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An den Grenzen
spielt die Musik

Liebe Leserin, lieber Leser

Viele chemische Reaktionen und physikalische Vor-
gange finden an Ober- oder Grenzfldchen statt, bei-
spielsweise die (heterogene) chemische Katalyse,
also die Umwandlung von einer Substanz in eine
andere, die Anderung des Aggregatszustands, etwa
das Kondensieren von Wasserdampf, oder Korrosi-
onsprozesse.

Hdufig sind diese Grenzfldchen sehr diinn, im Ext-
remfall bestehen sie aus nur einer monomolekularen
Schicht. Um die Vorgdnge an diesen Schichten zu
verstehen (und steuern zu kénnen), heisst es zu-
ndchst einmal, die Schichten méglichst genau zu
analysieren. Und zwar strukturell UND chemisch. Im
Idealfall bis zum einzelnen Atom, sprich: ins Atom
«hineinzuschauen». Genau dies machen die Forscher
und Forscherinnen der Empa, indem sie stets neue
Analysegerite entwickeln und sie zu Hochstleistun-
gen zwingen. Die aktuelle Ausgabe der «kEmpaNews»
zeigt Thnen einige beeindruckende Beispiele dieser
«Super-Mikroskope». Wobei diese nur noch dem Na-
men nach etwas mit dem Gerdt gemein haben, mit
dem wir im Biologieunterricht einst staunend die
Brennhaare der Brennnessel oder Steinzellen im
Fruchtfleisch der Birne bewundert haben.

Ein Staunen wollen wir Ihnen, werte Leserin, werter
Leser, auch mit unserer neuen App entlocken; damit
konnen Sie ab sofort die «EmpaNews» multimedial
auf Ihrem iPad oder Android-Tablet lesen.

Also: Herunterladen, abonnieren und herumklicken.
Viel Vergniigen dabei!
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Quecksilber in Sparlampen —
ein Damoklesschwert?

Wie viel Quecksilber schwebt in
Form von Energiespar- und anderen
Lampen lber unseren Képfen?
Wohin «verschwindet» es, wenn
die Lampe erlischt? Und wie
gefahrlich ist es, wenn etwa im
Kinderzimmer eine Lampe zu

Bruch geht? Die Empa erforscht

die Dimension des Problems.

TEXT: Rainer Klose / BILDER: Empa

Umstieg auf Energiesparlampen: 2009 verschwand die 100-Watt-Gliihbirne,

2010 die 75-Watt-Variante, 2011 die 60-Watt-Birne, und im September ver-
gangenen Jahres wurde auch die 40-Watt-Lampe ausrangiert. Doch was handeln
wir uns damit ein? «Alles, was wir erzeugen, muss irgendwann auch rezykliert
werden», gibt Renato Figi zu bedenken, der in der Empa-Abteilung «Analytische
Chemie» die Quecksilberbelastung aus Lampen untersucht. Und laut Packungs-
beilage enthdlt jede Energiesparlampe je nach Typ 1-2 Milligramm Quecksilber,
das sie zum Leuchten bringt.

E nergiesparen ist politisch gewollt. Mit Verboten fordert der Gesetzgeber den

lllegale Entsorgung?
Nur: Die Angabe stimmt nicht immer. «Wir hatten echte Aha-Erlebnisse», berich-
tet Figi. Manche Lampen, die er analysiert hat, leuchten bereits mit weniger als
1 mg Quecksilber, andere enthalten ein Mehrfaches dieser Menge. Der Quecksil-
bergehalt unterscheidet sich also erheblich - selbst bei Lampen des gleichen Typs.
Kaum jemand kannte zuvor die genaue Menge an Quecksilber in den Lam-
pen. Diese Unsicherheit rief das Bundesamt fiir Umwelt (Bafu) auf den Plan. Die
Empa sollte im Auftrag der Behorde die Dimension des Problems erfassen. Es galt
zundchst herauszufinden, wie viel Quecksilber in Energiesparlampen und ande-
re Lampentypen pro Jahr in der Schweiz umgesetzt wird, woher es kommt,
wohin es geht. Schnell tauchte ein weiteres Problem auf: Bislang hatten sich
Untersuchungen immer auf das gebundene Quecksilber in den Lampen be-
schrdnkt, also die Anteile, die am Glas oder an anderen festen Bauteilen haften.
Niemand kiimmerte sich ums gasformige Quecksilber - das wesentlich gesund-
heitsschddlicher ist als fliissiges und festes.

Analyse des Problems

Figi fand eine einfache, aber wirkungsvolle Methode, das Quecksilber in der
Lampe gesamthaft zu erfassen: Die ganze Lampe wird in eine violette Losung
von Kaliumpermanganat getaucht, das als starkes Oxidationsmittel wirkt. Dann
wird der Glaskorper unter Wasser mit einer Zange aufgebrochen. Sofort schiesst
die Salzlésung in den Glaskorper, denn dort herrscht Unterdruck. Das gasformi-
ge Quecksilber (chemische Formel Hg0) wird dadurch zu Hg?*-lonen oxidiert
und im Oxidationsmittel geldst. So ldsst sich der gasformige Anteil des Quecksil-
bers quantitativ bestimmen.



So ermittelt die Empa den Quecksilbergehalt
in Energiesparlampen: Die Lampe wird in
Kaliumpermanganatlosung getaucht und der
Glaskdrper aufgemeisselt. Durch den Druck-
unterschied flutet die Lésung ins Lampenglas
und holt das gasformige Quecksilber heraus.
Der Glaskorper wird dann gemahlen, die
daran haftenden Anteile separat analysiert.

Die Menge an gebundenem Quecksilber ermittelt Figi an der gleichen Lampe,
indem er nach dem Aufbrechen die {ibrig gebliebenen Feststoffe (amalgamiertes
Quecksilber, metallisches Quecksilber und Glas) separat analysiert. In einer mit
fliissigem Stickstoff gekiihlten Kugelmiihle wird der Glasanteil bei -196 Grad
Celsius vermahlen. Dabei verdampft kein Quecksilber - das an den Glassplittern
haftende Schwermetall wird mit konzentrierter Salpetersdure im Mikrowellen-
ofen unter Druck und hohen Temperaturen gelost. Aus der Losung bestimmt Figi
die restliche Menge an Quecksilber, also das fest mineralisch gebundene. Falls
zusdtzlich amalgamiertes oder metallisches Quecksilber vorhanden ist, wird
dieses in Konigswasser bei hohen Temperaturen und hohem Druck geldst und
die Quecksilbermenge ebenso wie bei der Glasfraktion bestimmt.

Bislang hatte das Bafu geschdtzt, dass schweizweit bis zu 200 kg Quecksilber
pro Jahr in Lampen umgesetzt werden. «<Am Ende der Untersuchung werden wir
wissen, ob diese Annahme richtig lag», sagt Figi. «Diverse internationale Gremi-
en haben in den letzten Jahrzehnten den Einsatz von Schwermetallen wie Cad-
mium, Blei, Arsen und Quecksilber gedchtet. Nun, zu Beginn des 21. Jahrhun-
derts, fangen wir wieder an, Quecksilber in unseren Lebensrdumen zu dulden.»

Zwei Drittel landen im Hausmiill

Die Reihenversuche mit insgesamt 80 Lampen - je fiinf Stiick von 16 verschiede-
nen, handelsiiblichen Lampentypen - ergaben einen weiteren interessanten Be-
fund: Fabrikneue Lampen enthalten viel gebundenes und wenig gasformiges
Quecksilber. Doch mit der Brenndauer steigt der Anteil an gasformigem Schwer-
metall. Daher sind quecksilberhaltige Lampen, die nach Tausenden Stunden
Brennzeit schliesslich ihr Lebensende erreicht haben und ausgetauscht werden,
ein ernstes Entsorgungsproblem. «Leider helfen alle Aufrufe, die Lampen im
Elektrogeschdift abzugeben, wenig», konstatiert Figi. «Laut Statistik gelangt mo-
mentan nur ein Drittel aller Lampen ins Recycling.»

Fiir den Empa-Forscher ist der Fall klar: «Energiesparlampen konnen nur eine
Ubergangslésung sein. Wir miissen sobald wie moglich auf die schadstoffarme
LED-Technik umsteigen.» Bis dahin hdtte er am liebsten ein Pfand von fiinf Fran-
ken auf jede verkaufte Energiesparlampe. So, meint er, kdnnten wir wenigstens
sicher sein, dass die meisten ausgedienten Lampen rezykliert werden. //
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Mit Gesetzen
gegen Quecksilber

Am 18. Januar 2013 unterzeichneten in Genf 140
Staaten das erste bindende Abkommen zur Ein-
schrankung der Herstellung und des Einsatzes des
Schwermetalls Quecksilber. Die Konvention regelt
Produktion, Verwendung und Lagerung von
Quecksilber und den Umgang mit quecksilberhalti-
gen Abfdllen. Neue Minen dirfen nicht errichtet,
bestehende miissen binnen 15 Jahren geschlossen
werden, sodass dann Quecksilber nur mehr aus
Recycling zur Verfiigung steht.

Quecksilber muss bis 2020 schrittweise aus Ther-
mometern und Blutdruckmessgeraten verschwin-
den. Lampen unter 30 Watt Leistung dirfen hochs-
tens noch 5 Milligramm Quecksilber enthalten. Als
Konservierungsmittel fiir Impfstoffe bleibt Queck-
silber—mangels Alternativen —erlaubt. Im Oktober
2013 wird der Vertragstext zur Ratifizierung ausge-
legt. Wenn mindestens 50 Staaten den Vertrag
ratifizieren, tritt er spdtestens 2018 in Kraft.

In der EU ist seit 2011 der Export von Quecksilber
und Quecksilberhaltigem — mit Ausnahmen — ver-
boten. Seitdem gilt Quecksilber als gefahrlicher
Abfall und muss in Hochsicherheitsbereichen unter
Tage, etwa in aufgelassenen Salzbergwerken, ein-
gelagert werden. Europa war bisher weltweit der
Haupterzeuger von Quecksilber. Das Inventar an
Quecksilber vor allem in der Chloralkali-Elektrolyse
in Deutschland betragt rund tausend Tonnen.
Quelle: Wikipedia/New Scientist Deutschland

Was tun,
wenn eine
Energie-
sparlampe
bricht?

— Fenster auf — den Raum 15 Minuten lang liiften
— Scherben sorgfaltig zusammenkehren,
allenfalls Scherben mit Klebeband einsammeln
— NICHT Staubstaugen — denn das verteilt
Quecksilberdampf- und partikel in der Luft
— Scherben, Klebeband und Wischlappen in ein
gut verschliessbares Schraubdeckelglas geben,
dann im Recyclinghof abliefern.
Info zu Quecksilber: http://www.bag.admin.ch/
themen/chemikalien/00228/03912
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Edelstahl aus
kaltem Wasser

Am Empa-Standort Thun hat das Kompetenzzentrum
fir Galvanik seinen Sitz. Johann Michler und sein
Team erarbeiten Losungen fur problematische Falle —
und erfinden Schichten, die es bislang nicht gab.
Zum Beispiel Edelstahl, kalt abgeschieden aus einer
Salzlésung auf beliebigem leitfahigem Material.

TEXT: Rainer Klose / BILDER: Empa
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Weltneuheit aus den Empa-Labors:
hochprazise Edelstahl-Bauteile aus
galvanischer Fertigung. Die rostfreie
Legierung entsteht also nicht im
Hochofen, sondern — kostengiinstig —
in einem Becken mit kaltem Wasser.

ber vier Stockwerke des General-Herzog-Hauses in Thun
erstrecken sich die Labors der Empa-Abteilung «Werkstoff-
und Nanomechanik» - das wohl wichtigste Zentrum fiir Gal-
vanikforschung in der Schweiz. Und gleichzeitig ein Ort, an dem
industrielle Probleme gelost werden. So fragen etwa Mittelstdndler
an, die ihre Produktion effizienter machen mochten, aber auch
Grosskonzerne auf der Suche nach einer neuen Produktpalette.
«Bei unserer Arbeit an neuen Materialien betrachten wir die drei
wichtigen Kernbereiche immer gleichzeitig: Herstellungsprozess,
Mikrostruktur und Eigenschaften der Materialien», sagt Abteilungs-
leiter Johann Michler, der in seiner Heimatstadt Erlangen Material-
wissenschaften studiert hat und seit 13 Jahren an der Empa forscht.
In dieser Zeit hat er mit seinen Mitarbeitern einen ansehnlichen Park
an (zum Teil selbst entwickelten) Analysegerdten aufgebaut, mit
denen sich Struktur und mechanische Eigenschaften neu hergestell-
ter Materialien charakterisieren lassen. Denn nur die genaue Analy-
se erlaubt systematische Optimierungen an Prozess und Material —

>>
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1

Abteilungsleiter Johann Michler
am FIB-SIMS — einem der
Higtech-Messgerdte, mit denen
neue Materialien charakterisiert
werden konnen. (Siehe auch S.15.)

2

Galvanotechniker Mario Wick schlagt
die Briicke zwischen Forschung und
Industrie: In diesem Galvanikbad
weist sich, ob der Reagenzglasversuch
auch im Grossmassstab funktioniert.

3

Markierungen fir die Chirurgie: mit
Titanoxid beschichtete Stahlpldttchen.
Das ungiftige Oxid erzeugt Interfe-
renzfarben, die dem Chirurgen den
genauen Verwendungszweck des
Werkstiicks anzeigen. Der Chirurg
sieht zum Beispiel, mit welcher

farbig markierten Schraube

er ein Implantat befestigen soll.

alles andere ware «trial and error». In seinem Team finden sich des-
halb neben Materialwissenschaftlern und Chemikern auch Physiker,
Maschinenbauer und Galvanotechniker, um die gesamte Prozess-
kette bis hin zu den Eigenschaften der Produkte abzudecken.

Analysetechnik bringt den Vorteil

Michlers Mitarbeiter konnen mit System und Beharrlichkeit aller-
hand technologische Niisse knacken: Sie beschichten leitfahige
Oberfldchen mit Metall, markieren medizinische Implantate mittels
diinner, farbiger Interferenzschichten und beherrschen das Galvano-
Forming. Mit dieser Methode ist es moglich, mikromechanische Bau-
teile dusserst prazis - und erst noch kostengiinstig - in Kleinserien
herzustellen, was zum Beispiel in der Uhrenindustrie auf grosses
Interesse stosst.

Ein anderes Verfahren kommt in der Medizintechnik zum Ein-
satz. Chirurgen miissen schnell arbeiten - und sie mogen keine
Beipackzettel. Darum sind medizinische Implantate farbig markiert.
So wird dem Operateur auf einen Blick klar, welche Schraube mit
welchem Schraubendreher fixiert werden muss und welche Bauteile
zusammenpassen, welche nicht. Selbstverstandlich miissen die far-
bigen Markierungsschichten ungiftig sein und diirfen sich im Korper
nicht auflosen.

Bislang war es zwar moglich, Titanimplantate durch das Auf-
bringen einer diinnen Schicht Titanoxid farbig zu markieren. Die in
zartem Blau- oder Rotmetallic gldnzende Schicht ist ungiftig - Titan-
oxid wird auch als Weisspigment in Zahnpasta und in Sonnencremes
verwendet. Doch es gibt auch Implantate aus anderen Metallen, und
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auch die wollen markiert sein. Michlers Team gelang es, die harm-
losen Titanoxidschichten auch auf Edelstahlschrauben anzubrin-
gen. Das Medizintechnikunternehmen DePuy Synthes hat die
Schrauben bereits im Programm. Vorteil fiir den Hersteller: Die gal-
vanische Markierung der Schrauben kommt 50-mal billiger als eine
Farbmarkierung mit der bis dato verwendeten Sputtering-Methode.

Knacknuss Aluminium

Im Fall von Aluminium sind galvanische Beschichtungen besonders
heikel, denn auf dem Leichtmetall bildet sich an Luft eine diinne
Oxidschicht. Sie ist einerseits niitzlich, denn sie verhindert die Kor-
rosion des Aluminiums. Doch andererseits verhindert diese Schicht
auch erwiinschte, chemische Reaktionen. Die Empa-Forscherin La-
etitia Philippe schaffte es, das Problem zu umgehen. Auch hier wur-
de nicht etwa herumgeprdobelt, bis es klappte, sondern systematisch
analysiert und verfeinert: Mit Hilfe von Rasterelektronenmikrosko-
pen (REM) - fiinf dieser Gerdte stehen allein in Thun - konnten die
Nanostrukturen der Haftschicht analysiert werden. Nun verfiigt La-
etitia Philippe {iber genligend Daten, um die Qualitdt der aufgebrach-
ten Schicht allein aufgrund der Stromdichte beurteilen zu konnen.

Edelstahl ganz ohne Schmelzofen

Christoph Niederberger, ebenfalls Galvanikexperte, hat sich mit sei-
ner Entwicklung inzwischen selbstdndig gemacht und ein Start-up
gegriindet: Seine Firma Eleoss sitzt im gleichen Gebdude wie die
Empa und bietet kleine, hochprazise Edelstahl-Bauteile aus galva-
nischer Fertigung an. Der Edelstahl, eine Legierung aus Eisen,

Chrom und Nickel, wird dabei aus einer Salzlosung abgeschieden.
Durch eine spezielle Auswahl an Komplexbildnern in der Losung
ordnen sich die Metallionen so an, als wiirde das Metall aus einer
Schmelze stammen.

Und auch hier trug die Analysetechnik der Empa entscheidend
zum Erfolg bei: Mittels Glimmentladungsspektroskopie (GDOES)
iiberpriiften die Forscher die chemische Zusammensetzung der gal-
vanisch erzeugten Edelstahlschichten. Aufnahmen im Transmissi-
onselektronenmikroskop (TEM) sowie im REM gaben Aufschluss
iiber die Korngrosse. Rontgenbeugung (XRD) lieferte Informationen
iber die Kristallstruktur des Stahls, ebenso wie iiber die Dichte und
allfdllige Defekte. Die so produzierten Mikro-Zahnrdder sollen nun
in der Schweizer Uhrenindustrie eingesetzt werden.

Grundlagenforschung fiir Solarzellen

Wihrend das Know-how der Empa bereits fiir praktische Produkti-
onsfragen angewandt wird, laufen parallel Projekte im Bereich der
Grundlagenforschung. Zu den Problemen von morgen zdhlt etwa die
Energieversorgung aus erneuerbaren Quellen.

Das Team von Laetitia Philippe forscht an der galvanischen
Abscheidung von Halbleitermaterialien wie Silizium oder Zinkoxid
auf Metallfolien. Dies konnte in Zukunft die Herstellung von Solar-
zellen deutlich billiger machen als heute, weil dann statt teurer
Sputtering-Verfahren im Vakuum wesentlich billigere galvanische
Methoden zur Fabrikation eingesetzt werden konnen. Die Hightech-
Materialien entstehen quasi in einem jahrhundertealten Verfahren,
das jede mittelstandische Firma beherrschen kann. //
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Nimm 2

Das 3-D-Nanochemiscope ist ein
Wunderwerk modernster Analyse-
technik. Als Weiterentwicklung
und Zusammenfuhrung bekannter
Mikroskopietechniken bildet es
Materialoberflachen nanometer-
genau ab — also bis in den Bereich
einzelner Atome und Molekdle.
Doch damit nicht genug: Gleich-
zeitig untersucht es die Probe auf
ihre chemische Zusammensetzung.
Das weltweit einzigartige
Instrument liefert also nicht nur
gestochen scharfe Bilder,

es weiss auch, was es «sieht».

TEXT: Martina Peter / BILDER: Empa



Typisches Analysebild aus dem 3-D-
NanoChemiscope: die Atomstruktur der
Oberfldche ist zu sehen. Dazu liefert das
Gerat Informationen Uber die chemische
Zusammensetzung der oberen Schichten.

FOKUS: Harte Schichten, smarte Schichten // 11

wickelte 3-D-NanoChemiscope und der

Mars-Rover «Curiosity» artverwandt. Bei-
de untersuchen Topografie und Zusammen-
setzung von Welten, iiber die wir bis anhin
wenig wussten. Wahrend «Curiosity» uns
iiber Millionen von Kilometern hinweg In-
formationen iiber Oberflichenbeschaffen-
heit und Gesteinskomposition des Planeten
Mars schickt, liefert uns das 3-D-NanoChe-
miscope - die weltweit erste Kombination
eines Rasterkraftmikroskops (SFM von engl.
scanning force microscope, s. Kasten) und
High-End-Massenspektrometer (ToF-SIMS,
s. Kasten) - vollig neue Einblicke in die Welt
der Molekiile und Atome.

Das tun herkémmliche SFM zwar auch,
doch das 3-D-NanoChemiscope kann dank
seines eingebauten ToF-SIMS deutlich mehr:
Es zeigt nicht nur, wie die Oberfldche aus-
sieht und welche physikalischen Eigenschaf-
ten sie wo hat - also etwa magnetische oder
elektronische Besonderheiten -, sondern
auch gleich, aus welchen Molekiilen die
oberste Schicht besteht. Und da sich mit dem
energiereichen Ionenstrahl Schicht um
Schicht abtragen ldsst, konnen die Forsche-
rinnen und Forscher eine Art chemisches
Tiefenprofil der Probe erstellen. Letztlich
ergibt dies ein molekular aufgeldstes dreidi-
mensionales Abbild der untersuchten Probe.

Dieses Wissen ermdglicht den Forsche-
rlnnen unter anderem, chemische Prozesse

zu antizipieren und massgeschneiderte
Oberflachen und Zwischenschichten zu
entwerfen, beispielsweise fiir Solarzel-
len. Konnten die Entwickler bis anhin
lediglich erkennen, dass auf einer
Oberfliche ein Mehrschichtsystem
aus vielen verschiedenen Polyme-
ren sass, konnen sie mit dem 3-D-
NanoChemiscope nun Molekiil
fiir Molekiil orten und erken-
nen, welche Polymere aufein-
ander liegen und wie sie sich -
flach oder tropfenartig - angeord-

net haben.

In mancherlei Hinsicht sind das neu ent-

Zusammenarbeit — Von der Idee

bis zum Produkt

Dass das Gerdt liber weite Strecken an der
Empa gebaut wurde, ist kein Zufall. Treiben-
de Kraft hinter der Entwicklung des 3-D-
NanoChemiscope ist Hans Josef Hug, Leiter
der Abteilung «Nanoscale Materials Science»
und Physikprofessor an der Universitdt Ba-
sel. Er hat mit seinen Mitarbeiterinnen und
Mitarbeitern schon unzahlige Rasterkraftmi-
kroskope entwickelt und viele davon zur
Marktreife gebracht. In der Kombination ver-
schiedener Analysemethoden und -gerdte
liegt fiir ihn ein besonderer Reiz. So entwi-

ckelte er etwa zusammen mit dem Paul
Scherrer Institut (PSI) «NanoXAS», ein Mik-
roskop, mit dem simultan Proben mit Ront-
genabsorption und Rastersondenmikrosko-
pie analysiert werden konnen.

Hugs Mitarbeiterin, die Physikerin Lae-
titia Bernard, iibernahm 2008 die Aufgabe,
das Projekt 3-D-NanoChemiscope auf Empa-
Seite zu leiten und ein SFM mit einem High-
End-Massenspektrometer zu vermadhlen.
Koordiniert wurde das vom 7. EU-For-
schungsrahmenprogramm geforderte Pro-
jekt vom deutschen Industriepartner ION-
TOF GmbH, der das Know-how zum Mas-
senspektrometer beisteuerte.

«Wollte man bis anhin Oberfldchen so-
wohl auf chemische als auch auf physikali-
sche Eigenschaften hin untersuchen, blieb
einem nichts anderes iibrig, als die Probe
«iliber den Flur von einem Gerdt zum ande-
ren zu bringen», erkldrt Laetitia Bernard. Das
SFM rastert mit einer feinen Spitze die Topo-
grafie der Probe ab, darauf muss sie zum
ToF-SIMS gebracht werden, wo ermittelt
wird, aus welchen Elementen sich die obers-
te molekulare Monoschicht der Festkor-
peroberfliche zusammensetzt. «Damit erga-
ben sich fiir uns zwei Probleme», so die
Physikerin. «Einerseits konnte die Probe oxi-
dieren oder kontaminiert werden. Anderseits
war es praktisch unmoglich, die vom SFM
untersuchte Stelle exakt wiederzufinden.»

Da lag es auf der Hand, die beiden Gera-
te in einem zu vereinen. Doch: «Auf den ers-
ten Blick schien dies unmdglich, viele Kolle-
gen haben Zweifel gedussert», erinnert sich
Laetitia Bernard. Zu unterschiedlich seien
SFM und ToF-SIMS aufgebaut. Beim SFM be-
finden sich Probe und Rasterspitze in einer
Kammer mit Ddmpfern, die jede uner-
wiinschte Schwingung unterdriicken. Im
ToF-SIMS hingegen ist alles - die Kanonen
fiir die Ionenstrahlen, Kameras usw. - rund
um die Probe herum angeordnet. «Rein geo-
metrisch stiessen wir daher schnell an Gren-
zen. Die Probe liess sich schlicht nicht gleich-
zeitig nach beiden Methoden untersuchen.»

Da versuchten es die Forscher mit einem
anderen Ansatz: Es sollte moglich sein, die
beiden Gerdte in einer Ultrahochvakuum-
kammer so nahe wie moglich nebeneinander
zu platzieren und mit einem zuverldssigen
Transportsystem auszuriisten, das die Probe
vorsichtig zwischen SFM und ToF-SIMS hin-
und her bewegt.

Plane fiir unzdhlige Teile

Genau die richtige Aufgabe fiir Sasa Vranjko-
vic. Der erfahrene Maschinenbauer, der in
Hugs Team schon etliche Mikroskope fiir die
Nanowelt konstruiert hatte, entwarf mit den

>>



17 // FOKUS: Harte Schichten, smarte Schichten

>>

ToF-SIMS-Spezialisten am Computer mit
Joystick und einem CAD-Programm geome-
trisch realisierbare Baupldne. Am Bildschirm
fiigte er Tausende von Teilen zusammen und
machte Vorgaben, wie dann Bauteil fiir Bau-
teil in der Empa-Werkstatt gefertigt und im
Labor von Laetitia Bernard zusammenge-
setzt werden musste.

Mehr als einmal sahen sich Vranjkovic
und Bernard mit massiven Schwierigkeiten
konfrontiert. So erwies sich etwa die gangige
Methode, mit der die Probe durch einen elek-
trischen Schrittmotor transportiert wird, als
ungeeignet. In einem System, das auf Kugel-
lagern beruht, gibt es immer gentigend Spiel,
das die Probe auf ihrem 23 cm langen Weg
zwischen SFM und ToF-SIMS minimal ver-
schieben kann.

Daher griffen die Wissenschaftler auf
einen von ION-TOF entwickelten Piezoelek-
tromotor zuriick. «Er stosst den Probehalter
wie einen Schlitten auf Schienen ruckweise
vorwarts», erkldrt Vranjkovic, «ohne - und
das ist das Besondere - dass die Probe geru-
ckelt wird.» Dazu wird eine Spannung an ein
piezoelektrisches Material angelegt, das sich

ausdehnt. Wird der Strom abgestellt, zieht
sich das Material wieder zusammen. Die Be-
wegung lduft ganz gemdchlich ab, der Pro-
benhalter gleitet sanft wie auf Kufen. Bis die
Probe am Zielort angekommen ist.

Werkzeugwechsel im Vakuum

Als spezielle Herausforderung erwies sich
das Hochvakuum - ein Druck von lediglich
101 mbar -, unter dem das 3-D-NanoChemi-
scope betrieben wird. Der Wasserfilm auf
den Schienen, der als Schmiermittel fun-
giert, kann im Vakuum einfach verdampfen.
Knifflig sei auch, so Vranjkovic, wenn die
Rasterspitze wdhrend einer Messung be-
schddigt wird und ausgewechselt werden
muss. Daher baute das Team kurzerhand
eine bewegliche Greifzange ins SFM ein. Die
Ersatzspitzen lassen sich nun einfach aus-
wechseln, ohne dass das Vakuumsystem be-
liftet werden muss.

Flexibilitat war auch gefragt, als es um
die Beweglichkeit der Probe im ToF-SIMS
ging. Die Probe musste von allen Seiten her
zuganglich sein: sich hin- und her-, hinauf-
und hinunterbewegen, um sich selbst dre-

So funktioniert ein Rasterkraftmikroskop...

Das Rasterkraftmikroskop (SFM von engl. scanning force microscope, oft auch ato-
mic force microscope, AFM genannt) ist kein klassisches Mikroskop mit einer opti-
schen Linse. Das Abbilden von Oberflachenstrukturen bis in den Subnanometerbe-
reich geschieht durch feines Abtasten der Topografie mit einem winzigen Federbal-
ken. Die Krafte, die zwischen der lediglich einige Atome dicken Spitze am Ende des
Federbalkens und der zu untersuchenden Probe verursacht werden, kénnen gemes-
sen und aufgezeichnet werden. Je nachdem, wie das SFM eingestellt wird, erlaubt
dies Aussagen Uber verschiedenste physikalische Eigenschaften der Probe. So ldsst
sich nicht nur ihre Topografie ermitteln, die Messungen geben auch Aufschluss iiber
Harte, Elastizitat und Reibungseigenschaften des Materials und ermitteln die elekt-
rostatischen, magnetischen und (piezo-)elektrischen Krafte, die dem Material eigen
sind.

...und so ein ToF-SIMS

Die Flugzeit-Sekunddrionenmassenspektrometrie (ToF-SIMS von engl. time-of-flight
secondary ion mass spectrometry) liefert Informationen tber die molekulare bezie-
hungsweise elementare Zusammensetzung der obersten Schicht einer Festkor-
peroberflache. Durch Beschiessen einer Oberflache mit einem energiereichen lo-
nenstrahl werden Molekile und andere Bruchstiicke aus der obersten Lage wegge-
schossen («gesputtert») und ionisiert. In Form von ionisierten Gasen kénnen sie in
einem Massenspektrometer auf ihre chemischen Bestandteile analysiert werden.

3-D-NanoChemiscope

Das Projekt stand unter der Leitung der deutschen Firma ION-TOF GmbH in Zusam-
menarbeit mit der Empa, NanoScan, Université Catholique de Louvain (UCL), Belgi-
en, University of Namur (FUNDP), Belgien, Institute of Scientific Instruments (ISI),
Tschechische Republik, Holst Centre, Niederlande, und der Technischen Universitat
Wien, Osterreich. Weitere Informationen unter www.3dnanochemiscope.eu

hen und kippen konnen, also auf fiinf Ach-
sen beweglich sein. Wie konnte hier mit
derart vielen Freiheitsgraden mdglichst sto-
rungsfrei ein molekular aufgelstes Raster-
bild erzeugt werden? «Wir stellten alles auf
den Kopf», sagt Laetitia Bernard. Sie liessen
nicht wie sonst {iblich die bewegliche Probe
unter der Spitze durchrastern, sondern be-
wegten die Spitze an der nunmehr arretier-
ten Probe vorbei. Mit dieser sehr komplexen
Losung ging das Empa-Team weit tiber den
urspriinglich geplanten Ansatz hinaus. Es
wurde nicht nur eine Art Funktionsmuster,
sondern ein kompletter Prototyp entwickelt
und in Betrieb genommen.

Gleiten auf Diamantschichten
Gleichzeitig behielten die Entwickler die
Kosten im Auge und suchten nach mdglichst
glinstigen Losungen. Um keine zwar be-
wdhrten, jedoch extrem teuren Aluoxid-Sa-
phirschienen verwenden zu miissen, entwi-
ckelten sie etwa eigens eine neuartige Schie-
ne mit einer Schicht aus diamantdhnlichem
Kohlenstoff (DLC). Sie besitzt den richtigen
Reibungskoeffizienten, damit die Probe in 40
Sekunden sanft vom einen zum anderen
Messpunkt gleitet. Auch das ToF-SIMS selbst
wurde im Projekt verbessert. Bei ION-TOF
wurde der Fokus des Ionenstrahls wesentlich
verbessert. Das ToF-SIMS wurde also sozu-
sagen mit einer Brille versehen, mit der es
zwar immer noch wesentlich unscharfer als
das SFM sieht, aber wesentlich besser als
vorher.

Im Januar 2013 wurde das vierjahrige
Projekt abgeschlossen. Der Prototyp des 3-D-
NanoChemiscope - ein Chromstahlunge-
tiim, 1 Meter lang, 70 Zentimeter breit und
an die 1 Meter 70 hoch - steht seither bei der
ION-TOF GmbH im deutschen Miinster fiir
Industriekunden und Forschungspartner im
Einsatz. Der Bau weiterer Gerdte steht an,
Kunden zeigen sich daran sehr interessiert
und sind bereit, Betrdge im siebenstelligen
Frankenbereich dafiir zu bezahlen. //
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Entstehung des 3D-Nano-Chemiskops
an der Empa —von der Projektsskizze
(0.l) ber die CAD-Phase bis zur
Fertigstellung. Hans Josef Hug, Leiter
der Empa-Abteilung «Nanoscale
Materials Science», und Rudolf Méllers,
Projektleiter von Industriepartner
ION-TOF, im Gesprdch wahrend

der Systemintegration des 3-D-Nano-
Chemiscopes in Miinster.

Werkstatt

Samtliche Einzelteile des 3-D-NanoChe-
miscope wurden in der Empa-Werkstatt
hergestellt — vom millimeterkleinen
Schraubchen bis zum 4 Kilo schweren
Fiihrungsschlitten. Viele der Bauteile hat-
ten es in sich: Die mikrometergenaue
Bearbeitung von zahen, harten Materiali-
en und teilweise sehr komplizierten Teilen
forderte auch die Werkstatt-Profis. Jede
Fertigung musste sorgfaltig vorbereitet,
jeder Konstruktionsplan kontrolliert wer-
den, bevor die Bauteile gefrast, erodiert,
gehartet, geschliffen und poliert werden
konnten.

Die Empa-Werkstatt kann auf einen um-
fassenden Gerdtepark zuriickgreifen. Seit
kurzem steht hier eine Draht-Erodierma-
schine. Mitihr lasst sich auch sehr hartes,
zahes Metall auf 3 bis 5 Mikrometer ge-
nau bearbeiten.




Materialien im Fadenkreuz

Mit vielfaltigen Methoden analysieren die Empa-Forscher Oberflache
und chemische Struktur ihrer Schépfungen. So haben das Atom
und seine molekulare Nachbarschaft nichts mehr zu verbergen.

Rastertunnelmikroskop STM A
Eine dunne Spitze fahrt in geringem Abstand Uber die Probe. Der Stromfluss zwischen #
Spitze und Oberflache wird gemessen (Scanning Tunneling Microscopy, STM).
Einzelne Atome und elektronische Struktur

Rasterkraftmikroskop AFM /
Eine dunne Spitze tastet die Probe ab. Die Kraft zwischen Spitze und
Oberflache wird gemessen (Atomic Force Microscopy, AFM)
Einzelne Atome und Oberflacheneigenschaften

Elektronenmikroskopie
Die Probe wird mit Elektronen «beleuchtet» statt mit sichtbarem
Licht. Dinne Schichten werden durchstrahlt (Transmission
Electron Microscopy, TEM), dickere Proben an der Oberflache
angestrahlt. (Scanning Electron Microscopy, SEM)
Struktur des Materials bis zum einzelnen Atom

Elektronentomografie

Bis zu 150 TEM-Bilder aus verschiedenen Winkeln werden nacheinander
aufgenommen und elektronisch zu einem dreidimensionalen Bild zusammengefigt
3-D-Information iliber die Materialstruktur (siehe S. 16) '

3-D-Nanochemiscope
Ein AFM und ein Sekundarionen-Massenspektrometer (SIMS), kombiniert in einem Gerat
Topografie der Oberflache und deren chemische Zusammensetzung,
auf 100 nm genau lokalisiert (siehe S. 10)




Photoelektronenspektrometrie XPS
Die Probe wird mit Rontgenstrahlung verschiedener Wellenlange bestrahlt.
Die Energie der austretenden Elektronen liefert Informationen
Chemie der Oberflache

Glimmentladungsspektroskopie GDOES
Die Probe wird mit Argon-lonen beschossen und schichtweise abgetragen.
Dabei entsteht ein leuchtendes Plasma, dessen Farbspektrum Informationen liefert
(Glow Discharge Optical Emission Spectroscopy, GDOES). Die abgetragenen Schichten
werden zusatzlich im Massenspektrometer analysiert
Chemie in einzelnen Oberflachenschichten

Helium-lonen-Mikroskop
Die Probe wird mit einem fokussierten Helium-lonenstrahl
abgetastet, die Reflexionen des Strahls gemessen.
Hochauflésende Bilder der Oberflache, Kristallographie,
materielle und elektrische Eigenschaften

:

Nano-Indenter
Eine feine Spitze driickt ein Loch ins Material oder kratzt dartiber
Harte und Festigkeit des Materials bei verschiedenen Temperaturen

AFM + SEM

Eine diinne Spitze tastet die Oberflache der Probe ab (Atomic Force Microscopy, AFM);
im gleichen Gerat wird die Probe mit Elektronenstrahlen beleuchtet (SEM)
Topografie der Oberflache und Materialstruktur

FIB-SIMS

Ein lonenstrahl hobelt Atomlagen der Probe ab (Focused lon Beam, FIB)
Die lonen werden im Sekundarionen-Massenspektrometer (SIMS) analysiert

Chemische Information von Oberflache und tieferen Schichten in 3-D
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Nanoteilchen in 3-D

Wie sehen Nanopartikel aus? Das ist keine Frage der Asthetik:
Von der raumlichen Struktur eines Teilchens hangen oft
besondere Merkmale ab. Mit einem neuen Verfahren macht
die Empa 3-D-Aufnahmen vom Kleinsten.

TEXT: Anna Ettlin / BILDER: Empa

anopartikel spielen eine zunehmend
Nwichtige Rolle in Forschung und In-

dustrie. Ob Kosmetik oder Medizin,
Lebensmittel oder modernste Elektronik -
Nanoteilchen haben grosses Potenzial. Thre
geringe Grosse, die den Partikeln ihre zum
Teil erstaunlichen Eigenschaften verleiht, ist
aber auch die grosste Herausforderung bei
deren Erforschung. Zwar konnen Nano-
strukturen mit hochauflésenden Elektronen-
mikroskopen sichtbar gemacht werden;
das resultiert aber in einer zweidimensiona-
len Projektion des Objekts. Bei Nanoparti-
keln, deren Eigenschaften von ihrer drei-
dimensionalen Struktur abhdngen, ist eine
solch flache Darstellung kaum aufschluss-
reich. Deshalb nutzen Rolf Erni, Leiter des
Zentrums flir Elektronenmikroskopie an
der Empa, und sein Team seit eineinhalb
Jahren ein neues Verfahren: die Elektronen-
tomografie.

Nanoteilchen durchleuchtet

Ahnlich der konventionellen Réntgentomo-
grafie erstellt die Elektronentomografie ein
dreidimensionales Bild des gescannten Ob-
jekts — und zwar im Nanobereich. Dafiir
wird die Probe in einem Rastertransmissi-
onselektronenmikroskop (STEM von engl.
scanning transmission electron microscope)
von einem Elektronenstrahl abgerastert und

durchleuchtet. Detektoren unterhalb der
Probe registrieren, wie viele Elektronen da-
bei gestreut wurden. Aus diesen Daten ent-
steht die so genannte Dunkelfeldaufnahme:
ein Bild, auf dem Bereiche mit hoherer Dich-
te heller erscheinen - dhnlich einer Rontgen-
aufnahme. Fiir eine dreidimensionale Dar-
stellung wird die Probe schrittweise um ein
bis zwei Grad iiber einen gesamten Winkel-
bereich von rund 150 Grad gedreht, um da-
von mehrere Dunkelfeldaufnahmen zu ma-
chen. So entstehen bis zu 150 Bilder, die
durch komplexe Computeralgorithmen zur
raumlichen Struktur des Objekts zusammen-
gesetzt werden.

Obwohl die Technologie bereits seit ei-
nigen Jahren verfiigbar ist, war ihre Imple-
mentierung an der Empa alles andere als
«plug and play». Die Hardware-Vorausset-
zungen waren zwar gegeben; das grosse
STEM der Empa musste lediglich mit einem
speziellen Probenhalter aufgeriistet werden.
Die Herausforderung lag dagegen bei der
Software: Um 150 Einzelaufnahmen zu ei-
nem realitdtsnahen rdumlichen Bild zusam-
menzufiigen, muss einerseits das Programm
enorme Datenmengen verarbeiten. Und um
das Tomogramm Kkorrekt interpretieren zu
konnen, brauchen andererseits die Forsche-
rinnen und Forscher das entsprechende
Know-how - und viel Erfahrung.

Was die Welt im Innersten
zusammenhalt
Die Vorbereitung von Mensch und Maschine
dauerte denn auch zwei Jahre. Doch nun
sind die Hiirden iiberwunden. Seit einem
Jahr kann Ernis Team Querschnitte und 3-D-
Strukturen von einzelnen Nanopartikeln er-
zeugen und somit Licht auf das Innenleben
der winzigen Teilchen werfen.
Elektronentomografie ist allerdings
nicht perfekt: Die Probe kann nicht aus je-
dem Winkel durchleuchtet werden, und der
energiereiche Elektronenstrahl beschadigt
strahlungsempfindliche Materialien. Den-
noch ist der Nutzen des Verfahrens unum-
stritten. So konnen Forscherinnen und For-
scher etwa sehen, ob das Innere eines be-
stimmten Nanopartikels eine andere chemi-
sche Zusammensetzung hat als seine Ober-
flache. Dieses Wissen konnte etwa kiinftige
Batterien von Hybridfahrzeugen mitgestal-
ten helfen. Auch bei der Entsorgung radioak-
tiver Abfdlle aus den heute noch laufenden
Atomkraftwerken spielt die Elektronentomo-
grafie mit: In Zusammenarbeit mit der Ziir-
cher Hochschule fiir Angewandte Wissen-
schaften (ZHAW) untersuchten Empa-Wis-
senschaftlerinnen und -Wissenschaftler die
ultrafeine Porenstruktur des Opalinustons,
der als Endlager-Barriereschicht in Frage
kommt. //
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Rolf Erni bei der Arbeit am Elektro-
nenmikroskop STEM. Die Einzelbilder
werden elektronisch zusammenge-
fiigt. Oben: 3-D-Ansicht eines
Lithiumeisenphosphat-Teilchens, wie
es in Li-lonen-Batterien vorkommt.
Unten: Opalinuston, ein mogliches
Barrierematerial fir nukleare Abfille.
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Der Grenzversteher

Seit Februar 2012 leitet Lars Jeurgens die neue Abteilung «Flgetechnik
und Korrosion». Sein Team beschaftigt sich u.a. mit Lotverbindungen,
Korrosion, lokaler Elektrochemie und dem Design von funktionellen
Legierungen, Oberflachen und Grenzflachen. Jeurgens’ Weg in diese
Wissenschaft begann ursprunglich, weil ihn Steine in ihren Bann zogen.

TEXT: Marco Peter / BILDER: Empa
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Lars Jeurgens und sein Kollege Thomas Suter
priifen einen neuen Versuchsaufbau: Ein
Probenstiick mit 200 ubereinander liegenden
Nano-Schichten wird auf 700 Grad erhitzt.
Sobald geschmolzenes Kupfer durch die
Barriereschichten dringt, fliesst ein extrem
schwacher Strom. Um elektrische Storungen
auszuschliessen, ist der ganze Versuchs-
aufbau mit Kupferblechen abgeschirmt.

Is Teenager war Lars Jeurgens fasziniert von Mineralien und

Fossilien. Begeistert hegte und pflegte er seine Sammlung.

Aus dieser Leidenschaft heraus entschied er sich damals fiir
ein Geologiestudium in Utrecht. Schnell merkte er, dass sich Geolo-
ginnen und Geologen (zu jener Zeit) auch mit Fragen aus der Mate-
rialwissenschaft beschaftigten. So galt es beispielsweise herauszu-
finden, wie Schwermetalle in die Umgebung gelangen und welche
Effekte sie dort haben. Dieses Thema interessierte Jeurgens. Er rich-
tete sein Augenmerk darauf, wie man die Schwermetalle Chrom und
Wolfram wieder aus der Umwelt, etwa aus Fliissen, herausfiltern
kann, und experimentierte dazu mit pordsen Oxiden, um die gelos-
ten Metalle im Wasser zu binden - ein erster Ausflug in die Chemie
der Grenzflachen war damit getan.

Von Bohrléchern bis zu Turbinenschaufeln

Nach Abschluss des Masters wechselte der damals 23-Jdhrige die
Fronten und stellte seine physikalischen und chemischen Kenntnis-
se in den Dienst des Mineralolunternehmens Shell. Im Labor forsch-
te er an der Kernspinresonanzspektroskopie (NMR von engl. nuclear
magnetic resonance) von Porenfluiden in Erdolspeichergestein. Mit
diesem Analyseverfahren kénnen die Gesteinsschichten unter dem
Meer auf ihren Olgehalt untersucht werden. Diese Forschung war
«sehr reizvoll», wie Jeurgens sagt, doch um sie als Projektleiter wei-
terzutreiben, fehlte ihm der Doktortitel.

Darum immatrikulierte er sich nach einem Jahr bei Shell an der
Technischen Universitdt Delft. Im Laufe seiner Doktorarbeit beschaf-
tigte er sich mit den Anfangsstadien der Oxidation von Metallen.
Wahrend der anschliessenden Zeit als «postdoc» forschte er an hit-
zeresistenten Beschichtungen fiir die Schaufeln von Flugzeugturbi-
nen. Jeurgens war an der Entwicklung einer Oberflichenbehandlung
beteiligt, die die Lebensdauer einer solchen Schutzbeschichtung
verldngert. Dabei arbeiteten die Wissenschaftler unter anderem mit
einer niederlindischen Firma zusammen, die kurz darauf vom
Schweizer Konzern Sulzer iibernommen wurde. «Die Partner aus der

>>
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Flugzeugindustrie patentierten unser
Verfahren, doch ob es in der Praxis
auch wirklich zum Einsatz kommt,
bleibt ein gut geschiitztes Geheimnis»,
erzahlt Jeurgens mit seinem weichen
holldndischen Akzent, der Schweizer
Ohren schmeichelt.

In seiner derzeitigen Position bei
der Empa hat Jeurgens noch immer
mit Oberflaichenbehandlungen und
Beschichtungstechnologien zu tun. In
seinem Team wird heute unter ande-
rem daran geforscht, wie man die
Oberflachen von Implantaten mittels
Oxidationsvorbehandlung korrosions-
resistenter und biokompatibler ma-
chen kann. Denn wenn ein Implantat
aus beispielsweise rostfreiem Stahl im
Korper zu korrodieren beginnt, kann
es lokal Eisen, Chrom oder Nickel an
den Korper abgeben. Solch eine un-
kontrollierte Freisetzung von Metallen
kann zu Komplikationen wie Entziin-
dungen fiihren.

Grundlagenforschung am Max
Planck Institut

Bevor Jeurgens an die Empa kam, war
das Max Planck Institut fiir Metallfor-
schung in Stuttgart fiir fast zehn Jahre
seine Arbeitsstdtte. Die Familie - Jeur-
gens hatte inzwischen eine Schweize-
rin geheiratet, die er auf seinem vor-
universitdren Interrail-Trip im Zug ken-
nen gelernt hatte, und mit ihr zwei Kinder bekommen - zog von
Holland nach Deutschland, und der junge Vater iibernahm gleich
mehrere Funktionen. Einerseits war er zustdndig fiir Dienstleistun-
gen im Bereich Oberflichenanalytik, andererseits leitete er eine ei-
gene Forschungsgruppe, mit der er chemische Prozesse und Phdno-
mene an Ober- und Grenzflachen analysierte. Und das iiberaus er-
folgreich: Die deutsche Gesellschaft fiir Materialkunde zeichnete
Jeurgens‘ Arbeiten 2008 mit dem Masing-Geddchtnispreis aus. Aus-
serdem unterrichtete er an der Universitdt Stuttgart und der «Max
Planck International School for Advanced Materials».

Doch ein Verdnderungswunsch wurde zunehmend spiirbar:
Jeurgens wollte seine Kenntnisse in der Grundlagenforschung, wie
sie am Max Planck Institut betrieben wird, wieder starker fiir prak-
tische Anwendungen in der Industrie nutzen. Denn: «Wir publizier-
ten zwar unsere Forschungsergebnisse, bekamen aber nachher nie
so richtig mit, was die Wirtschaft damit macht.»

Der Teamgedanke zahlt
Da kam die Stellenausschreibung der Empa, die einen neuen Abtei-
lungsleiter suchte, gerade recht. Noch dazu war die Aufgabenstel-
lung sehr reizvoll: Es galt, die beiden Abteilungen «Fiigetechnik»
und «Korrosion» unter einem Dach zusammenzufiihren. Fir Jeur-
gens eine dusserst sinnvolle Idee: «In beiden Bereichen geht es
schliesslich um Reaktionen an Grenzflachen.»

Die Arbeit mit Grenzfldchen beschéftigt ihn nicht nur im Labor,
sondern auch dann, wenn seine Fahigkeiten als Teamleiter gefragt
sind: «Fiir mich zahlt der Teamgedanke. Es gibt Leute hier im Labor,

«Wir publizierten unsere
Forschungsergebnisse,
aber bekamen nachher

nie so richtig mit,
was die Wirtschaft
damit macht.»

die haben unglaublich viel Erfahrung.
Auch ich bringe Erfahrung ein, und
jetzt gilt es, das gesamte vorhandene
Wissen aneinanderzukoppeln.» Heute
arbeiten er und sein Team hdufig mit
Industriepartnern zusammen und
entwickeln innovative Losungen fiir
den praktischen Einsatz - also genau
so, wie er sich dies in seiner Zeit am
Max Planck Institut vorgestellt hatte.
In Kooperation mit Firmen aus der
Medizintechnologie entwickeln sie
beispielsweise Oberflichenbehand-
lungen fiir Werkstoffe auf Magnesi-
umbasis zur Herstellung von bioab-
baubaren Implantaten. Das Stichwort
heisst Biokompatibilitit.

Nano auch in der Fiigetechnik
Eine grosse Herausforderung liegt fiir
Lars Jeurgens heute in der Arbeit mit
nanostrukturierten Lotfolien fiir An-
wendungen in der Fiigetechnologie.
Hier will er Methoden und Verfahren
entwickeln, um unter anderem Nano-
materialien oder elektronische Kom-
ponenten bei immer niedrigeren Tem-
peraturen l16ten zu konnen.

Mit herkdmmlichen Methoden
lassen sich solche warmeempfindli-
chen Werkstoffe nicht gut fiigen, sie
wiirden bei den zu hohen Prozess-
temperaturen ihre Mikrostruktur ver-
dndern und somit ihre vorteilhaften mechanischen oder physikali-
schen Eigenschaften einbiissen. Der Trick: Jeurgens beschichtet die
hitzeempfindlichen Werkstoffe mit einem nanostrukturierten metal-
lischen Lotwerkstoff. So wird, zum Beispiel, nanokristallines Titan
mit einem Schichtsystem aus nanoskaligem Kupfer und ultradiin-
nen Aluminiumnitrid-Barrieren versehen. Die vom Aluminiumnit-
rid eingesperrten Kupferschichten sind mit einer Dicke von zehn
Nanometer so diinn, dass sie bereits bei etwa 550 Grad Celsius
schmelzen - anstelle von normalerweise 1083 Grad - und die Titan-
werkstoffe miteinander verbinden.

Das Schmelzverhalten wird durch das empfindliche Gleichge-
wicht der Energiebeitrdge von Volumen und Grenzflachen im nano-
skaligen System bestimmt. Diese sensible Energiebilanz und somit
das Schmelzverhalten kdnnen durch gezielte Anderungen der
Grenzflachen und der Kupfer-Schichtdicke eingestellt werden. Was
einfach klingt, ist in der Praxis herausfordernd. Daneben gilt es
namlich zu beachten, dass sich das Kupfer beim Schmelzen wie
gewlinscht durch die diinnen Barrierenschichten mandvriert und
dabei auch wie gewollt mit den Grundwerkstoffen reagiert. Dieses
Verfahren konnte bald in innovativen Prozesstechnologien fiir die
Herstellung von hitzeempfindlichen Komponenten und Nanomate-
rialen zum Einsatz kommen.

Mit seinen Forschungsarbeiten im Nanobereich beschreitet Lars
Jeurgens Neuland. Man kennt erst wenige der Gesetze, die in der
Welt der Nanomaterialien gelten. Der Empa-Forscher will helfen,
dieses unbekannte Terrain der Materialwissenschaften fiir die In-
dustrie zu erschliessen. //
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Altbauten mit neuen Isolierfenstern haben oft ein Problem: Zu hohe Luft-
feuchtigkeit. Die Feuchtigkeit aus Kuiche, Bad und Schlafzimmer kann
nicht mehr entweichen; an kalten Mauersticken stockt und modert es.
Ein neuer Feuchtespeicherputz, entwickelt von der Empa und dem
Industriepartner Sto, kann dazu beitragen, dieses Problem zu entscharfen.

TEXT: Rainer Klose / BILDER: Empa / GRAFIK: Wilhelm Busch

ie viel Wasserdampf in einer Wohnung erzeugt

s )‘ ; wird, das konnten unsere Grosseltern noch

deutlich sehen: An der Einfachverglasung in

Omas Kiiche schlug sich der Dampf nieder, der beim Kar-

toffelkochen und Fleischbraten entstand. Und wenn im

Badezimmer die Wanne gefiillt war, fehlte passenderwei-

se der Durchblick aus dem Badezimmer. Das Fenster war
beschlagen, die Privatsphdre blieb gewahrt.

Heute ist es schwerer einzuschdtzen, wie feucht eine
Wohnung ist: Ein gutes, dreifachverglastes Isolierfenster
beschldgt kaum noch - und gaukelt damit optimale Ver-
haltnisse vor. Doch der Dampf ist da. Er dringt aus dem
Spaghettitopf, dunstet aus der nassen Winterjacke an der
Garderobe, quillt aus der soeben benutzten Dusche und
verteilt sich aus dem Schlafzimmer. In dem hatten die
Eheleute soeben noch acht Stunden lang friedlich ge-
schnarcht - doch das Liiften ging wieder einmal vergessen.

Nun legt sich der Dampf auf die Wande und kann dort
kondensieren. Speziell da, wo eine Warmebrtiicke zur Aus-
senhaut die Wand abkiihlen ldsst, steigt die Luftfeuchtig-
keit lokal auf {iber 80 Prozent. Ein solches Sauna-Klima
lasst Pilze und Mikroben gedeihen und ist fiir Wohnrdaume
eindeutig nicht wiinschenswert.

Der Feuchtespeicherputz

Bei vielen Neubauten und noch mehr renovierten Altbau-
ten wiirde es helfen, wenn die Luftfeuchtigkeit besser re-
guliert werden konnte. Wenn irgendein kluges Material an
der Wand die Feuchtigkeit absorbiert und beim nachsten
Durchliiften wieder abgibt. Dies war der Wunsch, mit dem
die Firma Sto AG, ein Warmeddammungs- und Putzspezi-
alist aus Deutschland, an die Empa herantrat. Der Empa-
Bauphysiker Thomas Stahl ging an die Arbeit. Dann fiel
die Entscheidung, nicht auf spezielle Speicherplatten zu

>>
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Feuchtespeichermessung mit dem «Nordtest»

Die Nordtestmethode wurde an der Technischen Universitat von Danemark (DTU)
und anderen Hochschulen entwickelt, um einen aussagekraftigen und einheitlichen
Wert fiir das Feuchtespeicherverhalten von Innenraummaterialien zu definieren. Die
Materialien werden 8 Stunden bei 75% relativer Luftfeuchte und 23 °C gelagert.
Dann sinkt die relative Luftfeuchte fiir 16 Stunden auf 33% relativer Luftfeuchte.
Danach wird die Luftfeuchte wieder fiir acht Stunden auf 75% erhoht. Eine Waage
zeichnet auf, wie viel Feuchtigkeit das Material aufnimmt oder abgibt. Gemessen
werden unter anderem Werte wie der «Moisture Buffer Value» (MBV) — eine wichti-
ge anwendungsorientierte Grosse. Der Wert ist eine direkte Messgrosse der Menge
des Feuchtetransports in bzw. aus einem Material heraus bei der vorgegebenen
Belastung und ist hauptsachlich eine Materialeigenschaft.

Feuchteaufnahme [g/m2]
ul
o

Feuchtespeicher
Lehmputz 1
Lehmputz 2
Rotkalkputz

Kalkputz 1
Kalkputz 2
Sumpfkalkputz
Gipskalkputz
Gipsputz

Rechenbeispiel: Speicherkapazitat der
Raumluft vs. absorptiv wirksames Material

Raum mit den Abmessungen 5m x 5m x 2,5 m = 62,5 m3

— Wand- und Deckenflachen (4 x (5m x 2,5 m)) + (5 m x 5 m) =75 m?
abziglich Tur (2 m?) und Fenster (3 m?) Wand- und Deckenfléachen = 70 m?
Material mit einer Feuchteaufnahme von 30 g/m?

— Feuchteerhohung in der Raumluft von 40% auf 80% relativer Luftfeuchte
Temperatur konstant 21 °C

Feuchtegehalt der Raumluft bei 21 °C und 40% relativer Luftfeuchte = 7,3 g/m?
Feuchtegehalt der Raumluft bei 21 °C und 80% relativer Luftfeuchte = 14,7 g/m?
Differenz = 7,4 g/m® x 62,5 m* = 463 g

Die Feuchteaufnahme des Materials betragt 30 g/m? x 70 m*=2100 g

Bereits diese vereinfachte Rechnung lasst erkennen, welches enorme Potenzial eine
geplante zusatzliche Verbesserung der Feuchteaufnahmeeigenschaften mit sich
bringen wiirde.




setzen, die passgenau zugeschnitten werden miissen, son-
dern ein Putzsystem zu entwickeln, das sich problemlos
auch an verwinkelten Wandstiicken anbringen ldsst. Die-
ses Feuchtespeicherputz-System wurde im Rahmen des
Forschungsprojekts SuRHiB (Sustainable Renovation of
Historical Buildings) entwickelt - ein Hinweis darauf, dass
besonders renovierte Altbauten von dieser Technologie
profitieren.

Vergleichen und mischen

Stahl besorgte zundchst diverse Handelsprodukte, die als
besonders gut feuchtespeichernd beworben wurden:
Lehmputze, Kalkputze, Sumpfkalkputz und Gipsputz. All
diese Referenzproben wurden nach Herstellervorschrift
zubereitet und im Empa-Klimaschrank und in den Labors
der Sto AG getestet. Dann gingen Stahl und die Sto AG
daran, eigene Mischungen zu entwickeln. Gefordert war
ein Putz mit extrem hohem Wasseraufnahmevermogen
und extrem hoher Diffusionsoffenheit. Er sollte feuchtere-
gulierend, mineralisch gebunden und dazu leicht von
Hand und per Maschine zu verarbeiten sein. Last but not
least sollten die Zutaten den Putz nicht ibermadssig ver-
teuern. Denn Bauherren schauen aufs Geld.

Schliesslich fanden Stahl und das Sto-Labor eine auf
hydraulischem Bindemittel und Kalkhydrat basierende
Mischung, die sie in mehreren Versuchsreihen optimier-
ten. Die finalen Tests ergaben eine Uberraschung. Das neu
entwickelte Feuchtespeicherputz-System tibertraf die ur-
spriinglich gestellten Anforderungen bei weitem und zeig-
te selbst im Vergleich zum besten Lehmputz eine um ein
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Bauphysiker Thomas Stahl mit Feuchtespeicher-
putz. Wo Menschen schlafen, kochen und
duschen, entsteht Luftfeuchtigkeit, die sich sich
an kalten Wandstiicken niederschlagen kann.
Die Empa-Erfindung kann das verhindern.
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Drittel hohere Feuchteaufnahme. Die Speicherwirkung
und die bei abfallender Raumluftfeuchtigkeit einsetzende
Feuchtigkeitsabgabe ist dreimal besser als die von norma-
lem Kalkputz. Das schlechteste Vergleichsprodukt wurde
gar ums Neunfache iibertroffen.

Das Feuchtespeicherputz-System besteht aus mehre-
ren Produkten mit den Handelsnamen StoLevell Calce RP,
StoLevell Calce FS und Calcelith und kommt ab 3. Quartal
2013 sukzessive auf den Markt. Fiir die gewiinschte Wir-
kung reicht eine Auftragsstdrke von einem bis zwei Zen-
timetern, denn der Austausch der Feuchtigkeit findet in
den oberen Schichten am effizientesten statt. Die speziell
fiir das System entwickelten und abgestimmten Oberput-
ze sorgen dafiir, dass das Feuchtigkeitsaufnahmevermo-
gen des Grundputzes nicht beeintrdchtigt wird. Wichtig
sei, betont Bauphysiker Thomas Stahl, dass am Schluss
auch eine passende, dampfdurchldssige Farbe auf den
Putz gestrichen werde: «Wenn Sie Olfarbe nehmen, kén-
nen Sie die Wirkung vergessen.»

Wohlfiihlen und dabei Energie sparen

Neben dem wirtschaftlich wohl wichtigsten Vorteil - der
Schimmelpravention - hilft der Einsatz von Feuchtespei-
cherputz auch dem Wohlbefinden der Bewohner. Gerin-
gere Luftfeuchteschwankungen sind weniger belastend
fir Mensch und Einrichtungsgegenstande und stdrken
nachweislich die geistige Leistungsfahigkeit. Trockenere
Luft braucht zudem weniger Heizwdrme, um sie auf an-
genehme Temperatur zu bringen. Das spart auf lange Sicht
Energie. Der Feuchtespeicherputz kann Luftfeuchtigkeit
gewissermassen abfangen und so das Risiko mindern,
dass sich an kiihlen Wandstiicken Kondenswasser nieder-
schlagt. Schliesslich leiden auch und besonders Kulturgii-
ter in Museen und Kirchen unter stark schwankendem
Feuchtigkeitsgehalt. «Uberlegen Sie nur, wie gemeinhin
eine Kirche benutzt wird», sagt Stahl. «Von Montag bis
Samstag steht sie kiihl und unbenutzt herum. Am Sams-
tagabend wird fiir den Gottesdienst eingeheizt - die Luft-
feuchtigkeit sinkt. Am Sonntag kommen hundert Leute in
nassen Wintermdnteln und mit Schnee an den Schuhen.
Es dampft. Hinterher kiihlt die Kirche in ein paar Stunden
wieder aus.» Fiir holzerne Altare, Statuen und Bilder ist
solch eine Schwankung die reinste Tortur, die Kunstwerke
altern friihzeitig.

Leistungsfdhige Feuchtespeicherputz-Systeme konn-
ten hier Abhilfe schaffen. Der von der Empa und Sto ent-
wickelte Feuchtespeicherputz absorbiert im alltagsnahen
«Nordtest» der Technischen Universitdt von Danemark
(siehe Kasten) 90 Gramm Wasserdampf pro Quadratme-
ter. Ein verputztes Stiick Wand in der Kirche von 100 Qua-
dratmetern Grosse kann also neun Liter Wasserdampf
schlucken und damit steigende Raumfeuchtigkeit wir-
kungsvoll zwischenlagern.

Regeneration nétig

Da sich die Wand irgendwann vollsaugt wie ein Schwamm
und gewissermassen absduft, muss sie die Gelegenheit
haben, sich zu regenerieren. Eine Durchliiftung mit tro-
ckenerer Aussenluft hilft. Es ist aber auch moglich, den
Raum zundchst mit Frischluft zu fiillen und diese dann
aufzuheizen. So regeneriert sich der Speicherputz und
steht fiir die ndchste Dampfattacke bereit. //
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So sieht ein Lithium-Eisenphosphat-Akku aus, nachdem ihn ein
Nagel durchbohrt hat: Der innere Kurzschluss ldsst den Akku heiss
werden. Oben entweichen Rauchgase; das Gehduse wird weich
und beult sich an manchen Stellen aus. Aber der Akku brennt nicht.

Superspeicher oder Brandsatz?

Lithium-lonen-Zellen verbreiten sich wegen ihrer kompakten Bauweise und hohen
Energiedichte rasend schnell. Doch sind sie auch zuverlassig und sicher? Sind

sie lange genug haltbar — und damit ihr Geld wert? Empa-Forscher untersuchen
einzelne Zellen auf Herz und Nieren und analysieren Ausfall- und Alterungseffekte.
Fir Gross-Akkus haben sie eigens einen einzigartigen Schutzcontainer installiert.

TEXT: Rainer Klose / BILDER: Empa



uizfrage: Was hat ein Boeing Dreamliner gemeinsam mit einem Kyburz

DXP, dem Elektro-Dreirad der Schweizer Postboten? Antwort: Lithium-

Ionen-Batterien unter dem Sitz. Und damit haben diese beiden hochst
unterschiedlichen Verkehrsmittel auch ein gemeinsames Problem: Die Batterien
konnen in Brand geraten.

Das wirft die Frage auf, wie gefdhrlich unser Alltagsleben zu werden droht,
wenn sich die leistungsfdhigen Energiespeicher weiter so rasant verbreiten wie
bisher - in Autos, Laptops, Handys, in tonnenschweren Airlinern und in Spielzeug
fiir die Kleinsten. Was passiert, wenn diese Akkus falsch geladen oder mechanisch
beschddigt werden? Und wie lange halten sie?

Mysteriose Selbstentziindung eines Post-Dreirads

Marcel Held betreibt die neu eingerichtete Batterieteststation der Empa und wid-
met sich systematisch diesen Fragen - entweder im Rahmen von Forschungspro-
jekten oder im Auftrag von Industriekunden. Noch ist die Firma Boeing nicht bei
der Empa vorstellig geworden, der Schweizer Fahrzeugbauer Kyburz indes schon.
Es ging um ein gravierendes Problem: Eines der DXP-Post-Dreirdder hatte eines
Nachts Feuer gefangen. Knapp 2000 Stiick davon waren zum Zeitpunkt der Ha-
varie in der Schweiz im Einsatz, 1000 weitere bestellt. Auch die Post in Deutsch-
land, Frankreich, Norwegen, Liechtenstein und Luxemburg nutzt den DXP; in
Belgien, Schweden, Ddnemark und Slowenien lduft die Evaluation. Sollte der DXP
nachts von selbst in Flammen aufgehen, stande im Prinzip der ganze Fuhrpark
unter Gefahr. Bei einem solchen Risiko wiirden die Grosskunden abspringen; das
Geschaft wdre auf einen Schlag gestorben.

Man kann sich vorstellen, dass ein gewisser Erfolgsdruck auf dieser Untersu-
chung lastete. Held und seine Kollegen begannen, die im Kyburz DXP eingebau-
te Lithium-Ionen-Batterie zu untersuchen und gezielte Tests durchzufiihren. Eine
Zelle wurde voll geladen, dann fiinf Stunden lang mit 10 Ampere weitergeladen;
eine Zelle wurde geladen, dann mit einem Nagel durchbohrt, um einen internen
Kurzschluss zu provozieren; und ein ganzer Batteriepack (8 in Reihe geschaltete
Zellen) wurden im DXP geladen, dann eine Zelle mit dem Nagel durchbohrt.

Der durchbohrte Akku brennt zunachst nicht

Die Reaktion des Energiespeichers auf die ersten beiden Tests war relativ harmlos.
Bei der Uberladung mit 10 Ampére wurde der Li-lonen-Akku zwar 85 Grad Cel-
sius heiss, blieb aber dusserlich intakt. Erst als mit 20 Ampere weitergeladen
wurde, kam es zum so genannten «thermal runaway»: Das Innenleben der Batte-
rie schmolz, {iber ein Loch im Gehduse traten 300 Grad heisse, moglicherweise
gesundheitsschddliche Gase aus. Doch es kam weder zu einem Brand noch zu
einer Explosion. Genauso reagierte die Zelle, als sie mit einem Nagel durchbohrt
und damit ein interner Kurzschluss herbeigefiihrt wurde. Sofort begann die Er-
hitzung, Gase traten aus. Doch die Batterie entziindete sich nicht.

Im Fahrzeug selbst, einem fiir die Tests geopferten Kyburz DXP, kam es dann
schliesslich doch zu einem Brand. Und selbst nach einem Loschversuch entziin-
dete sich das Feuer erneut. Schuld war - wie Held herausfand - das Batteriema-
nagementsystem. Diese Elektronik ist in Form von offenen Platinen zwischen den
Zellen angebracht und mit einem Kunststoffdeckel geschiitzt. Erfdhrt nun eine
der Batteriezellen einen «thermal runaway», dann konnen die heissen Gase nicht
entweichen. Unter dem Deckel verschmort die Elektronik, die immer noch unter
Spannung steht. Funken entstehen; die austretenden Rauchgase entziinden sich
- nach etwa 12 Minuten steht das Post-Dreirad in Flammen.

Silikon-«Implantate» I6sen das Problem

Das Empa-Team schlug als Losung vor, die Elektronik in Silikon einzugiessen und
so die Funkenbildung zu vermeiden. Ein weiterer Test bestatigte die Wirksamkeit
der Idee. In der Folge riistete Kyburz innerhalb eines Monats fast 2000 Fahrzeuge
um. Seitdem kam es zu keinen Branden mehr. Mehr noch: Auch vor Verkehrsun-
fallen mit einer Beschddigung des Akkus brauchen sich die Postzusteller nun
nicht mehr zu fiirchten. //
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Batterietests im Container
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Ladezyklen verschiedener Li-lonen-Akkus im Vergleich.

Der Extremtest mit Zerstérung der Batterie ist zwar machbar,
bleibt jedoch die Ausnahme bei Untersuchungen. Weit interes-
santer fiir Industrie und Forschung ist die Leistung und Zyklen-
festigkeit von Lithium-lonen-Batterien. Verbesserte Ladealgo-
rithmen, angepasst auf Einsatzzweck, Alter und Umgebungsbe-
dingungen, sind wichtig, um das Potenzial der Speichertechnik
besser zu nutzen und zugleich auf der sicheren Seite zu bleiben.

Zellentester

Die Empa Abteilung Elektronik / Messtechnik / Zuverldssigkeit
arbeitet seit August 2012 mit einem 6-Kanal-Zelltester der Firma
Maccor. Hier kénnen einzelne Zellen mit bis zu 5 Volt Spannung
und 300 A Stromstarke getestet und gemessen werden. Die Zel-
len stecken dabei in explosionsgeschiitzten Kammern von der
Grosse eines Backofens. Der Test findet bei Bedarf unter Stick-
stoffatmosphare statt. Temperaturprofile von -40 Grad bis +180
Grad konnen gefahren werden.

-

Empa-Forscher Marcel Held betreut den Batterietester.

Batterietester

Der Batterietester ist der «grosse Bruder» des Zellentesters und
einmalig in der Schweiz. Hier kdnnen verschaltete Batterieblocks
— etwa die von Elektroautos — von bis zu 500 V Spannung und
bis zu 1000 A Stromstarke charakterisiert und getestet werden.
Wegen des grosseren Sicherheitsrisikos ist dieser Tester im Frei-
gelande der Empa in einem KiihIcontainer aufgestellt. Vor Bran-
den schiitzt bei Bedarf eine Stickstoff-Atmosphare; dazu kann ein
automatischer Sandkipper die Batterie unter Quarzsand begra-
ben. Kameras, Gas-, Temperatur- und Flammendetektoren (iber-
wachen den Versuch.
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2500 Tropfen pro Sekunde —
und jeder einzelne vermessen

Mit einem Phasen-Doppler-Anemometer vermisst Alexander Spiteri einen Flissigkeitsspray im Abgaslabor der Empa. Die Messung
ist ein Teil der Forschungsarbeiten an einem simulierten Abgasstrang eines Diesel-Lastwagens oder -Stadtbusses (siehe EmpaNews
Nr. 36, Seite 6). Um die krebserregenden Stickoxide aus dem Abgas zu eliminieren, wird schon heute Harnstofflosung (Handels-
name: Adblue) ins Abgas eingespritzt. Empa-Forscher Spiteri untersucht, wie die Menge auf die jeweilige Motorlast und Abgas-
temperatur optimiert werden kann. Denn spriiht man zu wenig Adblue ein, bleiben Stickoxide im Abgas iibrig. Spriiht man zu viel
ein, kommt Ammoniak aus dem Auspuff — dann verbreitet sich hinter dem Fahrzeug ein stechender Geruch.

Das Phasen-Doppler-Anemometer teilt die Strahlen von zwei Diodenlasern jeweils in zwei Strahlengange auf. Die vier Laserstrah-
len werden dann in einem Punkt fokussiert und bilden dort ein Interferenzmuster. Mit Hilfe dieses Musters kann Spiteri 10000
Spray-Tropfchen vermessen, die innerhalb von 4 Sekunden durch die Messzone fliegen. Das Phasen-Doppler-Anemometer erkennt
bei jedem einzelnen Tropfen die Geschwindigkeit, die Grosse und die Flugrichtung — und das mit 99prozentiger Trefferquote. Noch
genauer kann man einen Spriihvorgang kaum analysieren.
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