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Einleitung

Die Entwicklung eines portablen, vor-Ort ein-
satzbaren und einfach zu bedienenden Analyse-
systems zur Erfassung von volatilen organi-
schen Komponenten (VOCs) in Luft, ist Gegen-
stand der aktuellen Entwicklungen.
Grundlegend emittieren die zu untersuchenden
Proben ein spezifisches Profil aus verschiede-
nen Analytkomponenten. Die dabei charakteris-
tischen Einzelsubstanzen und deren substanz-
spezifischen Konzentrationen erlauben es, Le-
bensmittel auf Reinheit, Zusatzen oder deren Al-
ter zu prifen [1], [2]. Gerade im Bereich der Ent-
larvung von Lebensmittelféalschungen, wie bei-
spielsweise bei Olivendlen, ist dies in Hinblick
auf gesundheitliche Risiken und wirtschaftlichen
Schaden, immanent wichtig. In Recyclingkreis-
laufen wie bei Kunststoffen, missen die Re-
cyklate bezlglich Eignung bewertet werden. Die
Bewertung von Gerlchen oder Rickstanden
kann ebenfalls Uber die Erfassung und Analyse
der emittierten volatilen organischen Komponen-
ten (VOCs) erfolgen [3].

Konventionelle Laborsysteme sind fiir eine De-
tektion dieser Substanzen hochselektiv und kon-
nen kleinste Konzentrationen im ppb-Bereich
und oft sogar darunter zuverlassig nachweisen
und unterscheiden. Eine Kopplung aus Gaschro-
matografie (GC) und Massenspektrometrie (MS)
ist daftir eine etablierte Methodik und bildet ein
Standardgeréat in vielen Analyselaboren [4]. Der
Einsatz derartiger Analytik ist aber mit einem ho-
hen zeitlichen und finanziellen Aufwand, Pro-
bentransfer, Probenvorbereitung und dem Be-
darf an Fachpersonal zur Auswertung der ge-
messenen Spektren verbunden. Eine direkte
Messung vor Ort bendtigt hingegen geeignete
Sensor- und Systemkonzepte, die es dem Laien
ermdglicht, schnell und einfach eine Bewertung
zu treffen.

Eine Stofftrennung mittels Einsatzes einer gas-
chromatografischen Trennsaule sowie einer ge-
eigneten Detektoreinheit stellt eine mogliche und
vielversprechende Methodik dar, um die Auftren-
nung komplexer Gasgemische und die Detektion
der Einzelsubstanzen zu ermdglichen. Die Um-
setzung eines solchen portablen Systems bedarf
miniaturisierter Komponenten, die kostenglinstig
und in einem geeigneten Systemaufbau zusam-
men mit weiteren fluidischen und elektronischen
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Komponenten integriert werden missen. Die au-
tomatisierte Datenauswertung und Interpretation
der Ergebnisse ist hinsichtlich des Gesamtsys-
tems ebenfalls von hoher Relevanz.

Im Fokus der aktuellen Entwicklungsphase steht
die Umsetzung eines miniaturisierten Chips, der
Kanalstrukturen als Trennsaule aufweist und
perspektivisch als Teil eines Gaschromatogra-
phen genutzt werden kann. Entsprechende kon-
zeptionelle Vorarbeiten sind [5] zu entnehmen.
Im Vordergrund steht die weitere Ausarbeitung
des Konzepts sowie die Darstellung der Entwick-
lungsergebnisse zur Herstellung der Kanalstruk-
turen mit geeignetem Kanalquerschnitt.

Komponenten und Funktionsweise
eines Gaschromatographen

Ein Gaschromatograph trennt ein Gasgemisch
nach der stoffspezifischen Retentionszeit auf
und wird zeitlich im Detektor erfasst. Im erhalte-
nen Chromatogramm kdnnen einzelne Peaks
den jeweiligen Substanzen Uber die Retentions-
zeit zugeordnet werden. Ein typisches Chroma-
togramm zeigt Abb. 1.
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Abb. 1: Exemplarisches Chromatogramm zeigt
die einzelnen Komponenten einer Probe eines
20-Komponentengemischs mit dem Einfluss der
stationaren Phase innerhalb der GC-Saule mit
(a) unpolarer und (b) mittelpolarer stationare
Phase. Das Chromatogramm wurde unter iso-
thermen Bedingungen aufgenommen. Auswahl
an Substanzen: 1: Methanol , 2: Ethanol , 3: Ace-
ton, 4:Pentan, 5: Dichlormethan. (Abbildung
entnommen aus [6].)
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Die wesentlichen Komponenten eines Chroma-
tographen bestehen dabei aus: Injektionseinheit,
Trennsaule, Detektoreinheit, Temperaturrege-
lung und zugehdriger Elektronik.

Die Injektionseinheit vermengt das zu untersu-
chende Probengas mit dem Tragergas und stellt
damit die mobile Phase bereit. Diese wird im An-
schluss fur eine definierte Zeit auf die GC-
Trennsaule gegeben.

Die Trennsaule ist mit einer stationdren Phase
belegt und hat eine definierte Lange. Es kom-
men typischerweise Kapillarsaulen mit runden
Querschnitten zum Einsatz. Auf deren Innen-
seite befindet sich die stationdre Phase, die mit
den Analyten in unterschiedlicher Weise wech-
selwirkt. Dies fuhrt dazu, dass sich die Durch-
gangszeit zwischen den Analyten unterscheidet.
Es gibt eine Vielzahl kommerziell genutzter sta-
tionarer Phasen, aus denen eine geeignete Va-
riante in Abhangigkeit des aufzutrennenden
Analytgemischs ausgewahlt werden muss.
Abb. 1 zeigt den Einfluss einer mittel und einer
unpolaren stationdren Phase auf das Chromato-
gramm am Beispiel eines 20-Komponentenge-
mischs.

Die GC-Trennsaule kann in Abhangigkeit des
aufzutrennenden Gasgemischs isotherm oder
unter definierten Temperaturprofilen betrieben
werden. Fir beide Falle ist eine Temperaturre-
gelung der mit der stationaren Phase belegten
GC-Trennsaulen erforderlich.

Die Erfassung der eluierten Substanzen am
Ausgang der Trennséule erfolgt zeitaufgeldst am
Detektor. Dieser muss die nachzuweisenden
Substanzen erfassen und auch sensitiv genug
sein, um die zu erwartenden Konzentrationen
nachzuweisen.  Kopplungen  einer  GC-
Trennsaule mit optischer Spektroskopie, War-
meleitfahigkeitsdetektoren oder Metalloxid-Sen-
soren sind typische Beispiele, die ganz unter-
schiedliche Einsatze und Anwendungen fokus-
sieren.

Zur Steuerung der Injektionseinheit, die Rege-
lung der Temperatur, sowie dem Auslesen des
Detektors erfolgt in der Elektronik. Die automati-
sierte Datenaufnahme sowie die integrierte Da-
tenauswertung ist ebenfalls Bestandteil des an-
gestrebten Gesamtsystems und stellt Gber das
Benutzerinterface die Schnittstelle zum Anwen-
der dar.

Miniaturisierte GC-Saulen

Die Entwicklung und Umsetzung miniaturisierter
Saulen startete bereits in den 1980iger Jahren
[7]. Seitdem existiert eine ganze Reihe von Ent-
wicklungen, wie z.B. [6], [8], [9], die dieses Ziel
verfolgen. Ein exemplarisches Beispiel einer
Mikrosaule zeigt Abb. 2. Die zugrundeliegende
Motivation ist die Anwendung von
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Abb. 2: chip-basierte GC-Trennsaule mit recht-
eckigem Kanalquerschnitt fir den Einsatz inner-
halb eines Gaschromatographen (Abbildung
entnommen aus [6])

Mikrotechnologien, um kostengunstig kleinere
und handgehaltene GC-Systeme zu ermdgli-
chen.
Eine Gegenuberstellung von Umsetzungen mit
dem Fokus auf miniaturisierte und mittels Mikro-
technologien erzeugte Trennsaulen ist in [5] zu-
sammengefasst. Als Nachteile aus dem Stand
der Technik zu MEMS-basierten Trennsaulen
werden in [5] folgende Punkte abgeleitet:

- Die bisher umgesetzten Kanalstrukturen mit
rechteckigem Kanalquerschnitt erschweren
die Abscheidung einer homogenen und be-
zuglich der Filmdicke definierten stationa-
ren Phase. Im Kontext von Diffusionsvor-
gangen bei der Interaktion von stationarer
und mobiler Phase, fihren schwankende
Filmdicken zu einer Peakaufweitung in den
Chromatogrammen und damit zu einer re-
duzierten Trennleistung.

- Die Umsetzung kleiner Krimmungsradien
oder plétzlicher Richtungswechsel inner-
halb der Kanalstruktur erschwert ebenfalls
eine definierte Abscheidung der stationaren
Phase und reduzieren die Trennleistung.

- Das Interface zwischen Kanalstruktur und
Gaskanal wird mittels manuellen Einbrin-
gen einer unbelegten Kapillare oder Nut-
zung von thermisch bedingt stabilen Mate-
rialien realisiert, so dass eine zuverlassige
und automatisierte Systemintegration nicht
moglich ist.

In [10] werden neben den miniaturisierten

Trennsaulen auch weitere Systemkomponenten

zusammengefasst. Im Ergebnis werden meh-

rere wesentliche Punkte abgeleitet, die einer
breiten kommerziellen Nutzung von Systemen
mit miniaturisierten Trennsaulen im Weg stehen:

- Hohe Kosten zur Herstellung miniaturisier-
ter Systemkomponenten und Trennsaulen
verhindern nach [10] derzeit eine breite Nut-
zung und sogar bereits eine Evaluierung
dieser neuen Systeme. In Anbetracht einer
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Abb. 3: Prinzipieller Prozessablauf zur Herstellung von Trennsaulen mittels Mikrotechno-
logien. (a) Ausgangswafer mit Maskierungsschicht, (b) Aufbringen und fotolithografische
Strukturierung von Fotolack, (c) Strukturierung Maskierungsschicht fur Tiefenatzung, (d)
Herstellung der Kanalstrukturen Gber Silizium-Tiefenatzung, (e) Aufbringen eines Deckel-

wafers mittels Waferbondverfahren.

breiteren Kommerzialisierung mussen die
Kosten uber den Ausbau der Massenferti-
gung gesenkt werden. Vorgeschlagen wird
die Integration mehrerer funktionaler Kom-
ponenten eines GC-Systems auf einem
Chip.

- Es existieren nur im sehr begrenzten Um-
fang Lésungen fir die Miniaturisierung wei-
terer erforderlicher funktionaler Komponen-
ten wie Gaspumpen oder Ventile.

- Fehlende Aussagen zur Zuverlassigkeit von
miniaturisierten GC-Systemen, da fur die
relevanten Systeme nur Einzelmessungen
vorliegen, die zudem unter Laborbedingun-
gen erhalten wurden. Gerade fir raue Um-
gebungsbedingungen beziglich Feuchtig-
keit und Temperatur sind diese noch zu be-
stimmen [10].

- Bei typischen Anwendungen missen Hun-
derte volatile organische Komponenten
(VOCs) erfasst werden. Die begrenzten Se-
lektivitaten zur Auftrennung derart komple-
xer Gasgemische wird in [10] als limitieren-
der Faktor gesehen. Die Integration von
Sensor-Arrays als Detektor sowie spezifi-
scher Entwicklungen von stationdren Pha-
sen werden als vielversprechende Moglich-
keiten gesehen.

Konzept zur Erzeugung GC-Optimierte Ka-
nalquerschnitte mittels Mikrotechnologien

Die Umsetzung von Trennsdulen mittels Nut-
zung von Mikrotechnologien ermdglicht eine re-
produzierbare Herstellung hochgenauer Kanal-
strukturen im Mikrometerbereich. Daflir werden
neben stabilen Prozessen und Herstellungsab-
laufen auch ein geeignetes Chip- und Waferde-
sign bendtigt. Dies sichert die spatere Herstel-
lung in groRen Stlickzahlen sicher, so dass der
Entwicklungsaufwand und die Kosten beim
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Einsatz von Mikrotechnologien gerechtfertigt
sind. Grundlage dafur ist ein aussichtsreiches
Konzept, das in den folgenden Entwicklungs-
schritten weiter ausgebaut und gefestigt wird.
Grundlage zur Realisierung der Kanalstrukturen
stellt der Tiefenatzprozess dar. Daflir wird ge-
maR Abb. 3 in den ersten Schritten auf einem Si-
liziumwafer das Material fiir die spatere Atz-
maske mit definierter Dicke abgeschieden. Die
Strukturierung erfolgt mittels Fotolithografie.
Dazu wird ein Fotolack abgeschieden und be-
lichtet. Durch Atzen werden an den nicht mit
Lack bedeckten Stellen Material entfernt, und
die Atzmaske entsteht.
Fur die folgende Realisierung der Kanalstruktu-
ren kommt das reaktive lonenenatzen (DRIE)
auf Grundlage des Bosch-Prozesses zum Ein-
satz. Dieser ermdglicht die Atzung von Trench-
strukturen mit grolRen Aspektverhaltnissen, be-
zogen auf dem Verhéltnis von Atztiefe zu Atz-
breite. Wahrend des Atzvorgangs wechseln sich
beim DRIE-Prozess gemaf [10] folgende Pro-
zesse ab:

1. lsotropes Atzen von Silizium mittels SF6

2. Passivierung der Seitenwdnde mittels

C4Fs

Die dadurch entstehenden Trenchstrukturen zei-
gen an den Kanten die typischen Scallop-Struk-
turen, die je nach Prozess mehr oder weniger
stark ausgepragt sein kdnnen und die Qualitat
der Seitenwande bezuglich Ebenheit beeinflus-
sen. Weitere Bewertungskriterien  stellen
Schwankungen der Kanalbreite in Abhangigkeit
von der Tiefe sowie die Flankenwinkel der er-
zeugten Wandstrukturen gegeniiber der Wafer-
oberflache dar.
Im weiteren Prozessverlauf werden mittels eines
Waferbondverfahrens die Kanalstrukturen mit ei-
nem Deckelwafer abgeschlossen. Geeignet er-
scheinen dafur Siliziumdirektbondverfahren, die
sich bezlglich Dichtigkeit und Rickwirkungsfrei-
heit als sehr geeignet erweisen.
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Abb. 4: Ergebnisse der ersten Tiefenatzversuche: (a) vereinzelte Chips mit den erzeugten
Kanalstrukturen, Kanalstrukturen am Querbruch mit (b) rechteckigem und (c) anndhernd

runden Querschnittsprofil.

Ergebnisse

Es wurde ein Design realisiert, das sich an dem
abgeleiteten Konzept aus [5] orientiert. Dieses
sieht folgende Parameter der zu erzeugenden
Kanalstruktur vor:

- Kanalbreite: (50 ... 300) ym

- Kanalhéhe: (50 ... 300) ym

- Kanallange: (1...3)m
Dies wurde gemal den abgeleiteten Randbedin-
gungen umgesetzt und dient als Grundlage fur
die Einstellung des Tiefenatzprozesses.
Der Prozess zur Realisierung der Kanalstruktu-
ren wurde in Versuchen angepasst und Trenche
mit rechteckigem Kanalquerschnitt und den ge-
forderten Parametern des Trennkanals erzeugt.
Durch Prozessvariationen und -optimierungen
konnte das Auftreten von Scallops reduziert so-
wie exakt parallel verlaufende und zur Wafer-
oberflache senkrecht verlaufende Seitenwande
erzeugt werden. Abb. 4 (a) zeigt das Ergebnis
als Aufnahme von vereinzelten Chips. Die Unter-
suchung mittels hochaufgeléster Rasterelektro-
nenmikroskopie (REM) zeigt in Abb. 4 (b) recht-
eckige Kanalquerschnitte. Die Wandstrukturen
zeigen sich bezlglich des Auftretens von
Scallops als unauffallig.
Daruber hinaus wurde der Tiefenatzprozess der-
art angepasst, um die Moglichkeiten zur Erzeu-
gung runder Kanalquerschnittsgeometrien anzu-
testen. Die Ergebnisse der ersten Versuche zur
Erzeugung verrundeter Kanalquerschnitte zeigt
Abb. 4 (c) und wird als sehr vielversprechend ge-
wertet, um weitere Optimierungen hinsichtlich
des Kanalquerschnitts vornehmen zu kénnen.
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Zusammenfassung und Ausblick

Aus der Literatur wurde der Stand zur Realisie-
rung von Trennsaulen basierend auf der Nut-
zung von Mikrotechnologien vorgestellt und ak-
tuelle Herausforderungen bei der Entwicklung
zusammengefasst. Die aktuellen Ergebnisse fo-
kussieren sich auf die Entwicklung eines Herstel-
lungsablaufs zur Realisierung der Trennsaulen,
der mittels Mikrotechnologien umgesetzt werden
kann. Ein Ablauf wurde dafir abgeleitet, ein
kompatibles Design erstellt und der Tiefenatz-
prozess adaptiert. Die Ergebnisse zeigen Kanal-
strukturen mit homogenen Kanalbreiten und
rechteckigem Kanalquerschnitt. Dies wird als
Grundlage gesehen, um in folgenden Entwick-
lungsschritten weitere Optimierungen hinsicht-
lich der Erzeugung runder Kanalgeometrien zu
ermdglichen.

Des Weiteren kann auf Basis der vorliegenden
Ergebnisse der im technologischen Herstel-
lungsablauf folgende Waferbondprozess entwi-
ckelt werden. Durch Chipvereinzelung werden
erste Sample-Chips erwartet, an denen die noch
zu entwickelnde stationare Phase abgeschieden
und erste Tests mittels anwendungsrelevanter
Gase erfolgen konnen. Die Ergebnisse der aktu-
ellen Entwicklung sehen aussichtsreiche Chan-
cen, die aktuellen Hirden bei der Entwicklung
von miniaturisierten Trennsaulen fur die GC-An-
wendung zu Uberwinden.
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