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S1) Aufbringen einer Membranschicht auf ein Tragersubst-
rat,

S2) Atzen einer Membrankammer auf der der Membran-
schicht gegeniberliegenden Seite des Tragersubstrats, so
dafd noch eine Restschicht des Tragersubstrats verbleibt,
S3) Erzeugen von Poren in der Membranschicht mittels ei-
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Atzen zum Freilegen der Membranschicht der Membran-
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Erhéhung des kristallinen Anteils in der Membranschicht in
Schritt S1 und/oder S5; und/oder

S53) isostatisches Heillpressen der Struktur aus Trager-
schicht und Membranschicht zur Erhéhung des kristallinen
Anteils in...
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Filtere-
lement, insbesondere einen Membranfilter, und ein
Verfahren zu dessen Herstellung.

[0002] Filterverfahren lassen sich im wesentlichen
zunachst in eine sog. Kuchenfiltration, Tiefenfiltration
sowie Oberflachenfiltration unterteilen. Wahrend bei
der Kuchenfiltration ein sich auf einer relativ groben
Unterlage bildender Filterkuchen die Filtration Uber-
nimmt und bei der Tiefenfiltration die Uberwiegende
Filtrationswirkung mechanisch und adsorptiv im In-
nern eines Filtermediums stattfindet, erfolgt bei der
Oberflachenfiltration die Uberwiegende Filtrationswir-
kung mechanisch durch Abtrennen von z.B. Fest-
stoffpartikeln auf der Oberflaiche eines Filtermedi-
ums, wie z.B. eines Filterelements.

[0003] Das Filterelement gemafl der vorliegenden
Erfindung betrifft die Oberflachenfiltration, bei der die
Anstromung des Filters entweder im wesentlichen
senkrecht zur Filteroberflache (sog. "statische" oder
auch "Dead-end-Filtration") oder im wesentlichen pa-
rallel zur Filteroberflache (sog. "Crossflow-Filtration")
stattfinden kann.

[0004] Bei der statischen Filtration bildet das Reten-
tat (die zurlickgehaltenen Stoffe) im Laufe der Filtra-
tion einen sog. Filterkuchen, in dem zunehmend Tie-
fenfiltration stattfindet und der den Filterdurchsatz im
Laufe der Zeit reduziert. Der Kuchenbildung wird
meist u.a. durch oberflachenparallele Uberstrémung
des Filtermediums und/oder Riickspllung durch das
Filtermedium entgegengewirkt.

[0005] Fur die Oberflachenfiltration eignen sich be-
sonders Membranfilter. Heutzutage tGiberwiegend ein-
gesetzte Membranfilter weisen z.B. Polymermembra-
nen (z.B. aus Polyester, PP-Polyester, PVDF = Poly-
vinylidenfluorid etc.) oder keramische Membranen
(z.B. aus Zirkoniumoxid, SiC, Si;N,, ALLO, etc.) auf.
Derartige Membransysteme weisen allerdings zahl-
reiche Nachteile auf. So ist deren Verteilung des "Po-
rendurchmessers" verhaltnismafig breit, was keine
gute sog. Trennscharfe der Membran zur Folge hat.
Eigentlich zuriickzuhaltende Stoffe kbnnen dann die
Membran passieren. Bei keramischen Membranen
trifft man aulRerdem auf das Problem des verhaltnis-
maRig geringen Durchsatzes, da bei diesen verhalt-
nismaRig lange "Poren" (im Vergleich zu den "Poren-
durchmessern"; also eher Kanale) mit hohem Stro-
mungswiderstand vorhanden sind. Dartber hinaus
sind solche Membranfilter hinsichtlich chemischer
Bestandigkeit und Temperaturbestandigkeit be-
schrankt. Bei einigen der erwahnten Membransyste-
me kommt wegen der verhaltnismaRig unebenen
bzw. rauhen Membranoberflache noch das Problem
einer leichten Kuchenbildung (selbst im Cross-
flow-Betrieb) hinzu. Einige der genannten Membran-

systeme sind darliber hinaus hinsichtlich des maxi-
malen Differenzdruckes tber die Membran (und da-
mit hinsichtlich einer Erhéhung des Durchsatzes Gber
eine Erhdéhung des Differenzdruckes) beschrankt.

[0006] In den letzten Jahren wurden Membranfilter
auf der Basis von z.B. Si bzw. SiO,, Si;N, etc. vorge-
schlagen, die mit Hilfe von Atz- und Lithographiever-
fahren hergestellt werden.

Stand der Technik

[0007] Ein Beispiel hierzu ist in dem Patent US
5,543,046 beschrieben. Hier wird ein Verfahren zur
Herstellung einer anorganischen Membran beschrie-
ben, die auf einem makropordsen Trager mit einer
zunachst dazwischen angeordneten "flattening layer"
durch z.B. CV- oder Sputterverfahren aufgebracht
wird. Statt der "flattening layer" wird in einer alternati-
ven Ausfuhrungsform auch ein mechanischer Polier-
prozeld erwahnt. Die "flattening layer" wird nach Aus-
bildung der Poren entfernt.

[0008] Ein weiteres Beispiel ist in dem Patent US
5,753,014 beschrieben. Hier werden ein Membranfil-
ter und ein Verfahren zu dessen Herstellung be-
schrieben, bei dem der makroporése Trager auch
aus einem anorganischen Material, wie z.B. Si, SiC,
Al O, etc., bestehen kann. Die Membran kann auch
hier aus Polytetrafluorethylen (PTFE), Si, C, Si;N,,
ZiO, Al,O,, einem Metall oder z.B. Stahl bestehen.
Auch bei diesem Verfahren werden die Poren in die
Membranschicht geatzt mit Hilfe von Techniken, wie
sie z.B. aus der Halbleitertechnik seit langem be-
kannt sind. Nach Ausbildung der Poren wird durch
vollstandiges riickseitiges Atzen der Tragerschicht
die Membran freigelegt. In einer alternativen Ausfih-
rungsform kann die Tragerstruktur auch vor der Her-
stellung der Membran gebildet werden. Zur Verringe-
rung der Spannungsbeanspruchung zwischen Mem-
branschicht und Trager sowie deren besseren Ver-
bindung wird ggf. eine Zwischenschicht, wie z.B. Bo-
rax, Chrom, Nickel o0.a., genutzt. In diesem Patent
wird auch ein Porenfiillmaterial, wie z.B. Polysilicium,
Aluminium etc., beschrieben, das am Ende wieder
entfernt werden mul. In einer Ausfiihrungsform wird
mittels eines Druckverfahrens ("imprint"- und
"lift-off"-Technik) mit Hilfe einer Druckform eine Poly-
amidschicht als Maskenschicht fir die Membran-
schicht strukturiert oder in einer anderen Ausflih-
rungsform die strukturierte Polyamidschicht selbst
als Membranschicht genutzt.

[0009] Beider US 5,753,014 A soll das Problem der
mechanischen Festigkeit der Membran dadurch ge-
I6st werden, daf’ die Membran eine mdglichst gleich-
formige Dicke und damit keine Vorspriinge oder an-
dere UnregelmaRigkeiten hat, an denen mechani-
sche Spannungsspitzen entstehen kdnnten, die zu
Rissen oder Briichen fihren.
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[0010] Die EP 0 879 635 A1 beschreibt ein Memb-
ranfilter mit einer Membranschicht aus Siliziumnitrit,
in die mit einem photolithographischen Prozel3 Poren
eingebracht werden. Zur Erhéhung der mechani-
schen Festigkeit werden die Poren in separate Seg-
mente untergebracht, die durch einen ebenen Trager
mit einer Dicke umgrenzt werden, die wesentlich gro-
Rer ist als die der Membran.

[0011] Die WO 01/36321 A1 und WO 03/068373 A
beschreiben Membranfilter, in die durch verschiede-
ne Atztechniken Filterporen in ein Substrat einge-
bracht werden.

[0012] Beider US 5,139,624 werden die Poren nal3-
chemisch hergestellt.

[0013] Allgemein ist zu bemerken, dall Filterele-
mente aus mindestens 2 Schichten (einer Trager-
schicht und einer Membranschicht) das Problem ha-
ben, dal} die Beschichtungsverfahren meist tiberwie-
gend oder vollstdndig amorphe Schichten liefern,
was fur die mechanische Festigkeit nachteilig ist.

[0014] Derzeit oft als Membranschicht genutztes
Material ist Si;N,. Der Stand der Technik zeigt aber,
daf eine uber grofiere Kristallkeime hinausgehende
innere kristalline Struktur der Si;N,-Membranschicht
bei Temperaturen unterhalb etwa 1400°C bislang
kaum erreicht werden kann. Der aktuelle Stand liegt
auf Labor- und Experimentniveau. Die Tragerstruktu-
ren der Filterelemente bestehen meist aus Si, dessen
Schmelztemperatur bei 1420°C liegt. Das zur Erzeu-
gung eines hohen kristallinen Anteils notwendige Er-
hitzen/Glihen von Si;N, wirde daher die Trager-
struktur schadigen oder gar zerstdren.

[0015] Die Herstellung sehr dinner Membranen (<
1 um) bei Porendurchmessern von < 1 ym, die aller-
dings gegen verhaltnismaRig hohe Dricke (> 1 bar)
stabil sind, ist mit Hilfe der bisher bekannten Verfah-
ren schwierig und ausschuflanfallig. Die Beschran-
kung bzgl. der Druckbelastbarkeit, die auch mit der
jeweiligen Porositat und Membrandicke zusammen-
hangt, macht die Filtration mit hohem Durchsatz teu-
er.

Aufgabenstellung

[0016] Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist, ei-
nen Membranfilter und ein Verfahren zu dessen Her-
stellung zu schaffen, die die oben erwahnten Nach-
teile vermeiden. Insbesondere soll ein Filterelement
geschaffen werden, das bei hohem Durchsatz me-
chanisch stabil ist und Druckbelastungen einschlief3-
lich Druckschwankungen uber eine lange Standzeit
aushalt.

[0017] Diese Aufgabe wird durch die in den Paten-
tanspriiche 1 und 24 angegebenen Merkmale gelost.

Vorteilhafte Ausgestaltungen und Weiterbildungen
der Erfindung sind den Unteranspriichen zu entneh-
men.

[0018] Eine Verbesserung der mechanischen Be-
lastbarkeit des Filterelements kann erreicht werden
durch:
1. eine gunstige Geometrie der Membran,
2. eine Erhéhung der mechanischen Belastbarkeit
bzw. der Festigkeit des Membranmaterials durch
2.1. eine innere Vorspannung der Membran und
2.2. Kristallstrukturen im Membranmaterial, sowie
3. Verdichten des Membranmaterials.

[0019] Eine generelle Lésung besteht darin, die
Membranschicht aus einem Material herzustellen,
das bei Temperaturen unterhalb der Schmelztempe-
ratur des Tragermaterials (im Fall von Si unterhalb
von ca. 1400°C) einen ausreichend hohen kristalli-
nen Anteil (> 50%) erreicht. Hierfur bietet sich (insbe-
sondere) SiC an.

[0020] Bei Si;N, setzt bei verhaltnismafig hohen
Temperaturen Kristallbildung ein. So kann bei einer
Temperatur oberhalb ca. 1400°C ein Kristallisations-
grad von uber 90% beobachtet werden. Angesichts
der damit vergleichbaren Schmelztemperatur des
Si-Tragermaterials mul} die Kristallbildung bei einer
niedrigeren Temperatur, moglichst unterhalb von ca.
1350°C, initiiert und bis zu einem ausreichenden
Kristallisationsgrad vorgenommen werden. Fir Si;N,
stehen dabei einige Verfahren zur Verfligung. Den
wichtigsten dieser Verfahren ist gemeinsam, dal in
den wachsenden Beschichtungsfilm zuséatzliche En-
ergie eingebracht wird.

[0021] Zu diesen Verfahren gehéren u.a. die Be-
schichtung mit lonenbeschul® (vorzugsweise mit
Ar-lonen) bzw. Magnetron-Sputterverfahren, Be-
schichtungsverfahren in Kombination mit einer Hoch-
frequenzeinkopplung sowie ein weiteres vorteilhaftes
Beschichtungsverfahren, das als HW-CVD-Verfah-
ren (engl. hot wire CVD) oder auch Cat-CVD-Verfah-
ren (engl. catalytic CVD) bezeichnet wird. Einzelheit
der verschiedenen Beschichtungsverfahren werden
weiter unten naher erlautert.

[0022] Nach Anwendung dieser Verfahren ist meist
eine z.B. thermische Nachbehandlung erforderlich,
um den geringen Kristallisationsgrad (Kristallkeime)
auf den erforderlichen Wert zu erhéhen. Dazu wird
das beschichtete Substrat auf Temperaturen ober-
halb 1000°C fir z.T. mehrere Stunden erhitzt.

[0023] Diese Vorgehensweise ist aufwendig (fir Si
als Tragermaterial), kostenintensiv, erfordert z.T.
neuartige und damit teuere Beschichtungsanlagen
oder gar die Weiterentwicklung bestehender Be-
schichtungsanlagen.
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[0024] Eine weitere Moglichkeit zur Erzeugung me-
chanisch stabiler diinner Schichten ist der Ubergang
zu einem anderen Beschichtungsmaterial, das eine
niedrigere Kristallbildungstemperatur hat und sich
entsprechend dem gleichen, oben beschriebenen
Herstellungsverfahren fir ein Filterelement verarbei-
ten laRkt. Ein solches Material ist Siliciumcarbid (SiC).

[0025] Bei SiC setzt die Kristallbildung schon bei ca.
400°C ein; bei Temperaturen tber 1000°C wird bei
ausreichend langer Behandlungszeit ein Kristallanteil
von uber 85% erwartet. Der E-Modul von SiC liegt bei
ca. 300 GPa und kann nach einer derartigen Behand-
lung ca. 370-430 GPa und Biegefestigkeitswerte von
Uber 1000 MPa erreichen. Es kdnnen Kristalle mit
Abmessungen zwischen wenigen Nanometern, z.B.
5 nm, bis Uber 50 nm gebildet werden, was fir das
Ziel der Erhdhung der mechanischen Festigkeit und
Hemmung der RiRbildung und Bausbreitung vorteil-
haft ist.

[0026] Eine weitere Verbesserung lalt sich durch
Aufbringen einer (spateren) Membranschicht aus ei-
nem Verbund aus z.B. SiC und Si;N, erzielen. Auch
mit solchen Verbundsystemen lassen sich Biegefes-
tigkeitswerte von deutlich Gber 1100 MPa erzielen.

[0027] Das Verfahren zur Herstellung des Filterele-
ments besteht aus den folgenden Schritten:

[0028] S1) Aufbringen einer Membranschicht auf
ein Tragersubstrat,

[0029] S2) Atzen einer Membrankammer auf der
der Membranschicht gegenulberliegenden Seite des
Tragersubstrats, so dal® noch eine Restschicht des
Tragersubstrats verbleibt,

[0030] S3) Erzeugen von Poren in der Membran-
schicht mittels eines Lithographie- und Atzverfahrens
zur Schaffung einer perforierten Membran,

[0031] S4) Entfernen der Restschicht durch Atzen
zum Freilegen der Membranschicht,

[0032] S5) wobei die Membranschicht wahrend
Schritt S1 oder in einem spateren Schritt einer zu-
satzlichen Behandlung zur Erhéhung der mechani-
schen Festigkeit ausgesetzt wird.

[0033] Wie erwahnt, kann die mechanische Belast-
barkeit des Membranmaterials (neben einer gunsti-
gen Wahl der Geometrie der Membran, die spater be-
sprochen wird) durch Verdichtung des Membranma-
terials, Erzeugung einer inneren Vorspannung
und/oder von Kristallstrukturen im Membranmaterial
erhdht werden.

[0034] In einem Ausfuhrungsbeispiel wird die er-
héhte Festigkeit dadurch erreicht, dall die Membran-

schicht eine innere mechanische Vorspannung auf-
weist. Die Membranschicht ist sozusagen mit dieser
Vorspannung uber der Membrankammer gespannt
und kann dadurch héhere Driicke senkrecht zu ihrer
Oberflache aufnehmen.

[0035] Die Vorspannung der Membranschicht wird
z.B. durch das verwendete Beschichtungsverfahren
zur Aufbringung der Membranschicht (aus z.B. Si;N,
oder SiC) bestimmt. Besonders geeignet hierfur sind
in der Technik bekannte LPCVD-Verfahren ("low
pressure chemical vapour deposition"), die bei gerin-
gen ProzeRdriicken von 10 bis 100 Pa und Tempera-
turen im Bereich von ca. 400°C-900°C gefahren wer-
den.

[0036] Die innere Vorspannung der Membran redu-
ziert die sog. van-Mises-Spannung in der Membran
bei Druckbelastungen der Membran wesentlich; in ei-
nem Ausflihrungsbeispiel um ca. 80% der voreinge-
stellten Membranspannung. Darlber hinaus redu-
ziert die innere Vorspannung der Membran auch die
bei Druckbelastungen auftretenden Dehnungen in
der Membran. Die Vorspannung der Membran soll
groRer ca. 10 MPa, vorzugsweise groRer 100 MPa
sein.

[0037] In einem anderen Ausfluhrungsbeispiel weist
die Membranschicht Nano- und/oder Mikrokristall-
strukturen auf.

[0038] Die Erzeugung von Kristallstrukturen kann
auf mehreren Wegen erfolgen. Bei vielen Beschich-
tungsverfahren wird die Beschichtung in praktisch
vollkommen amorpher Form auf dem Trager aufge-
bracht; bei einigen Verfahren kénnen allerdings auch
wahrend der Beschichtung zumindest Kristallkeime
erzeugt werden, die fir eine spatere Behandlung (ge-
maf Schritt S5) besonders vorteilhaft sind.

[0039] Besonders geeignete Beschichtungsverfah-
ren zur Erzeugung dinner Schichten werden zu-
nachst grob in sogenannte CVD-(chemical vapour
deposition) und PVD-Verfahren (physical vapour de-
position) unterteilt. Bei CVD-Verfahren werden durch
chemische Reaktion (z.B. thermische Zersetzung bei
hohen Temperaturen) aus der Gasphase dinne
Schichten aus einem aus der Gasphase entstande-
nem Festkdrpermaterial auf einem Substrat abge-
schieden. Bei CVD-Verfahren ist daher die Existenz
gasférmiger Verbindungen Voraussetzung, so daf}
diese miteinander reagieren kdnnen, wobei eines der
Reaktionsprodukte der zur Beschichtung genutzte
Stoff ist. Alle anderen Reaktionsprodukte sind gasfor-
mig und kdénnen daher leicht abtransportiert werden.

[0040] Die CVD-Verfahren lassen sich in weitere
spezielle, im Stand der Technik bekannte CVD-Ver-
fahren gliedern, wie z.B. APCV-Prozesse (atmosphe-
ric pressure CVD), LPCVD-Prozesse (low pressure
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CVD) mit Driicken von 10 bis 100 Pa, RPCVD (redu-
ced pressure vapour phase epitaxie) bei Driicken
zwischen 1 und 10 kPa, PECVD-prozesse (plasma
induced CVD), Laser-induzierte CVD sowie reaktive
Varianten der Sputter-Technik und Bedampfungs-
technik.

[0041] Bei PVD-Verfahren findet die Beschichtung
eines Substrats durch Niederschlag eines Dampfes
auf dem Substrat statt, wobei der Dampf physikalisch
(durch z.B. Verdampfen, Kathodenzerstaubung bzw.
Sputtern, Molekularstrahlepitaxie) erzeugt wird. Ein
PVD-Prozell weist im wesentlichen die drei Phasen
Erzeugung von Partikel, Transport der Partikel und
Abscheidung bzw. Kondensation der Partikel auf
dem Substrat auf. Eine wesentliche Eigenschaft von
PVD-Prozessen sind die Hochvakua (10— 10 Pa), in
denen die PVD-Prozesse gefahren werden.

[0042] Wahrend der Aufbringung des Membranma-
terials kann eine geeignete, zumindest geringe Aus-
bildung von Kristallstrukturen bzw. Kristallisationskei-
men initiiert und geférdert werden.

[0043] Bei CVD-Verfahren nimmt mit steigender
Trager- bzw. Substrattemperatur bekanntermallen
der Anteil an Kristallstrukturen in der abgeschiede-
nen Schicht zu (z.B. beim LPCVD-Verfahren bei Tem-
peraturen Uber 400°C). Bei PECVD-Verfahren kann
die Substrattemperatur bis auf ca. 1350°C erhéht und
eine kristalline Membranschicht (z.B. aus SiC) mit ei-
nem Kristallisationsgrad von tGber 75%, in besonde-
ren Fallen nahezu 100% geschaffen werden.

[0044] Eine weitere Mdglichkeit zur Erzeugung von
zumindest Kristallisationskeimen schon bei der Be-
schichtung (aber auch danach) ist der Beschul} des
Substrats mit lonen, z.B. Ar-lonen. Der lonenbe-
schul erfolgt dabei bei Temperaturen von einigen
hundert °C. Die auftreffenden lonen deponieren ihre
Energie in den Auftreffstellen. Weitere bekannte
MaRnahmen zur Unterstiitzung der Bildung von Kris-
tallkeimen sind neben dem lonenbeschul} eine La-
serbestrahlung sowie eine Einstrahlung elektromag-
netischer Strahlung wie z.B. Radiowellen (z.B. Mag-
netron-Sputtern bei 13,65 MHz). Dieser beschriebe-
ne Eintrag von Energie in das Membranmaterial for-
dert ebenfalls die Ausbildung von Kristallisationskei-
men bei niedrigeren Temperaturen.

[0045] Beim HWCVD-Verfahren wird die Entste-
hung von Kristallisationskeimen im Membranmaterial
auch bei niedrigeren CVD-Beschichtungstemperatu-
ren initiiert und deutlich verstarkt. Beim HWCVD-Ver-
fahren erzeugen sehr heifle (Temperatur grofder
1800°C) Tantaldréahte in einer Reaktionskammer
nahe der zu beschichtenden Oberflache freie Radi-
kale von Silan (SiH,) und Ammoniakteilchen (NH,),
die im Beschichtungsmaterial als Kristallisationskei-
me dienen und zwar auch fir eventuelle weitere Be-

handlungsschritte.

[0046] Nach Aufbringung des Membranmaterials
auf den Trager kann der kristalline Anteil durch fol-
gende Malnahmen ebenfalls weiter deutlich erhoht
werden:

a) Sintern unter Druck oder nahezu drucklos
b) lonenbeschul®
c) isostatisches HeilRpressen
d) eine Kombination von a), b) und c).
[0047] In einer Ausfiihrungsform des erfindungsge-
maRen Verfahrens zur Herstellung von Filterelemen-
ten wird die auf die Tragerstruktur aufgebrachte (spa-
tere) Membranschicht durch Energieeintrag (z.B. Er-
héhen der Temperatur) gesintert. Beispielsweise be-
ginnt im Fall einer Si;N,-Membranschicht bei Tempe-
raturen bei ca. 1450°C Kornwachstum, geférdert
durch evtl. schon vorhandene Kristallisationskeime,
einzusetzen. Dabei bilden sich langliche Si;N,-Kor-
ner, sog. 3-Si;N,. Die KorngréRen liegen dabei im Be-
reich von ca. 20-50 pm. Mit steigender Temperatur
sowie zunehmender Heizzeit nimmt der B-Si;N,-An-
teil schnell zu und erreicht oberhalb von ca. 1750°C
uber 90%. Mit dem Sintervorgang geht aufgrund ei-
ner Volumenminderung an den Korngrenzen eine
Verdichtung der Si;N,-Schicht einher. Oberhalb von
ca. 1500°C kann die Dichte bis zu 90% des theore-
tisch moglichen Wertes erreichen.

[0048] Wahrend des Sintervorgangs kénnen Sinter-
hilfsmittel, wie z.B. Al,O, und/oder Y,0O, (z.B. jeweils
ca. 5 Gew.-%), zugesetzt werden.

[0049] In einer anderen Ausfiuhrungsform erfolgt die
Heizung des a-Si;N, mittels elektromagnetischer
Strahlung, z.B. Mikrowellen (oberhalb von z.B. 25
GHz) oder Radiowellen. Ein wesentlicher Vorteil des
Sinterns mit elektromagnetischer Strahlung ist, daf
die Energie nahezu im gesamten Probenvolumen de-
poniert wird und nicht wie im herkémmlichen Fall mit-
tels Warmeleitung von der Oberflache bzw. Korno-
berflache ins Volumen gelangt. Die Sinterhilfsmittel
unterstlitzen die Energieeinkopplung noch. Bei die-
ser Variante setzt das Kornwachstum verglichen mit
dem vorher beschriebenen herkdmmlichen Sinter-
verfahren bei ca. 100-150°C niedrigeren Temperatu-
ren ein. So beginnt das Kornwachstum hier schon bei
ca. 1350°C, und bei ca. 1600°C liegt Si;N, zu tber
90% in kristalliner Form vor. Auch die Verdichtung
setzt bei entsprechend niedrigeren Temperaturen ein
und ist bei einem Maximalwert von iber 90% abge-
schlossen. Das Strahlungsmaximum liegt vorzugs-
weise in der Nahe mindestens eines Maximums der
Absorptionskurve des Beschichtungsmaterials.

[0050] Bei der Ausbildung der kristallinen Phase ist
darauf zu achten, dal} ein gewisser amorpher Rest-
abteil (von z.B. héchstens 10%) in der Si;N,-Schicht
verbleibt, da ansonsten die Kérner der 3-Phase zu
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grol® werden und letztendlich die Schicht wieder
sprode wird.

[0051] Wird als Beschichtungsmaterial fur die spa-
tere Membranschicht SiC gewahlt, kann der Sinter-
vorgang bei deutlich niedrigeren Temperaturen (auch
unterhalb 1400°C) mit einer ausgepragten Bildung
von Kristallkérnern durchgefiihrt werden. Es ist da-
von auszugehen, dal} schon bei Temperaturen ab
900°C ein Kristallisationsgrad von mindestens 10%
erreicht wird. Eine langere Sinterzeit tragt ebenfalls
zu hoéheren Kristallisationsgraden bei. Damit kann
eine mechanisch hochstabile Membranschicht auch
auf einer Tragerstruktur aus Silicium erzeugt werden.

[0052] Der Effekt eines derartigen Sintervorgangs
auf die mechanische Festigkeit der Membranschicht
ist u.a. einer deutliche Erh6hung der Zugfestigkeit.
Far nicht gesintertes Si;N, liegt z.B. die Zugfestigkeit
bei 500-600 MPa, wahrend sie nach dem Sintern
Uber 1100 MPa betragt. Dies erklart die deutliche Er-
héhung der Druckstabilitat der Membranschicht.

[0053] In einer weiteren Ausflihrungsform kann
durch z.B. isostatisches Heil-Pressen die Membran-
schicht weiter verdichtet werden. Der Pre3vorgang
wird z.B. bei Temperaturen von Uber 750°C und Dri-
cken von Uber 100 bar durchgefihrt. Dieser Prozef}
kann auch nach einer Sinterbehandlung erfolgen. Die
Kornstrukturen bleiben dabei nahezu unverandert,
jedoch nimmt die Porositéat deutlich ab, und die Zug-
festigkeit kann auf Wert von tber 1100 MPa anstei-
gen.

[0054] Die beschriebenen Sinterbehandlungen kon-
nen entweder vor oder nach der Strukturierung (Aus-
bildung der Poren) der Membranschicht vorgenom-
men werden.

[0055] Das isostatische Heil3-Pressen wird an der
nicht strukturierten Membranschicht durchgefiihrt.

[0056] Die Dicke der Membran ist kleiner 50 pm,
vorzugsweise kleiner 1 pm.

[0057] Die Porendurchmesser sind kleiner 50 pym
und vorzugsweise kleiner 1 um. Eine "Elementarzel-
le" (= eine Flacheneinheit der Membran mit einer Po-
re) hat eine Flache grofler/gleich (Porendurchmes-
ser).

[0058] Die wesentlichen Eigenschaften des Filtere-
lements sind:
— eine relativ dinne freitragende Membran mit
kleinem Aspektverhaltnis (Membrandicke : Poren-
durchmesser) [ - hoher Durchsatz] sowie
— eine relativ hohe mechanische Festigkeit bzw.
Druckstabilitat.

[0059] Hierfir sind folgenden Verfahrensschritte

entscheidend:

— das Atzen in mehreren Schritten, wobei fiir die
Ausbildung der Poren in der Membranschcht eine
Restschicht der Tragerstruktur (hier z.B.
Si-Schicht) vorerst stehengelassen wird und diese
erst nach der Porenbildung (mit oder ohne Zwi-
schenstitzstrukturen) entfernt wird sowie

— die Ausbildung einer kristallinen Struktur des
Membranschichtmaterials, was die RiRbildung
bzw. das Rilwachstum stark hemmt und die Zug-
festigkeit sehr erhéht. Dies geschieht aulRer durch
eine geeignete Wahl der Verfahrensparameter fur
die Beschichtungsprozesse (Temperatur, Verfah-
rensdruck usw.) durch Sinterprozesse und/oder
isostatisches (Heil3-)Pressen. Hierbei ist noch an-
zumerken, dal® u.U. die oder weitere Sinterschrit-
te auch nach der Porenbildung in der Membran
durchgefiihrt werden kénnen.

[0060] Die innere Vorspannung der Membran redu-
ziert die interne van-Mises-Vergleichsspannung und
damit Biegebelastungen in der Membranschicht (in
einigen Modellféllen um ca. 300 MPa). Fir die Her-
stellung unserer Filterelemente ist zunachst die Aus-
bildung kristalliner Strukturen entscheidend. Eine ge-
wisse geringe Vorspannung in der Membranschicht
ist (1) bei freitragender Membran notwendig (zu de-
ren "Straffung") und (2) je nach Verfahrensparameter
der Beschichtungsprozesse eine nitzliche "Begleit-
erscheinung" (oft ca. 100 MPa oder hdher).

[0061] Es ist zu erwahnen, dal® der Schritt (nach
dem Ausbilden der Poren in der Membranschicht),
bei dem die Restschicht der Si-Tragerstruktur ent-
fernt wird, nicht nur (wie bisher beschrieben) durch
einen weiteren Atzangriff von der Riickseite (der Sei-
te der Tragerstruktur), sondern auch durch die aus-
gebildeten Poren von der Membranseite aus durch-
geflhrt werden kann. Hierbei findet dann unterhalb
der perforierten Membranschicht eine Unteratzung
statt, bei der die Restschicht entfernt und somit die
perforierte Membran freigelegt wird. Die hierflr ge-
nutzten Atzmittel sollen die Membranschicht natiirlich
nicht angreifen. In Frage kommen hierfur u.a. Tro-
ckenétzprozesse mit z.B. SF;, CCIF, + O,, NF; und
Mischungen von isotrop und anisotrop atzenden
Stoffen.

[0062] Durch das Si-Tiefenatzen werden Membran-
kammern geschaffen, die von je einer freitragenden
Membran Uberspannt werden. Die Umfangsform der
Membrankammern ist grundsatzlich nicht be-
schrankt. So sind quadratische, rechteckige, rauten-
formige Konturen etc. der Membrankammern her-
stellbar. Allerdings sind die Abmessungen der Mem-
brankammern durch die allgemeine Stabilitat des ge-
samten Filterelements bestimmt, die im wesentlichen
durch die Si-Tragerstruktur gegeben ist.

[0063] Bei geeigneter Wahl des Si-Substrats kon-
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nen die Flanken der Membrankammern (im Quer-
schnitt betrachtet) senkrecht (z.B. (110)-Si) oder
schrag (z.B. (100)-Si) ausgebildet werden.

[0064] Festigkeitsuntersuchungen zeigen auch,
daf die Druckbelastbarkeit der Membran im wesent-
lichen von nur einer Seitenlange der Membran beein-
flulkt wird. Daher werden in einer bevorzugten Aus-
fuhrungsform die Membrankammern als lange Schlit-
ze ausgebildet, da vor allem die kleine Seitenlange
die Druckstabilitdt und das Bruchverhalten der Mem-
bran beeinflut. Die Spannweiten in dieser Richtung
liegen in einer Ausfuhrungsform vorzugsweise in der
Groflenordnung von etwa 100 um. Die grolRe Seiten-
lange ist im wesentlichen — mit Ausnahme der allge-
meinen Stabilitdt des gesamten Filterelements -
nicht beschrankt. So kann sich die schlitzférmige
Membrankammer im Prinzip bis Uber die gesamte
Lange des Filterelements erstrecken, was zur Poro-
sitat des Filterelements positiv beitragt.

[0065] In weiteren Ausfihrungsformen kann das
Si-Tiefenatzen in mehr als zwei Schritten durchge-
fuhrt werden, um z.B. bei gréReren Membranspann-
weiten und/oder hdéherer Porositdt Zwischenstitz-
strukturen einzubauen. Dabei kann im ersten Schritt
des Si-Tiefenatzens eine gréfRere Grundflache der
spateren Membrankammer strukturiert bzw. geatzt
werden, wobei auch hier wieder eine Restschicht des
Si-Tragermaterials zunachst stehengelassen wird. In
einem moglichen Verfahren wird nun wie beschrie-
ben die Membran auf der Vorderseite gebildet. An-
schlieRend wird die Restschicht des Si-Tragers auf
der Ruckseite mit einer Maskenschicht 7 (z.B. Photo-
lack) beschichtet, die danach durch entsprechende
Lithographie-Verfahren strukturiert wird. Die so ge-
schaffene Struktur in der Maskenschicht wird im An-
schlu® daran genutzt, um die durch die strukturierte
Maskenschicht zugangliche Restschicht des Si-Tra-
gers durch Atzung zu entfernen. Die durch die struk-
turierte Maskenschicht vor der Atzung geschitzten
Teile der Restschicht des Si-Tragermaterials bilden
nun Zwischenstutzstrukturen, die die Stabilitat der
Membran in der grofReren Membrankammer verbes-
sern. Durch diese Ausfiihrungsform kann die Porosi-
tat des Filterelements (durch Vergréerung der Mem-
brankammerflache) erheblich gesteigert werden.

[0066] Dieses Mehrschrittverfahren zur Si-Tiefenat-
zung kann nach Bedarf gemaR dem gleichen Prinzip
auf mehr als die hierin beschriebenen zwei oder drei
Atzschritte ausgedehnt werden. Das Ausfiihren des
ersten Schritts der Si-Tiefenatzung vor der Herstel-
lung der Membran verbessert die Parallelisierbarkeit
des Fertigungsprozesses flur das Filterelement und
damit die Wirtschaftlichkeit.

[0067] Ein weiterer Vorteil des Mehrschrittverfah-
rens fir die Si-Tiefenatzung ist, dal® die voruberge-
hend vorhandene Restschicht des Si-Tragermateri-

als die Spannungen in der Membran gut aufnehmen
und ableiten kann, was insbesondere bei Membran-
schichten mit innerer Vorspannung und/oder z.B. bei
Vorhandensein von zusatzlichen temporar vorhande-
nen Zwischenschichten (z.B. metallische Opfer-
schichten, wie NiCr, Cu usw.) von Bedeutung ist. Dar-
Uber hinaus nimmt diese Restschicht in der Memb-
ranschicht temporar auftretende Spannungen auf,
die bei der Porenbildung in der Membran entstehen
kénnen, da bei der Porenatzung nicht alle Poren
gleichzeitig gedffnet werden. Auflerdem verbessert
die Restschicht die Handhabbarkeit der gesamten
Filterelementstruktur wahrend der Filterherstellung.
All dies reduziert den Ausschuf’ erheblich.

[0068] Ein weiterer Vorteil (neben u.a. der Paralleli-
sierbarkeit des ProzeRschritts) einer riickseitigen At-
zung vor Ausbildung der Poren in der Membran ist,
dal} auf diese Weise verhaltnismaRig einfach eine
Hierarchie von Zwischenstltzen geschaffen werden
kann.

[0069] Beim letzten Atzschritt zum Freilegen der
perforierten Membranschicht wird die Membranseite
des Filterelements in der Regel vor dem Atzmittel ge-
schutzt. Dies geschieht z.B. durch die Verwendung
einer sogenannten "Atzdose", welche die Vorderseite
(= Membranseite) der Struktur bedeckt. Eine andere
Moglichkeit ist, die Vorderseite mit der perforierten
Membran durch ein Mittel, wie z.B. Al, zu bedecken,
das auch zumindest teilweise die Poren fiillt. Dadurch
wird z.B. verhindert, daR bei letzten Atzschritt entste-
hender Wasserstoff die Membranschicht zerstort
oder die ausgebildete Membranschicht vom Atzmedi-
um angegriffen und verandert wird. Der Druck von
Wasserstoff oder allgemein einer Gasblase in Poren
mit einem Durchmesser d gentigt der Faustformel P
= 3,5 bar/d,,,, d.h. bei d = 1 herrscht in der Pore ein
Druck von ca. 3, 5 bar, bei d = 0, 5 ein Druck von 7
bar! Auch diese MaRnahme senkt den Ausschul bei
der Herstellung der Filterelemente erheblich.

[0070] Im folgenden wird nun eine Ausfiihrungsform
des Verfahrens zur Herstellung eines erfindungsge-
malRen Filterelements beschrieben. Es zeigen:

[0071] Fig. 1 einen Querschnitt eines Membranele-
ments nach dem ersten Verfahrensschritt;

[0072] Fig. 2 einen Querschnitt eines Membranele-
ments nach dem zweiten Verfahrensschritt;

[0073] Fig. 3 einen Querschnitt eines Membranele-
ments nach dem dritten Verfahrensschritt;

[0074] Eig. 4 einen Querschnitt eines Ausfuhrungs-
beispiels nach dem dritten und vor dem vierten Ver-
fahrensschritt des Anspruchs 1; und

[0075] FEig.5 einen Querschnitt des Ausflihrungs-
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beispiels nach dem vierten Verfahrensschritt.

[0076] Im ersten Verfahrensschritt wird gemaf
Fig. 1 eine Membranschicht 1 auf eine Tragerschicht
2 aufgebracht. Die Tragerschicht 2 ist dabei bei-
spielsweise ein Si-Substrat. Das Aufbringen der
Membranschicht 1, die beispielsweise aus Si;N,, SiC
oder einer Kombination dieser Stoffe besteht, erfolgt
vorzugsweise mittels CVD-Verfahren (wie z.B. LP-
CVD oder PECVD) oder PVD-Verfahren (wie z.B.
Sputtern). Im dargestellten Ausfihrungsbeispieler-
folgt dies einseitig. Es kann aber auch zweiseitig er-
folgen. Die Dicke der Membranschicht kann bei-
spielsweise 500 nm oder mehr betragen. Die Trager-
schicht 2 kann ein herkdmmlicher Si-Wafer sein, wie
er aus der Halbleiterindustrie bekannt ist.

[0077] Im zweiten Schritt wird gemal Fig. 2 auf der
Ruckseite, also der der Membranschicht 1 gegeni-
berliegenden Seite der Tragerschicht, ein Si-Tie-
fenatzen durchgefuhrt. Hierzu wird zunachst die
Ruckseite mit einer Resistschicht (z.B. einem be-
kannten Photolack) beschichtet, die anschlielend
vorzugsweise mit Hilfe von Photolithographie struktu-
riert wird. Mittels z.B. RIE-Trockenatzen wird die
Struktur in der Resistschicht in die darunter liegende
Schicht Ubertragen. Im Fall beidseitig (mit Si;N, oder
SiC) beschichteter Substrate ist dies die Si;N,- oder
SiC-Beschichtung, die auf der der spateren Memb-
ranseite gegeniberliegenden Seite vorhanden ist.
Nach der Ubertragung der Resiststruktur in die riick-
seitige Beschichtung schliet sich das eigentliche
Si-Tiefenatzen mit z.B. NaOH (NaOH-Naf3atzen z.B.
bei 80°C; Atzzeit ca. 7-8 Stunden) an. Ist das Subst-
rat nur einseitig (auf der Seite der spateren Memb-
ran) beschichtet, erfolgt die NaOH-NaRatzen unmit-
telbar nach der Resiststrukturierung. Dieses naf3iche-
mische Atzen zeigt eine starke Richtungsabhangig-
keit der Atzraten in Bezug auf die Kristallrichtung des
Substrats. Sog. {111}-Flachen werden ca. 100-mal
langsamer geatzt als andere Flachen, was bei einem
(100)-Si-Wafer schrage Flanken 4 mit einem Winkel
avon 54, 76 ° bei (100)-Si liefert. Bei (110)-Si sind die
Flanken steiler, d.h. im wesentlichen vertikal. Die Atz-
rate liegt bei ca. 1 ym/Minute. Dieser Atzschritt wird
in einer Ausfuhrungsform bei einer Restdicke der
Si-Tragerschicht von ca. 30 um gestoppt, so dal eine
Restschicht 5 stehen bleibt. Bei diesem Schritt diinnt
sich Ubrigens die Beschichtung (Si;N, oder SiC) ab
auf z.B. ca. 600-800 nm.

[0078] Im dritten Hauptschritt (S3) wird zunachst
eine sog. metallische Opferschicht, wie z.B. NiCr, Cu
etc., in einer Dicke von der GréRenordnung 150 nm
aufgebracht, die bei der Strukturierung der eigentli-
chen Membranschicht (Si;N,- oder SiC-Schicht) als
Atzmaske dienen wird. Zur Verbesserungen der Jus-
tierbarkeit des gesamten Wafers kann dann z.B. Gold
(Au) aufgetragen und photolithographisch und naf3-
chemisch — wie bekannt — z.B. zu Kreuzen oder dhn-

lichen Markierungen strukturiert werden. Diese Mar-
kierungen weisen ein hohes Kontrastvermdgen auf,
wodurch der Wafer besser positioniert werden kann.
In der Ublichen Weise wird nun eine aufgebrachte,
z.B. ca. 500 nm dicke getemperte Lackschicht litho-
graphisch zu dem gewilinschten Porenmuster struk-
turiert.

[0079] Die Ubertragung des Porenmusters in die
Membranschicht (aus z.B. Si;N, oder SiC) erfolgt in
einer Ausflihrungsform in zwei Trockenatz-Schritten:
im ersten Teilschritt (S3-1) wird mittels z.B. Ar-IBE (Ar
Beam lon Etching) die Lackstruktur in die metallische
Operschicht Ubertragen und im zweiten Teilschritt
(83-2) wird z.B. mittels ECR-RIE (Atzgas z.B.
CF,/0,) die Porenstruktur in der metallischen Opfer-
schicht in die Membranschicht Ubertragen (vgl.
Fig. 3). Je nach apparativen oder sonstigen Verfah-
rensgegebenheiten kénnen andere bekannte Atz-
techniken genutzt werden.

[0080] Im vierten Hauptschritt (S4) wird nun das
rickseitige Si-Tiefenatzen abgeschlossen, d.h. die
Restschicht 5, die in diesem Fall ca. 30 um betragt,
wird entfernt, um die Membranschicht 3 von unten
freizulegen. Dabei kann zunachst die restliche metal-
lische Opferschicht aus dem Hauptschritt S3 entfernt
werden, um die Einleitung etwaiger Spannungen von
dieser Opferschicht in die Membran zu vermeiden.
Dieser Si-Tiefenatzschritt wird z.B. mit TMAH (Tetra-
methylammoniumhydroxid) bei ca. 80°C und in einer
Atzspanne von ca. 1 Stunde durchgefiihrt, weil
TMAH die Membranschicht weniger angreift als Na-
OH. Andere bekannte Atzverfahren sind natiirlich
ebenfalls anwendbar.

[0081] Bei Porendurchmessern unterhalb ca. 1 ym
kann die auftretende Gasbildung bei diesem Atz-
schritt zum ZerreiRen der Membran fiihren. Daher
wird in einer Ausfihrungsform die Membran mit Hilfe
einer sog. "Atzdose" vor dem Atzmedium geschiitzt.
Hierzu wird die Membranseite des Wafers dicht mit
einem z.B. pertrischalenartigen Behalter verbunden.
In einer weiteren Ausfiihrungsform werden die Poren
mit einem Material, wie z.B. Al, verfullt (und dabei
auch die Vorderseite der Membran bedeckt), um das
Zerreiflen durch Gasbildung zu vermeiden. Nach Be-
endigung des Si-Tiefenatzens wird dieses Material,
z.B. durch ein anderes Atzverfahren, sonstige chemi-
sche Behandlung oder z.B. einfaches Erhitzen, von
der Vorderseite der Membran und aus den Poren ent-
fernt.

[0082] Wahrend des ersten Schrittes S1 oder bei ei-
nem spateren Schritt wird die Membranschicht einer
separaten Behandlung (namlich einer Druck-, lonen-
beschulR- und/oder Warmebehandlung) unterzogen.
Vorzugsweise erfolgen die lonenbeschul®- und/oder
Warmebehandlung gleichzeitig mit dem Aufbringen
der Membranschicht, also im Schritt S1, oder zu ei-
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nem spateren Zeitpunkt, wie beispielsweise erst
nach dem Schritt S4. Isostatisches Heil3-Pressen
wird vorzugsweise zwischen den Schritten S1 und S2
ausgefihrt.

[0083] Zum Abschlul werden die auf dem Wafer
noch vereinigten Filterelemente, z.B. durch Ubliches
Ségen oder Brechen, entlang vorher durch z.B. At-
zung geschaffenen Bruchkanten (Sollbruchstellen)
vereinzelt.

[0084] Die Membrankammern 3 kdnnen —wie schon
erwahnt — von der Rickseite aus betrachtet viele ver-
schiedene Konturen aufweisen. In einer bevorzugten
Ausfuhrungsform hat die Membrankammer die Form
eines langen Schlitzes, der zum gréRten Teil von ei-
ner Membran Uberspannt wird. Ein Kammerschlitz
hat in einer Ausfihrungsform z.B. eine Lange von ca.
2100 pm und eine Breite von 100 pm.

[0085] Um die Porositat bzw. Membranflache pro
Filterelement zu erhéhen, kénnen gemal einer Aus-
fuhrungsform Hauptmembrankammern groRerer
Breite (> 100 ym) geschaffen werden, indem in Ab-
stédnden von ca. 100 ym kleinere Zwischenstltzen 8
eingefugt werden. Dies kann geschehen, indem der
Schritt S2 Uber eine gréRere Flache durchgefihrt
wird. Danach wird dieses Si-Tiefenatzen gestoppt,
diese Restschicht, die auch eine gréRere Dicke als
die oben genannten 30 pm aufweisen kann, wieder-
um geeignet (mit oder ohne eine diinne metallische
Opferschicht) strukturiert wird usw. Dies kann im
Prinzip mehrfach wiederholt werden (Schritte S2-i, i =
1 ... n), um zunehmend komplexer gestaltete Zwi-
schenstltzen zu erzeugen. Es ist jedoch vorzuzie-
hen, dal® aus den schon genannten Griinden vor
Ausbildung der Poren 6 stets eine Restschicht 5 be-
stehen bleibt, die erst zuletzt entfernt wird.

[0086] Aufgrund der besonderen Festigkeit einer
SiC-Membranschicht kann bei in etwa gleichem As-
pektverhaltnis (statt 0,45 pm Porendurchmesser :
0,80 um Membrandicke beispielsweise 0, 2 ym (oder
kleiner) : 0, 4 ym (oder kleiner)) eine Membran mit
Porendurchmessern < 0,4 uym einfacher und mit guter
Ausbeute erzeugt werden.

[0087] Aufgrund der guten Festigkeit einer
SiC-Membranschicht kann u.U. in Schritt S2 auf die
Restschicht 5 verzichtet werden, da die hochfeste
SiC-Schicht die bei einer Porenatzung entstehenden
Spannungen ohne Schaden aufnehmen kann. Damit
entfiele Schritt S4, was das Verfahren zur Herstellung
eines Filterelements vereinfacht, verkirzt und verbil-

ligt.
Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines Filterelements
mit den aufeinanderfolgenden Schritten:

S1) Aufbringen einer Membranschicht auf ein Trager-
substrat,

S2) Atzen einer Membrankammer auf der der Memb-
ranschicht gegenlberliegenden Seite des Tragersub-
strats, so dal noch eine Restschicht des Tragersub-
strats verbleibt,

S3) Erzeugen von Poren in der Membranschicht mit-
tels eines Lithographie- und Atzverfahrens zur Schaf-
fung einer perforierten Membran,

S4) Entfernen der Restschicht der Membrankammer
durch Atzen zum Freilegen der Membranschicht der
Membrankammer,

S5) wobei die Membranschicht wahrend Schritt S1
oder in einem spateren Schritt einer zuséatzlichen Be-
handlung zur Erhéhung der mechanischen Festigkeit
ausgesetzt wird, der folgendes enthalt:

S51) Erzeugen von Kristallkeimen in der Membran-
schicht im Schritt S1 und/oder

S52) Temperaturbehandlung der Struktur aus Trager-
schicht und Membranschicht (insbesondere Erhit-
zen) zur Erhdhung des kristallinen Anteils in der
Membranschicht in Schritt S1 und/oder S5; und/oder
S53) isostatisches HeilRpressen der Struktur aus Tra-
gerschicht und Membranschicht zur Erhéhung des
kristallinen Anteils in der Membranschicht in Schritt
S5; und/oder

S54) Erzeugen einer inneren Vorspannung in der
Membranschicht in Schritt S1 oder S5.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal} die behandelte Membranschicht einen
kristallinen Anteil von mindestens 25% aufweist.

3. verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl eine Membranschicht mittels eines
chemischen Dampfabscheideverfahrens (CVD-Ver-
fahren) auf ein Tragersubstrat aufgebracht wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl eine Membranschicht mittels eines
physikalischen Dampfabscheideverfahrens
(PVD-Verfahren) auf ein Tragersubstrat aufgebracht
wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dal® die Memb-
ranschicht aus einem keramischen Material besteht.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dal® die Membranschicht aus einer Nichto-
xidkeramik besteht.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dal} die Membranschicht aus einer nitridi-
schen Nichtoxidkeramik besteht.

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn-
zeichnet, dal die Membranschicht aus Si;N, besteht.

9. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
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zeichnet, dafd die Membranschicht aus einer carbidi-
schen Nichtoxidkeramik besteht.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, dal die Membranschicht aus SiC besteht.

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal® die Temperaturbehandlung beim Auf-
bringen der Membranschicht in einem Temperaturbe-
reich von ca. 200°C bis 2000°C und bei einem Pro-
zelRdruck von ca. 5 Pa—-100 Pa durchgeflihrt wird.

12. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dal der Schritt der Temperaturbehandlung
ein Sintern bei Temperaturen oberhalb ca. 900°C ist.

13. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dall die Temperaturbehandlung mittels
elektromagnetischer Strahlung im Radio- oder Mikro-
wellenbereich durchgefihrt wird.

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch ge-
kennzeichnet, dal¥ die Mikrowellen im Frequenzbe-
reich oberhalb 25 GHz liegen, vorzugsweise in einem
Frequenzbereich, bei dem das Material der Memb-
ranschicht ein Maximum seiner Absorptionskurve
hat.

15. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dald das isostatische Heillpressen bei Tem-
peraturen oberhalb ca. 750°C und Driicken oberhalb
ca. 100 bar durchgefihrt wird.

16. Verfahren nach Anspruch 1 und/oder An-
spruch 15, dadurch gekennzeichnet, da® der Schritt
des isostatischen Heil’pressens zeitlich vor dem
Schritt S3 nach Anspruch 1 durchgefiihrt wird.

17. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl die Membranschicht nach Schritt S3
von Anspruch 1 gegeniiber Atzmittel geschiitzt wird.

18. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch ge-
kennzeichnet, da} die Membranschicht durch eine
feste Abdeckung geschitzt wird.

19. Verfahren nach Anspruch 17, dadurch ge-
kennzeichnet, daft die Membranschicht durch ein Be-
schichtungsmaterial geschitzt wird, welches nach
Schritt S4 von Anspruch 1 wieder entfernt wird.

20. Filterelement mit einer Membranschicht (1)
und einer Tragerschicht (2), wobei die Membran-
schicht (1) eine Vielzahl von Perforationen (6) auf-
weist, dadurch gekennzeichnet,
dafd in der Tragerschicht (2) eine Membrankammer
(3) freigelegt ist,
daf’ die Membranschicht (1) die Membrankammer (3)
Uberspannt und

dafl die Membranschicht (1) eine verdichtete

und/oder mindestens partiell kristalline Struktur mit
einer gegeniuber dem Ausgangsmaterial erhohten
Festigkeit aufweist.

21. Filterelement nach Anspruch 20, dadurch ge-
kennzeichnet, dal® die Membranschicht (1) mit er-
hohter Festigkeit eine innere mechanische Vorspan-
nung aufweist.

22. Filterelement nach Anspruch 20, dadurch ge-
kennzeichnet, dall die Membranschicht (1) Mikro-
und/oder Nano-Kristallstrukturen aufweist und/oder
verdichtet ist.

23. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 22, dadurch gekennzeichnet, dal® das Tragersub-
strat (2) mehrere Membrankammern (3) aufweist, die
jeweils von ein und derselben Membranschicht (1)
Uberspannt sind.

24. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 23, dadurch gekennzeichnet, dafl® die Membran-
kammer (3) in Draufsicht viereckig ist.

25. Filterelement nach Anspruch 24, dadurch ge-
kennzeichnet, daf} die Membrankammer (3) in Drauf-
sicht die Form eines Schlitzes hat, dessen Lange
mindestens das Doppelte von dessen Breite betragt.

26. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 25, dadurch gekennzeichnet, daf} zwei einander
gegeniberliegende Flanken (4) der Membrankam-
mer (3) unter einem Winkel (a) von kleiner gleich 90°
zur Membranebene verlaufen.

27. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 26, dadurch gekennzeichnet, dal fir einen Quo-
tienten aus Dicke D der Membran und Porendurch-
messer P folgende Beziehung gilt: 0,01 < D/P < 100,
wobei fiir die Dicke D der Membran gilt: 0,01 um <D
<100 pm.

28. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 27, dadurch gekennzeichnet, dal® die Poren im
wesentlichen kreisférmig sind und einen Durchmes-
ser in der Grolenordnung zwischen 0,01 um und 100
um aufweisen.

29. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 28, dadurch gekennzeichnet, dal¥ die Membran-
schicht (1) auf ihrer zur Membrankammer (3) weisen-
den Seite an mindestens einer Zwischenabstitzung
(8) aufliegt, deren Dicke kleiner ist als die Dicke des
Tragersubstrats.

30. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 29, dadurch gekennzeichnet, daf sich die Memb-
rankammer (3) im wesentlichen Uber die gesamte
Flache des Filterelements erstreckt.
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31. Filterelement nach einem der Anspriiche 20
bis 30, dadurch gekennzeichnet, daf das Tragersub-
strat aus der Gruppe folgender Stoffe ausgewahlt ist
: Si, SiC, Titanoxide und andere Titanverbindungen,
Magnesiumoxid, Zirkoniumoxid, Nickel, Chrom,
Ni-Chrom-Verbindungen, ALO,, Yttriumverbindun-
gen und daf} die Membranschicht aus Si;N,, SiC, ei-
ner Kombination beider Stoffe oder einer anderen Si-
liciumkeramik besteht.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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