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Im Geschaftsfeld »Optik« bietet das Fraunhofer IKTS keramische Mate-
rialien, Komponenten und Systeme fur Beleuchtung, Medizin- und
Lasertechnik, optische Mess- und Diagnosesysteme sowie Schutzanwen-
dungen.

Optische Technologien sind Innovations- und Wachstumstreiber. Dies gilt fiir
die Beleuchtung, etwa bei ressourcenschonenden LEDs, aber auch fiir minimal-
invasive medizinische Diagnosesysteme oder berlhrungslose Messgerate. Das
Fraunhofer IKTS transferiert wissenschaftliches Grundlagen-Know-how mit
Hilfe von wettbewerbsfahigen Technologien in Produkte mit hoher Perfor-
mance und Zuverlassigkeit. Diese Technologiekette beginnt beim Werkstoff
und endet bei der Integration in komplexe Systeme.

Seit Jahren ist das Fraunhofer IKTS weltweit fihrend in der Herstellung von
transparenten Keramiken mit besonders feinkristallinen Gefligen und duBerst
guten mechanischen Parametern. Diese polykristallinen Keramiken haben eine
derart hohe Qualitat, dass sie fir solche optischen oder photonischen Anwen-
dungen einsetzbar sind, die eine hohe optische Homogenitat und mechanische
Belastbarkeit bei gleichzeitig minimalem Absorptions- und Streuverlust erfor-
dern. Eine gezielte Dotierung oder Phasensynthese flihrt dagegen zu optisch
aktiven Materialien wie beispielsweise Leuchtstoffen, bei denen eine hohe
Quantenausbeute, thermische Stabilitat des Farbraums oder lange Nachleucht-
zeiten entscheidende Parameter darstellen. Fiihrt man diese Technologien zu-
sammen, entstehen am Fraunhofer IKTS aktive Optokeramiken mit einer
homogenen Verteilung der Dotierstoffe in der keramischen oder polymeren
Matrix. Diese Bauteile haben sowohl aktive und strahlformende als auch gute
mechanische und thermische Eigenschaften und finden vielfaltige Verwendung
in der Optoelektronik. Von zunehmender Bedeutung fiir das Geschaftsfeld sind
optische Systeme, die nicht auf Transmission, sondern auf Reflexion beruhen
und als Hochleistungskomponenten in der Laser- und Weltraumtechnik einge-
setzt werden.

Fur die schnelle und kostenglinstige Zustandsdiagnose von Materialien, Bau-
gruppen sowie industriellen und biomedizinischen Prozessen bieten optisch ba-
sierte Verfahren ein besonderes Potenzial. Uberall, wo beriihrungsfrei gemes-
sen werden muss oder extreme Bedingungen vorherrschen, kdnnen optische
Verfahren ihre Vorteile ausspielen. Am Fraunhofer IKTS werden etablierte und
neue Methoden entwickelt und nach Anforderungen des Kunden als Gesamt-
system in den jeweiligen Prozess integriert. Neben Verfahren auf Basis der
Licht-Materie-Wechselwirkung stellen optisch aktive Nanosensoren einen
Schwerpunkt in der Entwicklung optischer Mess- und Diagnosesysteme dar.
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OPTISCHE KERAMIKEN MIT SPEZIFISCH
EINGESTELLTER SPEKTRALER TRANSMISSION

Dr. Jens Klimke, Dr. Andreas Krell

Die Lichtdurchlassigkeit an Festkérpern wird durch den atoma-
ren Aufbau bestimmt und kann in Abhangigkeit von der Wel-
lenlange durch den komplexen Brechungsindex beschrieben
werden. Der Realteil des Brechungsindexes erfasst die Refle-
xion an der Oberfldche und der Imaginarteil die Absorption
beim Durchtritt des Lichtsstrahls. Im Realkristall ist die GréBe
des Fensters des lichtdurchlassigen Bereichs zwischen den Ab-
sorptionskanten im kurzwelligen bzw. langwelligen Bereich
des Spektrums durch die Defektpopulation sowie die Reinheit
des Materials limitiert. Das nachstehende Diagramm zeigt
Transmissionsspektren einiger unterschiedlich transparenter
Keramiken vom UV- bis IR-Bereich. Die transparenten Kerami-
ken kénnen ahnliche spektrale Transmissionen wie Einkristalle
erreichen, weisen jedoch einige Besonderheiten auf, auf die im
Folgenden eingegangen werden soll.

Transmissionsfenster von UV bis IR flr transparente
Keramiken (Dicke: 2-4 mm) hergestellt im IKTS

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Wellenlédnge in pm

—MgALO, —VY,AL0, —Y,0, —8Y-Z10, —AlLQ,

Aufgrund ihres polykristallinen Aufbaus wird die Transmission
bei Keramiken durch Streuanteile an Poren und Fremdphasen
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beeinflusst. Bei anisotropen Kristallsystemen (wie Korund und
tetragonalem Zirkonoxid) sind zusatzliche Streuanteile durch
die Richtungsabhangigkeit des Brechungsindexes, die zu einer
Aufspaltung des Lichtwegs an jedem einzelnen Kristallit fih-
ren, zu berlcksichtigen. Um eine hinreichende Transparenz zu
erzielen, mussen die Streuanteile minimiert werden. Dies ge-
lingt durch defektvermeidende Herstellung der keramischen
Grunkorper und durch Sinterverfahren, die nahezu vollstan-
dige Verdichtung zu porenfreien Keramiken ermoglichen. Die
Transmissionsminderung durch Streuung ist am starksten fur
Streuzentren, deren Durchmesser der Wellenlange des Lichts
entsprechen. Der Einfluss der Doppelbrechung kann daher
durch GefligekorngroBen kleiner als die Wellenlange des
Lichts verringert werden. Ebenso tragen kleine PorengréBen
tendenziell weniger zur Lichtstreuung bei. Das nachstehende
Diagramm zeigt eine Simulation der Transmissionsminderung
durch Mie-Streuung an 0,1 % bzw. 0,01 % kugelférmigen
Poren unterschiedlicher GroBe in Spinellkeramik von 1 mm
Dicke in Abhangigkeit des Porendurchmessers fur die Wellen-
ldngen 200 nm und 600 nm.

Minderung der In-Line-Transmission durch Streuung
an Poren in Spinell-Keramik

In-Line-Transmission in %

1000

10 000
PorengréBe in nm

—— 0,1 % Poren /Lambda: 600nm  —— 0,1 % Poren /Lambda: 200 nm
—— 0,01 % Poren /Lambda: 600 nm —— 0,01 % Poren /Lambda: 200 nm



In-line Transmission in %

200 300 400 500 600 700 800
Wellenldange nm

3 —MgAlLO,:Co —MgALO,:Cr —8Y-Zr0,:Ce
YAG:Ce —YAG:Yb

Mikrorisse wie sie z. B. beim Tempern an Luft erzeugt werden,
wirken sich daher besonders im kurzwelligen Bereich des
Spektrums aus. Einzelne grobere Defekte > 20 pm mindern
die Transparenz im Mittel nur wenig, werden jedoch visuell als
storend empfunden und kénnen fir optische Anwendungen
aufgrund der Abbildungsfehler nicht toleriert werden. Eine
gezielte Beeinflussung der spektralen Transmission kann durch
den Einbau von Dotierungen erfolgen. Durch spezifische Do-
tierungen realisierte Absorptionszustande sind die Basis flr
keramische Laserbauteile, optische Filter sowie keramische
Szintillatoren fur die Lichttechnik und Medizintechnik. Bild 1
zeigt transparente Spinellkeramiken (Dicke 3,9 mm) mit Ko-
baltdotierung (blau) bzw. Chromdotierung (rot) sowie eine
ceriumdotierte 8Y-ZrO,-Keramik (orange, Dicke 1,9 mm).

Die Absorptionsbanden der Keramiken sind im UV-ViS-Spek-
trum (Bild 3) abgebildet. Bild 2 zeigt YAG-Keramiken (Dicke
2,7 mm), mit Ytterbium dotiert (hellblau) bzw. Cerium-dotiert
(gelb). Die Absorptionsbande der Ceriumdotierung ist, wie das
In-Line-Transmissionsspektrum (Bild 3) zeigt, gegenUber der ce-
riumdotierten 8Y-ZrO,-Keramik zu kirzerer Wellenlange ver-
schoben. Beide Mechanismen, der Einbau von Absorptions-
zentren bzw. von Streuzentren eréffnen gegentber den klassi-
schen transparenten Materialien Glas, Einkristall und transpa-
renten Kunststoffen Mdglichkeiten, Materialien, mit neuen
optischen Eigenschaften zu kreieren bzw. die im Vergleich zu
Glas hervorragenden mechanischen und thermischen Eigen-
schaften der Keramiken mit neuen optischen Eigenschaften zu
verbinden. Gegenuber Einkristallen bieten transparente Kera-
miken Vorteile durch den isotropen Aufbau des polykristallinen
Gefliges, vereinfachte Herstellungsverfahren und neue Dotie-
rungsmaglichkeiten z. B. in héheren Konzentrationen. Poten-
tielle Anwendungen fur transparente Keramiken sind z. B.
mechanisch, thermisch oder chemisch stabile Fenster fir ballis-
tischen Schutz oder flr thermisch bzw. chemisch beanspruchte
Reaktoren sowie IR-transparente Domes. Die speziellen opti-
schen Eigenschaften von Keramiken, wie hoher Brechungsin-
dex und geringe Spannungsdoppelbrechung, machen Trans-
parentkeramiken interessant flr optische Linsensysteme.

Die Anforderungen an die optische Qualitat der Keramiken
stellen sich fur die jeweiligen Anwendungsfalle unterschiedlich
dar. Die folgende Tabelle definiert Entwicklungsziele hinsicht-
lich der Kriterien: Verlustfaktor k, In-Line-Transmission, opti-
sche Homogenitat und Anzahl sichtbarer Defekte fir die

0.00 800

Empfindichket : 1

-16.00
Typ © Wellenfront

PV : 32674 rm
RMS : 2402 nm
Min : -18157 nm

Teile-Nr. =
Prufer .ozec
Kommentar IKTS_SP
Datum : 179207

-16.00 0.00 16.00 [mm]

Wellenlange von 600 nm fiir die Anwendungsfelder kerami-
sche Fenster, optische Linsen aus Keramik und Laserkeramiken.
Diese Parameter sind zum Teil hochambitioniert, weil sie letzt-
lich auf der Aufgabe basieren, die perfekte, d. h. im Volumen
vollstandig defektfreie Keramik herzustellen. Die notwendigen
Technologien missen fir jedes Kristallsystem und jede Dotie-
rung, ausgehend von den keramischen Rohstoffen Gber Form-
gebung und Sinterung neu erarbeitet werden. Das IKTS stellt
sich dieser Herausforderung seit nunmehr 15 Jahren erfolg-
reich, wie die gute optische Homogenitat von IKTS-Spinellkera-
mik zeigt (siehe Bild 4, Messung Zeiss-SMT), die die
Anforderungen an lasertaugliche Saphir-Einkristalle hinsichtlich
der Homogenitat Ubertrifft.

Optische Anforderungen unterschiedlicher Anwen-
dungsfelder an transparente Keramiken

Anwen- | Verlustfaktor In-line- Optische Anzahl
dungsfeld |k In-line Transmission Homoge- sichtbarer

~600 nm ~600 nm,  nitdt An Defekte

4 mm Dicke >20 um

Feneer  |=00sdny =085, - slollems
Optische |<0,01cm™ >099T ~ <0,05ppm <10/cm?
Linsen
Laser- <0,001 cm™ >0,999T _ 0,01-1 ppm ~0
keramik |

Flr weitere Fortschritte ist die systematische Erforschung des
Zusammenhanges zwischen Eigenschaften der keramischen
Ausgangsstoffe und ihrem Verdichtungsverhalten, sowie zu den
Sintermechanismen an Keramiken bei Dichten > 99,9 % der
theoretischen Dichte erforderlich.
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Dotierte MgAl,O,- und 8Y-ZrO,-Kera-
miken mit spezifischer Absorption.

Dotierte YAG-Keramiken mit spezifi-
scher Absorption.

In-Line-Transmissionsspektren der
Keramiken aus Bild 1 und Bild 2.

Homogenitatsmessung an IKTS-
Spinellkeramik.
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BARRIERESCHICHTEN FUR DIE VERKAPSELUNG
ORGANISCHER ELEKTRONIK

Dipl.-Phys. Mario Krug, Dr. Ingolf Endler

Organische Elektronik, wie organische Solarzellen oder OLEDs,
basieren auf funktionellen Diinnschichten, welche empfindlich
gegeniber Sauerstoff- und Feuchtigkeitseinwirkungen sind.
Angestrebte Tragersubstrate fur die organische Elektronik, wie
z. B. Polymere, weisen oft eine sehr hohe Permeationsrate fir
Wasserdampf und Sauerstoff auf. Aus diesem Grund wird eine
exzellente, dem Substrat angepasste, Verkapselung der orga-
nischen Elektronik bendtigt. Diese muss die Permeationsrate
von Sauerstoff auf weniger als 10 cm3(m-d-bar)" und die von
Wasserdampf auf weniger als 104 g(m?d)" begrenzen. Bisher
etablierte Verkapselungsverfahren verwenden z. B. einen
Schichtstapel, bei dem eine mehrere Mikrometer dicke organi-
sche Zwischenschicht in zwei je ca. 100 nm dicke anorganische
Barriereschichten eingebettet ist. Diese werden mit PVD-Ver-
fahren im Vakuum aufgebracht, wahrend die Zwischenschicht
nasschemisch hergestellt wird. Dabei erweist sich die Vakuum-
unterbrechung in der Prozesskette als storend fir die Entwick-
lung von integralen Verfahren fur die Herstellung von
Verkapselungssystemen. Das am IKTS zusammen mit dem
Fraunhofer FEP entwickelte Verkapselungsverfahren kombiniert

Wasserdampfpermeation verschiedener Barriere-
schichtsysteme
(WDDG, Brugger Instruments GmbH, I1SO 15106-03)

ate Wasserdam

onsr

Permeati

Al,O, gesputtert,
100 nm 5nm

Al,O, ALD, Al,O, gesputtert, 100 nm

+AlL,O, ALD, 5 nm

Substrat: PET, 75 pm
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anorganische Barriereschichten, welche Gber Magnetronsput-
tern aufgebracht werden, mit einer Uber das Verfahren der
Atomlagenabscheidung (ALD) abgeschiedenen dinnen Zwi-
schenschicht. Diese diinne ALD-Zwischenschicht wird ebenfalls
im Vakuum aufgebracht und Uberdeckt bzw. verschlieBt De-
fekte der darunter befindlichen Sputterschicht (Bild 2).

Ein Vergleich verschiedener Schichten (Diagramm links) ver-
deutlicht, dass eine nur 5 nm dicke ALD-AI,0,-Schicht eine we-
sentlich bessere Barrierewirkung als eine gesputterte 100 nm
Schicht erzielt. Die Kombination beider Schichten verbessert die
Barrierewirkung signifikant, wobei die Nachweisgrenze fur
Wasserdampf von gebrauchlichen Barrieremessgeraten unter-
schritten wird. Zur Einschatzung der Verkapselungsqualitat
wurde deshalb eine 20 nm ALD-AIO,-Schicht, eingebettet zwi-
schen 2 je 100 nm gesputterten Al,O.-Schichten, auf einem
Kunststoff mittels optischen Kalziumtests untersucht.

Die ermittelte Wasserdampfpermeation betrug dabei lediglich
6-10° g(m2d)" und ist vergleichbar mit anderen Verkapse-
lungsverfahren. Die Verwendung von ALD-Barriereschichten
eroffnet damit neue Mdglichkeiten fur die Einflhrung konti-
nuierlich arbeitender Herstellungsverfahren unter Vermeidung
von Vakuumunterbrechungen. Diese Arbeiten zeigen, dass die
sehr diinnen ALD-Schichten ein vielversprechender Baustein in
integralen Verkapselungskonzepten fir empfindliche organi-
sche Elektronik sind.

Leistungs- und Kooperationsangebot

- Herstellung und Untersuchung von Barriereschichten
- Entwicklung von ALD-Prozessen
- Musterbeschichtungen fir die Produktentwicklung

ALD-Laborbeschichtungsanlage
des IKTS.

Aufbau und Wirkungsmechanismus
des neuen Barriereschichtsystems.
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FOLIEN- UND 3D-DOSIMETRIE FUR DIE UBER-
WACHUNG VON ELEKTRONENSTRAHLPROZESSEN

M. Sc. Manuela Reitzig, M. Sc. Jens Antons, Dr. Jorg Opitz, Dr. Christiane Schuster, Dr. Thomas Hartling

Die Sterilisation von Oberflachen mittels Elektronenstrahl im
Niedrigenergie-Bereich (E beam) ist z. B. beim aseptischen Ver-
packen von Produkten wichtig. So kdnnen hochempfindliche
Medizinprodukte, Oberfldchen von Lebensmittelverpackun-
gen, thermolabile Kunststoffe, sensitive Elektronik oder funk-
tionale biologische Materialien sterilisiert werden. Bislang
existiert jedoch keine In-situ-Methode, um eine erfolgreiche
Elektronenstrahl-Sterilisation nachzuweisen, was die Qualitats-
sicherung sehr teuer macht.

Am Fraunhofer IKTS wurde ein Verfahren entwickelt, das den
Erfolg der Sterilisation zuverlassig und ortsaufgelost pruft.
Dafur werden pulverférmige anorganische Leuchtstoffe einge-
setzt, die ihre optischen Eigenschaften im Zuge der Elektro-
nenbestrahlung andern. Diese Leuchtstoffe zeigen als Reaktion
auf optische Anregung, z. B. durch Laserbestrahlung, eine aus-
gepragte Lumineszenz. Besonders interessant sind daflr die
sogenannten Aufwartskonversionsmaterialien. In dieser Stoff-
klasse bewirkt das elektronische Zusammenspiel von Wirtskris-
tallgitter und Dotierung, dass nach der Absorption zweier
niederenergetischer Lichtquanten (Photonen) ein hoherenerge-
tisches Quant emittiert wird. Auf diese Weise wird Infrarotlicht
(IR) im Kristallgitter in sichtbares Licht umgewandelt.

Die Nachleuchtzeit der keramischen Leuchtstoffe gibt Aus-
kunft Uber die mittels Elektronenstrahl eingebrachte Strah-
lungsdosis. Bild 1 zeigt die optische Antwort nach Anregung
der Pigmente mit einem kurzen Lichtpuls. Nach dem Energie-
eintrag durch den Sterilisationsprozess ist eine klare Reduktion
der Lumineszenzlebensdauer t zu beobachten, die in ihrer
Auspragung abhangig von Wirtsgitter und Dotierung ist. Mit
zunehmend applizierter Strahlungsdosis reduziert sich die Lu-
mineszenzlebensdauer weiter.

Indem die anorganischen Pigmente direkt in Verpackungsma-
terialien (z. B. Kunststofffolien) integriert oder auf die Oberfla-
che von Testkorpern aufgebracht werden, ist eine Qualitats-

Thomas Hartling ¢ Telefon +49 351 88815-550 ¢ thomas.haertling@ikts.fraunhofer.de

kontrolle des Bestrahlungsvorgangs moglich. In der Entwick-
lungsarbeit zeigte sich, dass die physikalische Integration mit-
tels Compoundierung aufgrund der Anwendungsnahe am
besten geeignet ist.

Mit anorganischen Leuchtstoffen versetzte Folien werden am
Fraunhofer IKTS als Dosimeterfolien fiir den Nachweis von Elek-
tronen- und Gammastrahlung eingesetzt (Bild 2). Daruber hi-
naus ist auch die Beschichtung von dreidimensionalen Testkor-
peroberflachen mit den Pigmenten maglich. Dies ermdglicht
beispielsweise die dosimetrische Untersuchung komplizierter
Oberflachen, etwa Schraubgewinden an Lebensmittelverpa-
ckungen. Solche Oberflachen mit feinen Strukturen stellten fur
Dosismesstreifen bisher eine groBe Herausforderung dar.

Neben der hohen lateralen Dosisauflésung liegt ein groBer
Vorteil der anorganischen Pigmente im weiten Dynamikbereich
der Reaktion auf die eingebrachte Dosis (bis > 100 kGy;
hochste Empfindlichkeit bis 25 kGy). AuBerdem kann die Ab-
frage der Lumineszenz sofort erfolgen, d. h. ohne weitere Auf-
bereitung der Dosimeterfolie oder der beschichten Oberflache.
Damit kann das Verfahren direkt in situ in Bestrahlungsanla-
gen eingesetzt und zur Prozessteuerung genutzt werden. In
speziellen Fallen kann sogar lokal nachsterilisiert werden.

Im Hinblick auf stetig steigende Anspriiche an die Qualitatssi-
cherung weisen anorganische Leuchtstoffe somit mehrere
deutliche Vorteile gegentiber herkémmlichen Dosismessver-
fahren auf.

Abhéngigkeit der Lumineszenz-
lebensdauer t von der applizierten
Strahlungsdosis.

Verpackungsmaterial mit integrier-
ten anorganischen Pigmenten unter
Infrarotanregung.
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