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der Permeationsrate einer Probe fiir mindestens einen Permeaten, insbesondere Wasserdampf, bei der mehrere Detektoren, die zur
ortsaufgeldsten spektralen Analyse elektromagnetischer Strahlung innerhalb eines Wellenlédngenintervalls ausgebildet sind, in
einer Reihen oder einer Reihen- und Spaltenanordnung angeordnet sind. Die Detektoren sind mit einer elektronischen
Auswerteeinheit verbunden und so angeordnet, dass von einer breitbandigen Strahlungsquelle emittierte elektromagnetische
Strahlung entweder nach einer Reflexion an der Oberfliche der Probe, einer auf der Probe ausgebildeten Schicht oder an der
Oberfldche einer Schicht innerhalb der Probe und/oder nach dem Durchstrahlen einer fiir die elektromagnetische Strahlung
transparenten Probe auf die Detektoren aufirifft. Die Bestrahlung erfolgt so, dass auf einer Flidche, von der die elektromagnetische
Strahlung reflektiert oder durch die Fldche transmittiert wird, eine lateral und =zeitlich homogene Intensitdt der
elektromagnetischen Strahlung eingehalten ist. Die elektronische Auswerteeinheit ist so ausgebildet, dass die orts- und
wellenldngenaufgeldst erfassten Messsignale der Detektoren innerhalb eines Wellenldngenintervalls fiir einzelne Ortspunkte, die
auf einer vorgebbaren Fliche der Probe angeordnet sind, erfassbar sind. Die dabei an mehreren Positionen erfassten Messsignale
werden jeweils einem Teilbereich der detektierten Fldche (Hypercube) zugeordnet und fiir alle wellenlédngenaufgelost erfassten
Messsignale der Teilbereiche der detektierten Fléche eine Datenreduzierung durgefiihrt werden, bei der aussagekréftige Merkmale
selektiert werden und anhand dieser selektierten Merkmale mit in einem elektronischen Speicher abgelegten vorab ermittelten
Regressionsmodells, welches anhand der in analoger Weise erhaltenen Merkmalssétzen von Proben, deren Permeationsrate mit
einem anderen Messverfahren, das eine héhere Messgenauigkeit aufweist, ermittelt worden sind, eine Aussage liber eine
dementsprechende Permeationsrate erreichbar ist.
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Anordnung zur Bestimmung der Permeationsrate einer Probe

Die Erfindung betrifft eine Anordnung zur Bestimmung der Permeationsrate
einer Probe flir einen Permeaten. Bei dem Permeaten soll es sich insbesonde-
re um Wasserdampf handeln. Es kénnen aber auch Untersuchungen fiir Sau-
erstoff, Kohlendioxid oder Methan als Permeaten damit durchgefiihrt werden.
Proben kénnen dabei aus Barrierematerialien fiir die jeweiligen Permeaten

gebildet sein.

Bisher ist es {iblich, Permeationsraten in Vorrichtungen direkt, d.h. anhand
der Messung des durch die Probe permeierten Gases oder Dampfes, zu be-
stimmen. Dabei wird eine jeweilige Probe zwischen zwei Kammern angeord-
net. In einer Kammer ist ein zu untersuchender Permeat enthalten. In der an-
deren Kammer erfolgt eine zeitaufgeldste Detektion des durch die Probe
permeierten Permeaten. Die Detektion erfolgt dabei unter Einsatz eines fiir

den Permeaten hochempfindlichen Sensors. Neben coulometrischen Senso-
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ren werden haufig auch Spektrometer, unter Nutzung bekannter Absorpti-
onsbanden des jeweiligen Permeaten zur Quantifizierung des Permeaten ge-
nutzt. Daraus abgeleitet kann die Permeationsrate (water vapor transmission
rate - WVTR in g/m?/d) bestimmt werden.

Mit den bekannten Vorgehensweisen ist eine hinreichend hohe Bestim-
mungsgenauigkeit erreichbar. Da Barriereproben naturgemaf eine sehr gute
Barrierewirkung aufweisen, ist fir diese herkdmmliche direkte Bestimmung
aber ein erheblicher Zeitaufwand erforderlich. Eine Bestimmung kann dabei -

je nach Barrierewirkung der Probe - mehrere Tage bis Wochen dauern.

Es ist daher Aufgabe der Erfindung, Mdéglichkeiten fiir die Bestimmung von
Permeationsraten an Proben anzugeben, die in deutlich verkiirzter Zeit zu
Ergebnissen mit ausreichender Genauigkeit flihren und somit sogar fiir eine

inline Messung in Barrierefertigungsprozessen einsetzbar sind.

Erfindungsgemald wird diese Aufgabe mit einer Anordnung, die die Merkmale
des Anspruchs 1 aufweist, gelost. Vorteilhafte Ausgestaltungen und Weiter-
bildungen der Erfindung kdnnen mit in untergeordneten Anspriichen bezeich-

neten Merkmalen realisiert werden.

Die erfindungsgemaRe Anordnung zur Bestimmung der Permationsrate einer
Probe weist mehrere Detektoren auf, die zur ortsaufgelésten spektralen Ana-
lyse elektromagnetischer Strahlung innerhalb eines Wellenldngenintervalls
ausgebildet sind. Diese Detektoren sind dazu in einer Reihen- oder einer Rei-
hen- und Spaltenanordnung angeordnet. Die Detektoren sind mit einer elekt-
ronischen Auswerteeinheit verbunden und so angeordnet, dass von einer
breitbandigen Strahlungsquelle emittierte elektromagnetische Strahlung ent-
weder nach einer Reflexion an der Oberflache der Probe oder einer auf der
Probe ausgebildeten Schicht und/oder nach dem Durchstrahlen einer fir die
elektromagnetische Strahlung transparenten Probe auf die Detektoren auf-
trifft. Dabei erfolgt die Bestrahlung so, dass auf einer Flache, von der die
elektromagnetische Strahlung reflektiert oder durch die Flache transmittiert
wird, eine homogene Intensitadt der elektromagnetischen Strahlung eingehal-
ten ist. Die jeweils gleichzeitig zu detektierende Flache soll also mit homoge-

ner Intensitat bestrahlt werden. Bei der breitbandigen Bestrahlung werden
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elektromagnetische Wellen, die innerhalb eines Wellenlangenintervalls liegen,

auf die jeweilige Oberflache der Probe gerichtet, die untersucht werden soll.

Die elektronische Auswerteeinheit ist so ausgebildet, dass die durch die De-
tektoren orts- und wellenlangenaufgeldst erfassten Messsignale innerhalb
eines Wellenldngenintervalls einem bestimmten Wellenlangenbereich sowie
innerhalb eines vorgebbaren Teilbereiches der Probenflache einem einzelnen

Ortspunkt jeweils zuordenbar sind.

Die Gesamtheit der an allen Ortspunkten der jeweiligen Probenflache wellen-
langenaufgelOst erfassten Intensitdten bildet eine dreidimensionale Daten-
struktur, bestehend aus einer wellenlangenaufgel6sten und zwei ortsaufge-

|[6sten Dimensionen, ab (Hypercube).

Danach soll fur alle wellenldangenaufgelést erfassten Messsignale des Teilbe-
reiches eine Datenreduzierung durchfiihrbar sein, bei der aussagekraftige
Merkmale selektiert werden und der daraus resultierende Merkmalssatz un-
ter Verwendung eines in einem elektronischen Speicher abgelegten Regressi-
onsmodells, das anhand von Merkmalssidtzen ermittelt wurde, die vorher an
Proben ermittelt worden sind, deren Permeationsraten insbesondere die
Wasserdampfdurchlassigkeiten mit einem anderen Messverfahren, das eine
hbhere Messgenauigkeit aufweist, ermittelt wurden, einem Regressionsver-
fahren unterzogen wird, wodurch eine Aussage {iber die Permeationsrate des
betreffenden Teilbereiches der Probe ableitbar ist, wobei mindestens ein Teil-

bereich zur Bewertung der Permeationsrate der Probe herangezogen wird.

Eine mit dem erfindungsgemalRen Verfahren untersuchte Probe sollte zur glei-
chen Probenklasse, die einen vergleichbaren Aufbau oder Zusammensetzung
aufweisen sollte, wie die vorab mit einem anderen Messverfahren mit héhe-

rer Messgenauigkeit untersucht worden sind, geh&ren.

Der funktionale Zusammenhang zwischen adadquat selektierten Merkmalssat-
zen von Proben und deren Permeationsraten, die mit einem anderen Mess-
verfahren ermittelt wurden, kann beispielsweise mittels linearer oder nicht-
linearer Regression, einem Partial-Least-Square-Algorithmus (PLS), einem

neuronalen Netzwerk , einer Kombination von mindestens zwei dieser Verfah-
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ren oder anderen Regressionsverfahren (Regressionsmodell) bestimmt wer-

den kénnen.

In dem elektronischen Speicher sollte also das Regressionsmodell, das anhand
der mit der erfindungsgemdRen Anordnung erfassten Datensdtze von Proben,
die der Datenreduktion und Merkmalsextraktion unterzogen wurden und de-
ren - mit einem anderen Messverfahren ermittelten — Permeationsraten, er-
stellt wurde, enthalten sein. Anhand eines im elektronischen Speicher gespei-
cherten Regressionsmodells, kann aus den mit der erfindungsgemaBen An-
ordnung ermittelten Datensatzen die Permeationsrate einer vergleichbar un-
tersuchten Probe der gleichen Probenklasse mit vergleichbarem Aufbau be-

stimmt werden.

Die elektronische Auswerteeinheit nimmt die Datenreduzierung und Merk-
malsextraktion der mit der erfindungsgemaBen Anordnung ermittelten Da-
tensatze vor. Dabei kann zunachst eine Auswertung der spektralen Informati-
onen und anschlieBend der Ortsinformationen erfolgen. Mdéglich ist auch eine
dazu umgekehrte Reihenfolge oder eine beliebige Kombination von mehr als

zwei einzelnen Schritten zur Datenreduzierung und Merkmalsextraktion.

Die Datenreduzierung und Merkmalsextraktion kann mittels Hauptkomponen-
tenanalyse (PCA), Parametrisierung von Texturinformationen, Mittelwertbil-
dung und/oder Bestimmung der Standardabweichung und Kombinationen

davon erfolgen.

Im Falle der Verwendung der Hauptkomponentenanalyse werden die n Inten-
sitaten der Wellenlangen (Spektren) aller Ortspunkte durch eine Koordinaten-
transformation in ein neues orthogonales Koordinatensystem — dem Haupt-
komponentenraum - Gberfiihrt, in dem die urspriinglichen Daten maximale
Varianz besitzen, und wobei n die Anzahl der gemessenen Wellenldangen re-

prasentiert.

Die Koordinatentransformation errechnet sich durch die Bestimmung der n
Eigenvektoren (Hauptkomponenten) und der dazugehorigen n Eigenwerte der
Covarianzmatrix des Datensatzes der gemessenen Teilflache. Je grofSer der n-

te Eigenwert ist, umso mehr beschreibt die entsprechende n-te Hauptkompo-
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nente die urspriinglich Varianz, d.h. der Eigenvektor mit dem gréRten Eigen-
wert ist die 1. Hauptkomponente des Datensatzes und beschreibt den GroR-
teil der urspriinglichen Varianz des Datensatzes. Der Eigenvektor mit dem
niedrigsten Eigenwert ist die n-te Hauptkomponente des Datensatzes und
beschreibt keine relevanten Eigenschaften des Datensatzes. Es wird nur ein
bestimmte Anzahl Hauptkomponenten beriicksichtigt- oft die ersten drei bis
sechs, die bereits eine hinreichende Beschreibung - beispielsweise > 95 % -
der urspriinglichen Varianz des Datensatzes gewahrleisten. Die Anzahl der zu
beriicksichtigenden Hauptkomponenten - und somit die Dimensionalitdt des
Hauptkomponentenraumes — kann Kriterien-gestiitzt beispielsweise anhand

des Anteils an der Gesamtvarianz oder eines Scree-Tests gewadhlt werden.

Die Koordinaten der Spektren im neu aufgespannten Hauptkomponenten-
raum sind die sogenannten Score-Werte (Punktzahl), welche hinreichend den

entsprechenden Ortspunkt charakterisieren.

Mit der elektronischen Auswerteeinheit kann vorteilhaft die Datenreduktion
und Merkmalsextraktion so erfolgen, dass die erfindungsgemaR erfassten Da-
ten auf gleichem Wege wie die Daten der Proben, anhand derer bekannten
Permeationsraten das Regressionsmodell erstellt wurde, ausgewertet werden.
Anhand des erfindungsgemal erfassten Datensatzes, der orts- und wellenlan-
genaufgel6st erfassten Intensitaten der elektromagnetischen Strahlung, wird
anschlieBend unter Verwendung des Regressionsmodells die Permeationsrate

der Probe bestimmt.

Bei der Auswertung der erfindungsgemal erfassten Daten kann bevorzugt wie

folgt vorgegangen werden:

Variante a) Mit einer Hauptkomponentenanalyse der spektralen Informatio-
nen aller Ortspunkte der Teilflaiche werden bevorzugt die ersten sechs Haupt-
komponenten einschlieBlich der Score-Werte ermittelt. Da die erfindungsge-
malR erfassten Daten alle Ortspunkte einer untersuchten Flache reprasentie-
ren, kann die flachige Verteilung der Scorewerte pro Hauptkomponente ange-
geben werden. Die Quantifizierung der unterschiedlichen flachigen Verteilung
der Scorewerte erfolgt dabei durch verschiedene statistische Parameter, die

anhand aller Scorewerte einer Hauptkomponente der jeweiligen Teilflache
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bestimmt werden. Insbesondere sind dies die Varianz, der Interquantilabstand
oder die mittlere absolute Abweichung. Dieses Vorgehen kann fiir alle Haupt-
komponenten angewendet werden. Die Bestimmung der Permeationsrate
erfolgt durch die elektronische Auswerteeinheit auf Grundlage eines Regres-
sionsmodells, wie z.B. ein Partial-Least-Square Regressionsmodell (PLS), wobei
die Parameter ggf. einer weiteren vorherigen Merkmalsextraktion, bevorzugt

Uber eine weitere Hauptkomponentenanalyse (PCA)- unterworfen wurden.

Das dabei verwendete Regressionsmodell (hier PLS) wurde vorher anhand
von Proben der gleichen Probenklasse mit vergleichbarem Aufbau, deren
Permeationsraten insbesondere die Wasserdampfdurchlassigkeiten mit einem
anderen Messverfahren, das eine hohere Messgenauigkeit aufweist, be-
stimmt wurden, ermittelt, wobei alle Schritte der Merkmalsextraktion analog

dem oben beschriebenen Verfahren durchgefiihrt wurden.

Variante b) Uber eine Hauptkomponentenanalyse der spektralen Information
aller erfassten Ortspunkte der jeweiligen untersuchten Teilfliche wird eine
oder mehrere Hauptkomponente(n), insbesondere die Score-Werte der Orts-
punkte pro Hauptkomponente berechnet, die iiber die Probe flachig verteilt
angegeben werden kénnen. Die Ortspunkte kdnnen dabei durch verschiedene
Parameter der Scorewerte beschrieben werden, neben dem eigentlichen
Wert auch insbesondere durch die dreifache Standardabweichung vom Mit-
telwert aller Scorewerte der jeweiligen Teilflache. Weicht an einem Ortspunkt
dieser Parameter um mehr als das Dreifache der Standardabweichung vom
Mittelwert dieses Parameters aller Ortspunkte ab, wird er als Defekt klassifi-
ziert. Liegt ein solcher Ortspunkt neben einem bereits als defekt klassifizierten
Ortspunkt, kdnnen auf diese Weise Gruppen von als defekt klassifizierten
Ortspunkten (Defektbereiche) bestimmt werden. Fir die weitere Merkmalsex-
traktion und somit zur Bestimmung des Merkmals ,Permeationsrate” werden
die Defektbereiche in verschiedene Gruppen aufgeteilt, wobei die Gruppen-
einteilung der erfindungsgemaR bestimmten Defektbereiche durch Bestim-
mung von Parametern erfolgen kann, die eine raumliche Information des De-
fektbereiches erbringen, insbesondere der Flache, Ausdehnung in Richtung
beider Ortskoordinaten, Mittelpunkt, Exzentrizitit, Aquivalenz-Durchmesser,
Umfangslange, Ausfiillung der umhiillenden Polygonflache, Verhaltnis der

Flache zur umhillenden konvexen Flache. Mittels eines weiteren Klassifizie-



10

15

20

25

30

35

WO 2017/013050 PCT/EP2016/067019

rungsverfahrens, vorteilhaft einer Clusteranalyse kdnnen, die die Defekte be-
schreibenden Parametersatze bestimmten Defekttypen zugeordnet werden,
wobei sich eine Einteilung in vier Defekttypen als vorteilhaft erwiesen hat. Aus
der Anzahl der Defekte pro Defekttyp, die auf der Probe ermittelt werden,
kann anhand eines Regressionsmodells, insbesondere eines linearen Regressi-
onsmodells, die Permeationsrate der Teilflaiche ermittelt werden. Das dabei
verwendete Regressionsmodell wurde vorher anhand von Proben der glei-
chen Probenklasse mit vergleichbarem Aufbau, deren Permeationsraten ins-
besondere die Wasserdampfdurchlassigkeiten mit einem anderen Messver-
fahren, das eine hohere Messgenauigkeit aufweist, bestimmt wurden, ermit-
telt, wobei alle Schritte der Merkmalsextraktion analog dem oben beschrie-

benen Verfahren durchgefiihrt wurden.

Ein untersuchter Teilbereich sollte eine GréRe im Bereich 500 pum x 500 um bis
1500 um x 1500 um aufweisen. Es sollte eine Detektion mit einer Ortsaufl6-

sung im Bereich 0,5 um bis 1,5 um, bevorzugt bei 1 um durchfiihrbar sein.

In einer Reihe sollten dabei mindestens 30, bevorzugt mindestens 100 Detek-

toren angeordnet sein.

In einer Spalte sollten mindestens eine, bevorzugt mindestens 50 Detektoren

angeordnet sein.

Eine erfindungsgemaBe Anordnung kann eine HSI-Kamera mit geeigneten
strahlungsformenden optischen Elementen und einer elektronischen Auswer-

teelektronik eingesetzt werden.

Die Bestrahlung der Flache sollte mit mindestens einem Winkel im Bereich 0°
bis < 90° in Bezug zur Normalen der Oberflache der Probe erfolgen. Bei einer
Durchstrahlung einer fiir die elektromagnetische Strahlung transparenten
Probe sollte vorteilhaft der Winkel von zumindest nahezu 0° zur Probennor-
malen eingehalten sein, also die Strahlung moglichst senkrecht auf die Ober-
flache der Probe gerichtet werden, um den reflektierten Anteil so klein als
moglich zu halten. Die Bestrahlung und Detektion kann auch bei verdanderli-
chem Einfallswinkel der elektromagnetischen Strahlung durchgefiihrt werden.

Wie bereits zum Ausdruck gebracht, kbnnen dabei Einfallswinkel im Bereich 0°
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bis maximal 89° gewahlt werden.

Die Detektion kann sich auch auf linear polarisierte elektromagnetische Strah-
lung beschranken. In diesem Fall kann eine vorteilhafte Ausrichtung einer
oder mehrerer Polarisationsebene(n) vor oder/und nach der Probe gewahlt

werden.

Insbesondere bei Verwendung von Detektoren, die lediglich eine Linie simul-
tan spektral und ortsaufgeltst messen kénnen, kénnen die Detektoren und
die Probe entlang mindestens einer Achse relativ und dabei bevorzugt in ei-
nem vorteilhaften Abstand zueinander bewegt werden. So kann bei statisch
fixierten Detektoren und Strahlungsquelle eine Probe entlang einer Achse
bewegt werden. Dies kann mit einem entsprechend beweglichen Tisch, auf
dem eine Probe angeordnet ist, die in eine x- und ggf. auch in eine y-Richtung
bewegt werden kann, erreicht werden. Es ist aber auch die Abwicklung von
Rolle zu Rolle méglich, wenn die Probe aus einem flexibel verformbaren

Werkstoff, beispielsweise in Form einer Folie vorliegt.

An der Strahlungsquelle kénnen die elektromagnetische Strahlung formende
Elemente vorhanden sein. In einer einfachen Ausfilhrung kann die Strahlungs-
guelle mit einem Mikroskop kombiniert sein. Es kann aber auch eine Strah-
lungsquelle in einem Hohlkdrper angeordnet sein, aus dem die elektromagne-
tische Strahlung diffus austritt und auf die zu bestrahlende Flache gerichtet
werden kann. Der Hohlkérper kann eine Kugel oder Zylinder sein. Es sollte
eine gleichzeitig zu detektierende Flache homogen bestrahlt werden kénnen.
Bei einer Strahlungsquelle mit strahlformenden optischen Elementen sollten
bei der Auswahl der jeweils eingesetzten optischen Elemente, die zur Strahl-

formung dienen, der genutzte Wellenldngenbereich bericksichtigt werden.

Bevorzugt kann im Strahlengang der elektromagnetischen Strahlung eine den
Einfall von gestreuter elektromagnetischer Strahlung vermeidende Blende vor

den Detektoren angeordnet sein.

Von der Strahlungsquelle kann elektromagnetische Strahlung emittiert wer-
den, deren Wellenlangenbereich im UV-Bereich beginnt und im IR-Bereich
endet. Besonders bevorzugt ist Strahlung aus dem Wellenlangenbereich des

sichtbaren Lichts bis in den NIR-Bereich also von 250 nm bis 1000 nm. Es soll-
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ten in einem genutzten Wellenlangenbereich fiir die Bestrahlung moglichst
alle Wellenlangen innerhalb des jeweiligen Intervalls genutzt werden kénnen.
Die Grenzen sollten allein durch den Empfindlichkeitsbereich der eingesetzten
Detektoren bezuglich ihrer Empfindlichkeit/Messgenauigkeit der mit lhnen
erfassbaren Intensitdten fir die jeweiligen Wellenlangen und den optischen
Eigenschaften der Strahlfiihrungskomponenten vorgegeben sein. Bevorzugt
sollten die Spektralbereiche verwendet werden, die die grofRte Varianz zwi-
schen den Spektren der Proben des Ziel-WVTR-Bereichs aufweisen und einen

moglichst kleinen Bestimmungsfehler aufweisen.

Es kann im Strahlengang auch mindestens ein Element, mit dem eine gezielte
Wahl der Polarisation der elektromagnetischen Strahlung erreichbar ist, vor-

handen oder darin integriert sein.

Eine Probe kann auch ein Mehrschichtaufbau, mehrerer bevorzugt aus unter-
schiedlichen Materialien oder Werkstoffen gebildeten Schichten, sein. Das
Grundmaterial der Probe ist eine Polymerfolie oder eine diinne Metall- oder
Glasfolie auf die weitere diinne Polymer-, Keramik- oder Metallschichten in

verschiedener Kombination aufgebracht sein kbnnen.

Die eingesetzten Detektoren und die elektronische Auswerteeinheit sowie ggf.
auch die Strahlungsquelle kdnnen ein so genanntes Hyperspektral-Image-
System darstellen, das bei der erfindungsgemaBen Anordnung genutzt wer-
den kann. Dadurch kénnen neben den spektralen auch Ortsinformationen fir

den jeweils detektierten Teilbereich der Probe erhalten werden.

Vorteilhaft kann eine Reduzierung der Daten, die bei der Detektion an den
einzelnen Ortspunkten ermittelten Intensitaten fiir die einzelnen Wellenlan-
gen eines erfassten Wellenlangenbereichs (Spektrum) ermittelt wurden, bei
der eigentlichen Auswertung sein. Dadurch kann eine fiir die Bestimmung der
Permeationsrate relevante Information von der nicht relevanten abgetrennt
werden, wodurch sich auch der elektronische Rechenaufwand erheblich redu-
ziert und dadurch die erforderliche Zeit ebenfalls reduziert werden. Der Ein-
satz hochkomplexer, kostenintensiver elektronischer Rechentechnik ist nicht

erforderlich.
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Bei der Erfindung kann ein statistisches Modell erstellt werden, auf dessen
Grundlage die Permeationsrate des untersuchten Probensystems im entspre-
chend zugrundeliegenden Teilbereich vorhergesagt werden kann. Dazu kann
der Datensatz, der mit einem aus mehreren bevorzugt in Reihe angeordneten
optischen Detektoren, mit denen eine wellenlangen- und ortsaufgeldste Er-

fassung von Intensitaten moéglich ist, erfasst werden.

Der Wert der Permeationsrate wird durch Abweichungen vom Idealzustand
der Probe beeinflusst. Diese Abweichungen kdnnen Fehlstellen, Partikel,
Schichtdickenschwankungen, Materialanderungen etc. sein. Ebenso bewirken
diese Artefakte, dass Licht, das mit der Probe wechselwirkt, unterschiedlich
(spektral, Intensitat) reflektiert, gestreut bzw. transmittiert wird. Die Gesamt-
heit einer hinreichenden Anzahl einzelner wellenlangenaufgeldst erfassten
Intensitdaten (Spektren) von unterschiedlichen Ortspunkten einer detektierten
Teilflache einer Probe kann somit die Information tber die Permeationsrate

im betrachteten Probenbereich reprasentieren.

Fiir die Bestimmung der Permeationsraten kann anhand eines gemessenen
Merkmalssatzes unter Verwendung eines vorher mit an Proben der gleichen
Probenklasse mit vergleichbarem Aufbau gemessenen Merkmalssatzen mit
bekannten Permeationsraten aufgestellten Regressionsmodells die Permea-

tionsrate bestimmt werden.

Die gemessenen Merkmalssatze sind dazu einer Datenreduktion und somit
einer Merkmalsextraktion zu unterziehen. So kdnnen die an den einzelnen
Ortspunkten der jeweiligen Teilflache detektierten Wellenlangenspektren
einer spektralen Merkmalsextraktion, beispielsweise einer Clusteranalyse
oder Hauptkomponentenanalyse unterzogen werden. Die im Regressionsmo-
dell verwendeten Parameter kénnen demzufolge die Anzahl und Verteilung
der Cluster, die Scorewerte der Hauptkomponenten oder deren Verteilung

sein.

Weiterhin kdnnen zur Merkmalsextaktion Methoden der Bildkompression fir
eine Texturbewertung herangezogen werden, bei der die an allen Ortspunk-
ten der jeweiligen Teilfliche detektierten Intensitdten einzelner Wellenlangen

oder die der Summe bzw. der gemittelten Summe der Intensitdten mehrerer
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Wellenlangen oder die durch eine spektrale Merkmalsreduktion bestimmten
Parameter und/oder deren Kombinationen einer Bildkompression unterzogen
werden. Zur Beschreibung der Texturinformation des Datensatzes sollte dabei
mindestens ein Parameter liber eine Wavelet-Transformation oder eine an-
derweitige Bildkompressionsmethode, wie beispielsweise Taylor Polynome,
Fourier- und Kosinus-Transformationen, Diskrete Kosinus Transformation oder

Grauwert-Matrix-Methode ermittelt werden.

Auf Grundlage eines Kalibriermodells (Regressionsmodell), das anhand ge-
messener Datensatze von Proben der gleichen Probenklasse mit vergleichba-
rem Aufbau und bekannter Permeationsrate erstellt wurde, kann die Permea-
tionsrate von Teilflachen vorhergesagt werden, wobei die jeweils gemessenen
Datensatze zur Kalibrierung und zu Vorhersage unter Verwendung identischer
Schritte der Merkmalsreduktion behandelt werden. Beispielhaft kann dabei
als Regressionsmodell eine ,Multiple Lineare Regressionsanalyse” (MLRA),
eine ,Hauptkomponenten-Regression“ (PCR), eine , Partielle kleinste Quadrat

Regression” (PLS) oder ein ,Neuronales Netz“ eingesetzt werden.

Voraussetzungen fiir eine ausreichende Bestimmungsgenauigkeit sind eine
homogene Beleuchtung der zur Detektion genutzten Flache, so dass eine
Uberlagerung der durch die Probe bedingten Intensititsschwankungen mit
lateralen Schwankungen der Beleuchtungsintensitat durch Realisierungen
eines lateral homogenen Lichtfelds vermieden werden kann. Fir kleine Pro-
benbereiche kann vorteilhaft eine Mikroskop-Optik eingesetzt werden. Die
erfindungsgemaRe Anordnung kann durch Einsatz unterschiedlicher Optiken,
Arbeitsabstande und VergroRerungen an die jeweilige zu detektierende Fla-

che der Probe angepasst werden.

Mit der Erfindung kann eine Bestimmung von Permeationsraten von Proben
innerhalb weniger Millisekunden bis Minuten statt Tage bzw. Monaten durch-
gefiihrt werden. Es ist eine beriihrungslose Messung moglich. Die Proben
miissen nicht zusatzlich behandelt oder anderweitig vorbereitet werden. Be-
vorzugt ist ein Einsatz in der Qualitdtskontrolle und bei inline-Uberwachungen
der Produktion, so dass in diesen Fallen keine Probenentnahme und geson-

derte Bestimmung erforderlich sind.
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Die Erfindung kann vorteilhaft fir die Bestimmung der Barriere- und
Permeationseigenschaften von Hochbarrierematerialien eingesetzt werden.
Diese finden insbesondere Anwendung in der Verpackungsindustrie, der Be-
schichtung von LCD-Panels/TFTs, der Einhausung/Kapselung von Diinnschicht-

Solarzellen oder fiir eine sichere OLED-Verkapselung.

Nachfolgend soll die Erfindung beispielhaft naher erldutert werden.

Beispiel 1

Eine Probe aus einer Polyethylentherepthalat-Folie (Dicke von ca. 75 um) die
mit Zinn-Zink-Oxid mit einer Schichtdicke von ca. 150 nm beschichtet ist, wur-
de auf einer ausgewahlten Flache von 5 mm * 6 mm mit einer Halogenlampe
als Lichtquelle, unter Verwendung eines optischen Mikroskops, homogen be-
strahlt und in 30 Teilflichen eingeteilt. Oberhalb der Probe waren insgesamt
1000 x 50 optische Detektoren in einer Reihen-Spaltenanordnung angeordnet,
so dass mit einer Breite von 5 mm die gesamte Probenflache wellenldangen-
und ortsaufgel6st erfasst werden konnte. Mit den optischen Detektoren wur-
den fir einzelne Ortspunkte eine wellenlangenaufgeldste Erfassung der Inten-
sitaten des von der Probe reflektierten Lichtes realisiert. Es wurden insgesamt
50 Wellenlangen im Bereich 400 nm bis 1000 nm bericksichtigt. Die Probe
wurde dabei senkrecht zur Reihenanordnung der Detektoren bewegt, um die

gesamte Probenflache zu erfassen.

Die fir die einzelnen Ortspunkte mit den Detektoren erfassten wellenlangen-
aufgeldst erfassten Intensitdten wurden zu Teilbereichen der Probe mit je-
weils einer GroBe von 1 mm x 1 mm entsprechend zugeordnet. Solche Teilbe-
reiche mit zwei lateralen Dimensionen und einer spektralen Dimension kann

man auch als Hypercube bezeichnen.

AnschlieBend erfolgte fiir den jeweiligen Teilbereich eine Datenreduzierung,

bei der in Schritten, wie folgt beschrieben, vorgegangen worden ist:

1. Mittelwert-Glattung der Spektren
Entfernung von Rauschen aus den gemessenen Spektren.

2. Hauptkomponentenanalyse des Hypercubes des Teilbereichs
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Dadurch wird eine Verringerung der Dimensionalitdt der Daten
erreicht ohne, dass wichtige Informationen verloren gehen.

3. Berechnung der Varianz, des Interquantil-Abstands und der mittleren
absoluten Abweichung der Eigenwerte jeder einzelnen Hauptkompo-
nente. Das Ergebnis ist ein Satz verschiedener Merkmale.

Varianz (6°):

> (x, - x)
Uz - Foud
-1

Dabei sind X; = Eigenwert i x Mittelwert der Eigenwerte

Interquantil Abstand (IQR):
IQR =Qm—Qas

Q75/_25 .. 75%- und 25%—Quanti|e

mittlere Absolute Abweichung (e):

1 -
tyvﬁ;‘l:}/i—l{-

n = Anzahl der Eigenwerte des Bildes

4. Anhand des vorab erstellten Regressionsmodells unter Verwendung
von Datensdtze von Teilflachen mit bekannten Permeationsraten und
einer Datenbehandlung analog der in den Schritten 1 -4 beschriebe-
nen, das im elektronischen Speicher der elektronischen Auswerteein-
heit hinterlegt ist, erfolgte eine Bestimmung der Permeationsrate der
untersuchten Probe.
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Patentanspriiche

Anordnung zur Bestimmung der Permeationsrate einer Probe fiir min-
destens einen Permeaten, insbesondere Wasserdampf, bei der
mehrere Detektoren, die zur ortsaufgeldsten spektralen Analyse elekt-
romagnetischer Strahlung innerhalb eines Wellenldangenintervalls aus-
gebildet sind, in einer Reihen oder einer Reihen- und Spaltenanord-
nung angeordnet und

die Detektoren mit einer elektronischen Auswerteeinheit verbunden
und so angeordnet sind, dass von einer breitbandigen Strahlungsquelle
emittierte elektromagnetische Strahlung entweder nach einer Reflexi-
on an der Oberflache der Probe, einer auf der Probe ausgebildeten
Schicht oder an der Oberflache einer Schicht innerhalb der Probe
und/oder nach dem Durchstrahlen einer fur die elektromagnetische

Strahlung transparenten Probe auf die Detektoren auftrifft, wobei

die Bestrahlung so erfolgt, dass auf einer Flache, von der die elektro-
magnetische Strahlung reflektiert oder durch die Flache transmittiert
wird, eine lateral und zeitlich homogene Intensitat der elektromagneti-

schen Strahlung eingehalten ist und

die elektronische Auswerteeinheit so ausgebildet ist, dass die orts- und
wellenlangenaufgeldst erfassten Messsignale der Detektoren innerhalb
eines Wellenlangenintervalls fiir einzelne Ortspunkte, die auf einer

vorgebbaren Flache der Probe angeordnet sind, erfassbar sind und da-
bei an mehreren Positionen erfasste Messsignale jeweils einem Teilbe-

reich der detektierten Flache (Hypercube) zuordenbar sind und

fiir alle wellenlangenaufgeldst erfassten Messsignale der Teilbereiche
der detektierten Flache eine Datenreduzierung durchfiihrbar ist, bei

der aussagekraftige Merkmale selektiert werden und
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anhand dieser selektierten Merkmale mit in einem elektronischen
Speicher abgelegten vorab ermittelten Regressionsmodells, welches
anhand der in analoger Weise erhaltenen Merkmalssdtzen von Proben,
deren Permeationsrate mit einem anderen Messverfahren, das eine
hbhere Messgenauigkeit aufweist, ermittelt worden sind, eine Aussage

Uber eine dementsprechende Permeationsrate erreichbar ist.

Anordnung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die elekt-
ronische Auswerteeinheit so ausgebildet ist, dass eine Datenreduzie-
rung durch Merkmalsextraktion mittels Hauptkomponentenanalyse,
Extraktion von Texturinformationen, Mittelwertbildung , Bestimmung
der Standardabweichung und/oder Kombinationen davon erreichbar
ist.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass ein untersuchter Teilbereich eine GroRe im Bereich
500 pm * 500 um bis 1500 um * 1500 um aufweist.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Bestrahlung der Flache mit mindestens einem
Winkel im Bereich 0 ° bis < 90° in Bezug zur Normalen der Oberflache

der Probe erfolgt.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Detektion und Auswertung unter Verwendung
mindestens eines Polarisators mit mindestens einer definierten be-
kannten Polarisationsebene in Bezug zur Einfallsebene durchfihrbar
ist.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Detektoren und die Probe entlang mindestens
einer Achse relativ und dabei bevorzugt in einem konstanten Abstand

zueinander bewegbar sind.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Strahlungsquelle die elektromagnetische Strah-

lung formende optische Elemente aufweist oder eine elektromagneti-
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sche Strahlung diffus auf die Flache emittierende Strahlungsquelle, die
insbesondere innerhalb eines Hohlkdrpers angeordnet ist und beson-
ders bevorzugt im Strahlengang der elektromagnetischen Strahlung ei-
ne, den Einfall von gestreuter elektromagnetischer Strahlung vermei-

dende Blende vor den Detektoren angeordnet ist.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Probe ein Mehrschichtaufbau, der bevorzugt
mit mehreren aus unterschiedlichen Materialien oder Werkstoffen ge-
bildeten Schichten gebildet ist.

Anordnung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Reihen- und Spaltenanordnung von Detektoren
mit optischen Elementen und Auswerteelektronik mit einer HSI-
Kamera gebildet ist.
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