Praparation unverstarkter
Kunststoffe

B 1.1 Einleitung

Neben den Praparationsverfahren klassischer metallischer Werkstoffe erfordern
polymere Materialien von dem Bearbeiter neue, bisher oft unbekannte Prépara-
tionsmethoden. Zusatzlich zu An- und Diinnschliffen konnen z.B. noch diinne
Schnitte, Filme, Fasern und Kérner als Prdparate untersucht werden.

Die Beurteilung des Gefiiges von Kunststoffen in der Mikroskopie hat sich als Mit-
tel zur Qualitdtskontrolle und Schadensanalyse etabliert. Voraussetzung fiir eine
richtige Interpretation eines mikroskopischen Bildes ist die artefaktfreie (= keine
durch das Mikroskopieverfahren selbst hervorgerufene Erscheinung) und je nach
Material und Untersuchungsziel geeignete Auswahl der Praparation. In diesem
Beitrag werden die Methoden zur Priparation unverstarkter Kunststoffe und deren
Vorgehen zur Erzielung eines aussagekraftigen Ergebnisses beschrieben.

Der hohe Transmissionsgrad der Kunststoffe erlaubt durch das Betrachten diinner
Schnitte im Durchlicht Aussagen {iber die morphologische Struktur. Da einzelne
Molekiile mikroskopisch nicht erkennbar sind, konnen nur iibergeordnete makro-
skopische Strukturen oder Beeinflussungen von groBeren Bereichen identifiziert
und beurteilt werden. Aufgrund des Aufbaus der Kunststoffe sind mehrphasige
Systeme, wie teilkristalline Thermoplaste, gefiillte und verstarkte Kunststoffe aller
Art, einer mikroskopischen Beurteilung im Durch- und Auflicht leichter zuging-
lich als amorphe, ungefiillte Polymere.

Unter diesen Gesichtspunkten ermoglicht die Mikroskopie Aussagen zu:
® Struktur und Abweichungen von dem idealen Zustand durch Verarbeitungsun-
regelmaBigkeit und unsachgeméaBe Verarbeitungsparameter

= Fremdeinschliisse und Verunreinigungen, nicht aufgeschmolzene Materialpar-
tikel

® Thermische Schidigung wiahrend der Verarbeitung
® Verteilung von Fiillstoffen und Pigmenten
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= Lunker, Fehlstellen, Bindendhte
= Molekiil- und Verstarkungsmaterialorientierungen

® Eigenspannungszustdnde durch innere und &uBere Krifte (sowie Deformationen
durch den Schadensablauf)

m Schichtdicken bei Oberflichenveredelung

m Crazes, Spharolithstrukturen

Die Problemstellungen reichen von der reinen Werkstoffbeurteilung iiber die
Sicherung der Qualitat einer Fertigung bis hin zur Beurteilung von Schadensursa-
chen. Die Aussagesicherheit hangt von vielen Faktoren ab, hdufig auch von parallel
durchgefiihrten Versuchen nach anderen Untersuchungsverfahren.

Tabelle 1.1 zeigt die wichtigsten Préparationsmethoden fiir lichtmikroskopische
Untersuchungen an Kunststoffen.

Tabelle 1.1 Ausgewahlte Praparationsmethoden fiir die Kunststoffmikroskopie (nach Trempler)

Préparat | Herstellung | Anwendung

Totalpraparat

Anschliffpréparat

Dick- und Diinn-
schliffpréparat

Diinnschnitt-
praparat
Br oder

Oberflachen-
praparat

Kornerpraparat

Fasereinbet-
tungspréparat
Filmpréparat

Bedingt durch die Vielzahl der Prdparationsmethoden und der sehr unterschied-
lichen Probenmaterialien kommt der klaren Definition des Untersuchungszieles
und der Einschéatzung der gegebenen Moglichkeiten eine wesentliche Bedeutung
zu. Die gegeniiber den Metallen betrachtlich groBere Vielfalt der Strukturaus-
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bildungsmoglichkeiten der Kunststoffe erfordert fiir deren Darstellung eine be-
trachtlich groBere Vielfalt der mikroskopischen Geratetechnik. Einschrankungen
bei der Charakterisierung ergeben sich daher in gerdtetechnischer Begrenzung
und der stofflichen Vielfalt. Tabelle 1.2 soll helfen, fiir die gestellte Untersuchungs-
aufgabe an einer Kunststoffprobe ein optimales Mikroskopieverfahren auszuwéah-
len.

Tabelle 1.2 Lichtmikroskopische Untersuchungsmdglichkeiten an Kunststoffen (nach Tremp/er)

Werkstoff Untersuchungsmethode | Bewertungskriterien Untersuchungsziel
Fehlercharakterisierung

Homogene Kunststoffe

Heterogene Kunststoffe




Praparation hochgefullter
Kunststoffe

B 2.1 Einleitung

Die Préaparation hochgefiillter Kunststoffe ist im Prinzip immer identisch: Man
spricht von der Herstellung eines Anschliffs; geschliffen wird auf Siliziumkarbid-
Papier und anschlieBend mit Tiichern mit Diamantsuspension poliert. Die Kérnun-
gen der Schleifpapiere und die Tiicher und Suspensionen zum Polieren konnen auf
unterschiedlichste Weise kombiniert werden. Die Vielfaltigkeit der unterschiedli-
chen Kunststoffe, verbunden mit den unterschiedlichen Fiillstoffen (Glas, Mineral,
Metall usw.) lassen kein allgemeingiiltiges Rezept zu, da auch Fiillgrad sowie Form
und deren Haftung Einfluss auf die Praparation nehmen. Aus diesen Griinden wer-
den bei der Vielfalt der Proben keine Vollautomaten eingesetzt. Jede Probe wird
»nhach Gefiihl“ bearbeitet. Leider ist die Praparation bei den hochgefiillten Kunst-
stoffen nicht so einfach wie bei den Metallen [persénliche Mitteilung: B. Kaiser].

Die meisten Fiillstoffe sind lichtundurchléssig, so dass schon geringe Fiillstoffmen-
gen bei Untersuchungen mit der optischen Durchlichtmikroskopie zu wenig
brauchbaren Ergebnissen flihren. AuBerdem ist es wegen der Harte der Fiillstoffe
und deren geometrisch geringen Verankerungen dhnlich wie bei den Glasfasern
kaum moglich, Diinnschnitte herzustellen. Einerseits werden die Fiillstoffe inner-
halb der Matrix verschoben, andererseits leiden die Messer.

Somit beschranken sich die mikroskopischen Untersuchungsmethoden vor allem
auf die Auflicht- und Rasterelektronenmikroskopie. Perspektiven bietet die Com-
putertomographie; allerdings noch nicht bei Fiillstoffen im einstelligen um-Bereich
als langster Dimension (die Kennzeichnung der GréBe von Fiillstoffen erfolgt meis-
tens nach der groften Lingenausdehnung).

Fiir die Préaparation der Proben bieten sich daher die Anschliff- und im begrenzten
Rahmen bei weichen Fillstoffen die Frastechnik mit einer Ultrafrase an. Ziel der
Praparation ist eine plane, reflektierende Oberflache der Proben. Beim Schleifen
und Polieren ist darauf zu achten, dass die Rinder der Fiillstoffe nicht gerundet
werden. Durch Héarteunterschiede zwischen Fiillstoffen und Matrix erhdlt man
auch bei sorgfiltiger Praparation einen geringen Hohenunterschied. Diesen kann
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man dann zur deutlichen Darstellung der Fiillstoffe im Differenzial-Interferenz-
Kontrast im Auflicht nutzen, (DIK)-Methode (Abschnitt 2.1.3 in Mikroskopie). Soll
neben den Fiillstoffen auch die Morphologie der Matrix dargestellt werden, kann
die Probe geétzt werden (Kapitel 4 ,Atzen fiir Strukturuntersuchungen®).

Das grundsétzliche Vorgehen bei der Praparation eines Anschliffes ist in Abschnitt
1.4.2 im Kapitel ,Praparation unverstirkter Kunststoffe“ und in diesem Kapitel im
Abschnitt 2.1.4 ,Probenpréaparation® dargestellt.

2.1.1 Besonderheiten bei Reaktionsharzen

Die Wortwahl ,Fiillstoffe tduscht. Die Zugabe von Fiillstoffen - in den meisten
Fallen mineralische Stoffe - zur Reaktionsharzmasse macht die Verarbeitung gro-
Berer, kompakter Ansétze tiberhaupt erst moglich. Der Grund hierfir liegt in der
Reaktion zwischen den organischen Komponenten - Harz und Hérter. Es handelt
sich um eine exotherme Reaktion, die unter Warmeentwicklung stattfindet. Ein
GroBteil der Wiarmeenergie wird von den mineralischen Bestandteilen aufgenom-
men und die Exothermie auf diese Weise gedampft.

Des Weiteren ermoglicht der gezielte Einsatz der Zusatzstoffe die Erreichung spe-
zieller Eigenschaften des Formstoffs.

Thermische Eigenschaften:

= Wirmedehnzahl (WDZ)
Mineralische Zuschlagstoffe weisen in der Regel niedrigere Warmedehnzahlen
auf als die organischen Bestandteile des Formstoffes. Bei der Abkiihlung des
Bauteils von Hértungstemperatur auf Einsatztemperatur werden Abkiihlungs-
spannungen verringert.
= Wiirmeleitzahl (WLZ)
Organische Werkstoffe weisen in der Regel niedrige Warmeleitzahlen auf. Die
Erhohung der Warmeleitzahl durch die Zugabe von mineralischen Fiillstoffen
stellt eine deutliche, in vielen Fallen unverzichtbare Verbesserung des Form-
stoffs dar.
Wirmedehnzahl und Warmeleitzahl stellen auBerdem wichtige Eigenschaften von
Isolierstoffen dar. Die WDZ verhindert Schrumpfspannungen z.B. bei der Umhiil-
lung metallischer Leiter. Die Verbesserung der WLZ ermdoglicht bessere Abfiihrung
der Verlustwarme des Isolierstoffs und verringert so die Entstehung von Warme-
durchschldgen.

Einwirkung der Fiillstoffzugabe auf die mechanischen Eigenschaften der Form-
stoffe - siehe hierzu DIN 16945 GieBharzformstoffe Typen.
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Einige Tipps zur Eingangspriifung an mineralischen Fiillstoffen:

In der Praxis findet die Anlieferung von zu verarbeitendem Material hdufig unter
Zeitdruck statt. Die Lieferanten sind in der Regel nicht in der Lage, einen aufwen-
digen und langwierigen Priifprozess ihrer Waren abzuwarten. Ein Tanklaster mit
etlichen Tonnen Quarzmehl oder Kreidemehl oder Mikrodol soll moglichst bald
entladen werden. Eine Priifung zu unterlassen kann jedoch schwerwiegende und
teure Folgen haben. Unerldsslich ist es daher, die wichtigsten Eigenschaften der
Ware zu priifen:

® Die Korngrofenverteilung
Diese Eigenschaft beeinflusst die Verarbeitungseigenschaften der Mischung unmit-
telbar. Es gibt natiirlich Messverfahren fiir diesen Wert. Sie erfordern Priifmuster in
der GroBenordnung von 0,5 g und Zeit. Hier ist der Praktiker gefragt. Eine schnelle
Maoglichkeit bietet die Messung der Viskositit eines Gemischs von 1 kg Fiillstoff
und 1 kg Harz, welches unter definierten Bedingungen hergestellt wurde.
Als Gefahr bei zu hohem Anteil von Feinstpartikeln im Fiillstoff kann bei der
spateren Reaktionsharzmasse Strukturviskositit auftreten; ein Puddingeffekt.
Dieser ist auBerst storend in der Verarbeitung und Erreichung gemischter End-
eigenschaften, weil der Entgasungsverlauf durch Blasenbildung gestort wird.

m Der Feuchtegehalt
Auch hier ist die Gefahr gegeben, dass in der gefiillten Reaktionsharzmasse
Strukturviskositit auftritt. Eine Menge von ca. 0,5 kg wird entnommen und im
Vakuumtrockner nach Ausbreitung einer diinnen Schicht getrocknet.

Verunreinigung des Fiillstoffs mit ionogenen Bestandteilen

Werden ionogene Verunreinigungen in den spéteren Formstoff eingeschleppt,
besteht die Gefahr, dass es nach Lagerung der Bauteile zu einem nicht akzeptab-
len Anstieg dielektrischer Verluste kommt. Der Schaden kann betridchtlich sein,
weil die Eigenschaftsdnderung erst nach einiger Zeit eintritt.

Zwei Verfahren haben sich bewahrt:

= Ermittlung des ph-Werts eines wissrigen Auszuges, der unter stets gleichblei-
benden Bedingungen hergestellt wurde.

m Elektrische Leitfahigkeit eines ebensolchen Auszuges.
Ein negatives Beispiel: Waschung von Quarzsand vor der Mahlung mit Meerwasser.

Die Erfahrung hat gezeigt, dass die genannten Methoden - einen vertrauenswiirdi-
gen Lieferanten vorausgesetzt - vor groferen Schaden bewahren.

2.1.2 Ultrafrase

Das Ultrafrasen erfolgt mit einer auf ein Schlittenmikrotom aufgesetzten Ultrafrase
(Bild 2.1). Die Praparation mittels der Ultrafrdse vermindert grundséatzlich das
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Kunststoffe

B 3.1 Einleitung

Die Praparation von Faserverbundkunststoffen erweist sich wegen der Kombina-
tion zweier Materialien unterschiedlicher Festigkeit und Steifigkeit als problema-
tisch. Es werden die unterschiedlichen Praparationsmethoden sowie die verschie-
denen mikroskopischen Methoden an glas-, kohlenstoff-und aramidfaserverstiarkten
Kunststoffen dargestellt und verglichen. Zu den beschriebenen mikroskopischen
Methoden gehoren die Lichtmikroskopie im Auflicht und Durchlicht, die Raster-
elektronenmikroskopie sowie die Mikroradiographie, zu den Praparationsmetho-
den die Schliff-, Sdge- und Frédstechnik sowie die Mikrotomie. Die Mikroradiogra-
phie wird zunehmend durch die Computer-Tomographie ersetzt. AuBerdem wird
auf mogliche Praparationsfehler an Faserverbundkunststoffen eingegangen.

Faserverstarkte Kunststoffe stellen einen Verbund aus einer polymeren Matrix
niedriger Festigkeit und Steifigkeit mit Fasern hoherer Steifigkeit dar. Aufgrund
der daraus resultierenden positiven Eigenschaftskombination, hohe Steifigkeit und
Festigkeit bei gleichzeitig geringer Dichte, finden Faserverbundkunststoffe (FVK)
viele Anwendungsmoglichkeiten.

Um in der Verarbeitung die Qualitét der faserverstiarkten Bauteile sicher zu stel-

len, findet neben mechanischen und thermischen Analysen eine mikroskopische

Bewertung der Faserverbundkunststoffe statt. Auch in der Werkstoffentwicklung

und in der Schadensanalyse hat die mikroskopische Analyse wegen ihrer zahlrei-

chen Aussagemaoglichkeiten einen hohen Stellenwert. Typische Aufgabenfelder der

mikroskopischen Bewertung sind:

® die Werkstoffidentifizierung,

= die Kontrolle der Faserorientierung, der Faserverteilung und der Schichtung der
Fasern,

® die Bestimmung der Faserquerschnitte und Faserflichenanteile,

® die Detektion von Lunkern und Rissen sowie

= die Untersuchung der Faser-Matrix-Haftung und Grenzflachen.
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Zur optischen Analyse von faserverstiarkten Kunststoffen stehen verschiedene
mikroskopische Methoden zur Verfiigung, die Lichtmikroskopie, die Rasterelektro-
nenmikroskopie sowie die Mikroradiographie bzw. Computer-Tomographie.

Als Grundlage der mikroskopischen Analyse von Faserverbundkunststoffen ist
eine ordentlich durchgefiihrte Praparation unabdingbar. Trotz der fiir die Prapara-
tion ungiinstigen Kombination einer weichen Matrix mit einer steiferen, harten
Faser (Tabelle 3.1) diirfen durch die Préparation keine Verdnderungen und Scha-
digungen, d.h. Ausbriiche, Risse oder Delaminationen am Faserverbundkunststoff
entstehen. Diese wiirden eine Bewertung der tatsdchlichen Materialsituation
erschweren bzw. unmdglich machen.

Tabelle 3.1 Steifigkeit verschiedener Fasern im Vergleich zu Kunststoffen

Material | Elastizititsmodul in N/mm?

Tabelle 3.2 Uberblick Préparations- und Mikroskopiemethoden an FVK

Préparation Lichtmikroskopie Rasterelektronen- | Computer-
mikroskopie Tomographie

Prinzipiell konnen die Methoden in zwei Gruppen unterteilt werden. Mit Hilfe der
Prédparationen Bruch, Anschnitt und Anschliff werden Préparatoberflichen analy-
siert. Dagegen werden die Dlinnschliffe bzw. Diinnschnitte iiber ihr gesamtes Pro-
benvolumen beobachtet, in dem die Prdparate durchleuchtet bzw. durchstrahlt
werden.
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B 3.2 Praparationsmethoden

Vor der Praparation ist die Probenentnahmestelle sinnvoll zu wéahlen. Um aussage-
kréftige Ergebnisse zu erhalten, ist eine Prdparatherstellung sowohl in Lings- als
auch in Querrichtung zur Faser ratsam. ZweckmaBig ist auch, das Bauteil vor
Beginn der Préaparation in seiner Gesamtheit aufzunehmen. Proben sollten an fol-
genden Bauteilregionen entnommen werden:

® an einer reprasentativen Stelle, welche Aussagen iiber das gesamte Bauteil
zulasst,

® an Schwachstellen, duBerlich erkennbaren Fehlstellen und belastungsrelevanten
Stellen, wie z.B. Bindendhten, SchweiBndhten, Grenzflachen oder

® in der Schadensanalyse an der entsprechenden geschidigten Stelle.

Bei der Préaparation ist stets Sorge zu tragen, dass die Probe durch die Entnahme
aus dem Bauteil oder Halbzeug nicht geschadigt wird. So konnen zu starke mecha-
nische, thermische oder chemische Beanspruchungen zu Verdnderungen an der
Faserorientierung, an der Struktur des Kunststoffes oder der Faser-Matrix-Haftung
fiihren. Zum schonenden Teilen von Kunststoffen haben sich kleine Biigel- oder
Laubsédgen und zur weiteren Trennarbeit eine niedertourige, wenn moglich was-
sergekiihlte Sdge mit Diamanttrennscheibe bewahrt.

3.2.1 Probenentnahme und Einbettung

Fir mikroskopische Untersuchungen miissen Proben an belastungsrelevanten
Stellen, wie z.B. Bindenahten, SchweiBnéahten, Grenzflachen, duBerlich erkennba-
ren Fehlstellen oder, im Fall von Schadensuntersuchungen, an der beschidigten
Stelle des Bauteils entnommen werden. Um aussagekréaftige Ergebnisse zu erhal-
ten, ist eine Prdparatherstellung sowohl in Lings- als auch in Querrichtung zur
Hauptfaserorientierung ratsam. ZweckmaBig ist auch, das Bauteil vor Beginn der
Prédparation in seiner Gesamtheit aufzunehmen und eine eindeutige Kennzeich-
nung der Praparate vorzunehmen.

Die zundchst notwendigen Materialtrennungen zur Probenentnahme sollten zur
Vermeidung von Strukturveranderungen, verursacht durch thermische, chemi-
sche oder mechanische Einfliisse, vorsichtig mit einer kleinen Biigel- oder Laub-
sdage durchgefiihrt werden. Zum weiteren prazisen Trennen kleiner Teile eignet
sich besonders eine Niedertourensdge mit Diamantrennscheibe und einer speziel-
len Einspannvorrichtung. Gegebenenfalls kann wéhrend der Entnahme Wasser als
Kiithlmittel und zum Niederschlagen des Schleifstaubs eingesetzt werden.

Mit wenigen Ausnahmen bei der Diinnschnittprdparation ist es bei allen Prapara-
tionsverfahren notwendig, die Proben zur weiteren Préparation in einem Zweikom-



Atzen fiir Struktur-
untersuchungen
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Die Diinnschnitttechnik an Kunststoffen st68t in manchen Fillen an ihre Grenzen:

® bei sehr kleinen Sphérolithen unter etwa 5 pm Durchmessern, die nicht mehr
scharf abgebildet werden,

® hei undeutlichen Sphéarolithgrenzen, wodurch eine exakte Bestimmung des
Sphérolithdurchmessers nicht moglich ist,

= wenn die Lamellenanordnung (= Feinstruktur) in den Uberstrukturen (Sphéro-
lithe, Zylindrithe, transkristalline Front usw.) nicht zu erkennen ist,

® wenn Pigmente oder andere Fiillstoffe die Beurteilung des Werkstoffs im Durch-
licht behindern,

® wenn Sphirolithe bzw. andere Uberstrukturen in Bruchflichen durch die
Schnitt- und Schliffpraparation zerstort werden.

In diesen Fillen bieten das Atzen der Kunststoffoberfliche und die nachfolgende

Untersuchung mit dem Auflichtverfahren eine Alternative.

In der Literatur werden unterschiedliche Behandlungsverfahren unter dem Begriff
,Atzen“ beschrieben, die sich in der Wechselwirkung zwischen dem Medium und
dem Kunststoff und damit in den auf molekularer Ebene ablaufenden Prozessen
unterscheiden.

Eine zusammenfassende Darstellung enthalten die Literaturstellen [2] [3] [4] und [5].

B 4.1 Grundlagen

Unter Atzen versteht man Verfahren, bei denen eine Phase eines Materials mit
Hilfe von fliissigen oder gasférmigen Medien (= Atzmittel) selektiv stirker abge-
baut und entfernt wird, d. h. bei Kunststoffen eine Polymerphase. Im Allgemeinen
handelt es sich bei teilkristallinen Kunststoffen um die amorphe Phase und bei
Blends um ein Polymer. Amorphe Bereiche werden aufgrund der durch die weitere
Packung der Makromolekiile erleichterten Diffusion schneller abgebaut als kristal-
line Bereiche.
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4 Atzen fiir Strukturuntersuchungen

Aufgrund des Aggregatzustandes des Atzmittels (fliissig bzw. plasmaformig) wird
zwischen nasschemischem Atzen und Plasmaitzen unterschieden. Ein Plasma
besteht aus Ionen, Elektronen und ggf. noch vorhandenen elektrisch neutralen
Atomen/Molekiilen.

Eine Uberitzung des Materials, d.h. dessen Degradation, ist eine groBe Artefakt-
quelle. Fiir die Praxis bedeutet dies eine schonende Verarbeitung bei geringen Abbau-
raten. Zudem ist eine Betrachtung des Polymers bzw. des daraus gefertigten Teils
insgesamt als Ganzes zu betrachten, um die richtige Struktur zu erforschen. Dabei
unterscheidet sich die Oberflichenstruktur durchaus von der inneren Struktur.

Dabei sind fiir das Atzen als Priparationsmethode fiir nachfolgende mikroskopi-
sche Untersuchungen nur solche Methoden geeignet, bei denen deutlich Abbau-
geschwindigkeiten zwischen z.B. amorpher und kristalliner Phase vorliegen. Da-
durch ergibt sich eine Phasenselektivitiat und bei Abbruch der Abbaureaktion nach
einer geeigneten Zeit ein flir eine mikroskopische Untersuchung geeignetes
Hohenprofil, das:

® im Lichtmikroskop (DIK = Differentialinterferenzkontrast),

= im Rasterelektronenmikroskop (SE = Sekundédrelektronendetektor) oder mittels
= Transmissionselektronenmikroskop (TEM)

dargestellt werden kann (Tabelle 4.1).

Tabelle 4.1 Gegenlberstellung verschiedener Mikroskopieverfahren, nach [5]
REM TEM

_ pu AUfIICht/

VergroBerung?
Tiefenscharfe

Objekt

Probenumgebung
Strahlenschaden

chemische Analyse
moglich

Nachweis von
Molektilorientierung

O
c
=
o
>

1) technisch maoglich, die forderliche VergroBerung ist z. T. geringer
2) indirekt, z. B. nach Tempern
LM = Lichtmikroskop, REM = Rasterelektronenmikroskop, TEM = Transmissionselektronenmikroskop

Ziel einer Atzbehandlung von Kunststoffen ist nicht ausschlieBlich die Struktur-
darstellung. Haufig wird die Erzeugung einer Oberflichenrauigkeit oder chemi-
scher Modifikation (ungesattigter Stellen oder polarer Gruppen) auf der Kunststoff-
oberfliche als Vorbehandlungsschritt fiir Folgeprozesse eingesetzt. Géngige
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Verfahren sind das Atzen zur Verbesserung der Bedruckbarkeit, Verklebbarkeit
und Haftfestigkeit, Erzeugung von Atzstrukturen zur Verbesserung der Haftung
galvanisch aufgebrachter Schichten, das Diinnen von Materialien fiir TEM - Unter-
suchungen sowie der Abtrag von Schutzschichten im Rahmen der photolithogra-
phischen Herstellung von elektronischen Schaltungen.

Die genannten Vor- und Nachteile des Plasmaitzens und des nasschemischen
Atzens fasst Tabelle 4.2 zusammen.

Tabelle 4.2 Gegeniiberstellung der Vor- und Nachteile beim Plasma- und nasschemischen

Atzen

Apparativer Aufwand

Probenvorbereitung

Atzzeit

Zeitaufwand mikroskopische
Untersuchung

+ = Vorteil gegeniiber dem anderen Atzverfahren,
— = Nachteil gegeniiber dem ande(en Atzverfahren,
1) von der Kombination Polymer/Atzmittel abhangig

M 4.2 Nasschemisches Atzen und Plasmaitzen

Nach dem Aggregatzustand des Atzmittels werden nasschemische Methoden und
Plasmaitzen unterschieden. Das nasschemische Atzen (Tabelle 4.3, links) stellt einen
Teilbereich des allgemeinen chemischen Angriffs dar (= ,selective degradation” [6]),
bei dem sowohl amorphe als auch kristalline Phasen abgebaut werden. Dabei ist aller-
dings die Abbaugeschwindigkeit in den beiden Phasen unterschiedlich.

4.2.1 Nasschemisches Atzen

Die einwirkenden Medien werden aufgrund ihrer Wechselwirkung mit dem Poly-
mer in zwei Gruppen eingeteilt

® physikalisch aktive Medien: keine Reaktion mit dem Polymer, aber Quellung bis
zur Auflosung
® chemisch aktive Medien: Reaktion mit dem Polymer.

Entsprechend gehoren die beim nasschemischen Atzen eingesetzten Losungsmit-
tel zu den physikalisch aktiven Medien, d.h. der Abbau erfolgt durch Losungspro-
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