebogen werden. Insgesamt bietet das
Biegeumformen mit geradliniger Werkzeugbewegung eine grofie
Zahl an Moglichkeiten fiir die Strukturierung von flachen Werk-
stiicken. Das Verfahren ldsst sich aufgrund des einfachen Auf-
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baus zumeist unproblematisch in den Submikro- und Nanobereich

tibertragen.

3.2.5. Schubumformen

Dieses Verfahren (DIN 8587) wird bei geradliniger Werkzeugbewe-
gung als Verschieben und bei drehender Bewegung als Verdrehen
bezeichnet. Auf das Verdrehen soll im Weiteren nicht eingegan-
gen werden, da hier dhnliche Restriktionen wie fiir das Walzen
gelten. Durch Verschieben werden im Makroskopischen z. B. Kur-
belwellen hergestellt. Das Verschieben lédsst sich im Submikro- und
Nanobereich reproduzieren. Es kann mit einseitiger oder zweisei-
tiger (siehe Abbildung 3.11) Einspannung ausgefiihrt werden. Die
Werkzeuge bewegen sich mit einem definierten Werkzeugspalt an-
einander vorbei, dabei entsteht ein Versatz im Werkstiick. Werden
die Werkzeug vollstindig aneinander vorbeigefiihrt, wird der Zu-
sammenhalt aufgehoben. Man spricht dann vom Scherschneiden,
welches als ein Verfahren des Zerteilens im Folgenden beschrieben

wird.
__ . [E—— S e
Z N
Abbildung 3.11.: Schubumformen mit zweiseitiger Einspannung.
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3.2.6. Zerteilen (Trennverfahren)

Das dem Trennen zugeordnete spanlose Fertigungsverfahren Zer-
teilen kann einfach in den Fertigungsprozess integriert werden
und wird hdufig mit dem Umformen kombiniert [94,97]. Es wird
in die Untergruppen Scherschneiden, Messerschneiden, Beifs-
schneiden, Spalten, Reifsen und Brechen gegliedert (siehe Abbil-
dung 3.12). Auf das Spalten, Reifien und Brechen soll im Weiteren

[Scherschneiden] [Messerschneiden] [ Beifsschneiden ] [ Spalten J [ Reifen J [ Brechen J

Abbildung 3.12.: Zerteilen mit Untergruppen nach DIN 8588.

nicht weiter eingegangen werden, da diese Verfahren unebene
Trennflachen erzeugen. Beim Scherschneiden (siehe Abbildung
3.13 (a)) bewegen sich zwei Schneiden parallel aneinander vorbei
und trennen den Werkstoff durch eine Schubbeanspruchung [94].
Das Scherschneiden eignet sich fiir die Anwendung im Submikro-
und Nanobereich, bringt aber eine starke Verformung um den
Schnittbereich mit sich. Varianten des Scherschneidens wie das
Ausschneiden und Lochen verwenden anstelle des Schermessers
einen Schneidstempel, der durch das Werkstiick gedriickt wird.
Hierfiir wird ein Niederhalter benotigt, der das Werksttick her-
unterdriickt, wdhrend der Schneidstempel einen Teil locht oder
ausschneidet. Wie beim Tiefziehen kompliziert dies den Aufbau
und wurde im Rahmen dieser Arbeit lediglich ansatzweise ohne
Niederhalter verfolgt (siehe Kapitel 5.1.1 auf Seite 161). In der
Industrie ist das Scherschneiden das wichtigste Verfahren aus
der Gruppe Zerteilen, was insbesondere durch die grofien Scher-
schneidwinkel und den damit verbundenen geringeren Werkzeug-
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verschleifs begriindet ist. Im Submikro- und Nanobereich ist die
Verwendung von Werkstoffen denkbar, die im Makroskopischen
unwirtschaftlich oder in der geforderten Qualitdt nicht verfiigbar
sind. Folglich kénnen sich sonst weniger relevante Verfahren wie
das nachstehend beschriebene Beifsschneiden (siehe auch Kapi-
tel 4.3.2 auf Seite 144) als besonders vorteilhaft erweisen.

Abbildung 3.13.: Scherschneiden (a) und Beifischneiden (b) schematisch.

Abbildung 3.13 (b) zeigt das Beifsschneiden. Dabei bewegen sich
zwei Schneiden gegeneinander. Die benotigte Schneidkraft wird
beim Beifsschneiden durch den Keilwinkel der Schneiden be-
stimmt. Je schmaler der Keilwinkel, umso weniger Material wird
verdrangt und desto kleiner ist die Schneidkraft. Mit kleinem
Schneidwinkel erhoht sich jedoch der Verschleifs und die Schneide
kann leichter ausbrechen. Werden wie im Rahmen dieser Arbeit,
sehr kleine Werkzeuge hergestellt, konnen im Makroskopischen
undenkbare Materialien wie beispielsweise einkristallines Silizi-
um oder Diamant verwendet werden. Hinsichtlich der Gestaltung
der Werkzeuggeometrien und Verschleifsbestandigkeit bietet dies
signifikante Vorteile.
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Dringt der Schneidkeil in das Werkstiick ein, wird zu Beginn
eine Druckspannung initiiert, die zum Ende hin in eine Zug-
beanspruchung {iibergeht und zur Materialtrennung fiihrt [94].
Die Verformung ist auf einen kleinen Bereich lokalisiert und die
Schnittflichen sind symmetrisch. Eine Restbruchfldche bleibt in
Form eines kleinen Grates nach dem Schneidvorgang stehen.

Ein dhnliches Verfahren, das Messerschneiden, basiert auf einer
Schneide und einer ebenen Schneidfldche. In Folge der Druckkraft
der Schneide wird das Werkstiick auf der Oberseite eingeschnit-
ten und auf der Unterseite flachig verformt, was insbesondere
bei kreisférmigen Querschnitten unerwiinscht ist. Daher soll auf
dieses Verfahren nicht weiter eingegangen werden. Prinzipiell ist
das Messerschneiden aber wie das Beifschneiden im Submikro-
und Nanobereich anwendbar und speziell fiir flache Werkstiicke
geeignet.
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4. Umformen metallischer Strukturen im
Submikro- und Nanobereich

4.1. Apparativer Aufbau

In diesem Abschnitt werden die fiir die Steuerung des Umform-
prozesses erforderlichen Geridte vorgestellt und die Funktion und
Verwendung erldutert. Objekte mit Abmessungen im Submikro-
und Nanobereich lassen sich nur mit dufierst prazisen Manipula-
toren positionieren und umformen. Fiir die Versuche im Rahmen
dieser Arbeit wurden daher sog. Mikromanipulatoren mit der Be-
zeichnung MM3A-EM der Firma Kleindiek Nanotechnik GmbH
verwendet. Diese sind fiir den Finsatz im Mikro- und Nanobe-
reich konzipiert und fiir die Anwendung im Rasterelektronenmi-
kroskop geeignet.

Auf Abbildung 4.1 ist ein Mikromanipulator in der Seitenansicht
(a) und der Aufsicht (b) schematisch dargestellt. Der Manipulator
hat drei Freiheitsgrade. Diese ermoglichen die Rotationsbewe-

=|_:| Runter Rechts
(a) (b)

Abbildung 4.1.: Die Bewegungsachsen des Mikromanipulators in der Seitenansicht (a)
und in der Aufsicht (b) (Verwendung mit freundlicher Genehmigung der Kleindiek
Nanotechnik GmbH).
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gung um die vertikale Montageachse (links/rechts) und auf- und
ab-Bewegungen (hoch/runter) um die horizontale Drehachse. Zu-
und Riickstellbewegungen (vor/riick) sind in einer dritten Ebene
durch eine lineare Bewegung des Manipulatorschafts moglich.
Damit ist die manipulatorische Bewegung in drei Raumachsen
realisierbar. Die maximale Positioniergenauigkeit betrdgt in linea-
rer Richtung 0,25nm und in den Rotationsachsen 5nm [51]. Alle
Umformversuche wurden entlang der Linearachse ausgefiihrt, da
hier die hochste Genauigkeit gegeben ist und die Werkzeugbewe-
gung geradlinig erfolgt.

Ein sog. RoTip-Plugin, welches in die Aufnahme des Manipula-
tors gesetzt wird, erlaubt zusédtzlich die Rotation um die Werk-
zeuglangsachse (siehe Abbildung 4.2). Zwischen den Umform-
schritten kann das Werkstiick mithilfe dieses Plug-in durch Dre-
hung umorientiert werden.

Die Manipulatoren sind flexibel auf einer Trdgerplatte am Tisch
oder an der Kammerwand des Rasterelektronenmikroskops mon-
tierbar (siehe Abbildung 4.2). Auf der Tragerplatte und an der
Kammerwandhalterung konnen die Manipulatoren in verschiede-
nen Winkeln angeordnet, verschoben oder um die Vertikalachse
gedreht werden. Die flexible Montage der Manipulatoren ist fiir
eine hdndische Grobausrichtung von Vorteil. Der Arbeitsbereich
betrdgt in der horizontalen und vertikalen Drehachse 240°. Die
lineare Vorschubrichtung ist auf eine Reichweite von 12mm be-
grenzt. Generell deckt der Arbeitsbereich der Manipulatoren alle
Anforderungen der Umformversuche im Rahmen dieser Arbeit
ab. Weitere detaillierte Informationen sind in den technischen Da-
tenbldttern im Anhang A.1 und A.2 [51,52] zu finden.

Fiir die Aufnahme der eigentlichen Werkzeuge werden federnde
Werkzeugeinsitze verwendet. Diese konnen in der zylindrischen
Aufnahme des Manipulators installiert werden. Ihrerseits besitzen
die Werkzeugeinsitze eine 0,5mm Bohrung und nehmen die ei-
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Montage auf
Mikroskoptisch

Abbildung 4.2.: Aufbau im Rasterelektronenmikroskop. Der Mikromanipulator mit dem
RoTip-Plugin ist an der Kammerwand montiert. Ein weiterer Mikromanipulator ist
an der Trigerplatte auf dem Tisch befestigt.

gentlichen, drahtférmigen Werkzeuge fiir die Manipulation von
Nanoobjekten auf (siehe Abbildung 4.3).

Im Rasterelektronenmikroskop fiihren die Verbindungskabel der
Manipulatoren zu einem Vakuumsplitter und iiber einen Vakuum-
flansch nach aufsen. Sie kdnnen von aufien tiber einen Controller
und ein Joypad (siehe Abbildung 4.4) angesteuert werden. Die
Bewegung der Manipulatoren kann gleichzeitig auf dem Livebild
des Rasterelektronenmikroskops verfolgt werden.

Der Antrieb der Mikromanipulatoren erfolgt tiber sog. Piezomo-
toren. Beim Piezoeffekt wird als Folge einer dufleren Kraft auf
einem Piezokristall ein elektrisches Feld erzeugt, dessen Span-
nung an der Oberfliche des Materials gemessen werden kann.
Die Umkehrung des Piezoeffektes heifst inverser piezoelektri-
scher Effekt. Entsprechend deformiert sich der Kristall in einem
elektrischen Feld richtungsabhingig. Je nach Vorzeichen der an-
liegenden Spannung, dehnt sich der Kristall aus oder zieht sich
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Abbildung 4.3.: Mikromanipulator MMB3A-EM (Verwendung mit freundlicher Geneh-
migung der Kleindiek GmbH) mit Detailansicht der Werkzeugaufnahme. Die Pinzette
greift den federnden Werkzeugeinsatz. Zuvorderst ist die drahtformige Spitze zu er-
kennen. (Maf$stab: 5 mm)

zusammen [2]. Die Piezomotoren der Mikromanipulatoren beste-
hen hier im Wesentlichen aus einem Stator (dem Piezokristall) und
einem Slider. Der Stator dehnt sich aus oder zieht sich zusammen,
je nach Polung der elektrischen Spannung. Der Slider beriihrt den
Stator und wird durch Reibkrifte in Position gehalten. Bewegt
sich nun der Stator, bewegt sich der Slider aufgrund der Reibkrif-
te ebenfalls mit dem Stator. Fiir die Werkzeugbewegung ist die
Bewegung des Sliders ausschlaggebend. Die Funktionsweise wird
nachstehend, an den Betriebsarten: fine mode und coarse mode im
Detail beschrieben [50].

Fine mode: Dieser Modus erlaubt die Feinpositionierung des
Manipulators. Die Piezomotoren konnen in kleinen Schritten an-
gesteuert werden. Fiir die Positionierung wird am Stator eine
Spannung zwischen -80V und +80V angelegt. Ein 12 bit Digital-
Analog-Umwandler erlaubt die Steuerung der Spannung in 4096
(212) Schritten. Es stehen demnach , fine”-Schritte im Bereich zwi-
schen —2047 und +2048 zur Verfiigung. Ein Schritt in der linearen
Achse entspricht etwa 0,25nm. Die Gesamtreichweite im fine mo-
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Abbildung 4.4.: Bedieneinheiten, Controller (a) und Joypad (b) (Verwendung mit freund-
licher Genehmigung der Kleindiek Nanotechnik GmbH).

de betrdgt folglich etwa 1 um. In der Rotationsachse entspricht ein
Schritt einer Bewegung von etwa 5nm. Die Gesamtreichweite liegt
somit bei 20 pm. Da sich der Abstand vom Manipulationsobjekt zu
den Drehachsen mit der Werkzeugaufnahme und der Zustellbe-
wegung vergrofiert, erhoht sich auch die Lange der tatsdchlichen
Schrittweite. Dies wird insbesondere bei der Verwendung des
RoTip-Plugin deutlich, da der Abstand zur Drehachse nahezu
verdoppelt ist. Die fiir die Zustellbewegung verwendete lineare
Achse ist davon nicht betroffen. Fiir die ziigige Bedienung konnen
mehrere ,fine”-Schritte zugleich ausgeldst werden, um beispiels-
weise schneller Distanzen zu tiberwinden. Neben einem kann
mit 2, 4, 8, 16, 32 oder 64 Schritten pro Ansteuersignal verfahren
werden. Die Abbildung 4.5 zeigt die verschiedenen Schrittmodi
und den Bezug zwischen Geschwindigkeit, Signalspannung und
Zeit [50].

Coarse mode: In diesem Modus wird das Tragheitsmoment des
Sliders genutzt, um grofiere Bewegungsgeschwindigkeiten zu rea-
lisieren. Zwischen dem Slider und dem Stator wirken Reibkrafte.
Diese konnen tiberwunden werden, wenn sich der Stator ausrei-
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Abbildung 4.5.: Verhiiltnis der Schrittweiten im fine mode. Dargestellt durch die Span-
nung iiber der Zeit (Verwendung mit freundlicher Genehmigung der Kleindiek Na-

notechnik GmbH).

chend schnell ausdehnt. Dadurch ist eine unabhéngige Bewegung
zwischen Slider und Stator moglich. Das Prinzip ist einer Rutsch-
kupplung dhnlich. Diese auf Reibung basierende Kupplung er-
moglicht wesentlich hohere Geschwindigkeiten als im fine mode.
Insbesondere, wenn mit dem Manipulator Positionierungen tiber
grofsere Wegstrecken ausgefiihrt werden, wird der coarse mode ver-
wendet. Der Slider wird durch den sich deformierenden Piezokris-
tall (Stator), in die gewtinschte Richtung beschleunigt. Dabei wirkt
zwischen Stator und Slider die Reibkraft. Wird nun die Spannung
am Stator rasch in die Gegenrichtung verdndert, ist die Haftkraft
tiberschritten und der Slider verbleibt infolge seiner Tragheit in
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Abbildung 4.6.: Verhiiltnis der Schrittweiten im coarse mode. Darstellung der Anzahl
der Schritte, verschiedener Modi innerhalb eines Zeitintervalls. Die Amplitude ent-
spricht der Spannung (Verwendung mit freundlicher Genehmigung der Kleindiek
GmbH).

Position. Das mit dem Slider verbundene Werkzeug fiihrt folglich
eine Vorwdrtsbewegung aus, obwohl der Stator sich vor und zu-
riick bewegt. Der Zyklus kann vielfach hintereinander ausgefiihrt
werden, womit sehr schnelle Positionierungen tiber weite Distan-
zen moglich sind. Dieser Aufbau, basierend auf Reibkréaften zwi-
schen Stator (Piezokristall) und Slider, erlaubt auch das handische
Verschieben des Sliders auf dem Stator, ohne diesen zu beschadi-
gen. Fiir den Ein- und Ausbau sowie die Grobpositionierung von
Hand ist das ein wichtiger Vorteil. Die Signalverarbeitung ist dhn-
lich der des fine modes. Neben einem kann mit 2, 4, 8, 16, 32 oder
64 Schritten pro Ansteuersignal verfahren werden [50]. Abbildung
4.6 zeigt die verschiedenen Schrittmodi des coarse mode. Zu beach-
ten ist, dass der verfahrene Weg pro Schritt nicht unabhédngig von
der Kraft auf die angesteuerte Achse ist. Unter Last z. B. bei einem
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Druckversuch kann ein fine mode-Schritt von dem vorher konstan-
ten Weg von etwa 0,25 nm in linearer Richtung abweichen.

4.2. Verfahren zur Herstellung von Werkzeugen und
Halbzeugen

In diesem Abschnitt wird die Herstellung der Werkzeuge und
Halbzeuge betrachtet und nach der Herstellungsart gegliedert
vorgestellt. Werkzeuge bezeichnen dabei umformende oder mani-
pulierende Hilfsmittel und Halbzeuge umzuformende Strukturen
und Objekte. Zundchst werden die elektrochemisch hergestellten
Werkzeuge und Halbzeuge betrachtet. Die Aufnahme der Mani-
pulatoren erlaubt drahtférmige Werkzeuge und Halbzeuge mit
einem Durchmesser von 0,5 mm. Fiir die Aufgabe als Umform-
werkzeug, Manipulationswerkzeug oder stabformiges Halbzeug
wird der Draht mithilfe eines elektrochemischen Prozesses auf un-
terschiedliche Weise gediinnt. Somit wird fiir die jeweilige Aufga-
be ein geeignetes Werkzeug oder Halbzeug geschaffen. Hiernach
werden NizAl-Partikel als weitere ebenfalls elektrochemisch her-
gestellte Halbzeuge betrachtet. Anschliefsend werden Werkzeuge,
die unter Zuhilfenahme des fokussierten Ionenstrahls hergestellt
wurden, vorgestellt. Zundchst wird auf ein Plug-in aus Silizi-
um eingegangen, welches die Spitze eines Umformwerkzeugs
verstirkt. Danach wird die Herstellung von riickfedernden Um-
formwerkzeugen beschrieben. Diese sind duflerst vielseitig und
werden fiir zahlreiche Umformversuche eingesetzt. Hiernach sind
die ebenfalls in Verbindung mit dem fokussierten Ionenstrahl her-
gestellten Gesenkformen aufgezeigt. AbschlieSend werden weitere
Gesenkformen auf Basis unterschiedlicher Herstellungstechniken
vorgestellt.
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Abbildung 4.7.: Elektrochemisch hergestellte Werkzeuge (griin) und Halbzeuge (blau)
sowie deren Zuordnung.

4.2.1. Elektrochemische Verfahren

Nachfolgend wird auf elektrochemische Verfahren zur Herstel-
lung von Werkzeugen und Halbzeugen eingegangen. Zunéchst
wird eine Ubersicht zur Materialauswahl und zu vorbereitenden
Mafinahmen fiir manipulatorisch gesteuerte Werkzeuge und Halb-
zeuge gegeben (siehe Abbildung 4.7). Darauffolgend wird die Vor-
gehensweise zur Herstellung der unterschiedlichen manipulatori-
schen Werkzeuge und Halbzeuge beschrieben. Dazu wird die Fer-
tigung beginnend mit den Umformwerkzeugen aus Wolfram, den
Manipulationswerkzeugen und den Halbzeugen aus Wolfram so-
wie den Halbzeugen aus Titan erldutert. Hiernach wird die Her-
stellung freistehender kubischer -’(NizAl)-Partikel behandelt.

Materialauswahl und Vorbereitung der manipulatorischen
Werkzeuge und Halbzeuge

Das elektrochemische Abtragen wird u. a. als Prozess zur Bear-
beitung von schwer spanbaren metallischen Materialien in weiten
Bereichen des Maschinenbaus eingesetzt. Beispielsweise werden
Kiihlbohrungen in Turbinenschaufeln von Gasturbinen und Flug-
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zeugtriebwerken mit hoher Prdzision, Mafshaltigkeit und Ober-
flachengtite mittels eines elektrochemischen Verfahrens einge-
bracht [30]. In dieser Arbeit wird das elektrochemische Abtragen
zum Diinnen metallischer Drihte genutzt, welche als Werkzeuge
und Halbzeuge in Kombination mit den Manipulatoren einge-
setzt werden. Dabei wurden reines Wolfram und Titan der Firma
,chemPUR Feinchemikalien und Forschungsbedarf GmbH" als
Ausgangswerkstoffe fiir die Herstellung von Werkzeugen und
Halbzeugen herangezogen.

Wolfram wird aufgrund der guten elektrochemischen Bearbeit-
barkeit fiir eine Vielzahl von Anwendungen im Submikro- und
Nanobereich genutzt. Typische Einsatzgebiete sind die Mani-
pulation von Nanoobjekten [48], die Indentation [34] oder die
Verwendung als Tastnadel in der Rastersondenmikroskopie und
speziell der Rastertunnelmikroskopie [26]. Die Geometrie der
Drahtspitze ldsst sich durch den elektrochemischen Prozess weit-
gehend steuern. Verglichen mit dem sproden Materialverhalten
im Makroskopischen wurde innerhalb der Umformversuche eine
hohe Duktilitit und gute Umformbarkeit festgestellt. Zusammen
mit der hohen Druckfestigkeit des Wolframs ist es im Rahmen
dieser Arbeit fiir die Verwendung als Umformwerk- und halb-
zeug geeignet. Die hohe Dichte des Wolframs spielt aufgrund der
dominanten Oberflichenkrédfte und der vernachldssigbaren Ge-
wichtskraft eine untergeordnete Rolle.

In dieser Arbeit wurde Titan als weiterer Werkstoff fiir Halbzeuge
in Umformversuchen betrachtet. Titan wird im Makroskopischen
aufgrund seiner stabilen Oxidschicht bei Raumtemperatur unter
anderem als biokompatibler Werkstoff in der Medizin verwendet.
Im Hinblick auf Festigkeit und Korrosionsbestindigkeit eignet
sich Titan weiterhin auch fiir mechanisch belastbare Strukturen
sowie in sauren und basischen Medien. Im Submikro- und Na-
nobereich konnten aus Titan hergestellte Bauteile ebenfalls Ver-
wendung in der Medizin oder in aggressiven Medien finden. Die
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elektrochemische Formgebung fiir die Ti-Halbzeugherstellung ist
jedoch ungleich schwieriger als die des Wolframs. Ursdchlich ist
die zuvor positiv genannte Oxidschicht, welche die Elektrolyse
erschwert. Wahrend das elektrochemische Bearbeiten von Wolf-
ramspitzen umfangreich dokumentiert ist [26, 34, 35,49, 105], war
tiir die Bearbeitung von Titan lediglich eine Orientierung an Pu-
blikationen zur elektrochemischen Bearbeitung von Substraten
auf Titanbasis [62,90] gegeben. Folglich wurde im Rahmen dieser
Arbeit ein Verfahren zur Bearbeitung von drahtférmigen Titan
entwickelt.

Abbildung 4.8.: Umformwerkzeug und Manipulationswerkzeug im Rasterelektronen-
mikroskop. Ein umgeformtes NisAl-Partikel befindet sich an der abgeflachten Spitze
des Umformwerkzeugs. Exemplarisch sind der Spitzenwinkel und der Durchmesser
500 nm von der Spitze entfernt gemessen angegeben. (MafSstab: 2 ym)

Grundlegend werden zwei Arten von Werkzeugen benétigt. In
Abbildung 4.8 ist ein Manipulationswerkzeug sowie ein Umform-
werkzeug mit anhaftendem, zuvor in einem Gesenk umgeformten
NizAl-Partikel zu sehen. Das Umformwerkzeug besitzt eine ab-
geflachte Spitze mit einem Durchmesser von 1pm bis 5pm. Ein
Spitzenwinkel von 20° bis 60° gibt ausreichend Biegesteifigkeit
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in Bezug auf die wirkenden Umformkrifte. Das sog. Manipu-
lationswerkzeug besitzt einen Spitzendurchmesser von 100nm
bis 500nm (500nm von der Spitze entfernt gemessen). Der Spit-
zenwinkel betrdgt 5-20° und ermdoglicht das Positionieren und
Manipulieren von Objekten nahezu parallel zum Substrat und
dicht am Umformwerkzeug. Aufgrund des geringen Durchmes-
sers und des kleinen Spitzenwinkels, eignet sich diese Form auch
als stabformiges Umformhalbzeug. Soweit nicht anders angege-
ben, wurde der Spitzendurchmesser 500 nm von der eigentlichen
Spitze entfernt gemessen. Im Folgenden werden die vorbereiten-
den Schritte fiir das elektrochemische Diinnen aufgezeigt.
Zundchst wird der d = 0,5 mm Metalldraht in 2 -3 cm lange Stiicke
geteilt und mechanisch mit Schleifpapier (P240) gereinigt. Ei-
ne zwei-mintitige Ultraschallbehandlung in Ethanol entfernt or-
ganische und anorganische Verunreinigungen und beugt eine
Kontamination des Elektrolyts vor. Damit sind die Dréhte fiir
die elektrochemische Bearbeitung vorbereitet. Der negative Pol
einer Konstant-Gleichspannungsquelle wird mit einer Platin-
Ringelektrode (Pt-RE) tiber eine Pinzette verbunden. Die Ring-
elektrode besteht aus einem d=0,5mm Draht, der ringformig
(D=10mm) gebogen ist. Der zu diinnende Metalldraht wird
tiber eine Pinzette mit dem positiven Pol der Spannungsquelle
verbunden und mittig in Bezug auf die Pt-RE ausgerichtet. Der
generelle Versuchsaufbau ist schematisch auf Abbildung 4.9 zu
sehen. Nach dem elektrochemischen Diinnen wird der gediinnte
Draht zum Abschluss in deionisiertem Wasser fiir eine Minute
im Ultraschallbad gereinigt und anschlieffend mit Ethanol ge-
spiilt. Im Folgenden ist die Herstellung der Umformwerkzeuge
aus Wolfram erlédutert.
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Abbildung 4.9.: Aufbau fiir das elektrochemische Diinnen von Wolfram- und Titandrih-
ten in der Ubersicht.

v

Fertigung der Umformwerkzeuge aus Wolfram

In einem Becherglas wird der Elektrolyt als 1M Kaliumhydroxid-
Losung auf 100ml deionisiertem Wasser angesetzt. Die Herstel-
lung des Umformwerkzeugs gliedert sich in zwei Schritte, einen
Grobschritt und einen Feinschritt.

Im Grobschritt wird die Pt-RE mittig, unmittelbar unter der Elek-
trolytoberfliche (<1mm) im Becherglas ausgerichtet. Der gerei-
nigte 2 cm lange Wolframdraht mit einer Reinheit von 99.95 % wird
senkrecht und mittig zur Ringelektrode positioniert sowie bis zu
einer Tiefe von 5mm in den Elektrolyt eingetaucht (siehe Ab-
bildung 4.10 Schritt (2)). Der Draht wird mit dem positiven Pol
und die Ringelektrode mit dem negativen Pol einer Konstantspan-
nungsquelle verbunden. Eine Spannung von 30V wird eingestellt
und der Stromkreis geschlossen. Das eingetauchte Drahtende wird
solange gedtiinnt, bis sich eine Spitze mit einem Durchmesser von
etwa 50 pm bis 100 um ergibt. AnschlieSend wird der Stromkreis
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1) 2) 3)

Wolframdraht

Flssigkeitsfilm
Pt-Ringelektrode 1M KOH

100 ml
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Abbildung 4.10.: Teilschritte der Fertigung des Umformwerkzeugs. Schritt (1) zeigt den
abgelingten Wolframdraht, Schritt (2) das Grobdiinnen und Schritt (3) das Feindiin-
nen.

unterbrochen und die gediinnte Spitze aus dem Elektrolyt bewegt.
Die Dicke wurde wadhrend des Prozesses mit einem Stereomikro-
skop kontinuierlich iiberpriift.

Im Feinschritt wird die Pt-RE aus dem Elektrolyt herausgefah-
ren. Innerhalb der Elektrode entsteht aufgrund der Oberflachen-
spannung des Elektrolyts ein Fliissigkeitsfilm. In diesen wird die
im Grobschritt vorgediinnte Drahtspitze eingetaucht (siehe Abbil-
dung 4.10 Schritt (3)). Eine Spannung von 3 V wird eingestellt und
der Stromkreis geschlossen. Wenn die Benetzung der Drahtspitze
abbricht, wird der Stromkreis unterbrochen.

Hiernach wird der Draht im Ultraschallbad in deionisiertem Was-
ser gereinigt. Das entstandene Werkzeug hat einen Spitzendurch-
messer von etwa 1pm bis 5um, einen Spitzenwinkel von 20° bis
60° und ist als Umformwerkzeug vorgesehen. Vor dem FEinsatz
wird es mit der Spitze auf das Siliziumsubstrat gedriickt, sodass
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Abbildung 4.11.: Abflachen der Werkzeugspitze an der Oberfliche des Si-Substrats. Bild
(a) zeigt das Umformwerkzeug vor dem Abflachen und Bild (b) nach dem Abflachen
[57]. (Maf3stab: 2 um)

diese plastisch verformt und abflacht (siehe Abbildung 4.11). Eine
abgeflachte Spitze ist fiir das manipulatorische Umformen (siehe
Kapitel 4.3.2 auf Seite 117) erforderlich. Ein Vorteil ist auch die
Planparallelitdt, die hiermit zwischen den Fldachen des Substrats
und des Umformwerkzeugs hergestellt wird.

Fertigung der Manipulationswerkzeuge und Halbzeuge aus
Wolfram

Manipulationswerkzeuge und Halbzeuge sind mit einem Spit-
zendurchmesser von 100nm bis 500nm und einen Spitzenwinkel
von 3° bis 20° deutlich filigraner als die zuvor beschriebenen
Umformwerkzeuge. Die Anforderungen erschliefen sich aus der
Manipulation von Nanoobjekten parallel zum Substrat und der
Verwendung als stabfoérmige Halbzeuge fiir das Umformen. Die
Herstellung ist im Folgenden beschrieben.
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Der gereinigte 3cm lange Wolframdraht wird fiir die Herstel-
lung der Manipulationswerkzeuge und Halbzeuge an einem Ende
auf einer Lange von etwa 1cm mit einem Abdecklack (Lacomit
Varnish G371, Agar Scientific Ltd.) versehen (siehe Schritt (1) in
Abbildung 4.12 (a)). Der apparative Aufbau ist mit dem zur Her-

(1) (2) ys0v (3)

Wolframdraht

U=3vVv

I, =5mm

Abdecklack

Pt-Ringelektrode Flussigkeitsfilm

1M KOH

Auffangbehal-
ter mit Ethanol

100 ml

Abbildung 4.12.: Teilschritte der Fertigung der Manipulationswerkzeuge und Halbzeu-
ge. Schritt (1) zeigt den abgelingten und mit Abdecklack versehenen Wolframdraht,
Schritt (2) das Grobdiinnen und Schritt (3) das Feindiinnen.

stellung der Umformwerkzeuge weitestgehend vergleichbar. Auch
hier ist eine exakte Orientierung der Elektroden erforderlich, da
andernfalls ein unsymmetrischer Materialabtrag wéahrend des aus
zwei Schritten bestehenden elektrochemischen Prozesses zu in-
homogenen und nicht reproduzierbaren Drahtspitzen fiihrt. Die
Platin-Ringelektrode wird im Grobschritt mittig, unmittelbar un-
ter der Elektrolytoberflache (<1 mm) im Becherglas ausgerichtet.

Zundchst wird der Wolframdraht im sog. Grobschritt gediinnt,
um einen hohen und schnellen Materialabtrag zu erzielen. Da-
zu wird der Draht mit der lackierten Seite in die im Elektrolyt
ausgerichtete Platin-Ringelektrode mittig eingetaucht. Der blanke
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Abbildung 4.13.: Wolframdraht nach dem Grobdiinnen (siehe Schritt (2) in Abbildung
4.12), wihrend der Entnahme aus dem Elektrolyt. . Im Bereich oberhalb des roten Ab-
decklacks wurde der Draht auf etwa 50—100 um vorgediinnt. Das Feindiinnen ist in
Bild (c) gezeigt und erfolgt in einem KOH-Fliissigkeitsfilm iiber einem Auffangbehiil-
ter (siehe auch Schritt (3) in Abbildung 4.12).

Draht ist hierbei in einem Bereich von I, =~ 5mm oberhalb des
Abdecklacks im Kontakt mit dem Elektrolyt (siehe Schritt (2) in
Abbildung 4.12). Der Abdecklack isoliert den eingetauchten Teil
und lokalisiert den elektrochemischen Materialabtrag auf den
Kontaktbereich des Elektrolyts mit dem metallisch blanken Wolf-
ramdraht. Ohne die Verwendung des isolierenden Abdecklacks,
wird der untere Teil, welcher ganzlich im Kontakt mit dem Elek-
trolyt steht, grofsflichig abgetragen und in seinem Durchmesser
reduziert. Der spidtere Einsatz der Drahtspitze als Manipulations-
werkzeug oder als Halbzeug in einem Mikromanipulator wire
infolge nicht moglich. Um die Spitze in der Aufnahme des Mani-
pulators zu montieren, muss der Ausgangsdrahtdurchmesser von
d =0,5mm auf einer Lange von mindestens 5mm gegeben sein.
Bei einer Spannung von 30V wird der Vorgang nach Erreichen
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4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

einer Dicke von etwa 50 um bis 100 um unterbrochen. In Abbil-
dung 4.13 (a) ist der mittig gediinnte Wolframdraht nach dem
Grobschritt zu sehen. Die Dicke wurde wédhrend des Prozesses
mit einem Stereomikroskop kontinuierlich tiberpriift. Der Draht
wird vorsichtig aus dem Elektrolyt bewegt. Dieser Schritt muss

(a) (b)

Abbildung 4.14.: Eine ungleichmiifSige Entnahme nach dem Grobschritt verursacht Ma-
terialspannungen im gediinnten Bereich und dufSert sich in einer verbogenen Spit-
zengeometrie nach dem Feinschritt. Bild (a) zeigt eine leicht verbogene Wolframspitze
nach dem Feinschritt und Bild (b) eine stark verbogene Spitze. (Maf$stab: 4 um)

sehr sorgsam ausgefiihrt werden, da bereits kleine Erschiitterun-
gen oder ein Luftzug den Draht zum Schwingen anregen und
Materialspannungen einbringen konnen. Eingebrachte plastische
Verformungen wirken sich auf das Ergebnis nach dem Feinschritt
aus, wie an den verbogenen Werkzeugspitzen auf Abbildung 4.14
zu sehen ist. Die deformierte Geometrie ist auf eine ungleichma-
fige Entnahme nach dem Grobschritt zurtickzufiihren.

Im Feinschritt wird die Pt-RE mit dem Fliissigkeitsfilm mittig und
im Bereich des vorgediinnten Teils des Wolframdrahts positio-
niert (siehe Schritt (3) in Abbildung 4.12 und Abbildung 4.13 (b)).
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Zusatzlich wird ein Auffangbehéltnis unterhalb des Drahtes plat-
ziert. Dieses ist mit Ethanol gefiillt und fangt nach dem Trennen
der Drahtteile das mit Abdecklack versehene Unterteil auf. Das
untere Ende steht im Kontakt mit dem Ethanol im Auffangbehal-
ter. Die Fliissigkeit im Auffangbehilter reduziert Schwingungen,
die durch Luftbewegung eingebracht werden. Wahrend der Ein-
tauchphase des Unterteils in den Auffangbehilter, verhindert die
geringe Oberflichenspannung des Ethanols ein Verbiegen im ge-
diinnten Bereich. In Vorversuchen mit deionisiertem Wasser im
Auffangbehdlter verbog dagegen der Draht im vorgediinnten Be-
reich, infolge des Eintauchens. Bei einer Spannung von 3V wird
der Wolframdraht im vorgediinnten Bereich elektrochemisch ab-
getragen und der Stromkreis unterbrochen, nachdem das Unterteil
vom Oberteil getrennt ist und vom Auffangbehilter aufgenommen
wird.

Beide Teile werden im Ultraschallbad in deionisiertem Wasser ge-
reinigt. Der Abdecklack wird mit einer Pinzette und einer Zange

(a) (b)

Abbildung 4.15.: Unterteil (a) und Oberteil (b) des Wolframdrahts nach dem elektroche-
mischen Diinnen. (Mafstab: 1 ym)
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vom unteren Teil entfernt. Abbildung 4.15 zeigt das Unterteil (a)
und das Oberteil (b) des Wolframdrahtes nach dem elektrochemi-
schen Diinnen. Beide Teile weisen einen Spitzendurchmesser von
100nm bis 500 nm auf. Der Spitzenwinkel des Unterteils liegt bei
unter 10° und der des Oberteils bei etwa 20°. Die unterschiedliche
Geometrie ist auf die Auspragung des Fliissigkeitsfilms zurtickzu-
fuhren, welcher durch die Schwerkraft beeinflusst wird. Wahrend
der obere Bereich lediglich leicht vom Elektrolyt benetzt ist (die
Ionendichte ist geringer), wird der untere Bereich des Drahtes
aufgrund der Schwerkraft vom Fliissigkeitsfilm deutlich ausge-
pragter benetzt (die Ionendichte ist hoher). Der obere Bereich

Abbildung 4.16.: Unterteil des Wolframdrahts nach dem elektrochemischen Diinnen,
mit einem flachen Spitzenwinkel unter 3° und einem Spitzendurchmesser von etwa
300 nm. (Mafsstab: 10 um)

wird, ausgehend vom Bereich der hochsten Ionendichte (in der
Mitte des Fliissigkeitsfilm), mit rasch abnehmender Dicke der Be-
netzung durch den Fliissigkeitsfilm zu einer flachen konischen
Spitze gediinnt. Im unteren Bereich ist hingegen ein grofierer Teil
der Oberfliche mit einem Fliissigkeitsfilm mit nahezu gleichblei-
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bender Dicke benetzt. Folglich weisen Spitzen des unteren Teils
eine nahezu parallele Auspragung mit flachen Spitzenwinkeln
unter 10° auf. In Abbildung 4.16 ist der untere Teil einer Wolf-
ramspitze mit einem flachen Spitzenwinkel unter 3° und einem
Spitzendurchmesser von etwa 300nm zu sehen. Diese stabfor-
migen Geometrien sind besonders als umzuformende Halbzeuge
geeignet. Im Abstand von 70 pm von der Spitze betrdgt der Durch-
messer lediglich 4 pm.

Die Herstellung der Werkzeuge und Halbzeuge aus Wolfram ba-
sieren sowohl auf Ergebnissen der Literatur [26,34,35,49,105], als
auch auf eigenen Untersuchungen. Fiir die Anwendung als Um-
formwerkzeuge sowie Manipulationswerkzeuge und Halbzeuge
wurde der Prozess auf die Anforderungen an Spitzenwinkel und
Spitzendurchmesser abgestimmt.

Fertigung der Halbzeuge aus Titan

Der Aufbau fiir die Herstellung von stabférmigen Halbzeugen
aus Titan ist bis auf geringe Unterschiede mit der Herstellung
von Werkzeugen aus Wolfram vergleichbar. Auch hier wurde ei-
ne Platin-Ringelektrode verwendet, die ringférmig (D =10mm)
aus d =0,5mm Pt-Draht gebogen ist. Der Titandraht (Reinheit
99,8 %) wurde auf 3 cm messende Stiicke abgeldngt. Die vorberei-
tende Reinigung erfolgte analog zum Vorgehen fiir die Wolfram-
Werkzeuge. Was Titan hinsichtlich Biokompatiblitdt und chemi-
scher Bestandigkeit auszeichnet ist fiir die Bearbeitung nachteilig.
Titan bildet bei Raumtemperatur an der Luft eine stabile und de-
ckende Oxidschicht aus. Es ist konventionell schwer zu bearbeiten
und das chemische Atzen ist nur mit wenigen aggressiven Me-
dien beispielsweise HF-Sdure (Flusssdaure) moglich. Die Reaktion
mit HF-Sdure ist dabei anisotrop, d.h. bestimmte kristallogra-
phische Orientierungen (Korner) und Phasen werden bevorzugt

85

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

gedtzt. Die Oberfldche ist als Folge rau oder zerkliiftet. Das elek-
trochemische Verfahren erlaubt das auf einen bestimmten Bereich
lokalisierte Diinnen und ermdoglicht einen weitestgehend isotro-
pen Abtrag. In der Literatur [4, 62,90] haben sich Elektrolyte auf
Basis von Brom z. B. Kaliumbromid (KBr) oder Natriumbromid
(NaBr) bewdhrt. Titan geht bei einer hohen Konzentration von
Bromidionen im Elektrolyt als Ti** in Lésung.

Es wurden verschiedene Elektrolyte auf Basis von NaBr fiir die
Herstellung von Halbzeugen aus Titan untersucht. Die Losungs-
mittel bestanden aus deionisiertem Wasser, Ethylenglycol und
Ethanol.

NaBr in deionisiertem Wasser Erste Versuche mit einem Elektro-
lyt aus NaBr in deionisiertem Wasser erzielten keine reproduzier-
baren Ergebnisse. Wahrend der Elektrolyse wurde eine starke Gas-
bildung an den Elektroden beobachtet. Zudem bildeten sich wei-
f3e, flockige Austédllungen im Elektrolyt, die eine gleichméfdiige und
wiederholbare Prozessfithrung unmoglich machten. Die Oberfla-
che der gediinnten Ti-Drdhte war nach der Elektrolyse rau und
stark zerkliiftet. Aus diesem Grund wurde der Elektrolyt nicht
weiter verwendet.

NaBr in Ethylenglycol Das elektrochemische Abtragen von Ti-
tan wird bei Sjostrom and Su [90] am Beispiel eines Elektrolyts
aus NaBr und Ethylenglycol beschrieben. Die Gasbildung ist in
Ethylenglycol deutlich reduziert und es kommt zu keinen Aus-
fallungen. Auch konnte die Oberflichenqualitit der gediinnten
Titandrdhte im Vergleich zum waéssrigen Elektrolyt verbessert
werden [90]. Aufgrund der hohen Viskositdt des Ethylenglycols,
ist ebenfalls die Technik zur Herstellung von Wolframwerkzeu-
gen und -halbzeugen mittels Fliissigkeitsfilm (siehe Schritt (3)
auf Abbildung 4.10 und 4.12) iibertragbar. Nach Vorversuchen
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Abbildung 4.17.: Nicht reproduzierbare Form und Oberfliche, bei gleicher Prozessfiih-
rung, nach dem Diinnen mit NaBr in Ethylenclycol. Die Bilder zeigen den Bereich
der Spitze nach dem Feindiinnen bei 30 V. (Maf$stab: 4 um)

mit verschiedenen NaBr-Konzentrationen, erwies sich 3M NaBr
in Ethylenglycol als geeignet. Die Herstellung gliederte sich in
einen Grobschritt und einen Feinschritt nach dem in Kapitel 4.2.1
auf Seite 79 beschriebenen Verfahren. Die gewidhlten Spannungen
unterscheiden sich im Grobschritt mit 60V und im Feinschritt
mit 30 V. Das Diinnen bei niedrigeren Spannungen verlief lang-
sam und erbrachte keine Verbesserung der Ergebnisse. Die Grofie
und Form der Spitzen variierten trotz identischer Prozessfiihrung
stark (siehe Abbildung 4.17). Die reproduzierbare Herstellung von
feinen Ti-Spitzen war somit nicht moglich. Als Ursache sind die
Konzentrationsinderungen im Elektrolyt zu nennen. Aufgrund
der hohen Viskositdt des Ethylenglycols, kommt es lokal {iber
langere Zeit zu Konzentrationsunterschieden und einer Konzen-
trationserhdhung von Ionen in der Néhe des sich auflosenden
Ti-Drahtes. Das Aufsteigen entstehender Gase verdndert lokal die
Leitfahigkeit des Elektrolyts zwischen den Elektroden. Die hohe
Viskositdt bedingt zudem ein langsames Aufsteigen des Reak-
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tionsgases in Form von Gasblasen, was auch im Versuch beob-
achtet werden konnte. Der gleichméfiige Ladungstrdageraustausch
ist hierdurch ebenfalls negativ beeinflusst. Die gediinnten Spitzen
wiesen eine im Vergleich zum wissrigen Elektrolyt drastisch redu-
zierte Oberfldchenrauheit, jedoch eine verdnderliche Gestalt auf.
Reproduzierbare Spitzengeometrien waren mit NaBr in Ethylengl-
col nicht realisierbar. Der Elektrolyt auf Basis von Ethylenglycol
wurde aus diesem Grund nicht weiter verwendet.

NaBr in Ethanol Als drittes Losungsmittel wurde Ethanol ver-
wendet. NaBr hat eine geringe Loslichkeit in Ethanol. Von Lax [59]
wird fiir NaBr in Ethanol eine Loslichkeitsgrenze von 2,28 Gew.%
angegeben, was einer Konzentration von etwa 0,22M NaBr ent-
spricht. Dies bedingt eine geringere Ionendichte und demzufol-
ge hohere Prozessspannungen und ldngere Elektrolysezeiten. Es
wurde eine iibersittigte Losung verwendet. Da Ethanol eine ge-
ringe Viskositdt und folglich geringe Oberflichenspannung hat,
ist der fiir das Feindiinnen wichtige Schritt im Fliissigkeitsfilm
nicht umzusetzen. Der Feinschritt muss daher mit der Ringelek-
trode im Elektrolyt erfolgen, wodurch kleine Spitzenwinkel unter
20nm nicht umgesetzt werden konnten. Wahrend der Herstellung
wurde entsprechend der Schritte (1) und (2) auf Abbildung 4.10
vorgegangen. Der Grobschritt wurde bei 60V ausgefiihrt. Diese
hohen Spannungen waren fiir einen hinreichend schnellen Abtrag
notwendig. Danach wies die Spitze eine glatte, an den Korngren-
zen jedoch stark angegriffene Oberfliche auf (siehe Abbildung
4.18 (a)). Angestrebt werden glatte und saubere Halbzeugspitzen,
um fiir das Umformen geeignete und reproduzierbare Vorausset-
zungen zu schaffen. Der sich anschlieflende Feinschritt wurde bei
10V ausgefiihrt. Der selektive Abtrag des Grobschritts hat keine
negative Auswirkung auf den Feinschritt. Die gediinnte Ti-Spitze
wies eine gleichméfiige und saubere Oberfliche auf. Abbildung
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(b)

Abbildung 4.18.: Oberfliche eines Titandrahts im Bereich der Spitze nach dem Grob-
diinnen bei 60V und nach dem Feindiinnen fiir 1 min, bei 10 V mit NaBr in Ethanol.
(Mafistab: 2 um)

4.18 (b) zeigt die Spitze nach 10 min Feindiinnen, die Oberfldache
ist merklich geglédttet. Wie bei der Herstellung von Manipulations-
werkzeugen aus Wolfram, konnte der Prozess unter Verwendung
von Abdecklack auf einen Bereich lokalisiert werden (siehe Schritt
(1) und (2) auf Abbildung 4.12). Damit reduzierte sich der Spit-
zenwinkel auf etwa 20°, wie auf Abbildung 4.19 zu sehen ist. Mit
einem Spitzendurchmesser von 500 nm definieren diese Halbzeu-
ge zwar die Obergrenze, konnen aber mit den in Kapitel 4.3.2
auf Seite 122 vorgestellten Werkzeugen gleichméfiig auf definierte
Durchmesser gebracht (siehe auch Abbildung 4.48 auf Seite 131)
und weiterverarbeitet werden.

Insgesamt konnten mit dem elektrochemischen Abtragen definier-
te Werkzeug- und Halbzeuggeometrien unter Verwendung der
Materialien Wolfram und Titan in Drahtform erreicht werden. Die-
se einseitig gediinnten Drdhte werden, wie in Kapitel 4.1 auf Sei-
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(a) (b)

Abbildung 4.19.: Herstellung unter Verwendung von Abdecklack. Die Titanspitze wies,
nach dem Feindiinnen bei 10V mit NaBr in Ethanol, eine gleichmiifSige Oberfliche
und einen Spitzenwinkel von etwa 20° auf. (Mafstab: (a) 50 ym und (b) 2 ym)

te 66 erldutert, in die federnden Werkzeugeinsatze und diese wie-
derum in die Aufnahme der Manipulatoren eingesetzt und kon-
nen so als manipulatorisch gesteuerte Werkzeuge und Halbzeuge
verwendet werden. Das elektrochemische Diinnen der Wolfram-
und Titandrdhte konnte auf verschiedene Anforderungen an die
Geometrie abgestimmt werden und erfiillt die Voraussetzungen
fiir das Umformen von Strukturen im Submikro- und Nanobe-
reich. Die Umformwerkzeuge aus Wolfram zeichnen sich durch
eine steife, abgeflachte Spitze mit einem Durchmesser von 1um
bis 5pm und einem Spitzenwinkel von 20° bis 60° aus. Die Mani-
pulationswerkzeuge und ebenso die Halbzeuge aus Wolfram sind
nahezu stabformig mit einem Durchmesser von 100 nm bis 500 nm
und kleinen Spitzenwinkel von 3° bis 20°. Die Halbzeuge aus Titan
weisen einen Durchmesser von 500nm und einen Spitzenwinkel
von 20° auf.
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Fertigung freistehender kubischer 7’ (NizAl)-Halbzeuge

Das Umformen soll in dieser Arbeit sowohl an direkt vom Ma-
nipulator gesteuerten stabformigen Halbzeugen, als auch an frei-
stehenden Objekten demonstriert werden. Fiir die Herstellung
freistehender Halbzeuge wurde ein am Institut fiir Werkstoffe
bereits fiir die Herstellung nanopordoser Membranen verwendetes
Verfahren eingesetzt [72, 84]. Ausgehend von der Nickelbasis-
Superlegierung CMSX-4 [38], konnten nach einer Wiarmebe-
handlung und der elektrochemischen Phasenextraktion sog. y’-
Ausscheidungen in Form freistehender Partikel separiert wer-
den. In Tabelle 4.1 ist die Zusammensetzung der Nickelbasis-
Superlegierung CMSX-4 und der <’-Ausscheidungen gezeigt.
Typischerweise wird die einkristalline Legierung CMSX-4 fiir die

Tabelle 4.1.: Chemische Zusammensetzung der Legierung CMSX-4 und ihrer o'
Ausscheidungen in at.% mit Standardabweichung o (nach Thyssen [39]).

Element Nominal +/-Phase o

in at.% in at.% in at.%
Aluminium 13,66 16,40 2,40
Titan 1,19 1,86 0,03
Chrom 7,32 2,65 0,30
Cobalt 9,80 6,50 0,30
Molybdéan 0,39 0,25 0,04
Tantal 2,21 2,90 0,03
Wolfram 2,13 1,90 0,20
Rhenium 0,97 0,27 0,05
Nickel 62,33 Rest Rest

Beschaufelung im Hochtemperaturbereich von Flugzeugtriebwer-
ken und Gasturbinen eingesetzt. Die Hochtemperaturfestigkeit
beruht im Wesentlichen auf einer zweiphasigen Gefiigestruktur.
Die Phasen werden als y-Phase (Matrix) und <’-Phase (Ausschei-
dung) bezeichnet. Nach der mehrstufigen Warmebehandlung zur
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Tabelle 4.2.: Standardwirmebehandlung fiir die Einstellung des CMSX-4 Ausgangsge-
fiiges [25,72].

Wiarmebehandlung Beschreibung

Homogenisierungsglithen ~ Vakuumstrahlungsofen (p ~ 10~° Pa)
bzw. atmosphdérischer Strahlungsofen

1277°C/2h
1288°C/3h
1296°C/3h
1304°C/2h
1313°C/2h
1316°C/2h
1318°C/2h
1321°C/2h

Argon-Schnellabkiihlung
bzw. Luftabkiihlung

Ausscheidungshérten Atmosphaérischer Strahlungsofen
1080°C/4h
Luftabkiihlung
Auslagerung Atmosphaérischer Strahlungsofen
870°C/16h
Luftabkiihlung

Einstellung eines CMSX-4 Ausgangsgefiige, im Folgenden als
Standardwdrmebehandlung bezeichnet (siehe Tabelle 4.2), schei-
det sich die y’-Phase mit kubischer Morphologie (siehe Abbildung
4.20 (a)) und der Stochiometrie Ni3z(Al, Ti, Ta) gleichmafiig verteilt
und kohérent in der Matrix aus. Der Volumenanteil der ’-Phase
kann in CMSX-4, je nach Warmebehandlung, bis zu 70 % betra-
gen. Neben den kubischen Ausscheidungen treten sekundire,
kleine (<50nm) ’-Ausscheidungen auf. Diese sind kugelformig
und nach der Extraktion neben den primédren <’-Ausscheidungen
ebenfalls vorzufinden [12].
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Abbildung 4.20.: «y/vy"-Gefiige der Legierung CMSX-4 nach der Standardwirmebehand-
lung. Bild (b) zeigt die Oberfliche nach der Extraktion. Die extrahierten <y’ (NizAl)-
Partikel liegen frei auf der Oberfliche vor. (MafSstab: (a) 5 um und (b) 2 um)

Mithilfe der Elektrolyse konnen chemische Reaktionen unter Zu-
hilfenahme eines elektrischen Stroms erzwungen und gesteuert
werden. Die bei der Elektrolyse entstehende chemische Energie
wird fiir die Aufspaltung der Metall-Metall-Bindung und die Oxi-
dation der Metallatome genutzt. Im Gegensatz zum elektroche-
mischen Diinnen von W- und Ti-Drdhten wird hier ein selektiver
Abtrag verlangt. Mit geeignetem Elektrolyt und Prozessfiithrung
lassen sich so bestimmte Phasen aus dem Grundwerkstoff heraus-
16sen.

Die Leitfahigkeit und der Ladungstransport werden durch die
gerichtete Bewegung der Ionen im Elektrolyt sichergestellt. Der
wassrige Elektrolyt enthdlt 1% Zitronensdure und 1% Ammo-
niumsulfat [69]. In den Elektrolyt werden die Elektroden einge-
taucht. Die zu extrahierende Probe wird als Anode verwendet. Die
Oberflache sollte zwischen 5cm? und 20 cm? messen. Die gesam-
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te Probenoberfliche wird geschliffen und poliert. Die Polierstufe
wird bis auf 9pm mit einer polykristallinen Diamantsuspension
durchgefiihrt. Anschlieffend wird die Probe im Ultraschallbad in
Ethanol gereinigt. Nicht prdparierte Bereiche der Probenoberfld-
che oder zu grofie Proben werden mit einem Abdecklack isoliert.
Die Elektrolyse lokalisiert sich auf die ungeschiitzten metallischen
Bereiche. Die Probe wird an einer metallischen Pinzette befestigt.
Auch ein Teil der Pinzette steht mit dem Elektrolyt in direkten
Kontakt und muss daher in diesem Bereich mit dem Abdecklack
geschiitzt werden. Die Pinzette wird zusammen mit der Probe als
Anode tiber eine Klemme mit der Spannungsquelle verbunden.
Bei der Kathode handelt es sich um eine Ringelektrode aus auste-
nitischem Stahl. Innerhalb dieser wird die Probe (Anode) in den
Elektrolyten eingebracht. Der Aufbau ist auf Abbildung 4.21 zu
sehen. Der Ablauf der Phasenextraktion ist im Folgenden zusam-
mengefasst.

Als Stromquelle wird eine Konstantstromquelle fiir eine galvano-
statische Reaktionsfithrung verwendet [69,72]. Die Ringform der
Kathode ermoglicht eine weitestgehend gleichméflige Extraktion
tiber die Probenoberfliche A. Durch die Stromquelle und mithil-
fe des Elektrolyts wird galvanostatisch eine Stromdichte | von
200 A /m? aufgebracht. Die benétigte Stromstirke I berechnet sich
nach der Gleichung:

I=]-A 4.1)

Waihrend der zweistiindigen Extraktion sorgt ein Magnetriihrer
fiir eine homogene Durchmischung des Elektrolyts. Die y-Phase
der Legierung wird durch das elektrochemische Extraktionverfah-
ren selektiv aufgeldst, sodass einzig die y’-Phase auf der Oberfla-
che verbleibt (siehe Abbildung 4.20 (b)). Die Probe wird in Metha-
nol fiir 5 Minuten im Ultraschallbad behandelt. Die losen Teilchen
16sen sich von der Probenoberfliche und liegen nun in Methanol
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Magnetrihrers

Abbildung 4.21.: Versuchsaufbau fiir die elektrochemischer Extraktion [87].

dispergiert vor. Die Probe wird enthommen und die Dispersion
aus Nanopartikeln und Methanol wird fiir die weitere Verwen-
dung in einen verschliefSbaren Behdlter abgeftillt.

Die Handhabung und Applikation der Nanopartikel ist in disper-
gierter Form préziser und sicherer als die in Pulverform [88]. Die
dispergierten Nanopartikel werden daher direkt auf den Proben-
trdager, einen Si-Wafersegment, appliziert. Dazu wird die Dispersi-
on zundchst fiir 10 Minuten im Ultraschallbad behandelt. Die Na-
nowdiirfel werden fein verteilt und Agglomerationen, die die spéa-
tere Manipulation behindern wiirden, aufgeldst. Ein Wattestdb-
chen wird teilweise in die Dispersion eingetaucht und anschlie-
lend auf den Probentrdger getippt. Das Methanol verdampft un-
mittelbar und zurtick bleibt die 9’-Phase in Form solitarer NizAl-
Partikel. Sie liegen lose und einzeln, grofstenteils vollstandig von-
einander getrennt vor. Der Probentrdger wird in einem verschlos-
senen Behdlter zum Rasterelektronenmikroskop transportiert und
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4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

auf einem Halter in die Probenkammer eingeschleust. Auf Abbil-
dung 4.22 sind extrahierte Nanoblocke auf der Oberfldche eines
Si-Substrates zu sehen. Die Grofie der wiirfelférmigen Nanoparti-

Abbildung 4.22.: NizAl-Partikel auf einem Silizium-Substrat. (Mafstab: 2 ym)

kel liegt zwischen 300 - 600 nm. Einige kleine (< 50 nm), sphérische
v’-Ausscheidungen sind ebenfalls zu erkennen.

4.2.2. Werkzeugherstellung mit fokussiertem lonenstrahl

In dieser Arbeit wurde der fokussierte Ionenstrahl fiir die Her-
stellung verschiedener Werkzeuge genutzt. Abbildung 4.23 zeigt
dazu eine Ubersicht. Fiir die Herstellung aller Werkzeuge wur-
de einkristallines Silizium verwendet. Im Folgenden wird die
Technik des Bearbeitens mit dem fokussierten Ionenstrahl zu-
sammengefasst und anschlieffend auf die einzelnen Werkzeugka-
tegorien eingegangen. Ein DualBeam '-Mikroskop besitzt neben
einer Elektronenquelle eine Ionenquelle. Im Rahmen der Versuche
wurde ein FEI Helios NanoLab 650 DualBeam "-Mikroskop mit
Gat-Tonenquelle verwendet. Die Tonen werden durch elektroma-
gnetische Linsen in der lonensdule fokussiert und treffen in einem
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Fokussierter
Tonenstrahl

Silizium

. . Riickfedernd:
[ Si-Plug-in ] [ xerlfz:srglee ] [ Gesenkformen ]

Abbildung 4.23.: Mittels fokussierten lonenstrahl hergestellte Werkzeuge (griin) und
deren Zuordnung. Das Si-Plug-in kann als Zusatzwerkzeug nur in Verbindung mit
einem elektrochemisch hergestellten Umformwerkzeug verwendet werden.

Winkel von 52° relativ zur senkrecht zum Elektronenstrahl aus-
gerichteten Probenoberfliche auf. Aufgrund der hohen Energie
der Ionen, konnen Atome aus der Oberfliche herausgeschlagen
werden (analog zu Sputterprozessen). Weitere Wechselwirkun-
gen sind die Implantation der Ionen in das Substrat und die Se-
kundéarelektronenerzeugung. Sekunddrelektronen sind als Folge
des Ionenbeschusses fiir die Bildgebung mit dem Sekundérelek-
tronendetektor von Bedeutung. Nachfolgend werden nachteilige
Wechselwirkungen des Ionenstrahls diskutiert und anschliefiend
wird auf den Prozess des Abtragens eingegangen.

Die Implantation von Ga'-lonen ist zumeist unerwiinscht, da
Fremdatome in das Kristallgitter des Substrats eingebracht wer-
den. Es werden damit Eigenspannungen in der Substratoberfldache
generiert und die physikalischen Materialeigenschaften veran-
dert. Je kleiner die Energie des Ionenstrahls, desto geringer die
Implantationstiefe. Allerdings reduziert sich hiermit auch die Ab-
tragsgeschwindigkeit. Im Hinblick auf das Abtragen mit dem
Ionenstrahl, kommt es in unmittelbarer Ndhe zum Niederschlag
der abgetragenen Atome (Sputterdeposition), was insbesondere
die Abbildung tiefer Strukturen, hoher Aspektverhdltnisse und
planparalleler Oberflichen begrenzt. Von Kim et al. [47] sowie
Munroe [71] wird ein Uberblick zum Funktionsprinzip und den
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4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

Moglichkeiten der Anwendung des fokussierten Ionenstrahls ge-
geben und Limitierungen aufgezeigt.

Ahnlich wie im Rasterelektronenmikroskop, lasst sich der Ionen-
strahl prédzise steuern. Dadurch konnen verschiedene Strukturie-
rungsmuster erstellt und neben der Beschleunigungsspannung
und der Stromstérke vielfdltige Parameter wie beispielsweise Ab-
tastrate, Abtastart und Verweilzeit vorgegeben werden [47]. Wich-
tige Einstellparameter sind die Beschleunigungsspannung und die
Stromstédrke. Die Beschleunigungsspannung bestimmt die Energie
der Ionen und die Stromstirke den Ionenfluss, der ein Fliachen-
element passiert. In der Ionensdule des DualBeam "-Mikroskops
wird die Stromstdrke iiber Aperturblenden gesteuert, womit je-
der Aperturblende ein fester Wert fiir die Stromstédrke zugeordnet
ist. Mit abnehmender Stromstédrke verringert sich die Strahlbreite.
Feine Details konnen mit einer geringen Abtragsrate in Verbin-
dung mit einem niedrigen Strahlstrom hergestellt werden. Fiir
hohe Abtragsraten sind grofie Strahlstrome erforderlich. Folglich
sind aufgrund des breiten Strahldurchmessers Strukturierungen
lediglich in grofieren Bereichen mit geringer Detailgenauigkeit
moglich.

Neben dem Abtragen wird die Gasphasenabscheidung in Ver-
bindung mit dem fokussierten Ionenstrahl als Moglichkeit des
Auftragens im DualBeam -Mikroskop realisiert (siehe auch Kapi-
tel 3.1.1 auf Seite 29). Beispielsweise werden Pt-Schichten fiir den
Schutz von Oberflichen vor Ionenimplantation verwendet. Auch
werden schédrfere Schnittkanten erzeugt, wenn der Ionenstrahl
zundchst durch eine diinne Pt-Schicht hindurch in das Substrat
eindringt.

Die Beschleunigungsspannung des Ionenstrahls wurde wiahrend
der Versuche in dieser Arbeit mit 30kV gewdhlt. Im néchsten
Abschnitt werden die mittels Ionenstrahl hergestellten Werkzeuge
vorgestellt und die Vorgehensweise der Fertigung erldutert.
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Zuatzwerkzeuge fiir das manipulatorische Umformen
(Si-Plug-in)

Das manipulatorische Umformen umfasst alle direkt mit der Ma-
nipulatorspitze ausgefiihrten Umformprozesse. Beispielsweise ist
auf Abbildung 4.38 das Stauchen eines NizAl-Partikels durch
ein Wolfram-Umformwerkzeug veranschaulicht. Das Umform-
werkzeug aus Wolfram verformte sich nach einigen Versuchen
plastisch, indem sich die Spitze lokal breitete. Mit einem verform-
ten Umformwerkzeug sind keine reproduzierbaren Umformer-
gebnisse moglich. Fiir das manipulatorische Umformen wurde
infolgedessen eine Spitze aus Silizium mittels des fokussierten
Ionenstrahls prédpariert. Die Siliziumspitze misst einige 10 pm in
der Liange und wird an einer gewohnlichen Manipulatorspitze
aus Wolfram adaptiert, um von einem Manipulator gesteuert zu
werden. Fiir die Fertigung wird eine zylinderférmige Struktur

aus einem einkristallinen Si-Substrat ausgearbeitet und mit ei-
nem Sackloch versehen (siehe Abbildung 4.24 (a)). Anschliefiend

(a) (b)

Abbildung 4.24.: Siliziumsiule (a) mit Aufnahme fiir die Wolframspitze. Durch Ein-
driicken eines Wolfram-Werkzeugs (b), kann die Si-Siule als Plug-in in Form eines
verschleiffesten Umformwerkzeugs eingesetzt werden. (MafSstab: (a) 10 um, (b) 5 um)
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4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

wird die Wolframspitze in das Loch eingepresst (sieche Abbildung
4.24 (b)) und die Si-Sdule vom Substrat mithilfe des Ionenstrahls
getrennt. Die adaptierte Spitze (Si-Plug-in) kann fiir die jeweili-
ge Umformaufgabe mittels des fokussierten Ionenstrahls in ihrer
Form angepasst werden.

Riickfedernde Umformwerkzeuge

Die Herstellung riickfedernder Umformwerkzeuge aus Silizium
leitet sich von sog. ,spring swages” ab. Mit diesen wird in makro-
skopischen Schmiedeprozessen die abschlieffende endkonturnahe
Glattung der Schmiedeoberfldche vorgenommen. ,Spring swages”
werden in kleineren Schmiedebetrieben auch als kostengtinstiger
Ersatz fiir teure Gesenkformen verwendet. Es kommen verschie-
dene Gesenkgravuren zur Anwendung. Fiir die Konturierung
von Halbzeugen wird das ,spring swage” mit dem Halbzeug
zwischen die ebenen Stauchbahnen des Schmiedehammers posi-
tioniert (siehe Abbildung 4.25). Die Stauchbahnen selbst miissen
demgemif nicht gewechselt werden!, was im Makroskopischen
gerade bei kleinen Stiickzahlen von Vorteil ist. Im Submikro-
und Nanobereich ist ein Werkzeugwechsel im Mikromanipulator
(analog zu den makroskopischen Stauchbahnen) ebenfalls unge-
wollt. Der Wechsel erfordert ein Aus- und Einschleusen, wobei
die Gefahr der Beschddigung und Verschmutzung der Werkzeuge
besteht. Aus diesem Grund wurde das Konstruktionsprinzip der
,spring swages” aufgegriffen und in Form eines Federbalkens mit
Umformfldachen unter Zuhilfenahme des fokussierten Ionenstrahls
realisiert (siehe Abbildung 4.26). Durch das riickfedernde Prinzip,
bewegt sich die obere Umformfliche nach dem Betétigen wieder

!Der Wechsel der schweren Stauchbahnen ist deutlich aufwandiger. Ferner ist
die individuelle Konturierung dieser gehdrteten Werkzeuge teuer und un-
wirtschaftlich, wenn bestimmte Gesenkgravuren nur gelegentlich verwendet
werden.
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2) Spring swage

1) Flachsattel

\
y

3) Halbzeug

Abbildung 4.25.: Schematische Darstellung der Anwendung eines ,spring swage” im
Makroskopischen. Das Halbzeug wird zwischen den Gesenkhiilften umgeformt.

in die Ausgangsposition zuriick. Diese Werkzeuge werden im
Weiteren als riickfedernde Umformwerkzeuge bezeichnet. Mehre-
re dieser Werkzeuge konnen dicht beieinander hergestellt werden
und somit nacheinander verschiedene Umformaufgaben erfiillen.
Dabei konnen alle riickfedernden Umformwerkzeuge mit ledig-
lich einem universellen abgeflachten Wolfram-Umformwerkzeug,
das von einem Manipulator gesteuert wird, betdtigt werden. Ein
Ausbau ist demzufolge nicht erforderlich.

Im Mikroskopischen kénnen Materialien verwendet werden, die
im Makroskopischen nicht verfiigbar oder nicht wirtschaftlich
sind. Im vorliegenden Fall wurden die riickfedernden Umform-
werkzeuge vollstandig aus druckfesten, einkristallinem Silizium
gefertigt. Konstruktionsbedingt sind Ober- und Unterteil des
Werkzeugs zueinander prdzise ausgerichtet, somit entfédllt das
genaue (zeitaufwendige) Positionieren vor jedem Umformvor-
gang.

Auf Abbildung 4.27 (a) ist der Aufbau auf dem Mikroskoptisch
montiert gezeigt. Fiir die Herstellung der Werkzeuge wurde ein
S5mmx5mm Si-Plattchen (2) mit der Oberfliche parallel zum
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4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

Abbildung 4.26.: Aufbau im Submikro- und Nanobereich schematisch: Das riickfedern-
den Umformwerkzeug (2) wird durch das abgeflachte Werkzeug (1) betitigt und formt
das Halbzeug (3) zwischen den Umformflichen (4) um.

Elektronenstrahl ausgerichtet. Das Si-Pldttchen wurde mit Leitsil-
ber auf einen sog. Stub (3) geklebt und gleichzeitig kontaktiert.
Anschliefsend wurde der Stub mit dem Si-Pldttchen senkrecht
in einen Objekttrdager (1) eingesetzt. Auf dem mikroskopischen
Bild 4.27 (b) ist eine bereits bearbeitete Ecke des Si-Pldttchens
(sieche auch Abbildung 4.26) zu erkennen. Die Herstellung der
riickfedernden Umformwerkzeuge erfolgte an dieser Stelle, da
die Zugdnglichkeit fiir die Manipulatoren und deren Werkzeuge
gegeben ist. Auf der Abbildung sind zwei riickfedernde Umform-
werkzeuge sowie ein liber Manipulatoren angesteuertes Werkzeug
und ein Halbzeug zu sehen.

Waihrend der Herstellung der riickfedernden Umformwerkzeuge
mit dem fokussierten Ionenstrahl im DualBeam' '-Mikroskop, be-
findet sich lediglich der Probentrdger mit der zu bearbeitenden
Probe (Si-Substrat) im Mikroskop. Bei eingebauten Manipulatoren
wire die Tischbewegung eingeschrdankt und eine Bearbeitung aus
mehreren Richtungen nicht moglich. Zundchst wird die zu bear-
beitende Stelle an der Ecke des Si-Substrates fokussiert und der
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(2) Si-Substrat

Abbildung 4.27.: Ubersicht mit Objekttriiger (1), Si-Substrat (2), Stub (3) und Manipu-
latoren (4), auf Bild (a). Ecke des Si-Substrates mit riickfedernden Umformwerkzeu-
gen sowie manipulativ gesteuertem Werkzeug und Halbzeug. (Mafstab: (b) 50 um)

Probentriger auf den Arbeitsabstand der euzentrischen Hohe?
eingestellt. Somit kann zwischen verschiedenen Kippstellungen
des Tisches und Probenansichten gewechselt werden, ohne den
Bildausschnitt erneut einstellen zu miissen. Fiir die Beurteilung
des Bearbeitungsfortschritts ist der Wechsel zwischen verschie-
denen Kippstellungen erforderlich. Weiterhin ist der Fokus des
Ionenstrahls auf die euzentrische Ebene voreingestellt und muss
somit nur geringfligig nachjustiert werden, was eine Zeitersparnis
mit sich bringt. Unter dem Winkel von 52° relativ zur Elektro-
nensdule ist die Ionensdule des Mikroskops angeordnet. Die Bear-
beitung von senkrecht zum Elektronenstrahl orientierten Fldchen
mittels fokussierten Ionenstrahl ist demzufolge durch Kippen
des Mikroskoptisches um 52° moglich. Soll wie nachfolgend be-

?In der euzentrischen Ebene verbleibt das Bild am Ort, wenn der Mikroskop-
tisch gekippt wird.
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schrieben eine weitere Flache bearbeitet werden, muss die Probe
handisch, senkrecht zum Elektronenstrahl umorientiert werden.
Nachstehend sei das Vorgehen mit Bezug auf Abbildung 4.28
schrittweise erldutert. Nach Einbau des Probentrdgers mit Probe
in das DualBeam "-Mikroskop, wird dieser auf die euzentrische
Hohe positioniert und um 52° gekippt. Der zu bearbeitende Be-
reich an einer Ecke des Si-Substrates (siehe Abbildung 4.28 (a))
wurde zuvor im Bildausschnitt ausgerichtet. Auf die abgebilde-
te Pt-Schicht, welche aus einem Prdkursor-Gas in Verbindung

lonenstrahl
Einstellbereich

7

\ z

’ \
Pt-Schicht " x-Achse
X X

(a) (b)
N X %
.

=0 /
z \\ z
‘ || y-Achse ‘
x || x-Achse
y X

(c) (d)

Abbildung 4.28.: Fertiqung eines riickfedernden Umformwerkzeugs schematisch. Bild
(a) zeigt die Ecke des Si-Substrates mit einem moglichen Einstellbereich des lonen-
strahls und einer abgeschiedenen Pt-Schicht. Bild (b) zeigt den abtragenden Bearbei-
tungsschritt in der x-Achse und Bild (c) nach Rotation des Substrates in der y-Achse.
Die Bearbeitung der Endkontur ist in Bild (d) in der x-Richtung gezeigt.
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mit dem lonenstrahl abgeschieden werden kann, wird nach der
folgenden allgemeinen Beschreibung der Herstellung eingegan-
gen. In einem Bereich abseits der zu bearbeitenden Flache wird
der Fokus des Ionenstrahls justiert und der Astigmatismus korri-
giert (sieche Abbildung 4.28 (a)). Wird im Verlauf der Bearbeitung
zwischen verschiedenen Stromstdrken (Aperturblenden) gewech-
selt, muss der Fokus und Astigmatismus kontrolliert und gege-
benenfalls im besagten Einstellbereich nachjustiert werden. Die
Herstellung riickfedernder Umformwerkzeuge verlangt im ersten
Schritt der Bearbeitung einen hohen Materialabtrag, der bei hoher
Stromstdrke (grofier Aperturblende) gegeben ist. In Abbildung
428 (b) kennzeichnet der griine Bereich das Materialvolumen,
welches durch den parallel zur x-Achse einfallenden fokussierten
Ionenstrahl abgetragen wird. Im Rahmen dieser Arbeit wurden
fiir den Bearbeitungsschritt Stromstirken zwischen 47nA und
9,3nA gewdhlt. Hiernach wird die Kontur des spdteren Werk-
zeugs mit geringeren Stromstdrken zwischen 2,5nA und 80pA
nachbearbeitet (siehe blauer Bereich in Abbildung 4.28 (b)) und
damit die Oberflachenqualitdt und die Konturgenauigkeit verbes-
sert. Abbildung 4.29 (a) zeigt die Kontur des spdteren Werkzeugs,
nach diesem Schritt. Im Anschluss wird eine Aussparung fiir den
riickfedernden Mechanismus ausgearbeitet. Dazu ist die Seiten-
flache aus Richtung der y-Achse zu bearbeiten, was durch eine
hdndische Drehung des Stubs (siehe (3) Abbildung 4.27 (a)), auf
dem die Probe befestigt ist, um 90° der z-Achse gegeben ist.
Mit dem fokussierten Ionenstrahl wird parallel zur y-Achse die
Seitenfldche entsprechend des griin markierten Bereichs in Ab-
bildung 4.28 (c) konturiert. Im Rahmen dieser Arbeit wurden
fiir den Bearbeitungsschritt Stromstdrken zwischen 9,3nA und
0,79nA gewdhlt. Abbildung 4.29 (b) zeigt die Werkzeugkontur
im mikroskopischen Bild. Hiernach wird die Probe wieder in die
Ausgangsposition orientiert, sodass der Ionenstrahl parallel zur x-
Achse auf die Probe trifft. In Abbildung 4.28 (d) markiert der griin
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Abbildung 4.29.: Konturierung eines Si-Wafers zur Herstellung von riickfedernden Um-
formwerkzeugen im DualBeam'" -Mikroskop. Bearbeitung der Stirnseite (a) und Be-
arbeitung der Seitenflichen (b) nach Drehung um 90°. Bild (c) zeigt das fertige Werk-
zeug fiir das Beifschneiden. (MafSstab: 20 um, (c) 5 um)

hinterlegte Bereich das abgetragene Materialvolumen. Fiir diesen
Bearbeitungsschritt wurden Stromstdrken zwischen 0,79nA und
7,7 pA gewdhlt. Dabei wurde die Kontur (spdtere Umformfldche)
zundchst grob mit hoheren Stromstdrken bearbeitet, da hierfiir
zumeist ein grofseres Materialvolumen entfernt werden muss. Im
Anschluss daran wird die Genauigkeit der Kontur verbessert,
indem diese bei niedrigen Stromstdrken von einigen 10 pA nach-
bearbeitet wird. Abbildung 4.29 (c) zeigt die Werkzeugkontur
eines Trennwerkzeugs (siehe auch BeifSsschneiden Kapitel 3.2.6 auf
Seite 61 und 4.3.2 auf Seite 144) im mikroskopischen Bild. Im Hin-
blick auf die Geometrie der Endkontur miissen die beschrieben
Schritte aufeinander abgestimmt werden und der Materialverlust
aufgrund der Nachbearbeitung einkalkuliert werden. Abhdngig
von dem Umformverfahren, welches das Umformwerkzeug spa-
ter umsetzen soll, muss widhrend der Endkonturierung zwischen
den Probenorientierungen auf Abbildung 4.28 (c) und (d) ein wei-
teres Mal gewechselt werden.
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Neben der Reduzierung der Stromstdrke (kleine Aperturblende)
kann die Fertigungsgenauigkeit in Verbindung mit dem Abschei-
den einer Pt-Schicht erhoht werden. Diese Technik wird ebenfalls
fiir die Praparation von TEM-Lamellen®> angewendet. Eine einige
100 nm messende Platinschicht wird entsprechend Abbildung 4.28
(a) in rechteckiger Form auf der Probenoberfliche abgeschieden.
Dazu wird im DualBeam "-Mikroskop ein Pt-Prakursor-Gas in
den auf die Probe fokussierten Ionenstrahl geleitet, wodurch sich
eine grofitenteils aus Platinatomen bestehende Schicht abschei-
det. Der beschichtete Bereich wird etwa 10 % grofier gewdhlt als
die spédtere Endkontur. In Abbildung 4.30 ist ein riickfederndes
Umformwerkzeug fiir die Bearbeitung von kleinen Materialquer-
schnitten unter 100nm zu sehen, welches vor der Herstellung
durch eine Pt-Schicht geschiitzt wurde. Ohne eine schiitzende
Pt-Schicht widre die Ausbildung der Umformfldchen in dieser
Qualitdt nicht moglich, da Uberginge und Kanten im Bereich
unter 100nm, auch bei kleinen Stromstirken des fokussierten Io-
nenstrahls, zunehmend ausrunden.

Das schrittweise Vorgehen zur Herstellung der riickfedernden
Umformwerkzeuge ldsst eine simultane Fertigung mehrerer riick-
federnder Umformwerkzeuge nebeneinander zu. Die Abbildung
4.31 zeigt dies am Beispiel eines Gesenkbiegewerkzeugs und ei-
nes Freiformwerkzeugs in gestaffelter Anordnung in der Auf-
sicht (in Richtung der z-Achse). Im Fall der Herstellung mehrerer
Werkzeuge nebeneinander, verringert sich der Fertigungsaufwand
gegeniiber der separaten Herstellung. Ferner konnen so nach-
einander, ohne deutlichen zusitzlichen Manipulationsaufwand

3Diese Lamellen oder Plattchen werden im Transmissionselektronenmikroskop
zur Materialanalyse verwendet. Mithilfe des fokussierten Ionenstrahls wird
aus einer Probe ein Pldttchen mit gewohnlich einer Dicke unter 100 nm préa-
pariert. Die vor der Préparation abgeschiedene Pt-Schicht schiitzt die Ober-
flaiche in den Bereichen, die nicht abgetragen werden sollen. Weiterhin wird
die Implantation von Ga™-Ionen reduziert.
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Abbildung 4.30.: Riickfederndes Umformwerkzeug fiir das Umformen durch Recken. Die
auf der Stirnseite (aus Richtung der x-Achse) abgeschiedene Pt-Schicht schiitzte die
Oberfliiche wihrend der Fertigung und ermoglichte eine hohe Fertigungsgenauigkeit
der Umformflichen. (Mafstab: 10 ym)

verschiedene Umformverfahren angewendet werden. Dabei ist
zu beachten, dass die Werkzeuganordnung gestaffelt ausgefiihrt
wird und ausreichend Freiraum fiir die Manipulation vorhanden
ist. Insgesamt ergibt sich durch die Funktionsintegration aufgrund
der gestaffelten Anordnung eine Zeitersparnis, da andernfalls ein
Werkzeugwechsel mit dem Beliiften der Kammer des Rasterelek-
tronenmikroskops verbunden ist. Bei einem Umriisten besteht
zudem immer wieder die Gefahr der Werkzeugbeschiadigung und
unprézisen Ausrichtung.

Offene Gesenkformen

Die dritte mittels fokussierten Ionenstrahl hergestellte Werkzeug-
kategorie umfasst die offenen Gesenkformen. Im Kapitel 3.2.1 auf
Seite 53 wurde das Gesenkformen mit konturierten Ober- und Un-
tergesenk beschrieben. Im Rahmen der Arbeit wurde der Aufbau
vereinfacht, sodass ein konturiertes Untergesenk und ein ebenes
manipulatorisches Umformwerkzeug (Obergesenk) zur Anwen-
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4.2. Verfahren zur Herstellung von Werkzeugen und Halbzeugen

Abbildung 4.31.: Gestaffelte Anordnung der riickfedernder Umformwerkzeuge fiir das
Gesenkbiegen und Freiformen (sieche auch Abbildung 4.27 auf Seite 103 (b)) in der
Aufsicht. (MafSstab: 10 ym)

dung kamen. Da lediglich das Untergesenk eine Gesenkgravur
aufweist und die zweite Umformflache eben ist, wird diese Art
des Umformens als Gesenkformen mit offenen Gesenk bezeichnet.
Das Halbzeug wird in der Gesenkform positioniert und anschlie-
lend mit der ebenen Flache des Umformwerkzeugs in die Kavitat
der Gesenkform eingeformt.

Der fokussierte Ionenstrahl ermdoglicht die Konturierung der Ge-
senkform aus Silizium. Mit kleinen Stromstdrken (Aperturblen-
den) zwischen 7,7 pA und 1,1 pA konnen Details in der Grofsen-
ordnung von unter 100nm abgebildet werden. Die Kontur wurde
nach den Geometrievorlagen der Mikroskopsoftware und nach ex-
tern erstellten Bitmap-Grafiken abgebildet. Die Grafiken wurden
dazu in Adobe Illustrator CS individuell erstellt und als Bitmap
exportiert. Die Mikroskopsoftware verrechnet die einzelnen Grau-
stufen der Grafik und steuert die Abtastgeschwindigkeit (Verweil-
dauer) des Ionenstrahls entsprechend. So kénnen auch gleichma-
Bige Uberginge mit niedrigen Stromstirken realisiert werden. Ab-
bildung 4.32 zeigt am Beispiel einfacher Zahnradgeometrien die
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Abbildung 4.32.: Si-Wafer mit Gesenkformen, hergestellt mittels fokussierten lonen-
strahl. In der Aufsicht (a) und in der gekippten Seitensicht (b). (MafSstab: 1 ym)

Umsetzung der Bitmap-Vorlagen mittels fokussierten Ionenstrahls
an einer Kante eines Si-Substrates. Abbildung 4.33 zeigt exempla-
risch Bitmap-Grafiken, wie sie als Vorlage fiir die Herstellung der
Gesenkformen in Abbildung 4.32 (a) und (b) verwendet wurden.
Insgesamt konnten die Zahnradkonturen prizise abgebildet wer-
den. Im Vergleich der Grafik in 4.33 (c) mit der rechten Gesenk-
form in Abbildung 4.32 (a) und (b) zeigen sich allerdings auch die
Grenzen in der Konturierung mit dem fokussierten Ionenstrahl.
Die Grafik weist innerhalb der Zahnradkontur eine weitere ring-
formige Kontur auf. Nach der Herstellung des Gesenks sollte diese
Kontur in Form eines Hohlzylinders mit einer Wandstédrke von et-
wa 60 nm erscheinen. In Abbildung 4.32 (b) ist an der Ausprdagung
in der Mitte der rechten Gesenkform die mangelhafte Darstellung
der Kontur sichtbar. Zum einen ist dies auf die Auflosungsgren-
ze des Ionenstrahls von einigen 10nm zuriickzufiihren und zum
anderen durch eine Bilddrift wiahrend der Bearbeitungszeit zu er-
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(a) (b) (c)

Abbildung 4.33.: Verschiedene Grafiken im Bitmapformat, wie sie als Vorlage fiir die
Herstellung der Gesenkformen in Abbildung 4.32 verwendet wurden.

kldren. Fiir Gesenkformen im Bereich einiger 100 nm ist die Her-
stellung mittels fokussierten Ionenstrahl (mit Ga™-Ionen) hinsicht-
lich Vielseitigkeit das pradestinierte Verfahren. Fiir Gesenkformen
mit Details von wenigen 10nm sind beispielsweise lithographi-
sche Techniken oder die Verwendung eines Mikroskops mit He™-
Ionenquelle erforderlich.

4.2.3. Weitere Herstellungsverfahren fiir Gesenkformen

Im Rahmen der Arbeit wurden weitere offene Gesenkformen
(Werkzeuge) tiber drei verschiedene Prozessrouten hergestellt.
Diese werden im Folgenden vorgestellt. Abbildung 4.34 zeigt eine
Ubersicht zu den Gesenkformen.

Die Indentierung mit einem Hartepriifkorper erlaubt die Herstel-
lung von definierten Vertiefungen (Gesenkformen). In dem blei-
benden Hairteeindruck kann das Schmiedehalbzeug umgeformt
werden. Fiir diese Versuche wurde ein Indenter-System vom Typ
MHT-4 der Firma Anton Paar GmbH eingesetzt. Ein Vickers-
Diamantpriifkdrper wird unter kleiner Last (0,05N bzw. 0,01 N) in
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Weitere Herstel-
lungsverfahren
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Abbildung 4.34.: Weitere Herstellungsverfahren fiir Werkzeuge (griin) und deren Zu-
ordnung.

(a) (b) (c)

Abbildung 4.35.: Si-Substrat mit Gesenkformen. Bild (a) ein Vickers Hirteeindruck
(0,01 N), Bild (b) nasschemisch erzeugte Atzgriibchen und Bild (c) durch Trockeniit-
zen erzeugte Locher. (Mafistab: 2 ym)

ein Siliziumsubstrat eingedriickt. Die so erzielten Héarteeindriicke
sind als pyramidenférmige Gesenkformen gut geeignet. Die Ge-
senkformen zeichnen sich durch ebene Formschriagen mit einem
Spitzenwinkel von 120° aus (Abbildungen 4.35 (a)). Bei einer Last
von 0,01 N entsprach die Kantenldnge des Eindrucks etwa 850 nm.

Eine weitere Technik fiir die Herstellung von Gesenkformen ist das
chemische Atzen. Das Atzen von einkristallinen Silizium erfolgt
anisotrop. An der Oberfldche eines Si-Wafers entstehen sog. recht-
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eckige Atzgriibchen. Sie sind in der Tiefe v-formig. Der Winkel
zwischen der Seitenfliche der Atzgriibchen und der Oberfliche
betragt 54,74°. Die Seitenflichen sind parallel zur {111}-Ebene
und die Oberfldche parallel zur {100}-Ebene des einkristallinen
Si-Wafers. Auf Abbildung 4.35 (b) sind verschiedene Groflenord-
nungen dieser Atzgriibchen gezeigt. Die Formen wurden in einer
Kaliumhydroxid-Losung nasschemisch hergestellt und von dem
Institut fiir Mikrotechnik der TU Braunschweig zur Verfligung
gestellt. Fiir das Umformen wurden Atzgriibchen mit einer Kan-
tenldnge zwischen 200 nm und 1000 nm herangezogen.

Mithilfe eines dritten Herstellungsverfahrens wurden zylindrische
Gesenkformen durch Trockendtzen hergestellt. Die vom Institut
fiir Halbleitertechnik der TU Braunschweig bereitgestellten Si-
Substrate wurden in einem induktiv gekoppelten SF,/O,-Plasma
bei -75°C trockengeidtzt. Neben den von Stranz et al. [95,96] be-
schriebenen Si-Nanosdulen entstanden zylindrische Locher mit
einem Durchmesser von 100 nm bis 800 nm. Im Gegensatz zu dem
oben beschriebenen nasschemischen Verfahren kénnen lochartige
Strukturen mit weitestgehend ebenen und senkrechten Seitenfla-
chen hergestellt werden (Abbildung 4.35 (c)).

4.3. Anwendung der Umformverfahren

In diesem Kapitel werden die Funktion und die Verwendung der
Manipulationswerkzeuge erldutert. AnschliefSfend werden die Um-
formverfahren anhand der experimentellen Untersuchungen im
Rahmen dieser Arbeit aufgezeigt und diskutiert. Die Darstellung
orientiert sich dabei weitestgehend an der Struktur von Kapitel 3.2
auf Seite 43.

113

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



4. Umformen metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich

4.3.1. Funktion der Manipulationswerkzeuge

Das Manipulieren von Objekten im Submikro- und Nanobereich
basiert auf Adhésionskréften. Die Schwerkraft hat einen vernach-
lassigbaren Einfluss auf die Manipulationsobjekte. Wahrend im
Mikrobereich oft aktive Greifsysteme fiir die Manipulation einge-
setzt werden, sind diese fiir den Nanobereich weniger relevant, da
Nanoobjekte auch unabhédngig von der Greifkraft an den Greiffla-
chen haften.

Fiir die Manipulationsaufgaben im Rahmen dieser Arbeit wur-
den die beschriebenen feinen Manipulationsspitzen aus Wolfram
verwendet. Die Spitze des Manipulationswerkzeugs wird in Kon-
takt mit dem freistehenden Objekt gebracht und fiir einige Se-
kunden in dieser Position gehalten. Danach haftet das Objekt zu-

(a) (b)

Abbildung 4.36.: Schrittweise Ubergabe eines NizAl-Partikels zwischen zwei Manipu-
lationswerkzeugen aus Wolfram. (MafSstab: 1 ym)

meist an der Spitze. Auf Abbildung 4.36 ist die Ubergabe eines
NizAl-Partikel zwischen zwei Manipulationswerkzeugen gezeigt.
Die Bindung kann verstirkt werden, wenn der Kontaktbereich ge-
zielt mit dem Elektronenstrahl abgetastet wird. Hierbei wird ei-
ne diinne Schicht aus Kohlenstoffverbindungen abgeschieden. Ur-
sdchlich dafiir sind u. a. Verunreinigungen auf dem Substrat und

114

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



4.3. Anwendung der Umformuverfahren

die Restatmosphidre des Probenkammervakuums (siehe auch Ka-
pitel 2.3.1 auf Seite 20). Ublicherweise ist dieser Effekt ungewollt,
da er die Bildqualitdt negativ beeinflusst. An dieser Stelle kann die
Kohlenstoffdeposition als einfacher, aber wirkungsvoller , Kleb-
stoff” genutzt werden. Die Spitze mit Manipulationsobjekt kann
anschlieffend an einem beliebigen Ort im Arbeitsbereich des Mani-
pulators positioniert werden. Der Kontakt wird durch Abstreifen
am Substrat oder analog zum Kontaktieren an der Spitze, durch
Abscheidung von Kohlenstoff im Bereich zwischen Substrat und
Manipulationsobjekt, gelost. Abbildung 4.37 demonstriert ein auf
diese Weise mit NizAl-Partikeln erstelltes Logo mit den Initialen
IfW des Instituts fiir Werkstoffe. Die Partikel wurden hierfiir kon-
taktiert und aneinander senkrecht zur Schwerkraft positioniert.
Im Einzelnen waren folgende Arbeitsschritte erforderlich. Mit der

A Ew

- — -

Abbildung 4.37.: Manipulierte Ni3Al-Partikel auf einem Si-Substrat. (Mafstab: 2 um).

Spitze des Manipulationswerkzeugs wurde zundchst ein NizAl-
Partikel auf dem Silizium-Substrat kontaktiert, der aufgrund der
adhésiven Krifte an der Spitze haftete. Die Spitze mit dem Parti-
kel wurde vom Substrat gelost und im Abstand von einigen Mi-
krometern zum Substrat an den Zielort bewegt. Hier wurde das
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Partikel mit der Substratoberfliche oder dem zuvor positionier-
ten Partikel in Kontakt gebracht. Anschlieffend wurde der Abtast-
bereich des Elektronenstrahls reduziert und auf den Kontaktbe-
reich ausgerichtet. Aufgrund des kleinen Abtastareals bewegt sich
der Elektronenstrahl mit gleicher Geschwindigkeit deutlich hdufig
tiber den Kontaktbereich. Im Kontaktbereich war nach etwa 30—
60s (bei U=5kV und einer Blende von 30 um) eine ausreichend
dicke Schicht Kohlenstoff abgeschieden, um die Spitze des Mani-
pulationswerkzeugs vom Partikel zu 16sen ohne, dass dieser sich
von dem Substrat oder einem anderen Partikel 16st. Der Vorgang
wurde fiir jedes Partikel vom Neuen wiederholt.

4.3.2. Umformverfahren

In der DIN 8582 ist das Umformen nach der Beanspruchungs-
art in die Gruppen Druckumformen (DIN 8583), Zugdruckumfor-
men (DIN 8584), Zugumformen (DIN 8585), Biegeumformen (DIN
8586) und Schubumformen (DIN 8587) unterteilt. Wie die bewer-
tende Betrachtung der Umformverfahren in Kapitel 3.2 auf Seite 43
veranschaulicht, liegt der Schwerpunkt der Umformverfahren im
Submikro- und Nanobereich auf dem Druckumformen. Auf die
Moglichkeiten des Zugdruckumformens und des Zugumformens
wird in Kapitel 5.1.1 auf Seite 152 eingegangen. Beide Verfahren
sind eingeschrankt in Prozesse im Submikro- und Nanobereich
zu integrieren. Das Biegeumformen wird primédr am Beispiel mit
riickfedernden Umformwerkzeugen vorgestellt. Das Schubumfor-
men mit manipulatorischen Umformwerkzeugen wird mit Paralle-
len zum Scherschneiden (Trennverfahren) beschrieben. Das Beifs-
schneiden als Trennverfahren wird im Anschluss daran am Bei-
spiel von riickfedernden Umformwerkzeugen erldutert. Im Rah-
men der Arbeit wurden manipulatorische Umformverfahren und
Verfahren mit riickfedernden Umformwerkzeugen kombiniert.
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Druckumformen

Freiformen Das Freiformen ist das schwerpunktméfiig unter-
suchte Umformverfahren und wurde im Submikro- und Nano-
bereich sowohl als manipulatorisches Umformverfahren, als auch
als Verfahren mit riickfedernden Umformwerkzeugen realisiert.
Ein wesentlicher Vorteil des Freiformens ist der meist einfache
Aufbau und die hohe Anpassbarkeit an die Besonderheiten im
Submikro- und Nanobereich. Zunéchst soll auf das manipulato-
rische Freiformen eingegangen werden. Anschlieffend wird die
Verwirklichung des Freiformens an Beispielen mit riickfedernden
Umformwerkzeugen gezeigt.

Das Umformen tiiber den gesamten Querschnitt wird als Stau-
chen bezeichnet. Der Aufbau umfasst zwei ebene Stauchfldchen,
zwischen denen das Halbzeug umgeformt wird. Die untere Um-
formfldche bildet das Substrat aus einem Segment (5 mm x5 mm)
eines einkristallinen Siliziumwafers. Die obere Stauchfldche bildet
entweder ein abgeflachtes Umformwerkzeug aus Wolfram oder
eine mit einem abgeflachten Siliziumwerkzeug (Si-Plug-in, siehe
Kap. 4.2.2 auf Seite 100) modifizierte Wolframspitze. Das Stauchen
wurde an NizAl-Partikeln untersucht. Wahrend der Versuche wur-
de das Umformwerkzeug tiber den Manipulator in der linearer
Bewegungsachse auf das starr am Probentrdger fixierte Substrat
(zweite Stauchbahn) zubewegt und das dazwischen befindliche
Halbzeug gestaucht. Die Positionierung der Werkzeugspitze er-
folgt im coarse mode des Manipulators. Das Umformen selbst
wurde im fine mode zwischen f01 und f08 ausgefiihrt. Auf Abbil-
dung 4.38 (a) und 4.39 ist das Stauchen an einem NizAl-Halbzeug
gezeigt. Zwischen den planparallelen Flachen (Ausrichtung siehe
Abbildung 4.11 auf Seite 79) des Si-Substrates und der abgeflach-
ten Wolframnadel wird das kubische NizAl-Partikel plastisch tiber
seinen gesamten Querschnitt zu einer diinnen Scheibe verformt.
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(a) (b)

Abbildung 4.38.: Stauchen am Beispiel eines Ni3Al-Partikels . Die Gleitlinien sind zu
Beginn der plastischen Verformung (a) und nach dem Stauchvorgang (b) sowie (c) zu
erkennen. An der Stirnseite des Ni3Al-Partikels haften sekundiire y’-Partikel. (Mafs-
stab: 400 nm)

Die Verformung erfolgt dabei anfdnglich entlang der am dich-
testen gepackten {111}-Ebene und nach dem Dehnungssprung
auch entlang ungiinstigerer Kristallorientierungen entsprechend
den in Kapitel 2.2 auf Seite 17 und bei [56] beschriebenen Unter-
suchungen zum Verformungsverhalten von NizAl-Partikeln. Die
sich dabei ausbildenden Gleitlinien sind deutlich zu erkennen. Die
Stauchversuche wurde in diesem Aufbau bis zu Umformgraden
von |¢| > 2 (siehe Abbildung 4.39 (c)) realisiert. Die Duktilitat
der NizAl-Partikel war ohne Anzeichen von Rissen bis zu diesen
hohen Umformgraden gegeben. Nach dem Stauchen haftete das
Partikel am Substrat oder am Umformwerkzeug. Vom Substrat
konnte es mit der Kante des Umformwerkzeugs leicht abgelost
werden. Haftete die flache Scheibe hingegen am Umformwerk-
zeug, konnte sie an einer Kante des Si-Substrats abgestreift und
beispielsweise mit einem zweiten Manipulator aufgenommen wer-
den (siehe Abbildung 4.38 (b)).

Das Recken als ein weiteres Freiformverfahren konnte an den
NizAl-Partikeln nicht realisiert werden. Die Manipulation der
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Abbildung 4.39.: Stauchen eines NizAl-Partikels. Vor dem Stauchen mit einer Hohe
von etwa 620 nm (a), in einem Zwischenschritt (b) und nach dem Stauchen mit einer
Hohe von 60-70 nm (c). (Mafstab: 400 nm)

freistehenden NizAl-Partikel ist wiahrend des gleichzeitigen Um-
formens erschwert. Der Kontakt zum Manipulationswerkzeug
loste sich wahrend der Versuche oft, sodass die schrittweise Um-
formtechnik des Reckens aufgrund des labilen Kontakts zwischen
Werkzeugspitze und Partikel nicht realisiert werden konnte.
Alternativ wurde das Absetzen an den NizAl-Partikeln unter-
sucht, da hier die Manipulation und das Umformen wie beim
Stauchen unabhidngig ausgefiihrt werden. Das schrittweise Ab-
setzen an einer Kante des Si-Substrats ist auf Abbildung 4.40
demonstriert. Prinzipiell entspricht das Absetzen einem partiel-
len Stauchen mit einer versetzten Stauchbahn und einer ebenen
Stauchbahn. Ebenso besteht die Moglichkeit das Umformwerk-
zeug teilweise iiber dem Partikel zu positionieren und auf eine
ebene Si-Oberfliche zu driicken oder das Partikel partiell iiber
der Kante des Si-Substrats zu platzieren und flachig mit dem Um-
formwerkzeug zu belasten.

Das Anstauchen wurde in einer Lochform durch manipulatori-
sches Umformen eines stabformigen Wolframhalbzeugs realisiert.
Die Strukturierung der Lochform und der Durchfithrung wurde
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(b)

Abbildung 4.40.: Absetzen eines NizgAl-Partikel an der Kante eines Si-Substrats [57].
Bild (a) zeigt das Positionieren an einer Kante, Bild (b) wihrend des Absetzens

und Bild (c) nach dem Absetzen des auf die Seite gewendeten, umgeformten NizAl-
Partikels. (Mafstab: 500 nm)

unter Verwendung des fokussierten Ionenstrahls an der Kante
eines Siliziumsubstrats ausgefiihrt. Auf Abbildung 4.41 ist der
Aufbau veranschaulicht. Eine Analogie des Aufbaus ist in der his-
torischen Schmiedetechnik von Négeln zu finden. In der heutigen
Zeit wird das Anstauchen primaér fiir grofse Querschnittsanderun-
gen beispielsweise an Wellen genutzt. Das stabférmige, konische
Halbzeug wird in das Gesenkloch gefiihrt und im Abstand h mit
dem Ionenstrahl abgetrennt. Dabei sollte /i kleiner als das 2,5
fache des Durchmessers d sein (h<2,5-d), da sonst die Gefahr
des Ausknickens besteht. Fin abgeflachtes Umformwerkzeug aus
Wolfram wurde fiir das Einformen des Halbzeugschafts und Ab-
flachen des Kopfes verwendet. Das Halbzeug formte sich zunéchst
in die Lochform ein. Aufgrund der nicht exakt planparallelen Aus-
richtung der Umformfldchen formte sich der , Kopf” infolge des
Stauchens unsymmetrisch aus. Mit einem weiteren Manipulator
wurde die Entnahme des Werkstiicks durch Druckbelastung aus
der Gegenrichtung versucht. Da das Werkstiick in diesem Bereich
aufgrund des geringen Durchmessers nicht ausreichend steif war,
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(a) (b)

Abbildung 4.41.: Anstauchen eines stabformigen konischen Halbzeugs aus Wolfram in
einer Lochform. (Mafistab: (a) 5um (b) 2 ym)

verbog es sich lediglich. Ein optimierter Aufbau sollte sowohl von
der Umformseite, als auch von der gegeniiberliegenden Austofs-
seite gleichermafien zugéanglich sein. Weiterhin sollte die schlanke
Werkstiickspitze auf einen zuvor ausreichend steifen Querschnitt
abgeldngt werden. Insgesamt ist das Anstauchen ein leicht zu rea-
lisierendes Verfahren zur Anhdufung von Material senkrecht zur
Umformrichtung.

Das Recken wurde durch manipulatorisches Umformen mit stab-
formigen Halbzeugen aus Wolfram erprobt. Die untere starre
Stauchbahn wurde in Form eines Flachsattels mit dem fokussier-
ten Ionenstrahl in ein Si-Substrat eingearbeitet. Als verfahrbare
Stauchbahn wurde ein manipulatorisches Umformwerkzeug aus
Wolfram verwendet. Auf Abbildung 4.42 sind zwei Zustidnde eines
Umformdurchgangs zu sehen. Fiir den nachfolgenden Durchgang
wurde das Halbzeug um 90° gedreht und erneut durch Recken
umgeformt. Dieses Vorgehen wird wiederholt, bis die erforderli-
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Abbildung 4.42.: Reckumformen eines Wolframhalbzeugs zwischen einem manipulato-
rischen Umformwerkzeug aus Wolfram und einem unteren flachen Umformsattel aus
Silizium. Bild (a) und Bild (b) zeigen das Recken wiihrend eines Durchgangs. Hier-
nach wird das Halbzeug um 90° gedreht und wiederholt gereckt. (Mafstab: 5 ym)

che Liange und Querschnitt erreicht sind. Die Verwendung eines
manipulatorischen Umformwerkzeugs aus Wolfram konnte in die-
sem Aufbau erfolgreich umgesetzt werden. Allerdings deformierte
sich das Wolframwerkzeug in Folge des schrittweisen Umformens.
Daher ist die Modifikation des Umformwerkzeugs mit einem ab-
geflachten Silizium Plug-in (siehe Abbildung 4.24 auf Seite 99)
hinsichtlich der Qualitdt des manipulatorischen Umformens von
stabformigen Halbzeugen forderlich.

Fiir das Freiformen von stabférmigen Halbzeugen erwies sich die
Verwendung von riickfedernden Umformwerkzeugen als beson-
ders geeignet. Stabformige Halbzeuge kamen als die im Kapi-
tel 4.2.1 auf Seite 79 beschriebenen feinen Wolfram- und Titan-
spitzen mit kleinem Spitzenwinkel zur Anwendung. Die Versuche
wurden in der Mehrheit an Wolframhalbzeugen durchgefiihrt, da
die Bereitstellung geeigneter Titanhalbzeuge ungleich zeitaufwen-
diger und schwieriger war.

Das Recken wurde an stabformigen Halbzeugen aus Wolfram
in verschiedenen Grofienbereichen untersucht. Dazu wurden ab-
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hingig vom Durchmesser des Halbzeugs Umformwerkzeuge mit
unterschiedlichen Sattelbreiten und Grofien des Umformspalts
eingesetzt. Zwischen den ebenen Umformfldchen (Flachsattel sie-
he Kapitel 3.2.1 auf Seite 46) des riickfedernden Werkzeugs wurde
das mit einem Manipulator verbundene Halbzeug mittels diesem
bewegt. Das riickfedernde Werkzeug wurde durch einen in 90°
angeordneten zweiten Manipulator betdtigt. Abbildung 4.27 auf
Seite 103 zeigt einen typischen Aufbau im Rasterelektronenmikro-
skop.

Im Umformbereich wies das Wolframhalbzeug generell eine glatte
und ebene Oberflache auf, doch konnten auch vereinzelt rissformi-
ge Schiadigungen entlang von Korngrenzen ausgemacht werden.
Die Ausdehnung der Risse verstirkte sich nach weiteren Um-
formschritten nicht. Hingegen war tendenziell eine Verringerung
der Auspriagung zu beobachtet. Die longitudinal ausgepréagten
Risse scheinen auf die Korngrenzen lokalisiert zu sein, wobei
nicht ausgeschlossen werden kann, dass die Risse teilweise bereits
im Ausgangszustand als Folge des elektrochemischen Diinnens
vorlagen. An der Oberfliche der Halbzeuge konnten vereinzelt
Anzeichen dafiir festgestellt werden. Eine mogliche Erkldrung
ist, dass sich wahrend des Umformens die Rissflanken zunachst
aufweiteten und sichtbar wurden. Nach hoheren Umformgraden
ebneten sich die oberflaichennahen Risse dagegen wieder ein. Ty-
pische Schiadigungen senkrecht zur Umformrichtung, wie sie im
Makroskopischen beispielsweise beim Kaltumformen durch Wal-
zen auftreten, konnten dagegen auch nach hohen Umformgraden
nicht beobachtet werden.

Nachstehend zeigt ein Vergleich am Beispiel des Reckumfomens
die Entwicklung von Oberflachenrissen wahrend des Umformens.
Auf Abbildung 4.43 (b) ist die Oberflache eines Wolframhalbzeugs
nach dem Recken von 400nm auf eine Dicke von etwa 70nm
gezeigt. Anzeichen von Rissen sind im Bild markiert. Abbildung
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444 (b) zeigt dagegen einen Ausschnitt der Oberfldche dessel-
ben Halbzeugs nach dem Umformen auf eine Dicke von 20nm
bis 30nm. Fiir eine risshafte Schdadigung sind keine eindeutigen
Anzeichen festzustellen. Offensichtlich haben sich die zu Beginn
sichtbaren oberfldchlichen Risse nach hohen Umformgraden in
ihrer Ausprdagung drastisch reduziert, sodass diese unter der Auf-
16sungsgrenze des Mikroskops oder nicht mehr vorhanden sind.
Fiir Letzteres spricht, dass sich oberfldchliche Risse nach weite-
rem Umformen einebnen konnen und, dass die stark reduzierte
Atmosphire in der Probenkammer (etwa 6-7-10"®mbar) und
die hohe Oberflachenreaktivitiat der Grenzflachen die Ausbildung
neuer atomarer Bindungen wihrend des Umformens ermoglicht.
Die Vorgehensweise fiir das Umformen durch Recken hin zu fla-
chen Werkstiicken mit Dicken von einigen 10 nm ist nachstehend
erldutern. Das stabformige Halbzeug mit einem Durchmesser von
100nm (im Bereich der Spitze) bis 400 nm wurde durch zwei riick-
federnde Umformwerkzeuge bis auf wenige 10nm tiber eine Lan-
ge bis zu 5 pm umgeformt. Dazu werden zwei Umformwerkzeuge
nacheinander genutzt, um ein schnelles und bis zu kleinen Werk-
stiickdicken prdzises Umformen miteinander zu vereinbaren. Die
Werkzeuge besitzen ebene Stauchbahnen in Form eines Flachsat-
tels und unterscheiden sich in der Grofse des Umformspalts und
Breite der Umformfldchen (Sattelbreite). Mit einem grofien Um-
formspalt (> 400 nm) wird die erste Formgebung realisiert. Dabei
wird das Halbzeug schrittweise zwischen den Stauchbahnen um-
geformt, anschlieffend um 180° gedreht und erneut umgeformt.
Dies wird mehrfach wiederholt, bis die gewiinschte Dicke von
etwa 100 nm erreicht und die Flidchen eben sind. Im darauffolgen-
den Schritt wird das Werkzeug mit der geringeren Offnungsweite
(etwa 100nm) fiir das Feinschmieden verwendet. Auch hier wird
schrittweise umgeformt, dabei entspricht die Bissbreite etwa der
Halfte der Sattelbreite. Nach jedem Durchgang wird das Halbzeug
um 180° gedreht. Zum einen werden hierdurch unterschiedliche
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(b)

Abbildung 4.43.: Werkstiick nach dem Recken auf eine Dicke von etwa 70 nm. Bild (a)
zeigt das Werkstiick von der Seite und Bild (b) zeigt die Oberfliiche. Eine oberflichliche
rissformige Schidigungen (siehe weifSe Kreise) ist zu erkennen. (Maf$stab: (a) 500 nm,

(b) 3um)

Reibungseinfliisse zwischen den Stauchbahnen, ausgeglichen®.
Zum anderen wird eine gleichméfsige Langung und Breitung ge-

wiahrleistet. Auf Abbildung 4.45 und 4.46 sind die Werkzeuge fiir
das beschriebene Recken eines konischen etwa 400 nm messenden

4Bedingt durch nicht vollig kongruente Ausrichtung der Stauchbahnen zuein-
ander, fiihren ungleichméfiige Verformung und Reibung zu partiell vermehrt
gestauchten Bereichen. Dies resultiert in einer leicht gebogenen Werkstiick-
geometrie, wenn das Werkstiick nicht nach definierten Umformgraden um
180° gedreht wird.
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(b)

Abbildung 4.44.: Werkstiick aus Abbildung 4.43 nach dem weiteren Recken auf eine
Dicke von 20nm bis 30 nm. Bild (a) zeigt das Werkstiick von der Seite und Bild
(b) zeigt das gleiche Werkstiick im Dunkelfeld des STEM-Detektors. Anzeichen einer
rissformigen Schidigung sind nicht zu erkennen. (Maf$stab: (a) 500 nm, (b) 1 um)

Halbzeugs zu einem flachen Werkstiick mit einer Dicke von 20 nm
bis 30nm zu sehen. Die riickfedernden Werkzeuge miissen in der
Vertikalen leicht zu aktivieren und gleichzeitig biegesteif in der
Horizontalen sein. Das in 4.46 gezeigte riickfedernde Umform-
werkzeug wurde fiir den Feinschritt ab einer Werkstiickdicke von
etwa 100nm verwendet. Ab einer Dicke von etwa 50nm defor-
mierte sich das Werkzeug elastisch, indem der obere Biegearm
mit dem Umformsattel seitlich leicht auslenkte. Da die Oberfla-
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(b)

Abbildung 4.45.: Riickfederndes Werkzeug fiir die erste Formgebung des unbearbeiteten
Halbzeugs durch Recken. Bild (a) vor und Bild (b) nach den ersten Umformschritten.
(Mafistab: 3 ym)

che des Werkstiicks mit abnehmender Dicke zunahm, resultieren
hieraus hohere Flachenkrafte. Sind hohe Umformgrade gefordert,
sollte eine kleine Kontaktoberflache (kleiner Halbzeugquerschnitt
oder kleine Sattelbreite) angestrebt werden. Dies kann beispiels-
weise durch abwechselndes oder gleichzeitiges Umformen in zwei
Dimensionen, der Dicke und der Breite, gewdhrleistet werden
oder durch weitere Reduzierung der Sattelbreite. Eine weitere Re-
duzierung der Sattelbreite erhoht allerdings die Anfalligkeit des
Werkzeugs gegeniiber Schdadigung bei Fehlbelastung. Im Folgen-
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(a) (b)

Abbildung 4.46.: Riickfederndes Werkzeug fiir das Recken von Werkstiickdicken kleiner
100 nm. In der Ubersicht (a) und im Detail (b). (Mafstab: 5 ym)

den wird deshalb erstere Variante, das Recken mit abwechselndem
Umformen in der Dicke und der Breite, gezeigt. Danach wird das
quasi gleichzeitige Recken mit sich verjiingendem Rundsattel vor-
gestellt.

Durch Rotation des Halbzeugs um seine Langsachse kann bei Ver-
wendung eines Flachsattels auch ein quadratischer Querschnitt
erzielt werden. Nach jedem Umformschritt wird dazu das Halb-
zeug um 90° gedreht und erneut umgeformt. Dabei wird die
Querschnittsflache kleiner und das Halbzeug ldangt sich, es wird
gereckt. Ziel dieses Umformverfahrens ist es, eine moglichst grofse
Werkstiicklaingung bei gleichméfliger Querschnittsabnahme zu er-
zielen. Dieses Vorgehen wird auch als Reckschmieden bezeichnet.
Ein zu einem rechteckigen Querschnitt geformtes Titanhalbzeug
ist auf Abbildung 4.47 zu sehen. Nach dem Recken in einer Ebene
wurde das Halbzeug durch das RoTip-Plugin um 90°gedreht und
hochkant umgeformt. Dabei darf die Werkstiickbreite die Werk-
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Abbildung 4.47.: Durch Recken geformte rechteckige Geometrie an der Spitze eines Ti-
tanhalbzeugs. (MafSstab: 4 um)

stiickdicke nach jedem Umformschritt nicht um mehr als das etwa
Zweifache tiberschreiten. Andernfalls kann sich das Halbzeug
verbiegen oder ausknicken. Die Langung erfolgt entsprechend der
in Kapitel 3.2.1 auf Seite 49 beschriebenen Tendenz, die durch
das Bissverhdltnis definiert ist. Ferner wurde die erzielte Lan-
gung jedes Umformschritts durch das Rotieren unterstiitzt, sodass
insgesamt eine Querschnittsreduzierung mit einer signifikanten
Langung des Werkstiicks einhergeht. Wahrend des Umformens
von Ti-Halbzeugen war aufféllig, dass die Adhédsion in Bezug auf
das Si-Umformwerkzeug gegeniiber dem von Wolframhalbzeu-
gen sichtlich erhoht ist. Nach jedem Umformschritt haftete das
Ti-Werkstiick an einer der Stauchbahnen des Umformsattels. Das
Ti-Werkzeug konnte in Verbindung mit einer Riickbewegung in
der linearen Achse des Manipulators vom riickfedernden Um-
formwerkzeug gelost werden. Bei grofier Kontaktflache ist eine
Beschddigung des Werkstiicks daher nicht ausgeschlossen, wenn
die adhdsive Kontaktkraft die Fliefigrenze im Querschnitt iiber-
steigt. Im Hinblick auf das Umformen von W-Halbzeugen mit
Si-Umformwerkzeugen wurden keine merklich erhthten Kontakt-
krafte registriert.
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Neben dem Flachsattel wurden weitere Sattelformen erprobt.
Um den runden Querschnitt beizubehalten und dabei die Quer-
schnittsfliche zu reduzieren, wurden in Anlehnung an einen
Rundsattel (siehe auch Abbildung 3.4 auf Seite 49 (c)) konkave,
sich verjingende Umformfldchen an einem riickfedernden Um-
formwerkzeug realisiert. Das Wolframhalbzeug wurde in seinem
Querschnitt gleichméfiig, nahezu rotationssymmetrisch verringert
und dabei geldngt (siehe Abbildung 4.48). Wenn die Umform-
flaichen des konischen Rundsattels elliptisch geformt sind, lassen
sich auch Halbzeuge mit grofierem Anfangsquerschnitt umfor-
men. Nach jedem Umformdurchgang ist allerdings nun die Bear-
beitung aus zwei Richtungen notwendig, um einen weitestgehend
kreisrunden Querschnitt beizubehalten. Dazu wird das Halbzeug
um 90° gedreht und erneut umgeformt. Im Versuch wurde das
konische Ausgangsmaterial zwischen ebenfalls konischen, leicht
elliptischen Umformflichen umgeformt. Dabei wurde es auf ei-
ne Linge von tiber 20pm und einen Durchmesser von 1,3 pm
gereckt. Leicht konische, sich verengende Umformflachen ermog-
lichen einen homogenen Stofffluss und erlauben gleichméfiige
Ubergé’mge.

Das in Abbildung 4.48 (b) rundgeformte Werkstiick wurde in
einem folgenden Schritt im vorderen Bereich des gleichen Werk-
zeugs (Flachsattel) weiter zu einem flachen Werkstiick umgeformt
(siehe Abbildung 4.49). Dieses Beispiel zeigt die wirkungsvolle
Kombination zweier Umformtechniken des Reckens. Wihrend
das Recken im konischen Rundsattel eine nahezu gleichmaéflige,
rotationssymmetrische Querschnittsabnahme in einem Durchgang
ermoglicht, kann mit einem Flachsattel eine nahezu beliebige
Rechteckgeometrie geformt werden.

Ein weiteres Freiformverfahren, das Absetzen, ist mit riickfedern-
den Umformwerkzeugen an stabférmigen Halbzeugen unkompli-
ziert anwendbar. Ebenso kann das Breiten beispielsweise durch
einfaches Umorientieren des Werkstiicks parallel zum Flachsattel
des Umformwerkzeugs angewendet werden. Freiformverfahren
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(b)

Abbildung 4.48.: Riickfederndes Umformwerkzeug mit sich verjiingenden Rundsattel.
Bild (a) zeigt den Aufbau vor dem Umformen und Bild (b) zeigt das umgeformte
Werkstiick. (MafSstab: 5 ym)

lassen sich in Verbindung mit riickfedernden Umformwerkzeugen
leicht im Submikro- und Nanobereich replizieren. Besonders stab-
formige Halbzeuge in direkter Verbindung mit einem Manipulator
eignen sich aufgrund der hervorragenden Kontrollierbarkeit.

Gesenkformen Wihrend sich das Freiformen fiir gewohnlich
schrittweise der Endkontur anndhert, wird beim Gesenkformen
die Endkontur in einem oder wenigen Einzelschritten geformt.
Datfiir ist eine préazise Konturierung der Gesenkfldchen ausschlag-
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(»)

Abbildung 4.49.: Riickfederndes Umformwerkzeug aus 4.48 mit ebenen Umformflichen
(Flachsattel) im vorderen Bereich. Bild (a) zeigt das Werkstiick wihrend des Reckens
und Bild (b) zeigt das vollstindig umgeformte Werkstiick. (Mafistab: 10 ym)

gebend fiir die Qualitdt der Oberfliche und Formgenauigkeit
des Werkstiicks. Fiir das manipulatorische Umformen wurde das
Si-Substrat strukturiert, um definierte Formen abzubilden. Die
Herstellung dieser Negativformen oder Gesenkformen wurde im
Kapitel 4.2.2 auf Seite 108 und 4.2.3 auf Seite 111 beschrieben. In
ersten Versuchen im Rahmen dieser Arbeit wurde generell die
Abformbarkeit mithilfe von Mikrohédrteeindriicken nach Vickers
untersucht. Dazu wurden NizAl-Partikel mit einer abgeflachten
Wolframspitze, dem gleichzeitigen Umformwerkzeug, aufgenom-
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men, iiber der Gesenkform positioniert und eingedriickt. Das
plastisch verformte Nanoteilchen bildete die Form ab und war
aufgrund der 120° Formschrdagen zumeist leicht aus dieser zu ent-
nehmen (siehe Abbildung 4.50). Flache Formen wie diese geben
jedoch insgesamt wenig Gestaltungsfreiheit.

(a) (b)

Abbildung 4.50.: NizAl-Partikel vor der Einformung in einen Vickers-Hirteeindruck in
Silizium (a) und nach der Entnahme (b). (Maf$stab: 400 nm)

Eine zweite Versuchsserie wurde an Atzgriibchen in Silizium mit
steileren 54,74° Formschrdagen durchgefiihrt. Die Versuche zeig-
ten, dass auch hier eine gute Einformbarkeit gegeben ist. Abbil-
dung 4.51 zeigt den Verlauf des Umformens und die keilférmige
Geometrie (c). Die Formschrigen des Atzgriibchens schlieSen
einen Winkel von 70,53° ein, was den abgeformten Formschra-
gen des NijAl-Teilchens in guter Ubereinstimmung entspricht.
Die Entnahme des eingeformten Partikels war teilweise nur in
Verbindung mit der Deposition von Kohlenstoff und durch He-
belbewegungen mit der Wolframspitze moglich.
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(a) (b) (c)

Abbildung 4.51.: NigAl-Partikel vor der Einformung in ein Atzgriibchen in Silizium
(a), wihrend (b) und nach der Entnahme (c) (Winkel o ~ 75°). (Mafistab: (a) 800 nm,
(b) 400 nm, (c) 200 nm)

Durch Trockendtzen hergestellte Formen besitzen nahezu senk-
rechte Forminnenfldchen. In einer dritten Versuchsserie wurde an
diesen Gesenkformen untersucht, in wie weit man einen NizAl-
Partikel einformen kann, um ihn gerade noch entnehmen zu kon-
nen. Der Partikel konnte um etwa die Hilfte seiner Ausgangshohe
eingeformt und in Verbindung mit der Deposition von Kohlenstoff
entnommen werden. Dartiber hinaus blieb der Partikel im Gesenk
stecken. Die adhédsive Kraft der beriihrenden Fliche zwischen
Partikel und Gesenk tiberwiegt im Vergleich zu der Kontaktkraft
zwischen Umformwerkzeug und Partikel. Demzufolge ist die
Adhdsionskraft ab eines bestimmten Umformgrades (mit diesem
vergrofiert sich die Kontaktfliche) zwischen Gesenkform und Par-
tikel dominant. Im Rahmen dieser Arbeit war die Entnahme noch
moglich, wenn die Kontaktflache des Partikels mit der Gesenk-
form um den Faktor 1,5 grofier als die Kontaktfliche zwischen
Umformwerkzeug und Partikel war. Die erfolgreiche Entnahme
ist primdr auf die Einwirkung konzentrierter Elektronenstrahl-
Exposition (etwa 5min bei U =5kV und einer Blende von 30 pm)
des Kontaktbereichs zwischen Umformwerkzeug und Partikel
zuriickzufiihren. Hierbei wird die Bindung durch Kohlenstoff-

134

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



4.3. Anwendung der Umformuverfahren

deposition merklich verstdrkt. Die iibertragbaren Kréfte waren
noch grofser, wenn die Deposition auf der Gegenseite moglich
wire. Dagegen war die Entnahme durch Hebelbewegungen des
Umformwerkzeugs am tiiberstehenden Absatz des teileingeform-
ten Partikels nicht zielfithrend. Das Partikel wurde aufgrund der

T —

(a) (b) o

Abbildung 4.52.: NigAl-Partikel vor der Einformung in eine zylinderformige Gesenk-
form in Silizium (a), in einem Zwischenschritt (b) und nach der Entnahme (c) [57].
(Mafistab: 400 nm)

spielfreien Einformung in der Gesenkform im Bereich der Quer-
schnittsdanderung abgeschert oder beschddigt. Abbildung 4.52
zeigt das schrittweise Umformen eines NizAl-Partikels in einer
zylindrischen Gesenkform. Nach dem Umformen entsprach die
Hohe des zylindrischen Teils mit ~200nm dem des rechtecki-
gen Absatzes. Abbildung 4.53 zeigt das Ergebnis eines weiteren
Umformversuchs. In der Aufsicht (b) ist die nahezu kreisrun-
de Ausprdagung des zylindrischen Absatzes zu erkennen. Da der
Umformprozess lediglich aus der Seitensicht (a) erfolgt, ist die
Ausrichtung tiber dem Loch erschwert. Aus diesem Grund ist der
zylindrische Absatz nicht zentrisch in Bezug auf den gestauchten,
rechteckigen Teil. Im Ausgangszustand betrug die Kantenldnge
des Partikels etwa 500nm. Der zylindrische Absatz hat einen
Durchmesser von 440 nm und eine Hohe von 120 nm. Der rechte-
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(b)

Abbildung 4.53.: NigAl-Partikel nach dem Gesenkformen in der der Seitensicht (a) und
in der Aufsicht (b) [57]. (MafSstab: 500 nm)

ckige Teil hat eine Kantenldnge von 730 nm und 630nm und eine
Hohe von 240 nm.

Nach den Vorversuchen wurde das Si-Substrat mit verschiedenen
Gesenkformen versehen um definierte Formen aus den Halbzeu-
gen herzustellen. Mit den mittels fokussierten lonenstrahl her-
gestellten Formen wurde die Einformbarkeit der NizAl-Partikel
in komplexere Konturen untersucht. Es wurden verschiedene
Zahnradgeometrien mit einer Formtiefe von 100 nm bis 300 nm in
das Si-Substrat eingebracht. In diese Formen wurde das an der
Umformfliche des Umformwerkzeugs haftende NizAl-Partikel
eingedriickt (sieche Abbildung 4.54 (a)). Zundchst war die Defor-
mation des Partikels in der Ausprdagung auf wenige Gleitsysteme
begrenzt, was sich aber mit dem Kontakt zu der begrenzenden
Formkontur dnderte und nahezu homogen {iiber diese erschien.
Die Formkonturen wurden gleichmifig ausgefiillt, was auch die
mit fokussiertem Ionenstrahl erstellten Querschnitte auf Abbil-
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(b)

Abbildung 4.54.: In ein Gesenk mit Zahnradkontur eingeformter NisAl-Partikel (a).
Schnitt der Gesenkgravur in der Seitenansicht (b). Schnitt einer weiteren Gesenkgra-
vur mit eingeformtem Partikel in der Aufsicht (c). (Maf$stab: 500 nm)

dung 4.54 (b) und (c) zeigen. Mit dem Einformen in komplexe
Formen vergrofsert sich die Kontaktfliche zwischen Form und
Partikel. Die Entnahme war aus keiner der auf Abbildung 4.32
gezeigten Formgeometrien moglich. Allein Kontaktkrédfte und die
Deposition von Kohlenstoff reichten nicht aus. Weitere Moglich-
keiten und Losungsansitze fiir die Entnahme werden in Kapi-
tel 5.1.3 auf Seite 168 gepriift.

Die Umformfldchen von riickfedernden Umformwerkzeugen kon-
nen mit Gesenkformen versehen werden. Limitierender Faktor
in der Gestaltung ist hierbei die Strukturierung in lediglich zwei
Achsen. In der dritten Dimension verdeckten bei gegeniiberlie-
genden Gesenken jeweils die eine Formhilfte des Werkzeugs die
gegeniiberliegende Formhilfte. Vollig geschlossene Formen lassen
sich nicht realisieren. Die Versuche wurden mit grofitenteils um-
schliefenden Gesenkformen praktiziert. Auf Abbildung 4.55 ist
ein Umformwerkzeug mit einer beliebig gewdhlten Gesenkform
zu sehen. Das Fliefiverhalten und das Umformvermodgen wurden
hieran untersucht. Das stabformige Halbzeug formte sich voll-
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(a) (b)

Abbildung 4.55.: Riickfederndes Werkzeug fiir das Gesenkformen (a). Abbildung der
Kontur der Gesenkform auf dem Werkstiick (b). (MafSstab: 5 ym)

stindig in die obere und untere Formhilfte ein. Die Uberginge
der Gesenkgravur konnten prizise abgebildet werden.

Eine weitere Gesenkform entspricht der eines Rundsattels (siehe
Freiformen) mit Innenkontur. Diese Kontur ist einer Innenverzah-
nung nachempfunden. Entsprechend werden stabférmige Halb-
zeuge auf den Querschnitt des Rundsattels gereckt und zusétzlich
mit einer umlaufenden Zahnkontur versehen. Auf Abbildung 4.56
ist der Aufbau mit dem riickfedernden Werkzeug (a) und das
umgeformte Werkstiick (b) zu sehen. Diese Geometrie ist als Wel-
le fiir kraftschliissige Verbindungen oder als Halbzeug fiir die
Herstellung von Zahnrddern verwendbar. Die unproblematische
Entnahme nach dem Umformen sowie die Formgebung in einem
oder wenigen Einzelschritten sprechen fiir die Verwendung der
riickfedernden Umformwerkzeuge mit teilweise umschlieffenden
Gesenkformen.
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(b)

Abbildung 4.56.: Riickfederndes Umformwerkzeug mit Innenverzahnung als Gesenk-
form und stabformigen Halbzeug in der Vorderansicht (a). Bild (b) zeigt das gefertigte
Werkstiick mit Auflenverzahnung. (Maf$stab: 5 um)

Biegeumformen

Sowohl das Biegen mit manipulatorischen Umformwerkzeugen,
als auch das Biegen mit riickfedernden Umformwerkzeugen bie-
ten eine Vielzahl an Moglichkeiten der Gestaltung. Im Rahmen
dieser Arbeit wurden das Biegen mit geradliniger Werkzeugbe-
wegung, insbesondere das freie Biegen, das Rollbiegen und das
Gesenkbiegen untersucht.
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(a) (b)

Abbildung 4.57.: Si-Werkzeug fiir das Rollbiegen mit zylindrischem riickfederndem Bie-
gearm auf Bild (a). Bild (b) zeigt eine mit dem Rollbiegewerkzeug gefertigte Windung
aus einem flachgeformten Wolframhalbzeug (um 180° gedreht). (MafSstab: 5 um)

Mit manipulatorischen Umformwerkzeugen kann das freie Biegen
leicht an einer Kante des Silizium-Substrats ausgefiihrt werden.
Dazu muss das Halbzeug iiber die Kante gefiihrt werden und auf
Seite der Auflage niedergehalten werden. Das Umformwerkzeug
biegt den die Kante tiberragenden Teil des Halbzeugs durch Druck
auf eben diesen iiberstehenden Teil. Dabei ist ein Abstand zur
Kante von mindestens der Halbzeugdicke einzuhalten, da andern-
falls das Halbzeug an der Kante abgeschert werden kann. Fiir das
Niederhalten ist ein weiterer Manipulator erforderlich. Wenn sich
der Querschnitt des Halbzeugs von der Biegekante an zunehmend
erhoht, also hinreichend steif ist, kann auf einen Niederhalter ver-
zichtet werden. Dies ist beispielsweise der Fall, wenn das Halb-
zeug in einem vorhergehenden Umformprozess abgesetzt wurde
und im Bereich des Ubergangs (Steifigkeitssprung) in einem zwei-
ten Schritt {iber einer Kante gebogen wird. Ein integrierter Nieder-
halter in Verbindung mit einem riickfedernden Umformwerkzeug

140

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



4.3. Anwendung der Umformuverfahren

wird in Kapitel 5.1.1 auf Seite 157 als Optimierungsansatz vorge-
stellt.

Das Rollbiegen wurde in abgewandelter Form in Verbindung mit
einem riickfedernden Umformwerkzeug realisiert. Der Aufbau ist
auf Abbildung 4.57 zu sehen. Das Werkzeug (siehe Abbildung 3.10
auf Seite 59 (b)) wurde durch einen zylindrischen riickfedernden
Biegearm (siehe Abbildung 4.57 (a)) erweitert. Wie im Kapitel 3.2.4
auf Seite 59 erldutert, ist das Rollbiegen an eine mit der Lange des
Halbzeugs verkniipfte konstante Dicke gebunden. Weiterhin wird
ein homogenes Materialverhalten vorausgesetzt. Dagegen ist fiir
flach geformte polykristalline stabformige Halbzeuge aus Wolf-
ram und Titan ein anisotropes Materialverhalten zu erwarten. Ein
Rollbiegen mit gleichméfliger Einformung des Halbzeugs ist dem-
zufolge nicht gegeben. Aus diesem Grund wurde der Aufbau um
den riickfedernden zylindrischen Biegearm erweitert. Dieser tiber-
nimmt die Aufgabe, durch Aktivierung mit einem Manipulator,
das Halbzeug gleichméafiig in die Rundung des Rollbiegewerk-
zeugs zu formen.

Beim Gesenkbiegen wird das flache Halbzeug von einem Um-
formwerkzeug in einem Gesenk gebogen. Dabei kann das Um-
formwerkzeug direkt manipulatorisch oder riickfedernd ausgelegt
werden. Auf Abbildung 4.58 ist das Gesenkbiegen am Beispiel
einer halbkreisformigen Gesenkform und eines flach geformten
Halbzeugs aus Wolfram zu sehen. Das Halbzeug hat die Kontur
mit guter Ubereinstimmung angenommen (siehe Abbildung 4.59).
Darauf basierend lédsst sich eine Vielzahl von Gesenkbiegeopera-
tionen realisieren.

Schubumformen

Das Schubumformen unterscheidet sich vom freien Biegen inso-
weit, dass aufgrund des grofieren Materialdicke- zu Werkzeug-
spaltverhdltnisses primdr Schubspannungen initiiert werden. Da-
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(a) (b)

Abbildung 4.58.: Gesenkbiegen mit halbkreisformiger Gesenkform, vor (a) und nach (b)
dem Umformen. (MafSstab: 5 um)

bei ist der Werkzeugspalt jedoch so grofs zu wiahlen, dass der Ma-
terialfluss behindert wird und es zur Stofftrennung (siehe Scher-
schneiden) kommt. Das Schubumformen kann sowohl mit ma-
nipulatorischen, als auch riickfedernden Umformwerkzeugen er-
folgen. Die Integration eines Niederhalters kann in Kombination
mit riickfedernden Werkzeugen leichter und wirkungsvoller um-
gesetzt werden.

Zerteilen (Trennverfahren)

Im Rahmen dieser Arbeit wurden das Scherschneiden und das
Beifischneiden als Verfahren des Zerteilens im Experiment unter-
sucht.

Das Scherschneiden wurde mit manipulatorischen Werkzeugen
realisiert. Auch riickfedernde Werkzeuge eignen sich fiir diese An-
wendung. Der Aufbau ist jedoch aufwindiger in der Fertigung.
Die Einstellung eines ausreichend kleinen Abstandes zwischen
den Schneiden bei gleichzeitiger hoher horizontaler Steifigkeit

142

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fur den persdnlichen Gebrauch.



4.3. Anwendung der Umformuverfahren

Abbildung 4.59.: Werkstiick nach dem Gesenkbiegen in der Ubersicht. (MafSstab: 5 ym)

und geringer vertikaler Biegesteifigkeit ist anspruchsvoll in der
Planung und zeitintensiv in der Fertigung. Ein Beispiel wird in
Kapitel 5.1.1 auf Seite 160 vorgestellt. Beim Scherschneiden wird
das Werkstiick zwischen gegenldufigen Schneiden zerteilt. Dabei
wird das Werkstiick jeweils in den Auflageflichen gestaucht. Ab-
bildung 4.60 zeigt das Scherschneiden eines Wolframhalbzeugs
mit einem abgeflachten Umformwerkzeug aus Wolfram. Fiir das
Gegenwerkzeug wurde mittels fokussiertem Ionenstrahl eine Kan-
te in Silizium gefertigt. Aufgrund der gleichen Materialpaarung
von Halbzeug und manipulativem Umformwerkzeug, deformier-
te sich das Werkzeug infolge der Belastung. Auf Abbildung 4.60
(b) ist das Halbzeug nach dem Trennen durch Scherschneiden zu
sehen. Eine Zugvorspannung des Halbzeugs in y-Richtung un-
terstiitzt das Scherschneiden, da die Problematik des Aufbiegens
wihrend des Scherschneidens reduziert wird. Die Zugbeanspru-
chung muss jedoch minimiert werden, wenn der verbleibende
Restquerschnitt aufgrund der Zugbeanspruchung anstelle der
Scherbeanspruchung verformt. Auf eine Reduzierung der gleich-
zeitigen Zugbeanspruchung mit abnehmenden Querschnitt ist
wihrend des Scherschneidens zu achten. Das Halbzeug in Ab-
bildung 4.60 (b) wurde in Folge zu hoher tiberlagerter Zugbe-
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anspruchung (in Richtung der y-Achse) nicht vollstindig an der
Kante durch Abscheren getrennt, sondern diinnte iiber den Rest-
querschnitt des Halbzeugs bis zur Stofftrennung aus. Mit diesem

(a)

Abbildung 4.60.: Scherschneiden eines Wolframhalbzeugs mit einem Umformwerkzeug
aus Wolfram. (Maf$stab: (a) 5um, (b) 3um)

Versuchsaufbau konnte die Realisierbarkeit des Scherschneidens
gepriift werden. Fiir das hdufige Trennen durch Scherschneiden ist
die Verwendung eines verschleifsfesten manipulativen Umform-
werkzeugs mit Si-Plug-in oder die Verwendung eines riickfedern-
den Werkzeugs aus Silizium ratsam.

Das Beif3schneiden wurde im Vergleich mit dem Scherschneiden
als das besser geeignete Trennverfahren im Submikro- und Na-
nobereich bewertet, da das Verfahren leicht mit riickfedernden
Umformwerkzeugen umgesetzt werden kann und gleichmaéfsigere
Schnittergebnis erzielt wurden. Die Herstellung von riickfedern-
den Werkzeugen kann mit dem fokussierten Ionenstrahl in we-
nigen FEinzelschritten erfolgen. Die Abbildung 4.29 auf Seite 106

144

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



4.3. Anwendung der Umformuverfahren

zeigt die verschiedene Schritte der Herstellung des Werkzeugs
und Abbildung 4.61 (a) zeigt den Aufbau in der Ubersicht. Das
riickfedernde Umformwerkzeug weist symmetrische Schneiden
und einen Schneidenwinkel von etwa 75° auf. Das Zerteilen ei-
nes Werkstiicks aus Wolfram ist auf Abbildung 4.61 (b) veran-
schaulicht. Wenn das Werkstiick nicht komplett durchtrennt wird,

(b)

Abbildung 4.61.: Beifischneiden an einem Werkstiick aus Wolfram. Bild (a) in der Uber-
sicht und (b) nach dem Beif$schneiden. (MafSstab: (a) 10 ym, (b) 2 um)

sondern in einem Zwischenschritt um 90° gedreht wird, reduziert
sich der Einfluss des anfanglichen Stauchens der Oberfldache. Nach
dem Trennen entsteht ein Grat an der Schnittflache des Werkstiicks
4.61 (b). Dieser kann ebenso durch schrittweises Schneiden und
Drehen reduziert werden. Auch kdonnen einseitig senkrechte oder
hinterschnittene Schneidkeilformen die Schnittqualitdt positiv be-
einflussen. Wenn das Werkstiick nur teilweise eingeschnitten wird,
kann auch davon ausgehend durch Reckumformen ein scharfer
Absatz erzielt werden (siehe Abbildung 5.12 auf Seite 165).
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Im Zusammenhang mit dem Absetzen kann das Messerschneiden
die Absatzkante einseitig prdzise festlegen. Hierbei bewegt sich
ein Schneidkeil auf eine ebene Oberfliche zu und schneidet in
das Werkstiick ein. Die Schnitttiefe gibt die Absatztiefe vor. Der
Absatz wird mit einem Freiformwerkzeug, wie auf Abbildung 3.6
auf Seite 52 (b) gezeigt, erreicht.
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5. Weiterfithrende Untersuchungen als Basis
fiir kiinftige Forschungsthemen

Im folgenden Kapitel werden zum einen Verfahrensvarianten
und Optimierungsmoglichkeiten des Umformens vorgestellt, die
im Rahmen dieser Arbeit entwickelt wurden und zum anderen
Schnittpunkte mit weiteren Fertigungstechniken aufgezeigt. Da-
bei wird Bezug zu moglichen Anwendungsfeldern hergestellt. Das
Umformen im Submikro- und Nanobereich wurde erstmals in die-
ser Arbeit anhand einer Vielzahl entwickelter Umformtechniken,
Werkzeugen und Halbzeugen beschrieben. Die Untersuchungen
im vorhergehenden Kapitel dokumentieren ein weites Feld an
Moglichkeiten fiir das Umformverfahren. Aber auch Grenzen
werden aufgezeigt, welche unter anderem durch den Aufbaul!,
physikalische Besonderheiten und allgemeine verfahrensbedingte
Grenzen beziiglich der Gestaltung, definiert sind. An dieser Stelle
setzt dieses Kapitel an, zeigt Verfahrensvarianten auf und bietet
Losungen fiir weitere Untersuchungen auf dem Gebiet an. Die hier
vorgestellten Verfahren, Techniken und Impulse sind, soweit nicht
anders gekennzeichnet, im Rahmen dieser Arbeit entstanden.

!Unter anderem limitiert die Aufldsungsgenauigkeit der Manipulatoren in den
Rotationsachsen die Anforderung fiir die Positionierung im Bereich weniger
Nanometer. Ebenso begrenzt die Aufldsung des fokussierten Ionenstrahls auf
etwa 50 nm die Herstellung von Werkzeugen.
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5.1. Verfahrensvarianten und Moéglichkeiten der
Optimierung des Umformens

Neben den im vorigen Kapitel beschriebenen Umformtechniken
soll im folgenden Abschnitt die Umsetzbarkeit weiterer Techniken
diskutiert werden, um die Grenzen bestehender Verfahren zu er-
weitern. In Kapitel 3.2 auf Seite 43 wurden Einschrankungen fiir
bestimmte Verfahren genannt, die auf die begrenzte Skalierbarkeit
makroskopischer Prozesse, aber auch Restriktionen aufgrund von
physikalischen Besonderheiten wie den adhédsiven Kréiften beru-
hen, die im Makroskopischen nicht gegenwartig sind. Verfahren
wie das Walzen und Tiefziehen eignen sich im herkémmlichen
Aufbau nicht oder nur bedingt. Unter anderem ist der komple-
xe Aufbau des Makroskopischen auf den Submikro- und Nano-
bereich nicht iibertragbar und die grofien Kontaktflichen z. B.
des Tiefziehens erhohen den ohnehin schon dominanten Einfluss
der Kontaktkraft im Mikroskopischen. Abseits von konventio-
nellen makroskopischen Umformtechniken gibt es aber gerade
im Submikro- und Nanobereich auch weitere Moglichkeiten der
Umsetzung. Hierauf soll eingegangen und Ideen sowie bereits un-
tersuchte Moglichkeiten vorgestellt werden. Im darauffolgenden
Teil werden Moglichkeiten der Funktionsintegration betrachtet
und weitere Optimierungsansdtze aufgezeigt. Im dritten Teil die-
ses Abschnitts wird die Entnahme aus Gesenkformen diskutiert.
Das Gesenkformen ist ein vielversprechendes Umformverfahren,
da mit einem oder wenigen Schritten ein vollstandiges Bauteil
generiert werden kann. In dieser Arbeit konnten préazise Konturen
mit hervorragender Formfiillung an Halbzeugen aus NizAl, Wolf-
ram und Titan erzielt werden. Die Entnahme im Submikro- und
Nanobereich ist jedoch aufgrund der Kontaktkrifte ein entschei-
dendes Problem, wenn in komplexen Gesenkformen umgeformt
wird. Die hierbei entwickelten Losungsansédtze zur Entnahme der
eingeformten Halbzeuge werden vorgestellt und ausgewertet.
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5.1.1. Umsetzung weiterer Umformverfahren
Walzen

Der Walzprozess ermoglicht das kontinuierliche Umformen {iiber
grofse Werkstiickoberflichen. Dabei ist meist lediglich eine klei-
ne Flache der Walze im Eingriff (kleines Bissverhiltnis), die sich
gleichmaflig tiber die Werkstiickoberfliche bewegt und primaér
eine Werkstticklangung bewirkt. Das Walzen liefert flache blech-
formige Werkstiicke, die wiederum als Halbzeuge fiir Verfahren
wie das Tiefziehen oder Biegen verwendet werden konnen und
daher das Walzen ins Blickfeld des Interesses riicken. Das Verfah-
ren ist im herkdmmlichen Sinne an eine rotatorische, gegenldufi-
ge Bewegung der Walzen gebunden. Gleichméfiige, rotatorische
Bewegungen mit einer Genauigkeit im Nanobereich lassen sich
derzeit nicht realisieren. Auch ist die Steuerung der Hohe des
Walzspalts ein bisher ungelostes Problem.

Alternativ zum kontinuierlichen Walzen mit rotatorischer Werk-
zeugbewegung kann eine Abrollbewegung die Funktion der Wal-
ze simulieren. Im Gegensatz zu dem kontinuierlichen Walzen ist
das Werkzeug beim Abrollwalzen aufgrund der plastischen Ver-
formung nicht wiederverwendbar. Dennoch ist das Abrollwalzen
neben dem Stauchen derzeit die einzige Methode um freistehen-
de Partikel zu flachen Scheiben umzuformen. Gegeniiber dem
Stauchen konnen mit dem Abrollwalzen tendenziell kleinere Ma-
terialdicken und gleichméfiigere Oberflachen erzielt werden. Auf
Abbildung 5.1 ist das Abrollwalzen schematisch veranschaulicht.
Zunidchst wird ein stabformiges Halbzeug (Schritt (1)) mittels
Reckumformen zu einem rechteckigen Querschnitt geformt und
anschlieffend beidseitig abgesetzt (Schritt (2)). Dieses wird an-
schlieflend als Abrollwerkzeug eingesetzt. Dieses stufenformige
Werkzeug wird durch senkrechten Druck mit einer Querbewe-
gung im Bereich der Spitze, verbogen. Danach wird es auf das
umzuformende Halbzeug (Partikel) aufgesetzt und ebenfalls un-
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ter senkrechtem Druck sowie einer Querbewegung iiber das Parti-
kel abgerollt (Schritt (3)). Nachdem das gesamte Partikel auf eine

(1) (2) (3) (4)

NIV

% 7
Abbildung 5.1.: Ablauf des Walzens durch Abrollen schematisch.

einheitliche Dicke gewalzt wurde, wird das Werkzeug erneut an-
gesetzt. Da das flach gewalzte Partikel nun eine vergrofierte Ober-
fliche aufweist, sind fiir das weitere Umformen erhohte Kréafte
erforderlich. Jetzt greift der Bereich mit dem grofleren Querschnitt
(Schritt (4)), wobei die Umformkraft steigt. Die Abrollbewegung
wiederholt sich wie zuvor beschrieben. Aufgrund des erhdhten
Andrucks reduziert sich die Dicke des Partikels. Die Umform-
kraft folgt demnach aus dem Andruck des Werkzeugs und wird
begrenzt durch die plastische Verformung desselben. Die Abroll-
bewegung fiithrt zu gleichmafliigen Oberflachen.

In ersten Versuchen wurde ein NigzAl-Partikel von etwa 400 nm
Kantenldnge auf eine Dicke von ca. 30nm durch Stauchen und
Abrollen umgeformt. Das Partikel wurde zunéchst in eine zylin-
drische Lochform vergleichbar mit der auf Abbildung 4.52 auf
Seite 135 (b) eingeformt. Dadurch ist das Partikel formschliis-
sig und durch Kontaktkrdfte mit dem Substrat verbunden. Als
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Abrollwerkzeug wurde eine konische Wolframspitze verwendet.
Das Wolframwerkzeug wurde leicht verbogen, aufgesetzt und

(2) | " (b)

Abbildung 5.2.: Manipulation eines auf etwa 30 nm flach gewalzten NizAl-Partikels.
Die Spitze des Manipulationswerkzeugs wird unter dem Partikel positioniert (a) und
hebt diesen an (b). (MafSstab: 1 ym)

in mehreren Durchgidngen abgerollt. Dabei wurde das Partikel
nacheinander in verschiedenen Bereichen flach gewalzt. Auf Ab-
bildung 5.2 (a) ist das mit einer Dicke von 30nm flach geformte
Partikel zu sehen, wie es mit einem Manipulationswerkzeug vom
Substrat gelost wird (siehe Abbildung 5.2 (b)).

Als weitere Moglichkeit blechformige Halbzeuge zu fertigen, sol-
len an dieser Stelle Alternativen zum Walzen vorgestellt werden.
Im Submikro- und Nanobereich konnen diinne Schichten, die bei-
spielsweise galvanisch oder aus der Gasphase abgeschieden wur-
den, durch chemische oder elektrochemische Verfahren von ih-
rem Substrat gelost und als blechférmige Halbzeuge fiir das Um-
formen eingesetzt werden. Ebenfalls denkbar sind plattenformi-
ge Strukturen, die sich beispielsweise in der Legierung Alloy 718
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nach entsprechender Warmebehandlung als #7-Phase [28] ausschei-
den und auf gleichem Wege wie die NizAl-Partikel, mittels elektro-
chemischer Phasenextraktion isoliert und als blechférmige Halb-
zeuge mit Dicken zwischen 50nm und 1000 nm verwendet wer-
den konnen. Neben diesen hier vorgestellten alternativen Herstel-
lungstechniken gibt es viele weitere. Jedoch ist keine Herstellungs-
route fiir eine Vielzahl an Werkstoffen geeignet, was ein bedeu-
tender Nachteil dieser Techniken ist. Das Umformen durch Wal-
zen kann hingegen nahezu jeden metallischen Werkstoff von einer
massiven Ausgangsgeometrie im Submikro- und Nanobereich zu
einem blechformigen Werkstiick verarbeiten.

Tiefziehen

Im Makroskopischen ist das Tiefziehen das prddestinierte Ver-
fahren, um Hohlformen aus runden blechférmigen Halbzeugen
herzustellen. Aber auch im Submikro- und Nanobereich ist das
Tiefziehen von Interesse, wenn beispielsweise Hohlformen als
Lager fiir mechanische Bewegungen oder Behilter fiir den Wirk-
stofftransport im menschlichen Korper benotigt werden. Der ap-
parative Aufbau verlangt dabei unabhdngige Bewegungen des
Niederhalters und des Tiefziehstempels auf kleinem Raum. Auf
Abbildung 5.3 ist der Aufbau gezeigt. Die Niederhaltekraft Fy
wird dabei so definiert, dass das runde Blech im Ubergang der
Bodenrundung-Mantelfldche nicht einreifit, aber ausreichend hoch
ist, um eine Faltenbildung® im Randbereich zu verhindern. Im
Submikro- und Nanobereich ist die unabhéngige Bewegung zwei-

2Am AuBenrand des Bleches sind die tangentialen Druckspannungen am
hochsten. Da das Blech auf den Innendurchmesser des Lochs reduziert wird,
muss Material in Dickenrichtung des Blechs verdrangt werden. Infolge kann
das Blech zum Rand hin ausknicken, was als Falten 1. Art bezeichnet wird.
Ein Niederhalter reduziert die tangentialen Druckspannung, indem eine
Druckbeanspruchung senkrecht zur tangentiale Druckspannung erfolgt.
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‘ Stempel

' Loch
‘ / (Ziehring)
blechférmiges

Halbzeug \\ \&

Abbildung 5.3.: Tiefziehen mit Niederhalter. Der Niederhalter driickt mit der Kraft Fy
auf den Rand des blechformigen Halbzeugs, withrend der Stempel dieses mit der Stem-
pelkraft Fg in das Loch einzieht.

Niederhalter F

er Werkzeuge auf derartig limitierten Raum nicht moglich. Im
Rahmen dieser Arbeit wurden verschiedene Arten des Tiefziehens
untersucht. Zunichst wird auf zwei Varianten des Tiefziehens oh-
ne Niederhalter eingegangen. Hiernach wird eine Moglichkeit zur
Losung mit Niederhalter beschrieben, welche das Prinzip des um-
laufenden Niederhalters vermeidet und somit auch im Submikro-
und Nanobereich realisierbar ist.

Das Ausformen behdlterformiger Strukturen kann durch Tiefzie-
hen ohne Niederhalter realisiert werden. Dazu ist ein flaches,
blechféormiges Halbzeug erforderlich. Das blechférmige Halbzeug
wird tiber einem Loch (Ziehring) positioniert und ein Tiefzieh-
stempel zieht das Halbzeug in das Loch ein (siehe Abbildung 5.4).
Ohne Niederhalter vereinfacht sich der Aufbau deutlich, aller-
dings bringt dieser Aufbau auch Nachteile mit sich. Ohne Nieder-
halter biegt sich der Rand auf (siehe Abbildung 5.4 (b)). Zudem
besteht die Gefahr der Faltenbildung 1. Art, wenn das Verhiltnis
aus Halbzeugdurchmesser Dy und Halbzeugdicke dy grofier als
25-40 ist [92]. Aufgrund der grofiflichigen Beriihrung, die mit
dem Tiefziehgrad zunimmt, vergrofiert sich zudem die Wirkung
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Stempel
blechférmiges B

Halbzeug o
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. /
\w k\ o

( (b)

Abbildung 5.4.: Das Tiefziehen ohne Niederhalter ist auf geringe Umformgrade limitiert.
Bild (a) zeigt den Aufbau vor dem Tiefziehen und Bild (b) withrend des Tiefziehens.

‘ Halbzeugrand

der adhasiven Kraft. Die Zugspannungen sind im Ubergang der
Bodenrundung zur Mantelfliche am Grofiten. Ist die Reibung
zwischen Loch, Halbzeug und Werkzeug zu grofs, konnte dieser
Bereich soweit plastisch ausdiinnen, dass es zum Versagen durch
Ausreifien des Bodens kommt. Fiir Versuche im Submikro- und
Nanobereich kann das Tiefziehen beispielsweise in Lochformen
(sieche Abbildung 4.35 auf Seite 112) erprobt werden. Hinter-
schnittene Lochformen sind fiir die Anwendung des Tiefziehens
optimal®. Eine Moglichkeit der Herstellung dieser Lochformen
ist die Bearbeitung eines diinnen Substrates (5—-10pm) mit dem
fokussierten Ionenstrahl. Mit diesem wird ein Loch senkrecht zur
Oberfliche eingebracht* und erweitert, bis der Durchmesser auf
der Gegenseite den gewdiinschten Wert der Lochform erreicht.
Folglich wird von der Gegenseite der Tiefziehprozess ausgefiihrt.
Fiir die Untersuchungen sollte zunéchst ein niedriger Tiefziehgrad
gewadhlt und sukzessive gesteigert werden.

3In hinterschnittene Lochformen ist die Reibung signifikant reduziert, da das
Halbzeug lediglich Kontakt im Bereich der Lochkante (Ziehrings) hat.

4Dabei entsteht aufgrund der Intensititsverteilung im Ionenstrahl eine leicht
trichterférmige Ausprdagung des Lochs, welche von der Gegenseite betrachtet
hinterschnitten ist.
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Als zweite Moglichkeit des Tiefziehens ohne Niederhalter sei das
Tiefziehen mit nachgiebigen Kissen oder Stempeln genannt. Diese

(b)

Abbildung 5.5.: Bild (a) zeigt das gestauchte Halbzeug (NisAl-Partikel) auf dem siu-
lenartigen, starren Silizium-Kissen. Im oberen Bildteil ist der nachgiebige Wolfram-
Stempel zu sehen. Bild (b) zeigt den Zustand nach dem Umformen. Das flache Niz Al-
Partikel hat sich erkennbar eingeformt. (Maf$stab: 1 um)

Art ist als Variante des Tiefziehens in DIN 8584-3 aufgefiihrt und
im Aufbau dem Zugumformen durch Tiefen (siehe auch Kapi-
tel 3.2.3 auf Seite 57) mit nachgiebigem Kissen (DIN 8585-4) ahn-
lich. Im Makroskopischen wird ein blechférmiges Halbzeug auf
einem Elastomer positioniert und ein konturierter starrer Stempel
driickt das Blech in das Elastomer. Dabei formt sich die Stempel-
kontur auf dem Blech ab. Alternativ kann der Prozess umgekehrt
werden, indem ein nachgiebiger Stempel, ein Blech, in eine starre
Form einformt. Je nach Ausfiihrung formt eine Zugdruck- oder
Zugbeanspruchung das Blech in die Kontur ein. In dieser Arbeit
wurde eine Variante fiir die Anwendung im Submikro- und Nano-
bereich entwickelt und im Versuch erprobt. Der Aufbau sieht ein
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starres Kissen aus Silizium und einen nachgiebigen Stempel aus
dem im Vergleich zum Silizium duktilem Wolfram vor. Als blech-
formiges Werkstiick wird ein zu einer flachen Scheibe gestauchtes
NizAl-Partikel verwendet. Abbildung 5.5 (b) zeigt den Zustand
nach der Belastung mit dem nachgiebigen Wolfram-Stempel. Auf
dem Partikel ist eine abgeformte Kontur zu erkennen. Zur Stei-
gerung des Umformgrades kann fiir kiinftige Versuche ein nach-
giebigeres Stempelmaterial (z. B. Gold) verwendet werden, womit
hohere Umformgrade moglich sind.

Eine dritte Losung sieht die Verwendung eines Niederhalters vor.
Der Niederhalter ist aufgrund des begrenzten Arbeitsraums nicht
rund ausgeprdgt, sondern in Form zweier Biegearme, wie sie
von den riickfedernden Umformwerkzeugen bekannt sind. In der
schematischen Abbildung 5.6 ist der Aufbau mit einem blechfor-
migen Halbzeug und einem rechteckigen Stempel gezeigt. Die

(2)

FS
M M
F F //

/ (3)
% ! _//
1 S = . ; — T \__’rr
~
(a) (b)

Abbildung 5.6.: Tiefziehen mit Niederhalter. Die Niederhalter (1) driicken mit der Kraft
Fn auf den Rand des blechformigen Halbzeugs (3), wihrend der Stempel (2) dieses
mit der Stempelkraft Fg in die Matrize (Vertiefung) (4) einzieht (Bild (a)). Bild (b)
zeigt den Zustand nach dem Entlasten.

Funktion des Stempels basiert ebenfalls auf dem Prinzip der riick-
federnden Umformwerkzeuge. Zur Versuchsdurchfiihrung wird

156

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fir den persdénlichen Gebrauch.



5.1. Verfahrensvarianten und Moglichkeiten der Optimierung des Umformens

das blechformige Halbzeug zwischen den Niederhaltern und der
Vertiefung eingelegt. Die Niederhalter werden mit zwei Mani-
pulatoren gleichmaéflig betdtigt, sodass die Niederhalter mit der
Kraft Fy auf das Halbzeug driicken. Der Stempel wird von einem
dritten Manipulator betdtigt, driickt mit der Kraft Fg auf das Halb-
zeug und formt dieses in die Vertiefung ein. Der Versuchsaufbau
sollte zundchst aufgrund seiner Einfachheit in der beschriebenen
Konfiguration erfolgen. Dieser Aufbau ist fiir die Messung von
Niederhaltekrdften und der Stempelkraft ebenfalls von Vorteil.
Darauf aufbauend kann mit Verwenden eines runden Stempels
und einer runden Vertiefung die Realisierung behélterformiger
Strukturen angegangen werden.

Biegen

In diesem Abschnitt werden Optimierungsmafinahmen fiir das
Gesenkbiegen und Rollbiegen vorgestellt. Weiterhin wird auf eine
mogliche Anwendung des Rollbiegens eingegangen.

Beim Biegeumformen soll die Verformung lediglich auf einen de-
finierten Bereich begrenzt sein. Wird ein stabfoérmiges Halbzeug
tiber eine Kante gebogen, formt sich dieses nicht exakt um die
Kante, sondern biegt sich am unverformten Ende auf. Um ein
Aufbiegen des unverformten Endes zu vermeiden, wurde eine
Losung mit passivem Niederhalter entwickelt. Der Niederhal-
ter selbst fiihrt keine Bewegung aus oder wirkt aktiv auf das
Halbzeug ein. Auf Abbildung 5.7 ist eine Losung am Beispiel
des Gesenkbiegens veranschaulicht. Das Halbzeug wird zwischen
Niederhalter und Biegesattel gefiihrt. Das Halbzeug sollte den
Zwischenraum nach Moglichkeit vollstdndig ausfiillen (siehe Ab-
bildung 5.7 (a)). Das freie Ende des Halbzeugs wird mit einem
riickfedernden Umformwerkzeug in das Gesenk eingeformt. Da-
bei ist die Verformung zu Beginn an der abgerundeten Kante
des Biegesattels lokalisiert. Nach Kontakt des freien Endes mit
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dem Gesenkboden formt sich das Halbzeug zunehmend um die
abgerundete Kante des riickfedernden Umformwerkzeugs und
schlieslich komplett in die Gesenkform ein (siehe Abbildung 5.7

passiver
Ruickfederndes Niederhalter
Umformwerkzeug /
Halbzeug

d b LS L/

Gesenkbiegeform

E

(a) (b)

Abbildung 5.7.: Gesenkbiegen mit passivem Niederhalter. Bild (a) vor dem Biegen und
Bild (b) nach dem Biegen eines stufenformigen Absatzes.

Mit dem Rollbiegen kann ein stabférmiges Halbzeug kreisformig
geformt werden. Das stabférmige Halbzeug kann dariiber hinaus
schraubenformig, mit mehreren Windungen gebogen werden. Ei-
ne solche schraubenférmige Wicklung kann als Spule mit Abmes-
sungen im Bereich einiger Mikrometer beispielsweise fiir elektri-
sche und magnetische Untersuchungen von Interesse sein. Das
Biegen mit Rollbiegewerkzeug wurde im Kapitel 4.3.2 auf Seite 139
fiir eine vollstindige Windung gezeigt. Das Vorgehen zur Her-
stellung von mehreren Windungen wird nachfolgend beschrieben.
Zunéchst wird das stabformige Halbzeug mit dem freien Ende in
das Rollbiegewerkzeug gefiihrt (siehe Abbildung 5.8 (a)). Das zy-
lindrische riickfedernde Umformwerkzeug unterstiitzt das kreis-
formige Einformen und wird betétigt, sobald sich das Halbzeug
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Abbildung 5.8.: Rollbiegen einer Spule. Das stabformige Halbzeug (3) wird zwischen
Rollbiegewerkzeug (2) und zylindrischem riickfederndem Umformwerkzeug (1) ge-
fithrt (Bild (a)) und zu einer Spule umgeformt (Bild (b)). Wird das Halbzeug unter
einem Winkel o in das Rollbiegewerkzeug eingefiihrt, kann die Steiqung der Wicklung
eingestellt werden, Bild (c) in der Aufsicht.

der Rollbiegeform nicht gleichméfSig anpasst. Nach einer vollstan-
digen Windung wird das freie Ende am Schnittpunkt vorbei ge-
fithrt und der Vorgang wiederholt, bis die gewiinschte Anzahl an
Windungen (siehe Abbildung 5.8 (b)) erreicht ist. Das Vorbeifiih-
ren des freien Endes wird mithilfe eines Manipulationswerkzeugs
sichergestellt oder, indem das Halbzeug unter einem definiertem
Winkel « (siehe Abbildung 5.8 (c)) in das Rollbiegewerkzeug ein-
gefithrt wird. Uber den Steigungswinkel a ldsst sich nach Glei-
chung 5.1 zugleich die Steigung P, also der Abstand der Win-
dungen, bestimmen und damit die Liange und Windungsanzahl
errechnen.
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P

m) (5.1)

a = arctan(
Die Ausfiihrung mit mehreren Windungen wird als Wicklung oder
Spule bezeichnet. Letztlich wird die Spule vom zylindrischen Bie-
gearm herunter genommen und weiterverwendet. Je nach Grofie
der Biegeradien des Rollbiegewerkzeugs und des zylindrischen
riickfedernden Umformwerkzeugs sowie der Abmessungen des
Halbzeugs, erreicht die Spule einen Durchmesser im Bereich eini-
ger Mikrometer. Mit der entsprechenden Kontaktierung kann die
Wicklung fiir elektrische und magnetische Untersuchungen oder
als Hochfrequenzspule zur induktiven Erwdrmungen genutzt
werden. Aufgrund der kleinen Abmessung konnen lokal kleine
Strukturen untersucht oder z. B. warmebehandelt werden. Die
Waérmeenergie wird dazu nicht iiber Konvektion, Warmeleitung
oder Warmestrahlung eingebracht, sondern direkt im Material
als Folge der Wirbelstrome in Oberflichennédhe induziert. Bei den
gegebenen Bedingungen im Vakuum und bei kleinen Probenab-
messungen im Mikro- und Nanobereich ist dies ein wichtiger
Vorteil.

Scherschneiden

Am Beispiel des Gesenkbiegens wurde gezeigt, dass ein passiver
Niederhalter Umformprozesse vereinfacht oder sogar erst ermog-
licht. Fiir das Scherschneiden ist das Prinzip ebenfalls hilfreich, da
die Verformung auf einen kleinen Bereich lokalisiert und die unge-
wiinschte Biegeverformung des Halbzeugs verhindert wird. Nach-
folgend wird eine weitere Variante eines Niederhalters vorgestellt.
Beim Scherschneiden wird durch das Werkzeug eine ungewollte
Biegebeanspruchung auf das Halbzeug tibertragen, die mit dessen
Fixierung kompensiert werden kann. Zudem darf die Schnittkraft
lediglich in einem kleinen Bereich wirken, um eine saubere Mate-
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rialtrennung ohne starke Verformung der angrenzenden Bereiche
zu ermdglichen. Eine Moglichkeit das Halbzeug zu fixieren und
mit geringer Materialbeeinflussung lokal zu trennen ist auf Ab-
bildung 5.9 veranschaulicht. Im demonstrierten Fall wird das ko-

1) &)

= (3)

Abbildung 5.9.: Riickfederndes Umformwerkzeug mit Scherschneide (2). Das Halbzeug
(3) ist formschliissig in einem passiven Niederhalter (1) fixiert und wird im Bereich
der Spitze getrennt.

nische Halbzeug in die Aufnahme formschliissig eingefiihrt und
durch ein riickfederndes Umformwerkzeug mit Scherschneide ge-
trennt. Aufgrund der formschliissigen Fixierung des Halbzeugs im
Niederhalter verformt sich das Halbzeug im Schnittbereich und
im Bereich der Spitze, wihrend dagegen der angrenzende Bereich
des fixierten Halbzeugs nur geringfiigig plastisch beeinflusst wird.
Das Funktionsprinzip des Niederhalters kann ebenso auf weitere
Umformtechniken (Schubumformen, freies Biegen) im Submikro-
und Nanobereich tibertragen werden.

Eine Variante des Scherschneidens ist das Lochen. Im Rahmen der
Arbeit wurden Vorversuche mit einem riickfedernden Umform-
werkzeug mit Lochdorn an einem Wolframhalbzeug unternom-
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men. Dabei sollte das Eindringverhalten des Lochdorns untersucht
werden. Fiir ein vollstdndiges Lochen muss der Lochdorn durch
das Halbzeug hindurch in ein geringfiigig grofseres Loch in der
unteren Formhilfte eindringen. Die Herstellung des riickfedern-
den Umformwerkzeugs mit Lochwerkzeug ist ungleich aufwéan-
diger als beispielsweise die Fertigung eines riickfedernden Um-
formwerkzeugs mit Flachsattel. Der Lochdorn wird abwechselnd
von der Stirnseite und der Seitenfldche mit sukzessive verringerter
Aperturblende des Ionenstrahls® bearbeitet.

NN AN

(2) () (c)

Abbildung 5.10.: Schematische Darstellung des Lochens. Bild (a) zeigt den Zustand vor
dem Lochen. Der Lochdorn (1) wird in das Halbzeug (2) gedriickt, wie Bild (b) veran-
schaulicht. Das Material wird zu den Seiten und zum Teil in das Loch (3) verdringt.
Auf Bild (c) hat der Lochdorn das Halbzeug vollstindig durchdrungen.

In dieser Arbeit wurde der Lochdorn des Umformwerkzeugs sich
zur Spitze verjiingend ausgelegt, um eine ausreichende Steifigkeit

zu gewdhrleisten (siehe Abbildung 5.10 (a) und Abbildung 5.11
(a)). Der Lochdorn sollte zudem idealerweise durch das Werk-

°Die Aperturblende ist ein Ma8 fiir den Ionenstrahlstrahldurchmesser.
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stliick dringen und in ein Loch in der unteren Umformfldche ge-
fithrt werden, wie Abbildung 5.10 (b) und (c) schematisch zeigt.
Eine Durchfiihrung fiir den Dorn im unteren Umformsattel konn-
te jedoch herstellungstechnisch nicht realisiert werden. Wie beim
Gesenkformen ist die Bearbeitung der Umformflachen des riickfe-
dernden Werkzeugs mittels fokussierten Ionenstrahls lediglich in
zwei Ebenen moglich. Im Versuch war zu Beginn des Eindringens
die plastische Verformung des Silizium-Lochdorns zu beobachten.
Die Spitze verformte sich fiir Silizium ungewohnlich duktil. Dies
konnte in einem Bereich von der Spitze bis zu einer Dicke von et-
wa 300 nm beobachtet werden. Von Ostlund et al. [77] wurde der
Ubergang des sproden zum duktilen Materialverhalten bei verrin-
gerter FlieBspannung fiir einkristalline Silizium-Mikrosdulen von
etwa d = 290 nm nachgewiesen. Dieses grofienabhidngige Material-
verhalten muss kiinftig fiir die Auslegung von Werkzeugen aus Si-
lizium berticksichtigt werden. Mit dem verbleibenden Teil konnte
das Werkstiick konturiert, jedoch nicht durchdrungen werden (sie-
he Abbildung 5.11). Trotz der Grenzen, die wiahrend der Planung
und Umsetzung dieses Verfahrens hervortraten, konnten wichti-
ge Erfahrungen fiir die Realisierung des Lochverfahrens und ge-
nerell fiir die Auslegung von Umformversuchen gesammelt wer-
den. Fiir das Lochen kdnnte kiinftig ein Aufbau mit manipulatori-
schem Umformwerkzeug vorteilhaft sein. Das Si-Substrat beinhal-
tet das Loch und das manipulatorische Werkzeug wird in Form
eines Lochdorns ausgelegt. Hierbei lassen sich beide Umformfla-
chen (Lochdorn und lochartige Vertiefung) separat und in allen
drei Raumrichtungen bearbeiten. Nachteilig sind der erhohte Fer-
tigungsaufwand und die erschwerte Ausrichtung. Ersteres kann
durch die Wiederverwendbarkeit der Werkzeuge kompensiert und
Zweiteres durch Hilfsmarkierung mit dem Ionenstrahl im Substrat
erleichtert werden.
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(a) (b)

Abbildung 5.11.: Aufbau mit riickfederndem Lochwerkzeug und zum Lochen positio-
niertem Halbzeug in Bild (a). Nach dem duktilen Versagen im Bereich der Spitze des
Dorns wurde das Halbzeug mit dem verbliebenen Dorn konturiert. Das Ergebnis zeigt
Bild (b). (Mafsstab: 5 um)

Beillschneiden

Wird die Schneidkeilform beim Beifsschneiden (Zerteilen) so ver-
dndert, dass eine Seitenflache senkrecht zur Werkstiickoberflache
orientiert ist (einseitiger Schneidkeil), konnen auch nahezu senk-
rechte Schnittflichen erzeugt werden. Abbildung 5.12 (a) zeigt
einen einseitig senkrechten Schneidkeil wiahrend des Zerteilens ei-
nes Halbzeugs schematisch. Zudem ist ein Einschneiden des Halb-
zeugs lediglich zu einem Teil mittels einseitigen BeifSsschneidens
moglich. Danach kann mit einem Umformwerkzeug mit Ballsat-
tel das Halbzeug durch Recken geldngt (siehe Abbildung 5.12 (b))
und mit einem breiten, flachen Umformsattel (sieche Abbildung
5.12 (c)) geschlichtet (eingeebnet) werden. Mit diesem Prinzip kon-
nen scharfe Absitze beispielsweise an Wellen erzielt werden. Die
Auslegung des Schneidkeils wird nachstehend beschrieben. Wah-
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rend sich die Schnittkraft bei einem symmetrischen zweiseitigen
Schneidkeil auf die Schneide und gleichmifiig auf die Schneid-
flachen verteilt, wirkt auf den einseitigen Schneidkeil ein Teil der
Schnittkraft als Querkraft. Als Folge verformt sich die Schneide
elastisch, wenn sie in das Werkstiick eindringt. Wird der Keil-
winkel weiter reduziert, verringert sich auch die Querkraft, al-
lerdings wird der Schneidkeil anfillig gegen Ausbruch. Im Rah-

(a) (b)

Abbildung 5.12.: Bild (a) zeigt eine Variante des Beifsschneidens mit einseitig senkrech-
ten Schneidkeilen. Wenn das Werkstiick teilweise eingeschnitten wird, kann durch
Reckumformen mit einem Ballsattel, das Halbzeug gelingt (Bild (b)) und anschlie-
fSend mit einem Flachsattel geschlichtet (Bild (c)) werden. Hierdurch wird ein scharfer
Absatz beispielsweise fiir eine Welle geschaffen.

men dieser Arbeit wurden Versuche mit einseitigem Schneidkeil
an einem riickfedernden Umformwerkzeug aus Silizium und stab-
formigen Wolframhalbzeugen durchgefiihrt. Danach ist ein zwei-
seitiger Schneidkeil mit einer Kombination aus einem flachen 5°-
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Keilwinkel und einem steileren 20°-Keilwinkel ein guter Kompro-
miss fiir einen stabilen quasi einseitigen Schneidkeil. Zuséatzlich
kann die Schnittqualitdt weiter verbessert werden, wenn das Werk-
stlick schrittweise, bis zu einer bestimmten Tiefe, eingeschnitten
und nach jedem Schritt um 90° gedreht wird.

5.1.2. Funktionsintegration

Die Funktionsintegration von Werkzeugformen ist eine Moglich-
keit fiir die Optimierung von Arbeitsablaufen. Mit der Funktions-
integration von Werkzeugformen werden zum einen Positions-
wege verkiirzt und zum anderen aufwindige Werkzeugwechsel
vermieden. Fiir einen Werkzeugwechsel muss die Mikroskop-
kammer beliiftet werden. Die Werkzeuge werden ausgetauscht
und exakt ausgerichtet. Dies ist zeitintensiv und die Gefahr der
Werkzeugbeschiadigung oder Fehljustage besteht. Durch die Funk-
tionsintegration von Werkzeugformen wird der Arbeitsaufwand
enorm reduziert und die Effizienz des Umformens in der Gesamt-
heit gesteigert. Bereits im vorhergehenden Kapitel 4.3 auf Seite 113
wurden Moglichkeiten der Werkzeugkombination in Verbindung
mit dem Umformverfahren gezeigt. In diesem Teil soll explizit
auf das Potential der Kombination von Werkzeugeigenschaften
eingegangen werden. Dazu wird zunéchst die Kombination ver-
schiedener Werkzeugformen in einem Werkzeug behandelt und
hiernach die gestaffelte Anordnung von riickfedernden Umform-
werkzeugen als Mafinahme zur Kombination verschiedenartiger
Werkzeuggeometrien betrachtet. Die Funktionsintegration ermog-
licht die Verwendung eines Werkzeugs fiir zwei oder mehrere
Umformaufgaben. Beispielsweise kann ein Umformsattel in einem
Teil einen Ballsattel (siehe auch Sattelformen in Abbildung 3.4 auf
Seite 49) und in einem anderen Bereich des Werkzeugs einen
ebenen Flachsattel fiir das Schlichten (Gladtten) aufweisen. Das
umzuformende Halbzeug muss fiir die einzelnen Umformope-
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rationen lediglich in einem kleinen Bereich positioniert werden,
wodurch eine schnelle Bearbeitung realisiert werden kann. Ab-
bildung 5.13 zeigt ein riickfederndes Umformwerkzeug, das zwei
kreisformige Formen unterschiedlichen Durchmessers kombiniert.
Das Funktionsprinzip ist mit dem riickfedernden Umformwerk-

Abbildung 5.13.: Seitensicht eines riickfedernden Umformwerkzeugs mit zwei Rundsiit-
teln verschiedenen Durchmessers (siehe ovale, weifle Markierung) fiir die schrittweise
Querschnittsreduzierung von stabformigen Halbzeugen. (Mafstab: 30 pm)

zeug mit konischem Rundsattel auf Abbildung 4.48 auf Seite 131
zu vergleichen. Mit diesem Werkzeug kann das Halbzeug gereckt
(gelangt) und im Durchmesser reduziert werden. Die Kombina-
tion aus zwei Rundséttel in einem Umformwerkzeug ermoglicht
in zwei Schritten eine deutliche Reduzierung des Durchmessers.
Auf diese Weise kann aus stabformigen Halbzeugen mit einem
Durchmesser von einigen Mikrometer, in wenigen Schritten ein
Draht mit einem Durchmesser von etwa 100 nm und einer Linge
im Mikrobereich geformt werden.

Entgegen den in einem Werkzeug kombinierbaren Werkzeugfor-
men lassen sich bestimmte Werkzeuggeometrien herstellungsbe-
dingt oder funktional nicht miteinander verbinden. Mithilfe des
fokussierten Ionenstrahls ist es z. B. nicht moglich, ein riickfe-
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derndes Umformwerkzeug als Werkzeugkombination aus Flach-
sattel und Gesenkbiegewerkzeug herzustellen. In diesem Fall ist
mit der Staffelung verschiedenartiger Werkzeuge dennoch eine
hohe Funktionsdichte ohne Ausbau bedingten Werkzeugwechsel
gegeben. Wie auf Abbildung 4.31 auf Seite 109 anhand der ver-
setzten Anordnung eines Reckform- und Biegeumformwerkzeugs
gezeigt, lassen sich mehrere verschiedenartige Umformprozesse
schrittweise auf kleinem Raum fertigen. Fiir komplexe Umform-
prozesse mit vielfdltigen Werkzeugen kann der Aufbau nahezu
beliebig erweitert werden. Dabei ist die Zugdnglichkeit fiir das
stabformige Halbzeug durch einen ausreichenden Abstand zwi-
schen den Werkzeugen sicher zu stellen. Auf Abbildung 5.14 ist
eine denkbare Anordnung mit Werkzeugen fiir das Rollbiegen (1),
das Beifischneiden(2) und das Recken (3) gezeigt.

Abbildung 5.14.: Gestaffelte Anordnung mit Werkzeugen fiir das Rollbiegen (1), das
Beifischneiden(2) und das Recken (3).

5.1.3. Entnahme aus Gesenkformen

Das Gesenkformen ist ein vielversprechendes Umformverfahren,
da mit einem oder wenigen Schritten ein vollstindiges Bauteil
generiert werden kann. Daneben konnten in dieser Arbeit, wie
im vorhergehenden Kapitel gezeigt, prazise Konturen mit hervor-
ragender Formfiillung an Halbzeugen aus NizAl, Wolfram und
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Titan erzielt werden. Die Entnahme im Submikro- und Nanobe-
reich ist jedoch aufgrund der Kontaktkréfte ein entscheidendes
Problem, wenn in komplexen Gesenkformen umgeformt wird.
Teilweise war die Entnahme aufgrund der dominanten Kontakt-
kridfte zwischen Werkstiick und Gesenkform unmoglich. In die-
sem Abschnitt werden die gefundenen Losungsansdtze in Form
verschiedener Techniken der Entnahme aus Gesenkformen vorge-
stellt. Dabei wird die Entnahme durch Teilung der Gesenkform
und mittels Ausstofimechanismus als mechanische Losungen dis-
kutiert. Hiernach wird auf das Auflosen der Gesenkform durch
chemisches Atzen eingegangen und abschliefend reibungsmin-
dernde Moglichkeiten erortert.

Die Entnahme des Werkstticks ist erleichtert, wenn die Flache des
Kontaktbereichs zwischen Werkstiick und Gesenkform verklei-
nert bzw. die Kontaktflache zwischen Werkstiick und Werkzeug
vergrofiert wird. Ersteres kann z. B. in Verbindung mit einer Form-
teilung erfolgen.

Die Formteilung bezieht sich auf die flichenmifiig grofiere Ge-
senkform. In dieser Arbeit handelt es sich dabei stets um die
untere Gesenkform (siehe Abbildung 5.15). Fiir eine Formtei-
lung wird ein Aktuator benoétigt, der die Formteilung steuert.
Mit diesem wird beispielsweise eine ebene gegen eine starre Fla-
che verfahren. Der Spalt im Kontaktbereich sollte moglichst klein
sein. Fiir die Herstellung wird im geschlossenen Zustand die
Gesenkform mit dem fokussierten Ionenstrahl exakt im Kontakt-
bereich eingebracht. Das NizAl-Partikel wird in die Gesenkform
vollstandig eingedriickt. Bewegt der Aktuator die zwei Formteile
des Untergesenks auseinander (siehe Abbildung 5.15), kann das
Werkstiick an dem {iiberstehenden Teil mithilfe eines zweiten Ma-
nipulators entnommen werden. Entlang der Formteilung kénnen
mehrere verschiedene Gesenkformen in Reihe angeordnet werden,
um unterschiedliche Bauteile auf kleinen Raum herzustellen. Der
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(3)

d

(1)\ /

I/

Abbildung 5.15.: Formteilung zur vereinfachten Entnahme von eingeformten Halbzeu-
gen. Dabei bezeichnet (1) das Substrat, (3) die Gesenkformhiilften und (2) den steuer-
baren Part der Formteilung.

(2)

Fertigungsaufwand der Formteilung ist dadurch nur geringfiigig
erhoht. Fertigungsbedingt sind dennoch Spaltmafse zu erwarten,
die je nach Anforderung an die Oberflachenqualitit des umge-
formten Halbzeugs nachteilig sind.

Als weitere mechanische Losungsmoglichkeit der Bauteilentnah-
me aus Gesenkformen sei der Ausstofsmechanismus genannt. Ein
Ausstofsmechanismus erfordert eine beiderseits zugidngliche Ge-
senkform (siehe Abbildung 5.16). Bei der Auslegung und Herstel-
lung ist besonders darauf zu achten, die strukturelle Integritat und
Funktion der Gesenkform zu bewahren. Der Fertigungs- und Ma-
nipulationsaufwand ist hoch. Im Gegensatz zur Formteilung kann
lediglich ein Werkstiick eingeformt und ausgestofien werden.
Daher ist diese Variante als weniger effizient fiir die Entnahme
von Werkstiicken aus mehreren Gesenkformen zu bewerten. Im
Hinblick auf das Funktionsprinzip ist der AusstofSmechanismus
dennoch eine vielversprechende Moglichkeit fiir die Entnahme
eingeformter Halbzeuge aus Gesenkformen.
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(1) ‘ . \
2) |
(b)
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(a)

Abbildung 5.16.: Ausstofimechanismus zur Entnahme aus der Gesenkform. Das Halb-
zeug (4) wird in die Gesenkform (2) mit dem Stempel (1) eingeformt (Bild (a)) und
danach iiber den Ausstof$mechanismus (3) aus der Form gedriickt (Bild (b)).

Mit chemischen und elektrochemischen Prozessen ist eine selekti-
ve Materialauflosung moglich. Am Beispiel der elektrochemischen
Auflosung der y-Phase in Kapitel 4.2.1 auf Seite 91 wurde dies fiir
die Herstellung freistehender NizAl-Partikel gezeigt. Nachfolgend
wird die Anwendbarkeit zur Herauslosung/Entnahme von in Ge-
senkformen umgeformten Halbzeugen diskutiert. Die selektive
Auflosung der Gesenkform ist mit lokal applizierten chemischen
Atzmitteln denkbar. Es ergeben sich mit dem Herauslosen folgen-
de Schwierigkeiten.

Nach dem Herauslosen muss das Werkstiick aus dem Atzmittel
oder nach dessen Verdampfen aus den ausgefdllten Produkten
entnommen werden. Da das herausgeloste Werkstiick klein in
Bezug auf den gedtzten Bereich ist, wird die Lokalisierung des
Werkstiicks nahezu unmoglich. Hinzu kommt die Kontamination
des Werkstiicks mit dem Atzmittel und Reaktionsprodukten. Die
Reinigung ist auf singuldre Strukturen im Submikro- und Nano-
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bereich nicht anwendbar. Nach der Behandlung mit Losemitteln
im Ultraschallbad besteht wiederum die Schwierigkeit des Auf-
findens des Werkstiicks. Das Herauslosen kann nicht im Hoch-
vakuum des Elektronenmikroskops erfolgen, da das Atzmittel
aufgrund des geringen Kammerdrucks rasch verdampfen wiirde.
Der Prozess ist im Submikro- und Nanobereich folglich nur indi-
rekt mit konventionellen Lichtmikroskopen zu iiberwachen und
zu steuern. Angesichts der Restriktionen ist die Enthahme durch
chemisches Auflosen im Submikro- und Nanobereich ungeeignet.

Eine weitere Herangehensweise zur Entnahme von in Gesenkfor-
men eingeformten Halbzeugen ist der Einsatz reibungsmindern-
der Schichten. Diese sog. Schmier- oder Trennmittel werden zur
Reibungsminderung beim Umformen und besseren Trennbarkeit
der Formhilften vom Werkstiick verwendet. In der Arbeit von
Schloesser [87] wurden vakuumgeeignete Schmiermittel auf Ba-
sis von Silicon6l und der ionischen Flissigkeit [BMMIM)| [BTA]
wahrend des Druckumformens (Stauchen) an NizAl-Partikeln un-
tersucht. Das Schmiermittel sollte dabei den adhésiven Kontakt
zwischen Umformwerkzeug und umgeformten NizAl-Partikel
reduzieren. Als nachteilig erwiesen sich die unkontrollierte Appli-
kation kleiner Mengen des Schmiermittels und die damit verbun-
dene Kontamination des Aufbaus. Auch konnte keine merkliche
Reduzierung der Reibung und der adhésiven Krifte ausgemacht
werden. Es wird vermutet, dass das Schmiermittel vollstindig aus
dem Kontaktbereich verdrangt wird [87].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Verwendung eines festen
Trennstoffs untersucht. Vor einem Stauchversuch wurde eine etwa
20nm dicke Lage Gold auf einem Si-Substrat mit dem Sputter
Coater SCD 50 der Firma Bal-Tec AG aufgetragen. Ein NizAl-
Partikel mit etwa 500 nm Kantenldnge wurde auf der Goldschicht
gestaucht. Dabei zeigte sich, dass die Goldschicht wéahrend des
Stauchens unter dem Partikel verdrangt wurde. Die hier unter-
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suchte Goldschicht konnte nicht reibungsmindernd wirken oder
die Kontaktkréfte reduzieren.

Dennoch ist die weitere Untersuchung fester Schichten kiinftig
vielversprechend. Die Schichten miissen gut auf dem Substrat
haften und sollten eine Dicke von wenigen Nanometern aufwei-
sen. Beispielsweise konnen mehrlagige Schichten aus Graphen
zur Anwendung kommen, die sich durch hohe Festigkeiten aus-
zeichnen. Zwischen den Basalebenen des mehrlagigen Graphens
sind die Bindungskifte schwach ausgeprdgt und die Basalebenen
konnen sich leicht gegeneinander verschieben. Daneben ist das
Einbringen von sog. Schmiertaschen in die Umformfldchen eine
weitere Moglichkeit zur Reibungsminderung. Diese definierten
Rauheiten wiirden auch wédhrend des Umformens Schmiermit-
tel speichern und zur Verfiigung stellen. Nachteilig ist die mit der
Rauheit verschlechterte Oberflichenqualitdt der Umformwerkzeu-
ge, die sich ebenso auf die Umformteile iibertragen kann.

Insgesamt ist die Entnahme von umgeformten Halbzeugen aus
Gesenkformen mechanisch oder mithilfe von Trenn-und Schmier-
mitteln 1osbar. Die mechanischen Moglichkeiten zur Entnahme
umfassen eine gesteuerte Formteilung und einen Ausstofimecha-
nismus. Die Formteilung erlaubt eine verbesserte Zuganglichkeit
durch Teilung der Form. Damit kann das umgeformte Halbzeug
mit einem weiterem Manipulator entnommen werden. Von der ge-
geniiberliegenden Seite der Gesenkform erleichtert dagegen ein
Ausstofsimechanismus die Entnahme des eingeformten Halbzeugs.
Das chemische Aufldsen der Gesenkform nach dem Einformen des
Halbzeugs in die Selbige wurde aufgrund der mangelnden Steu-
erbarkeit (limitierte Moglichkeit zur Beobachtung) und der Kon-
tamination mit Reaktionsprodukten als ungeeignet eingestuft. Die
Verwendung von mehrlagigem Graphen als reibungsmindernde
Schicht ist aufgrund der geringen Bindungskrifte zwischen den
Basalebenen vielversprechend und sollte in kiinftigen Versuchen
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tiberpriift werden. Weiterhin ist die Verwendung von kleinen Rau-
heiten, in Form von Schmiertaschen an den Umformflachen der
Werkzeuge, zu untersuchen. Das Schmiermittel kann aus diesen
Rauheiten nicht sofort verdriangt werden und reduziert die Rei-
bung wihrend des Umformvorgangs.
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5.2. Schnittpunkte mit Fertigungsverfahren

In diesem Abschnitt wird auf die Kombination des Umformens
mit weiteren Fertigungsverfahren eingegangen. Zu Beginn wer-
den allgemein die Moglichkeiten und Grenzen des Umformens
dargestellt, um Ankniipfungspunkte fiir ergdnzende Verfahren
zu erdrtern. Anschlieflend wird am Beispiel zweier Bauteile die
Verfahrenskombination aus Umformen und der Bearbeitung mit
dem fokussierten Ionenstrahl gezeigt.

Gerade in der Einzelteilfertigung und Herstellung von Prototypen
ist das Umformen ein wichtiges Verfahren, da die Formédnderung
an einzelnen Halbzeugen individuell und flexibel gesteuert wer-
den kann. Demzufolge ist die Herstellung von Nanodrédhten oder
diinnen Schichten ebenso tiber das Umformen denkbar. Zwar be-
schrankt sich dies auf einzelne Dridhte oder Schichten, aber es
kann eine Vielzahl verschiedener Materialien prozessiert werden,
was in bestimmten Bereichen und in der Grundlagenforschung
den Zeitaufwand durchaus rechtfertigen kann. Bereits mit ein-
fachen Werkzeugen (Flachsattel) sind komplexe Bauteilformen
realisierbar. Es steht weiterhin eine Vielzahl an Umformwerkzeu-
gen zur Verfiigung, um eine grofie Bandbreite der Gestaltung zu
ermoglichen. Die Anwendung des im Rahmen dieser Arbeit vor-
gestellten Verfahrens im Submikro- und Nanobereich ist fiir die
Einzelteilfertigung ausgelegt. Fiir den hier vorgestellten Aufbau
ist die Bearbeitung von mehreren Halbzeugen gleichzeitig durch
den manipulatorischen Aufwand begrenzt. Die Umformwerk-
zeuge konnen fiir die Bearbeitung mehrerer Halbzeuge ausgelegt
werden, allerdings ist der manipulatorische Aufwand fiir die Posi-
tionierung der Halbzeuge im Submikro- und Nanobereich enorm.
Daher liegt der Schwerpunkt des Umformens auf der Herstel-
lung von komplexen, freistehenden, singuldren Strukturen. Die
Umformschritte konnen hin zum Bauteil schrittweise in situ im
Rasterelektronenmikroskop verfolgt werden. Somit kann die plas-
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tische Formgebung direkt iiberpriift und gesteuert werden. Dies
ist ein wichtiger Vorteil gegeniiber einer Grofszahl anderer Fer-
tigungstechniken im Submikro- und Nanobereich, fiir die eine
unmittelbare und visualisierte Steuerung des Herstellungsprozes-
ses nicht moglich ist. Eine Kombination mit weiteren Verfahren
ergibt sich aus den Grenzen des Umformens in Bereichen, in de-
nen z. B. die Geschwindigkeit eines anderen Verfahrens iiberlegen
ist oder das Umformen durch weitere Moglichkeit der Formge-
bung ergidnzt werden kann. Das Umformen ist generell ein gut
mit weiteren Fertigungsverfahren zu kombinierender Prozess. Im
Folgenden werden mogliche Schnittpunkte diskutiert und Vor-
schldge fiir die Realisierung gegeben.

Die Herstellung von Strukturen im Nanobereich ist prozesstech-
nisch nicht immer im Ganzen steuerbar. Zusédtzliche Bearbeitungs-
schritte werden bendtigt, um beispielsweise zu portionieren oder
abzuldngen. Bezogen auf eine denkbare Anwendung kann das
Umformen die Aufgabe der Spezialisierung des Rohmaterials
tibernehmen. Als hochleitfdhige Strukturen fiir elektrische Bautei-
le im Submikro- und Nanobereich werden Nanodrdhte eingesetzt.
Bei der Herstellung dieser wird oft lediglich eine Groflenpopu-
lation generiert. Hier kann ein Trennverfahren wie das Scher-
und Beifsschneiden schnell und individuell Nanodrédhte auf die
benotigte Lange kiirzen. Auch kénnten mit dem Beifischneiden
einzelne Schichten und Schichtsysteme getrennt oder gekerbt
werden. Im Gegensatz zum Trennen mit dem fokussierten Ionen-
strahl ist kein schidigender Einfluss® durch Ionenimplantation zu
erwarten. Weiterhin ist eine schnelle und einfache Formgebung
durch z. B. Absetzen oder Gesenkbiegen gegeben.

®Der hochenergetische, fokussierte Ionenstrahl fiihrt zu einer Beeinflussung
der oberflichennahen Bereiche, indem die Gitterstruktur verandert und Ga™-
Ionen implantiert werden (siehe Kapitel 4.2.2 auf Seite 96).
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Im Rahmen dieser Arbeit wurde durch eine Kombination von
Umformen und der Bearbeitung mithilfe des fokussierten Ionen-
strahls die Herstellung eines Werkzeugs fiir eine Klippverbindung
moglich. Die Klippverbindung ist den Fiigeverfahren nach DIN
8593-3 zugeordnet. Abbildung 5.17 zeigt das Prinzip im Raster-

(b)

Abbildung 5.17.: Herstellung und Anwendung einer losbaren Klippverbindung.
Reckumformen eines Wolframhalbzeugs mittels manipulatorischem Umformwerkzeug
(a). Konturierung mittels fokussierten lonenstrahls (b) und Anwendung an einer Si-
Siiule (c). (Mafistab: 5 ym)

elektronenmikroskop. Fiir die Herstellung der Grundform wurde
ein Halbzeug aus Wolfram im Bereich der Spitze gebreitet und
flach ausgeformt (siehe Abbildung 5.17 (a)). AnschlieBend wurde
die Endkontur mittels fokussierten Ionenstrahls aus dem flach
geformten Bereich herausgearbeitet. Das Werkzeug ist auf Ab-
bildung 5.17 (b) und in der Anwendung vor einer Si-Sdule auf
Abbildung 5.17 (c) gezeigt. Es kann fiir kraftschliissige, 16sbare
Klippverbindungen eingesetzt werden. Da die Klippverbindung
auf der elastischen Dehnung der beiden Klipparme basiert, kann
das Werkzeug zudem mehrfach fiir Manipulationsaufgaben oder
Fixierungen verwendet werden.

Ein ebenfalls mechanisches Prinzip, welches mit einem kombi-
nierten Prozess aus Umformen und der Bearbeitung mit fokus-
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siertem Ionenstrahl realisiert werden kann, ist ein Kugelgelenk.
Diese Art der Gelenke sind in der Natur (Wirbeltiere, Insekten)
hédutig anzutreffen und zeichnen sich durch eine grofSen Bewe-
gungsspielraum in der rotatorischen Ebene sowie eine Begrenzung
in der translatorischen Richtung aus. Nachstehend sei die Umset-
zung eines solches Gelenks im Submikrometerbereich vorgestellt.
Im ersten Schritt wird ein stabférmiges Halbzeug in einem riick-
federndem Umformwerkzeug mit Gesenkform umgeformt (siehe
Abbildung 5.18 (a)). Die Kontur der Gesenkfldchen ist die Nega-
1

(a) (b)

Abbildung 5.18.: Herstellung eines Kugelgelenks. Der Kugelkopf wird in einem riick-
federnden Umformwerkzeug mit Gesenkform hergestellt (a). Die Aufnahme wird in
Form einer Hiilse (1) mit dem fokussierten lonenstrahl gefertigt. Bild (b) zeigt die
Kombination des Kugelkopfes (3) mit der Hiilse (1) und das Umformwerkzeug (2)
zum Einbiegen des Hiilsenrandes, um eine dauerhafte Verbindung sicherzustellen.

tivform des spdteren Kugelkopfes. Das Halbzeug wird fiir eine
rotationssymmetrische Ausformung des Kugelkopfes schrittwei-
se zwischen den Umformschritten um die Langsachse gedreht.
Im zweiten Schritt wird ein stabformiges Halbzeug senkrecht zur
Langsachse im Bereich der Spitze mit einem Sackloch versehen,
sodass eine Art Hiilse (Gelenkpfanne) entsteht. Der Durchmesser
und die Tiefe des Loches miissen die Aufnahme des Kugelkop-
fes erlauben. Im letzten Schritt wird der Kugelkopf mit der Hiilse
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5.2. Schnittpunkte mit Fertigungsverfahren

kombiniert. Im Bereich der Offnung wird die Hiilse unter Dre-
hung um die Langsachse schrittweise nach innen gebogen (siehe
Abbildung 5.18 (b)). Damit ist der Kugelkopf trotz hoher Beweg-
lichkeit dauerhaft verbunden.

Eine weitere Anwendungsmoglichkeit sind Spitzen fiir die Raster-
sondenmikroskopie, welche durch Umformverfahren individuell
modifiziert werden konnen. Beispielsweise lassen sich feine Spit-
zen oder bestimmte Spitzenformen mit dem Umformen realisie-
ren. Wie in Kapitel 4.3.2 auf Seite 137 gezeigt, ist in Kombination
mit riickfedernden Umformwerkzeugen eine grofse Bandbreite an
Formen moglich. Feine Spitzen mit einem Durchmesser von weni-
gen Nanometern lassen sich durch Trennen mittels Beif$schneiden
an stabformigen Halbzeugen erzielen. Wird wie in Abbildung

(1)

)

Abbildung 5.19.: Herstellung feiner Spitzen an einem stabformigen Halbzeug schema-
tisch. Mittels des Beifsschneidens (Schritt (1)) und einer anschlieffenden Zugbean-
spruchung (Schritt (2)) diinnt der betreffende Bereich aus.

5.19 wihrend des Trennens die Spitze mit einer Zugbeanspru-
chung beaufschlagt, kann ein grofierer Bereich mit einer geringen
Dicke ermoglicht werden. Vereinfacht entspricht dieser Aufbau
dem des Langens (siehe Kapitel 3.2.3 auf Seite 57) oder dem eines
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5. Weiterfiihrende Untersuchungen als Basis fiir kiinftige Forschungsthemen

Zugversuchs. Die keilférmigen Schneiden definieren zundchst den
FliefSbereich, indem das Halbzeug auf eine Dicke von etwa 20 nm
eingeschnitten wird (Schritt (1)). Im ndchsten Schritt verbleiben
die Schneiden in der Position und fixieren das kurze Ende mit der
Spitze. Am anderen Ende wird iiber den Manipulator eine Zugbe-
anspruchung eingeleitet (Schritt (2)). Der Querschnitt verjiingt sich
infolge der Zugbeanspruchung, bis die Verbindung getrennt ist.
Die Spitze kann abhdngig vom Material wenige Nanometer auf-
weisen. Die Relevanz der Technik stiitzt sich auf Beobachtungen,
die im Rahmen dieser Arbeit an Wolframhalbzeugen festgestellt
wurden. Auf Abbildung 5.20 wird dies am Beispiel des Reckum-
formens deutlich. Der Aufbau ist mit dem in Abbildung 4.46 auf
Seite 128 zu vergleichen. Nach dem Recken auf einen Querschnitt
von etwa 50nm wird eine Materialtrennung durch eine Zugbe-
anspruchung herbeigefiihrt. Die Sattelfldchen fixieren dabei die
Spitze und der Manipulator leitet die Zugbeanspruchung ein. Der
auf wenige Nanometer ausgediinnte und getrennte Bereich ist
durch den Pfeil markiert.

Abbildung 5.20.: Wihrend des Reckumformens auf einen Querschnitt von etwa 50 nm
wird eine Materialtrennung durch eine Zugbeanspruchung herbeigefiihrt. Die Sattel-
fliichen fixieren die Spitze und der Manipulator leitet die Zugbeanspruchung ein. Der
auf wenige Nanometer ausgediinnte Bereich ist durch den Pfeil markiert. (MafSstab:
2 um)

180

Dieses Werk ist copyrightgeschutzt und darf in keiner Form vervielfaltigt werden noch an Dritte weitergegeben werden.
Es gilt nur fur den persdnlichen Gebrauch.



5.2. Schnittpunkte mit Fertigungsverfahren

Dieser Abschnitt zeigt die Moglichkeiten und Grenzen des Um-
formens auf und stellt potentielle Einsatzgebiete vor. Am Beispiel
einer im Rahmen dieser Arbeit gefertigten Klippverbindung sowie
eines Kugelgelenks wird die Kombination des Umformens und
der Fertigung mittels des fokussierten lonenstrahls demonstriert.
Eine Losung fiir die Herstellung feiner Spitzen im Bereich we-
niger Nanometer fiir beispielsweise die Rastersondenmikroskopie
wurde in einem kombinierten Verfahren aus Beif$schneiden und
Zugumformen vorgestellt. AbschliefSend ldsst sich sagen, dass das
Umformen ein grofies Potential im Bereich der Einzelteilfertigung,
sprich fiir die individuelle und flexible Formgebung, hat und gut
mit weiteren Fertigungsprozessen kombiniert werden kann. Es ist
absehbar, dass sich mit der rasanten Entwicklung im Bereich der
Nanotechnik der letzten Jahre auch kiinftig weitere Anwendungs-
gebiete durch die Fertigung freistehender, mechanisch relevanter
Strukturen mithilfe des Umformens erschliefien.
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6. Zusammenfassung und Ausblick

In der vorliegenden Arbeit wurde das Fertigungsverfahren Um-
formen metallischer Strukturen im Hinblick auf die Umsetzung
im Submikro- und Nanobereich untersucht. Als eines der &ltes-
ten Fertigungsverfahren ermoglicht das Umformen bereits mit
einfachen Werkzeugen eine grofse Formenvielfalt. In alterttimli-
chen Schmieden waren das Werkzeuge wie Hammer, Zange und
Amboss. In dieser Arbeit sind die Werkzeuge im Submikro- und
Nanobereich analog zum Hammer eine abgeflachte Wolframspit-
ze, zur Zange eine Wolframspitze mit geringem Spitzenwinkel
und zum Amboss ein Siliziumsubstrat. Das Umformen l&sst ei-
ne grofie Gestaltungsbandbreite zu und erlaubt die individuelle
Fertigung von metallischen Bauteilen ohne Material abzutragen,
hinzuzufiigen oder die chemischen Eigenschaften des Werkstoffs
zu verdandern.

Im Fokus dieser Arbeit standen die Untersuchung der Umsetz-
barkeit sowie die Ermittlung der Moglichkeiten und Grenzen des
Umformens im Submikro- und Nanobereich. In Anlehnung an
makroskopische Umformverfahren wurden die Umformtechni-
ken aufgegriffen und unter Bertiicksichtigung der Besonderheiten
in kleinen Grofienskalen, in modifizierter Form abgebildet. Fiir
eine Vorauswahl der Umformtechniken war eine bewertende Be-
trachtung in Verbindung mit den Anforderungen der einzelnen
Umformverfahren und der Moglichkeiten im Submikro- und Na-
nobereich erforderlich. Im Verlauf dieser Arbeit wurden unter-
schiedliche Werkzeuge und Halbzeuge fiir die Realisierung der
Umformtechniken hergestellt und optimiert. Insgesamt konnte
gezeigt werden, dass sich eine grofife Anzahl der makroskopi-
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6. Zusammenfassung und Ausblick

schen Fertigungstechniken auch im Submikro- und Nanobereich
realisieren ldsst. Aufgrund des hohen Umformvermogens der ver-
wendeten Halbzeuge konnten prdzise Konturen abgebildet und
hohe Umformgrade |p| > 2 erzielt werden. Weiterhin konnten
Losungen und Impulse fiir zukiinftige Forschungsarbeiten sowie
Schnittpunkte mit weiteren Fertigungstechniken aufgezeigt wer-
den.

Die Skalierung physikalischer Kréfte, der mechanische Grofsenef-
fekt sowie besondere Phianomene, die im Zusammenhang mit den
Untersuchungen im Rasterelektronenmikroskop auftreten, wur-
den eingangs betrachtet und im Verlauf der Arbeit anhand des
Umformens im Submikro- und Nanobereich veranschaulicht. Ge-
geniiber dem Makroskopischen wird im Mikroskopischen ein teils
drastisch verschiedenes Verhalten beobachtet. Die Gewichtskraft
ist gegentiber adhdsiven Kraften vernachldssigbar, Aufladungs-
effekte in Verbindung mit dem Elektronenstrahl, bestimmen die
Manipulation von Objekten und metallische Strukturen weisen
eine deutlich erhohte Festigkeit bei enorm gesteigerter Duktilitat
auf. Beispielsweise wurden in dieser Arbeit Flielspannungen von
3000 MPa bis 5000 MPa fiir NizAl-Partikel (300-600nm Kanten-
lange) gemessen, die damit die Werte des Werkstoffs im Makro-
skopischen deutlich iibersteigen.

In Anlehnung an makroskopische Fertigungsprozesse wurden in
einer Ubersicht der Fertigungsverfahren (Urformen, Umformen,
Fligen, Trennen, Beschichten und Stoffeigenschaften dndern) nach
DIN 8580 aktuelle Forschungsergebnisse im Mikro- und Nanobe-
reich in die einzelnen Gruppen der Fertigungsverfahren eingeord-
net. Fir die unterschiedlichen Fertigungsprozesse wurden dabei
die Anwendbarkeit und Relevanz als funktionale Strukturen im
Mikro- und Nanobereich abgegrenzt und diskutiert sowie Schnitt-
punkte der einzelnen Verfahren aufgezeigt. Der hiermit gegebene
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Uberblick der Fertigungsverfahren soll zugleich motivieren, die
Eigenschaften verschiedener, bestehender Prozesse fiir kiinftige
Untersuchungen mit dem Umformen zu verkniipfen.

Das Umformen im Mikroskopischen ermoglicht die Verwendung
von Werkstoffen wie z. B. Silizium und Wolfram sowie Werkzeu-
ganordnungen, die im Makroskopischen nicht denkbar sind, und
erschliefst somit neue Techniken der Fertigung. Der Versuchsauf-
bau sowie die Herstellung der erforderlichen Werkzeuge und
Halbzeuge wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit entwi-
ckelt und unterscheiden sich ebenso von den Prozessen im Ma-
kroskopischen. Die Versuchssteuerung fand unter Verwendung
sog. Mikromanipulatoren fiir das Umformen und die Manipula-
tion im Rasterelektronenmikroskop statt. Die Piezomotoren der
Manipulatoren ermoglichen die Bewegung im Nanobereich in
mehrere Bewegungsachsen und erlauben die Positionierung in
einem grofien Arbeitsbereich. In die Aufnahme der Mikromanipu-
latoren kénnen Werkzeuge und Halbzeuge in Form eines Drah-
tes mit einem Durchmesser von d =0,5mm eingesetzt werden.
Neben diesen manipulatorischen Werkzeugen und Halbzeugen
werden weitere Werkzeuge hergestellt, die in Verbindung mit den
Manipulatorischen ein grofies Funktionsspektrum fiir das Um-
formen abdecken. Die Fertigung der Werkzeuge und Halbzeuge
wird nach der Herstellungsart (elektrochemisch, mittels fokussier-
tem Ionenstrahl und weiteren Techniken) beschrieben. In einem
elektrochemischen Abtragprozess im Bereich der Spitze werden
alle manipulatorischen Werkzeuge und Halbzeuge in Form eines
d =0,5mm Drahtes aus reinem Wolfram und Titan hergestellt.
Die Spitzen der Umformwerkzeuge aus Wolfram werden auf Spit-
zendurchmesser zwischen 1-5um und Spitzenwinkel zwischen
20-60° bearbeitet. Hierdurch wird eine ausreichend hohe Stei-
figkeit erreicht. Fiir Manipulationswerkzeuge und Halbzeuge aus
Wolfram werden stabformige Geometrien mit feineren Spitzen-
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6. Zusammenfassung und Ausblick

durchmessern von 100 nm bis 500 nm und kleinen Spitzenwinkeln
zwischen 3 -20° realisiert. Fiir Halbzeuge aus Titan wurden Spit-
zendurchmesser von 500 nm und Spitzenwinkel von etwa 20° er-
reicht. Die Herstellungsroute fiir Titanspitzen ist in dieser Arbeit
entwickelt worden und in der Literatur bisher nicht beschrieben.
Als freistehende Halbzeuge wurden kubische NizAl-Partikel mit
einer Kantenldnge von 300 nm bis 600 nm in einem ebenfalls elek-
trochemischen Prozess hergestellt, indem die Partikel als ’-Phase
aus der Nickelbasis-Superlegierung CMSX-4 extrahiert wurden.
Der fokussierte Ionenstrahl ermoglichte die Herstellung weiterer
Werkzeuge aus Silizium. In dieser Arbeit wurde das Federprinzip
eines alten Schmiedewerkzeugs (,spring swage”) aufgegriffen,
modifiziert und in optimierter Form, als riickfederndes Umform-
werkzeug mittels fokussiertem Ionenstrahl im Submikro- und Na-
nobereich, umgesetzt. Drei weitere Herstellungstechniken wurden
fiir Werkzeuge in Form verschiedener Gesenkformen aus Silizium
erarbeitet.

Die Anwendung der Umformverfahren im Submikro- und Na-
nobereich orientierte sich an den theoretischen Vorbetrachtungen
des Umformens. Die Wahl und Durchfiihrung der verschiede-
nen Umformtechniken wurde nach Kriterien definiert, die zum
einen durch die physikalischen Besonderheiten im Mikroskopi-
schen und zum anderen durch die apparativen Gegebenheiten
charakterisiert sind. Daraus ableitend wurde das Freiformen, das
Gesenkformen, das Biegeumformen, das Schubumformen und
das Zerteilen detailliert untersucht. Dabei kamen verschiedene
Werkzeuge und Techniken fiir das Umformen der stabférmigen
Halbzeuge aus Wolfram und Titan sowie der NizAl-Halbzeuge
zur Anwendung. Am Beispiel des Freiformens werden Techniken
wie das Stauchen, Anstauchen, Recken und Absetzen beschrieben
und mit den manipulatorischen und riickfedernden Werkzeugen
an verschiedenen Halbzeugen demonstriert. Enorme Umform-
grade von tber |@|=2 konnten mit dem Stauchen von NizAl-
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Partikeln realisiert werden. Die mit dem Recken erreichte kleins-
te Objektabmessung liegt im Bereich von 20nm bis 30 nm. Mit
dem Gesenkformen konnten Zahnradgeometrien durch Umfor-
men von NisAl-Partikel formfiillend abgebildet und stabférmige
Halbzeuge zwischen Gesenkfldchen zu einer Zahnwelle umge-
formt werden. Das Biegen wurde unter anderem in Form des
Gesenkbiegens eines flachen stabformigen Halbzeugs zu einer
Halbkreisform demonstriert. Weiterhin zeigte das Zerteilen am
Beispiel des BeifSsschneidens das unproblematische Trennen stab-
formiger Halbzeuge zwischen Schneidkeilen.

In der vorliegenden Arbeit wurden weiterfithrende Untersuchun-
gen als Basis fiir zukiinftige Forschungstitigkeiten vorgestellt.
Dabei wurden Losungen problematischer Umformtechniken dis-
kutiert und alternative Moglichkeiten des Umformens vorgeschla-
gen und ausgewertet. Unter anderem wurden das Zugdruckum-
formverfahren Tiefziehen und Moglichkeiten der Werkzeugopti-
mierung fiir das Biegen und Zerteilen vorgestellt sowie Losungen
fiir die Werkstiickentnahme aus Gesenkformen diskutiert. Ferner
werden Schnittpunkte zwischen dem Umformen und weiteren
Fertigungstechniken wie der Bearbeitung mit dem fokussierten
Ionenstrahl aufgezeigt. In dieser Arbeit wurden dabei Losungen
fiir mechanische Prinzipien wie ein Kugelgelenk oder eine Klipp-
verbindung im Submikro- und Nanobereich als Beispiele fiir die
Kombination verschiedener Fertigungstechniken entwickelt.

Das in dieser Arbeit vorgestellte Umformverfahren wurde in die-
ser Weise zum ersten Mal im Submikro- und Nanobereich um-
gesetzt. Mit dem Umformen lassen sich freistehende metallische
Bauteile fertigen. Da massive, hochreine, metallische Halbzeuge!

Im Gegensatz konnen im Mikroskopischen mit Urformverfahren, auf Basis
von Pulvern keine vollstandig dichten Werkstiicke erzielt werden. Mit dem
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6. Zusammenfassung und Ausblick

umgeformt werden konnen und keine Beeinflussung der che-
mischen Zusammensetzung? erfolgt, sind Umformverfahren fiir
mechanisch hochbeanspruchte Nano- und Mikrosysteme kiinftig
von enormer Bedeutung. Neben den mechanischen Eigenschaften
konnen ebenso die elektrischen und magnetischen Besonderhei-
ten von Metallen in Form freistehender Bauteile mit dem Um-
formen umgesetzt werden. In elektrischen Nanosystemen werden
u. a. Nanodrdhte verwendet, die iiber Fertigungsverfahren (z. B.
Elektrodeposition in Poren des anodischen Aluminiumoxids) her-
gestellt werden. Zwar konnen grofie Stiickzahlen generiert wer-
den, aber individuell geformte Strukturen sind mit diesen und
vergleichbaren Fertigungsverfahren nicht realisierbar. Das Umfor-
men konnte diesbeziiglich mit dem Zerteilen und Biegeumformen
Nanodrdhte auf die erforderliche Lange kiirzen, in die jeweils
benotigte Geometrie biegen und so die Starken der Nanotechnolo-
gie wie hohe Funktionsdichte und geringer Bedarf an Ressourcen
ausschopfen. Weiterhin konnen metallische Materialien mithilfe
des Umformens verarbeitet werden beispielsweise fiir die Ras-
tersondenmikroskopie, die mit bestehenden Fertigungsverfahren
ungeniigend prézise oder gar nicht bearbeitet werden konnen.
Durch die innovative Moglichkeit der Formgebung kénnen neue
Anwendungen in diesem Bereich entwickelt werden. Solche Ni-
schen gilt es kiinftig zu erkennen und zu besetzen. In diesem Sinne
soll die vorgelegte Dissertation auf das grofie Potential des Um-
formens metallischer Strukturen im Submikro- und Nanobereich
aufmerksam machen und eine weitere Option der Herstellung
erschliefSen.

Fligen von Bauteilen ergibt sich meist eine Bauteilschwédchung im Bereich der
Fiigeverbindung. Beschichtungsverfahren fiir hochreine Schichten z. B. durch
die Atomlagenabscheidung ALD konnen keine rdumlichen Formen abbilden.

ZBeispielsweise ist mit der Bearbeitung mittels fokussiertem Ionenstrahl eine
oberflichennahe Verdnderung der Gitterstruktur und die Implantation von
Ga™-Ionen zu beobachten.
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A. Datenblatter der Mikromanipulatoren
MM3A-EM
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A. Datenblitter der Mikromanipulatoren MM3A-EM

A.1. Freiheitsgrade und Arbeitsbereich der

Mikromanipulatoren
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Abbildung A.1.: Freiheitsgrade und Arbeitsbereich der Mikromanipulatoren (Verwen-
dung mit freundlicher Genehmigung der Kleindiek Nanotechnik GmbH) [51].
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A.2. Technisches Datenblatt der Mikromanipulatoren

A.2. Technisches Datenblatt der Mikromanipulatoren

Scanning Electron & Focused lon Beam Microscopy

MM3A-EM Micromanipulator

More compact and more flexible

= Small and practical

= Plug-and-play system with modular compo-
nents

= Interfacing solutions for most SEM/FIB instru-
ments (including load lock)

= Fast setup and removal

= Effortless work with multiple manipulators

= Useful plug-in tools

Clearer and simpler

= Result-oriented operation which leads to in-
creased throughput

= Intuitive control interfaces and software

= User-friendly and easy to learn

= Quick and easy probe tip exchange

= Compact, stand-alone electronics

= Pioneering cabling technology with compact
vacuum feedthrough

More robust and more stable

= Compact construction delivers higher reso-
nance frequencies

= Excellent stability

= Low drift (1 nm/min)

= Reliable operation (one year endurance test)

= Virtually insusceptible to vibrations

= Fast pre-positioning by hand

Faster and more precise

= No backlash or reversal play

= Sub-nanometer resolution (0.25 nm)

= Extensive working range (100 cm?)

= No “blind axis” like with cartesian systems
= Coarse and fine displacement in one drive

= High operating velocity (up to 10 mm/sec)

Technical specifications

= Length 62.1mm ; = L;:;/;%HT
= / v
= Width 20.4 mm C = IN/OUT

= Height 25.4 mm

= Weight 459

= Operating range AB 240°
Operating range C 12 mm

= Piezo range A 4 x 107 rad (20 um)
Piezo range B 4 x 10 rad (15 um)
Piezo range C 1 um

= Speed AB up to 10 mm/s
Speed C up to 2 mm/s

= Resolution A 107 rad (5 nm)
Resolution B 107 rad (3.5 nm)
Resolution C 0.25 nm

= Holding force 1 N

= Holding torque 3to 4 Nmm

= LiftY 59

= Probing current range 10 nA to 100 mA

= Maximum probing voltage 100V

= Probing signal resistance 7.0 Q

= Temperature range 273 Kto 353 K
UHV version 273 Kto 393 K
Low temp. version 77 K (4 K') to 393 K

= Lowest pressure 107 mbar
UHV version 2 x 107 mbar

= Mounting M4 tapped hole

= Material Stainless steel, aluminium

*Requires special control unit

Contact us at
info@nanotechnik.com
or find your local agent at

www.nanotechnik.com

P kleindiek

mnanotechnik

All technical specifications are approximate. Due to continuous development, we reserve the right to change specifications without notice. Version 10.01. © Kleindiek Nanotechnik GmbH.

Abbildung A.2.: Technisches Datenblatt der Mikromanipulatoren MM3A-EM (Verwen-
dung mit freundlicher Genehmigung der Kleindiek Nanotechnik GmbH) [52].
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