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Bei der Fertigung makroskopischer monolithischer Quarzglasprodukte mittels eines etablierten
Sol-Gel-Verfahrens stellt sich die Frage, bis zu welcher minimalen GroBe Oberflachenstruktu-
ren prazise repliziert werden konnen, und ob die so erzeugten dreidimensionalen Strukturen
zur Strahlformung geeignet waren. Die Entwicklungsergebnisse aus dem Projekt SINOMICS
zeigen, dass das Sol-Gel-Verfahren tatsachlich eine Alternative zur Herstellung von Mikro-
strukturen fiir z.B. diffraktive optische Elemente (DOE) aus synthetischem Quarzglas ist.

Mikrostrukturierte Bauelemente zur effi-
zienten Erzeugung definierter Beugungs-
muster sind ein vergleichsweise junges
Betatigungsfeld der modernen Optik.
Wahrend die Theorie der Beugung von
Licht an Oberflachenstrukturen schon lan-
ger bekannt ist, konnten komplex struk-
turierte mikrooptische Bauelemente erst
mit dem Aufkommen entsprechender Fer-
tigungstechnologien z.B. aus der Halb-
leiterindustrie realisiert werden. Dariber
hinaus ermdglichten die Entwicklungen
auf dem Gebiet der Rechentechnik die
Implementierung immer leistungsfahigerer
Algorithmen zur Berechnung diffraktiver
Strukturen und Simulation der zu erwar-
tenden Intensitatsverteilung.

1 Stand der Technik

Trotz dieser rasanten technischen Entwick-
lung ist die Herstellung photonischer Mikro-
strukturen, insbesondere in Substratmateri-
alien wie Glas oder Quarzglas, noch immer
ein technisch komplexer Prozess. Struktu-
ren im pm-Bereich fur mikrofluidische und
mikrooptische Anwendungen kénnen in
niedrigschmelzenden Low-Tg-Glasern mit-
tels HeiBprageverfahren gefertigt werden.
Diese Glaser besitzen eine derart niedrige
Transformationstemperatur, dass die Pra-
gewerkzeuge thermisch nicht Gberbean-
sprucht werden, andererseits ist die Tempe-
ratur aber hoch genug, um die gewlnsch-
ten Oberflachenstrukturen im viskosen Glas
zu erzeugen. Dieses Replikationsverfahren
erschlieBt, trotz einiger Beschrankungen
der Low-Tg-Glaser, eine recht groBe Anzahl
optischer Anwendungen und zeigt seine
Starken bei Kosteneffizienz und Tauglich-
keit fur die Massenproduktion.

Allerdings eignet sich dieses Verfahren
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nicht zur Anwendung bei Quarzglas, da fur
die hier erforderlichen Temperaturen von
>1500°C keine geeigneten Werkzeugma-
terialien zur Verfligung stehen. Aus diesem
Grund werden Quarzglaser typischerweise
mit aufwendigen Atzprozessen wie z.B. dem
Reaktiven lonenatzen (RIE-ICP) mikrostruktu-
riert. Die Qualitat derartig gefertigter optisch
relevanter Mikrostrukturen (Reproduzierbar-
keit, MaBhaltigkeit, Oberfldchenrauheit etc.)
ist sehr hoch. Die Investitions- und Betriebs-
kosten der bendétigten Photolithographie-
anlagen, Atzanlagen und Reinraumtechnik
sind allerdings ebenfalls erheblich, was sich
letztlich auch im Preis derartiger optischer
Komponenten widerspiegelt.

2 Grundlagen des hier verwen-
deten Sol-Gel-Verfahrens

Replikationstechniken sind insbesondere
bei groBeren AusstoBmengen die 6kono-
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misch interessanteren Alternativen. Das
Sol-Gel-Verfahren zur Herstellung monoli-
thischer Quarzglasteile zahlt zu diesen Ver-
fahren. Hierbei wird aus einer niedervisko-
sen Dispersion ein Sol hergestellt, welches
dann Siliziumdioxid (SiO,) in molekularer
Form sowie als nanoskaligen Feststoff ent-
halt. Das Sol wird in anwendungsspezifi-
sche GielBformen gegossen und auf che-
mischem Wege zum Erstarren (Gelieren)
gebracht. Dabei formt das gelierende Sol
die Konturen der GieBform ab. Bei der
Gelierung verbindet sich das SiO, im Sol
im Zuge einer Kondensationsreaktion und
bildet ein dreidimensionales Netzwerk mit
offenporiger Struktur.

Nach der Gelierung wird das Gelteil ent-
formt und einer nachfolgenden Trock-
nung unterzogen. Im Trocknungsprozess
wird dem Gelteil die PorenflUssigkeit unter
kontrollierten Bedingungen entzogen, bis
schlieBlich ein poroses Trockengel (Aerogel

Bild 1: Intensitétsverteilungen in der Beugungsebene des DOE: a) angestrebte
Zielintensitatsverteilung, b) simulierte (Speckle-) Intensitdtsverteilung bei voll-
stdndig kohédrenter Beleuchtung, c) gemessene, durch das DOE erzeugte Inten-
sitdtsverteilung bei kohdrenter Beleuchtung und d) bei ,nachgeahmter” partiell
kohé&renter Beleuchtung durch inkohirente Uberlagerung von 36 Messungen bei
kohérenter Beleuchtung an unterschiedlichen Stellen
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Bild 2: Beugungsstrukturim Design (a) sowie WeiBlichtinterferenzmikroskop-Aufnahmen der entsprechenden Strukturim Abform-
Master (b, bei 50-facher VergréBerung) und im abgeformten SiO,-Diffusor (c, bei 100-facher VergréBerung, negativ, gespiegelt)

oder Xerogel) entstanden ist, welches das
reine SiO,-Gerlst aus der Gelierung dar-
stellt. Die Schritte Solherstellung, GieBen
und Gelierung finden bei Raumtemperatur
und Normaldruck statt. Erst in einem letz-
ten Prozessschritt werden dem Trockengel
in einem Hochtemperaturofen Verunrei-
nigungen bis in den ppb-Bereich hinein
entzogen, und das abschlieBende Sintern
bei etwa 1400°C verdichtet das Trockengel
zu reinem, synthetischen Quarzglas. Am
Ende des Sinterprozesses liegt ein Quarz-
glasteil vor, welches die geometrische Form
der GieBBform abbildet — allerdings ist es
isotrop um 50% geschrumpft. Dieser Volu-
menschrumpf wird durch die groBe innere
Oberflache des Trockengels (bis 1000 m?/qg)
und die Oberflachenspannung im offenpo-
rigen GelgerUst verursacht.

Der Charme des Sol-Gel-Verfahrens liegt in
der einfach zu bewerkstelligenden Repli-
kation von Makro- bis hin zu Mikrostruk-
turen bei geringem technischen Aufwand.
Die gewdlnschte Abformung entsteht bei
Raumtemperatur im noch leicht zu ver-
formenden Sol und ist nach vollstandi-
ger Gelierung des Sols (innerhalb weni-
ger Minuten) abgeschlossen. Die niedrige
Viskositat des gieBfertigen Sols von ca.
100 mPas sowie seine sehr geringe Grenz-
flachenspannung sind wahrend der Abfor-
mung von groBem Vorteil. Das Risiko der
Blasenanhaftung an den Mikrostrukturen
wird dadurch minimiert.

Auch die Bandbreite der einsetzbaren
Materialien zur Herstellung der GieBfor-
men ist sehr groB. So koénnen, je nach
Anwendungsfall, Kunststoffe, Metalle oder
diverse Glaser als Formenmaterial einge-
setzt werden. Im Normalfall kénnen GieB-
formen aus diesen Materialien mehrere
dutzende Male benutzt werden, da weder
Sol noch entstandenes Gel mechanische
oder chemische Abnutzung verursachen.
Im hier beschriebenen Projekt wurden mik-
rostrukturierte Si-Wafer als GieB-Master
eingesetzt, da diese duBerst exakt struktu-
riert werden kénnen.

3 Optikdesign

Um mit dem Sol-Gel-Verfahren qualita-
tiv hochwertige optische Komponen-
ten replizieren zu kdénnen, mussen alle
geplanten Technologieschritte schon bei
der Erstellung des Optikdesigns und der
Fertigungsdaten bertcksichtigt werden. So
lassen sich prozessbedingte, systematische
Formabweichungen kompensieren, wie
insbesondere der Volumenschrumpf des
Materials, aber auch StrukturgréBen- und
Formabweichungen im Master, wie sie
z.B. infolge einer zusatzlichen Antihaftbe-
schichtung auftreten.

Die hier vorgestellten binaren (zweistufigen)
diffraktiven optischen Elemente (DOE) sind
der Gruppe der optischen Fernfeld-Diffuso-
ren zuzuordnen. Das heifBt, die gewlinschte
Intensitatsverteilung wird bei kohdarenter
Beleuchtung der im Element abgeform-
ten Beugungsstrukturen im Winkelraum
erzeugt (Fraunhofer-Beugung). Die Zielver-
teilung kann mit Hilfe einer zusatzlichen
Sammellinse (Fourierlinse) in deren Brenne-
bene (Fourierebene) generiert werden [1].
Die Ausdehnung der Intensitatsverteilung
hangt dann von dem durch das Element
erzeugten Beugungswinkel und von der
Brennweite der Fourierlinse ab.

Wie bei einem Hologramm enthalt jeder
Bereich eines optischen Diffusors die
gesamte Information zur Erzeugung der
gewdinschten Intensitatsverteilung. Einer-
seits hat dies bei ausreichend groBflachi-
ger Ausleuchtung der Beugungsstrukturen
eine Unempfindlichkeit der Komponente
gegenUber einer lateralen Dejustage rela-
tiv zum Eingangsstrahl zur Folge. Ande-
rerseits werden beim optischen Diffusor
unterschiedliche Anteile des Eingangs-
strahlquerschnitts in der Zielebene Uber-
lagert. Dadurch entstehen bei kohéarenter
Beleuchtung Interferenzerscheinungen
innerhalb der globalen Zielintensitatsver-
teilung in Form regelmaBiger Modulati-
onen oder auch Speckles. Der Kontrast
dieser Kleinwinkelmodulationen nimmt mit

sinkendem raumlichen Kohéarenzgrad der
Quelle ab. Somit kann beim Einsatz partiell
koharenter Lichtquellen wie z.B. Excimer-
lasern, LEDs und Multimode-Lasern eine
Homogenisierung der Gesamtzielvertei-
lung durch die inkoharente Uberlagerung
unterschiedlich modulierter Intensitatsver-
teilungen erreicht werden [2].

Um die Replizierbarkeit von Mikrostruk-
turen nach dem Sol-Gel-Verfahren zu
demonstrieren, wurde als Zielstruktur das
Photonik-Logo gewadhlt (Bild 1a). Die
Berechnung der binaren Phasenfunktion
zur Erzeugung der angestrebten Inten-
sitatsverteilung erfolgte auf Basis eines
iterativen Algorithmus (z.B. IFTA, iterativer
Fourier-Transformationsalgorithmus [3]) in
Kombination mit einer Soft-Quantisierung.
Dabei wird die komplexe Amplitude des
Eingangswellenfeldes unter Einfuhrung
bestimmter Randbedingungen wiederholt
ins Fernfeld und wieder zurick in die
Elementebene ausgebreitet. In einer hin-
reichenden Zahl von lIterationen konver-
giert der Algorithmus und liefert in der
Elementebene eine Phasenfunktion, die
im Fernfeld eine der geforderten Zielver-
teilung moglichst dhnliche Intensitatsver-
teilung erzeugt.

Ein Ausschnitt der berechneten Beugungs-
struktur ist in Bild 2a gezeigt, wobei weil3
dargestellte Flachenanteile des Diffusors
der Eingangswellenfront einen Phasenhub
von 7 aufprdgen. Dies entspricht einem
optischen Gangunterschied von A/2, wel-
cher im Material durch eine Hohendif-
ferenz der Strukturen realisiert wird. Fur
die Wellenlange des hier eingesetzten
Beleuchtungslasers von 532 nm und bei
einem Brechungsindex des Quarzglases
VON Nsa3nm = 1,4609 ergibt sich demnach
eine ideale Tiefe der Beugungsstrukturen
von 577 nm. Bild 1b zeigt die simu-
lierte Intensitatsverteilung bei raumlich
vollstandig kohdarenter Beleuchtung mit
einem maximal erzeugten Beugungswin-
kel der Nutzverteilung von 4,28°. Trotz
Kleinwinkelmodulation (Speckles) ist das
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Bild 3: Binarer diffraktiver Diffusor aus synthetischem Quarzglas, erstmals repli-
ziert in einem Sol-Gel-Abformprozess

globale Zielintensitatsprofil (vgl. Bild 1a)
gut zu erkennen.

4 Master-Fertigung

Zur Vorbereitung der lithographischen Fer-
tigung des Abform-Masters wurden die
berechneten Designdaten so skaliert, dass
der prozessbedingte Materialschrumpf
kompensiert wird. AnschlieBend erfolgte
die Uberfihrung in Layoutdaten und die
Fertigung der Lithographiemaske.

Als Ausgangsmaterial fur planare, binar
mikrostrukturierte Abform-Master dienen
haufig Si-Wafer. Mit Hilfe einer Feuchto-
xidation wird ausgehend von der Subst-
ratoberflache in das Material hinein eine
SiO,-Schicht erzeugt. Deren gut kontrol-
lierbare Dicke wird auf die gewlnschte
Master-Strukturtiefe eingestellt, die wiede-
rum der skalierten Strukturtiefe des abzu-
formenden Diffusors entspricht.

Im Anschluss wird auf dieser Schicht die
Atzmaske erzeugt. Dafiir wird zunachst eine
Lackschicht aufgebracht und mit der vorbe-
reiteten Lithographiemaske in einem Mask
Aligner belichtet. Infolge des Entwicklungs-
prozesses entstehen Lackstrukturen, die mit
einem reaktiven lonen-Atzprozess (RIE) in die
SiO,-Schicht Ubertragen werden. Aufgrund
der unterschiedlichen Zusammensetzung
des Materials und der damit verbundenen
Atzratenselektivitat stoppt der Atzprozess
beim Ubergang von SiO, zu Si nahezu voll-
standig, wodurch die Atztiefe und damit die
Strukturhohe weitestgehend durch die SiO,-
Schichtdicke bestimmt ist.

Um beim Entformungsprozess die Haftung
zwischen Sol-Gel und Master zu redu-
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zieren und die Robustheit der Form zu
erhohen, wird abschlieBend eine 10 nm
dicke PTFE-Schicht auf das strukturierte
Substrat aufgebracht. Ein dem Designaus-
schnitt in Bild 2a entsprechender Bereich
des Abform-Masters ist Bild 2b zu sehen.

5 Herstellung der Diffusoren

Um den speziellen Anforderungen mikro-
strukturierter Oberflachen gerecht zu wer-
den, wurde der ansonsten standardisierte
Sol-Gel-Prozess an einigen Stellen ange-
passt. So wurde das Sol einer verbesserten
Dispergierung unterzogen, um die GroBe
verbliebener SiO,-Aggregate und Agglo-
merate zu reduzieren. Weiterhin wurde das
gieBfertige Sol mit Hilfe monofiler Filter in
mehreren Stufen bis in den unteren Mikro-
meterbereich hinein feinst filtriert. Damit
keine oberflachlich anhaftenden Fremdpar-
tikel die spateren Mikrostrukturen im Glas
verfalschen, erfolgten die Handhabung der
GieB-Master und der GieBprozess selbst an
einem Arbeitsplatz mit laminarem Luftvor-
hang. Die anschlieBenden Prozess-Schritte
bis hin zum fertigen Quarzglas-Diffusor
entsprachen wieder dem standardisierten
Produktionsprozedere.

6 Charakterisierung

Das Ergebnis des Sol-Gel-Abformprozes-
ses ist ein 17 x 17 mm? groBer diffrak-
tiver Diffusor aus 2,5 mm dickem syn-
thetischem Quarzglas (Bild 3). An den
abgeformten Strukturen (Bild 2c) wurde
durch profilometrische Messungen eine
Rauheit von Ra < 20 nm ermittelt. Der

Vergleich zwischen dem Abformwerkzeug
und den abgeformten Strukturen bestatigt
den im Design angenommenen isotropen
Schrumpf des Materials wahrend des Sin-
terns auf jeweils 50% in Breite, Hohe und
Tiefe. Im Element ergibt sich eine minimale
laterale Strukturbreite von 2 ym und eine
mittlere Tiefe der Beugungsstrukturen von
562 nm, also nur 15 nm (2,6%) weniger
als die angestrebte Tiefe von 577 nm.

Die bei koharenter Beleuchtung des Dif-
fusors erzeugte Intensitatsverteilung
(Bild 1¢)' stimmt qualitativ sehr gut mit
der geforderten (Bild 1a) und simulier-
ten (Bild 1b) Verteilung Uberein. Um die
Homogenitat der vom Diffusor erzeug-
ten Intensitatseinhtllenden zu bestimmen,
wurde eine partiell kohadrente Beleuchtung
zur Reduktion der Kleinwinkelmodulation
nachgestellt. Daftr wurde die Komponen-
te in verschiedenen Bereichen kohérent
beleuchtet. Durch numerische inkoharente
Uberlagerung der erzeugten Specklever-
teilungen resultierte letztendlich die Inten-
sitatsverteilung in Bild 1d.

Daraus konnte eine Modulation der Einhul-
lenden von +8% und ein Beugungswinkel
von 4,282° der Nutzverteilung ermittelt
werden, d.h. eine Abweichung vom Soll-
wert von lediglich 0,002° (0,05%). Des
Weiteren wurde eine dem theoretischen
Maximum nahezu identische Beugungsef-
fizienz des Gitters von ca. 61% (Fresnelver-
luste berlcksichtigt) experimentell nach-
gewiesen. Infolge der minimalen Struktur-
tiefenabweichung (2,6% im vorgestellten
Beispiel) entfallt ein geringer ungebeugter
Anteil der einfallenden Leistung auf die
nullte Beugungsordnung. Prinzipiell kann
mit derartigen binaren diffraktiven Elemen-
ten eine Beugungseffizienz von Uber 80%
erreicht werden.

7 Fazit

Die Messergebnisse zeigen, dass das hier
vorgestellte Sol-Gel-Verfahren eine ernst
zu nehmende Technologie zur Herstellung
optisch aktiver Mikrostrukturen in Quarz-
glas ist. Zwar ist die GréBe der Quarz-
glassubstrate derzeit aus prozesstechni-
schen Grinden noch auf ca. 25 x 25 mm?
beschrankt, aber das Verfahren ist bereits
in der Lage, kostengiinstige und quali-
tativ hochwertige DOEs in kleineren und
mittleren Serien hervorzubringen. Dariber
hinaus erscheint das Verfahren pradesti-
niert, neben planaren optischen Elemen-
ten auch neuartige hybride Optiken mit

T Aus messtechnischen Griinden wurden die Intensitéts-
verteilungen mit einer Monochromkamera aufgenom-
men und anschlieBend in Bild 1c und 1d entsprechend
der Beleuchtungswellenlange von 532 nm eingefarbt.
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aspharischen oder freigeformten Oberfla-
chen und darauf integrierten optisch akti-
ven Mikrostrukturen in einem attraktiven
Preisbereich zu realisieren. Weiterfuhrende
Untersuchungen dazu werden folgen.

Die Arbeiten wurden teilweise finanziert
durch das BMBF innerhalb des Forschungs-
projekts ,Skalentbergreifende Integrati-
on von Nanodraht-Heterostrukturen mit
Optischen Mikrosystemen fir Innovative
Chemische Sensoren — SINOMICS” (FKZ:
165V5384).
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