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Integration von flissigkristallinen Elastomere in de Mikrotechnik
(Ubersicht)

Funktionelle Flussigkristalline Elastomere (FULCE)nd neuartige Aktuatoren in der
Mikrosystemtechnik. Der gummielastische Aktuatonrkebei Temperaturerhbhung bis zu
30% schrumpfen und bietet somit neue Méglichkeibether Mikroaktorik.

Die vorliegende Arbeit zeigt Applikationen und Maeckismen, welche aus der
monolithischen Integration des FULCE-Aktuators whad Siliziumstruktur entstanden sind.
Die entworfenen Siliziumstrukturen werden mit Stanprozessen gefertigt und dienen als
starre Geruste fur die beweglichen Mechanismes.Ndazen des FULCE-Aktuators wird an
den Beispielen einer Greiferstruktur und einer Wstntiktur erlautert. Silikongelenke
ermoglichen die effektive Nutzung des Kontraktjpotenzials des Aktuators bei der
Greiferstruktur. Die individuelle Gestaltung dersgklossenen Siliziumkammer sichert das
Offnen und SchlieRen des Mikrokanals im Ventil.

Es wird am dritten Beispiel gezeigt, dass Silizitmiguren als Mikrowerkzeuge fur
nachgiebige Silikonziehharmonikas geeignet sindastidche, aktive Membransysteme
konnen durch das hybride Vernetzen der struktemerMikro-Ziehharmonika und des
FULCE-Aktuators ohne das Mitwirken von Silizium eugt werden. Die Anlagerung von
leitfahigen Russpartikeln auf der strukturiertehk8noberflache ermdglicht die Messung der
Kontraktion des passiven elastischen Systems undnitdadas Nutzung der
Mikroziehharmonika als ein Sensor.

Das Schalten der Applikationen erfolgt jeweils dur@ine Warmezufuhr auf die
Aktuatoroberflache mit geeigneter Steuerung, weldhs Prinzip der Widerstandsheizung
nutzt.

Bei der Gestaltung der Applikationen werden soloitht Standardtechnologien erprobt, wie
das Laserschneiden von Silizium (beim Greifer)déas Freischneiden der Siliziumstrukturen
oder das Black-Silicon-Bonden fur das Figen von 8#i@iumchips (beim Ventil) und far
die Gestaltung der elektrischen Kontakte bei dektdsch-leitfahigen gummielastischen
Materialien.



Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit der elgtation von flissigkristallinen
Elastomeren in die Mikrotechnik. Das Ziel ist di@icBe neuartiger Applikationen und
Mechanismen flr die Mikroaktorik.

Der erste Teil gibt eine allgemeine Zusammenfassilneg die typischen Erscheinungsformen
und die physikalischen Eigenschaften des flusstitinen Zustandes und fuhrt in das
Gebiet des flussigkristallinen Elastomers (FULCH). éas Kapitel behandelt die zu der
Charakterisierung der FULCE-Materialien noétigenhigsten messtechnischen Methoden.
Der wesentliche Teil der Arbeit beschaftigt sicht ner Vorstellung solcher Applikationen,
die aus der hybriden Integration der Silizium-Tembgie und der flUssigkristallinen
Elastomere entstanden sirfelJLCE-Materialien mit ihren gummielastischen aktuschen
Eigenschaften bieten fir die Aktuatortechnik ndgarMdglichkeiten . Die Arbeit nutzt einen
Typ des FULCEs mit einer thermo-mechanischen UmsetzDie Umsetzung erfolgt mit
einer grof3en spontanen Kontraktion gefolgt vonndeimechanischer Spannung (mit kleiner
Kraft). Die Kapitel stellen Applikationen an den iBaelen eines Greifers vor, eines
superelastischen Membranegelenkes auf Silikonbasi®ines Mikroventils.

Der Greifer befasst sich mit solchen Fragen, wieAlg¢uator in einer Applikation gesteuert,
wie ein Aktuator auf einer Siliziumstruktur befggtoder wie das Silizium mit einem Laser
bearbeitet werden kann, wenn der Aktuator auf deik&iroberflache schon fixiert ist.

Das Ziel der superelastischen Membrane ist, sqlelssiv-aktiven Systeme zu entwickeln, die
kein starres Silizium enthalten, und die damit Bgungen mit mehreren Freiheitsgraden
ermoglichen. Das Silizium dient in dieser Appliketials Mikroabformungswerkzeug, um
dem Silikon eine Gestalt nach dem Vernetzen zumgdbas selbe Kapitel beschéftigt sich mit
der Verwirklichung der elektrischen Oberflacheriédiigkeit von gummielastischen
Materialien. Diese kann erreicht werden durch dia8erung von Rul3partikeln auf der
Materialoberflache. Die Idee verfolgt das Ziel, slasntweder der Aktuator elektrisch
gesteuert werden kann (M. Chambers), oder die Defoon eines passiven elastischen
Materials durch die Widerstandsédnderung an derfldlosbe gemessen werden kann.

Das Mikroventil kombiniert die Elastizitdt und dichtungseigenschaften des FULCE-
Materials derartig, dass damit das Mikroventil 8iedmung von Medien in der flissigen und
Gasphase stoppen karibie Kapitel stellen die Funktionsprinzipien, dieh8tte der zu der
Gestaltung notwendigen Technologien und die charestischen Eigenschaften der
Applikationen vor. Um das Funktionsprinzip der Amdengen zu verstehen, wird neben der
Messtechnik auch die Finite—Elemente-Methode vedetn

Bei der Gestaltung der Applikationen werden solcklassische Mikrotechnologien
angewendet, wie zum Beispiel die Lithographie, dasschemische und trockenchemische
Atzen oder das Metallaufdampfen . Der Aktuator windmer hybrid auf die Strukturen
aufgebracht. Es werden bei der Entwicklung auchchsolnicht herkémmliche
Technologieschritte, wie das Black-Silicon-Bondeangtzt und auch neu gedacht. Das
Bonden wird bei der Fixierung und elektrischen Kabatierung des elastischen und elektrisch-
leitfahigen FULCESs oder Silikons verwendet.

Ziel ist es, bei der Anwendung eine moglichst eth&a Integrierbarkeit und eine effektive
Nutzung der potentiellen Deformierbarkeit des Akbust zu erreichenDie Nachgiebigkeit
der Strukturen soll in der Richtung der Bewegungiimiert werden, um eine grolde
Kontraktion zu erhalten. Fur diesen Zweck wird imigen Anwendungen auch Silikon
verwendet.

In dieser Dissertation wird sich zum ersten Mal det Integration von flussigkristallinen
Elastomeren in der Mikrotechnik beschaftigt. Diewamdungen sind die ersten, die auf
diesem neuartigen Gebiet entstanden sind.



Summary

The present work deals with the microtechnicalgraéon of liquid crystalline elastomers.
The aim is to find novel applications and mechasi$on the microactuators.

The first part includes a general summary from heculiarities and the physical
characteristics of the liquid crystal state, anblweantroduces to the field of the liquid crystal
elastomers (FULCE). The chapter discusses the iapomeasurement techniques which are
necessary to characterise the FULCE materials.

The bigger part of the work presents those apphicatwhich are developed from the hybrid
combination of the silicon technology and the Il&jucrystal elastomer. The special
rubberelasticity of FULCE offers new alternativer fbe micro-actuators. The actuator uses
the principle of the thermo-mechanical transitiop ks active elastic contraction. The
transition is effected with a big spontaneous @witon followed by a low mechanical stress
(with small force). The chapters show a detailedcdption of the applications on the
example of a gripper, on a super-elastic structunesinbrane based on silicone and on a
valve.

The gripper clears up practical questions of thegration like how can the switch process of
the actuator be controlled by the application, heam the elastic actuator be fixed on the
surface of the structured silicon or how can thieai be processed by laser, if the actuator is
fixed on the near environment?

The aim of the structuring of silicone is to deyelan application, which does not include
such stiff materials like silicon. Such a formatialbows movements with more degrees of
freedom.

In this application the structured silicon servesaanolding-tooto form the fluent silicone to
the right shape. The same chapter deals with tilesation of the surface conductivity of the
rubber materials, which can be reached with theraatation of the carbon black particles on
a surface. This technique allows controlling thenpgerature in the environment of the
actuator in case of active systems (M. Chamberd) rmapasuring the deformation of the
structured silicone with changing electric resiginrthe surface in case of a passive system.
The micro-valve uses the flexibility and sealingmerties of the FULCE in a micro-structure.
In this manner the thermo-mechanical valve can shepstreaming of gaseous and liquid
mediums.

The single chapters describe the operation priaciile typical characteristics of the given
applications and the technological steps whichmaessary to its composing.

The measurement technique and the finite elemerthadeare called to understand the
working principle of the mechanisms.

Classical silicon technologies (like lithographyetvand dry etching and evaporating metals)
are used by the forming of silicon structures. @bmiators are integrated on a hybrid way into
the structures. Other technique/s like black silib@mnding is used by the development. The
black silicon bonding is used for the fixation &iod the electrical contacting of the electric
conductive FULCE and silicone.

The simple integration and the efficient use of #wgtching potential are the aim of the
mechanismsThe compliance of the structures has to minimize ithe direction of the
movements allowing with this the big deformatiomal is the reason why silicone is used in
some solutions.

This is the first time when liquid crystal elastasare in the focus by integrated technical
applications. The above mentioned mechanisms aditst ones which results from the
combination of the liquid crystal elastomer andnmiechnology.



Inhaltsverzeichnis
Einleitung Vi
1. Flussigkristalle, Grundlagen.. . .......c..oe i e e e e e e e 1
1.1 Klassifizierung flussigkristalliner Phasen.. ..o e 1
1.1.1 Thermotrope Flussigkristalle..............cccooiiiiiiiiie e, 2
1.1.2 Lyotrope Flussigkristalle.............oooi i e 5
1.2. Orientierbarkeit von flissigkristallinen Polgren/Elastomeren ................. 6
1.3. Erregungsart bei flissigkristallinen Elastoame................cc.coooiiiiiiiiiiiiiiinnn, 9
1.4 Charakterisierung von flissigkristallinen Pmase...............ccccoveviieevnn, 10

1.5 Synthese und Charakterisierung der verwendkiesigkristallinen Phase........ 16
1.5.1 Thermo-mechanische Messung des verwendéssidgkristallinen

ElaSIOMEIS. ... 18
2. Makrotechnische Applikationen, Greifer/Manipulator Struktur . .20

2.1 Verwendete Technologien, Metall Aufdampfen, c'Rﬂnchemlsches OXId -Atzen,
Trockenchemisches Si-Atzen und Laserschneiden i@ius................... 21

2.2 Technologie der Greiferstruktur: Aufbau, Tedogeablauf........................ 23
2.3 Auswertung der Ergebnisse, charakteristisclegf€+Diagramme.............. 26
3. Mikrotechnische Applikationen, steuerbare Membrane aus PDMS................... 30
3.1 Mikrotechnische Verarbeitung von elastischenedalien......................... 30
3.2 Nasschemisches Atzen von Silizium................coooiiiiiiiiii e, 31
3.2.1 Technologie der PDMS-Faltenstruktur......................ooocees 32

3.3 Mikroabformung der Ziehharmonikastruktur auss$iges Silikon.................. 35

3.4 Moglichkeiten der hybriden igtation von dem strukturierten PDMS und dem

FULCE AKEUBLOT . .. ..ttt e e e e e e e e e e e eeeae e 37

3.5 Die Elastizitat der Ziehharmonikastruktur: Ddgoney-Rivlin Materialgesetz..39
3.6 Rechnerische Bestimmung der Deformationszustded Ziehharmonikastruktur..

- .45
3.7 Sensorverhalten m|t Anlagen von Rquartllmin der Oberflache der Falten-

SETUKEUT e e e e e e e 48
3.7.1 Technologie der Rul3partikelanlagerung auf deikrostrukturier-
temM SIlIKON... e 49
3.7.2 Ergebnisse der Rul3partikelbeschichtung... I o X |

3.8 Mikrotechnische Losung der elektrischen Konéalihg elektrlsch Ieltfahlge Elas-
tomerfilme.. .54
3.8. 1 Verwendete Technologle .............................................. 55

3.8.2 Gestaltung der Verbindung zwischerr @ektrisch leitenden

FULCE und der Si-Struktur..........oooiieiie e e e e 57
A VENTISTIUKLUL ..ot e e e e et e e e e e et e e e et e e e e 60
4.1 Mikroventile, Elastische Ventile....... ..o, 60
4.2 Aufbau und Technoligie der Ventilstruktur..............cccooiiiiiii i ann . 61
4.2.1 Verwendete Technologien, Nasschemisches &tzien............ 63
4.2.2 Herstellung der Ventilstruktur, Technologtasite.................. 63

4.3 Auswertung der Ergebnisse, charakteristischenk@e des Mikroventils......... 67



4.4 Verwendung und Weiterentwicklungsmaglichkeiten............................

5. Zusammenfassung und Ausblick

Anhang: Symbole und Abkirzungen

Literaturverzeichnis

D 7= 1] €S7= T [T

75

77

79

81

...86

12 = U0 o

.87



Vi

Einleitung

Als Flussigkristalle bezeichnet man Substanzensoiveohl die Eigenschaften des kristallinen
Zustandes als auch die Eigenschaften einer Flissigk sich tragen. Obwohl es auf den
ersten Blick widersprichlich klingt, kbnnen die zwRistdnde nebeneinander gleichzeitig
existieren. Der Zustand wird auch Mesophase genahkhissigkristalle stehen seit
Jahrzehnten im Visier etlicher Forschungsgruppeauttutage sind ihre physikalischen
Eigenschaften gut bekannt und erforscht.

Die flussigkristalline Eigenschaft wurde in der dlaschon im 19. Jahrhundert entdeckt. Zu
den heutzutage am meisten verbreiteten und bekaihiissigkristallanwendungen gehdren
Flissigkristallanzeigen und -Bildschirme (LCD-s)ielbekanntesten Beispiele sind Seifen
oder das Kevlar selbst, die fur ihre vollig untéisdlichen physikalischen Eigenschaften
bekannt sind, aber zu denselben Materialfamiligmdgen. Mit der Anderung physikalischer
Parameter (wie z.B. Temperatur oder Druck etcdanUmgebung der FlUssigkristalle kann
die Anderung dieser physikalischen GréRe sichtieanaght werden. Flussigkristalle werden
zum Beispiel in der Medizin und in der Halbleitetiaologie in Sensorfolien genutzt, um die
Warmeleitung optisch, durch Farbanderung sichtbanachen.

Die Kombination der kristallinen Phase mit amorpRetymerketten bringt der Forschung in

letzter Zeit interessante Anwendungsmaglichkeifur.ch eine schwache Vernetzung dieser
Polymernetzwerke werden neuartige Elastomerakteiatgeschaffen, die auch ,kinstlicher
Muskel“ genannt werden, die auf ihre Bewegungsad auf die mdglichen Anwendungen

hinweisen. Die stabile Herstellung dieser Elastdinee 6ffnet neue Wege und ermoglicht

neuartige Kombinationen mit anderen Technologien.

Mit funktionalisierten flussigkristallinen Elastomes (Functional Liquid Crystalline
Elastomers — kurz FULCE) beschaftigten sich von 32@s 2006 sieben européische
Forschergruppen im Research Training Network FULG&S von der Européaischen Union
gefordert wurde. Die Illmenauer Forschergruppe Vgtdo das Ziel, diese neuartigen
Elastomere mit aktorischen Eigenschaften effektiv mikromechanische Systeme zu
integrieren. Diese Arbeit beschaftigt sich mit d&fdglichkeiten der monolithischen
Integration von flussigkristallinen Elastomeren.

Am Anfang der Arbeit befindet sich eine Literatueiikicht. Sie fasst die Eigenschaften von
flissigkristallinen Polymeren/Elastomeren allgemansammen und gibt einen kurzen
Uberblick tiber die Herstellung und Synthese, saikier die charakteristischen Merkmale der
wahrend der Arbeit genutzten flussigkristallineagtbmere.

Der wesentliche Teil der Arbeit beschéaftigt sicht ndier Integration dieses fur die
Siliziumtechnik neuartigen Materials in der Mikrobmik. Es wird an den Beispielen einer
Greiferstruktur, der Kombination einer superel@$ten Silikonmembran und eines
Mikroventils nach neuen Technologieschritten flidbeMaterialien (Silizium und FULCE)
gesucht und diese untersucht. Bei der Applikatiociss werden solche Mechanismen,
Konstruktionen oder Materialkombinationen getestetlche die grof3e Aktuatorkontraktion
(Einschnirrung, bis (1)=140%) mit kleinen Ruckstellkraften (da aktuatoresschpannung
des Elastomerfiims~41 kPa) kombinieren lasst, und die so mdglichstkeiif mit dem
Elastomeraktuator mitwirken kénnen. Die untersciteeén Materialeigenschaften wie die
Materialsteifheit, die Festigkeit, die Warmeleitigheit, die Bindungsfahigkeit oder
Haftkrafte zwischen Silizium und Elastomeren geoause etwa zwischen FULCE oder
Silikon erfordern besondere Beachtung in Hinsiat die Technologie. Dabei stehen die
Nutzung klassischer Mikrostrukturierungsmaoglich&ejtwie zum Beispiel trockenchemische
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Atzprozesse von Siliziumstrukturen oder als wenigjassisch geltende Mikrotechnologien
im Vordergrund, wie nasschemisches Atzen bei desta®leng eines Einpresswerkzeugs fur
mikrotechnisches Abformen von Silikon, die Nutzugn ,Black-Silikon“ in der Mikro-
Verbindungstechnik bei stromungstechnischen FUL@&#aiNen, oder etwa die Nutzung des
Laserschneidens bei hybrid integrierten mikromeidwdien Strukturen, wie bei einem
Greifer usw.

Die Arbeit fihrt daher von einem kurzen Uberbliddetidas groRe Feld der fliissigkristallinen
Familie durch die Eigenschaften und charakteriséac Merkmale von fllssigkristallinen
Elastomeren bis hin zu den ersten Applikationen fiigsigkristallinen Elastomeren. Die
Applikationen suchen daher nicht nur die mdglichenwendungen dieser neuartigen
Materialkombinationen, sondern gleichzeitig auch thtegrationsmdglichkeiten durch die
hybriden Wege in die Mikrotechnik.



1. FlUssigkristalle, Grundlagen

1.1 Klassifizierung fltissigkristalliner Phasen

Die erste Beschreibung einer flussigkristallineragthgeht auf den Botaniker Friedrich
Reinitzer zurlck. Er hat seine Erkenntnisse in reieroffentlichung im Jahr 1888
zusammengefasshm Cholesterylbenzoat hat er festgestellt, das$dibe bei 145,5 °C
schmilzt aber gleichzeitig milchig triib bleibt [1DPie Probe wurde erst bei einer
Temperatur von 178,5 °C klar, und beim Abkuhlendemolte sich der Vorgang in
umgekehrter Reihenfolge. Die Probe besald zwisckanbdiden Umgangstemperaturen
eine viskos-flieBende Eigenschaft und eine zusdikzlifur solche Phasen ungewdhnliche
optisch-lichtbrechende Eigenschaft, die einer allisien Phase entspricidas Verhalten
wies auf eine gewisse Ordnung der Verbindungeneinfliissigen Phase hin. Da die
Probe gleichzeitig die Eigenschaft eines Kristalsl einer Flissigkeit besal3, bekam sie
den Namen ,Flussigkristalline Phase*.

Kuhn hat einen weiteren grof3en Schritt im Jahr 1@&thonstriert [2], dass namlich
Polymernetzwerke, die durch Ldsungsmittel gequolgend, als kinstliche Muskel
anwendbar sein kénnten. Als Folgerung des Gelksdia@ndert sich die GrolRe, die eine
Ziehkraft (wenn die beiden Enden der Probe in LAokging eingespannt sind)
zwischen den beiden Enden der Probe verursachéeDWorgang wird durch Diffusion
von Loésungsmitteln in dem Netzwerk betrieben, deldust die Reaktionszeit durch den
Massentransportprozess beschrankt.

Um den Ordnungszustand von Flussigkristallen zusteBen, soll zuerst an die
wesentlichen Merkmale des gasformigen, des flissigel des festen Aggregatzustandes
erinnert werden. In einem Gas bewegen sich alleeMioé frei und unkorreliert im
Raum. In einer Flussigkeit sind die Molekiile digefpackt und liegen stets im Bereich
gegenseitiger Anziehung. In einer normalen isotnoddussigkeit gibt es keine
Vorzugsrichtung, und die physikalischen Eigens@mafisind unabhangig von der
Richtung. Das heil3t, dass es in einer Flussigkait @ine Nahordnung (nur eine
Korrelation der nachsten Nachbarn) gibt. Im Gegendazu ist der kristalline Zustand
dadurch charakterisiert, dass zwischen den Molekiukarke und gerichtete
Bindungskrafte herrschen. Diese Krafte fihren zuslldung von dreidimensionalen
Gitterstrukturen.

Bei den meisten organischen Verbindungen gehene digggregatzustidnde durch
Warmezufuhr ineinander tber [3]: Aus dem Kristaifdibeim Aufwarmen eine isotrope
Fllssigkeit, bei weiterer Warmezufuhr letztendleh Gas. Bei Flussigkristallen schiebt
sich zwischen den festen und den isotrop-flissigarstand noch ein weiterer
Aggregatzustand ein. Obwohl ein Teil der im Krist@rhandenen Fernordnung, z.B. die
Positionsfernordnung, verloren geht, bleibt die e@tierungsfernordnung dennoch
erhalten. Diese Ablaufe fihren zu den fur Flussggalle typischen anisotropen
physikalischen Eigenschaften. Solche Systeme wemsmmnohl die Merkmale des
flissigen als auch des festen Zustandes auf.



Unter gekreuzten Polarisatoren im Mikroskop lasgth sdiese Eigenschaft von

flussigkristallinen Phasen gut beobachten. Die ikhsung der Molekile verursachen

unterschiedliche Brechungsindices parallel und querVorzugsrichtung der Molekiile.

Dieser Effekt generiert eigenartige Lichtauslosgalnilder und eigenartige Texturen im
Mikroskop, die fur die flissigkristalline Phase t(@uch als Mesophase bezeichnet)
charakteristisch sind.

Der flussigkristalline Zustand kommt nur bei Verdhimgen vor, bei denen eine starke
Form-Anisotropie vorliegt [3]. Heute sind etwa 5@00organische Verbindungen bekannt

Klassifizierung flussigkristal-

liner Phasen
Flussigkristalline Phase: Thermotrope Flissigkristalle Lyotrope Flissigkristalle
Y Y
Ordnungszustand von - nematische Phasen - diskontinuierliche kubische Phase
Mesophasen: - smektische Phasen (mizellar)
- kolumnare Phasen - nematische Phasen
- hexagonale Phasen
- bikontinuierliche kubische Phasen
- lamellare Phast
Y Y
Aufbau nach dem - cyclische Einheit - cyclische Einheit
Baukastenprinzip: - Zwischengruppe - Flanken oder Fliigelgruppen
- Flanken oder Fligelgruppen

I Y

Kettenanordnung bei - Hauptkettenpolymere - Hauptkettenpolyener
Mesophasen: - Seitenkettenpolymere - Seitenkettenpelgn
- kombinierte flussigkristalline Polymere - kombinierte flissigkristalline
Polymere

Abbildung 1: Klassifizierung der wichtigsten fligkristallinen Phasen.

[4], die flussigkristalline Phase bilden kdnneneKlassifizierung dieser Phasen ist in
Abbildung 1 kurz zusammengefasst. Die wichtigsteliisstgkristalle und deren

Mesophasen konnen grundsatzlich in zwei Hauptkiasengeteilt werden, in

thermotrope undlyotrope Flussigkristalle.

1.1.1 Thermotrope Flussigkristalle

Das Erscheinungsbild kann die Gestalt eines Stéiscloder eines Scheibchens dank
einer starren Molekilstruktur annehmeklesophasen, die durch stdbchenférmige
Molekule gebildet werden, bezeichnet man als kaleeta (hematische Phase, Abb. 1),
wahrend flussigkristalline Phasen aus scheibchemfian Mesogenen als diskotisch
(smektische Phase) bezeichnet werden. Stabchewg@riviblekille haben eine starke
Tendenz sich parallel zu lagern, scheibchenférnigeikel dagegen ordnen sich wie
Minzen flach Ubereinander [5].



Flussigkristalle konnen zu dieser Molekulordnundgaund der Form-Anisotropie nach
einer zuséatzlichen Korrelation der Schwerpunkte eargen werden. Bei der
flussigkristallinen Phase kann nach dem Ordnungamds zwischen nematischen,
cholesterischen und smektischen Phasen untersohieztden [6].

Die Strukturmerkmale sind bei flussigkristallinenolygneren dieselben, wie bei
niedermolekularen Verbindungen. Der typische Aufban thermotropen Mesophasen
kann nach dem Baukastenprinzip erfolgen. Im allgeere Fall wird eine bestimmte
Anzahl von zyklischen Einheiten und Flanken- odégElgruppen mit Zwischengruppen
chemisch in eine Molekilkette gebunden. Solche geénen Molekilfragmente werden
in der folgenden Abbildung 2 an zwei typischen Beiken gezeigt [4].

O g OO

| I L | | |

Fliigelgruppe
cyclische Einheit
Zwischengruppe
cyclische Einheit

FIUgeIgruppe

Fliigelgruppe
cyclische Einheit
Zwischengruppe
cyclische Einheit

FIUgeIgruppe

Abbildung 2: Strukturmerkmale von Flissigkristallam Beispiel von p-MethoxybenzylidenBastylanilin
MBBA (links), p-Butoxybenzoesaure-(4,4’-biphenyhijester (rechts) [4].

Wenn ein Flussigkristall erwdrmt wird, nimmt der ddungsgrad in der
flussigkristallinen Phase ab [4Der Ordnungsgrad ist ein Mal3 fiur die Gulte der
Parallelorientierung der Molekule. Erreicht man rd#gr Temperatur den Klarpunkt,
bricht die Ordnung diskontinuierlich zusammen, wet Flissigkristall geht in eine
isotrope Flussigkeit Uber. Bei isotropem Zustandstext keinerlei Ordnung der
Mesophasen mehr. Die bei den niedrigeren Temperaturexistierende
Positionsfernordnung und/oder Richtungsfernordnumgght verloren. Die im
flissigkristallinen Zustand sich trib zeigende Bigkeit wird klar [5].

Die flussigkristalline Phase mit einer vorzugsweisdParallelorientierung der
Molekullangsachse wird als nematische Phase bersdichiher geordnete Mesophasen
sind smektische Phasen, die neben der Paralldiereng eine zusatzliche
Schichtenstruktur der Molekilschwerpunkte aufweig@bb. 1). Smektische Phasen
haben dadurch eine deutlich hohere Viskositat @shdmatische Phase. Die Anderung
der Viskositat ist hier etwa so groR wie die Andeyuler Viskositaten des Honigs bis
zum Wachs [5]. Die folgende Reihenfolge kann inRegel auf Grund der Erhéhung der
Temperatur und der Abnahme des Ordnungszustandsshism den Ordnungszustanden
der Mesophasen aufgestellt werden [6]:

- kristallin (k),
- smektisch C (§,
- smektisch A (9,



- nematisch (n),
- isotrop (i).

Bei smektischen Mesophasen gibt es eine Richtungst Schwerpunktskorrelation
(weitere 12 smektische Phasen sind bekannt), baieteatischen Mesophase kann man
nur Uber eine Ausrichtung langs der Molekilachsedpen. In der isotropen Mesophase
existiert daher, wie bei einer Flissigkeit, keiseAernordnung.

Die cholesterische (ch) Phase ist eine Sonderf@mmematischen Phase. Diese Phase ist
mit einem chiralen Zentrum charakterisierbar, wabeiRichtung der Molekulachse von
Schicht zu Schicht um einen gewissen Winkel gedstht

Sowohl lyotrope als auch thermotrope Flussigkiise@al kénnen in LC-
Hauptkettenpolymere oder LC-Seitenkettenpolymere aufgeteilt werden, je nachdem,
wo die Mesogengruppen in die Molekllkette gebunde. Im Folgenden wird die
thermotrope Mesophase bei der Klassifizierung dubtiher behandelt, da der praktische
Teil dieser Arbeit sich mit der Anwendung solchéssigkristalliner Phasen beschaftigt.
LC-Seitenkettenpolymere kdnnen auf zwei Arten sgtisiert werden. Eine Méglichkeit
der Synthese ist die Homo- oder Copolymerisatiome®iMesogens, wobei an das
Mesogen eine polymerisierbare Gruppe angebundej3]isf6]. Die flussigkristallinen
Eigenschaften konnen sich dabei zwischen Monomed olymer sehr stark
unterscheiden.

Bei der Polymerisation ist darauf zu achten, dass W#lesogene genlugend
Bewegungsfreiheit besitzen, um eine effektive Aegring im Netzwerk erreichen zu
kénnen. Die effektive Ausrichtung kann entwedereeamtsprechend lange Fligelgruppe
(Spacer) oder eine sehr flexible Polymerkette geleiten. Um eine effektive
Fernwechselwirkung im System zu erreichen, mussKdirzentration der Mesogene
auch hoch genug sein.
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[F't(C 1oH4z)Clz]
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Abbildung 3: Beispiel zur Synthese von flUssigkailshen Elastomeren unter Verwendung
Polysiloxanen und Platinkatalyse [6].

Die zweite Methode der Synthese ist das AnbindenMiesogens polymeranalog an ein
vorhandenes Polymerrickgrat. Als Polymerrickgratdwhaufig aus den reaktiven
polymeren Polysiloxane ausgewéhlt und verwendet. desogene werden an diesem
.Backbone* durch Platinkatalyse angebunden.



Kombiniert man vernetztes Siloxan mit einem entsipeaden langen Spacer, entsteht
dabei ein gummielastisches Material mit der Eighaficeiner Mesophase (Abb. 3).
Dieser Typ der flussigkristallinen Phase wird inakirschen Teil dieser Arbeit auch fur
die Integration in die Mikrotechnik genutzt.

LC-Hauptkettenpolymere kdnnen durch Polykondensatider Polyaddition entstehen.
Die Mesogene werden sich also in der Molekulketéniden, wie in Abb. 4 in einem
Beispiel zu sehen ist [6].

0 0 0 C

| [ [ [

C@O—o C—O@C—O{—CH;—CI—&—O
|

Mesonen Spacer s
Fldgelgruppe

Abbildung 4: Ein Beispiel von Synthese von LC-H&attenpolymeren [6].

Kombinierte LCP -s kénnen flussigkristalline Molekile sowohl in dé¢aupt- als auch in
der Seitenkette besitzen.

1.1.2 Lyotrope Flissigkristalle

Wenn man von der LC-Hauptkettenpolymeren-Analogsgeht und die Spacer komplett
weg lasst, entstehen in der Regel die lyotropersdidiaristalle. Dazu muss aber die
Hauptkette komplett gestreckt sein, und das Polyo#rso gut in einem Losungsmittel
losbar sein, dass dadurch die kritische Konzeotatiur Bildung von Mesophasen
effektiv beitragen kann. Das bekannteste Beispietse lyotropen Flussigkristalls ist
Kevlar.

i
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Schichtenstruktur UHU Mizelle "?l\“;‘ inverse Mizelle ’r:r-’ { !:L‘M

Abbildung 5: Schematische Darstellung von lyotropen FliussgMlen: Schichtenstruktur (links
Mizelle (Mitte), inverse Mizelle (rechts) [6].

Mesophasen kdnnen sich bei dgotropen Flussigkristallen nur in Zwei-Komponenten-
Mischsystemen ausbilden [4], [6]. Die Mesogene riisdazu in einem passenden
Losungsmittel, in der Regel in Wasser, gelost werdie andere Komponente ist ein
amphiphiles Molekul. Bei naherer Betrachtung seidefbaus, besitzt das Molekil eine
gut wasserlosliche Kopfgruppe und ein chemisch nigggkes hydrophobes Molekilteil.
Auf Grund dieser Amphiphilie ergeben sich vieligd#tibesondere Eigenschaften, die seit
Langem bekannt sind. Die flussigkristalline Phassrk man bei diesen mindestens



bindren Gemischen in der Abh&ngigkeit von Konzeimmaund Temperatur sinnvoll
charakterisieren. Die bekanntesten Beispiele siatteSund langkettige aliphatische
Carbonsaure (Seifen). Die folgenden Beispiele zreiggische Mdglichkeiten dieser
Variante der Mesophasen an einer Schichtenstrugiuey Mizelle oder inversen Mizelle
(Abb. 5).

1.2. Orientierbarkeit von fllssigkristallinen Polgran/Elastomeren

Diese neuartigen bei niedermolekularen Systemen
nicht bekannten Systeme haben oberhalb der
Ubergangstemperatur gummielastische Eigenschaf-
ten, wie z. B. Kautschuk. Sie entstehen durch die
Vernetzung von linearen Polymeren, bei denen
mesogene Gruppen in der Molekllkette gebunden
sind. Wenn ein solches Elastomer vor seiner
Vernetzung (cross-linking), im Préelastomer-Zustand
durch Anlegen einer mechanischen Zugspannung
deformiert wird, so werden die mesogene Grup| Abbildung 6: Winkel 5, zwischer
ausgerichtet. Eine Ausrichtung der Mesogene ist Direktor und Molekullangsach:
Hilfe elektrischer und magnetischer Felder au b

madglich. Beide aul3ere Kraftfelder fuhren durch das

ahnliche Prinzip zu einem orientierten Zustandftlessigkristallinen Phasen. Obwohl es
guantitative Unterschiede zwischen der durch dashar@sche Feld erreichbaren und
durch die elektrischen oder magnetischen Feldeiolvaren Orientierung gibt, sind die
Mesogene durch diesen Erregungstypen aus ihreriungichen Position drehbar [12].
Das Material mit der geschafften Anisotropie wir@ndch zu einem gummielastischen
Material vernetzt und damit die Orientierung dersogenen Gruppen eingefroren.
Solche Flussigkristalline bieten die einzigartigenkbination zum Bau von mechanischen
Schaltelementen.

Die einheitliche Ausrichtung entlang der optisch&chse der Mesogene ist mit dem
Direktor i beschrieben (Abb. 6)Je kleiner die durchschnittliche Abweichung des
Direktors von der Molekiillangsachse ist, desto groldt der Ordnungsgrad S im
Netzwerk und desto grof3er sind die anisotropis@&iganschaften der flissigkristallinen
Phase. Die quantitative Beschreibung der Ausrightaer Mesogene ist mit (1)
bestimmbar [6],

S= %(3 [togd, —1)° ) ()

wobei 3, der durchschnittliche Winkel zwischen der Molekilljsachse und dem
Direktor ist.

Zunéachst werden die fur die Mikrotechnik drei wigkten Orientierungsmoglichkeiten
und deren Ursprung in der flissigkristallinen Phassammengefasst.



Ausrichtung durch elektrische Felder

Einige FlUssigkristalle konnen fahig sein, auf &efelektrische Felder dank ihres
elektrischen Dipols mit der Verdrehung ihrer Paositzu reagieren [13E-Feld-sensitive

Polymere kénnen mit dem Einbau von
Mesogenen hergestellt werden, die

eine Anisotropie in der
Dielektrizitatskonstanten Aggie£0
aufweisen. Dadurch orientieren 5|ch

die Mesogenlangsachsen bei Anleger

eines elektrischen Feldes entlang des -
elektrischen Feldes (Abb. 7). Grun Abbildung 7: Wirkung elektrischer Felder a
dafiir ist die geometrische Asymmetri Mesogene [6].

im Molekiil, welche eine Anderung i

der Orientierung der mesogenen Gruppen zur FolgeDiea Effekt ist bei stabférmigen
Mesogenen am grofdten. Abhangig von der Anordnund@delungen in der Mesogene
kann die elektrische Polarisation parallel und secikt zur Molekillangsachse erfolgen.
Der Polarisationseffekt ist in den verschiedenechi®ingen unterschiedlich stark. Die
selbe Eigenschaft wird als elektro-optischer Effe&t Flissigkristallanzeigen (LCD-s)
ausgenutzt. Die Feldstarken, die zum Schalten rditid, liegen im Bereich einiger
kV/cm. In unaxialen Flussigkristallen, die in nematisci®rasen vorhanden sind, ist die
Anisotropie der Dielektrizitdtskonstante definials (2):

¥

b T

AggieFEdiel|~EdielL (2)

wobei eine positive AnisotropieA§gsie=>0) zu einer Ausrichtung des Mesogens parallel
zum Feld und eine negative Anisotropieedie<0) zu einer Ausrichtung senkrecht dazu
fuhrt.

Die anisotropischen Eigenschaften in einer nenfaisdlissigkristallinen Phase ist mit
der Maier-Meier-Theorie beschreibbar [13]. Die Tiepo nach (3), geht von einer
spharischen Molekllgeometrie und von einer anipatnd?olarisierbarkeit aus.

F e 2i
(ediel|-Ediel)" € = Ny (Frgq T (5 EEA(] - #E;?p IZ(U.— 3[kos 50) (3)

Der Punktdipol (Dipolmoment des Molekils bei Flgksistallen) i, in der Mitte des
Molekuls schliel3t einen Winkdl, (Abb. 6.) mit der Molekillangsachse ein. Weitere
Parameter in der Gleichung sindiy M\nzahl der Molekiile pro Einheitsvolumengfr
Feldfaktor (nach Onsager)x ldie Kavitatsfaktorp,o die molekulare Polarisierbarkeit, T
die Temperatur, k die Boltzmann-Konstante.

Der erste Term in der Gleichung (3) beschreibt Awisotropie der induzierten
Polarisation. Dieser Effekt tritt aufgrund der V@hebung der Elektronen im Molekul
durch den Einfluss des externen elektrischen Feldes



Der zweite Term beschreibt die Anisotropie der Grerungspolarisation. Dabei wird die
Orientierung der permanenten molekularen DipoleRichtung des Feldes und die
Ordnung der Probe bertcksichtigt [13].

In flissigkristallinen Phasen, wo die Mesogenegempptabchenférmig sind, wird die
Polarisierbarkeitsanisotropi&o. positiv. Somit wird auch der Beitrag der induzert
Polarisation zuUAeggier auch positiv. Daraus folgt, dass Substanzen, ietpolar sind
(u=0), eine positive dielektrische Anisotropie besitz

Die GroR3e der Orientierungspolarisation hangt daberder Gré3e des Dipolmomennts
und den Winkep zwischenu und der Molekillangsachse. Bei kleineren Wertemf/tst
der Beitrag zUuAggie>0 bei gréReren Winkel isheqie<O. Bei einem WinkePB=54,74°
(magnetische Winkel) tragt das Dipolmoment gleiofaben ziggiey undegie, bei.

Um ungewollte Nebeneffekte wie zum Beispiel Staffisport in flissigkristallinen
Phasen zu vermeiden, werden die Mesogene oft anst@leichfeldern in elektrischen
Wechselfeldern ausgerichtet [5]. Die GrolRe und BRpiwslekeit der Mesogene ist
beschrankt, sie kénnen der Anderung des Feldebisumu einer bestimmten Frequegz f
folgen. Oberhalb diese Frequenz nimmt einerseasDielektrizitat des Materials stark
ab, anderseits kann es bis zur Beschadigung dduBgen in den Molekulen kommen.
Das Verhalten der Mesogene in flussigkristallen yParen folgt gleichen
GesetzmaRigkeiten. Allerdings kann hier die soteh&re Beweglichkeit der Mesogene
mit der Senkung der Viskositat erhdoht werden. Dierwéndung von langeren oder
beweglicheren Spacern in Seitenkettenpolymerergi@eaitten-LCPs) erhoht ebenso die
Beweglichkeit im Netzwerk. Die Ausrichtung ist abier einer Vorpolymer-Lésung
schwieriger haltbar. Die Ausrichtung im isotropams#nd ist nicht moglich, deshalb soll
die Einwirkung des elektrischen Feldes beim Phdsengang erfolgen.

Eine Orientierung der in dieser Arbeit verwendekdirssigkristalle ist im elektrischen
Feld nicht moglich.

Ausrichtung durch magnetische Felder

Der Direktor vieler Flussigkristallmolekile ist dinr Anlegen eines d&ul3eren
Magnetfeldes orientierbar. Die Ausrichtung kannweder parallel oder senkrecht zum
Magnetfeld erfolgen. Die magnetischen Eigenschaften Mesogene beruhen auf der
Induktion von Dipolen durch &aufRere Felder. Dieseis@imopie der magnetischen
Suszeptibilitat ist mit der Gleichung (4) beschbaib

AY=x) =L 4)

wobeiy; und . die Suszeptibilitdten parallel bzw. senkrecht ZDirektor sind. Wenn
Ax>0 ist, liegt der Direktor parallel zum &ufReren d-eBei Ay<O0 ist der Direktor
senkrecht zum &auRReren Feld. Die Ausrichtung vonatieochen Flussigkristallsystemen
durch die Magnetfelder beruht auf einem kooperati#fekt und nicht nur auf der
Beeinflussung der Orientierung einzelner Molek14] [

Viele Flussigkristalle sind Diamagneten [5], pargmetische FlUssigkristalle kommen
selten vor. Ferromagnetismus ist aber ohne ferroete&sghe Zusatzstoffe in den
Flissigkristallen bisher nicht mdglich.



Wie bei der Orientierung durch elektrische Felderden bei der Orientierung durch
Magnetfelder auch mdglichst flexible Spacer in L@ otigt, und die Ausrichtung muss
nahe zum Phasenibergang der flussigkristallinen sé’harfolgen. Erfolgreiche
Ausrichtungen wurden schon bei magnetischen Flasszh von B 0,5 T nachgewiesen.
Um ein spontanes und makroskopisch auch messbatedteh in flissigkristallinen
Systemen zu erreichen, sollen grol3ere Flussdicfiterdie Orientierung angewendet
werden [12]. Eine Feldstarke von B=1,1 T ist fale@me einheitliche Ausrichtung von
S=0,8 zu erreichen, fir eine Ausrichtung von S=0s9@ber eine Feldstarke von B=5,7 T
notig [5]. Die Ausrichtung der Mesogene-Gruppereatabhangig. In der Regel kann die
Ausrichtung bei der Verwendung eines unterschibdétarken Magnetfeldes von einem
Tag bis zu mehreren Tagen dauern.

Ausrichtung durch mechanische Dehnung

Um eine maoglichst einheitliche Ausrichtung in Etaser-Aktuatoren herzustellen, ist die
effektivste Methode die Ausrichtung durch ein metbehes Feld. Dazu werden die
Elastomerproben in einer sogenannten Eintopfreakg8gnthetisiert [13]. Ein Pra-
Polymer mit dem Mesogen und dem Vernetzer wirdimerepolymeranalogen Reaktion
parallel zum Netwerk umgesetzt. Die Probe ist anfiaAg des Orientierungsprozesses
schon schwach vernetzt. Die mechanische Spannumbamiischen den beiden Enden
der Probe angelegtDie Krafteinwirkung orientiert die Polydomane zune
MonodomaneDie Orientierung wird nach der vollstandigen Vemety der Probe und
nach dem Weg der &uf3eren mechanischen Spannungrdatten(Liquid Single Crystal
Elastomer, LSCE)Die Orientierung ist hier, wie auch bei der Austicig mit einem
elektrischen und magnetischen Feld, nicht perfekt. Begriff Monodomane oder LSCE
sind daher idealisierte Ausdriicke.

Da der erreichte Ordnungsgrad im Fall eines meskhan Feldes direkt zur Spannung
proportional ist (S- o), ist der Schalteffekt hier am grof3ten - im Fatles elektrischen
oder magnetischen Feldes istS? bzw. S~ B? [5]. AuBerdem hat das mechanische
Feld eine positive Auswirkung sowohl auf die Oriening der Mesogene als auch auf
die Polymerkette.

Eine andere Methode ist die Anwendung der obenhbedenen Eintopfreaktion in zwei
Schritten. Dazu wird ein Vernetzer gewahlt, derctiugezielte Bestrahlung mit UV-Licht
aktivierbar ist und dadurch das gummielastischezMetk nach der vollstandigen
Ausrichtung im entsprechenden Feld hergestellt.[13]

1.3 Erregungsart bei flissigkristallinen Elastomere

Die Haupt- und/oder Seitenketten-Elastomere mégsilgkristalliner Phase wurden, wie
oben beschrieben, durch thermische Phasenlubergéhgert. Der thermo-mechanische
Effekt ist haufiger bei der Erregung der Mesophasen finden. Die
Untersuchungsmaglichkeiten sowie die Synthese solstesophasen werden im Kapitel
1.4 und 1.5 ausfihrlicher behandelt. Der gleicheedtmgstyp der Mesogenegruppen
wird hier fur die Integration in die Mikrotechnikieh genutzt.



10

Flissigkristalline Elastomere kdnnen _ '
nicht nur thermisch, sondern auc mNerﬁl\lﬁltlc Isotropic
optisch aktivierbar sein [9], [10]. Die || ||

. . | ‘(7“ I
schematische Darstellung eine ||| |/

nematisch-isotropen Ubergangs ein || g |
opto-mechanischen LSCE ist in Abb. “ | |U
dargestellt  [10]. Wenn  photo- | U{l|]"
isomerisierbare flissigkristalline H ‘\,"‘r‘
Molekilgruppe mit ultravioletter (UV) e
Strahlung bestrahlt wird, reduzieren s U ] |
ihre nematische Ordnung und kénnen ‘
durch eine Phasenumwandlung in d- appildung 8: Stematische Darstellung eir
isotropen Zustand Ubergehen. Dies nematischerisotropen  Phasenumwandlung |
Effekt verursacht einen Ubergang (so photoisomerisierbaren Mesogenmolekdlen mit
Cis-Trans-Isomerisation von der Agzc Von UV-Licht[10].

(N=N) Bindung) der stabférmigen

Kristallform in die stark geknickte Kristallform beiner Wellenlange von 365 nm. Die
stabférmigen kristallinen Molekile stabilisieren sdaNetzwerk. Die geknickten
kristallinen Molekule wirken dagegen entgegengésesie reduzieren die Ordnung im
System. Der Effekt Iasst sich entweder durch Wauhdz oder durch Bestrahlung mit
einer Wellenlange von 465 nm reversibel umkehren.

Der wesentliche Unterschied zwischen dem thermdaam@schen und opto-
mechanischen Effekt ist, dass die Schaltzeiten woenmo-mechanischen Effekt im
Sekundenbereich und vom opto-mechanischen Effe8timdenbereich liegen [5].

1.4 Charakterisierung von flussigkristallinen Pimase

Die in diesem Kapitel aufgezahlten ur Pentylcyanobiphenyl (5CB)
naher behandelten Methoden ermdglich C :

es, die technisch wichtigsten Aussagen Ul '
die Orientierung, die Festigkeit und Gber d ¢y C=N]
Phaseniibergange eines flissigkristallin S

Elastomers zu machen. Im Folgenden w

sich wesentlich auf die Klassifizierung, di Abbildung 9: Strukturformel eines typische
Messung der nematischen, thermotrop Flussigkristalls, Pentylcyanioiphenyl (5CB)
Seitenketten-Elastomere  konzentriert,  [3]-

diese Klasse der flussigkristallinen Phase in

der Arbeit verwendet wirdDie einheitliche Orientierung der Mesogenegruppéa wur
durch uniaxiale mechanische Dehnung in die Probegepragt.

Das Bauprinzip dieser Verbindungsklasse ist, win@obehandelt, einfacBas Molekdl
besitzt eine gewisse Formanisotropie (vier- bisiseral so lang wie es dick ist) [5]. Die
Polymerketten im Netzwerk bestehen aus starrendBirpern und aus flexiblen Ketten.
Diese flexiblen Polymerketten sind fur einen nigdn Schmelzpunkt des Netzwerks
verantwortlich.
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Typische  Vertreter der Substanzklasse der Fludsigke sind das
Methyloxybenzylidenbutylanilin (MBBA, Abb. 2, linksmit einem Schmelzpunkt von
22 °C und einem Klarpunkt von 47 °C) und das Peggobiphenyl (5CB, Abb. 9, mit
einem Schmelzpunkt von 23°C und mit einem Klarpunon 35°C). Beide
Verbindungen weisen bei Raumtemperatur eine fléssiglline Phase auf.

Quellen von flussigkristallinen Elastomeren

Elastomere sind fir ihr elastisches Verhalten bekaBie gewinnen ihre urspriingliche
Form nach einer mechanischen Beanspruchung regkmibick (Entropieelastizitat).

Wenn ein Elastomer in Losungsmittel eingetauchtiwiibst es sich nicht vollig auf. Das
Material quillt bis zu einer bestimmten Grenze, démeichgewichtsquellungsgrad. Das
Quellverhalten eines Elastomers wurde von Finkelmaach (5) beschrieben. Die
Gleichung gibt Information Uber die Vernetzungstkchund Quellanisotropie des
Netzwerks [7]. Die Anderung ist meistens so groBssdsie mit einem optischen
Mikroskop gemessen werden kann. Die Quelliageist ein Zusammenhang zwischen
den beiden Volumen im gequollenen und im trockefiestand:

— aD

Aq a 1 (5)
wobei ou und a; die Dehnungsfaktoren senkrecht und parallel zumekbor des
flussigkristallinen Elastomers wahrend des Quetjaogs sind.

Materialien wie z.B. Silikone, die Uber keinerleaiN oder Fernordnung im Netzwerk
verfugen, weisen isotropes Quellverhalten auf Dig Werte der Quellrate konnen bei
flissigkristallinen Elastomeren mit nematischer M#sase (auch bei Haupt- und
Seitenkettenpolymeren) nach H. Finkelmann wvbg=1 bis Aq=4,5 variieren.Die
Quellrate erh6ht sich grundséatzlich dann, wenn Aateil der in der Hauptkette
gebundenen Mesogene beziglich zu den in der Seitengebundenen Mesogenen im
Netzwerk groR3er ist.

Thermo-mechanische Messungen

Wie bereits erwdhnt, andern nematische seitenkeftigssigeinkristalline Elastomere
(LSCE) ihre Lange spontan und reversibel. Die Laaggert sich mit der Temperatur bis
zu einer Kontraktion vonege=I/1x-1009%~140% (Einschnirung!) [7], wobei | die
Aktuatorlange bei Raumtemperaur updlie aktuelle Aktuatorlange bei der zugehérigen
Temperatur T ist. Die relative Langenanderurig=l/lisoc des Netzwerks héngt vom
nematischen Ordnungsparameter S ab, wobei | digd_das Netzwerks im nematischen
Zustand in der durchschnittlichen Richtung des axsigteten Direktors undgd die
Lange im isotropen Zustand bei dem nematisch-ipettoUbergang ist. Dieser lineare
Zusammenhang ist durch den Querkopplungskoeffizieo¢schrieben, (nach 6):
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S=-0, /U +(E/U) O, (6)

wobei E der E-modulc die innere mechanische Spannungg=l/lis, die relative
Langenanderung des LSCE-s, verursacht durch diehaneche Ordnung, istDer
Querkopplungskoeffizient U spiegelt die Netzwerkfagestaltsanderung zwischen dem
nematischen und isotropen Zustand wider.

Der Querkopplungskoeffizient wird umso grol3er, jehmMesogene in den Hauptketten
gebunden sind und dies bedeutet auch gleichzdiigs ebenso die thermo-mechanische
Antwort des Systems groRer wird. Die Ursachen dafind die starren
Mesogenesegmente, die direkt den anisotropischetenéeifbau verursachen und zur
Orientierung der Molekulkette beitragen. Die Meswgguppen tragen beim
Seitenkettenaufbau nur indirekt zur Orientierung Belymerkette bei, deshalb sind in
diesem Fall sowohl die thermoelastische Antwort degstems als auch der
Querkopplungskoeffizient im Netzwerk grundsatzlkbeiner.

Abbildung 10 zeigt die spontane Kontraktion eineSCE-s, induziert durch eine
Temperaturdnderung um die LSCE-Probe [7].

Das Diagramm zeigt das klassische Verhalten vonH-8&tuatormaterialien an einem
Beispiel: l/ls, ist die Aktuatorkontraktion parallel zum Direktdpe/liso (Iper aktuelle
Lange senkrecht zur makroskopischen Orientierusigdlie Deformation senkrecht zum
Direktor. Die dritte Kurve weist auf die Volumenamndng des Netzwerks mit (Jé,lz)/liso

hin (AV=0). Te~T/Tn ist die sogenannte ,reduzierte Temperatur® (T:uaké

)
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Abbildung 10: Thermo-mechanisches Verhalten eir@SE-s parallel und senkrecht zum Direktor.
Das Elastomer enthélt 46mol% Hauptkettenmonomésen{asogenische Einheit, nematische
Polyether auf Basis von 1-(4-hydroxy-4"-bipheny[42(10-undecenyloxy)phenyl]Butane) und 54
mol% Seitenkettenpolymere (4-but-3-Enyloxybenzaicl @-Methoxyphenyl-Ester), synthetisiert
durch Platinkatalyse mit Verwendung von Poly(métlgrogensiloxan) [7].

Temperatur und f ist die Temperatur bei der nematischen-isotropen
Phasenumwandlung). Das in Abbildung 10 gezeigteeN&that eine Glasstemperatur
Ts=13 C° und eine nematisch-isotrope UmwandlungsteatpeTy,=95°C.
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Spannungs-Dehnungs-Untersuchung flissigkristalkt@stomere

Die Spannungs-Dehnungs-

Kurve ist eine der 120 ————
wichtigsten Kurven zur

Beurteilung des passivel  10xi10°- : .
Verhaltens eines Materials T samo

Bei flussigkristallinen 8,0x10° & -
Elastomeren beinhalter _ 1

diese Kurven viele ' s.oxi0' 1

Informationen Uber derer £
Molekulkettenstruktur. Die © 4.0x10°1
Abbildung 11 zeigt ein 1 &
typisches Spannungs-Ver 22191 ; W@ﬂ&&y
zerrungs-Diagramm  eine: | Rt :
fIUssigkriEta}lli?_enO 95 Eéﬁs' 10 '.115 20 25 : 20 35 40 45 50 55 60
tomers bei Ts0, :

Finkelmann) [7]. Wird eine
isotrope Probe mechanisc Abbildung 11: Typisches Spannungs-Verzerruxgshalten vor
gedehnt, folgt zuerst eir flussigkristallinen Elastomeren im isotropen Zustamhne eine

linearer (1) Bereich mit makroskopische Orientierungsrichtung) und g=1 [7].

der Reorientierung des
Netzwerks bis zum,. Die Verzerrung endet hier in einem Plateau. Zesd.; und,
erfolgt die Reorientierung des Direktorsoft elasticity. Die weitere Verzerrung der
Probe verursacht ausschlie3lich die Rotation desklirs der nematischen Domaéane in
die Richtung des mechanischen Feldé&e in Abb. 11 zu sehen ist, erfolgt die
Neuausrichtung des Direktors

ohne groRe Anderung de~ A
Ruckstellkraft. Das Netzwerk )
zeigt sich bei A, als eine A

.. T _.=0.880
Monodomanestruktur. Das ] e
Spannungs-Verzerrungs-Diag- - | . T o082 i
ramm ergibt das Elasti v T.-0.948

zitdtsmodul  parallel  zum<—
Direktor Uber,. Die Breite des
Plateaus zwischely, unda; ist

bestimmt durch die Anisotropie

2x10°

£
o

der Kettenanordnung de "' Wﬁ-aﬁﬁ ]
nematischen OrdnungszL st memw‘“

standes und wird durch de N i
Kopplungskoeffizient charak- 1.0 15 2!6 2!5 3.0 3:5 4!{3 4:5 5.0 5Ia
terisiert. W=,

Mit Erh6hung der Temperatu
wird die Breite des Bereich
der weichen Elastizitat
zwischen A; und A, immer

Abbildung 12: Einfluss der Erhéhung der Temperatufrdie
Spannungs-Verzerrungs-Diagramme bei demselben EZTE [
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mehr ausgedehrit; bleibt nahezu konstarit; erhdht sich enorm. Ein anderer Effekt ist,
dass die Elastizitatsmodulwerte mit Erhdhung dengeratur kleiner werden, siehe Abb.
12.

Differenzial-Scanning-Kalorimeter-Messung (DSC)

Um thermische Ubergange besser zu verstehen umdigedPhaseniibergange quantitativ
zu bestimmen, werden Differential-Scanning-Kalotiendvlessungen (DSC) durch-
gefuhrt. Ein Standard und eine Probe werden beMe=sung gleichmaRig erhitzt. Die
thermisch induzierten Phasenlbergange im Matemalidhen mehr Energie als das
normale Erhitzen des Materials. Wenn die Enerdiedihz in Abhangigkeit der

Temperatur aufgenommen wird, erhdlt man maximale rt&Vebei bestimmten

Temperaturen. Diese Temperaturen sind die Glasstatyr T und die nematisch-

isotrope Phasentberganstemperatyi. TDer prinzipielle Messaufbau einer DSC-
Messung ist in Abbildung 13 links dargestellt. Bypisches DSC-Diagramm eines
flussigkristallinen Seitenkettenpolymers ist rechissehen.

Temperaturfihler

Endo AT Exo

,,,,,,, \ =

Heizung der einzelnen 0 20 40 60 80 100 120 140 160
Messkammern T(°C)

Abbildung 13: Schematische Darstellung eines D@&Ssaufbaus (links) [15] und die charakteristis
DSC-Messungskurve eines flissigkristallinen Seitttelnelastomers (rechts) [16].

Rontgenanalyse

Flussigkristalline Phasen zeigen wegen der Anordgnimnes kristallinen Anteils eine
gewisse Fernordnung im System, die sich sehr gukuanzwelliger Strahlung, wie mit
einer Rontgenanalyse beobachten lasst. Wenn diestalline Anteil sich nicht im
isotropen Zustand befindet, besteht die Mdglichkdie Ausrichtung der mesogenen
Gruppen wegen der existierenden Fernordnung zwuneeke Um die Ausrichtung der
Strukturen in  molekularen Dimensionen zu zeigen, rdee verschiedene
Streuungsmethoden eingesetzt [8]. Die zu erkenmer§ehichtabstande liegen im
Wellenlangenbereich und kdnnen im Rdntgenstreuxpgsenent mit der Braggschen
Gleichung ermittelt werden (7). Die Braggsche Glaimg beschreibt, dass der
einfallende Strahl an den Netzebenen des Kristtdtgi reflektiert wird und jede Ebene
nur einen geringen Teil der Strahlung zurtckwirft.
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ntp=2[d,, $inO, (7)

wobei @ die Wellenlange des Rontgen-
strahls, g der Abstand der Netzebenen, hkl
die Millerschen Indizes und n die Ordnung
der Reflexe istDer Streuwinkel ist® und
bedeutet einen Winkel, der bei den
Gitterpunkten zwischen der Gitterflache und
der reflektierten Strahl (z.B. a und b, Abb.
14) messbar ist. Die Strahlen a und b werde dsind

durch Interferenz verstarkt, wenn d Abbildung 14: Zur Herleitung der Braggsche
Gangunterschied zwischen beiden Strah Gleichung.

ein ganzzahliges Vielfaches der Wellenlan, -

@ ist. Die Bestimmung der Gitterkonstantegya ist mit der Indizierung der beobachte-
ten dyw moglich (8). Die Gleichung (8) ist fur solche $uwren anwendbar, die aus
Mesogenen mit eindimensionaler Positionsfernordnaafgebaut sind (aus lamellaren
oder smektischen Phasen, Abbildung 14).

Agiter = door 1, (8)

wobei &iter €inen Abstand solcher Flachen bedeutet, die sithgleichen Abstand

befinden.

Eine orientierte Mesophase verursacht einen sogésan Beugungskegel bei
Untersuchung mit monochromatischer Réntgenstrahdumdpetektor. Dies fiihrt zu einer
scheitelwinkligen Intensitatsverteilung des Beuguafiexes, aus deren Form der
Ordnungsgrad der Domanen xeosp)> mit einem geeigneten Modell bestimmbar ist

(9):

[1(s.¢)P,.(cosp)singdg
(P (cosp)) =>— , 9

[1(s.#)singdg

0

Dabei ist I(s,p) die vom Streuvektor s und dem Scheitwinkelbhangige Intensitat.
Abbildung 15 zeigt eine Aufnahme einer typischermatschen (links) und einer
typischen isotropen Mesogeneanordnung des Netzy@rks

Die Rontgenstreuungsanalyse kann sowohl eine gtiadit als auch eine quantitative
Aussage Uber die Ausrichtung einer Mesophase gé&liese Analyse kann genauso fur
die Untersuchung der Orientierungsanderung im passiSystem oder fur die
Beurteilung des aktiven Schaltverhaltens einer aktischen Bewegung des
flussigkristallinen Netzwerks ntitzlich sein.
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Abbildund 15: Rontgendiffraktionsbild eines LGEim nematischen (links) und im isotropen (rec
Zustand [9].

Beobachten von flussigkristallinen Elastomerendain Polarisationsmikroskop

Die Ausrichtung einer Mesophase kann nicht Auge @ A
nur mit einer Rontgenanalyse sondern schneller Okular %

und einfacher mit einem quarlsathnsmlkroskop Polarisationsfilter

erkannt werden. Flussigkristalle sind aufgrund @

der Anisotropie ihre_r optische.n Eigenschaften Probe auf Heiztisct E@%
doppelbrechend. Diese spezielle Eigenschaft !
ermoglicht es, optische Erscheinungsbilder,
interessante Texturen bei flussigkristallinen
Dunnschichtpréparaten unter dem Polarisations-
mikroskop zu beobachten. Die Phasen- i

umwandlung zwischen den Kkristallinen undapbildung 16: Schematische Gellung
flissigen  Phasen verursacht oft eineines Polarisationsmikroskopaufbaus -
Verédnderung des Erscheinungsbildes dele Untersuchung von LCE-und derel
Textur. Die Bestimmung von Phasen-Ubergange.
umwandlungstemperaturen ist mit Hilfe der Polamsemikroskopie eine der
schnellsten Methoden. Der schematische Aufbau eiv&ssuches mit dem
Polarisationsmikroskop ist in der Abbildung 16 zehen. Wenn sich Kristalle oder
flissigkristalline Verbindungen auf dem Heiztisaéfibden, wird das polarisierte Licht
um einen gewissen Grad gedreht. Man erkennt typiSttukturen der Mesophasen. Die
Polarisationsmikroskopie ist die schnellste Methada die Glte einer Ausrichtung zu
erkennen.

Polarisationsfilter %

1
Cr

Abbildung mit Polarisationsmikroskop

Lichtquelle 'f;
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1.5 Synthese der verwendeten flussigkristallineasEh

Die LCPs/LCEs sind komplexe Systeme. Eine Vielmhtigartiger Kombinationen und
Verbindungen von kristallinen und flissigen Phasemzwischen bekannt. Trotz dieser
Vielzahl und Komplexitat der Mesophasen sind einiggen einfacher und stabiler
herstellbar und in dieser Hinsicht auch besserggetiflir die ersten technischen
Anwendungen. Wie schon erwahnt wurde (Kapitel },1Konnen die Mesogene
grundsétzlich hauptkettenartig oder seitenkett@nart Netzwerk gebunden sein. Beide
Verbindungsarten lassen sich mit dem Baukasteriprindarstellen. Da bei

Seitenkettenpolymeren die Backbone und Mesogeniehdngig voneinander herstellbar
sind, ist die Synthese dieser Mesophasen einfdtesrrschbar [5]. Die Polymerisation
des Polymerriickgrates kann beliebig vor oder naeh Ahbindung der Mesogene
erfolgen.

PMHS

et O O o ome
Ssir st s
AN | o | | |
259 /\/\ Ojl 075%07547(
scM i ]
OMe O
/O/ Pt(COD)C), toluene
o T

/\/\/\o

. No
60°C, 18 h ey SN o ‘
Az02-p
o
‘ OMe OMe
Q0 B
\ 1)

scre SCPPs

Abbildund 17: Synthese von Seitenketten LCP (nasto& Sanchez Ferrer, Universitat Freiburg):
links: die Ausgangsmaterialien: Polymethylhydrosilo (PMHS, DP=259), 4-Methoxyphenyl 4-(but-3-
en-1-yloxy)Benzoat (SCM) H)-4-(hex-5-en-1-yloxy)-4'-Bethoxyazobenzen (Azo2-p)(undec-10-en-
1-yloxy)Benzophenon (SCPC)

rechts: das Produkt des mit Licht vernetzbarene8kéttenpolymers (side-chain liquidystalline
photo-crosslikable ggmers (SCPP)) nach der chemische Reaktion bei &it@er Zugabe von Tolu
und Cyclooctadieneplatinum-(I1)-Chlorid in Dichloetthan (1%) nach 18 Stunden.

Das Synthesekonzept zur Herstellung des verwendetéissigkristallinen
Seitenkettenelastomers ist in Abbildung 17 angeézddgs verwendete LCE ist ein
Seitenkettenpolymer auf Polysiloxan-Basis. Die Mes® werden durch Platinkatalyse
an das Polymerrickgrat gebunden. In der Abbildwglas mit UV-Licht vernetzbare
und thermisch aktivierbare Seitenkettenpolymer ([B€)Rlargestellt. Das PMHS-Gerlst
(Backbone) wird mit einem bestimmten Polymerisagrad (DP=259) verwendet. Der
Syntheseprozess wird in der folgenden Reihenfolgehgefiihrt:
- Mischung der einzelnen Komponenten:
- 4-Methoxyphenyl 4-(but-3-en-1-yloxy)Benzoat (SCM)
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- (E)-4-(hex-5-en-1-yloxy)-4’-Methoxyazobenzen (Azo2-p)
- im Fall einer Azo-Verbindung -, 4-(undec-10-erylxy)Benzophenon
(SCPC) und Polymethylhydrosiloxan (Tabelle 18)
- zur Mischung wird der Katalysator gegeben: Toluotl Cyclooctadien-
platin(ll)-Chlorid
- Aufheizen der Mischung (auf 60-70 °C fir einiger®&len)
- Uberwachung des Fortschritts der Reaktion mit desurier-Transformation-
Spektroskop (FTIR) (Abnahme der Si-H-Schwingungsdiedmei einer Wellenzahl
von n=2100 crit beobachtet).
- Verdampfen des Losungsmittels und Aufldsen dekogen Produkts in Tetra-
hydrofuran (THF).
- Polymer in Methanol absetzen.
- Schleudern der Mischung (bei 6000 1/min) bis zwolistandigen Losungs-
mittelverdampfen und Gefriertrocknung des Polynfbkis zu einem Tag).
Die Orientierung des verwendeten Seitenketten-L@sle durch unaxiale mechanische
Dehnung des Materials erzeugt. Die geeignete WahNeatzwerkbildner ermdglicht die
Vernetzung wahrend der Polymerisation. Die fur dilastomereigenschaften nétige
Vernetzung des Materials wird unmittelbar vor deschmnische Dehnung gestartet und
Jriert” dadurch die geordnete Molekilanordnung.eiMetzwerkbildner und Mesogene
reagieren miteinander unter den gleichen Prozesshetyen und ermdglichen dadurch
einen parallelen Ablauf der Reaktion.
Solche durch mechanische Dehnung orientierten mngchan flissigkristallinen
Elastomere werden fur die hybride Integration im Nekrotechnik genutzt. Aus den
rohen Elastomerfilmen (0,3x5x20 mmwerden fiir die Applikation Proben ausge-
schnitten. Die verwendeten Seitenkettenelastomedersch der schwachen Vernetzung
nicht mehr 16slich und daher fir die hybride Intgmn sehr gut geeignet.

SCM Azo2-p SCPC PMHS
[ (mg) n(mmol) x | m(mg n(mmol y |m(mg) n(mmol z | (mg n (mmol] me(mg)| Yield (%)
SCPP-1( 537 1.€ 0.9C - - - 7C 0.z 0.1C 12C 2 682 9
SCPPAz02-10| 507 1.7 0.8t 31 0.1 0.0t 7C 0.z 0.1C 12C 2 692 ot
SCPPazo02-5 537 1.8 O.QJ 31 0.1 0.l 35 0.1 O.LS 120 2 687 95

Tabelle 18: Mengenverhéltnisse zur Synthese dewersdeten flissigkristallinen Seitenketten-
polymere auf PMHS-Basis.

1.5.1 Thermo-mechanische Messung des verwendetmssigkristallinen
Elastomers

Die aktuatorischen Eigenschaften des flussigklistal Elastomers werden durch
thermo-mechanische Messungen ermittelt. Die Pral@dazu in einem Ofen horizontal
aufgehéngt und an einem Ende fixiert. Eine optidRb#exionsflache wird am anderen
Ende befestigiWenn die Temperatur in der Umgebung des Elastoimsrierhoht wird,

geht die Ordnung im Elastomerfilm verloren. Der $dmibergang verursacht eine
makroskopische Einschnirung des Elastomerfilms, detisch mit einem

Lasertriangulationsgerat mit Hilfe der Reflexiodsthe ermittelt werden kann
(Abbildung 19). Die Reversibilitat beruht auf ddagizitat des Netzwerkes, die bei der
Rucktransformation den urspringlichen Ausrichtungsand wiederherstellt. Der
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thermo-mechanische Umwandlungsprozess ist mit dihymterese belastet, die dem
relativ langsamen Warmetransportprozess des SygMeassystem&Elastomer) und dem
langsamen Relaxationsanteil der Kontraktion desis-tu verdanken isDie Abbildung
zeigt das Kontraktions-Temperatur-Diagramm (AbblidRs) und den dazu gehérenden
zeitlichen Ablauf der Messung (Abb. 19 rechts) iorR eines Kontraktions-Zeit-
DiagrammsFur die Messung wurden Streifen mit definierter @etrie (310 pm x 4 mm
x 20 mm) ausgeschnitten und gemessBie relative Dehnung (Kontraktion) des
Streifens wird hier mi¢e=l/Ix-100% definiert.

130 130
—— —~
125
v 125
- K ion [%]=111,-100% / // \
T 120 7 f T 120 /
c
£ 15 ! g / \
i o/ ) g s \
; / : i
< 110 7 S 10 /
105 // 105
100 . IS

20 30 40 50 60 70 80

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temperatur [C°]

Zeit [s]

Abbildung 19: Kontraktions-Temperatur-Diagramm Kby und das Kontraktiongeitdiagramm (rechts
des verwendeten flussigkristallinen Elastomers.

Flussigkristalline Elastomere sind nicht nur Matkein fir besondere Belastungen (fur
groBe Kontraktion und Kkleine Ruckstellkraft). Diespeziellen funktionalisierten
flussigkristallinen Elastomere (FULCE) erzeugen Bgungen, die neue technische
Aktuatoren nach dem Prinzip des menschlichen Mas&ehdglichen. In den folgenden
Kapiteln werden die ersten technischen Anwendungemd ihre technische
Verwirklichung und mdgliche Applikationen detaillidehandelt. Das Ziel der folgenden
Arbeit ist es zu zeigen, dass diese neuartigen askischen Elastomere in
mikromechanische Applikationen integriert werdenni@n. Die Applikationssuche
erfolgt auf dem Gebiet der Mikroaktuatorik unter rdendung der klassischen
Siliziumtechnik und beinhaltet die Untersuchung d&euerungsmdglichkeiten des
thermomechanischen Aktuators und des Elastomeit@nisain mikromechanischen
Systemen.
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2. Makrotechnische Applikationen, Greifer/Manipulator-Struktur

Viele Mikroaktuatoren werden weltweit fir versctee@ Appliktionen der
Biotechnologie, Biochemie und Mikrosensorik entwaltk Bei der Montage
mikrotechnischer oder mikrooptischer Bauteile daksrder Manipulation fir biologische
Verwendung in zellularer Ebene werden Mikrogredetwickelt.

Klassische Mikrogreifer nutzen das piezoelektrische [17], ][7&lektrothermische
(Warmeausdehnung) [20] Prinzip oder das Prinzipraemgedachtnisses [18], [19].

Ein anderer Effekt nutzt das elektrostatische Prinzip [23] bei eiGeeiferapplikation,
welche weiterhin auf die klassische Mikrotechnikrimkgreift. Die Applikationen
konnen danach eingeordnet werden, ob sie ein Uarggsmechanismus wahrend der
Bewegung bendtigen oder nicht. Die Nutzung von i€le¢n vergro3ert die Bewegung
der Applikationen im Raum (Abb. 20).

) N o—_—
I\ Je—"\

| Piezoelektrischer Alctuator e
AT A

(a) (B)

Abbildung 20: Arbeitsprinzip eines piezoelektriszhgetriebenen Greifers [73]:
links: Entwurf des Mikrogreifers
rechts: Pseudo-Starrkérpermodell-Umwandlung deifénstruktur.

Bei Polymeren ermdglicht der elektrothermische Effekt den Baunowativer
Applikationen. Sie kénnen auch aufgrund der Warredahnung von verschiedenen
strukturellen Polymermaterialien wie SU-8 [21] oékarylene C [22] arbeiten, wobei bei
Parylene C die biologische Kompatibilitat auch A&ngument fir seine Verwendung ist.
Interessante Verwendung bieten Applikation, diehauster Wasser funktionieren. Die
Bewegungen werden durch ionische Bewegung des idiite@eren hervorgerufen. Im
Fall von Polyanilinen (PANI) werden die Bewegungerigrund elektrischer Felder oder
reversibler elektrochemischer Oxidation und Reduktierzeugt [25]. Pneumatisch
angetriebene Polymere kdnnen ihre grol3e Deforneftibigkeit wegen ihres kleinen E-
Moduls vorteilhaft nutzen [24].

Die FULCE-Aktuatoren sind fahig, bei kleiner mechanischer Spannung graer
Kontraktion verschiedene mechatronische Aufgabererfillen. FULCE wird oft als
.Kunstlicher Muskel* bezeichnet, was bereits awd ghysikalischen Eigenschaften und
Anwendungspotentiale des Materials hinweist. Expentell konnten bereits
Kontraktionen bis etwa 145% und eine maximale meisiche Aktuatorspannung von
ca=41 kPa nachgewiesen werden. Die gewonnenen Erkesatermoglichen Strukturen
mit mikrotechnischen Komponenten zu entwerfen, die Bewegungsmaoglichkeiten
(Kraft und Deformation) des Aktuators maximal augeu.

Im Fall der FULCE-Aktuatoren ist das Funktionspiinezines Greifers ein sinnvoller
Weg, um die Kombination der FULCE-Aktuatoren undr @iliziumtechnologie zu
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zeigen (Abb. 21). Eine Integrationsmadglichkeit utiel Kompatlbllltatsgrenze der beiden
Materialien  sollen erst mit dieser -

Applikation gezeigt werden. Es kbnnen
sowohl die Fugetechnik als auch die Nach-
giebigkeit eines geeigneten Gelenkkonzepts
unter der aktuatorischen Bewegung bei einer
geeigneten Greiferstruktur untersucht wer-
den. Der Aktuator muss in die vorhandenen
mikrotechnischen Prozesse so eingeflgt
werden, dass der Aktuator und die
Mikrostruktur ~ wahrend der Prozesse
erhalten bleiben.

Vorversuche haben gezeigt, dass ein -
einseitig eingespanntes Biegeelement ¢ Abbildung 21: FULCE-Greifer, die Kombi-
Silizium (Festkorper) nur bei relativ groRe nation aus flissigkristallinem Elastomer und
Geometrien effektiv (mit wenig Verlus Kassischer Siliziumtechnologie.

gedehnt) mit FULCE-Aktuatoren deformiert

werden konnte. Strukturen aus elastischen Mateniafi. B. Silikonen, sind dagegen auf
Grund der um Gr6Renordnungen kleineren Biegefestighut deformierbar. F. Qiao
[27], [28] hat gezeigt, dass ein Greifersystem@lasstrukturen mit Piezoantrieb und mit
zusatzlichem Umsetzungsmechanismus herstellbaDist.klassischen Biegeelemente
(einseitig eingespannte Biegelemente) kdnnen doildfone ersetzt werden.

Die Steuerung mit FULCE-Aktuatoren hat gegeniiben ddezoantrieb (Abb. 20) den
Vorteil, dass die Bewegung in beliebige Positiorgasteuert werden kann und das
Prinzip als Manipulator zu nutzen ist. Es benééigth keine komplizierte mechanische
Ubersetzung, um die Bewegung zu vergroRern. Eimestkuktur mit geeigneten, an den
Aktuator angepassten elastischen Eigenschaften. @)kerfillt diese Anforderung.

Der thermomechanische Aktuator soll thermisch aredetn werden, denn es soll Warme
mit einer geeigneten Methode zum Aktuator zugefilerden.

2.1 Verwendete Technologien, Metall-Aufdampfen,ckenchemisches
Oxid-Atzen, Trockenchemisches Si-Atzen und Lasersiclem von Silizium

Trockenchemisches Si-Atzen in einer Inductively-fled-Plasma-Anlage (ICP)

Zur Erzeugung senkrechter Seitenwénde in Siliziuird v&ilizium trockenchemisch
geatzt. Das Atzen erfolgt in einem Parallelplagaktor-System. Die schematische
Anordnung ist in der Abb. 22 dargestellt [26]. D&BE-Prozess (ASE', Advanced
Silicon Etching) ist ein Plasmaétzverfahren, bendgas Gas seitliche Unteratzungen
durch eine geeignete Kombination aus Atzen undiWassng ermoglicht. Die beiden
Prozesse werden zeitlich nacheinander durchgefihfuerst wird durch
Plasmapolymerisation  eines geeigneten  Precurs@gage.B. GFg) eine
Passivierungsschicht ngFerzeugt. Die Struktur wird nach dem Umschalten von
Passivierung auf das Atzen am horizontalen Bodegegniffen. Der Atzprozess erfolgt
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mit einem Gas wie z. B. $kind I6st zuerst die Passivierung am Boden undalfadas
Silizium auf. Es sind verschieden o] Substratposition
Einstellungen des Atzens mit ICP mdglic ; Prozess
Diese werden durch die Atz- un [Matchbox] | |Keramik-
Depositionszeiten, die Gasflisse, d [* JFrozesskarnmor
. . beschwerte ™5 522" Substrat
Prozessgasdruck und die HF-Leistung us ciampings e
entsprechend den Anforderungen ¢  Pumpe «—
Strukturen optimiert. (Die Maskierung kan
mit  Photoresist oder SiBchichten
erfolgen.) Das Atzen des Siliziums ist hi
unabhangig von der Kristallorientierunc.
Eine Maskierung des Siliziums mit SiC Abbildung 22 Atzkammernanordnung b
ermoglicht das Atzen tieferer Strukture trockenchemischen Si-Atzprozessen émner
durch eine Maskierung mit Photoresist. ~ 'CP-Anlage [26]

Schleuse

i

T Substrathalter
Helium

(Kahlung)

Trockenchemisches Sid\tzen ¥ Gaseinlass
Die Offnung der Maskierungsschicht (S)O fur

Tiefatzprozesse kann mit einem geeigneten Prozess

einer RIE-Anlage (Reactive lon Etching) erfolgenerD Sbstrate] Sekihlte
schematische Aufbau einer RIE-Anlage ist in AbbzA3 Elektr
sehen. Die Reaktorwande sind die Anode, die Substr: l

liegen auf der Kathode. Der wesentliche Unterschie

zwischen RIE- und ICP-Anlagen ist, dass bei ICP 13,56 MHz
Anlagen bei hohen Plasmadichten eine unabhani appiigung 23:  Atzkammer-
Regelung der HF-Leistung und des Biaspotenti anordnung bei trockenchemi-

moglich ist [26]. schem Si@-Atzen in einer RIE-
Anlage [26].

Das PVD-Verfahren (Physical Vapour Deposition), Migtierung

Das PVD-Verfahren ermdglicht den Aufbau dinner Sden aus Atomen, Molekilen
oder Clustern auf einer Oberflache. Das Schichti@teird in der Anlage thermisch
verdampft (500-3000°C) und die dinne Schicht witdc die Kondensation dieses
Dampfes auf der Substratoberflache erzeugt [26} Bafdampfen mit dem PVD-
Verfahren dient im Fall der hier beschriebenen Bli&gchnologie im Zusammenhang mit
der hybriden Integration von FULCE-Aktuatoren dazejtfahigkeit auf einer Si®
Oberflache als Heizmaander bzw. um elektrische #datan denselben Oberflachen zu
verwirklichen.

Laserschneiden in der Mikrotechnik

Die Laserstrahlung ist in der letzten Zeit ein wiighs Werkzeug der Mikrostrukturierung
und Mikroverbindungstechnik geworden.
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Wenn ein Laserstrahl auf die Oberflache eines N&segerichtet wird, wird der Strahl
auf der Oberflache absorbiert. Die Art und das AafSrder Absorption hangen von der
Oberflachenbeschaffenheit und vom Brechzahlspmmiglaterial abDie Strahlung kann
in den verschiedensten Materialien unterschiedlRb&tion und Schwingungszustéande
in der Grenzschicht verursachen. Die umgewandelegdtemenge kann zum Aufheizen
des Elektronengases oder etwa zum Aufbrechen vemisbhen Bindungen fiihren. Die
Materialeigenschaften (wie z.B. der Absorptionskeiit oder die Warmeleitfahigkeit),
die absorbierte Energiemenge und der Zeitraum dstr&hlung bestimmen, welche
Prozesse im Material ablaufen [26]. Die geeignethWdes Laserparameters (z. B. Wahl
der Wellenlange und der Strahl- bzw. Fokusgeomettigensitat, Pulsenergie,
Pulswiederholungsrate, Geschwindigkeit der Relatndgung von Werksttick zu Strahl)
ermoglicht die Einstellung des Prozesses und fihrh Erhitzen, Schmelzen oder
Verdampfen des Materials. Bei der Mikrostrukturregyuverden insbesondere Nd: YAG-
und Excimer-Laser verwendet [26]. Im Fall der Im&gmn eines FULCE-Aktuators in
mikrotechnischen Prozessen wurde Silizium und ddrGE-Aktuator ebenso mit Laser
geschnitten. Die dazu verwendeten Parameter wérelester Beschreibung der einzelnen
Falle ndher behandelt.

2.2 Technologie der Greiferstruktur: Aufbau und fremogieablauf

Bei der Herstellung der Greiferstruktur folgen eider zwei Prozessreihen (Abb. 24).
Zuerst wird die Si-Grundstruktur durch klassischdvigkrostrukturierungsprozesse (die
FULCE- und Gelenk-Verankerungsstellen) gestaltetldr zweiten Prozessreihe werden
sowohl die Silikongelenke und der FULCE-Aktuatof die Verankerungstellen hybrid
aufgebracht als auch die Gold-Heizdréahte auf detwakr gewunden.

Bei dieser Konstruktion sind die aktuatorischerekdi# stark genug, um die starren Si-
Arme zu bewegen und damit eine auch makroskopistitbsre Bewegung zu erzeugen.
Die Ruckstellkafte mussen aber so gut wie mdoglidh Silikon-Gelenken minimiert

Si-Arme

Siikongelenk

Abbildung 24: Festkdrpermodell der Greiferstruktwor (links) und nach dem Aufbringen c
elastischen Aktuators und der Gelenken (rechts):

Die Arme sind mit den FULCE-Aktuatoren und mit deftastischen Silikongelenken an der Si-
Grundstruktur befestigt. Die Warme wird durch Wgtandsheizung zum thermmoechanische
Aktuator gefihrt.
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werden. Wenn Warme durch Widerstandsheizung Uleegeivundenen Au-Heizdrahte
zum Aktuator zugefuhrt wird, verkurzt sich der Aktor, und der Arm bewegt sich. Die
Bewegung der Arme kann auch separat erfolgen,iwidbb. 21. zu sehen ist.

Die Mikrogreiferstuktur mit einem FULCE-Aktuator k@a wegen der einfacheren
Gestaltung der Verankerungsstelle durch Atzen soéedlich tiefes Silizium fertigen.
Der Prototyp ist mit einer Si-Waferdicke von,=525 pm gestartet. Die
Technologieschritte der Greiferstruktur werden iobAdung 25 schematisch dargestellt
und im Folgenden beschrieben:

Abb. 25 a:

- Nasschemische Oxidierung des Si-Wafessl,6 pm

- Strukturierung des Photolacks auf der Oberfl§df@bereiten der Metallisierung auf
der Vorderseite).

Abb. 25 b:
- Aufdampfen von Chrom @on=20 nm) und Kupfer (dpe=400 nm) fur Leitbahnen
und Kontaktierungsstellen auf der Vorderseite (P¥#tahren).

Abb. 25 c:
- Strippen des Photolacks und Strukturierung miteeineuen Folienmaske fiur die
Vorbereitung der Strukturierung der Arme, Gelenk®sl Werankerungsstellen fiir den
Aktuator

- trockenchemische Atzprozesse (REE

Oxid-Atzen, ICP - Si-Atzen) auf der —
Vorderseite> Strukturen werden auf der @)

Oberflache in die Tiefe 300 pm) SINSIO; Photoresist
geatzt. —

b)
Abb. 25 d:

- Resist-Strippen auf der Vorderseite
- Lithographie, RIE-> Oxid-Atzen, ICP ) | LA

- Si-Atzen auf der Rickseite teilweise
Freiatzen der Strukturen

) L ] L 1l
Abb. 25 e:
- Zhotolack 3ntfgrnelr<1 Sagelinien Photoresist
- a trukt

ussagen der Strukturen o :VU'I_; : \IL T :
Abb. 25 f:
- Aufbringen des Aktuatorfilms auf die
vorbereitete Verankerungsstelle (hybrid) 9

- Laserschneiden der Stutzstukturen (Frei-
schneiden der Arme des Greifers)

Die Platzierung des Aktuatorfilms kannAbbildung 25: Schematische Darstellung
auf zwei Arten erfolgen: Zum Einen kannTechnologieschritte der Greiferstruktur.
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die Siliziumoberflache als auch der Aktuatorfilmt idilfe von Sauerstoffplasma aktiviert
werden, was zu einer besseren Haftung zwischerbeielen Oberflachen fuhrt [5]. Zum
Anderen kann der Aktuatorfilm direkt in Silikon erbettet werden. Frihere
Experimente haben bewiesen, dass fir eine elektratache Erregung des Aktuators die
Moglichkeit besteht, eine durch RuR3partikel elekdni leitfahige FULCE-Vorpolymer-
Losung auf die Oberflache aufzubringen (50-80unk)di85]. Der Greifer in Abb. 26
nutzt eine andere Methode, um die Umgebung desBilmm erwarmen: Es werden 8-10
Windungen Golddraht mit einer Dicke von 25um um #&ém gewickelt. Die leitfahige
Polymerschicht hat den Nachteil gegentber dem dgeen Golddraht, dass sie wegen
des direkten Kontaktes mit einer passiven Schiohtler Oberflache einen 8-10%-igen
zusatzlichen Bewegungsverlust verursacht. Sieegert und ermdglicht geometrische
Langen bis ~10 mm.

Fur die Herstellung der Gelenkarme werden die Gelemit Silikon (Sylgard 184)
aufgefullt. Da der FULCE-Aktuator keiner grof3en Warzufuhr in diesem Zustand
ausgesetzt werden darf, wird das Silikon bei Rammpeatur vernetzt (Topfzeit bei
Raumtemperaturdpr= 3-4 Tage).

Die Greiferstruktur ist jetzt sowohl mit vernetztelastischen Elementen als auch mit
Siliziumhaltern an die feste Grundstruktur gebundahbb. 25 f). Die Armstrukturen
werden mit einem Laser freigeschnitten, wodurchhadie bei dem trockenchemischen
Atzprozess bewusst erhaltenen diinnen Stiitzenstenktentfernt werden. Nach dem
Ausschneiden sind die Arme ausschlieBlich mit Eelséen Elementen mit der
Siliziumgrundstruktur verbunden. Das Ausschneidéiteta Laser hat den Vorteil, dass
die elastischen Strukturen keine mechanische Relgstvahrend des Freischneidens
erleiden. Der Warmeeinfluss wahrend des Freisclensidwird durch die gute
Warmeleitfahigkeit des Siliziums
gering gehalten, so dass dadur
die Aktuatorfilme nicht be-
schadigt werden. Das Lase %
Schneiden erfolgt mit einen |
YAG-Laser mit einer
Wellenlange von¢=1064 nm.
Das Silizium wird schichtweise
diase=1..50 pm abgetragen.

Um den Aktuator vor hoher
Lottemperaturen (300-400 °C) z |§
schitzen, wird Silberleitklebe [
(Typ: Electrolube Silver Con- '
ductive Paint, Herst: Electrolubt Abbildung 26 Aufnahme der Greiferstruktur wahrend
Limited) fir die Befestigung des Schaltvorganges bei Erregung beider Arme:
Heizdrahtes und die Kontak links: im nicht erregten Zustand

tierung der aul3eren elektrische rechts: im erregten Zustand.

Leistung genutzt.

Die in Abb. 26 zu sehende Greiferstruktur verfligérieine Armlange von,= 20 mm
und ein RahmenmaR Vorkémer22x25 mm.
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2.3 Auswertung der Ergebnisse, charakteristisclegf€srDiagramme

Zur Charakterisierung der Greifer wird das nachsteler Abbildung 27 dargestellte
Messprinzip verwendet.

Rechner _Am\-

|+

Laserstrahl

DAQ

-
[]l]iff

Lasertrian-
v gulationsgeriit

Grnd

Abbildung 27: Messprinzip zur Charakterisierung Geeiferstruktur.

Die Struktur ist durch eine DAQ-Karte (Data Aqumit Card) (Labjack U 12) und eine
Steuerelektronik (NPN-Transistorschaltung) mit Geeiferstruktur und mit dem Rechner
verbunden. Die Bewegung der Struktur wird durch leasertriangulationsgerat (Herst.:
p-Epsilon, Typ: optoNCDT 1401-10) gemessen. Datzaire Reflexionsflache am Ende
der Arme befestigt (Abb. 26-27). Mit Anderung dete®rspannung &ndert sich die
Temperatur am Widerstand um den Aktuator demerdbpral (10). Dadurch wird eine
mechanische Spannung induziert und so letztendlicth eine Bewegung der Arme
verursacht (Abb. 26 links> rechts). Die Positionsdnderung der Arme wird in
Analogspannung umgesetzt, und sie wird mit Hilfe BAQ-Karte mit dem Rechner
bezlglich der Heizleistung erfasst.

145
% "
140
135 <Temperatur, J—_
/ /
g 130

125
g 120 / // —3,5V0,05V/s
S / / // — 2,7V 0,08V/s
4 —2,7V 0,04 V/
110 / / // / —2,7V 0,004\18/3
/ / >Temperatur 2,7V 0,002 V/s
109 /// —2,7V 0,001 Vs

100

<115

0 0,4 W o8
Heizleistung

Abbildung 28: Lineare Erregungskurven des Greifaeis unterschiedlichen Erregungsgeschwindig-
keiten
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Die so erhaltene charakteristische Kurve der Mikedgr ist in Abb. 28 zu sehen. Die
Kontraktionen in Abhangigkeit von der angelegterzkééstung fur den Zyklus Anregen,
Halten, Entspannen flir unterschiedliche linearenBpags-Anstiegsgeschwindigkeiten
wurden aufgenommen und dargestellt. Die elektridobistung Rei; ist mit Hilfe der
Steuerelektronik durch den Widerstanghig5,7 Q in Warme umgewandelt:

2
U euer_O’N
I:)Heiz = RHeiz o= RHeiz [ESIT) ! (10)

wobei der Strom | durch den Widerstand iR der Transistorschaltung fixiert ist. Es ist
eine Leistung von i~=0,8 W fur die maximale Einschnirung des Aktuataisg.

Die Untersuchungen zeigen einen linearen VerlaufGenkcharakteristik. Die in der
Abbildung 29 zu sehende Kurve wurde ohne den FUIXREmtor gemessen. Die
Grundstruktur wird mit kleinem Weg in der Einspanguwerstellt, inzwischen wird das
Ende des Arms an die Spitze eines Kraftsensorgigkd(lllustration in Abb. 29). Die

blaue Punktreihe zeigt die Ruckstellkraftcharaktésj welche am Ende des Armes
gemessen wurde. Um die rote

Punktreine zu erhalten, wirc 7 _ + am Armende gemessen
die gemessene Kurve an d
Wirkungslinie des Aktuators
umgerechnet (MessMak:: die

Drehmomente sind gleich ir
beiden Punkten).

Die Arme erreichen ihre . .
maximale Auslenkung mit den ¥
FULCE-Aktuator  bei  der oot
maximalen Aktuatortemperatu .
Tmax:80°C- Die dUFCh das 0,0 1:0 2:0 3,0 4:0 5:0 6,0 7:0 sjo
Gelenk verursachte maximal Winkel [']

Ruckstellkraft betragt bei de
maximalen Auslenkung (s=
2,25 mm, entspricht eine
Kontraktion des Aktuators:
€rel = 145%) nach der Messuni
am Ende des  Armes

I:Gelenkruckste|Ikraft_ma§ 26 mN.

Die Aktuatorspannung betrag P .
maleal Ga:41 kPa (gemaB - * Q;mArmende gemessen
FaChliteratur) bel I:I‘l—aX:SOOC . . = an die Wirkunslinie desAktu:ators
und es gehoért dazu eine  ,.s” umgerechnet __
Querschnitt von A=1,1 mfn 0 05 1 15 2 25
Das Verhaltnis aus den Weg [mm]

Aktuator und aus der Gelenk Abbildung 29: Gelenkcharakteristik der Greifersturk Die
- : emessene Riuckstellkraft im Gelenk in Abhangigkieis Win-
{/L\;ﬁ’lf(itr?gzlrii?esI%rgsdazi[uirgodr: Eels (oben) und in Abhangigkeit der Weg (unten)gxgds[]ckt.
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bei der maximalen Auslenkung des Armes folgendeena®is:

Faktuator max=45 MN > -Fselenkrickstellkratt_maz 26 MN,

wobei Fauator maxdie Kraft ist, welche aus der maximalen Aktuatorspang und aus
dem verwendeten Querschnitt des Aktuators berecheten kann (Ewator max GaA).
Das oben erwahnte Kraftverhaltnis ist fir diese starktion spezifisch. Die Anderung
der Konstruktion (z. B. durch die Anderung der Kgitimenge im Gelenk, eine andere
Gestaltung des Gelenks, langere Arme oder eineerandAktuatorquerschnitt usw.)
kann den Arbeitspunkt der Greiferstruktur verscareb

Die Tests haben gezeigt, dass bei der Verwendungelastischen, passiven Elementen
die Mdglichkeit besteht, flissigkristalline Elastera in mikrotechnischen Komponenten
zu benutzen, definierte Positionen anzusteuerrdiesk langere Zeit zu halten. Die letzte
Aussage ermoglicht die Verwendung des Prinzips Mimnipulator. Wahrend der
Messungen konnten  keinr-
Kriecheffekte  (Kriecheffekte 5+
unter dem Messbereich) in det
Elastomer nachgewiese
werden, die Widerkehrgenau
igkeit der Anfangs- und End:
position waren hoch.

Die in Abb. 28 dargestellter
Kurven sind mit kontinuier-
licher, linearer Spannungs
erhohung entstanden (unte Y

schiedliche Erregungsge  ° % zeit w0 ®
schwindigkeit), daher ist die
Zeitdauer einzelner Messunge ',

unterschiedlich. Um  die 130+ 3
Dynamik des Systems und s < s N RAY svamany

42)-27 ein-aus
4s)-2,7V ein-aus

3s)-2,7V ein-aus
2s)-2,7V ein-aus

—5V

5V
—5V
—5V

4

—_ ===

elektrische Spannung

c
: ) ; S
die Einstellzeiten zu unter = \ \\ SV(4s)-2,7V
i o 8120 —5V(35)-2,7V
suchen, wird vor den Ein- = \ H Il
stellspannungen ein  Spar 2 '° \ \\

nungsimpuls (erhdhte Erre- 110
gerspannung) geschaltet (Abl \ \\

30). Es konnten Schalt \\\\

. _ _ 100 i
frequenzen bis f=0,15 Hz: o 100 150 s

. . ; 0
erreicht werden. Die Einstell- Zeit
zeiten innerhalb der +/- 5% Abbildung 30 Einstelltest der Greiferstruktur in eine bestiral

Grenze der Endposition betra Position. Zuerst ein Spannungsimpuls, nach gewisgeit
¢ 50 s * Rlckschalten auf ,Einstellspannung®.
Einstell= .
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Zusammenfassung

Es wurde gezeigt, dass es (mit einem akzeptablerudfe moglich ist, die Si-
Armstrukturen des Greifers mit Hilfe von FULCE-Aktoren zu positionieren und diese
Positionen problemlos langere Zeit zu halten. Um Bewegungsverlust des Systems zu
minimieren, wurden elastische Silikongelenke besdm Entwurf verwendet.

Derartige Aktuatoren sind pradestiniert fur langsamfeinfihlige Stell- und
Greifbewegungen. Die oben behandelte Applikationnka. B. bei der Mikromontage
von optischen Bauelementen, SMD-Bauteilen, odedbeiEinstellung solcher Elemente
durch Schalten oder Bewegen optischer Fasern ialdigén Positionen genutzt werden.
Die groRe Kontraktionsfahigkeit von FULCE-Matergdiim Vergleich zu den klassisch
genutzten piezoelektrischen Materialien stellt eingroR3en Vorteil von FULCE-
Aktuatoren dar. Der Poly(dimethylsiloxan)-ahnlichdolekilaufbau von FULCE-
Materialien ermdglicht eine Kombination mit andereBMS-Materialien. FULCE ist
wie PDMS auch warmebestandig und gegen die meiséaren und Basen
widerstandsfahig, so dass auch ein Einsatz untgreagiven Umgebungsbedingungen
madglich ist.

Die oben genannte Struktur ist mit einer Widerssuetzung erregt. In Kapitel 3.8 sind
neue Methoden beschrieben, die sowohl die Befesgigler Elastomeraktuatoren als
auch das Erregen des Aktuatorfilmes oder eine ggadMessung der Dehnungen
ermdglichen, und so Weiterentwicklungsmoéglichkeitedes hier beschriebenen
Bewegungsprinzips bieten.
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3. Mikrotechnische Applikationen, steuerbare Membrane aus PDMS

3.1 Mikrotechnische Verarbeitungen von elastisddaterialien

An der Greiferstruktur wurde gezeigt, dass FULCEsEmere effektiv mit PDMS-
Materialien zusammen arbeiten konnen. Grund dafiir das in der gleichen
GroRenordnung liegende Elastizitdtsmodul. Im Fall Greiferstruktur wurde dennoch
fur effektive Arbeit eine mechanische ArmstruktareChanische Umsetzung) bendétigt,
die das Silikongelenk in Drehrichtung durch einegvé3erte Armlange belastet.

Bei der Materialbeschreibung (in Kapitel 1.1.1) deiauf die gemeinsame Herkunft der
beiden Materialien FULCE und PDMS hingewiesen. Zinsé wird das Silikon im
geeigneten Siliziumwerkzeug mikrotechnisch so abmef, dass das Silikon der
Kontraktion des Aktuators in der Richtung ihresdBiors ohne die Umsetzung einer
Siliziumstruktur folgen kann (Faltenstruktur). lerdLiteratur findet man grundsétzlich
verschiedene Hinweise daruber, wie das Silikon (FPNhikrotechnisch abgeformt
werden kann.

Die einfachste Nutzung des Silikons in der Mikroi@& ist die Nutzung als elastische
Membrane. Dazu wird zuerst das Silikon auf eine rotiere@tendscheibe aufgebracht
(spin coat-Methode) [36], [37]. Das Silikon wird aia Vernetzung dann ein- oder
beidseitig freigeatzt. Die Dicke kann hauptsachlivit Anderung der Drehzahl der
rotierenden Si-Wafer eingestellt werden.

Eine andere Methode fur die Silikonverarbeitungdiieie so genanntoftlithographie
[38], [39], [40], [53]. DUnne Kanéle kénnen in leiger Anordnung mit Hilfe dieser
Technik in mehreren Ebenen (Quasi-3D-Strukturenytadeet werden. Photolack
(Dickresist oder z.B. SU-8) kann auf der mit depipscoat‘-Methode aufgebrachten
Silikonschicht  strukturieren. Mit erneutem Aufbrerg und Vernetzen neuer
Silikonschichten werden geschlossene Kanale ink@ilierzeugt. Der Photolack kann
danach mit geeigneten Losungsmitteln aus den Kargildernt werden.

Die der hier verwendeten nachstliegende MethodalistAbformung mit Abdruck
(replica molding, gehort auch zur Softlithograpbaanik) [38], [41]. Eine Negativform
der Konstruktion wird z.B. entweder aus Siliziumlag&oder Polymeren (z.B. PFPE) als
Werkzeug gebildet. Das Werkzeug wird danach inflissige Silikon eingetaucht oder
gepresst und das Werkzeug nach der Vernetzungm@ntBei dieser Abformung ist die
Haftkraft zwischen den beiden beteiligten Mateeiali\Werkzeug und Silikon) oft zu
grol3, deshalb wird eine zusatzliche Antihaftschiché so genannte ,self-assembling
monolayer® (SAM), verwendet, die eine chemische afiepung der abgebildeten und
abzubildende Materialien ermdglicht [43].

Das Werkzeug kann bei der Abformung durchaus Sili®ein, das in einem Polymer mit
Hilfe von geeigneten Ldsungsmitteln abgeformt wibde Elastizitdt ermdglicht auch,
dreidimensionale oder rotationssymmetrische Strektabzubilden.

Die Kombination von nasschemisch geatzten Siliztamksuren und die Verwendung
zusatzlicher Techniken erlauben die beidseitigeoAhting von Silikon (Abb. 31, links).
Mit der Verwendung dieses Werkzeuges wird die irbillung 31 rechts zu sehende
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—1000pm

Abbildung 31: Zwei Halften des nasschemisch geatz&iliziumwerkzeugs (links) und die
Mikroskopaufnahme der Ziehharmonikastruktur in &ginsicht (rechts).

Faltenstruktur abgeformt. Die Technologieschrittedzeser Struktur werden in diesem
Kapitel ausfihrlich behandelt.

Das strukturierte PDMS und der FULCE-Aktuator werdeiteinander vernetzt, um ein
bewegliches Membranesystem zu erhalten. Die Ziehbaikastruktur ist ein
Gelenksystem fur den FULCE-Aktuator.

Die Vielseitigkeit von der Kombination von Silikomeund FULCE-Aktuatoren bietet
eine weitere Mdoglichkeit in der Messtechnik, auflehe in diesem Kapitel ebenso
eingegangen wird. Da eine metallische Maandersirukiner solch grof3en Dehnung
nicht folgen kann, ist die Messung der Dehnungengummielastischen Bereich mit
einer neuen Methode moglich. Die flussigkristalfin€Elastomere koénnen durch
RulRpartikeladsorption an der Oberflache elektriedfi@hig gemacht werden [44]. Der
thermo-mechanische Aktuator kann dadurch auf3ehsteicdurch Widerstandsheizung
geschaltet werden. Das selbe Prinzip der Partikelation wird fur die Silikone genutzt,
um ihre Dehnung messbar zu machen (Kapitel 3.7).

Silikon wurde wéhrend dieser Arbeit auch wegenesawirtschaftlichen Verwendung oft
als Modellmaterial von FULCE genutzt. Die Untersucy der Kompatibilitdt von
FULCE-Materialien mit der Siliziumtechnik wirft neuFragen Uber die Befestigung und
die elektrische Steuerung solcher elastischer A&tagstemen auf. Das folgende Kapitel
bietet eine attraktive Losung fur die Befestigumicker Systeme in Siliziumstrukturen
mit Verwendung vom Black-Silicon-Bonden.

3.2 Nasschemisches Atzen von Silizium

Zur Herstellung der Faltenstruktur (in Abb. 31kBh soll zuerst ein Werkzeug hergestellt
werden, das als Negativform dieser Faltenstruktientd Zur Herstellung dieses
Werkzeugs bietet das nasschemische  Siliziumatzent nfi00)-Silizium-
Kristallorientierung die ideale Lésung.

Es entsteht infolge der Abhangigkeit der Atzraten \ier Kristallebene eine typische
geometrische Form fir {100}-Silizium (Abb. 32). Di&tzrate der {111}-Kristallebene
im Vergleich zu den anderen Hauptebenen ist um binzwei Groélenordnungen
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niedriger. Alle seitlichen Strukturwande stehen &ufund der kristallographischen
Struktur in einem Winkel von 54,74° zur

Substratoberflache. {111 }-Ebere

Beim Atzen wird KOH verwendet. Die
Atzrate in KOH ist stark abhangig von der
Temperatur und  Konzentration  der
Atzlosung.

Das Siliziumwerkzeug soll bei der -
Faltenstruktur durch einseitiges nasschemi- P

sches Atzen gestaltet werden. Der Wafer Y

soll an nicht strukturierten Stellen mit einer N |
atzresistenden Schicht, z.B. aus Silizium-

dioxid und Siliziumnitrid geschiitzt werden, (100}-Fhee

welche von den Atzlosungen kaum Sttt (NS

angegriffen werden. Wegen der hoherfbbildung 32: Pr.inZ.ip desnasschemische
Resistenz gegen die KOH-Losung bei defitzens von(100)-Silizium.

langen Atzzeiten (tiber 2 Stunden) wurde im

Fall der Faltenstruktur die Oberflache mit einer iditrid-Schicht maskiert.
Siliziumnitrid-Schichten (SN4) werden nach dem CVD-Verfahren (Chemical Vapor
Deposition) mit den Reaktionsgasen DichlorsilanHg8I;) und Ammoniak (NH)
erzeugt

3 SiHClo + 4 NH; = SiNs + 3 Ch + 9 H. (11)

Es entsteht dabei eine harte und dichte Sch@btch die chemische Bindung zum
Substrat ist die Haftung sehr hoch. Nitridschichéereugen einen hohen mechanischen
Stress auf der Waferoberflache, so dass ihre méxibiake auf ca. 200nm begrenzt ist.
Sie bendtigen eine Oxidschicht als Pufferschicig, it dem folgenden Prozess mit
trockener Oxidation (12) oder feuchter OxidatioB)(&rzeugt werden kann:

Si+ Q> SO 12§
Si+2H0 > SIO; + 2 H. (13)

3.2.1 Technologie der PDMS-Faltenstruktur

Mit den im Kapitel 3.2 beschriebenen Technologiemdwdas in der Abbildung 33
dargestellte Werkzeug hergestellt. Auf dem linkeld Bst die Ausgangsgeometrie, auf
dem rechten Bild ist die nach dem KOH-Atzen entstele Geometrie zu sehen.
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Die Ausgangsgeometrie fur die Faltenstruktur simmdn (Bild 33 links), die mit einer
definierten Breite (B= 30 um) zu maskieren sinds Werkzeug besteht aus zwei Teilen.

zu atztende Ausgangsgeometrie geatzte
Flache Flache
c ‘
e
o~ —
+
—
Ub b
OH-Atzprozess CFdlten-
—_— W
B F P/2 B P p/2 struktur
Y Abstandhalter
Ue
R
o~
+ —
—
DA
Ud Atzresist (NisNj
» ~A

Abbildung 33: Schematische Darstellung des Werkaegdglls:

links: nach der Lithographie entstandener Ausgamgand der einzelnen Strukturtypen auf ¢
(100)-Silizium-Substrat.

rechts: schematische Darstellung des in KOH ge@tit@0)-Substrat.

Um im zusammengeflgten Zustand die im Bild 34 zbesde Form zwischen den
Werkzeugen zu erhalten, missen

beide Werkzeugteile um eine halbe

Periode (P/2) zueinander  ghere Werkzeughilfie

verschoben werden. Der Parameter

der Ausgangslinienbreite B und der

nasschemische  Atzwinkel o

54,74°), sowie die vorgenommene FULCE

Strukturbreite (s= 280 pum) und  Alktuater

Strukturdicke (d= 50 pm) bestim- ' = /
men eindeutig die Ausgangs- | fliissiges _
geometrie auf der (100)-Wafer- PDMS

. . untere Werkzeughilfie
oberflache. Bei der Ausgangs- ®

geometrie wurde davon ausgegan-
gen, dass den Aktuatorstreifen bei
der Hybrid-Integration von
FULCE-Aktuatorstreifen eine gegebene maximale Dikg= 320 um) zur Verfigung
steht.

Beim Atzprozess entstehen etliche konkave Eckerend&ckenkompensation gelost
werden soll. Aus Platzgriinden ist es nicht moglosh,den Ausgangslinien die klassische
Eckenkompensation mit 45° zu nutzen, deshalb wemienAusgangslinien einfach
verlangert, um am Ende die vorgerechnete Strukigdézu erhalten (Abb. 33). Der
Unteratzungsfaktor ist experimentell bestimmt untidar unteren Formel zu fassen:

Abbildung 34: Das Modell des Si-Werkzeugs.
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L =L+20=L+20f , [d,, (14)

ausgang —

wobei Laysgang die Gesamtlange def Beschreibung Bezeichnung| Wert |

Ausgangslinien und | die Lange sind,Strukturdicke d 50 pnp

welche als Eckenkompensation zu dgstrukturgréRe s 280 pip

beiden Enden der Linien gegebdritztiefe d 234 pm

werden sollen. f ist der Unteratzungs{ Strukturtiefe auf de o 172,3

faktor bei den Linien, unddist die Werkzeughdlfte AU
! Abstand der P 274 um

tatsachliche Atztiefe des Silizium Ausgangslinien

wafers. Abstand der Halb P 137 pm
Obwohl die Geometrie mit dey periode (horizontal) 2
Maskierung eindeutig bestimmt is{, Verlangerungsfaktor flu 4,058
soll mit der zusatzlichen Struktur dgrder Linien
gewiinschte Abstand zwischen dgrf:uiere  Pyramide b 1000
beiden Halften gesichert werden. Dgf2messung (Klein) um
. . innere Abmessung der 1092
Abstand  kann  mit  speziellent py amide-Gffnung a um
abgeschnittenen Pyramiden mit urdgross)
ohne Offnung verwirklicht werden. E$ AuBere  Pyramide ] 1531
kann also eine Pyramide ohne Offnurjg\bmessung b Hm
und eine groRere Pyramide mjth=a+2"220 um ,
Offnung auf der Maskierung definie 222! LY 1129 min
und nasschemisch mit der Atzrate v um
Faltenstruktur gleichzeitig prozessieft min_
werden (Abb. 33). Die Pyramidet Unteratzungsrate vy 5-6 4m
legen sich an der geatzten {111T— h

Ebene aneinander, so dass damit der _
gewiinschte Abstand der beidenTabeIIe 35: quammenfassung der Technologie-
Werkzeughalften gesichert ist. Dieparameter und wichtiger geometrischer Daten.
aulReren Kanten der Pyramiden-Strukturen sind eb&os&av, so muissen auch sie
geschitzt werden, damit die Ecken erhalten bleibshei kann die notige Lange mit
dem fiir das nasschemische Atzen von (100)-Silizsharakteristische Aspektverhéltnis

Aasg V2 = 1,414 bestimmt werden:

d
Ay = (15)

Sp d !
\

c-b e-b
W, ="2=5"9
Aasp v 2 2 (16)

wobei @, die untergeatzte Lange ist, wahrend die StrukitiTrafe d, Tiefe geatzt wird.
Die Struktur enthalt zwei Atzstopps. Die natiirlicAézbarriere in der {111}-Ebene
sichert einmal die Gestaltung der negativen FormZiehharmonikastruktur, als auch
der Seitenwénde (aneinander liegende Flachen) destaAdhalter, solange sich die
Oberflachenmaskierung (zweiter kiinstlicher Atzsjogpf der Oberflache befindet. Der
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erste Atzstopp kommt zur Geltung, wenn die entdpede Atztiefe (bei der
Faltenstruktur!) erreicht wird. Dieser muss solartgdten konnen, bis die fur den
FULCE-Aktuator nétige Atztiefe [dauch erreicht wird. Die Breite der Ausgangslinien
wird wahrend dieser zweiten Phase weiterhin dincé, Ausgangslinien werden
unteréatzt. Die Unterdtzungsrate betrug wahrendMigsrozesses 5-6 pm/h. In Tabelle 35
werden die wichtigsten Parameter des Si-Werkzeugsl wles KOH-Atzens
zusammengefasst. Zum Atzen der Faltenstruktur w2B86é-ige KOH-LOsung mit einer
Temperatur von 90C° verwendet.

Bei der Herstellung der obigen Mikrostruktur wurdéiZoll-Wafer strukturiert und die
folgenden Prozesschritte durchgefthrt:

- Oxidation des Wafers nach (13) und Bildung eiNérid-Schicht auf der Oberflache
nach (11)

- Lithographie: die Negativmaske der Ziehharmortikdgur mit Photolack auf die
Wafer Ubertragen (durch Chrom beschichtete Quasagiake mit Hartkontakt)

- der Nitrid-Resist (Sib) durch RIE (Reactive lon Etching) strukturierenduPhotoresist
Strippen

- KOH-Atzen des Wafer in die gewiinschte Tiefe

- Entfernen des Nitrid-Oxid-Resists mittels trookle@mischem Atzprozess (RIE)

- Aussagen der Werkzeughélfte

: ; Fliissiges PDMS —

Die ayfelnander passenden Werk+ g i halier oo -

zeughalften werden nach den )

Technologieprozessen  zusammen

gefugt. Die Seitenansicht des

zusammengefugten Werkzeugs ist in

Abbildung 36 zu sehen. Um dle'-r' ‘f""""

richtige und genaue Geometrie zu F o
I‘E‘l.l"a]ll‘ll En .

erhalten, ist es notig, dass !gde Gl TS

zusammengefugte  Werkzeughélfte

wenigstens  4-4  entsprechende

Halbpyramidenstrukturen enthalt Abbildung 36: Zusammengefiigtes Si-Werkzeug nach den
(Abb. 36). mikrotechnischen Prozessen.

3.3 Mikroabformung der Ziehharmonikastruktur aus$igem Silikon

Der in der Abbildung 36 zu sehende Hohlraum zwiacben beiden Werkzeugteilen
kann mit Silikon aufgefullt werden. Das Silikon msusuerst vor der Abformung der
Harmonikastruktur vorbereitet werden. Es wird zweilponentiges Silikon (Sylgard
184, Hersteller: Dow Corning) verwendet. Bei dereriischung der beiden Kompo-
nenten werden unvermeidlich Luftblasen gelost. Da Hduftblasen von wenigen
Mikrometern bis zu 100 um grof3 sein kdnnen, misserentfernt werden, um eine
fehlerfreie Mikrostruktur zu erhalten. Die Entgaglerfolgt unter Vakuum (Hausvakuum
Praus 0,7..0,8 bar). Der Ausgasungsprozess kann bestgteverden, indem der Druck
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in kurzen Zeitabstanden (z.B. 5 min) mit
dem Normaldruck ausgeglichen u
danach erneut gesenkt wird.

Silikon haftet sehr gut an Silizium
oberflachen. Das zerstorungsfreie A
ziehen von der Oberflache ist deshalb
Fall einer extrem dinnen Membran w
der Harmonikastruktur unmdoglich. U
die Haftung zwischen Silikon unc
Silizium zu verringern, kann eing
Antihaftschicht (Trichloro(perfluor-§
OOCtyl)_S"ane (C_:RCFZ)5CHZCHZS|C|3) Abbildung 37: Lichtmikroskopaufnahme der Mikro-
von Sigma Aldrich) verwendet werder zienharmonikastruktur nach der Abformung
In der Literatur sind etliche Berichte z strukturiertem Si-Werkzeug.

finden, die Trichlorsilan als Haftver-

mittler einsetzen [42], [41].
Trichlorsilan wird mit Hexan (€H14) (1
Tropfen Trichlorosilan in 20 ml Hexan
geldst. Die Siliziumstrukturen werden i
die Mischung getaucht. Wahrend d
Eintauchens (20 s) wird eine Schic
(Monolayer) an der Oberflache gebild
Um U(berflissige Anlagerungen a
diesem Monolayer zu vermeiderf®
werden die Werkzeuge in Isopropan
mit  Ultraschall-Unterschitzung =G
min) gereinigt. .
Die Mikrostrukturen bilden kleine Kapil-
lare, weshalb eine direkte Beflllung dé
Strukturen mit nicht vernetztem flUs
sigem Silikon nicht moglich ist. Bei
Fallen mit flissigem PDMS kdnnen sic;
leicht Luftblaseneinschlisse an d
Oberflache bilden, daher werden d
vorher behandelten Silikonwerkzeuge
das vorbereitete Silikon eingetaucht ui
im Silikon zusammengezogen un’
angepasst. Mit einem systematisch
Anpassen der Werkzeugteile konnen ¢
bei dem Eintauchen gebildete = W
Luftblasen mit Hilfe der durch da e S
Zleherl erzeugten Scherkréfte von defppildung 38 Lichtmikroskop
Oberflache gedrangt werden. Harmonikastruktur,

Die zusammengefiigten = Werkzeugeben: obere Ansicht der Hamonikastruktur,
werden aus dem Silikonbehalter entnomynten: die Abformung der Abstandhalter
men und werden im Ofen ausgeheizt. DMS

bild von de
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In  Abbildung 37 findet sich eine Lichtmikroskopaafime der vernetzten

Ziehharmonikastruktur in Seitenansicht. Die Aufnannzeigen, dass mit dieser Technik
eine blasenfreie Abformung maoglich ist.

Da die Abstandhalter sich an zwei Enden der Wergiate befinden, muss vor der

Vernetzung darauf geachtet werden, dass die Siizerrkzeugteile in der Mitte leicht

durchbiegen kénnen und sich dadurch die Silikoktiruungenau abformen lasst. Auf
Abbildung 38 sind die Lichtmikroskopaufnahme demmanikastruktur (oben) und die

beidseitige Abformung der Abstandhalterpyramidetg¢on von oben zu sehen. Im
Folgenden wird die Abformtechnik mit der hybrideregration des Aktuators erweitert,
damit ein aktives System entsteht.

3.4 Moglichkeiten der hybriden Integration des ldguderten PDMS und des
FULCE-Aktuators

Das in den Abbildungen 33, 34 und 36 zu sehendekX®ag ist so gestaltet, dass in
seinem Hohlraum wahrend der Silikonabformung auchFJLCE-Aktuator platziert
werden kann. Die orientierten, vernetzten und awf3Myeschnittenen Aktuatorfilme
koénnen in verschiedener Anordnung in das Werkzéatgiprt werden. In der Abbildung
39 kann man die zwei moglichen Anordnungen des FEJLu@d des strukturierten PDMS
sehen.

<+ : Richtung des Direktors im FULCE-Aktuator
«—-» :die bevorzugte Bewegung des aus dem Aktuator und dem strukturierten PDMS bestehenden Systems

Abbildung 39: mdgliche Anordnungen des FULCE-Aktraind des strukturierten PDMS:

links: Reihenschaltung von den FULCE und der PDM&tsir. Das elastische System ist auf einer Si-
Rahmenstruktur befestigt und die Struktur auf eheizplatte aufgelegt.

rechts: Parallelschaltung der FULCE und der PDM&Katr. Das estische System ist direkt oh
Befestigung auf die Heizplatte gelegt.

Der Aktuator kann mit dem strukturierten PDMS initiRegeschaltet werden (Abb. 39,
links). Die beste Anordnung der beiden Komponemigibt sich, wenn der Direktor des
Aktuators und die bevorzugte Deformationsrichtueg diehharmonikastruktur parallel
zueinander liegen. In diesem Fall ist die Faltehstr wahrend des Schaltens mit einem
Zug beansprucht. Das System wird nach der Entnadusedem Werkzeug auf einer
Siliziumstruktur mit Silikon befestigt, um ihre Begung zu testen.

Eine andere Mdoglichkeit der Integration ist, wenner d Aktuator der
Ziehharmonikastruktur wahrend des Schaltens anSdiée gedriickt wird (Abb. 39,
rechts). Dazu sind der Direktor des Aktuators uigdlevorzugte Deformationsrichtung
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der Faltenstruktur senkrecht zueinander angeordtiet. wird die Nebenbewegung des
Aktuators genutzt, um die Faltenstruktur auszudehne

Reihenschaltung des elastischen Systems

Wenn die Filme nach Abb. 39 links in
Reihe geschaltet sind, entsteht
folgende Variation des elastisch
Aktuatorsystems (Abb. 40). Um dga =
reihengeschaltete System zu test¢
wird die auf dem Siliziumrahmer
befestigte Probe auf eine steuerbe
Heizplatte gelegt und wahrend de
Schaltens beobachtet (Abb 40. links
rechts). Beim Aufheizen der elast
schen Strukturen wird der FULCE &
Aktuator eingeschnirt, dadurch wirjg

entsprechend die PDMS-Struktur

deformiert (I4Al). Abbildung 40: Reihenschaltung von FULCE-

. . .. . Aktuator mit strukturiertem PDMS
Die AktuatorStrelfen missen in de links: im Anfangszustand bei Raur'ntemperatur,
Werkzeug so platziert werden, dass € rechts: in erregtem zustand bei 80C®.

gewisser Abstand des Aktuators vc

der Faltenstruktur entsteht. Ein Abstang500um) ermoéglicht, dass gleich dickes
Silikon und FULCE-Aktuator aneinander vernetzt vesrdkonnen (Abb. 39, links).
Strukturiertes Silikon und FULCE-Aktuator haben htiggenigend Haftkraft an der
Materialgrenze der beiden Elastomere bei einer aggpruchung, so kénnen sich die

passiven und aktiven Elastomere voneinander l6sen.

Parallelschaltung des elastischen Systems

Experimentell wurde bewiesen, dass bei paralleleordnung, wenn die Richtung des
Direktors parallel zur Bewegungsrichtung der Ziehmanika ist, keine effektive
Deformation in der Harmonikastruktur erzeugt werdeann. Effektiv steuerbare
Membranen sind dennoch auch im Fall einer parall@eordnung méglich (Abb. 39,
rechts). Das elastische System wird nach der Entaadus dem Werkzeug auch auf die
Heizplatte gelegt, um die Bewegung zu beobachtéb (Al).

Die mit der Nebenbewegung erreichbare Verzerrumg leus der Volumenkonstanz des
Aktuators AV=~0) wahrend des Schaltens bestimmt werden. Daragibt esich der
folgende Zusammenhang zwischen den Verzerrungeeridauptrichtung (17, parallel
zum Direktor) und in der Nebenrichtung (18, senktetim Direktor):

_I+A 1 17
| 145’ I

A
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Ay =7, (18)

VAV A g Ay o, + AL,
v | |y Lo

1

=4 D1n1 ng' (19)

Die Verzerrung in die beiden Nebenrichtungen Ast=A,,, Daraus resultierteine
erreichbare Verzerrung voR=120,4% in dieser Richtung.

strukiuriertes FDMS nicht strukiuriertes PDMS

Abbildung 41: Parallelschaltung von FULCE-Aktuatord strukturierter PDMS-Struktur:
links: Anfangszustand bei Raumtemperatur
rechts: in erregtem Zustand bei 80C° (auf eine plaite gelegt).

Die beschriebenen Beispiele kdnnen fir elastisceenbtan-Systeme, wie z.B. Pumpen
oder Schalter, geeignet sein. Die Vernetzfahigkleit beiden Materialien aneinander
ermdglicht z.B. die Positionierung von PDMS-Fasarnoptischen Applikationen als
Lichtwellenleiter. Die Effektivitdt der BewegungrdeULCE-PDMS-Harmonikastruktur
wird im folgenden Kapitel behandelt.

3.5 Die Elastizitat der Ziehharmonikastruktur: témoney-Rivlin
Materialgesetz

Zunéachst wird die Elastizitdt des mikrotechnisclgefbrmten PDMS-s untersucht. Das
Spannungs-Dehnungs-Diagramm der Harmonikastrukiueimer Messung zu ermitteln

ist schwierig, da die Ruckstellkraft des Systemsmid-Bereich liegt. Die Bestimmung

dieses Diagramms ist im Fall der Silikon-Ziehharikastruktur dennoch mit einer
Simulation der Bewegung mdglich. Die Simulation fthildie Charakteristik der

Bewegung des FULCE-PDMS Systems besser zu verstédienRickstellkraft des

passiven elastischen Systems wird in diesem Kaghitedh eine Finite-Element-Methode-
Simulation des amorphen Silikons bestimmt.

Gummielastische Materialien mit amorphen Phasen Siilxone weisen nichtlineare

Spannungs-Dehnungs-Kurven auf. Das Materialvemh&iéan bis zu einer Dehnung von
10-15 % mit dem Hookschen Gesetz (20) beschrielszdem:

o=E-=, (20)
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wobeic die Zugspannung,die Dehnung und E das Elastizitdtsmodul des Matesind.
GroRRere Dehnungen kénnen mit unterbehandelten fRdesnund daraus resultierenden
entsprechend genauen Materialgesetzen beschriedyeeny

Das gesetzmalige Verhalten der gummielastischenen&ipaften wird mit
Formanderungspotentialen beschrieben. Unter Foremdngspotential wird die fur eine
gegebene Deformation noétige Forménderungsarbeitifiireinheitliches Volumen von
elastischem Material verstanden. Das Formanderotgsital ist fir homogen isotrope
Systeme oder heterogene Systeme mit isotropen Koempen gultig. Es ist eine
Zustandsfunktion und daher unabhéangig von dem gésvéKoordinatensystem. Daher
ist es sinnvoll, das Formanderungspotential als#aom solcher Deformationsquantitaten
auszudrucken, die ebenso unabhangig von dem gewrdKoordinatensystem sind.
Solche sind die Hauptdeformationen oder Skalarieméen, welche in Ansys auch
genutzt werden. Die spezifische potentiale Formamdgsenergie ist abhangig von den
drei Hauptrichtungen der Deformation, also von deémi Hauptinvarianten des
Deformationstensors:

w=wW(,l1,,1,). (21)

Die Hauptrichtungen sind mit Hilfe des Deformatifmddes () und der
Anfangsgeometrig bestimmbar:

u L+

U ,(i=1 steht fur Richtung des Ziehens). (22)

Die Formanderungsinvarianten konnen als Funktionr &&erzerrungen in den
Hauptrichtungen aufgeschrieben werden:

1,=Cy =1, =h4 +A5,+Ag, 23)
L=2(12-C,C, )= 1, =24,02, +23, 02, +1%, 2 (24)
2~ 2 1 ij ~ij 2 T ve1He2 el "e3 e2 ve3s

I, =detC; =1, =45 A2, 1A% (25)

Die  bei Finite-Elemente-Software  auffindbare  allgéme Form der
Formanderungspotentiale der gummielastischen Muditmi zerfallt in deviatorische
(auch als isochore Komponenten der Formanderungsipale bezeichnet) und in
Volumenanderungskomponente (26).
W:Wdev+WvoI- (26)

Die allgemein gultige und anerkannte Eigenschaftgienmielastischen Materialien ist,
dass ihr Volumen wahrend der Deformation konstaleibfy daher wird bei den
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Berechnungen nur der deviatorische Teil des Zusarhargys (26) genutzt. Das selbe
Prinzip nutzt auch das Mooney-Rivlinsche Gesets, ldar behandelt wird, und dessen
allgemeine Form in (27) beschrieben ist. Der Deftianszustand der
Ziehharmonikastruktur wird mit diesem Zusammenhamgittelt:

Wyr = Zn:Cij mil -3)’ miz -3)/ +%K(I3 —1)2. (27)

i+j=1

Die Komponenten des elastischen Potentials sind:

=115, (28)
I2=1,173, (29)
13=1%2, (30)

Die Anzahl der unabhangigen Variablen in (21) waath (28, 29, 30) vermindert, da
sich das Volumen bei realisierbaren Spannungszdestépraktisch nicht &ndert. Bei der
Deformation von gummielastischen Materialien kamme é/olumenkonstanz mit guter
Annadherung akzeptiert werden [4@ei groReren Verzerrungen (tber 400%) wird das
Volumen kleiner. Es wird bei der 8-fachen Dehnung etwa 1,6% kleiner. (Die kleine
Veranderung des Volumens bei groReren DehnungerGuommi auf Kautschukbasis ist
mit der Anderung der physikalischen Eigenschaftes gummielastischen Materials zu
erklaren. Das Gummi beginnt sich zu kristallisiereie faserférmige Molekulkette
richtet sich auf und ordnet sich nebeneinandeGammis ohne Kautschukbasis andern
ihr Volumen nicht.)

1= 22 R =1, = %K(u -1f =0 (31)

Da die Verzerrungen in den Querrichtungen eineaxial-ausgedehnten isotropen Probe
Le=Ae3 Sind, kann die Verzerrung der Probe in Langsrioht\t; folgendermafRen (31)
ausgedrickt werden:

A =g = =+ (32)

N

wobei 2Ae; und Aez; die Verzerrungen in Querrichtung sind (V=konstDie
Formanderungsinvarianten kdnnen daher beschriebestew als:

|y = A+ A% + A = A + A + g = A + 244, (33)

I, = /]21/122 +/]§1/]§3 +/122/]§3 = /]ilAt_all +/]§1/1;11 +/];f =2Ay +/];f . (34)
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Die Spannungskomponenten nach Cauchy:

o, =-p+2W¢ —2Wca (35)
al, al,

Nach (35) kann der folgende Zusammenhang aufgesehriwverden:

ow oW __ ow oW _
0,=-p+2—C,.—-2—Cl=-p+2—A, -2— )" 36
11 p all 11 6|2 11 p all el 6I2 el ( )
und,
ow ow __ ow ow
0, =—p+2—C,, —-2—Cl=—-p+2— )% -2— 2. 37
22 p 6|1 22 6I2 22 p al e2 6I2 e2" ( )

Es ist nach (32) bekannt, dalss=A."> und o0,, =0,, = 0 im Fall eines unaxialen
Ziehens gelten. Es kann daher aufgeschrieben werden

ow ow

O, =0, =—p+2— A7 -2—A, =0, 38
22 p ol ar, e (38)
ow ow
2— A7 -2—A,. 39
p= ol e g e (39)
Es folgt aus (36) und (39):
_—2‘M/1'1+26—W/1el 26W)|2 26W/1;1, (40)
al, ol, al, ol,

LY OW aw
o, =20 -0 —As |, 41
( el el{al 6I el} ( )
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wobei W in der folgenden Form aufgeschrieben wekdsm:

W :Clo(ll _3)"'001(' 2 _3)+C11(|1 _3)(|2 _3)+Czo(|1 _3)2 +002(| 2 _3)2 +

+Cy (1, =3)%(1, =3)+c,, (1, —3)(1, —3)% +cy5(1, —3)° +c4 (1, —3)°, (42)

W
o =G Culla =8)+ 2051, ~8)+ 26,,(1, =31, ~3)+ e, (1, 37 +3e(1, -3,
1

(43)

ow
o - Co +011(|1 _3)+ 2002(I 2 _3)+021(|1 _3)2 + 2012('1 _3)(| 2 _3)+3C03(| 2 _3)2'

al,
(44)
Werden (43) und (44) in (41) eingesetzt, fuhrt dies
O = 2(/121 _/];i Cio +h+ ﬂ"'cll (Iz _3)+ i"'2(320 (Il _3)+
A Aa A
+ ﬁ"'?’Cao (|1 _3)2 + og +Cp (Iz _3)2 +2 sz"& (|1_3)(|2 _3) .
Aa Aa Aa
(45)

Einsetzen von (33) und (34) in (45) fuhrt zu:

0, =21 - A;{cm ¥ % ¥ (% ¥ cnj(%l £ A7 -3)+ (% ¥ 2c:20j(/1§1 0L -3)+

el el el

[ s an o o[ Fe, ot e i - +

el el

oo 22 2ot - - 3)}

el

(46)
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Bei der Auswahl des Parametens=1 aus (27) wird das Mooney—Rivlinsche

Formanderungspotential fir zwei Parametguad ¢; bestimmt:
Wire = Cio i, =3) + ¢, I, = 3). (47)

Bei der Auswahin = 2 entsteht das Mooney-Rivlinsche Forméanderungspatdiit 5
Parameter:

Wyre) = Cio [, =3)+cy, I, =3)+cy, [I, =3)l, -3)+

+C,, [{l, —3)* +c,, [, —3)°. (48)

Bei der Auswahin = 3 entsteht das Mooney-Rivlinsche Formanderungspatdiit 9
Parameter:

WMR(g) = ClO(Il _3)+C01(| 2 _3)+C11(|1 _3)(| 2 _3)+C20(|1 _3)2 +C02(| 2 _3)2 +
+C21(|1 _3)2(|2 _3)"'012('1 _3)(| 2 _3)2 +Coa(| 2 _3)3 +C3o(|1 _3)3-
(49)

Die Modelle (47), (48), (49) unterscheiden sichder Fahigkeit, wie genau sie eine
uniaxiale Zugspannungs-Dehnungskurve abbilden k@nriEne Ansys-Empfehlung
beschreibt, welches von den beiden Modellen amebeéir die Beschreibung der
gegebenen Kurve geeignet ist. Es soll allgemeinMiadell mit zwei Parametern (n=1)
angewendet werden, wenn die Kurve keinen Wendephakt Die Formel (48) kann
bereits bei einem Wendepunkt (n=2) genaue Wertertietbei zwei Wendepunkten ist
die Formel (49) (n=3) am besten geeignet (Abb. 42).

Eurve ohne Eurve mit einem Eurve mit zwei
s Wendepunki s} Wendepunki s Wendepunki
1 - | - T >
= =3

£

Abbildung 42: Typische Spannugs-Dehnungs Diagramamehyperelastischen Materialien in Ansys.
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Es gibt viele gute L6sungen beim Bestimmen einav&natirlich existiert immer eine

beste Losung), und je groRRer die Parameterzahl @=3) in einem Modell ist, desto

besser ist in der Regel die Mdglichkeit, dass daslél an die experimentell bestimmte
Kurve genauer angepasst werden kann.

Zunéachst wird eine bestmogliche Kurve aus eineraxiaien Zugversuch mit Nutzen des
obigen Gesetzes bestimmt, um damit das SpannungsuDgs-Diagramm der

Ziehharmonika zu errechnen (Kapitel 3.6).

3.6 Rechnerische Bestimmung der Dehnungszustande Zaehhar-
monikastruktur

Um die Dehnungszustande und Energieverluste (Effelt ,Wirkungsgrad” des
FULCE-PDMS-Systems) wéhrend der Deformation zu ilmesén, muissen zuerst
Modellparameter berechnet

werden, die ausreichent o — .
genau sind, um die ppg — ingenieursche Spannung i —
Dehnung der Silikon- 10 -

— reale Spannung

von 0,22 mm x 2 mm (A=
4,04-10 ?) und mit einer g |

struktur zu beschreiben. ]

Zuerst werden Zugversuchu ; 8 1 angepasste Kurve,

mit dem verwendeten § . | —--gf:Sﬁen:tztiBZhnun e

Silikon  (Sylgard 184) £ AnSys 2

durchgefiihrt. Proben wer- § 4 + — aAbsolutfehler (Abs([sim.

den mit einem Querschnit ? , Sp.Hre. Sp.)). | i

Anfangslange_ von 72 mimr 1 192 14 16 18 ” 59
gezogen. Die gemessen

Spannungs-Verzerrungs- Verzerrung he:

Kurve soll von der ot S :
ingenieurschen auf die real MPa| ——ingenieursche Spannung : : :

Kurve fiir Ansys umgerech- 10 7

net werden. Die Ergebniss

der Messung sind in de ——angepasste Kurve,
Mathematica

Abb. 43 zusammengefass E 6 1 — - -simulierte Dehnungskurve,

—— reale Spannung

Ng Oz

Das Modell mit drei § 4 Ansys
O T —— Absolutfehler (Abs([sim.
Parametern (g, G, Ci11) So.Hre. Sp.1)

liefert eine gute 2 e A— 2 S E
Anndherung zur Kurve
(Abb. 43, oben). Das 0 ' ‘ ‘ ' ‘ '
Modell mit funf Parametern ! 1.2 1.4 iEC L 2 22
verfeinert die Ergebnisse Verzerrung Aes

nochmals (g, C1, C1, G2, Abbildung 43: Spannungs-VerzerrunDg&gramm von Sylgar
C0) (Abb. 43, unten) Die 184 Silikon Material,

Parameter (0 werden mit oben: Materialmodell mit drei Parametern,

der Software Mathema- unten: Modell mit fiinf Parametern.
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tica” bestimmt. Es wird eine Kurve bei der Paramsipassung gesucht, welche im
unteren Spannungsbereich sehr genaue Werte liefeatit Erkenntnissen aus
Experimenten des Harmonikstruktur-FULCE-Systems Id(Bi40) und aus der

Charakterisierung des FULCE-Aktuators sollen die gspannungen der
Harmonikastruktur die  Aktuatorspannung
(ca=41 kPa) nicht Uberschreiten. Model mit 3| Model mit 5
Um die beste Kurve zu finden, werden einige Parameter | Parameter
Parameter (9 bei der Losungssuche fixiert | ¢ -2,835 -0,385
und andere Parameter werden so geande| ¢y, 3,565 0,7
dass letztendlich ein genaues Modell dabe| c,, 0 0
entsteht. Cio 0 0
Die realen Spannung-Verzerrungs-Kurven ir[c,, 0 0,466
der Abbildung 43 kénnen mit Hilfe der in der | 0 0,046
Tabelle 44 angegebenen Werte erstell Cao 0 0
werden. Bei der Analyse des strukturierter Cos 0 0
PDMS wird das Modell mit 5 Parametern c 101 03
11 ) ’
verwendet.

Bei der FEM-Simulation wird zuerst in AnSy tapelle 44: Mooney-Riviin Konstaen fiir

das Festkorpermodell der Ziehharmonik das Silikonmodell (Sylgard 184Losunger
struktur mit 16 Perioden aufgebaut ur fur 3- und 5-parametriges Modell.

vernetzt (Abb. 45). Das Modell soll an den

zwei Enden unstrukturierte PDMS-Strukturen entimalt®ie unstrukturierten Teile
werden an die Aktuatorfilme so angepasst, dassasiglen Materialgrenzen miteinander
vernetzt sind. Das eine Ende der Struktur wirdfl&hig eingespannt, damit werden der
eingespannten Flache alle Freiheitsgrade genommandem anderen Ende wird
dagegen in Deformationsrichtung aine vollflachige Bewegung,83 mm {.1~1,62)
(-Wegerregung des FULCE-Aktuators”) vorgeschrieb®&=i der Simulation werden
nachher die nichtlinearen statischen Losungen tleki@r gesucht. Wichtig sind daher
die Reaktionskrafte an dem eingespannten Endetde«t&.

Die Erregung wwird wéahrend der Simulation in 34 Schritten (is)3inear aufgetragen.
Die Reaktionskrafte in x-Richtung werden bei allé&chritten abgelesen und
Zugspannungs- bzw. so genannte effektive Aktuatonspngswerte auf den
Aktuatorquerschnitt A am nahezu undeformierten Barermittelt. Es wird dadurch die
charakteristische Kurve der Harmonikastruktur mé Perioden P ermittelt. Die
Ergebnisse der Simulationen werden in einem Diagraansammengefasst (Abb. 46).
Die Charakteristik der Harmonikastrukt B
weist, wie erwartet, nichtlineare

progressives Verhalten auf. Je mehr
Struktur gedehnt ist, desto gréR3er wird
Gegenkraft sein. Das  progressi
Verhalten der Ziehharmonikastruktur i
mit der Gestaltung der Struktur erklarb
Am Anfang wird die Struktur (in struktu
riertem Bereich) hauptséachlich dur
Dehnung beansprucht, durch eine weite Abbildung 45: Festkdrpermodell der PDMS-
Belastung der Struktur erhoht sich bei d Ziehharmonikastruktur in Ansys (P=16).
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Gegenspannung immer mehr der Zugspannungsantdkiwite Ziehharmonika nahezu
eine flache Form annimmt.

Das Schalten des Aktuators erlaubt eine Verzerrvoig =145% im strukturierten
PDMS, welche bei experimentellen Versuchen mit den Reihe geschalteten
Komponenten (Abb. 40) auch zuriickgewonnen werdennteo Es soll daher die
Gegenspannung, unter der Aktuatorspannung,=41 kPa liegen. Die in Abb. 45
dargestellte Ziehharmonika mit Perioden P=16 kaitremem FULCE-Aktuator mit der
selben Aktivlange Ay ce=lppms=4,8 mm) des strukturierten PDMS-s auf=145%
gedehnt werden. Die Reaktionskrafte zeigen einee@ggannung vors, =15 kPa
(F,=20 mN, bei einem Querschnitt vorfce=1,28 mn).

L
R e R e &
kPa 34. Schritt, deformierte s
95 i Form: Mises-Spannung .| ;
R e =
g-' : : ; : :
3 17. Schritt, deformierte
§ 15 9+ Fgrm: Miseg-Spgnnupg """"""""""""""""""""""
% : I | \ H H H H H
10 1 " 1.Schritt, deformierte |
Form: Mises-Spannung !
. ' ' T .
0 T L

1,1 1,2 1,3 1,4 1,5 1,6

Verzerrung Aes

Abbildung 46: Simuliertes Spannungs-Verzerrungsgeaanm der Mikro-Ziehharmonikastruktur in 34
Schritten, lineare Wegerregung und nichtlineartéisstae Losung.

Bei obigem Beispiel kann der Wirkungsgrad der Defywl pennung@us dem Verhaltnis
der zur Verfugung stehenden Arbeit,Wnd der notigen Arbeit Wder gleichlangen
Aktuatorstreifen des strukturierten PDMS bei derdf3gen Einschniren des Aktuators
bestimmt werden:

CEaT
. W, A °
Dehnung — - . 50)
W, o (
a ima
A,

Bei diesem Fall sind die beiden Flachegy A, und die beiden Dehnungslangen u
gleich, daher vereinfacht sich auch der Zusammaentaa folgt:
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* WZ Z
,7Dehnung = W =—==4%% . (51)

Das angegebene Verhaltnis (51) ist nur auf die er@sbhe Arbeit zwischen FULCE-
Aktuator und strukturiertem Siloxane bezogen, esnHadtet den thermischen
Wirkungsgrad der Bewegung nicht. Der Wirkungsgstdn einem Punkt angegeben und
andert sich mit dem Arbeitspunkt (Temperatur) dgsteSns, sowie mit der verwendeten
Periodenzahl (P, bzw. deformierbare Langgid=n-P) und der zur Verfligung stehenden
Aktuatorlange @uLce)-

Ein Vergleich zwischen der nachgiebigen Struktudl des unstrukturierten PDMS zeigt
den Unterschied zwischen den Elastizitaten beideuk®iren. Um unstrukturiertes
Silikon auf eine Verzerrung vok.;=1,62 zu bringen, soll die Spannuag=1,28 MPa
(Abb. 39) angebracht werden. Es gentigt zur seltaevrung bei nachgiebigem PDMS
nuro,<=30,1kPa (!) (Abb. 46).

3.7 Sensorverhalten mit Anlagern von Rul3partikelder Oberflache der
Faltenstruktur

Die Kontraktion des Aktuators wurde bei der Grefruktur mit Hilfe eines auf3eren
Messgerats (z.B. mit einem Laser-Triangulationsgesit) gemessen [Kapitel 2.3],
(Abb. 26). Die Methode ist zwar genau, aber aufwgindla zur Messung eine
Reflexionsflache am beweglichen Teil der Mikrosturkbefestigt werden muss. Eine
weitere Miniaturisierung der Struktur wirde die gleisg dieser Wege verhindern, da die
Sicherung der Reflexionsflache durch den LaserBpwthmesser (dser=0,8 mm)
immer groRere Schwierigkeiten bereiten wirde.

Bei der Ziehharmonikastruktur wurde bisher die Ngehigkeit der Struktur genutzt. Es
war wichtig, dass sie der Kontraktion des Aktuattmgen kann (Abb. 40). Da die
Verzerrung der Faltenstruktur direkt die Kontraktes Aktuators widerspiegelt, ist die
Verwendung der Ziehharmonikastruktur als Sensorehgrsinnvoll. Zuerst soll dazu ein
sich mit der Dehnung proportional anderndes messbatektrisches Signal erzeugt
werden.

Martin Chambers (FULCE-Team, in Slowenien) hat ggzd444], dass FULCE-
Materialien mit Adsorption von Karbon-Nanopartike{beitruss) auf der Oberflache
elektrisch leitfahig gemacht werden kénnen. Warenkdirekt um den Aktuatorfilm mit
einer Widerstandsheizung erzeugt werden. Mit Hdfeser Technik lasst sich eine
effektive Bewegung mit den bisher héchsten Sclegjtfenzen erzeugen. Der elektrische
Widerstand wird an der Oberflache durch Partikééibigkeit gebildet. Die zu
erwarmende Masse ist niedrig gehalten, denn diem&a&awird direkt durch die
berthrende Oberflache in das Material geleitet.

Der direkte Kontakt der leitenden Partikeln mit d&ktuatorflache verhindert die
Langenédnderung des Aktuators nicht wie bei frihdfgperimenten, wo die leitenden
Partikeln mit Polymer vermischt auf der Oberflachdgebracht (aufgespruht) worden
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waren [35] (eine passiv elektrisch leitende Polyukicht verhindert die Kontraktion des
Aktuators jedoch).

Die Partikeln sind bei Adsorption in der Oberflaghahe der Oberflache) angelagert und
teilweise in das Material (zwischen die Molekulkeit eingedrungen. Sie kdnnen sich
wahrend des Schaltens frei bewegen, so dass ditistbe Leitfahigkeit gleichzeitig
erhalten bleibt.

Die selbe Technik wird genutzt, um strukturiert&MS elektrisch leitfahig zu machen.
Die Dehnung der Ziehharmonikastruktur verursaché enessbare elektrische Spannung
aufgrund der Widerstandsénderung der leitendercBhi

3.7.1 Technologie der Rul3partikelanlagerung auf deiRrostrukturierten
Silikon

Fir die Experimente werden eine Ziehharmonikastiuktit 0,28 x 4 x 10 mfund
PDMS-Streifen mit 0,25 x 4 x 80 nmnausgewahlt. Es werden RuRBpartikel von Degussa
AG (Typ: PRINTEX XEZ2) fur die Experimente verwendet

Um die RuBpartikel in hoher Konzentration auf dére@ache anzulagern, werden die
folgenden Prozessschritte nacheinander durchgefihrt

- Vorbereitung der Teststrukturen in CyclohexagHg) fur 24 Stunden, Quellen der
Strukturen: isotrope Langenanderung ¥ar80% (AV+V)/V =220%).

- Dispergieren von Ruf3partikeln in Toluol (andéigthylbenzol, GHg) mit Magnetrih-
rer mit einer Massenkonzentration or7,5 g/l.

- Die gequollenen Proben werden in die Ru3-Tolu@ekung getan und die Mischung
wird mit Ultraschall behandelt (fir 8 Stunden, f=30-40 kHz).

Die Proben werden nach dem Ende des Experimentdealdischung genommen. Wenn
sich das Losungsmittel von den Proben

entfernt hat (einen Tag spater), wird die
urspringliche  Geometrie  der  Probe
zuriickgewonnen.
Die Tests zeigen, dass ein grol3er Anteil de
Partikeln an der Oberflache angelagert wird
Bei  strukturierten  Proben st die
Partikelleitfahigkeit hoher, was an der
Erscheinung ihrer Farbe auch zu erkenne
ist.
Bei strukturierten Silikonproben (Zieh- §
harmonika) konnten alle Proben]|
gleichméaRig beschichtet werden (bei del
Leitfahigkeit sind  keine  eindeutigen
Unterschiede zu erkennen, bei nic
strukturierten Proben dagegen war ¢ Abbildung  47:  Rasterelektronenmik-
Schichtkonzentration sehr schlecht40- roskopaufnahme (REM) der beschichte
50% der Flachen waren auch messt strukturierten Silikonziehharmonika.
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leitfahig).

Silikone sind gute Isolatoren vor dem ,Doping“. Hader Russpartikelnbehandlung
werden die angelagerten Partikeln an der Oberfl&he leitfahige Schicht bilden,
welche wahrend der Deformation erhalten bleibt. Dighnung der passiv-elastischen
Silikonmembran verursacht die Verlangerung deretelen Lange und so eine
Verdnderung des elektrischen Widerstandes. Die dufre der leitfahigen
Ziehharmonika mit einem Rasterelektronmikroskop NRESt in Abb. 47 zu sehen. (Das
Silikon, sonst mit Isolatoreigenschaften, muss @r REM-Untersuchung nicht
besputtert werden.) Ein weiterer Vorteil der Tedbge ist, dass der
Oberflachenwiderstand nach dem Doping gering stsidh die leitende Schicht direkt
auf der Oberflache befindet. Eine einfache Kon&ltig einer leitenden Elektrode (z.B.
metallisch aus Kupfer oder Aluminium) kann einebgea Leitfahigkeit des elastischen
Systems ermdglichen.

Es wurden Experimente mit Kombinationen von anealearvernetzten Silikon- und
FULCE-Strukturen (wie in Kapitel 3.4 gezeigt wurdi)rchgefiihrt. Dabei stellte sich
heraus, dass wegen des unterschiedlich starkerdv@ugeings von FULCE und Silikon
die Beschichtung nach dem Vernetzen der beidenrMbéa nicht mdglich ist (Silikon
hat isotropes, FULCE hat anisotropes QuellverhaltBrre beiden Materialien trennen
sich voneinander an der Materialgrenze. Eine miigliReihenfolge zur Herstellung eines
solchen hybrid-leitfahigen Systems ware, wenn deedBichtung vor der Vernetzung der
beiden Materialien erfolgen wirde. In diese Richtumurden aber keine weiteren
Versuche durchgefihrt.

Ein Modellversuch wurde dennoch gestartet, um dieuk8rierbarkeit dieser
Karbonschicht zu untersuchen. Es wird bei dem Ewmpamt davon ausgegangen, dass
eine geeignete Maskierung das Anlagern von Rulke#atian definierten Stellen
verhindern kann. Das positive Ergebnis des Tessileres, elektrische Leitbahnen auf
den Elastomeroberflachen zu gestalten und dadurch artsabhéngige Erwarmungen
und/oder gleichzeitig die Signalerfassung flr Defationsuntersuchungen
nebeneinander zu bilden.

Ein  Zwischenschritt wird bei der Strukturierung dekeitbahn auf der
Elastomeroberflache eingefiigt. Die Test<

werden  mit  unstrukturiertem  Silikor
ausprobiert. Die Strukturen werden nach de
Quellen im  Ldsungsmittel  zwischel
durchstrukturierten Siliziumplatten gelegt ur
leicht zusammengedriickt befestigt (Abb. 4¢
Die Sandwichstruktur wird daher zu
Beschichtung in die RulB-Toluol-Mischun
gegeben und die oben beschriebenen Proz
erneut durchgefuhrt. Nach Ende der B Silizinmolatte o
Sc.hiChtungszeit werden die Mas-kier-ung Abbildung 48: Schematische Darstellung
pl_,attChen e_ntfemt und abgewartet, bis Slc_:,h ! Anordnung des Strukturierungstests.
Losungsmittelreste  von  der  Oberflact gequoliene Silikonprobe wird zwischen zu
entfernt haben. Das Ergebnis ist in Abb. 49 Silikonplatten befestigt. Der Versuch wird
sehen. Die Beschichtung ist nicht fehlerfre geschlossenen Zustand durchgefiihrt.
da sich Ruf3partikel zwischen der Siliziun.

s durchstrukturiertes Silizinm
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platte und der Probe anlagern (diffundieren) konm#a Konzentration der Rul3partikel
erlaubt aber keine kontinuierliche Leitbahn auf sdim Gebiet. Die Maskierung
ermoglicht daher eine eindeutige Leitbahnbestimmusng der Oberflache des
Elastromers.

Abbildung 49: Strukturierte leitfahige Russpartlk@bahn auf einer PDMS-
Oberflache.

Die Leitbahnbreite betrug in der Maskg.g&400 pm. Diese Geometrie wurde auf das
gequollene Silikon Ubertragen. Nach dem Schrumpiesr die Geometrie der
Ubertragenen Leitbahn auf der Silikonoberflachgiwghn=307-311 um €1/1,3
[*100%]).

3.7.2 Ergebnisse der Rul3partikelbeschichtung

Die beschichtete Ziehharmonikastruktur wird zwisclzevei linearen Tischen mit einer
Mikrometerschraube (Hers: OWIS) aufgeklebt, unddéeEnden werden mit einem
Kupferdraht mit einem Durchmessep£=0,2 mm kontaktiert (Abb. 50). Die zwei
Elektroden und der elastische Widerstand werdeneais Widerstand einer vollen
Wheatstoneschen Briicke geschaltet. Die Messbridice mit U=5V-Speisespannung
betrieben, die Messwerte werden mit einer Datessuiagskarte (DAQ, Typ: Labjack
U12) aufgenommen. Mit der
Verstellung der einen
Messschraube  wird  die PC

. . Leitfahige Ziehharmonikastruktur aus

Ziehharmonikastruktur aus- —
gedehnt. Die DAQ-Karte Linearer Tisch 1 oraxere
nimmt die zeitliche Span- —
nungsanderung am elasti-ﬂjj\ w5yt
schen Widerstand auf. Das

Experiment hat gezeigt, dass =
diese Art von Partikelleit-

féhlgl_(Elt nicht nur von der appildung 50: Messprinzip zur Charakterisierung Sesisorver-
Position, sondern auch vonhaltens der elektrisch-leitfahigen Ziehharmonikaietur.

der Zeit abhangt. Die
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eingestellten Positionen haben durchschnittlicle &mstellzeit vore70 s. Abb.
51 zeigt Einstellzeiten des
Widerstandes der Ziehharmonik 180
fir drei verschiedene PositioneT ko
(Aen). 175 o i
Im zweiten Experiment wird die
Widerstandsanderung mit des i
Verstellung des Weges ermittel 2 st
Die Positionen zeigen eine 1,7¢2 ~114,98%
fache Anderung des Widerstarg '* | LI
des wahrend der Verzerrung vc @ R o A g o gl
e1 =100% bis zu der maximalel 160 e
Verzerrung der Ziehharmonik: 0 20 40 60 S 80
Ae1macc130% (Abb. 52, links). Zeit

Die  bei  100% liegende appildung 51: zeitliche Abhangigkeiten dezu der
Verzerrung bedeutet del Verzerrung gehérenden Widerstandei der leitfahigel
undeformierten Zustand de Mikro-Ziehharmonikastruktur.

Struktur. Die gemessenen Wider-

standswerte bilden die Verzerrung der Struktur ldudas Biegen der leitenden
Ziehharmonikastruktur ab. Der spezifische Widemtdmnn mit Formel (52) aus
Querschnitt und Lange der stromdurchflossenenistasin Strukturen berechnet werden:

idersta

nlP niP

R=0 ad————=0 E
harmonika 2 qu [tosy harmonika 2 [I]brene [tosay (52)

Die gemessene Lange der Struktur ist [=1827 mm mit einer Breitg,liie=1,4 mm
und Dicke d=0,05 mm.

Bei der Berechnung wird angenommen, dass die Dube sich auf allen Seiten
befindlichen Leitbahnen gleich der Strukturdickestd Der spezifische Widerstand der
Struktur (beiie;=100%) ist dahebnamoniks211,5Qcm (n: Anzahl der in der Messung

130
%
240 e
125
kQ ,// B . :
o 8 = = =
o < 120}= S—
&200 ,// S .
2 e W]
3 /// S 115 - ReRg
160 g 110
/ tl -
(]
— > 105}
120 'Ry
85 95 _71!075””‘!”7115 % 125 100
Verzerrung, ke 0 20 40 60 s80

Zeit, t

Abbildung 52: Widerstands-VerzerrunBsagramm der elektrisch leitfahigen Ziehharmonikalstur
aus Silikon (links) und charakteristische Kennlimaer strukturierten und mit Rp8rtikel angelagerte
PDMS-Faltenstruktur, g=f(t,Ae1).
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teilgenommenen Perioden). Das Diagramm (Abb. BRs)i zeigt die statischen Zustadnde
der eingestellten Verzerrungen (t>70 s). Die Meskfauhilden daher eine Flache. Eine
spezielle 2-D-Darstellung der Widerstande mit Nugaen (Ae;=100..130(%),
t=0..90(s)) zeigt Abb. 52 rechts (beio(R90s, 11=100%)=140 K; Ry(t=90,
Le1=130%)=245,8 R).

Der Widerstand fallt bei der Einstellung einer bastten Position um maximal ~1,2%
(1-AR/R) bis zum Erreichen des konstanten Widerstan@@ngerechnet auf
Verzerrungsansicht 1,2%~32 um).

Die maximale Standardabweichung der Messung betr@dt (53)xmact32%2, wobei
die 6-Werte aus N=500 Werten ermittelt werden:

N &-1 <

Der maximale relative Fehler der Messwertbestimmiogtgagt nach\Fsx=0xmaxdRxmax>
+0,25%. Der maximale Fehler der zu messenden Memzgrkann aus\Fsx bestimmt
werden> Alewsx=lio0AFsx= £6,7 um (1=2,67 mm).
Der Wert Akesx kann mit einer besseren

Kontaktierung oder mit einem schnellere Silikon Elektrode Rpi100
Scannen der Datenerfassungskarte minim g_. \
werden. Die Standardabweichung ist héher n: N \ Pt1oo

der Position 2¢=100%, bei  hdheren

Verzerrungenie1=130%) verkleinert sich auct

der maximale relative Fehler anf;=+0,12% Si/ Sio, Cu_Méander\
2 Ahessx=l130AFsx= 4,2 um (1=3,47 mm). Die
Standardabweichung verkleinert sich wéhre Abbildung 53  Messprinzip  be
der Messung wegen der Selbsteinspannung Charakterisierung des miRuBpartikelr
Kontaktflachen zwischen den Messelektroden Peschichteten Silikons.

Eine bessere Moglichkeit fir das Einspannen detistdnen Struktur zwischen leitenden
Flachen wird in Kapitel 3.8 gezeigt.

Eine elegante Losung mit Hilfe des 110
Black-Silicon-Bonden wird bei nicht k2 MESEIT
strukturierten,  aber  elektrisch 5 100 ——
leitenden  Elastomeren vorgestellt,% 3=
wobei die Messabweichungen der§ %0
Kontaktwiderstande auch minimiert g
werden konnen. S
Die Temperaturabhangigkeit des mit
RulRpartikeln  beschichteten Elas- 3 Messung
tomers wurde untersucht um 70
festzustellen, ob bei den Strukturen 20 40 60 80 °C 100
entweder Warmeausdehnung odel Temperatur, T

andere temperaturabhangige Effek Abbildung 54: Thermischer Einfluss auf die Ruf3paeiti
die Dehnungsmessung beeinfluss |eitfahigkeit der Silikonoberflache.

konnen. Zur Messung wurde nicl
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strukturiertes Silikon verwendet. Den Messaufbaigtzébb. 53. Das beschichtete
Silikon V=0,25 x 4 x 10 mrhwurde auf eine beheizbare Platte gelegt, und zwei
Stahlfolienkontakte mit einer Dicke von 25 um wurda einem Abstand von 2,8 mm
auf den Silikonfilm gelegt und mit einer Klemme égtigt. Die Siliziumplatte enthalt auf
der Rickseite einen Kupfermaander und eine,-Si€hicht auf beiden Seiten, die die
leitenden Flachen von einander abisoliert.

Warme wird mit Hilfe der Kupferschicht in das Systgeleitet. Die Temperatur wird an
der Oberflache mit einem Platinenwiderstand pyfy gemessen. Die
Widerstansdsanderun@Re) des Silikonfilms wird wéhrend eines Vorgang (Aeiften
bis T=100°C und Abkiihlen bissI,) ermittelt.

Die Ergebnisse zeigen (Abb. 54), dass der Volumshehnungskoeffizient des Silikons
(vsiikon=9,6-10" 1/K) groRen Einfluss auf die Messung mit elastisciéaterial hat, siehe
Formel (54). Der Widerstand fallt bei der Erh6hudgr Temperatur, da sich das
Elastomer wahrend der Erhohung der Temperatur ngel® und sich dadurch ,knickt"

und gleichzeitig deformiert.
_1{om
y_p[EGij' (54)

Die Messung zeigt gleichfalls einen anderen Effdkas Elastomer deformiert sich
zwischen den beiden Einspannungen. Der Spannurgisalsist teilweise reversibel,
teilweise aber auch irreversibel wahrend der Abliagl Der irreversible Teil verkleinert
den gemessenen Widerstand (wird mit jedem Zyklesn&l) und verursacht, dass der
originale Widerstand nach dem ersten Zyklus nie deie erreicht wird. Der
Anfangswiderstand wird nach vier bis finf Zyklennm@r gleich groR3 sein. Die reversible
Widerstandsanderung stammt von der WarmeausdehdesgSystems und von der
Oberflachenreibung zwischen Silizium und Silikonie DTemperaturanderung wurde
madglichst langsam £2-3 °C/s) vorangetrieben, damit die Messung nahs&atisch
betrachtet werden kann.

3.8 Mikrotechnische Losung der elektrischen Konéakihg elektrisch
leitfahiger Elastomerfilme

Die Schwierigkeit der mikrotechnischen Integrateastischer Materialien besteht darin,
dass die meisten in der Mikrotechnik verwendetegekéchniken an feste Materialien
mit hohen Elastizitdtsmodulen angepasst sind (@mizSilizium oder Glass-Silizium
Bonden usw). Systeme, die entweder aus elastishtegarialien bestehen oder diese
Materialien enthalten, kdnnen aber nur bei niedrifemperaturen meist ohne grol3e
zusatzliche Kréfte gefugt werden.

In diesem Kapitel wird die Kombination zweier v@liheuer Techniken vorgestellt. Die
eine ist das sogenannte Black-Silicon-Bonden, dis Bonden bei Raumtemperatur
ermoglicht. Die andere ist die RufRpartikel-Bescting von FULCE-Aktuatoren,
wodurch der Elastomer-Aktuator elektrisch kontesthar ist. Das Ziel der Kombination
beider Techniken ist, dass das elektro-thermomestiaa elastische System dadurch in
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einem klassischen mikrostrukturierten Si-

System durch Black-Silicon-Bondel FULCE mit leitender Schicht
integrierbar sein wird. Der erste Schritt d Cu-Leitbahn black-silicon
Kombination der beiden Techniken ist d
Gestaltung der elektrischen Kontaktierung ¢
elastischen Systems in Siliziumstrukturen.
Zum Test werden Aktuatoren verwendet, ¢
mit d_er Im Kapltel_ 3.7.1 bes_chrlebene Abbildung 55: Schematische Darstellung der
Technik mit RufBpartikeln beschichtet sin elektrischen Kontaktverbindung zwischen
Mit einer geeigneten Siliziumstruktur wird di Siliziumstruktur und dem elektrisch leitenden
in der Abbildung 55 dargestellte Verbindur Aktuator.

zwischen der Struktur und dem elektrisch

leitenden Aktuator gestaltet. Die Verbindung wirdwischen den beiden
Siliziumstrukturen mit dem Black-Silicon-Bonden mé®rt. Die elektrische
Kontaktierung zwischen der leitenden Schicht detiadors wird mit einer Kupfer-Bahn
auf der Oberflache der Struktur gelost.

Im Folgenden werden die zu dieser Technik verwerde@echnologieschritte
beschrieben.

3.8.1 Verwendete Technologie
Das Black-Silicon-Bonden

In der Mikrotechnik existieren etliche Bondtechmikeum Fugen struktureller Bauteile,
wie anodisches Bonden (zwischen Si-Glas) oder i&@iizDirekt-Bonden (SDB, auch
zwischen Si-Si). Um bei Raumtemperatur ausreichstatke Bondkraft zwischen
Silizium-Silizium zu sichern, kann Silizium-DireBenden verwendet werden. Das
Zusammenfligen von zwei polierten glatten Oberflach@re-bonding) und das
Anwenden von zuséatzlichem Druck waren geeignet zdomsammenfiigen der
Siliziumstrukturen mit elastischen Materialien desthen.

GroRere qualitative  Sicherheit und einfacheres i@men innerhalb der
Technologieschritte bietet aber eine neue Entwigkluon M. Stubenrauch an der TU
llImenau. Die Nutzung von Black-Silicon (Schwarzeabkzfom) bietet fir das Bonden
zweier Siliziumstrukturen [48] neue Moglichkeitem ider Verbindungstechnik.
Schwarzes Silizium ist ein Nebeneffekt mehrerer R€active lon Etching)-Prozesse.
Der Prozess ist ein duBerst sensibles Gleichgewtgisthen Atzen und Passivieren. Der
normale Atzprozess wird daher so verandert, dasddssivierung dominant wird und
durch Selbstmaskierung der zu atzenden Siliziunfidlobe ,grasartige Nadeln in die
Tiefe geéatzt werden.

Das hier behandelte und fiir das Bonden genutzteveszk Silizium wurde im
modifizierten ASE (Advanced Silicon Etching)-Verfahren im ICP-Systémductively
Coupled Plasma) erzeugt. Der Prozess dauert etvd® 20in, wobei 20-30 um von der
gesamten Waferdicke einseitig geétzt wird (Nadeld dabei etwa20-25 um lang).
Dieser Prozess stellt meistens einen der letzteshnidogieschritte unter den
Mikrostrukturierungsprozessen dar, denn Black-8ili8onden ist empfindlich, weitere
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Strukturierung oder Maskierung ist bis heute ehemblematisch. Das Aussagen der
einzelnen Chips und das Flugen folgen auf den Psazash der Gestaltung der Mikro-
Nadeln. Einfaches Fugen der Siliziumoberflachentfih einer ,prebonding“-&hnlichen
Verbindung, die aber nachher die Strukturen noceBtd@eingsfrei l6sen lasst. Erst mit
zusatzlichem Druck von$50 MPa wird die Verbindung nur mit Zerstérung daustur
trennbar und bis zur maximalen Belastung haltbarie xusammengefligten
Siliziumnadeln auf der entgegengesetzten Flachaemilkeine durch Kraft unterstitzte
formschlissige Verbindung.

Abbildung 5¢ Rasterelektronenmikroskopaufnahme (REM) Black-Silicon-Struktur [72]

Black-Silicon-Bonden wird spéater fur das Zusammgefii von den in Kapitel 4
beschriebenen FULCE-Mikroventil-Chipteilen genut2er selbe Prozess wird hier fur
die Befestigung und Kontaktierung von elektrischtfddigen FULCE-Aktuatoren
genutzt.

Nasschemisches Si@\tzen

Neben dem schon behandelten trockenchemischen-28#@n (RIE) konnen diese
Maskierungsschichten mit nasschemischem ,$i2en in HF (Flusssaure) auch
vordefiniert gedffnet werden.

Es kann mit zwei Maskierungsschichten (Photolack),&chicht) in klassischen
Verfahren (einseitig und durchgeatzte Maskierunigskt) zwei verschiedene Ebenen in
die Tiefe (Silizium) geéatzt werden. Um mehrere vubisdene Ebenen mit
unterschiedlichen Tiefen in Silizium zu gestaltewerden unterschiedlich tiefe
Maskierungsschichten in die SHSchicht geétzt. Die SgBchicht wird dabei selbst
auch strukturiert. Es ist daher notig, die Atzzeitend Atzrate von Si©(vsiop) in
Flusssaure gut zu kennen und sicher handhaben rmeko Bei Erreichen der nétigen
Tiefe in Silizium wird die diunnste Stufe der Maskieg durchgeatzt und die nachste
Atzstufe in Silizium weitergeatzt.

Flusssaure greift die Siliziumoberflache sehr gedn, der Atzprozess fur SiQeschieht
im Flusssaurebad wie folgt:

SiO+6HF> H,SiFs+H,0. (55)



Atzen von Si- und Si@verbraucht (iber die Reaktion Si® 4HF > SiF, + 2H,0 F-
lonen. Mit Ammoniumfluorid gepuffertes HF (BHF = MH+ HO + HF) bewirkt die
Aufrechterhaltung der Konzentration freierlénen tGber NEF > HF + NH; fur eine
konstante und kontrollierbare Atzrate sowie homegertzen, eine Erhohung der
Atzrate Uber hochreaktive HHonen, eine hohere Stabilitat der Lackatzmaskeainen
Anstieg im pH-Wert © verringerte Neigung zu Unteratzen und Lackabldsung

3.8.2 Gestaltung der Verbindung zwischen der ataitirleitenden FULCE-
und der Si-Struktur

Vorherige Tests (Messung von leitfahigem Silikolpitedhaben gezeigt, dass eine
metallische Kontaktierung an der elastischen Oéehmn gentigt, um elektrische Signale
fur sensorische Zwecke oder hohere elektrischeturegen fur aktuatorische Zwecke
auszuleiten. Fur die Tests des mikrotechnischerba@ug wurden FULCE-Aktuatoren
verwendet, die in Slowenien von Martin Chambers L(EB-Team Slowenien) mit
RuRpartikeln angelagert worden sind. Zunéchst wied Technologie erlautert, die zur
Gestaltung einer geeigneten Einspannung und edekéth Kontaktierung zwischen den
Siliziumstrukturen und dem leitenden elastischetuAtor notig ist.

Zum Aufbau werden zwei Wafer mit einer Dicke vo825 pm ausgewahlt. Der eine
Wafer hat keine gezielte Oxidschicht auf den OBeHen (Abb. 57 a), der andere verfugt
Uber eine feucht erzeugte Oxidschicht (Abb. 57B®i der Gestaltung der Kontakte
werden die folgenden Technologieschitte an den awaefern durchgefiihrt (Abb. 57
links/rechts von oben nach unten):

- Aufdampfen von Kupfer (ghon=20 nm Ll — —] f)
Chrome und @pre=400 Nm Kupfer) mit QS; \Cu Sio

Lift-off-Technologie (Abb. 57 a). b) )

- Gestaltung der Sagelinien (da sie na A H 9

dem Black-Silicon-Prozess schwer : Photolack

erkennen  sind):  Lithographie un

trockenchemischer Atzprozess im IC )| b ,_,"'—l )

(dsiz=50 um, Abb. 57 b).
- Ablésen des Photolacks und erneid) [ _a u}l i) E
Lithographie (Schitzen der Kupfer ,
Schicht vor den Prozessgasen im IC Scpwarzes-Si, . e =
Abb. 57 c). e)| A d] i}| L |
von ,Black-Silicon*-Nadeln (£30 min, E k}w
Atzrate:vgsi=1 um/min, Abb. 57 d). 1) :

e &

- Atzen der Oberflache im ICP, Erzeugur FULCE \]/ :

- Entfernen des Photolacks im Azeton ul

Aussagen der Strukturen (Abb 57 e). Abbildung 57 Schematische Darstellung ¢
Technologieschritte fir die hybride Befestigt

Prozessierung der zweiten Siliziun leitfahiger Elastomere in mikrostrukturierte
scheibe: Silizium.
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- Maskierung der Oxidschicht (mit einer Dicke vasd2,1 pm) mit zwei verschiedenen
Lithographieprozessen auf die Oberflache. Durcmiter Oxidschicht mit einem RIE-
Prozess (Abb. 57 f-g)

- Oxidatzen im HF-Bad fur definierte Oxidtiefep(@=0,8 pm, Abb. 57 h).

- Siliziuméatzen im KOH-Bad, =295 um tief (Abb. 57 i).> Gestaltung eines
Deformationsraums durch schrége Seitenwande fUE@asomer.

- Entfernen des strukturierten Restoxids in derud# Fortsetzung des Siliziumatzens im
ICP (Abb. 57 j)> Die geatzte Tiefe vonsg=20 um bietet Platz beim Bonden fur die
Kupferbahn des Silizium-Gegenstiickes.

- Atzprozess fiir die Erzeugung von ,black-silicanif der Oberflache im ICP, Abb. 57
k, (auch e)~>Beide Wafer werden beim Black-Silicon-Atzen um etlyg=20...30 um
dinner.

Es gilt allgemein, dass die Summe aller Atztiefésinker sein soll als die Dicke des
FULCE-Elastomers @JLCE>dSi1+dSi2+2'dBSi)-

Das Atzen der Black-Silicon-Schicht verursacht,sdasr Aktuator in der Mikrostruktur
eingespannt werden kann. Wenn die Kontraktionsriaptdes Aktuatorsif ausgenutzt
wird, spannt sich der Aktuator selbst zwischen Hdeiden Einspannungen durch die
VergroRerung der senkrechten Richtung der Konwaktichtung X,1) ein. Der FULCE-
Aktuator wird auf die vorgesehene Verankerungsstplhtziert, und die oberen und
unteren Teile des strukturierten Siliziums werdesaanmengefugt (,Vorbonden®) und
mit zusétzlichem Druck (Kraft von F=5 kN) in einbydraulischen Presse nochmals
gepresst.

Nach dem elektrischen

Kontaktleren der Test- TFULCE‘:TRa& TFULCE‘:Tmaxl Riickseite des
struktur und mit An- . Testa

schlieRen an ein Netzteil |y 1Y elelnisch -
. .. . leitfahiger - :
(DC 30V) kann die Giite FULCE- (i Schwarz.esa/'
’ < Silizium

testet  werden. Das
Ergebnis dieses Tests ist
in Abb. 58 zu sehen. Die
deformierbare Lange des
Aktuators betrdgt 8 mm,
fur das Querschnitts-
abmalR des Aktuators
(=0,33 x 1,5 mr) soll in  Abbildung 58: Gestaltung elektrischer Kontakte féiektrisch
der Siliziumstruktur mit leitfahige Elastomere, mikrotechnische Losung nbtagk-silicon-
dieser Technologie ein¢ Bonden®.

bewegungslose Einspan-

nung gesichert sein. Eine elektrische LeistungRqan=118 mW (U=22 V) ist nétig, um
die elastische Aktuatormasse aufFE85 °C (Thax Maximale Schalttemperatur, bei der
der FULCE-Aktuator noch Kontraktion zeigt) aufzutesi. Der Widerstand des mit
RuRRpartikeln adsorbiertem FULCE-Aktuators istiRe=4,1 kQ.

Kupferleitbahn und
Klemme fiir die

der Verbindung wahrend "~ ) Aktuator ‘.
des Schaltvorganges ge- | r .' \I-- o
| y 5

strukturiertes |
Silizium

elektrische
Kontalte

" e "y
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Die Ergebnisse zeigen, dass die Testkonstruktiorbglicht, Schaltzeiten vorel Hz zu
erzielen. Dies ist die bisher schnellste Schaltzdie mit thermomechanischen
Aktuatoren in einem Testaufbau erreicht worden ist.

Zusammenfassung

Mit den in diesem Kapitel beschriebenen Technologweurde gezeigt, dass sich
modifiziertes Silikon durch mikrotechnische Struktoung effektiv mit FULCE-
Aktuatoren hybrid integrieren lasst, dass das Mken beider Materialien fir effektive
Bewegungen geeignet ist. Die hybride Integrationkstrierter Silikonmaterialien mit
FULCE-Aktuatoren ist somit fur die Erzeugung effe&t Bewegungen geeignet. Der
Elastomeraktuator kann die strukturierte Ziehharikwstruktur nur dann deformieren,
wenn die Struktur auf Ziehbelastungen angelegt idWlit Hilfe der
RulRpartikelbeschichtung kann sinnvolle Modifikagon bei Silikonstrukturen als
Sensorelement  erreicht werden. Die  mikrotechniscH&trukturierung  der
RulRpartikelanlagerung auf strukturierten Silikondiliehen ist méglich. Die elektrische
Kontaktierung der elastischen Materialien l&ssh siakrotechnisch auch mit Hilfe der
Black-Silicon-Technik 16sen. Das Black-Silicon-Bamdhat sich als effektive Methode
fur die Befestigung elastischer Materialien erwiese

Durch die gezielte Strukturierung der Ruf3partiketiechtung kdnnen komplizierte
lokale Anregungen von FULCE-Aktuatoren oder eingn@lerfassung wahrend der
Deformation in passiv elastischen Materialien etrewerden.
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4. Ventilstruktur

4.1 Mikroventile, elastische Ventile

Um den Durchfluss in flissigkeits- oder gasgefull&ystemen mit einem bestimmten
Volumenstrom zu drosseln oder zu regulieren, wekéamtile verwendet.

Konventionelle Mikroventile nutzen zum Beispiel das elektromaguéte [49], [50],
[51], das elektrostatische [52], das pneumatis@8#], [[54], das thermopneumatische
[55], das piezoelektrische [56], [57] Prinzip ods Prinzip des Formgedéachtnisses [58],
[59].

Andere Effekte, wie zum Beispiel die plotzliche Anderung einerpillargeometrie,
konnen ebenfalls zum Stoppen des Volumenstromsnene Mikrokanal fiihren [63],
[64], [65].

Weijia Wen [66] berichtet Gber die Nutzung des #lekheologischen Prinzips fir
Mikroventile. Bei dieser Mdglichkeit wird durch dierh6hung des elektrischen Feldes
eine Viskositatsanderung verursacht und so dersiglésitsstrom in den Mikrokanalen
zum Stillstand gebracht.

Haim Baum [68] hat gezeigt, dass es moglich ist,t mein thermischen
Phasenumwandlungsprozessen Flussigkeitsstromurigikroventilen zu beeinflussen
[67]. Elektrothermische Effekte auf Grund des RelAntriebs sind ebenso bei
Mikroventilanwendungen maoglich.

H. Suzuki nutzt einen elektro-chemischen Effekt, wan Flussigkeitsstrom zu
kontrollieren. Eine Wasserstoffblase wird durch Anchg des Elektrodenpotentials
zwischen den Elektroden kontrolliert erzeugt unsicheumpft [70].

Flissigkeiten mit ferro-magnetischen Eigenschaftermo-magnetische Partikel in Nano-
GrolRe) werden immer besser untersucht. Der magheti&ntrieb solcher Flissigkeiten
ist daher gut geeignet in Ventil- und Pumpensystefyg].

Polymere stehen auch in der Mikrotechnik mehr und mehr imrdéogrund der
Entwicklung als Aktuatoren. Auf Reizmittel reagiede Hydrogele besitzen gegeniber
konventionellen mikro-fluidischen Aktuatortypen [6@en signifikanten Unterschied,
dass sie abrupte Volumenunterschiede wahrend déslt&ts ertragen und die
Volumenflussreduktion ohne &uRRere Energiequellechdiihren. Optisch erregbare
Hydrogele arbeiten dagegen mit verschiedenen Lieldwlangen in mikro-fluidischen
Systemen [61]. ,Lab-On-A-Chip”-Applikationen (Herst GESIM) nutzen bereits
thermomechanische Hydrogel-Ventilsysteme fiir wgssMedien [62]

Yevgeny Berdichevsky [69] berichtet Gber ein in Kion und Materialeigenschaften
(anisotrope Volumenénderung) &hnliches Prinzip, wiediesem Kapitel beschrieben
wird. In Polypyrrole kann mit Hilfe eines elektrisen Feldes eine anisotrope
Volumenanderung erzeugt werden. Dadurch kann deB8efide Medium im PDMS-
Mikrokanal-System kontrolliert werden.

Die meisten oben genannten Prinzipien kdnnen indemsystemen ihre Verwendung
finden, wenn zum Beispiel das Prinzip mit Reihea#icing oder Parallelisierung in eine
fortlaufende Bewegung des flieRenden oder stronreridediums ermdglicht wird.
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Charakteristische Merkmale der unterschiedlichenthibl#gen sind: mit welcher
Zeitkonstante sie arbeiten kénnen, wie grof3 dawodliminen des Ventils ist, welche
Druckverhaltnisse und Volumenstréme die Systemedglichen. Neben diesen zwei
klassischen technologischen Aufbaumethoden koénnemolithische oder hybride
Systeme unterschiedlich gruppiert werden, je nathad sie Flussigkeiten oder Medien
aus Gasphasen oder beides drosseln konnen. Drasklasn Methoden sind von aul3en
kontrollierbar, aber dabei handelt es sich um sglde auf die Umgebung (z.B. auf den
pH-Wert) reagieren kdnnen und so keine dul3ere kstprglle bendtigen.

Bei der Entwicklung eines neuen Ventilstrukturpioszwurde davon ausgegangen, dass
die gummielastischen  Eigenschaften des  Aktuatorsor (vallem die
Dichtungseigenschaften des Aktuators) und die &oge Langenanderung des
Aktuators wahrend der Bewegung einen effektiven li&@horgang in einer
geschlossenen Struktur ermdglichen kénnen. Diei@itistruktur selbst und der Aktuator
wirden in diesem Fall eine Einheit bilden kénnebwohl in dem hybriden Aufbau
keinerlei feste Kontakte bestehen und benotigt erer&in Eckpunkt der Verwirklichung
ist die Frage, wie die Elastomerfilme in die gesskEne vorgefertigte Siliziumstruktur
eingeschlossen werden kénnen. Wie in Kapitel 38eige wurde, ist es moglich, die
Elastomermaterialien bei niedriger Temperatur (nebgt nahe der Raumtemperatur) in
einer Siliziumstruktur zu befestigen (Black-SilieBonden), und so elektrische Kontakte
zwischen zwei Punkten des Elastomers zu gewdalateiddie Ziele sind der hybride
Aufbau eines FULCE-Mikroventils, die effektive Beguasng des Aktuators und so ein
Nachweis eines Schlie3vorgangs flur verschiede Me@eB. Luft und Wasser). In
diesem Kapitel werden der technologische Hintergrdes FULCE-Mikroventils mit
elastischem Aktuator, sowie das Funktionsprinzipyfbdu und Charakterisierung
ausfuhrlich erlautert.

4.2 Aufbauprinzip und Technologie der Ventilstruktu

Bei dem Aufbau eines mdglichen Mikroventils mit FCE-Aktuator soll in Betracht
gezogen werden, dass vor und nach der Warmezdinhgeoffneter oder geschlossener
Zustand des Ventils entstehen soll. Da bei der Bgmtder hybriden Struktur bei nicht
belastetem Zustand des zusammengebauten Ventils gteehen Verhéaltnisse
(entsprechende Offnungen bzw. Liicken zwischen Miémalwand und Aktuator) und
Anforderungen (nur beim Schalten wird das Dichtwegsalten Uber J; genutzt) notig
sind, ist es sinnvoll, eine Konstruktion zu wahlender der Aktuator den Volumenstrom
bei Raumtemperatur zulasst und tbgrden Volumenstrom blockiert. Anders formuliert
ist der undeformierte Zustand fur die Montage begseignet.

Die in Kapitel 2 und 3 beschriebenen Bewegungerzamutdie Hauptbewegung des
Aktuators aus. Die zu deformierenden Teile (Sildone und Silikonmembrane) wurden
so angeordnet, dass sie durch den Elastomeraktgatmrgen werden. Diese Methode
wuirde nicht nur zu einem komplizierten Aufbau, senmdauch zu geringer Stabilitat in
der Flissigkeitsstromung oder Gasstromung und dbhdau geringerer effektiver
Ausnutzung der Aktuatormdglichkeiten filhren. Obwadhl der Hauptrichtung ein
maximales g,=1/A=145%-ige Kontraktion moglich ist, bietet die Nebewegung
(An1=An2=120%, kalkuliert aufAV=0 nach (17-19)) dennoch in diesem Fall eine
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effektivere Nutzung und einen einfacheren AufbaneeiVentilstruktur (Abb. 59). Der
Aktuator kann in der gestalteten Mikrostruktur plett werden. Die vorgesehene
Verankerungsstelle (I x l,2) ist langer und breiter (Abb. 59) als die AktugEsmetrie

T=Tram \ N T~ T2 TR : : Tina=1

Abbildung 59: Theoretisches Bewegungssprinzip demtlstruktur: Die im Bild dargstellter
Strukturen wurden auf eine beheizbare Platte gelegt aufgeheizt, dabei wurde die Beweg
untersucht und aufgenommen:

links: bei Raumtemperatur,
in der Mitte: Ubergang [{aun<T<Tmay,
rechts: bei .85 °C.

(In1 X In2). Die Lucke zwischen dem Aktuator und der Wand Deststruktur ermdglicht
die einfache Montage des Elastomers.

Eine Erh6hung der Temperatur in der Teststruktururgacht eine definierte und
proportionale Formanderung des Elastomers. Es konimer das Schaltprinzip die
folgenden wichtigen Aussagen getroffen werden:

- VergroBerung der Langen in der Querrichtungenb(A®: senkrecht zur Orientierung
der Mesogene> |, o) € gleichzeitige Schrumpfung des Elastomerfilms A8&:=0)

in der Hauptrichtung {} A<100%)

- Selbsteinspannung des Aktuators zwischen vemdehen Seitenwanden der Struktur
wahrend der Bewegung» am Anfang: wegen der Montage zwischen den beiden
Chiphalften, bis zum Ende der Bewegung (bis zuf.)T Einspannung durch
Verlangerung in Querrichtunger _ _
(dementsprechende Lockerung d Mikrokanal
Einspannung zwischen den beide
Chips).

- Ini=lva (Abb. 59, in der Mitte}>
Ausknicken des Aktuators in de
Mitte mit weiterer Temperatur- 0%
erhdhung.

&
o

'-._\_\_H_-\_ f
~

Lettstrulkturen

SchlieBflache 4.4
Der in Abbildung 59 dargestellte
Effekt ist nutzbar, wenn die
gewdlbte Aktuatorflache auf einen :

Mikrokanal  trifit und das ¥ MFn2 Si-Mikroventilhalfte
Elastomer diesen Mikrokanal dick*

verschlieRen kann. Abbildung 60: Festkérpermodell der eind#élfte der

Um die in Abb. 59 dargestellte Ventilstruktur mit FULCE-Aktuator.
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Teststruktur in eine funktionsfahige und technddobi herstellbare Ventilstruktur

umzusetzen, soll die in Abb. 60 zu sehende Mikobstr hergestellt werden. Der

Durchfluss von Flussigkeiten oder die Stromung @asen soll gesichert sein, dazu ist
eine tiefe Kammer (Ebene ,3%) vorgesehen. Um um@nickvorgange in die Tiefe

wegen der geometrischen Aspektverhaltnisse desafd (relativ langer Elastomerfilm

im Verhdltnis zur Breite des Elastomers) zu vermejdverden zwischen den beiden
Aufhdngungen (Ebene ,2) des Aktuators Leitstrukturgestaltet. Die Leitstrukturen

(Ebene ,2%) leiten den Elastomerfilm wéhrend debeédtworganges bis zur Schliel3flache
zur inneren Kanal6ffnung des Ventils. Da der Aktwavahrend des Schaltens in der
Hauptrichtung, wie oben behandelt, schrumpft, sdiése Bewegung mit einer

zusatzlichen Ebene (Ebene ,1) im Mikrokanal konmgert werden. Es werden zwei
identische Chiphalften montiert, so dass die beitigtiten den Aktuator mdglichst

symmetrisch umschlief3en.

4.2.1 Verwendete Technologien

Auf die hier verwendeten Technologien, wie trocke ™

chemisches Si-Atzen (ICP) und trockenchemischesd-O. a)
Atzen (RIE), sowie Metall-Aufdampfen und Lase
schneiden in der Mikrotechnik, wurde bereits in Kel®

und 3 hingewiesen. Das Zusammenfiigen der bei
Chiphélften wird mit Black-Silicon-Bonden be
Raumtemperatur erfolgen. Diese Technologie wurde
Kapitel 3 bei der Beschreibung der Leitfahi Photolack
keitsversuche von elektrisch leitfahigen Elastormeen ¢)

naher dargestellt. Die Maskierung mit mehrer

Schichten, d.h. die definierte Strukturierung de©.,S

Schicht in Flusssaure, ist in Kapitel 3.8 behanc }
worden.
i—

b)

=9

4.2.2 Herstellung der Ventilstruktur, Technol «

gieschritte

Die Ventilstruktur besteht im Inneren aus zw
identischen Teilen, die den hybrid-integrierten uekbr
vollstandig umschliefRen. Eine Halfte de 9)
zusammengestellten Chips enthdlt einen Heizmaat
mit  elektrischen  Kontaktierungsmoglichkeiten a schwarzes-Si
Kupfer. Der andere Teil beinhaltet Kontakte fir c '
Temperaturmessung. Auf diesem Teil wird spater h) e
Platinenwiderstand Pt100 fur die Temperaturmessuoing

Silberleitkleber befestigt. Abbildung 61 Schematisch
Zur Technologie wird dickes Si-Wafer (@525 um) Darstellungen der Technologie-
genommen, um moglichst gute Aspektverhaltnisse schritte der Ventilstruktur.
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Kontraktion des Aktuators in der Ventilkkammer zihaiten. Bei der Herstellung der
Ventilstruktur werden die folgenden mikrotechnisthd’rozesse am Si-Wafer
durchgefihrt (Abb. 61):

- Erzeugung einer Oxidschicht auf dem Si-Wafercft)y cbx=2,1 um. (Diese Oxiddicke
ist n6tig, damit genug Raum fur die Maskierung Tiegatzens bleibt.)

- Maskierung mit Lift-Off-Lack (Photolack) und Auddhpfen einer Chrom-Schicht
(dchron=20 nm) und einer Kupfer-Schicht(ge—=400 nm) auf der Rickseite des Wafers.
(Die Rickseite des Wafers ist nicht poliert, umdees Haftung zwischen der Chrom-
Schicht und Si@zu erreichen, Abb. 61 a.)

- Aufldsen des Photolacks in Azeton (damit verbundas Ablésen der Uberflissigen
Metallschicht von der Riickseite)

- Bearbeitung der Oxidsicht auf der Vorderseite dah folgenden Vorgangen zweimal
nacheinander wiederholt, Strukturierung in verstéimen Tiefen der Oxidschicht:
Photolack-Aufbringen, Lithographie (Photolack sturleren, Photolack entwickeln),
trockenchemisches Oxidatzen (Oxid beim ersten Dawétdurchgeétzt, Flache,Anach
Abb. 62) oder nasschemisches Oxid-Atzen (Oxid bmivaiten Durchlauf bis zur Tiefe
dox1=1,2 um, Flache Anach Abb. 62) und Resist-Strippen (Abb. 61 b-c).

Bemerkung: Im HF-Bad soll die schon strukturiertaickseite (aufgedampfte
Kupferschicht) mit einer zusatzlichen Photolacksbhgeschiitzt werden.

- Maskierung erneut mit Dicklack (Abb. 61 d). Diéient direkt als eine Maskierung fir
die Tiefatzstruktur (Flachesmnach Abb. 62).

- Trockenchemischer Atzprozess im ICP bis zu eiiefe ds;=120 um nach Abb. 61 e
(Flache A wird zuerst in das Silizium geatzt, nach Abb. 62).

- Resist-Strippen von der Vorderseite und trockentbcher Atzprozess im ICP: die
zweite Atzstufe (Anach Abb. 62) mit einer Atztiefe vongigF170 um (Abb. 61 f).

- die Maskierung (Si@Schicht) der zweiten

Atzstufe im HF-Bad entfernen ¢g~760 nm) I
und erneut trockenchemischer Atzprozess ir™
ICP fur die dritte Atzstufe (Aund A, dsiz=160 I

Abb. 61 g) = o
pm, .61 Q).
Bemerkungen: Die Stromungen (Atzgas, I/ N
Plasma) verursachen im ICP keine Q
gleichmaRigen Verhaltnisse in der Maskierung \\\ -~ NN
A :
[%

_é — —

Die SiO-Schicht bleibt am Rande des Wafers
dicker, in der Mitte wird er mehr angegriffen.
Die Schichtdickenunterschiede koénnen etw:
Adoy=100...300 nm betragen. Das Atzen erfolg! s s — — [
mit einem zusatzlichen Keramikring, der die

mechanische Stabilitat des stark durch Tiefat: appildung 62: Unterschiedliiche Mas-
geschwéachten Wafers erhdéht und SO « kierungsschichten des Tiefatzs del
Bruchgefahr des Wafers minimiert. Ventilstruktur

Ay
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- Entfernung der Restoxid-Schicht von der Vordeesien HF-Bad (doxz=500 nm).

- Resist-Strippen von der RicksetteEs konnte die Nadelbildung auf der Vorderseite
negativ beeinflussen (die Temperaturverhaltnisseé&i sich durch die Photolackschicht
unerwinscht verandern).

- ,Bildung“ von ,Black-silicon“ im ICP (Abb. 61 h).

Bemerkungen: Der Wafer wird bei diesem Prozess twa €0-30 pm dunner. Der
Atzprozess der Nadelbildung dauert etwa 20-30 mias dazu nétige Gleichgewicht
zwischen Atzen und Passivieren lasst Nadeln aufgdezen Oberflaiche des Wafers
(auRer auf den senkrechten Seitenwanden) ,aufwathbich dem letzen Atzschritt
bleibt eine Restmembranendickgedbra™50 pm (gemessen: zwischens And der
Ruckseite des Chips, Abb. 60).

- Aussagen der Ventilstrukture®» Sie konnen nachher aufgrund der nicht polierten
Ruckseite des Wafers von der Sagefolie getrenndeverohne dabei die Kupferschicht
abzuziehen oder ihre Leitfahigkeit zu beschadigdib( 61 h).

Beim 5%-igen HF-Bad bei Raumtemperatur wurden Aézravonvsio==84 nm/min der
SiO,-Schicht gemessen. Die Siliziumatzrate im ICP letdurchschnittlichvsi=2,2
pm/min. Im ICP ist zwar eine gute Selektivitdt dB#iziums beziglich das SO
vorhanden, dennoch soll beim Tiefatzen beachtetieverdass die Si@Atzrate im ICP
wahrend des Siliziuméatzenssioz=1,3 nm/min betragt. In Tabelle 63 sind sowohl die
Technologieschritte des Atzens, die ReihenfolgeMizskierung und die Reihenfolge des
Tiefatzens der betroffenen Flachen im ICP, als aeioige Maskierungseigenschaften
zusammengefasst.

Atzmittel bei | Reihenfolge | Reihenfolge | Atztiefe
Flache | Photolacktyp | der Gestaltung| der Maske- | des Tiefatzens| im ICP
der aufbringens im ICP
Maskierung
Az Dicklack - 3. 1. 120 pm
Standard RIE
Ao Photolack> SiO,- 1. 2. 170 um
SiO, (durch)Atzen
Standard HF-Bad
A Photolack-> SiO,-Atzen 2. 3. 160 pm
(&A 1\) SlOz d0x1:1,2 Hm
tief

Tabelle 63: Zusammenfassung der Technologien dekiaing und des Tiefatzens bei der Ventilstruktur.
A1, A, Az (bzw. A'mit A; zusammen) sind die nacheinander Ubertragenen nirdisken auf der
Vorderseite der Waferoberflache.

Wenn die fir die Gestaltung der Ventilstruktur zzeaden Flachen insgesamt als Flache
A (A1 nicht betrachtet) bezeichnet werden, wird diaul8tr der einzelnen Teilflachen
wie folgt geformt:
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AOA=A

ANA=0 9
An A, =0, (57)
ADA=A, (58)

A;" gehdrt nicht direkt zur Struktur. E~

handelt sich dabei um die Sagelinien ¢ FULCE-Aktuator

einzelnen Chips. Sie mussen relativ br - Si-Chip mit
(Ssagelinier90 pm) sein, damit am Ende b 7 - Y Strimungskapal
der Justierung vor dem Aussagen des Ct & 7
gut erkennbare Linien vorhanden sind. -
Zum Aufbau der Ventilstruktur werden hie
Aktuatorstreifen verwendet, dere
Mesogeneausrichtung durch mechanisc
Dehnung eingepragt wurde. Die Aktuator¢Schwarzes Silizinm an
werden mit Laser auf MaR geschnitten. 'der Si-Chipeberfliche g, 50100
werden daher YAG-Laser verwendet. F pi,,, Widerstand
das Laser-Schneiden von dem Elastom
material wird die Frequenz verdreifacht ur
die Wellenlange wird daher=355 nm. Die ;
Materialtrennung erfolgt aber nicht wie ir - )
Kapitel 2'.2 (Laser-Abtragung von Silizium) Abbildung 64 Photo der Ventilstruktur,
schichtweise, sondern das Elastomer kann ifgpen) und nach dem zusammenfiigen (unten).
einem Gang geschnitten werden,{g~=320

pm). Obwohl es sich hier um thermomechanische A#taa handelt, beschadigt der
Laser den Aktuator nicht. Vorteil dieser Technik dass mit einem Laser gleichmalig
und gut definierte Kanten geschnitten werden kdnnen

Wie zu Beginn von Kapitel 4.2 behandelt, soll détuwator so ausgeschnitten werden,
dass er in seinem Anfangszustand zwischen den rb€tigps wahrend des Schaltens
zwischen den Seitenwanden der einzelnen Chips spageat ist. Die erste Aussage
bedeutet, dass ein Aktuatorstreifen ausgeschntgzden soll, fir dessen Breite (,Lange
in Hauptrichtung®, mit den bisher genutzten Bezeighgen) gilt:

l = 2[ﬂdSiZ +dSi3)' (59)

Die Lange des Aktuatorstreifens soll kleiner sela die zur Verfiigung stehende
geometrische Lange in der Struktyi<l l,;. Dasselbe gilt fir die andere Richtung der
NebenbewegungX l,».



Der lasergeschnittene Aktuatorfilm
sowie die zwei Halften des Chips vc
dem Zusammenfligen sind in Abb. €
zu sehen. Der Aktuatorfiim kann a
seiner vorgesehenen Stelle manu
platziert werden. Mit Verwendung vol
zusatzlicher Kraft von F=5 kN kdnne|
die zwei Chiphalften in einel
Hydraulikpresse bei Raumtemperat
zusammengedruckt werden. Der so rp = e Anschliisse -~
zusatzlicher Kraft zusammengefiig
Chip kann nur durch seine Zerstoruri
auseinander genommen werden. Abbildung 65  Elektrische und fluidisch

Auf der vorbereiteten Seite des Chif Kontaktierung der Ventilstruktur.

wird Pt100-Widerstand mit Silber-

leitkleber (Typ: Electrolube Silver Conduvtive R Herst: Electrolube Limited)
geklebt. Der auf der Riickseite auffindbare Kupfeizrhdander, sowie die Kontakte der
Vorderseite des Chips kdnnen von auf3en elektrieakaktiert werden. Vor Verwendung
sollen ein Einlass und ein Auslass fur Gase odésdidkeiten gesichert werden. Der
Prototyp enthalt hier den Einlass und Auslass an Sktenwand des Chips. Diese
ungewohnliche Art der Kontaktierung ist wegen decfinologie des ,Black-Silicons*
notwendig (es ist schwierig bei durchstrukturiert&iliziumscheiben die Nadel
.-aufwachsen“ zu lassen). Die fluidische Kontaktiegu wurde daher mit zwei
aufgeschlitzten Kunststoffrohrchen gelést. Damite dAnschlisse wahrend der
Temperaturerhdhung und des Druckwechsels dichibdatei sind die Kontaktstellen
beider Materialien (Kunststoff und Silizium) mit Kbmponenten-Epoxydharz-
Schnellkleber (Hersteller: R&G GmbH) eingegossen.

Bei der Charakterisierung der Ventilstruktur wumdies oben beschriebene Préparieren
des Prototyps mehrfach vereinfacht. Die fertige tWstruktur wurde mit einer Offnung
kinstlich versehen, um den Vorgang des Schalterisend der Tests beobachten zu
kénnen und den Arbeitspunkt der Ventilstruktur aaff einstellen zu kénnen. Auf der
Ruckseite des Ventilchips wurde ein gleichgrober separat gefertigter und von aul3en
mit Lotstellen versehener Heizm&ander angepasst.

Die Ventilstruktur hat nach dem Zusammenfiigen diendssung 10 x 10 x 1,4 mnDie
Kanaléffnung an der Seitenwand betragt 1 x 0,66 finx 2-(ciz*+dsia)).

4.3 Auswertung der Ergebnisse, charakteristischanli@e des Mikro-
ventils

Bei der ersten Messung ging es um eine Mikroskoduhe (Videoaufnahme unter
Mikroskop). Es wurde beobachtet, ob sich der Akiuat dem ,Mikroventilgeh&use*

bewegen kann. Dazu wird vor der Montage eine kaeidbOffnung an einer Halfte des
Ventils ausgesagt. Das Siliziumstick wird hauptBéichan solchen strukturellen Teilen
des Ventils entfernt, welche der Aktuator im Ve@trieb nie berthrt. So kann ein
Einblick in das Ventilinnere gewonnen werden (A66).
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Die Ventilklappe fullt zuerst den Raum in die Rizhgen der Nebenbewegungen, (I2)
bei Erhohung der Temperatur aus. Danach erfolgt sprunghafte Anderung in der
Klappenform des Ventils. Da dem Aktuator kein Platehr flr die Deformation in die
Nebenbewegungsrichtungen zur Verfigung steht, eirdich in der Mitte auswdlben.
Dieser mittlere Teil wird sich danach in Richtungr &anal6ffnung bewegen und dank
seiner beiden Einspannungen an den beiden EndeAlktiestors die Kanaloffnung mit

i N . .

5 q ® u-Eammer 4

]'-".E'l 'I::TE'.aum . ‘ E'f'l 'I:m:a.:-:::='T::='TIE'_.'11_1111 " }::lli"i.Tn'L.'f;{:T » 1
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~a =~ a e

Abbildung 66: Ventilbewegungn der fertigen Struktur: Aufnahme durch eine kiictse Offnung au
der ChipVorderseite unter einer Mikroskopekamera. Die Terajg wird von links bis rechts vc
Raumtemperatur bis zum T>85 °C erhoht. Der Aktuatind am Ende der Verformung an
Kanaldffnung gedrickt.

zusatzlichem Druck verschlie3en. Dieser Vorgangogiicht eine effektive Bewegung:

Die Aktuatorgeometrie wird in der Hauptrichtung xér, und dadurch verkleinert sich
die Reibungskraft zwischen Aktuator und Leitstruk&tu

Die Funktionsfahigkeit der Ventilstruktur und cheaeistische Merkmale der

Ventilbewegung werden getestet. Dabei wird eine 9disichtung fur das Testen des
Ventilverhaltens aufgebaut. Die schematische Didustg des Aufbaus ist in Abb. 67 zu
sehen.

PC
i J gt
DAQ-Karte : J
— N
0 ’Jlﬁssigkeits- A 1 i O
- 0 5
o behalter Wheatstonsche- 4Ap
Briicke
o L
Netzteil Steuer-
DC30V elektronik
D[S 2
v £
W WA Abfluss |
R ] |
FULCE-

Mikroventil i

Abbildung 67: Schematische Darstellung des Messausfliler Ventilstruktur.

Der Pt100-Widerstand fur die Temperaturmessungniginer vollen Wheatstoneschen
Bricke mit 5V-Speisespannung geschaltet. Der Hanaér mit Rei; wird durch
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Spannungsregelung einer Steuerungselektronik aelgetr. Die Speisespannung des
Netzteils betragt U=30V.

Vor dem Einlass (Punkt 1) und nach dem AuslassKiP2nwird der Flussigkeitskanal
abgezweigt und als Differenzdruckmessung in eineockmessgerét eingekoppelt. Die
Signale der Wheatstoneschen Briicke und des Drudgeeds, sowie die
Steuerspannung der

Steuerungselektronik  als .

auch die Speisespannung w

der Wheatstoneschen 10 /
Bricke werden mit der

Datenerfassungskarte
(DAQ-Karte, Labjack U12)
gekoppelt und mit einem
PC verbunden. Das
Steuerungsprogramm  wur-
de in Labview erstellt.

Da die Funktionsmessung
der Ventilstruktur  mit
Medien in der Gasphase 1qo
schwierig  ist, wurde & ,
fissiges ~ Wasser als I l A
Testmedium  ausgewahlt. 5 \
Wasser besitzt eine hohere § \
Warmekapazitat als Luft, g_eo / \ \
deshalb ist auch eine @ %° \ \ \
hohere Heizleistung erfor- 40 / \ / \ / \

Heizleistung
[0>] «©
e
\

—

T~
T~

o
o

100 200 300 400 500 600 700
Zeit

derlich. Die auftretenden 30 - N S —
Effekte sind klarer zu 20

erkennen und einfacher zu 0 100 200 300 400 500 600 S 700
messen (z.B. Riickkopp- el

lung des Volumenstroms 1550

auf den Warmefluss im ﬂ ﬂ

System). B

Die ersten Tests habe H “ {\
gezeigt, dass mit eine g,,:,

Schlauchpumpe der nétig £ H \ M
Volumenstrom imV =10- 1400 i A

500 pl/s-Bereich nicht5 W\(\ﬂ M‘\/’M.f\/\/ﬁ} w‘/\/‘v\ ; \
ausreichend gesichert wei 1330 R T vu‘u vivy
den kann. Es wird deshall

ein Behalter mit einem Vo- 1300

. S
lumen von Menare=1,5 | in 0 100 200 300 S 400 500 600 S 700
d?flmerter Hohe ange' Abbildung 68 Charakteristische Ventildiagramme: das elekti
hangt. Leistungs-Zeit-Diagramm (oben), das Temperatur-Régigramm

Die durchgeflossene FlUs (mitte), das Druckdifferenz-Zeit-Diagramm  (unten) erd
sigkeit kann in einem Be- Ventilstruktur.
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halter aufgefangen werden, wobei es dabei mogicden Volumenstrom zu messen. Es
wird bei der Messung die folgende Strategie gewdbkr Behélter wird auf eine
definierte HOhe gestellt. Die Hohe der Wasserséeleagt z=225 mm (p=2,2 kPa).
Dadurch wird definierter Druck, d.h. ein definierfeusfluss aus dem Behdlter, erreicht.
Die Steuerungssoftware erhoht linear die Spannungdar Steuerungselektronik
(AUsteuefAt=125 mV/s) solange, bis eine bestimmte Temper@rg,=85 °C) erreicht
wird. Die eingestellte Temperatur muss so gewaldtden, dass der Aktuator schon
schalten kann, aber die Siedetemperatur des Wassgltchst noch nicht erreicht wird.
Beim Siedepunkt des Wassers erfolgt eine sprumggadinderung des Differenzdrucks,
die die Messung in Hinsicht der Auswertung der Famisfahigkeit unauswertbar macht.
Nach Erreichen der Temperatur .k wird die Steuerspannung an der
Steuerungselektronik ausgeschaltet. Die Kihlungnoégund das Ventil 6ffnet sich. Die
Offnung der Blockierung ist abhangig vom Druck aign FULCE-Aktuator und
geschieht bei einer bestimmten Temperatur.

Die Ergebnisse des oben beschriebenen ExperimientsnsAbb. 68 zu sehen. Obwohl
die gleichen Temperaturen bei der Ausschaltungkmiorden sind, ist immer weniger
Heizleistung notig, um diese Temperatur zu erreictiger Volumenstrom verkleinert
sich mit der Leerung des Behélters. Die eingestdlemperatur J.x wurde wegen der
Tragheit des System bei jedem Schalten um einigel GE=3..4 °C) uberschritten. Die
Heizleistung beginnt sich sprunghaft zu erhdherhakb die Flussigkeitsstromung

blockiert wird (V =0 pl/s). Dieser Vorgang ist auf dem zweiten Diagragut erkennbar
(Abb. 68-mitte). Die Zeitkonstanten des Temperatsgéeichs &ndern sich im System
sprungartig.

Der Widerstand R.i=30 Q wird mit der folgenden Formel dimensioniert (6@)pbei
Imaander die Lange, Aaanderder Querschnitt der mit Strom durchflossenen lagitbund
okupfer der spezifische Widerstand des Kupfers sind:

I aander
R= 0Kupfer [3-Meender . (60)

aander

Der Kupfermaander erzeugt durch Anderung der Sspaenung (und Strom) iber den
Widerstand elektrische Wéarme. Die maximale Leistbapdieser Messung betragtL

W bei Volumenstrond,, = 274il/s, nach (61):

2
I:)Heiz = U S;uer ' (61)

Zu Beginn der Messung betrdgt der Volumenstrigne 281 Nach drei Ein- und
Ausschaltzyklen (und-tLO min spéater) betragt der Volumenstrom wegen éerung des
Behalters (Anderung des Druckég)=  p&s.

Aufgrund des in Abb. 67 dargestellten Messaufbairmin die folgenden Gleichungen
zwischen Punkt ,,0“ und ,1“ (Einlass des Ventilsfgestellt werden:
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pO + pwasserl:g |10 = pl + % Ij/l2 + pv0—11 (62)

wobei z die Hohe der Wassersaule bei ,0%, g die Erdbeschfping, v die
charakteristische Geschwindigkeit des Fluids ured Diichte des Wassepyasse) Sind.
Der Zusammenhang (62) stammt aus der erweitertenoBli-Druckgleichung unter
Bericksichtigung von Verlusten zwischen ,0“ und .,1Hier wird zusatzlich
angenommen, dass fir das Volumen des BehaltgsigiM=co gilt. Dies entspricht auch
einem realen Nutzen des Ventils, wenn die Flusgggeomung nicht durch eine
statische Druckquelle angetrieben wird, sonderre dtumpe den konstanten Druck
erzeugt.

Die Stromungsverluste im Rohr (Kunststoffschlaubbgchreibt das Hagen-Poiseuille-
Gesetz zwischen den beiden betrachteten PunkteBydésms:

/ 8 Ij7Wasser(T) D]

Pyoa =AP =V it (63)

wobei der Druckverlust von der Viskositat des Wess®Rasser VON der charakteristischen
Lange der Zuleitung |, vom Radius des Rohres rwomd Volumenstrom des Mediums

V abhéngt. Die Strdmung ist stationam, (= m, =), aber die Energiebilanz ist

instationar zwischen ,1“ und ,2“. Es wird Warmemenin Form von Warmestrornp

(65) dem Flussigkeitsstrom zugefihrt, der die ierienergie des Systems erhéht (64, aus
der Richtung des Wasserstroms betrachtet):

.. du
WS =L 64
Q m (64)

Q = C\Nasserlj]Lh I]TAUS - TEin) ’ (65)’

wobei Tgi, und Tays die Wassertemperaturen beim Ein- und Austritt .siDeé nétige
Warme wird durch den Heizmaander elektrischeiffPgesichert. Die Temperatur erhéht
sich bei konstanter Heizleistung im Ventil, solamyeischen der abgegebenen Warme
durch Warmestrom

- des flieRenden Medium® nach (65),
- durch WarmestrahlungwRyaniungnach auflen (66) gemar

B T, 4 ) T, 4
I:)WStrathng =& (T) |]:s DO% %(100} (10()) :| ) (66)
und

- durch Konvektion nach AuRen (67)
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QK =a [A qu _Tz) ) (67)
- und der Heizleistung ein Gleichgewicht nach (68)
I:)Heiz = Q + POEQ’ (68)

eintritt.
Da die Warmestrahlung und Konvektion in die Umgepyarallel ablauft, wird das
schon in Formel (68) alsoR bezeichnet. Bei der Warmestrahlung soll eine Suralhee

beteiligten OberflachenA = ZAH ) mit unterschiedlichen EmissionsgragT) fur die
1

sich auf der Oberflache befindenden Materialien pii€y Silizium, Epoxydharz,
Kunststoff) bertcksichtigt werden.yTund To bedeuten die Umgebungstemperatur und
die Oberflachentemperatur. Die Stefan-Boltzmannsdtante betragt £5,67 W/(nf-K*)
und wird mit Hilfe der Boltzmann-Konstanten k, détanckschen Wirkungsquantum h
und der Lichtgeschwindigkeit avie folgt berechnet:

(3 5 4
C,= 2—3D<: (69)
150h° [

Die inneren Warmetransportprozesse koénnen durchm@laitung - Warmetransport
zwischen unterschiedlichen Dichteschichten nach {B@stimmt werden:

Qu =228 Ty ~Tye), (70)

und durch Konvektion - durch Flussigkeit durchgs$lener Oberflachen nach (70) -
beschrieben werden. Die Konvektion in der Umgebu®y ruhenden Luftschicht
beschreibt auch Gleichung (67), wobei

A
ay = I_W [Nu(Re,Pr), (71)
(C
Re= VWasserD] |1)Wasser ;Pr — ,7Wasser p . (72)
”Wasser /1W

Daher sindvy die Warmeleitfahigkeit des Fluidsg, TTwi und T, Tw, die Temperaturen
der betrachteten Grenzflachefy der mittlere Warmeubergangskoeffizient, A die in
der Warmeleitung oder in der Konvektion betrofféi@éche der Warmedibertragung, Re
die Reynolds-Zahl, Pr die Prandtl-Zahl, | die ch&zastische Lange in der Strémung,
Vwasserdie Stromungsgeschwindigkeit, die spezifische Warmekapazitat (bei p=konst.)
des Wassers.
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Die Warmebilanz (zugefiihrte und abgefiihrte EnengieForm von Wa&arme) des
Mikroventils wéahrend der Stromung beschreibt bezi@igewicht daher die Gleichung
(68). Das heil3t, dass diese Gleichung (68) dasckgeivicht bei konstanter Heizleistung
Puei=konst., bei konstanten Temperaturverhaltnis@dr=konst.) und Massenstronmiy)
beschreibt.

Die an die Umgebung abgegebene Warmemenge (durcmvekbon und
Warmestrahlung) erfolgt durch Parallelschaltung,Rler beiden WiderstandeoRRund
Roe mit

1
ROa - O'DQk ’ (73)
Ro: = TOT Ty , (74)
£ D*Eﬁ(loc)} (100} }
— ROa EROS ) 75).
Ro = R e e (75)

Wenn die Energiebilanz bei T=85 °C (T=358 K) korkberechnet wird, erhalt man
folgende Aussagen Uber das gemessene System (amgeno dass bei dieser
Temperatur das Ventil noch nicht schliel3en wiurbe.Parallelschaltung vondz=413,9
K/W und Ry=577,5 K/W ergibt bei einer Gesamtfliche vog=A=2,416-1¢ m?
Ro:=241,1 K/W. Die abgegebene Warmemenge durch Strghlad Konvektion betragt
daher nach Gleichung (76»&£=0,26 W:

To _Tu

Oea — 76
ROea ( )

Der relativ geringe Wert der Warmeabgalg, Rn die Umgebung weist darauf hin, dass
die nétige Warmemeng® =10 W4 durch den Wasserstromn, =271 ul/s abgegeben
wird. Der Zusammenhang (65) zeigt, dass die Wams@eratur beim Auslass des
Ventils umAT=9K warmer (T,s<=31 °C) als beim Einlassgf=22 °C ist.

Die Ergebnisse aus der Warmebilanz stimmen mitMeasungen Uberein. Die nétige
elektrische Leistung des Ventils wird kleiner, weter VolumenstromV im System
kleiner wird (Abb. 68 oben), oder ein gasformigesediim (mit Kkleinerer
Warmekapazitity gewahlt wird. Die Temperatulk/(=0) erhoht sich beim SchlieRen des
Ventils rasch, da die Warmemenge durch den Magssemstdes Mediums nicht
abtransportiert werden kann (Abb. 68 in der Mitte).

Die Fliissigkeit verrichtet eine ArbeW* (nach (64)) im Ventil gegen die Reibung mit
dem Kanal zwischen Punkt ,1“ und ,2“ nach Gleichy68) (Erweiterung der Gleichung
auf eckigen Kanal mit einem hydraulischen Durchree8sr=gyqnach Gleichung (77))
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_._ble
diyg —ZGm, (77)

wobei b und e die Breite und Hohe des Rechteckkasiatl. Sie erleidet Verluste bei der
pl6tzlichen Anderung der Geometrie (plotzliche Eiraming und plotzliche Verengung)
in der Ventilstruktur (78) und (79):

e a[1o A
pvl-z«—zltpmg—(l AJ pEL (78)

wobei {; die Verlustziffer bei pl6tzlicher Erweiterung urézogen auf die kinetische
Energie bei yist.

_ 2 (1 Y v
pvz-s«—zznoavg—(ﬁ 1} DDBV? (79)

wobei die Verlustzifferl, mit einer KontraktionszahBp angegeben werden kann (bei
scharfkantigem Eintritt und beim Rechteckkanap#=2,61).

Die Flussigkeit (oder das gasformige Medium) ummatr@en FULCE-Aktuator, der
Druckverlust kann mit einem Diffusor modelliert wlen, der einen schlechter werdenden
Wirkungsgrad wahrend des Schaltens hat, nach (80):

Pypir = (1_’7*0)@@12* 1_(%j . (80)

Der Wirkungsgrad verkleinert sich beim Schalten Be$ CE-Aktuators (bis|p=0). Die
Summe aller Druckverluste im Ventil wird gré3ers blias Ventil geschlossen ist und die
Stromung blockiert wird. Die im stationdren Zustayamessene Druckdifferenz sind die
Druckverluste im Ventil. Wenn der Flissigkeitsstrbhackiert wird, wird der gemessene
Druck (62) zwischen ,1* und ,2“ den von der Hohe fféassersaule stammenden Druck
P = Pwasser 0 [Z, Widerspiegeln. Da sich der in Abb. 68 unten zuitis&tnd gehorender

Druck (wegen zu langer Einstellzeit) nicht eingtelkonnte (Flussigkeitsschwingungen
des Systems klingen langsam ab), wird die Kontrdie Flissigkeitshohe mit einer
anderen Messung nachgewiesen (Abb. 69). In diesainwiirde hoéherer Druck (und
dadurch hoherer Volumenstrom) bei der Messung vetete so dass sich das Ventil
nach dem Ausschalten der Steuerspannung nicht ifkaan. Der Druck kann sich
wahrend dieser l&angeren Zeit einstellen. Die Hdattspeicht dem Druck von;p=3,3 kPa
mit einer Hohe der Wassersauleg=336 mm. Das Ventil 6ffnet sich bei der
Raumtemperatur auch nicht. Wenn der Druck zwisdhemkt ,1“ und ,2“ wieder zum
Ausgleich kommt, kann sich die Elastomeroberflacbm Kanaleintritt trennen. Bei zu
hohem Druck ,klebt* das Elastomer am Kanaleintigist und 16st sich nicht mehr von
der Oberflache.
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Das Ventil kann in diesem Fall als ein Sicherh&igil betrachtet werden. Der
SchlieRvorgang ist ebenso zu sehen, wie in Abbab8r bei der ,Offnungstemperatur*
oder darunter 6ffnet sich das Ventil nicht.

Es konnte bei Raumtemperatur bei keinem Druck ffgigl0 kPa) beobachtet werden,
dass sich das Ventil unter Einfluss des zu hohalsr schlieRen wiirde.
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Abbildung 69: Ventilstrukturbei zu hohem statischem Druck, bei Abkihlung
Struktur 6ffnet sich das Ventil nicht.

Der Hub des Aktuators betragtx=660um. Die relativ gro3e Licke zwischen dem
FULCE-Aktuator und dem Mikrokanaleintritt ermdglichden relativ grol3en
Volumenstromwert im Ventil. Das Bonden mit dem ,&&Silicon* kann bei
Verwendung von héherem Druck, wie 20 kPa, flisstghlecht standhalten.

4.4 Verwendung und Weiterentwicklungsmdglichkeiten

Mit dem in diesem Kapitel beschriebenen Ventilsystewurde ein neues
Funktionsprinzip eines Mikroventils gezeigt. Dasu@eMikroventil unterscheidet sich
von den meisten in der Literatur auffindbaren Milentilen, da es sich hier grundsatzlich
um ein in einer Richtung schlieBbares Ventil handBler FULCE-Aktuator wird
unabhéngig von der Richtung des Massenstromes inmmdieselbe Richtung schalten.
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Um in beide Richtungen schalten zu kdénnen, missesi EULCE-Mikroventile mit
entgegengesetzten Funktionsrichtungen in Reihe hgdst werden. Das Ventil ist
geeignet, als Teilsystem in fluidischen Systemeerdd Systemen mit gasformigem
Medium zu arbeiten.

Das in dieser Arbeit beschriebene Ventilsystem konmit einer Frequenz von f=0,01 Hz
geschaltet werden. Die Schaltzeiten kénnen sowdhlMerkleinerung der Masse des
Systems, durch Impulsheizung (Kapitel 2), als amghder Verwendung von leitfahigem
FULCE-Aktuator nach Kapitel 3 oder/und mit techrgpszher Losung der direkten
Kontaktierung (Kapitel 3) beschleunigt werden. Irapel 3 wurde gezeigt, dass
Schaltfrequenzen~fL. Hz zu erreichen sind (direktes Kontaktieren désktesch
leitfahigen FULCE-Aktuators mit der Impuls-Heizung)

Eine einfachere Handhabung des Systems kodnnte rkéiokt werden, wenn die
Kanal6ffnung nur an einem Chip gestaltet ist urchhan den Seitenwanden der beiden
Chips, wie vorher beschrieben.

Der Aktuator muss beim ersten Schalten nach dertdfendie Silizium-Nadeln brechen.
Die erste Bewegung erfolgt deshalb spater (bei fedh&emperaturen), wenn der
Aktuator mehr Aktuatorspannung fir die Bewegungvesiktelt hat. Der Aktuator bewegt
sich nach dem Abbrechen der Nadeln, wie in Kapit&@ gezeigt worden ist. Diese
Anlaufschwierigkeiten kdnnen mit einer geeigneteraskierung der schon geatzten
Kammeroberflache oder mit einem optimalen geone#ten Verhaltnis zwischen den
beiden Chips vermieden werden.

Die Anderung der geometrischen Verhéltnisse zwischktuatorgeometrie,], I, und
Mikrokammergeometrie 4, I, kann den Arbeitspunkt des Ventils im unteren
Temperaturbereich verschieben und bietet gleicizeie Mdglichkeit, dass sich der
Aktuator auch bei héherem statischen Druck offnamnk

Ebenso ist eine weitere Miniaturisierung des Systemdglich. In unserem Fall war die
Chipgeometrie (RahmenmaR) 1,04 x 10 x 10°mbiese Geometrie wurde wegen einer
maoglich einfachen Montage des Chips und wegen gjiastigen Haftkraft (gentigend
Haftflache zwischen den beiden Chips) an der Geoerfetstgelegt.
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5. Zusammenfassung und Ausblick

Die in der Arbeit dargestellten Applikationen o@gplikationsnahen Prototypen sind die
ersten Schritte der hybriden Integration funkti¢erellissigkristalliner Elastomere in der
Mikrotechnik. In der Arbeit wurden etliche Beismelfir die Verwendung des
Elastomeraktuators gezeigt. Es wurden makrotechaiscApplikation  mit
mikrotechnischen Komponenten in einer Greiferstruldufgebaut, mit Vernetzen von
strukturiertem Silikon wurde die Zusammenarbeit VLCE und Silikon untersucht.
Die Messung der Dehnung ist mit Hilfe einer von PRaftikeln beschichteten
Silikonharmonika n&her untersucht worden, und nmem FULCE-Aktuator wurde ein
vollkommen neues Bewegungsprinzip als Mikrovenithackelt.

In der Arbeit handelt es sich ausschliel3lich unmed&ettenpolymere mit grundsatzlich
thermo-mechanischen Eigenschaften. Die zur Bewegniiige Orientierung der
Mesogenegruppen wurde durch mechanisches Dehnecligach vernetzen Elastomere
eingepragt. Die Elastomere wurden danach mit LasérMald geschnitten oder mit
ru3partikel-beschichtetem Silikon kombiniert undfodn geeignetes mikrostrukturiertes
Silizium angepasst, um verschiedene aktorische tfamén zu erfiillen. Die Kombination
mit der Siliziumtechnologie selbst und durch die nmnation mit den neuen
Entwicklungen von Black-Silicon-Bonden bringt deohen elastischen Aktuatorfilm
naher zu einander und ermoglicht eine breitere Nderung des Materials. Die grof3e
aktorische Kontraktion gfe~145%) erlaubt die Verwendung des Materials ohne das
Nutzen zusatzlicher Umsetzungsmechanismen, dierigeedAktuatorspannung von
o~41kPa dagegen bendtigt die Entwicklung von Systemmrit niedrigen
Ruckstellkraften. Fir die entwickelten Systeme Isath Silizium als geeignetes
Basismaterial fur den Aufbau der verschiedenen ikppbnen erwiesen.

Die gezeigte Greiferstruktur kann fur die Montagen vVSMD-Bauteilen oder fir die
Montage optischer Bauteile (als Mikromanipulataghgtzt werden. Die Verwendung der
entwickelten zusatzlichen Technologieschritte, wien Beispiel die Befestigung der
elektrisch leitfahigen FULCE-Aktuatoren und vonugturiertem Silikon (als Sensor) in
Siliziumstrukturen bietet schon heute eine WeitBveklungsmoglichkeit der
Konstruktion. Ebenso ist die Miniaturisierung dému&tur moglich.

Die Ergebnisse der Kombination von elastischem aiiu und passiver Membran-
struktur kann zum Beispiel fur die PositionierungnvLichtwellenleitern aus Silikon
genutzt werden. Eine Weiterentwicklungsmaoglichkedtet sich, wenn die Technologie
fur den Aufbau mehrerer Sequenzen genutzt wirde Boiche Konstruktion, auch mit
Kombination der Rul3partikelbeschichtung, konntegaein, peristaltische Bewegung in
einem Membransystem zu erzeugen. Wie bei der \stmtitur gezeigt worden ist,
konnten die gummielastischen Eigenschaften undgdi®e Kontraktionsfahigkeit des
Systems Medien mit flissigem oder gasférmigem Zusta Mikrokanélen fordern.

Es wurde zuerst mit Hilfe von flissigkristallinetaBomeren ein Mikroventil aufgebaut.
Das elektro-thermomechanische System ist fahig,Weqg fir gasférmige und flissige
Medien zu sperren und die Sperre wieder aufzuheld@nVerkleinerung des Systems
und mit Verdnderung der Konstruktion kénnte einkBnetlere und produktionsnahere
Applikation entstehen.

Die oben genannten Anwendungen sind durch hybritegtation des FULCE-Aktuators
entstanden. Die bereits untersuchte Maoglichkeit menolithischen Integration in die
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Mikrotechnik wirde einen enormen Sprung in der Eckiung bieten. Bei den ersten
Versuchen sind tropfenweise Pre-Polymerlésung VOhGE in Kapillaren aufgebracht
und die Lésungsmittel entgast worden. Die Mesogemgmen wurden dann mit einem
magnetischen Feld unter Ausnutzung ihres magnetis€ipols orientiert und mit UV-
Licht vernetzt. Die Nutzung dieser Technik konmeZiukunft zu weiteren Bewegungs-
prinzipien bzw. Applikationen oder etwa zur Verkleiung der FULCE-Mikrosysteme
fuhren.

Die in der Arbeit behandelten Konzepte und Applikaén beruhen auf Messungen des
FULCE-Elastomers. Die heutigen Applikationen konrdurch die Modellierung des
Elastomermaterials in der Zukunft optimalisiert dem. Dazu ist es notwendig, die
passiv-isotropen gummielastischen Eigenschaften duait aktiven isotropen thermo-
mechanischen Eigenschaften in einem mathematisklogtell zusammenzufassen und
gleichzeitig die Ruckwirkungen der einzelnen Eféektl klaren.
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Anhang: Symbole und Abkirzungen

AU/At

Erel
Ediel
Erel.ni

~N@UE

*

> >3 3

ei

xiso
kni
Aw
Mdip
Vy

nasschemischer Atzwinkel [°]

molekulare Polarisierbarkeit

mittlerer Warmeiibergangskoeffizient [WA)]

Dehnungsfaktoren senkrecht zum Direktor fliéssigkristallinen Elastomers
Dehnungsfaktoren parallel zum Direktor dssigkristallinen Elastomers
Kontraktionszahl bei Kanaleintritt mit verschiegenWinkeln
Volumenausdehnungskoeffizient [1/K]

Winkel des Direktors zur Molekillangsachse [°]

Wellenlange des Rontgenstrahls [nm]

Relativfehler der Messwertbestimmung [%0]

Fehler der Dehnungsbestimmung [%]

Langenanderung [pum]

Erregungsgeschwindigkeit [mV/s]

Volumenanderung [mrh

Standardabweichung des Widerstandgs [

Dehnung [%]

relative Dehnung o. Kontraktion des Elastomeratkitsa Hauptrichtung [%6]
dielektrische Permittivitat [A/(V-m)]

relative Dehnung des Elastomeraktuators (aktimkserht zur Hauptrichtung (i=1,2) [%]
Emissionsgrad bei Warmestrahlung

Verlustziffer bei plétzlicher QuerschnittsdnderungRohr

Streuwinkel (bei Rdntgenuntersuchung flissigklister Phasen) [°]

initiales Kompressionsmodul

Viskositat [nf/s]

Wirkungsgrad [%]

Verzerrung, Hauptrichtung [%]

Verzerrung des passiv-elastischen Materials (@iljkn der aufeinander senkrechten Richtungen i
(i=1, 2, 3) [%]

die relative Langenanderung des Netzwerks bezagkden isotropen Zustand [%0]
Verzerrung senkrecht zur Hauptrichtung (i=1,2) [%]

Warmeleitfahigkeit [W/(m-K]

Dipolmoment des Molekiils bei Flussigkristallen

Unteratzungsrate [um/h]

Onharmonika SPezifischer Widerstand der elektrisch-leitendakrdZiehharmonikastrukturCicm]

Okupfer

asp

As
a
Saitter

spezifischer Widerstand von Kupf&2¢m]

Dichte [kg/n]

Massenkonzentration [g/l]

Wellenlange (beim Laserschneiden) [nm]

Spannung [Pa]

Aktuatorspannung [Pa]

magnetische Suszeptibilitat [1]

Aspektverhdltnis

Flache [mm]

Oberflache der Warmestrahlung eines Materials fnm
Summe aller Oberflachen, wodurch Warme durch Sirahabgegeben wird [rfin
innere Abmessung der Pyramidenéffnung (Hulse)] [um
Gitterkonstanten bei flissigkristallinen Phasektuicen [m]
magnetische Flussdichte [T]

auRRere Pyramideabmessung (Hulse) [um]

auRRere Pyramideabmessung (Zapfen) [um]
Komponenten des Deformationstensors
Stefan-Boltzmann Konstante 5,67 [W#i")]
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Cj Mooney-Rivlinsche Modellkonstanten fiir elastisdhaterialien [Pa]
c Warmekapazitat [J/(kg-K)]

CL Lichtgeschwindigkeit [m/s]

d Strukturdicke [pum]

dn Strukturbreite (horizontal) auf der Oberflache gssen [um]
dhi Abstand der Netzebenen bei Kristallen (m)

ds; Atztiefe in Silizium [um]

dox Atztiefe in SiQ-Schicht [um]

ds Strukturtiefe auf der Werkzeughalfte [um]

d, nasschemische Atztiefe (vertikal) [um]

E Elastizitatskonstante [Mpa]

Freg Feldfaktor nach der Onsager-Theorie

f Frequenz [Hz]

fLu Unteratzungfaktor

g Erdbeschleunigung [nf]s

h plancksches Wirkungsgquantum

hg Kavitatsfaktor

I elektrischer Strom [A]

i Hauptinvarianten des Deformationstensors, i=1,2,3

Ir Strahlungsintensitat [W/sr]

Lausgang Gesamtlange der Ausgangslinien [um]
Kompensationslange [um]

I

Ini Lange und Breite des Aktuators senkrecht zur Hewégung des Aktuators (i=1,2) [um]

li Lange und Breite der Verankerungstelle senkreghtHauptbewegung des Aktuators (i=1,2) [um]
k Boltzmann-Konstante [J/K]

m Massenstrom [kg/s]

N Anzahl der Messungen

Nwm Anzahl der Molekiile pro Volumeneinheit [1/rfim
Nu Nusselt-Zahl

n Anzahl der Perioden der Silikonziehharmonika
P Periodenlange der Ziehharmonikastruktur [pum]
Pheiz Heizleistung [W]

Po durch die Oberflache abgegebene Warme [W]

Pr Prandtl-Zahl

Pwstraniung Warmestrahlung [W]

p Druck [Pa]

Phaus  Hausvakuum [bar]

Q Warmestrom [J/s]

o} Quellungsgrad []

Re Reynolds-Zahl

R elektrischer Widerstand)]

Ro thermischer Widerstand [K/W]

r Radius [mm]

S nematischer Ordnungsparameter
s StrukturgréRe [um]

T Temperatur [°C]

Ts Glastemperatur [°C]

T nematisch-isotrope Umwandlungstemperatur [°C]
t Zeit [s]

U innere Energie [J]

U Spannung [V]

Ui Weg [mm]

v Volumen [mnf]

\Y; Volumenstrom [pl/s]

\% mittlere Stromungsgeschwindigkeit [m/s]



Forméanderungsenergie [J]

Deviatorische Komponente der Formanderungsenelyie [
Volumenanderungskomponente der Formanderungserjdtgie
Mooney-Rivlinsches Formanderungspotential [J]

der i-te Messwert

Hoéhe der Flussigkeitssaule [mm]
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Thesen

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit der elgutation von flussigkristallinen
Elastomeren in die Mikrotechnik. Es werden mdoglichkenwendungen vom
gummielastischen FULCE-Aktuatormaterial und deiz&imtechnologie in der Arbeit
gesucht.

Die Greiferstruktur

Es wird mit der Greiferstruktur gezeigt, dass deJLEE-Aktuator auf einer
Siliziumstruktur monolithisch aufgebracht werdennkaund mit dem Nutzen vom
geeigneten Silikongelenk die volle Kontraktion dd$L CE-Aktuators zuriickgewonnen
werden kann.

Der FULCE-Aktuator kann wahrend der Bewegung indiefien Positionen gesteuert
werden. Die Kriechvorgdnge bleiben wéhrend des I&sts® im gummielastischen
Aktuatormaterial so gering, dass sie mit der opgsc Wegmessung nicht detektiert
werden kénnen.

Die Siliziumstrukturen kénnen nach dem Aufbringess FULCE-Aktuators mit einem
Laser freigeschnitten werden ohne den Aktuator niiemh oder die Aktuator-
Siliziumhaftung auf der Si-Oberflache thermo-medbeimzu belasten.

Die nachgiebige Mikroziehharmonika

Es wird bewiesen, dass durch nasschemisches Atzewetkzeuge fur die
Silikonmikroabformung gefertigt werden kdnnen. Esmiken Quasi-3D-Strukturen durch
das beidseitige Abformen vom Silikon erzeugt werdBre Abformung ergibt eine
50um-ige Membrandicke der Mikroziehharmonika. Diekidstruktur kann mit der
Verwendung vom Haftvermittler von der Werkzeugoldetie zerstorungsfrei gelost
werden.

Die Silikonziehharmonika kann an der Oberflache véitdLCE-Aktuator vernetzt
werden. Der Aktuator kann die Membrane deformievamn die Ziehharmonikastruktur,
aus der ungespannten Ruhelage gestartet, wahredfbgmation zugbelastet ist.

Es kann eine elektrisch-leitfahige Oberflachendahaturch die Anlagerung von Russ-
Nanopartikeln auf dem strukturierten Silikon erzewgerden. Der Widerstand der
Leitschicht andert sich mit der Dehnung der Silikehharmonika. Die
Widerstandséanderung ist proportional zur DehnungMi&roziehharmonika und somit
kann die Dehnung elektrisch erfasst werden. Dier&i{terisierung des Sensorverhaltens
zeigt, dass das Einstellen des Messignals von d#érunad von der Temperatur auch
abhangt.

Die Kombination von Black-Silicon-Bonden mit denagsischen mikrotechnischen
Prozessen ermdglicht die Fixierung und die elettbesKontaktierung eines elektrisch-
leitfahigen gummielastischen  Elastomers zwischen ei zwmikro-strukturierten
Siliziumhalften.
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Das FULCE-Mikroventil

Der FULCE-Aktuator kann in einem Mikro-Ventil algefstehender SchlielRkorper
fungieren. Die Gestaltung der Ventilstruktur isttnmder Kombination von den
Atzprozessen (Erzeugen von drei unterschiedlichafel) und vom Black-Silicon-
Bonden machbar. Das Ventil kann die FlUssigkeiigstmg beim Arbeitsdruck (2,2 kPa)
in der FlieBrichtung reversibel stoppen. Die Teraper in der Umgebung der
Mikrokammer wird als Einflussgréf3e wahrend des @®8prozesses genutzt. Bei einer
Flissigkeitsstromung, die mit hoherem Druck (z.388 kPa) verbunden ist, wird der
SchlieRvorgang irreversibel (Sicherheitsventilfunk}. Die Bondverbindung der beiden
Chiphaélften bleibt mit dem Black-Silicon-Bonden w&éihd des Schaltens stabil.

Die in der Arbeit gezeigten Beispiele sind die emsfpplikationen, die aus der hybriden
Integration von den FULCE-Aktuatoren und der Mikstemtechnik entstanden sind.
Die Weiterentwicklung dieser oder die Entwicklunguer Applikationen auch auf dem
monolythischen Weg ermdglicht die innovative tesbhe Nutzung des FULCE-
Aktuators. Die monolythische Integration ermdgliclttie Miniaturisierung der
zuklnftigen FULCE-Mikromechanismen.



