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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit ist ein Beitrag zur monolithischen Integration von
thermomechanischen fliissigkristallinen Elastomeren (FULCE) als Aktor
in die Mikromechanik. Es wird dargestellt, welche tiblichen Aktoren in der
Mikromechanik verwendet werden und verdeutlicht, welche Vorteile eine
neuartige Aktorfamilie, die funktionellen fliissigkristallinen Elastomere her-
ausstellt. Aus der Sicht der Anwendung wird der potentielle Aktorwerkstoff
beschrieben und das mogliche Anwendungsgebiet in der Mikro- beziehungs-
weise Nanotechnologie eingeschrinkt.

Die Randbedingungen der Mikromechanik, die fiir den Einsatz des Aktors
notwendig sind, werden erarbeitet. Es werden Literaturangaben beziiglich
der mechanischen Aktorspannung experimentell untersucht, und es wird
ein moglicher Ablaufplan fiir die erfolgreiche nicht-hybride Integration des
Werkstoffes dargestellt. Aus dem potentiellen Aktorwerkstoff wird durch
Prozessierung der Aktor hergestellt. Bei den Demonstratoren wird die Funk-
tionsfihigkeit des Aktors mittels optischer Polarisationsmikroskopie sowie
mittels thermoelastische Experimente als Funktionstests nachgewiesen. Fiir

die Weiterfiihrung der Forschung werden Hinweise vorgeschlagen.



Abstract

This work is a contribution to the monolithic integration of thermo-
mechanical functional liquid-crystalline elastomers (FULCE) as actuators
into microtechnology. Common actuator types used in MEMS and mi-
crotechnology are characterised and shown, which benefits emphasises the
new actuator family of functional liquid-crystalline elastomers. From the
point of view of the possible applications the unique properties of the novel,
potential actuator material is described. Because of the characteristic of the
actuator the application field is narrowed to microtechnology and nanotech-
nology, respectively.

Basic conditions and requirements of microtechnology, which are neces-
sary for the application of the novel actuator are developed. Bibliographical
references concerning mechanical actuator tension and stain are investigated
experimentally. A possible workflow for the successful non-hybrid integra-
tion of the actuator material FULCE is presented. The pre-material of the
acuator is processed to gain a functional liquid-crystalline elastomer actuator.
On some sample items the functionality of the actuator is proven by optical
polarisation microscopy and functional experiences, respectively. For further

works and investigations ideas are given.
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1 Einleitung

Motivation und Abgrenzung der Arbeit

Die vorliegende Arbeit ist ein Beitrag zu der monolithischen Integration
von thermomechanischen flissigkristallinen Elastomeren als Aktor in die
Mikrotechnik. Die Entwicklung von miniaturisierten mechatronischen Syste-
men erfordert neue Aktoren. Seit Jahrzehnten werden verschiedene Ansitze
wie kiinstliche Muskeln, piezoelektrische oder elektrostatische Antriebe,
Fluidantriebe untersucht, die unterschiedliche Wirkprinzipe besitzen und
sowohl in den Eigenschaften, als auch in der Anwendbarkeit Differenzen zei-
gen [Jen98, Gev0Q]. Die eingesetzten Aktoren wandeln die Eingangsenergie
in mechanische Arbeit um.

Zu mechanischer Arbeitsverrichtung werden hiufig Transportprozesse
oder externe bzw. interne elektromagnetische Felder eingesetzt. Es werden
bestehende Aktoren verbessert bzw. neue Aktoren entwickelt, um den An-
wendern optimal angepassten Losungen anzubieten [EKST08, KEST08]. Ein
Trend ist die Miniaturisierung und die Funktionsintegration. Mit den kleiner
werdenden Gesamtmafle, Beschrinkungen des umgebenden Mediums und
anderen Restriktionen sind neue Aktoren und Technologien zu evaluieren.

Mit der Erfindung neuer Aktoren entstehen neue Anwendungsbereiche,
die untersucht werden. Funktionelle fliissigkristalline Elastomere (Fulce)
weisen Aktoreigenschaften auf, die auf elektromagnetische Strahlung wie
Lichteinwirkung oder Warmeeinprigung durch Strahlung oder Wirmelei-
tung bzw. Konvektion direkt mechanische Arbeit verrichten [WF01]. Sie
besitzen einen groflen Hub bei geringer Wirkkraft. Diese Eigenschaften sind
die Alleinstellungsmerkmale des Aktorwerkstoffes. Wegen den Einschrin-

kungen dieser thermomechanischer Aktoreigenschaft kommen nur miniatu-
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risierte Anwendungen in Betrachtung, bei denen die verfiigbaren geringen
Krifte und zugleich grofle Wege sinnvoll angewendet werden kénnen.

Das Wirkprinzip des thermomechanischen Wandlers wird anhand der
chemischen-physikalischen Grundlagen erklirt, wobei die vorliegende Ar-
beit keine Forschung auf dem Gebiet der Chemie austibt, sie nutzt den
entstandenen Werkstoff mit dem Aktoreigenschaft.

Die Herstellung miniaturisierter Bauteile ist eine seit 40 Jahren intensiv be-
forschte Wissenschaft der Mikromechanik, Mikrotechnik, Mikrosystemtech-
nik sowie in den letzten Jahren der Nanotechnologie [Biit91, GD97, VZ06].
Die Prozesse und Technologien und Produkte der Mikrotechnik werden
auf neue Aktoren angewendet, somit geben sich Aktorik und Mikrotechnik
einander die zu erarbeitenden Randbedingungen und Einschrinkungen.

Gegeben ist ein neuer, potentieller Aktorwerkstoff mit einem bisher nicht
verwendeten Wirkprinzip. Gesucht ist das Anwendungsfeld und Anwen-
dungstechnologie. Ziel ist das Zusammenfiihren der Aktorik und der Mik-
rotechnik. Anders formuliert sollen Wege gesucht werden, welche einem
potentiellen Aktorwerkstoff die Verfahren entwickelt, welche den Einsatz in
der Mikrotechnik ermdglicht.

Diese Arbeit untersucht die Eignung der Fulce als Aktor in der Mikrotech-
nik. Folgende Ziele werden angestrebt:

e Grundlegendes Verstindnis des Wirkprinzips des Aktors, Ableitung
der Aktoreigenschaften,

e Einordnung des thermomechanischen Aktors in die Aktorik,

e Formulierung der Randbedingungen und Einschrinkungen der Mikro-
technik,

e Bestimmung der Paf$fihigkeit des Aktors unter den Randbedingungen,

e Herstellung eines geeigneten Demonstrators und

e monolithische Integration von Fulce, sowie,

e Nachweis der monolithischen Integration an einem Demonstrator mit
Messungen.

In dieser Arbeit wird die Weiterentwicklung der einzelnen Komponen-

ten des Fulce bzw. des Materialkomplexes nicht angestrebt. Die chemi-
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sche Synthese des Fulce wird als gegeben angenommen, die thermischen-
mechanischen Materialkennwerte werden nicht untersucht. Die hybride
Integration wird in einer anderen Arbeit [Fis09] untersucht, deren Aspekte
hier nicht behandelt werden. Der Entwurf des Demonstrators dient keiner
konkreten Produktentwicklung. Die beschriebenen Prozesse werden nicht

fiir die wirtschaftliche, industrielle Herstellung optimiert.



2 Stand der Technik

Fiir die Auswahl eines Aktors fiir eine bestimmte Anwendung ist die
Beschreibung der Bewegung (und/oder Krifte und Momente) eine Grund-
voraussetzung. Folgende Merkmale miissen beschrieben werden:

e Freiheitsgrad der Bewegung (von eins bis sechs, 3 Rotationen und

Translationen sind méglich),

Bewegungstyp (Translation oder Rotation),

Grenzen der Bewegung (beschrinkt oder nicht beschrinkt),

Bewegungsrichtung (in eine Richtung oder mehrere Richtungen),

Bewegungssinn (ist die Bewegung einsinnig oder wechselsinnig),

Bewegungsablauf (kontinuierlich arbeitende oder nur in diskreten
Schritten einstellbare Bewegung),
e Selbsthaltevermdgen (ist das Prinzip ohne Bremse zum Stillstand fzhig).

Da die meisten Bewegungsabliufe der Mikrotechnik planare oder lineare,
beschrinkte, wechselsinnige Translationen kontinuierlichen Ablaufs sind,
miissen die eingesetzten Aktoren dementsprechende Charakteristik aufwei-
sen. Rotationen, nicht beschrinkte einsinnige raumliche Bewegungen bilden
die Sonderfille, die in dieser Arbeit nicht weiter behandelt werden.

Gesucht sind mikrotechnisch eingesetzte Aktoren fiir einen typischen
linearen Antriebsweg von hochstens einigen Millimeter mit einer Wegauf-
16sung von einigen Nanometer bis Mikrometer. Die bewihrten Aktoren
sind die elektrostatischen Antriebe und vor allem in hybriden, separat her-
gestellten Systemen die Piezoantriebe [KB91, Biit91, GD97, Jen98, AHO06].
Charakterisiert werden die Aktoren im Abschnitt 2.1.

Um eine Vielzahl spezieller Anwendungen ermdglichen zu kénnen, wurde
in den letzten Jahrzehnten intensive Forschung auf dem Gebiet der Aktoren

bzw. Sonderaktoren betrieben. Dementsprechend wurden elektrokinetische,
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elektrochemische Wirkprinzipe, Transportprozesse, wie Diffusion, sowie
Eigenschaften der elektrorheologischen und magnetorheologischen Fluide
als Aktoren erforscht [Jen98, Jen95, Gev00], sowie neuartige thermo- bzw.
optomechanische Wirkprinzipe eingefiihrt, siehe dazu bspw. [WF01, KF91],
[KWEO5].

Im Fachgebiet Mikrosystemtechnik der Technischen Universitit Ilmenau
wurde die Aktorik fiir immer kleiner werdende Systeme erforscht. Es wurden
beispielsweise die Sonderaktoren fiir den Einsatz in der minimalinvasiven
Chirurgie systematisiert, um neuartige Greiferstrukturen zu betreiben, siehe
dazu [Q1a03]. Es wurden elektrochemische Polypyrolaktoren fiir den Einsatz
in der Mikrotechnik eingehend untersucht, siehe dazu z. B. [SKH99].

Gemif} dieses Forschungsprofils wurden die theoretischen und verwirklich-
ten Aktoren systematisiert, siche dazu [Jen98]. Obwohl die Wirkprinzipe
der Aktoren unterschiedlich sind, bendtigen die Meisten fiir die Funktions-
fahigkeit elektrische Energie und/oder sie werden ausschliellich in Fluid-
systemen Einsatz finden. Durch die Materialforschung entstandene neue
Aktorklasse der thermomechanischen Wandler unterscheidet sich in diesem
Aspekt grundlegend von den bisher erforschten Aktoren. Fiir die Funktion
ist elektromagnetische Strahlung (Licht) oder Wirme notwendig. Somit wird
bei erfolgreichem Einsatz neuartiger thermomechanischen Wandler in der

Mikroaktorik ein neues, bisher nicht betretenes Wissenschaftsfeld eroffnet.

2.1 Ubliche Wirkprinzipe der Mikroaktorik

Ein Aktor gibt bei Eingabe eines elektrischen, thermischen oder optischen
Signals eine physikalische Grofle wie Kraft, Drehmoment, Dimensions- oder
Phaseninderung aus. Aktoren (engl. actuator) sind die Verbindungsglieder
zwischen dem informationsverarbeitenden Teil von Steuerungen und einem
Prozef3. Als Prozef} wird ein Vorgang verstanden, bei dem Energie- und/oder
Materialstrome auf bestimmte Ziele hin beeinfluflt werden. Die Aktoren
werden leistungsarm angesteuert und stellen an ithrem Ausgang meistens me-

chanisches Arbeitsvermdgen zur Verfiigung. Aktoren sind eine Reihenschal-
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tung der Funktionsglieder Energiesteller (Stellelement), Energiewandler (An-
triebselement) und Getriebe (Ubertragungselement) [Jen95, Jen98, MMPO5].
Bild 2.1 stellt die Struktur eines geregelten Antriebs dar, wobei die Elemente
eines Aktors gezeigt sind. Zur Auslenkung des beweglichen Strukturelemen-
tes werden unterschiedliche Wirkprinzipe genutzt. Gestrichelt sind méogliche

zusdtzliche Riickkopplungen des Informationsflusses gekennzeichnet.

Energie Storgrofle
Fiihrungs- y - ) Bewegungs-
grofle > Reol Stell- _’Antnebs- Ubertra- Wirk- grofle
cgler element element _r) gungsel. _r’ element

Regelstrecke : :

_I !

Mess- [~ """~~~ ~~~--°-- |

system [¢[7 """ """ - Tm - --mmmmmmm -

Regeleinrichtung

Bild 2.1: Strukturdarstellung eines geregelten Antriebs

Die in der Mikroaktorik iiblichen Wirkprinzipe werden im folgenden
zusammengefaf3t [Jen98].
e Elektrostatik,
o Piczoelektrischer Effekt,
e clektrokinetische Wirkprinzipe (Elektrophorese, Elektroosmose),
e clektrochemische Wirkprinzipe,
e Stromungsaktoren (elektro- und magnetorheologische Fluide),
e Prinzip der unterschiedlichen Langenausdehnungskoeffizienten (Bime-
talle),
e Wandlung der Kristallgitterstruktur durch Anderung der Temperatur

(Formgedichtnislegierungen),

2.1.1 Elektrostatischer Effekt

Wenn die Platten eines Plattenkondensators parallel gegeneinander ver-
schoben werden, wirkt eine Kraft parallel zu den Platten, die in entgegenge-
setzter Richtung der Verschiebung wirkt [Jen95] Wird auf dem Kondensator
ein elektrisches Feld angelegt, wirkt umgekehrt eine Kraft. Die Kraftglei-
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chung auf einen idealen planaren Plattenkondensator ist in Gleichung 2.1
angegeben, wenn in diesem Fall die Kondensatorplatten wie zwei Kimme
ineinandergeschoben werden:
gqre,-U*-b
F=—— 2.1
) 2-d

Mit Verringerung des Abstandes d zwischen den Platten wird die Kraft F,
bei gleichbleibender Spannung U grofer. Weiterhin kann der Effekt durch
die Vergroflerung der Plattenfliche mit Vergroflerung der Kantenlinge &
gesteigert werden. Zur Nutzung einer relativ groflen Elektrodenfliche wer-
den sie meistens kammartig ausgefiihrt. Der Bewegungsbereich betrigt etwa
70 mm, mit einer Auflésung von 0,25 um und Positionsunsicherheit von
5 um. Dabei werden Krifte bis 50 mN erzeugt. Typische Anwendungen fiir
elektrostatische Antriebe sind in der Mikrotechnik oder Objektpositionie-
rung in der Mikroskopie .

Im stark nichtlinearen elektrischen Feld [Jen98] skaliert die Kraft F ~ 2,
die erreichbare Energiedichte betrigt 5- 10* # Die Energiedichte ist mit
der Verkleinerung der Dimensionen 1000-fach grofier, als im Makrobereich.
Die Zeitkonstanten sind im Vergleich zu anderen Zeitkonstanten im System

vernachldssigbar [Jen95].

2.1.2 Piezoelektrischer Effekt

Der piezoelektrische Effekt ist eine lineare, elektromechanische Wechsel-
wirkung: falls ein entsprechendes Material elektrisch polarisiert wird, tritt
in Abhingigkeit der elektrischen Feldstirke eine Formianderung auf. Wer-
den piezoelektrische Kristalle mechanisch auf Zug oder auf Druck belastet,
kommt es zu einer Ladungstrennung im Werkstoff.

Der inverse piezoelektrische Effekt tritt dann auf, wenn auf einem piezo-
elektrischen Kristall eine Spannung aufgelegt wird, die eine Dickeninderung

des Kristalls hervorruft.
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Die piezoelektrische Dehnung verlduft nahezu hysteresefrei, die dielektri-
schen Verluste sind sehr gering, und da keine andere Polarisation vorhanden
ist, ist eine Kontraktion in Feldrichtung nicht méglich.

Der Piezoeffekt wird als Festkorperaktor benutzt. Die Energiewandlung
erfolgt mit geringen bewegten Massen und ohne zusitzlichen bewegten Tei-
len, so ist eine sehr schnelle Reaktion zu realisieren. Fiir Feinstpositionierung
(in der Atomkraftmikroskopie bspw.) werden Piezoaktoren verwendet. Die
meistverwendeten Piezowerkstoffe sind die Blei-Zirkonat-Titanat-Keramiken
(PZT) [Jen98, HSFO7]. Piezoelektrische Polymeraktoren aus Polyvinyliden-
fluorid erbringen bei einer Schichtdicke von 10 um mit 300 V' Spannung
0,1% Dehnung [DDM97].

Piezokristalle sind auf einem breiten Feld sowohl als Aktor als auch als
Sensor eingesetzt: Als Schallwandler, mechanisch-elektrische Wandler so-
wie elektrisch-mechanische Wandler [AHO6]. Nachteilig ist die bendtigte
hohe elektrische Feldstirke von einigen &£V /mm fiir typisch 0, 1% relative
Lingeninderung [VZ06].

2.1.3 Elekirokinetische Wirkprinzipe

Die elektrokinetischen Prinzipe werden fiir Bewegungen in Fluiden vor al-
lem in Mikrofluidsystemen verwendet. Diese sind die Elektrophorese [Jen98]
- eine Bewegung von Ionen in einer Trigerfliissigkeit unter Einflufl eines du-
eren elektrischen Feldes - und die Elektroosmose [Jen98]: durch Anlegen
eines elektrischen Feldes lings einer flissigkeitsgefiillten Kapillare entsteht
eine resultierende Kraft, die auf der Oberflichenladung zwischen festem
Dielektrika und der Fliissigkeit zurtickzufiihren ist. Durch die Elektroos-
mose wird die Flussigkeit in der Kapillare bewegt [Jen98]. Die Herstellung
einer elektroosmotischen mikrofluidischen Aktors beschreibt z. B. Piyasena

[PNM*09].
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2.1.4 Elekirochemische Wirkprinzipe

Bei den elektrochemischen Wirkprinzipen wird die reversible mechani-

sche Arbeitstahigkeit spezieller Werkstoffe auf chemische Verinderungen

ausgenutzt. Es gibt folgende grobe Unterteilung der Wirkprinzipe [Jen98,
SKH99, DRSOMO5]:

Ionen-Polymer-Aktoren: durch reversiblen Ionentausch wird die Lin-
ge oder das Volumen geidndert. Die Vorginge der Aktoren sind nicht
vollstandig erklart. Die Aktoren reagieren auf die angelegte elektrische
Spannung mit einer grofle Verbiegung. Beispielsweise betragt die Ak-
torgrofie 24 -7+ 0,2 mm?, die maximale Auslenkung betrigt bei einem
Volt Spannungserhhung 500 um [KLO5, Sme08, YKK*04].
Polyelektrolytgele oder Ketten mit ionisierbaren, oxidierbaren bzw.
reduzierbaren oder fotoaktiven funktionellen Gruppen, z. B. Polypy-
role. [JSIL99] Die Anderung des entsprechenden Elektrolytzustandes
16st eine chemische Reaktion aus, welche mit einer Volumeninderung
einhergeht. Anwendungsansitze sind bspw. reversible, intelligente Ka-
theter [K]J06, DMD9Y6].

Leitfihige Polymere: sie werden reversibel dotiert. Bsp: Dotierter Po-
lypyrol wird in Elektrolytlosung zwischen Elektroden elektrischer
Spannung ausgesetzt (dadurch flieft Strom zwischen dem Polymer und
der Elektrode). Dotierung geht mit einer Verlingerung, Verlust der
Dotierung mit einer Verkiirzung einher. Die Eigenschaften wie elektri-
sche Leitfihigkeit, E-Modul werden ebenfalls verindert. Die relative
Lingeninderung betrigt 0,5 bis 10% [DDM97].

Ordnung- Unordnung-Uberginge z. B. in Polypeptiden oder Collagen.
Auf Anderung des pH-Werts wird der Zustand verindert. (Siche dazu
lyotrope Flussigkristalle, 3.1.4).

Semikristalline Polymere mit Zustandsinderung: Dehnstoffaktoren

mit Volumeninderung beim Schmelzen und Rekristallisation [Jen98].
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2.1.5 Bimetall-Effekt

Thermobimetalle (oder auch Bimorphe) sind Schichtwerkstoffe, die aus
mindestens zwei Komponenten unterschiedlicher thermischer Lingenaus-
dehnungskoeffizienten bestehen. Bei der Erwirmung dehnt sich die eine
Komponente stirker aus als die andere, daraus resultiert eine temperaturab-
hingige Kriimmung des Thermobimetalls.

Der Stellweg ist linear von der Temperatur abhingig. Die Linearitit besteht
bis ca. 600°C, die Anwendungsgrenze liegt bei etwa 650°C. Der Formande-
rungseffekt ist bis ca. 20 Millionen Zyklen stabil. [Jen98]

Angewendet werden die herkommlichen Thermobimetalle fiir tempe-
raturabhingige Steuer-, Mess- sowie Regelaufgaben in der Elektrotechnik,
Automobilindustrie und Heizungstechnik, mit Werkstoffpaarungen z. B.
Mangan mit Kupfer- und Nickelzusitzen. [Jen98]

Fiir mikrotechnische Anwendungen kann z. B. eine diinne Polymerschicht
mit einer Metallschicht kombiniert werden. Die ausgeiibte Kraft variiert in
Abhingigkeit der Aktorgeometrie und des E-Moduls stark. Mogliche Anwen-
dungen kénnen temperaturabhingige Schutzschalter, Temperaturschreiber

oder mechanische Thermometer sein [VZ06].

2.1.6 Stromungsaktoren

Elektro- und magnetorheologische Fluide sind spezielle Stromungsaktoren.
Sie sind Fliissigkeiten, die mit reversiblen Anderungen im Flieverhalten
(Viskositdt) auf die Einwirkung eines elektrischen bzw. magnetischen Feldes
reagieren. Solche Materialien sind Suspensionen, die aus nichtmetallischen
hydrophilen Teilchen mit adsorbiertem Wasser und elektrisch isolierenden
Olen bestehen. Der Volumenanteil von Partikeln betrigt 20 — 60%. Das
duflere Feld bewirkt meistens eine Phasenumwandlung aus dem fliissigen
in einen gelartigen Zustand. Das elektrische Feld induziert Dipole, die sich
zu sdulenartigen Strukturen verketten. Aufs magnetische Feld reagieren die
magnetischen Partikel mit magnetischen Momenten, die ebenfalls zur Siu-
lenbildung fiihrt. Feldstirken von 1 —4%&V /mm bzw. 0,2 T sind fiir das
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Auslosen der Phasenidnderung notwendig. Elektrorheologische Fluide wer-
den zur Schall- und Schwingungsdimpfung oder als hydraulische Ventile
verwendet [Jen98, VZ06].

2.1.7 Aktoren mit Memory-Effekt

Bestimmte Legierungen (z. B. Ni-Ti-, Cu-Zn-Al- oder Cu-Al-Ni-Legierungs-
systeme) besitzen die Fihigkeit, sich bei Erwirmung wieder in eine frithere
Form zuriickverwandeln, die thnen in ihrer Vorgeschichte aufgeprigt wurde.
Das Material heiflt auf Englisch shape-memory-alloy (SMA), Formgedichtnis-
Legierung. Diese Forminderung tritt beim Uberschreiten einer bestimmten
Temperatur (zwischen —150°C und +150°C) durch mechanischen und ther-
mischen Verinderungen im Kristallgefiige von Metall auf. Oberhalb der kriti-
schen Temperatur liegt austenitisches Gefiige vor, unterhalb martensitisches,
welches weich und leicht formbar ist. Durch das breite Temperaturspektrum
konnen viele Anwendungen auf SMA zuriickgreifen [MMPO05]. Mit Formge-
dichtnislegierungen wurden Verstellwege von maximal 8%-Dehnung beim
Einweg-Memory-Effekt und hochstens 5% beim Zweiweg-Memory-Effekt
[Gev00, MMPO05, Jen98, Sch09] [Hal02] erreicht.

2.2 Ubliche thermomechanische Wandler

Es existieren handelstibliche, makroskopische thermomechanische Wand-
ler. Diese sind:

e Bimetalle, siche dazu 2.1.5,

e Dehnstoffaktoren, bei dem eine Phasenumwandlung des Aktorwerk-
stoffes (wie z. B. Wachs) eine Volumeninderung hervorruft, die zur
Kafterzeugung verwendet wird.

Bimetalle konnen in mikrotechnischen Anwendungen eingesetzt werden,
wobei die Technologie des Aktors an die Einschrinkungen der Mikrotechnik
angepasst werden muss. Die Ubertragung des Prinzips des Dehnstoffaktors

wiirde auch nicht ausschlief$lich die Verkleinerung der geometrischen Abma-

11
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e des Gesamtsystems bedeuten. Zu den Einschrinkungen der Mikroaktorik
siehe ausfiihrlicher den Abschnitt 2.4.

2.3 Neuartige thermomechanische Wandler:
funktionelle flussigkristalline Elastomere (Fulce)

Es gibt eine neue Aktorfamilie der thermomechanischen bzw. der op-
tomechanischen Wandler, deren Wandlereffekt auf dem Zustand bistabiler
chemischer Verbindungen in einem Netzwerk beruht. Elektromagnetische
Strahlung bzw. Erwiarmung erregt die thermo- bzw. lichtempfindlichen Mo-
lekiile zu einem Phasenwechsel, die eine Lingeninderung bewirkt. Diese
Lingeninderung der anisotropen Molekiilketten wird makroskopisch aus-
genutzt. Die thermo- bzw. optomechanischen Eigenschaften lassen sich in
einem Aktorwerkstoff theoretisch kombinieren. Resultierend entsteht eine
opto-thermomechanische Wandlung. Diese Wandler werden funktionelle
fliissigkristalline Elastomere (Fulce) genannt. Charakteristisch fiir den Wand-
ler sind kleine Krifte, relativ grofle Verstellwege und Schaltfrequenzen tiber
1Hz [Fis09, Vortrag]. Mit den thermo- oder optomechanischen Aktoren
sind auf die Originallinge bezogene 40% bis erwartete 400% aktive Stauchung
moglich [DWEFO00, KF91]. Eine mogliche Einordnung des Aktorprinzips des
thermomechanischen Wandlers ist als Erginzung nach [Hal02] in Bild 2.2
dargestellt. Der neuartige Wandlertyp wird im Abschnitt 3.2 niher erldutert.
Im experimentellen Teil dieser Arbeit wird der thermomechanische Wandler

verwendet.

2.4 Mikroaktorik

Die mechatronische Entwicklung der Mikromechanik und Mikroelek-
tronik fithrt zu einer vergleichsweise neuen Aktorart, zu den sogenann-
ten Mikroaktoren. Die typischen Abmessungen der Mikroaktoren sind in
Mikrometer- bis Submillimeterbereich, die Ausgangsleistung betrigt tibli-

cherweise einige Mikro- bis Milliwatt. Solche Aktoren stehen fiir bestimmte
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Bild 2.2: Mogliche Einordnung des thermomechanischen Wandlers in Wirkprin-
zipe der Mikrotechnik, Idee nach [Hal02]

Anwendungen offen, wie Mikromanipulatoren oder miniaturisierte Roboter-
systeme.

Die Miniaturisierung zwingt den Entwickler, in der Aktorik neuartige
Ideen einzusetzen, um kleinere, effizientere und innovativere Produkte auf
den Markt zu bringen. Die neuen Anwendungen bediirfen Ansitze, die die
bisherigen technologischen Grenzen der einzelnen Wissensdisziplinen tiber-
schreiten und Wirkprinzipe anders darbieten. Die Wirkprinzipe lassen sich
durch folgende Herangehensweisen in der Mikrowelt finden, nach [Kal05]:

e Klassische Makrobauelemente werden in die Mikrowelt tibertragen. Ei-
ne Besonderheit ist die unterschiedliche Skalierung der physikalischen
Effekte.

e Uniibliche, bekannte Wirkprinzipe lassen sich einsetzen. Beispielsweise
sind elektrostatische Aktoren in der Makrotechnik uniiblich, werden
aber in der Mikrotechnik oft eingesetzt (Projektoren, Gyroskope).

e Nutzung neuer Wirkprinzipe fiir die Aktorik, die in der Makrowelt
nicht funktionieren.

Der Einsatz von Mikrosystemen und Mikroaktorik bietet folgende Haupt-
vorteile [Jen98]:

13
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e Werkstoffe: Durch die Skalierung der Effekte sind die Materialkenn-
werte in vielen Fillen besser als die Kennwerte der Makrowelt, z. B. die
makroskopischen Materialien sind durch Unterschiede in Mikrolegie-
rungsanteilen verschieden, die Qualitdt von Substrat- oder Schichtwerk-
stoffen ist gleichbleibend hoch. Es stehen eine Vielzahl von Substrat-,
Schicht- und Diinnschichtwerkstoffe und deren Kombinationen zur
Verfiigung.

e Miniaturisierung: Die verschiedenen Lithographieverfahren ermdogli-
chen eine charakteristische Strukturbreite von Submikrometer sowohl
tiir die Elektrotechnik, als auch fiir mikrotechnische Anwendungen.
Die Verkleinerung der geometrischen Grofle verringert die Masse und
das Volumen. Diese bewirken eine Anderung der Zeitkonstanten, er-
reichbaren Leistungen sowie thermischen und mechanischen Eigen-
schaften. Die Miniaturisierung setzt auch die Grenzen der anwendba-
ren physikalischen Wirk- und Antriebsprinzipe.

e Komplexe Anordnungen: Es konnen im bestimmten Bauraum nicht
nur ein Sensor und ein Aktor, sondern mehrere Sensoren (oder Senso-
ren und Aktoren fiir diverse andere nétige Aufgaben) zusammengefaf3t
und integriert sein. Durch die Verkleinerung werden nicht nur die fein-
werktechnischen Baugruppen umgesetzt, sondern auch Synergieeffekte
erzeugt: es entstehen hochintegrierte Systeme.

e Mechatronische Integration: Die meisten Herstellungsprozesse der
Mikrotechnik entstammen aus den Prozessen der Mikroelektronik.
So ist es naheliegend, neben der Aktorik und Sensorik auch die Steue-
rung und die mikroelektronischen Komponenten in die Systeme zu

integrieren.
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2.5 Integrationsarten der flussigkristallinen
Elastomere in die Mikrotechnik

Gegeben sind mit der Mikrotechnik eine Technologie, die die Herstellung
von mikroskopisch kleinen Strukturen ermdglicht, und das Aktormaterial
Fulce, das die Fihigkeit eines mikrotechnischen Aktors besitzt. Festgelegt
sind drei Arten, wie das Material Fulce integriert werden kann:

1. Integration der Funktion: Es entsteht eine funktionelle Einheit aus der
Aktorik und aus dem mechanischen Bauteil.

2. Integration der Technologie: Mit Hilfe der Technologie der Mikrotech-
nik werden die Aktoreigenschaften von fliissigkristallinen Elastomeren
ausgenutzt.

3. Integration des Materials (wird nicht angestrebt): Fulce wird nicht an
den Prozessen der Mikrotechnik angepafit, chemische Zusammenset-
zung fiir die Abstimmung der Prozesse geindert oder z. B. funkti-
onsrelevante Stellen werden nicht zusitzlich mit speziellem Material
belegt.

Im konkreten Fall der funktionellen flissigkristallinen Elastomere werden

bei der technologischen Integration folgende zwei Wege unterschieden.

2.5.1 Ubliche hybride Integration fliissigkristalliner Elastomere in
die Mikrotechnik

Die eine Moglichkeit ist die hybride Integration, wobei die fertigen fliissig-
kristallinen Elastomerstreifen (LCE-Streifen) in Systeme eingebaut werden
[Fis09].

2.5.2 Neuartige monolithische Integration von fliissigkristallinen
Elastomeren

Die andere, neuartige Moglichkeit ist die monolithische Integration, bei

welcher der Vorstoff integriert, ausgerichtet und zu LCE vernetzt wird.
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Ziel dieser Arbeit ist durch die Integration des Aktors ein monolithisch
und funktionell integriertes Bauteil (siche Abschnitt 2.5) mit einfachen Kop-
pelstellen zur Umwelt zu erstellen. Die Annahme wird durch die Untersu-
chung der technologischen Vertriglichkeit des Fulcematerials in den einzel-
nen Prozessen erforscht. In dieser Arbeit wird die monolithische technologi-
sche Integration untersucht.

Das Kriterium fiir Mikroaktoren ist die monolithische Integration der
Krafterzeugung ins System. Die Krafterzeugungsprinzipien konnen dabei
unterschiedlich sein [Gev00]. D. h. der verwendete Aktor wird nicht separat
hergestellt und als zusitzliche Baugruppe montiert, sondern er wird auf die
Technologie abgestimmt auf der Waferebene hergestellt [GD97].

Die monolithische Integration des Fulce ist in kleinen Serien vermutlich
nicht wirtschaftlich, nur in der Serienproduktion bei sehr groflen Stiickzah-
len. Ziel ist jedoch die Untersuchung der prinzipiellen Eignung des Fulce-
Aktormaterials als Aktor fiir mikrotechnische Bauteile. Bei der monolithi-
schen technologischen Integration liegt in Losungsmittel gelGstes fliissigkris-
tallines Polymer (LCP) vor, das gefiigt und prozessiert wird. Das entstandene
flissigkristalline Elastomer (LCE) weist Aktoreigenschaften auf, siehe dazu
Abschnitt 3.2.

Ziel der experimentellen Arbeit ist ein funktionell integriertes Mikroak-
torbauteil, an dem die technologische Prozefintegration erforscht wird. Es
werden die Voraussetzungen fiir die Ausnutzung der Aktoreigenschaften von
Fulce geschatfen. Dazu werden folgende Schritte durchgefiihrt: Der Aktor-
vorstoff (LCP) wird gefiigt, ausgerichtet und vernetzt, so entsteht der Aktor.
Die zur Ausrichtung und Vernetzung des Vorstoffes notigen Parameter wer-
den ermittelt und die Annahme der technologischen Kompatibilitdt von
Fulce in der Mikromechanik erforscht bzw. bestitigt. Das Fulce-Elastomer
wird dabei als Aktor in die Mikromechanik integriert.

Der grundlegend andere Weg der Integration des Fulce in die Mikrotechnik
ist die hybride Integration. Die Grundlage der hybriden Integration ist von
Dulffy et al. [DMSW98] beschrieben worden. Es wurde Polydimethylsiloxan

(PDMS) an verschiedene Unterlagen wie Glas, Siliziumwafer, oxidierte Wafer
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oder oxidierte Polystirole gebunden. Die Materialoberflichen werden im
Sauerstoffplasma angeregt und darauf folgend zusammengeprefit. So entsteht
eine gasdichte Verbindung [Fis09]. Maskierte, gedtzte Hybridstrukturen aus
PMDS und Substrat lassen sich dadurch herstellen [BPS09].
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3 Fulce: eine neuartige
thermomechanische Aktorfamilie

1888 entdeckte der osterreichische Botaniker Friedrich Reinitzer unbe-
kannte Eigenschaften beim Schmelzen von Cholesterinestern. Die Ester
verwandeln sich beim Schmelzen zunichst in eine triibe Fliissigkeit, welche
sich beim weiteren Erhitzen in eine klare Fliissigkeit verwandelt. Die triibe
Schmelze weist die Eigenschaft der Doppelbrechung auf, die bislang nur in
Kristallen bekannt gewesen ist [SDS04]. Dieser Ubergangszustand wurde

flissigkristallin genannt.

3.1 Chemie der funktionellen flissigkristallinen
Elastomere

Kristalle sind Feststoffe mit wohlgeordneter innerer Struktur. Die Be-
schreibung der Kristallstruktur erfolgt durch die Gitterbeschreibung und die
Charakterisierung der Fernordnung. Uber der Schmelztemperatur T ent-
steht eine isotrope Flissigkeit, in der die Massenschwerpunkte der Teilchen
statistisch gleichmiflig verteilt sind. Sind die Bauelemente (Atome oder Mo-
lekiile) nicht kugelférmig, entsteht aus Packungsgriinden eine Orientierung
der Bauelemente [DGG'98a].

Die klassischen Kristalle sind durch eine Positionsternordnung und eine
Orientierungsfernordnung gekennzeichnet. Aus diesen beiden Eigenschaften
resultieren die mechanische Festigkeit und in den meisten Fillen die aniso-
tropen Eigenschaften der Kristalle, wie die Doppelbrechung bei optischer
Transparenz. Als Ausnahme sei hier NaCl, das Kochsalz erwihnt, das weder
doppelbrechend, noch anisotrop, jedoch kristallin ist [SBFW94].

18
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Die klassischen isotropen Fliissigkeiten weisen eine vollstindige Unord-
nung in der Position und Orientierung auf. Die klassischen Fliissigkeiten
sind frei beweglich und nicht doppelbrechend.

Die beiden Fernordnungen der Position bzw. der Orientierung sind von-
einander unabhingig. Somit konnen folgende gemischte, thermodynamisch
stabile Ordnungen existieren:

e Positionsfernordnung ohne Orientierungsfernordnung: Die Kristall-
gitter existieren mit statistisch orientierten Molekiilen, sogenannte
plastische Kristalle entstehen. Die aufbauenden Molekiile miissen ku-
gelformig sein (bspw. Tetrachlorkohlenstoff, Tetramethylmethan).

e Orientierungsfernordnung ohne Positionsfernordnung: Es gibt eine
einheitliche Vorzugsorientierung der Strukturbausteine und somit eine
Anisotropie der physikalischen Eigenschaften.

Durch diese Klassifikation ist der Begriff fliissiger Kristall fiir diese Stoffgrup-
pe eingefithrt [SBFW94].

3.1.1 Flassigkristalle

Die fliissigen Kristalle werden auch Mesophasen genannt, da sie zwischen
den Aggregatzustinden fest und fliissig auftreten konnen (aber nicht miis-
sen). Mesogene sind Struktureinheiten der Mesophasen, die keine Kugelform
aufweisen und dadurch zwangsmiflig Anisometrie (ungleiche Abmaf3e in un-
terschiedlichen Molekiilrichtungen) verursachen. Sie konnen z. B. scheiben-

oder stabformig sein [DGG*98a].

n

Bild 3.1: Orientierung eines Mesogens, nach [RG03]
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Der Zustand der fliissigen Kristalle ist also ein Zwitterzustand zwischen
anisotropen, festen Kristallen und isotropen, fluiden Flissigkeiten. Um den
Zustand der fliissigkristallinen Phase bei Abwesenheit duflerer Storeinfliisse
zu beschreiben, wird der Begriff des Direktors 7 als die einheitliche Vor-
zugsorientierung eingefithrt. Fluissige Kristalle sind thermodynamisch aktive
Systeme, die Bausteine schwanken mit der thermischen Bewegung um ihre
Vorzugsrichtungen. Diese werden im einfachsten Fall der Einachsigkeit mit
dem Ordnungsparameter § quantifiziert [DGG'98a]:

S= (30052<I>—1>. (3.1

N =

® ist dabei der Winkel zwischen 7 und der Vorzugsachse des Phasenbau-
steins. Die Werte von ® liegen zwischen 0 und 7z/2. Dabei sind die spitzen
Klammern gleichbedeutend einer Mittelung tiber eine statistische Gruppe
der Strukturbausteine (siche dazu Bild 3.1). § nimmt theoretisch Werte zwi-
schen —0,5 und 1 an. § = O zeigt eine fehlende Vorzugsorientierung an
(entsprechend einer isotropen Phase), § = 1 bedeutet eine vollstindig paral-
lele Ausrichtung aller Molekiile (ein Idealzustand). § = —0,5 entspricht einer
Orientierungsverteilung der Molekiile Zhnlich den Borsten einer Flaschen-
biirste. Negative Werte des Ordnungsgrades wurden allerdings experimentell
noch nicht nachgewiesen. § weist eine starke Temperaturabhingigkeit auf,
die bei Anniherung an den Klirpunkt (Temperatur des Ubergangs einer
Mesophase in die isotrope Phase) rasch gegen Null geht. (S. Bild 3.2)

3.1.2 Charakterisierung der Flussigkristalle

Die fliissigen Kristalle besitzen im Zustand mittlerer Ordnung (0,5<S<1)
sowohl Eigenschaften des kristallinen Zustandes (z. B. Anisotropie der me-
chanischen und/oder optischer Eigenschaften, Elastizitdt) als auch typische
Eigenschaften von Flussigkeiten (z. B. teilweise geringe Viskositit, Formun-

bestindigkeit).
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1.0 +

Y

Bild 3.2: Temperaturabhingigkeit des Ordnungsgrades S, nach [RG03]

Folgende Gruppen der Fliissigkristalle existieren bei bestimmten ther-
modynamischen Verhiltnissen von Druck, Temperatur und Konzentration
[KJO1]:

e Thermotrope Fliissigkristalle: die Phasenumwandlung kommt durch
Temperaturerhhung zustande.

e Lyotrope Fliissigkristalle: Sie sind hoch flexible Molekiilaggregate, die
sich dynamisch nur in Losung bilden. Form und Grofle der Aggregate
unterliegen Verteilungen, die von Druck, Temperatur und Konzentra-
tion abhingen. Die physikalischen Bindungen sind im Vergleich zu
den chemischen Bindungen schwach [Ste99a, DGG198b, KJ01].

e Amphotrope Fliissigkristalle: Systeme mit ausgeprigten thermotropen
und lyotropen Eigenschaften.

Die fiir die Arbeit nicht relevanten lyotropen und amphotropen Fliissigkris-
talle werden nicht weiter behandelt.

Die Zahl der bekannten fliissigkristallinen Phasen hat enorm zugenommen.
1959 waren ca. 1400 Verbindungen bekannt, 1992 bereits 50000 [SBFW94].
Die Mesogene konnen folgende molekulare Form aufweisen [DGG*98b]:
Die sdulenférmige Molekularstruktur der Mesogene wird kalamitisch ge-

nannt. Scheibchen- oder blattformige, relativ flache Mesogene sind diskotisch.

21



3 Fulce: eine neuartige thermomechanische Aktorfamilie

Um einen halbstarren, konischen Kern angeordnet ausgebildeten Mesogene
werden pyramidenformig genannt.

Die Molekiilform und -anordnung bewirkt eine Anisotropie vieler physi-
kalischer Eigenschaften bei den Fliissigkristallen. Diese sind z. B. Anisotropie
der elektrischen Leitfdhigkeit, der optischen Eigenschaften, die zur Doppel-
brechung fithrt und Anisotropie der dielektrischen und diamagnetischen

Eigenschaften.

3.1.3 Thermotrope Flussigkristalle

Die Phasenbausteine der thermotropen Fliissigkristalle bestehen aus relativ
kleinen Molekiilen. Diese Molekiile werden dadurch gekennzeichnet, dass sie
in allen Phasen form- und gréflenstabil sind. Sie weisen auch eine intramole-
kulare Flexibilitit auf. Die elektrooptischen Eigenschaften der thermotropen
Flussigkristalle wird in digitalen Displays ausgenutzt. Die thermotropen
Fussigkristalle weisen mannigfaltige Erscheinungsformen auf, beispielsweise
nematische, cholesterische, smektische sowie kalamitische Phasen. Fiir die
Arbeit nicht relevanten cholesterischen, smektischen sowie kalamitischen

Phasen werden nicht weiter behandelt [DGG*98b].

Nematische Phasen
parallele
Mesogene || |||ll i
lI ll (N |
' -l ll
[N 1 L
1Ty
honfn
11

Bild 3.3: Schema der nematischen  Bild 3.4: Schlierentextur einer nema-
Phase tischen Phase [Ste99a]

Bei einer nematischen Phase gibt es eine Orientierungsfernordnung ohne

jegliche Positionsfernordnung, wie in Bild 3.3 schematisch dargestellt ist. Eine

22
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nematische Phase zeigt im polarisationsmikroskopischen Erscheinungsbild
sogenannte Schlierentextur: unregelmiflig geformte, helle/dunkle Kontraste
sowie fadenartige schwarze Linien auf hellem Grund (S. Bild 3.4). Der Grund
dafiir ist die Verdrillung der Molekiilketten an Punkt- oder Liniendefekten
[Nak11].

Durch die diamagnetische Anisotropie, was durch die Molekiilform ent-
steht, lassen sich nematische Fliissigkristalle parallel zu magnetischen Felder
orientieren. Diese Orientierung wird z. B. durch Magnetresonanz-, oder
Spektroskopieuntersuchungen nachgewiesen.

In elektrischen Feldern ist die Orientierung der Mesogene vom Vorzeichen
des Feldes abhingig. Die Vorzugsrichtung der Mesogene und damit der
Direktor der dielektrischen Anisotropie stellt sich parallel oder senkrecht zur
Feldrichtung. Homogen orientierte Fliissigkristalle konnen in elektrischen
Feldern reversibel umorientiert und so zur Herstellung optoelektronischer
Bauelemente benutzt werden. Solche Fliissigkristallanzeigen haben einen
niedrigen Energieverbrauch.

In dieser Arbeit werden nematische fliissigkristallinen Phasen in den funk-

tionellen fliissigkristallinen Elastomeren verwendet.

3.1.4 Polymere und flussigkristalline Polymere

,<Lolymer ist eine Bezeichnung fiir alle Makromolekiile, deren relative
Molekiilmassen bei gleicher prozentualer atomarer Zusammensetzung in
einem ganzzahligen Verhiltnis zueinander stehen und ... gleichen inneren
Aufbau aufweisen” [KJO01].

Polymere werden aus Monomeren durch Polymerisation, Polykondensati-
on bzw. Polyaddition hergestellt. Polymere konnen durch Depolymerisation
gespalten werden. Im Polymer heisst die monomere Einheit Grundmolekiil.
Wie viele Monomere im polymeren Molekiil vereinigt sind, wird mit dem
Polymerisationsgrad beschrieben. Bestehen Polymere aus zwei Monomeren,
werden sie Dimere bezeichnet, aus dret Monomeren bestehend werden sie

Trimere genannt. Ein Polymer tiber dem Polymerisationsgrad 50 wird Hoch-
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polymer genannt, welche mit niedrigem Polymerisationsgrad Oligomere
bzw. Oligopolymere. Wenn die einzelnen Molekiile eines Polymers unter-
schiedliche Grofie aufweisen, wird der Stoff als polymolekular bezeichnet.
Zahlreiche Naturstoffe gehoren zu den Biopolymeren.

Polymere werden nach Gestalt unterschieden: sie konnen linear, verzweigt
oder vernetzt sein. Wenn zwei lineare Polymere durch Briickenverbindun-
gen, die wie Leitersprossen angeordnet sind, miteinander verbunden werden,
werden sie als Leiterpolymere bezeichnet. Falls die Polymere aus verschie-
denen Grundbausteinen zusammengesetzt sind, werden sie als Copolymere
(Mischpolymere) bezeichnet, wobei noch zwischen Bi- (zwei), Ter- (drei),
Quarter- (vier) oder Multipolymeren unterschieden wird. Die physikalischen
Mischungen verschiedener Polymere werden als Compounds oder Polyblends
genannt [KJ01].

In der folgenden Arbeit wird das nicht vernetzte Fulce-Material als Polymer
bezeichnet, erst nach der UV-Behandlung entsteht das lineare (funktionelle)
flissigkristalline Elastomer [Fin04].

Abgeleitet aus der Definition der Polymere kdnnen fliissigkristalline Po-
lymere als Mischpolymere bestehend aus langkettigen netzwerkbildenden
Molekiilen, Fliissigkristallen und Verbindungselementen (Crosslinker) aufge-
fafit werden.

Wie bei den Fliissigkristallen gibt es bei den fliissigkristallinen Polymeren
(Liquid Crystalline Polymers, LCP) die beiden Hauptgruppen: lyotrope bzw.

thermotrope fliissigkristalline Polymere.

Lyotrope flussigkristalline Polymere

In Losungen von Polymeren mit starren Ketten kann bei bestimmten
Temperaturen und Konzentrationen eine spontane Entmischung in isotrope
und anisotrope, das heifdt fliissigkristalline Phasen erfolgen. Solche Systeme
konnen unter anderem cholesterische, kubische, hexagonale sowie lamellare
Strukturen aufweisen. In den Biowissenschaften ist die Funktion der lyo-

tropen fliissigkristallinen Phasen seit langem bekannt. Die Lipide (meistens
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wasserunlosliche Naturstoffe) organisieren sich selbst zu orientierten Doppel-
schichten in den Zellmembranen, was eine Voraussetzung fiir die Entstehung
der Zellen bzw. des Lebens ist [Ste99a].

Gelingt bei der Verarbeitung synthetischer Polymere die Ausbildung fliis-
sigkristalliner Phasen, so liefert das Verspinnen solcher Losungen orientierte
Fasern mit wesentlich hoherer Festigkeit, als die aus isotroper Losung gewon-
nenen Fasern. Der bekannteste Vertreter dieser Gruppe ist die Kevlar-Faser,
die in ihrer spezifischen Festigkeit sogar Stahl tibertrifft. Dazu erfolgt die Ver-
arbeitung der Polymere wegen ihrer hohen Schmelztemperaturen in Losung
[KJO1, Ste99b].

Im weiteren Verlauf der Arbeit werden die lyotropen Fliissigkristalle nicht

behandelt.

Thermotrope fllssigkristalline Polymere

Mesogene konnen auf zwei verschiedene Arten mit Polymerketten kombi-
niert werden:

e Hauptketten-LCPs: Polymere mit mesogenen Gruppen in der Haupt-
kette entstehen aus verschiedenen bifunktionellen Verbindungen, die
aus sowohl biegsamen als auch starren mesogenen Gruppen aufge-
baut sind. Solche halbstarren Polymere bilden beim Auftreten einer
thermotropen fliissigkristallinen Phase giinstige Voraussetzungen zur
Herstellung besonders zugfester Fasern.

e Seitenketten-LCPs: Polymere mit mesogenen Seitenketten bestehen
aus einem Polymerriickgrat in der Hauptkette, aus den Mesogenen und
aus den als Spacer bezeichneten Verbindungselementen. Eine direkte
Anbindung der Mesogene ohne Spacer an die Hauptkette fithrt zu
thermodynamisch nicht stabilen fliissigkristallinen Phasen. Die Spacer
gewahrleisten einen bestimmten Abstand und eine Flexibilitit der Me-
sogene [Kom03]. Die Hauptketten bestehen z. B. aus Polyethylen,
Polyacrylaten oder Polysiloxanen. Bevorzugt werden die Polysiloxa-

ne, wie Terentjev in seinem zusammenfassenden Artikel beschreibt
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[Ter99], an die das Mesogen durch Platinkatalyse angebunden wird.
Der Hauptvorteil gegeniiber Polyakrylaten ist die niedrigere Glastiber-
gangstemperatur 7. Die Polymerisation der Hauptkette kann dabei
vor und nach der Anbindung der Mesogene stattfinden. Da die beiden
Komponenten unabhingig voneinander hergestellt werden konnen, ist
der Produktionsprozefl von Seitenketten-LCPs besser zu kontrollieren
als der von Hauptketten-LCPs.

e Kombinierte LCPs: Bei kombinierten fliissigkristallinen Polymeren
enthalten sowohl die Haupt- als auch die Seitenketten Mesogene. Dabei
sind die Mesogene nicht ungeordnet, sondern sie behalten die fiir die
Mesophase charakteristische Ordnung. Durch die Polymerkettenbil-
dung sind die Ubergangstemperaturen erhéht im Vergleich zu den
niedermolekularen Fliissigkristallen.

Wird ein LCP unter die Glasiibergangstemperatur 7, abgekiihlt, bleibt die
flissigkristalline Ordnung erhalten. Die eingeprigte Ausrichtung wird im
Glaszustand ,eingefroren”.

Das Molekulargewicht von fliissigkristallinen Polymeren ist wesentlich
grofler als das von Fliissigkristallen. Somit reagieren sie auf duflere magneti-
sche Felder langsamer (die Reaktionen sind bis zu drei Groflenordnungen
langsamer als bei den Fliissigkristallen). Aus diesem Grund sind sie in Fliis-
sigkristallanzeigen nicht einzusetzen, das aber das Hauptanwendungsgebiet
der ,normalen” Flissigkristalle ist [ Ter99].

In der Arbeit wird ein thermotropes Material verwendet. Das Fulce-
Polymer liegt als gequollene Polymerlosung in einer Dichlormethan- bzw.
Toluollésung vor. Das gequollene Polymer besitzt keine makroskopische

Aktoreigenschaften.

3.1.5 Elastomere und flussigkristalline Elastomere

Nach der Definition des Lexikon der Chemie [K]01] sind Elastomere Poly-
mere, die kautschukelastisches Verhalten zeigen. Bei relativ geringen dufleren

Zugkriften ist bei den kautschukartigen Stoffen eine starke Dehnung von
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etwa 800 bis 1000 % zu verzeichnen. Wird das Material im gedehnten Zustand
fiir lingere Zeit gehalten, nimmt die anliegende Endspannung nicht ab. Es
tritt eine 10- bis 100-fache Verfestigung ein. Bei der Entlastung springt der
Korper in Bruchteilen einer Sekunde fast vollstindig in seinen Ausgangszu-
stand zuriick [K]JO1].

Elastomere zeigen im Allgemeinen Merkmale, mit denen sie zwischen Fest-
korpern und Flissigkeiten eingeordnet werden konnen. Die Eigenschaften,
mit denen sie den Festkorpern dhneln sind: sie haben im nicht beanspruchten
Zustand eine definierte Gestalt und einen relativ scharfen Schmelzpunkt. Die
definierte Gestalt wird - bis auf den Formanderungsrest, einer bleibenden
Verformung - nach einer sehr groflen Beanspruchung im kautschukelasti-
schen Bereich erneut angenommen. Bei der Dehnung kénnen Kristallisa-
tionserscheinungen auftreten. Die aufgefithrten Eigenschaften gelten fiir
Block-Kopolymere, die bei hohen Temperaturen flieflen oder schmelzen
konnen. Spezielle Elastomere werden am Schmelzen oder Flieffen durch die
Vernetzung gehindert [K]J01].

Die chemischen und physikalischen Bindungen zwischen den Kettenmole-
kiilen erméglichen bei vielen Elastomeren das festkorperdhnliche Verhalten:
sie begrenzen die Dehnung der Ketten. Die Dehnung erfolgt durch das
Vorbeigleiten einzelner Ketten aneinander. Die chemischen Bindungen der
makromolekularen Ketten werden in erster Linie durch vernetzende Verbin-
dungen wihrend der Polymerisation sowie durch Vulkanisation des fertigen
Polymerisates erreicht [K]J01].

Die fliissigkeitsdhnlichen Eigenschaften von Elastomeren werden mit fol-
genden Eigenschaften charakterisiert: Durch kleine duflere Krifte werden
bedeutende Forminderungen hervorgerufen. Sie sind im ungedehnten Zu-
stand amorph. Sie sind so kompressibel wie Fliissigkeiten sowie sie konnen
niedermolekulare Stoffe in sich diffundieren lassen oder in sich auflésen. Das
flissigkeitsihnliche Verhalten setzt leicht bewegliche Molekiilteile wie in
einer Flissigkeit voraus [KJO01].

Desweiteren erfiillen die Elastomere folgende Eigenschaften: Aufnahmefa-

higkeit verstirkender Fiillstoffe wie Siliziumdioxid, Aluminiumoxid, Zink-
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oxid oder Rufi. Hitze- und Lichtbestindigkeit in Gegenwart von Sauerstoff
und Feuchtigkeit, der Stoff darf in Wasser und organischen Lsungsmitteln
wenig quellen, sowie sie miissen mit Vulkanisationsmitteln und mit deren
Beschleunigern reagieren kénnen [KJ01].

Zur Gruppe der Elastomere gehoren alle natiirlichen und synthetischen
Kautschuksorten und viele Polymere mit kautschukihnlichen Eigenschaften.
In der Arbeit wird das vernetzte Polymer als Elastomer betrachtet.

Die Glastibergangstemperatur ( bei -80°C) der Elastomere liegt wegen der
Kettenbeweglichkeit weit unterhalb der Gebrauchstemperatur.

Die Definition der flussigkristallinen Elastomere lautet: ,,Die fliissigkris-
tallinen Elastomere sind deformierbare Festkorper, die in einem oder zwei
Reaktionsschritten aus Monomeren mit einer reaktiven Gruppe und aus einer
kleinen Menge bireaktiven Crosslinker und fliissigkristallinen Mesogenen
bestehen” [Kel98].

Die flissigkristallinen Elastomere sind im Gegensatz zu den fliissigkristal-
linen Polymeren nicht mehr im Losungsmittel des Polymers 16slich. Die fliis-
sigkristalline Ordnung wird durch die Vernetzung nicht beeinflusst [0.VO03].

Zu physikalischen Eigenschaften, Vernetzungsverhalten und mathema-
tischen Modellen sind Ubersichtsartikel in Fachzeitschriften und Biichern
verdffentlicht worden, vgl. [Ter99, Dav93, ZM02, Kel98, DGG*98¢]. Die
Darstellung hier ist deshalb auf die wesentlichen Aspekte der Integration in
die Mikrosystemtechnologie beschrinkt.

Davis faflt die prinzipiellen Moglichkeiten der Vernetzung flissigkristalli-
ner Polymere zu Elastomeren zusammen [Dav93]:

e Gleichzeitig beginnende Polymerisation und Vernetzung: Die Mesoge-
ne und die Netzwerkbildner reagieren unter den gleichen Prozessbe-
dingungen, somit miissen Polymerisation und Vernetzung gleichzeitig
beginnen. Ein Spezialfall dieser Methode wird die Finkelmann-Metho-
de genannt. Dabei wird durch die geeignete Wahl des Netzwerkbildners
die Vernetzung verlangsamt. So wird das vollstindig polymerisierte

Material durch mechanische Dehnung ausgerichtet, wihrend die Ver-
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netzung noch nicht beendet ist [WF01, DWFO00]. Aspekte der Ausrich-
tung der Ketten sind im Abschnitt 3.3 aufgefiihrt.

e Vernetzung der vollstindig polymerisierten Molekiilketten: Die Ver-
netzung kann durch Strahlung (Wirme, wie z. B. bei der Vulkanisation
von Naturkautschuk, Lichtwellen) und chemische Einfliisse erfolgen.

Fiir die mikrotechnische Anwendung von Fulce eignet sich die Vernetzung
der vollstindig polymerisierten Ketten, da dadurch Materialherstellung und
Integration in die Mikrosysteme zeitlich und 6rtlich getrennt ausgefiihrt

werden konnen.

3.2 Aktoreigenschaften flussigkristalliner Elastomere
(Fulce)

Ausgerichtete fliissigkristalline Elastomere sind zur reversiblen Forminde-
rung durch Energiezufuhr fahig. Wird die Energiezufuhr kontrolliert, kann
das Elastomer als Aktor verwendet werden. Da die auftretenden Krifte ge-
ring sind, nimmt die Bedeutung des Elastomers vor allem als Aktor in der
Mikrosystemtechnik zu [FNPWO01, WFO01].

Der Wandlereffekt ist ein molekularer Ubergangsvorgang, bei dem die
stabformigen Mesogene knicken. Die Knickung wird durch Molekiile mit
zwei stabilen Zustinden, trans und cis, erreicht [HTTO02]. Dies ist die chemi-
sche Grundlage des makroskopischen physikalischen Vorgangs. Durch die
Art der Energiewandlung werden zwei Effekte unterschieden: die thermo-
mechanische und die opto-mechanische Wandlung [FNPWO01].

3.2.1 Thermo-Mechanischer Effekt des Fulce

Beim thermo-mechanischen Effekt wird Energie in Form von Wirme
ins Elastomer eingeleitet. Die Reaktion ist die reversible Verkiirzung beim
Phasentibergang vom nematischen in den isotropen Zustand.

Um die theoretischen Aktoreigenschaften der anisotropen fliissigkristalli-

nen Phase beim Elastomer auszunutzen, miissen die Mesogene im Netzwerk
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moglichst einheitlich ausgerichtet sein. An der Albert-Ludwigs-Universitit
Freiburg wurden Elastomere mit makroskopisch einheitlicher Ausrichtung
(Liquid Single Crystal Elastomers - LSCEs) durch uniaxiale mechanische
Dehnung des Materials hergestellt [DWF00, KF91].

An diesen makroskopisch homogen ausgerichteten Materialien wurde eine
reversible Langeninderung der Probe um bis zu 400% in Richtung des Direk-
tors nachgewiesen [Fin04]. Die Langeninderung tritt beim Phaseniibergang
zwischen der nematischen und der isotropen Phase auf. Beim Ubergang des
Materials von der nematischen in die isotrope Phase geht die Ordnung der
Mesogene verloren. Da das Netzwerk elastisch ist, wird bei der Riickkehr in
die nematische Phase der Ordnungszustand wieder hergestellt. Die von den
Elastomeren beim Phasentibergang aufgebrachten Krifte wurden gemessen
[WEO1]. Die Krifte wurden mittels Aktorquerschnittsfliche in Material-
spannungswerte umgerechnet. Die erreichten mechanischen Spannungen
betrugen bis zu 27,1k Pa, was in der Groflenordnung der Spannungen von
natiirlichen Muskelfasern liegt [SLK02, DRSOMO5]. Die Ausrichtungsmog-
lichkeiten werden im Abschnitt 3.3 ausfiihrlicher behandelt.

Der im Bild 3.5 dargestellte Phasentibergang ist auf die Linge /; , im
isotropen Zustand bzw. auf der Phasentibergangstemperatur 7,,; nach den
Gleichungen 3.2-3.3 normiert, wobei L(7") die aktuelle Lange und L, , die
verkiirzte Linge im isotropen Zustand ist. Analog ist die aktuelle Temperatur

auf der Temperatur des nematisch-isotropen Uberganges 7,; normiert.

L(T)
L.,=—" bzw. (3.2)
Liso
o= (3.3)
red — T_ .

nt

Nach der Finkelmann-Methode hergestellten Elastomere wurden von Taj-
bakhsh und Terentjev in Cambridge auf die mechanischen Eigenschaften
untersucht [TT01]. Die durch die weiterentwickelte Methode produzierten

Materialien zeigten im Experiment mechanische Spannungen bis 100 & Pa
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Bild 3.5: Phasentibergang eines fliissigkristallinen Elastomers: nematisch zu iso-
trop [SFO6a]

und Verformungen bis zu 300%. In allen Versuchen wurden Hauptketten-
elastomere verwendet. Bei der Verwendung von Seitenkettenelastomeren
ist anzunehmen, dass die erreichbaren Krifte unter den von Tajbakhsh und
Terentjev beobachteten liegen. Die Abweichung kann wegen der geringen
Kopplung der Fliissigkristalle an das Netzwerk bis zu zwei Gréflenordnun-
gen betragen [DWFOQO].

In einem Artikel von Ratna et al. [RTIK*01] werden nematische fliis-
sigkristalline Elastomere mit muskelartigen Eigenschaften vorgestellt. Die
Spannungen betragen ca. 210k Pa bei einer Lingeninderung von 35 bis 45 %,
wobei die Elastomere nicht nach der Finkelmann-Methode hergestellt wur-
den. Ratna und seine Kollegen verwenden Oberflichenbehandlung fiir die
Ausrichtung.

Bei fliissigkristallinen Elastomeren ist die Lingenidnderungsgeschwindig-
keit von der Warmeleitfihigkeit und Wirmekapazitit abhingig. Somit spielen
die Diffusionsvorginge, die die Geschwindigkeit von Transportprozessen
bei volumenindernden Gels (wie z. B. Responsive Gels [SLK02]) bestim-
men, keine Rolle. Fiir die Erhchung der Warmeaufnahmefihigkeit schlagen
Shenoy et. al. [STIST02] folgendes vor: Eine Kohlenstoffbeschichtung der

Elastomeroberfliche verbessert die Absorption von Wirme. Als Wirmequel-

31



3 Fulce: eine neuartige thermomechanische Aktorfamilie

le wird in seinem Experiment ein Infrarot-Laser verwendet, mit dem die
Proben bestrahlt werden. Mit der Beschichtung werden Schaltzeiten von 1
bei der Kontraktion und 25 bei der Entspannung erreicht. Der Prozefd lauft

drei bis viermal schneller ab als mit unbeschichteten Proben.

3.2.2 Opto-Mechanischer Effekt des Fulce

Wenn die Mesogene nicht nur auf die Erregung mit langwelliger Energie-
strahlung, sondern auch auf kurzwellige Strahlung in den isotropen Zustand
schalten sollen, werden fotoempfindliche Monomere ins Netzwerk eingebaut.
Eine Freiburger Wissenschaftlergruppe bei Finkelmann hat hiervon erstmals
berichtet [FNPWO01]. Forscher an der Universitdt Cambridge haben den
opto-mechanischen Effekt nachgewiesen [HTT02, CTT02].

Die Lingeninderungen des Materials von 20 % wurden in den ersten Ver-
suchen durch opto-mechanische Wandlung erreicht [FNPWO01]. Da der opto-
mechanische Effekt dem der thermo-mechanischen Wandlung dhnlich ist,
wird erwartet, dass Lingenidnderungen ebenfalls bis zu 400% erreicht werden
konnen [Fin04]. Die Schaltzeiten der fotoempfindlichen flissigkristallinen
Elastomere liegen allerdings noch weit iiber denen der thermo-mechanischen
Wandler. 40 bis 60 Minuten dauert die Kontraktion und bis zu 250 Minuten
die Entspannung [SFO5b].

Ein Beispiel fiir die opto-mechanische Wandlung ist das Azobenzen-Mo-
lektil [RGO3]. In dessen trans-Zustand ist die Doppelbindung des Molekiils
gestreckt. Durch ultraviolette Strahlung der Wellenliange 365 nm geht das
Molekiil in den metastabilen cis-Zustand tiber. Die Doppelbindung knickt
ab, das Molekdil ist damit nicht mehr stibchenférmig (Siehe Bild 3.6). Diese
Knickung (siehe Bild 3.7) zerstort die Ordnung des nematischen Netzwer-
kes. Der Phasenumgang ist reversibel, nach dem Abschalten der Strahlung
kehrt das Material in den stabilen Zustand zuriick. Beschleunigen lasst sich

diese Umkehrung durch Bestrahlung mit Strahlen der Wellenlidnge 465 nm
[CTTO2].
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Bild 3.6: Strukturwandlung des Azobenzen auf Einstrahlung [CTT02]
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Bild 3.7: Trans-cis-Ubergang des nematischen Netzwerkes mit fotoempfindlichen
Monomeren [HTT02]

Eine Forschergruppe an der Universitat Cambridge hat die mechanischen
Eigenschaften des opto-mechanischen Elastomers ausfiihrlich untersucht.
Die Artikel [CTT02] und [HTTO02] gehen auf die Temperaturabhingigkeit
des Schaltverhaltens, erreichbare Spannungen und Langzeitstabilitit des Ma-
terials ein. Die Reproduzierbarkeit des Effektes wurde nachgewiesen, eine
mechanische Spannung von 1,5 bis 3,5 kPa wurde gemessen. Bei mehrma-
ligem Phasentibergang wurde eine Abschwichung des Effektes beobachtet,
die auf die Zerstorung einiger fotoempfindlicher Gruppen zuriickzufithren
ist. Das Schaltverhalten hingt weiterhin stark von der Eindringtiefe der

Strahlung in das Material ab.
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3.2.3 Verwendete flussigkristalline Elastomere

Es wurden zwei unterschiedliche Polymerldsungen verwendet, beide wer-
den in der Arbeit als Fulce bezeichnet. Fulce mit Bezeichnung SCPO2 ist
eine Polymerlosung fiir ein an der Albert-Ludwigs-Universitit Freiburg
hergestelltes thermo-mechanisches Elastomer, SCPO7 bezeichnet ein opto-
mechanisches Elastomer. Beide Stoffe sind Seitenkettenpolymere in Losungen.
Im experimentellen Teil, wenn nicht anders gekennzeichnet, wird SCP02 als
Fulce genannt. Die Beschrinkung auf einen Werkstoff ist durch die unter-
schiedliche Verfiigbarkeit bzw. unterschiedlichen Eigenschaften beim (glei-
chen) Handling zurtickzufiihren.

Die Phaseniibergangstemperatur 7/, von SCP02 wurde mittels dynami-
scher Differenzkalorimetrie von Sanchez-Ferrer ermittelt [SF04]. T . liegt
bei 52,6°C (Anfang) und 59,8°C (Scheitelpunkt) beim Heizen, 59,9°C (An-
fang) und 57,0°C (Scheitelpunkt) beim Kiihlen. Mittels optischer Polarisati-
onsmikroskopie wurde T ; bei 57 — 61°C beobachtet [SF04].

Die Voraussetzungen fiir die Ausiibung der Aktoreigenschaft sind: Ein
schwach vernetztes Elastomer mit wandlungsfahigen Teilen (Mesogene oder
fotoempfindliche Monomere) und gerichtete Ordnung, Anisotropie der
Wandlerteile, sowie entsprechende Temperatur. Daraus resultierend muf§
fiir Fulce etwa Raumtemperatur herrschen und die Mesogene des Elastomers
miissen ausgerichtet sein.

Tabelle 3.1 gibt einen beispielhaften Uberblick tiber die Kennwerte der
aktiven Elastomere, die Aktoreigenschaften aufweisen.

Wihrend der Bearbeitung des Projektes waren die Literaturangaben in
Tabelle 3.1 sowie Handlingvorschriften und Temperaturangaben tiber 7,
bekannt. Die genauen stofflichen Eigenschaften, wie in der Synthesebeschrei-
bung im Anhang E beschrieben, wurde erst nach Ende der Projektlaufzeit
zuginglich. Fiir die praktische Arbeit wurde Material von der Forschergrup-
pe Finkelmann von der Albert-Ludwigs Universitit Freiburg bereitgestellt,
es wurden jedoch keine genauen Kontraktions- oder Spannungswerte angege-

ben.
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Elastomertyp aktive Kontrak- Material- Quelle
tion spannung

Nebenkette, thermo- 400% 27,1kPa [WEFO01]

mechanisch, Freiburg

Nebenkette, thermo- - 1kPa [DWFOO]

mechanisch, Stras-

bourg

Hauptkette, thermo- 300% 100k Pa [TTO1]

mechanisch, Cam-

bridge

Nebenkette, thermo- 35 bis 45% 210kPa [RTIK*01]

mechanisch, Washing-

ton

Nebenkette, opto- 20% - [FNPWO1]

mechanisch, Freiburg

Nebenkette, opto- - 1,5bis 3,5kPa [CTTO2,

mechanisch, Cam- HTTO02]

bridge

Tabelle 3.1: Kennwerte aktiver Elastomere
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3.3 Ausrichtung der flissigkristallinen Elastomere
(Fulce)

Die Ausrichtung der Mesogene bewirkt die Anisotropie des Materials, die
in der Technik ausgenutzt wird. Nach wie vor ist ein Forschungsschwerpunkt
die Entwicklung von Flachbildschirmen und Anzeigen. Wie in Anzeigen oder
Bildschirmen ist bei der Herstellung von funktionellen fliissigkristallinen
Elastomeren ein hoher Ordnungsgrad die Grundvoraussetzung. Hier werden
mit der Ausrichtung die makroskopische Aktoreigenschaften verwendet. Die
Mesogene kénnen durch

e magnetische Felder,

e clektrische Felder,

e polarisiertes Licht (Photo-Alignment),

Oberflichenbehandlung (Surface-Alignment),

Scherstromung (Shear-Flow-Alignment) oder

mechanische Dehnung
ausgerichtet werden [DGG'98¢].

3.3.1 Ausrichtung durch magnetische Felder

Die meisten nematischen Fliissigkristalle sind anisotrope Diamagnete. Ein
angelegter duflerer Magnetfeld induziert magnetische Dipolmomente, die die
Mesogene verdrehen. Die diamagnetische Anisotropie Ay wird in Analogie
zur elektrischen Anisotropie definiert [DGG*198d]:

Ay =x—x1 (3-4)

Die diamagnetische Anisotropie Ay besteht aus der Differenz der diama-
gnetischen Konstanten y: y; ist die zum magnetischen Feld parallele und
x 1 zum Feld normale Komponente. Paramagnetische Flussigkristalle sind

selten, ferromagnetische Flussigkristalle werden zur Zeit intensiv erforscht
[DGGT98d].
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Stabchenférmige nematische Mesogene lassen sich parallel zum magneti-
schen Feld orientieren. Die magnetischen Dipole sind im Vergleich zu den
elektrischen Dipolen schwach, fiir eine homogene Ausrichtung sind starke
Magnetfelder mit der magnetischen Induktion von B > 0,7 T erforderlich
[Fin04]. Fliissigkristalline Polymere lassen sich mit magnetischen Flufidich-
tenvon 1,17 (§=0,8) bis 5,7 T (§ =0,97) ausrichten [DWC*92]. Um die
Beweglichkeit der Mesogene zu erhdhen und die Ausrichtung zu beschleuni-
gen, soll die magnetische Ausrichtung nahe 7 ; in der nematischen Phase der

Flussigkristalle erfolgen [SFO04].

3.3.2 Ausrichtung durch elektrische Felder sowie durch
polarisierte Strahlung

Die dielektrische Anisotropie fliissigkristalliner Elastomere resultiert aus
der geometrischen Asymmetrie des Mesogens. Demnach stellt sich die Vor-
zugsrichtung je nach dem Vorzeichen der dielektrischen Anisotropie parallel
oder senkrecht zur Feldrichtung ein. Dieser Effekt ist am grofiten bei Fliissig-
kristallen mit stabférmigen Mesogenen. Homogen ausgerichtete Fliissigkris-
talle lassen sich durch den Wechsel der Feldrichtung umorientieren. Diese
Eigenschaft wird vor allem bei Flisssigkristallanzeigen genutzt [Oes96].

Da die Mesogene anisotrop sind, werden sie in Richtung des Direktors
bzw. normal dazu unterschiedlich stark polarisiert. Diese Anisotropie der

Dielektrizititskonstante Ae ist definiert als:
Ae :e” —€J_ (3.5)

wobei hier die Differenz der Dielektrizitdtskonstanten e in Feldrichtung
¢y und zum Normalen ¢, betrachtet werden. Positive Anisotropie (Ae > 0)
bedeutet eine Ausrichtung des Mesogens parallel zum Feld, negative Aniso-
tropie (Ae < 0) fithrt zu einer Ausrichtung senkrecht dazu. Das elektrische
Feld induziert Dipolmomente bei den Mesogenen, die die Ausrichtung beein-
flussen. Die Wirkung permanenter und induzierter Dipole tiberlagern sich.

Bei stibchenformigen, nematischen flissigkristallinen Mesogenen liegt der
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induzierte Dipol in der Lingsachse des Mesogens, somit ist die Uberlagerung
positiv [SBFW94, Col90].

Wird Gleichspannung zur Ausrichtung verwendet, treten oft ungewoll-
te Stofftransportvorginge auf, die die Ausrichtung stéren [DWC192]. Aus
diesem Grund wird Wechselspannung zur Ausrichtung verwendet. Da die
Mesogene eine Masse haben, durch die sie trige sind, und das Material eine
Viskositit hat, kénnen die Dipole die Anderungen des Feldes bis zu einer
Grenzfrequenz f, folgen. Oberhalb des Grenzfrequenzes nimmt die Dielek-
trizitdt des Materials ab.

Lokale Aufladungen kénnen bei zu hohen Frequenzen die Bindungen der
Mesogene beeinflussen oder zerstoren. Einige nematische Fliissigkristalle
haben eine positive dielektrische Anisotropie unterhalb und eine negative
dielektrische Anisotropie oberhalb der Grenzfrequenz [SBFW94], das heift,
die Ausrichtung der Mesogene schligt beim Ubergang der Grenzfrequenz £,
um.

Flussigkristalline Seitenkettenpolymere wurden unter dem Einfluss elek-
trischer Felder untersucht [RFN79]. Dabei wurde von Ringsdorf und seinen
Kollegen festgestellt, dass die Linge des elastischen Verbindungselements
sowie des Polymerriickgrates fiir die Ausrichtung von Bedeutung sind. Die
Mesogene verhalten sich in flissigkristallinen Polymeren und im niedermole-
kularen Zustand nach den selben GesetzmifSigkeiten, jedoch ist die Viskosi-
tat in den fliissigkristallinen Polymeren um drei bis vier Grofienordnungen
erhoht. Die Zeitkonstante fiir die Ausrichtung bei der Einwirkung eines du-
eren elektrischen Feldes ist direkt proportional zur Viskositit des Materials.
Entsprechend erhoht sich die Ausrichtungszeit fiir die flissigkristallinen Poly-
mere. Die Viskositit wird in der isotropen Phase zwar herabgesetzt, aber die
anisotropen Eigenschaften der Mesogene werden ebenfalls zerstort. Dadurch
ist eine permanente Ausrichtung im isotropen Zustand nicht moglich.

Polarisiertes Licht ist eine elektromagnetische Strahlung. Molekiile mit
starkem elektrischen Dipol lassen sich durch polarisierte Strahlung (Licht)
ausrichten. Diesen Vorgang beschreibt unter anderem Nunzi und Kawanishi
[NCF93, KTS"92]. Kawanishi et al. berichtet, dass die resultierende, ho-
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mogene Orientierung der Azobenzen-Schicht normal zur ausrichtenden,
polarisierten UV-Strahlung ist.

Zhao und Chénard [ZC00] haben anisotrope Netzwerke mittels polari-
sierter Strahlung hergestellt. Optisch polarisierbare Monomere wurden zu
flissigkristallinen Monomeren zugegeben und anschlieflend unter Bestrah-

lung mit polarisiertem Licht ausgerichtet.

3.3.3 Ausrichtung durch Oberfldéchenbehandlung des
Substrates

Die Beschaffenheit der Oberflichen, mit denen fliissigkristalline Phasen in
Kontakt kommen, lassen die Mesogene beeinflussen. Denkbar sind Ausrich-
tungen parallel (planar alignment), senkrecht (homeotropic alignment) oder
geneigt (inclined alignment) zur Oberfliche des Substrates [SBEFW94]. Meis-
tens wird die Oberflichenbehandlung fiir die Ausrichtung niedermolekularer
Flussigkristalle fiir die Herstellung von Flissigkristallanzeigen verwendet.
Die Oberflichen lassen sich durch mechanische oder chemische Prozesse fiir
die Ausrichtung vorbereiten. Nach der Beschichtung mit langkettigen Poly-
meren (z. B. Polyimid) wird eine Rillenstruktur eingeritzt. In der weicheren
Polymerschicht wird durch Wischen mit einem Tuch und die dadurch er-
zeugte Reibung die Rillenstruktur erzeugt [Col90]. Der Abstand der Rillen
betrigt zehn bis hundert Mikrometer. Eine feinere Rillenstruktur 13t sich
durch Materialabscheidung auf der Oberfliche (Bedampfen bzw. Aufsputtern
von Oxiden oder Metallen) herstellen. Die erzeugbare Breite der Rillen liegt
bei diesem Verfahren unter 107m. Die Lingsachse der Mesogene verlauft
in der Richtung der Vertiefungen. Durch Sekundirkrifte wird die Orien-
tierung im weiteren Bereich des Fliissigkristalls homogen ausgebildet. Die
Oberflichenausrichtung wird bis hchstens 10 um Schichtdicke erfolgreich
angewandt [ XWP*00].

Eine Ausrichtung von flissigkristallinen Polymeren durch Oberflichenbe-
handlung ist schwieriger zu erreichen [DWC*92]. Die Mesogene sind in der

Polymerkette gebunden und nicht frei beweglich, damit ist eine vollstindig
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homogene Ausrichtung nicht mdglich, denn die Mesogene konnen die Ord-
nung der Oberfliche unzureichend aufnehmen, somit ist die Anwendung der

nicht angepassten Technologie fiir flissigkristalline Polymere nicht méglich.

3.3.4 Ausrichtung durch Scherstrémung

Die Theorie der Ausrichtung von Fliissigkristallen durch Scherstromung
ist wegen der Anisotropie des Materials sehr komplex. Vereinfachend gilt:
unter Einflufl einer Scherstromung werden stibchenférmige Mesogene in
Richtung der Stromung ausgerichtet [Rey95].

Da die Viskositdt der fliissigkristallinen Polymere hoher ist als die der
niedermolekularen Flissigkristalle, sind sie mit Scherstromung entsprechend
schwerer auszurichten. Sobald die Fliefleigenschaft des fliissigkristallinen
Polymers bekannt ist, kann die Ausrichtung durch Scherstromung ermdoglicht
werden. Die Ausrichtverfahren sind Abkommlinge der Verfahren, die zur
LCD-Herstellung benutzt werden, gibt Kannan et al. in seinem Artikel an
[KKSB93].

Wilberg berichtet ebenfalls iiber eine erfolgreiche Ausrichtung durch Scher-
stromung von einer 30—40 um diinnen smektischen Probe. Die Herman’sche

Ausrichtungsfunktion in der Form von Gedde beschreibt diese Ausrichtung

[WSGI8]:
R-1
¢= R+2 (3:6)
wobei angenommen wird, dass die Mesogene uniaxial sind. R gibt das di-
chroische Verhiltnis (das Verhiltnis der optischen Doppelbrechung) von
parallelen und normalen Werten der Mesogene an. Werte bis ¢ = —0,35
erreichen Wilberg und seine Kollegen, ¢ = —0,5 wire die perfekte normale

Ausrichtung zur Untersuchungsrichtung [ WSG98].

3.3.5 Ausrichtung durch mechanische Dehnung

Falls Polymerisation und Vernetzung der Mesogene gleichzeitig beginnt,

aber die Polymerisation frither beendet ist als die Vernetzung (vgl. Abschnitt
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3.1.5) und falls Zugkrifte ins Polymer eingeleitet werden, wachsen die in
Vorzugsrichtung liegenden Dominen im Idealfall zu einem monokristallinen
flissigkristallinen Elastomer [Fin04].

Mechanische Dehnung ist einer der effektivsten Wege zur Herstellung
ausgerichteter Strukturen sowohl in Elastomeren als auch in Polymeren. Der
erreichte Ordnungsgrad ist dabei direkt proportional zur mechanischen Span-
nung (§ ~ o). Der Effekt elektrischer oder magnetischer Felder ist wesentlich
schwicher. Durch die auftretenden Krifte werden nicht nur die Mesogene

sondern auch die Polymerketten ausgerichtet [Fin04].

3.3.6 Verwendete Ausrichtungsmethode

Da die Auswahl der Ausrichtungsmethode von der tibergeordneten Bedin-
gungen abhingt, kommen Faktoren wie die geplanten Mafle des Demonstra-
tors (auch als Chip- oder Strukturgeometrie genannt), Wirkstelle und Wir-
krichtung der Aktorkraft, die technologische Realisierbarkeit, die anvisierte
Verkleinerung der Mafle sowie eine Moglichkeit der Batch-Prozessierung zur
Geltung.

Die Ausrichtung durch Scherstromung wurde nicht betrachtet, da die
Oberflichen - durch die Strukturgeometrie bedingt - zu klein und nicht
zuginglich sind. Die Oberflichenbehandlung ist fiir die erzielten Fulce-
Schichtdicken nicht realisierbar.

Die gelosten Polymere sind sehr schwache elektrische Dipole, eine Ausrich-
tung im elektrischen Feld erfordert somit sehr hohe Feldstirken (mehrere
10 i—‘;), und unverhiltnismaflig viel Zeit (Wochen) [Fin04].

Wegen technologischen Beschrinkungen im Aufbau- und Verbindungs-
technik des Fulce in der Mikrotechnik kann keine mechanische Ausrichtung
verwendet werden: in der Herstellung und beim Handling sind starre, unbe-
wegliche Komponenten gefordert. Diese unbewegliche Siliziumstruktur lafit
keine mechanische Dehnung des Fulce zu, siehe dazu z. B. den Maskenent-
wurf in Abschnitt 4.3.2.
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Deswegen wird in dieser Arbeit die magnetische Ausrichtung verwendet,
da die Vorteile der Methode tiberwiegen und starke Magnetfelder zur Ausrich-
tung zur Verfiigung stehen. Die Anwendung der Magnetfelder werden in den
Abschnitten 4.3.7 auf Seite 60 und 4.4.7 auf Seite 82 ausfiihrlich betrachtet.

3.4 Untersuchung und Beschreibung der Ausrichtung
des Fulce

Es gibt folgende angewandte Methoden, um die erfolgte Ausrichtung in
einem fliissigkristallinen Elastomer zu bestimmen:
e optische Polarisationsmikroskopie,
e Rontgendiffraktometrie,
e thermoelastische Experimente als Funktionstest sowie

e Untersuchung der Doppelbrechung (dichroisches Verhaltnis)

3.4.1 Polarisationsmikroskopie

Wie bei der Beschreibung nematischer Fliissigkristalle auf S. 22 im Ab-
schnitt 3.1.3 erwihnt, konnen flissigkristalline Phasen mittels optischer Po-
larisationsmikroskopie betrachtet werden [Str02]. Wird die lokale Ordnung
(homogene Orientierung) durch Defekte gestort, entstehen die charakteris-
tischen Schlierenmuster. Wird diese Ordnung durch gezielte Ausrichtung
erweitert, kann eine homogene Ausrichtung erzielt und beobachtet werden
[Fin04].

Um die Ausrichtung zu beobachten, werden beim Polarisationsmikroskop
Analysator und Polarisator 90° zueinander gebracht. Bei der Rotation der
Probe ab der Nullstellung mit maximaler Intensitit wird eine homogene
Helligkeitsabnahme festgestellt [SFO5b]. Dementsprechend wird der grofiten
Helligkeit der Probenwinkel 0° zugeordnet. Die geringste Intensitit tritt bei
der untersuchten Probe bei 45° bzw. —45° auf. Somit ist eine optische Priifung

der Richtung und der Homogenitit der Ausrichtung mdoglich (s. Bild 3.8).
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Bild 3.8: Polarisationsmikroskopie an einer mechanisch ausgerichteten Fulce-
Probe [SFO5b] bei unterschiedlichen Probenwinkeln fiir die Priifung
der Homogenitdt und Richtung der Ausrichtung

3.4.2 Roéntgendiffraktometrie

Die Rontgendiffraktometrie oder Rontgenbeugung ist eine Messmethode
zur Untersuchung von Kristallstrukturen, semikristallinen bzw. amorphen
Objekten. Flussigkristalline Stoffe (LC) konnen mittels Rontgendiffrakto-
meter untersucht werden, da sie weder kristallin noch amorph bzw. sowohl
kristallin als auch amorph sind, d. h. sie besitzen widerspriichlichen Eigen-
schaften. Die Untersuchungsmethoden mittels Rontgenstrahlung, mit denen

Pulver charakterisiert werden, konnen auf LC angewendet werden [KF91].

Laue-Bragg-Verfahren

Beim Laue-Bragg-Verfahren (Einkristallverfahren) (s. Bild 3.9) wird fokus-
sierte Rontgenstrahlung direkt auf der monokristallinen Probe abgelenkt
und das entstehende Beugungsmuster wird durch geeignete Detektoren bzw.

geeignetes Fotomaterial erfasst. Gleichung 3.7 beschreibt die Bragg’sche In-
terferenz [PZ05], Bild 3.10 stellt die Winkel und Abstinde dar:

nxA=2xd,,,;sin(®@) mit (n=1,2,3,...) und (3.7)
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n als Beugungsordnung, eine ganze Zahl, als Gangunterschied von einzelnen
Biindeln ein Vielfaches der Wellenlinge der Rontgenstrahlung [Gre00], A
als Wellenlange der Rontgenquelle, © als Braggwinkel (Winkel zwischen
Rontgenstrahl und Gitterebene), d,,; als Gitterebenenabstand. ,Das Verfah-
ren bietet eine einfache und rasche Bestimmung der Kristallsymmetrie. Die
Laue-Bragg-Methode wird auch bei der Bestimmung von makromolekularen

Strukturen (Proteinen)...angewendet” [ GreQ0].

Bild 3.9: Messprinzip des Laue-Bragg-Verfahrens [Dan03]

Bild 3.10: Strahlenverlauf des Laue-Bragg-Verfahrens, nach [PZ05]
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Rontgenmessung an LSCE

Funktionelle fliissigkristalline Elastomere kénnen in die Materialgruppe
der LSCE (Liquid Single Crystal Elastomer) gehoren, wenn die Ausrichtung
vollkommen und homogen ist. Ein LSCE wird in Bild 3.11 gezeigt, entnom-
men aus der Publikation von Kiipfer und Finkelmann [KF91]. Sie berichten
unter anderem dartiber, dass die homogen und einheitlich ausgerichteten
Proben optisch durchsichtig sind und als Réntgenaufnahmen die typische
gerichtete, breite Struktur der nematischen Phase zeigen (3.11/a). Die Ani-
sotropie normal zur Ausrichtung ist an den breiten Schatten sichtbar. Die
isotrop vernetzten Proben sind hingegen optisch triib, weisen eine Zufalls-

verteilung auf, die als Kreisschatten in der Rontgenaufnahme sichtbar ist

(3.11/b).

{al

Ny

{a) (b)

Bild 3.11: Ausgerichtete (a) und nicht ausgerichtete (b) Proben im Bild und Ront-
genbild [KF91]
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3.4.3 Thermoelastische Experimente

Die ausgerichteten, frei stehenden funktionellen fliissigkristallinen Elasto-
mere reagieren auf Energiezufuhr in Form von Lichtstrahlung oder Wirme
mit einem Phasentibergang vom nematischen in den isotropen Zustand. Der
Phaseniibergang bewirkt eine makroskopische Verkiirzung des Materials,
wie im Bild 3.5, S. 31 dargestellt ist. Mit einer entsprechenden Heizplatte
ist somit ein einfacher, qualitativer Funktionstest gewihrleistet. Werden die
Wege und die Temperaturen erfasst, kann so eine qualitative Beschreibung
des jeweiligen Elastomers erfolgen. Dazu kann ein Aufbau dhnlich eines

Kalorimeters mit Wegerfassung verwendet werden.

3.4.4 Doppelbrechung

Die Doppelbrechung ist eine Eigenschaft durchsichtiger kristalliner Pha-
sen. Falls bei optisch durchsichtigen Polymer- bzw. Elastomerproben Doppel-
brechung auftritt, existiert darin eine Phase mit Orientierungsfernordnung
sowie eine Positionsfernordnung. Somit ist die Doppelbrechung von fliissig-
kristallinen Elastomeren abhingig von dessen Ausrichtungszustand. Wird die
Doppelbrechung der fliissigkristallinen Elastomere bestimmt, kann dadurch

auf den Ausrichtungszustand geschlossen werden.

3.4.5 Verwendete Untersuchungsmethoden

Die Ausrichtung der Mesogene wurde in dieser Arbeit mittels Rontgenmes-
sungen, Polarisationsmikroskopie sowie mit thermoelastischen Experimen-
ten tiberpriift, wobei bei der Rontgenanalyse das Ziel der Eignungsfeststel-
lung der Anlage an erster Stelle stand. Die Ergebnisse der Rontgenmessungen
werden diskutiert und Ursachen gegeben, warum die Rontgenstrahlung nicht
fir die Messung der Ausrichtung verwendet wird, siche dazu S. 108, Ab-
schnitt C. Erfolgreich werden die optische Polarisationsmikroskopie sowie
die thermoelastischen Experimente durchgefithrt, sieche dazu Kapitel C ab
Seite 108.
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4 Integration des Aktorwerkstoffes Fulce in
die Mikromechanik - Planung, Herstellung

4.1 Aligemeine Prinzipe der Fulce-Integration -
Konzept

In diesem Kapitel werden die Untersuchungen und die technologischen
Uberlegungen dargestellt, die einen erfolgreichen Demonstratorbau ermdgli-
chen. Die Randbedingungen und Besonderheiten der Chipherstellung der
Mikromechanik bzw. Mikrotechnik werden erldutert und anhand des all-
gemeinen technologischen Ablaufplanes der Chipherstellung werden die
verwendeten Technologien gezeigt und auf die Technologieabstimmung mit
dem Aktormaterials bewertet. Die mikrotechnischen Teile dieses Kapitels
wurden mit Hilfe der Quellen [Biit91, MMPO5, VZ06, HSF07] verfasst. Aus-
nahmen und zusitzliche Quellen werden gesondert gekennzeichnet.

Die Entwicklung der Elektronik und die Mikroelektronik mit den ange-
wandten Technologien der Lithographie, Atztechnik und Schichtabscheidung
fithrte zur Herausbildung neuer Wissenschaftszweige der Mikromechanik,
Mikrostrukturierungstechnik und Mikrosystemtechnik. Die Merkmale, wie
minimale Strukturgrofien, Integrationsgrad oder Senkung der Kosten pro
Funktionseinheit zeigen eine enorme Entwicklung auf dem Gebiet.

Fiir die Elektrotechnik werden mittels Silizium-Planartechnologie auf
einkristallinem Silizium komplexe Folgen diinner Schichten mit unterschied-
lichen Eigenschaften aufgetragen und durch Lithographie und Atzprozesse
strukturiert. Die Substrateigenschaften kénnen durch Dotierung (Einbringen
fremder Atome oder Ione ins Atomgitter zur Modifizierung der Eigenschaf-

ten) oder Oxidation verindert werden. Die Moglichkeit, Siliziumdioxid auf
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der Substratoberfliche als Isolationsmaterial und auch als Maskenwerkstoff
zu verwenden, ist ein Hauptargument fiir die fiihrende Rolle des Silizium-
Einkristalls in der Technologie. Silizium liegt in einkristalliner Form, hochs-
ter Reinheit und als Rohstoff in unauschépflichen Mengen zur Verfiigung.
Das Silizium hat gute mechanische Eigenschaften und zeigt keine Ermii-
dungserscheinungen. Tabelle 4.1 fiithrt einen Vergleich der Eigenschaften
der Substratwerkstoffe monokristallines Silizium bzw. Quarz zu den Werk-

stoffen des Maschinenbaus - eine Aluminiumlegierung und Baustahl - auf.

S Si0, Al (AlMg3) Stahl

E-Modul in % 1,3—1,8-101l 0,07 —-10,72- 101 75.101 210- 101
Dichte in % 2,329-10° 2,65-10° 2,7-10° 7,85-10°
Warmeleitfahig- 156 12 220 50
keit in 2

mK
therm. Ausdeh- 2,54 7,5—13,7 24 12
nungskoeffizient

Tabelle 4.1: Vergleich der Substratwerkstoffe und Werkstotfe des Maschinenbaus
nach [Biit91, Fis05]

Die Mikromechanik greift auf die Technologien der Mikroelektronik
zurlick, entwickelt sie jedoch weiter, da hier dreidimensionale und/oder be-
wegliche Strukturen herzustellen sind. Die Anderungen und Modifikationen
der Technologie beinhalten folgende Punkte:

e Lithographie: Die zweidimensionale Maskenzeichnung wird in einen
Photoresist belichtet, entwickelt und schlief8lich eine dreidimensionale
Struktur erzeugt . Zum ,Schreiben” der Strukturen wird energiereiche
Strahlung (UV bis Synchrotronstrahlung) verwendet [Biit91].
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e Atztechnik: In der Mikrosystemtechnik sind selektive*!, anisotrope*?
Tiefenitztechniken fiir Einkristalle und anisotrope Trockenitzverfah-
ren bekannt, welche zur Herstellung dreidimensionaler, beweglicher
Strukturen verwendet werden konnen.

e Jonen- und Laserstrahlen, Elektronenstrahlen: Sie werden zur direkten
Strukturierung der Masken, Bearbeiten von Isolatoren oder direkter
Bearbeitung eingesetzt.

Die Mikrosystemtechik verwendet den mechatronischen Ansatz der In-
tegration der Komponenten der Mechanik, Elektronik sowie Informations-
verarbeitung in Mikrosystemen. Zusammenfassend ist Mikrotechnik die
Weiterentwicklung und Anwendung der Technologien der Mikroelektronik
auf nichtelektrischen Komponenten.

Die ndtigen Aspekte des Systementwurfs mit den Einschrinkungen und
Spezialititen der Mikrotechnologie werden im Folgenden zusammengefafit.
Die Einschrinkungen ergeben sich aus:

e den verwendeten Werkstoffen,

e den unterschiedlichen Wirkungen der physikalischen Gesetze, die mit
den Ahnlichkeitsgesetzen beschrieben werden,

e den Besonderheiten der Herstellungsverfahren, aus denen die Kon-
struktionsregeln abgeleitet werden und

e den Strukturierungs- und Formgebungsverfahren.

Die Besonderheiten der Mikrowelt werden nach Kallenbach wie folgt
umrissen [Kal05]:

e Mechanisch hoch beanspruchte Bauteile erfordern den Einsatz mono-
kristalliner Werkstoffe.

e Einkristalline Werkstoffe sind ideal elastisch (Hooke’sches Gesetz), die
plastische Verformung zerstort das Bauteil.

e Die Bruchlinien verlaufen ungehindert entlang der Kristallebenen.

*1Die Selektivitit ist die Grundlage der chemischen Abtragung: ein Verhiltnis der Atzraten
unterschiedlicher Materialien, z. B. Wafer (Silizium) und Maskierungsschicht (Siliziu-
moxid).

anisotropes Atzen: unterschiedliche Kristallorientierungsebenen werden mit unterschied-
licher Geschwindigkeit geitzt

4.2
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e Die Oberflichenqualitit bestimmt durch z. B. Mikrorisse mafigeblich
die mechanische Festigkeit.

e Die Materialkennwerte wie z. B. das Elastizitdtsmodul kénnen sich
verandern, somit kdnnen die resultierenden Spannungswerte fiir sehr
diinnes Material um ein Vielfaches hoher als der gewohnliche Wert lie-
gen. (Dies kann die Wirkung der nahezu ideellen Reinheit des Materials
sein.)

e Mikrobauteile sind nicht mit klassischen Herstellungsverfahren zu
bearbeiten.

e Der Anteil der Reibungseffekte bei der Miniaturisierung nimmt zu.
Sowohl mechanische als auch thermische Tragheitsetfekte nehmen ab.

e Transport*? und Wandlung von Energie fordert ein minimales Volu-
men der Aktoren.

e Thermische und mechanische Zeitkonstanten sind extrem klein (Masse
bzw. Volumen skaliert mit der dritten Potenz der Linge), ein Ver-
gleich der thermischen Eigenschaften ist z. B. mittels der Nusselt-Zahl
moglich.

e Wirmeleitung ist effizient, die Bauteile konnen unter Umstidnden Er-
hitzung tiberstehen.

Aus den aufgelisteten Besonderheiten lassen sich die Einschrinkungen der
Mikrotechnik ableiten.

e Technologische Einschrinkungen: sie leiten sich aus den Besonderhei-
ten der eingesetzten Technologien, die in der Gestaltung und Herstel-
lung der Bauteile angewandt werden, ab. Diese sind bspw:

- Prozeflkompatibilitdt: Moglichkeit der Abstimmbarkeit der ein-
zelnen Prozesse aufeinander,

— Storschichten: diinne Oxidschichten verhindern die Atzung, Was-
serfilme auf Oberflichen senken die Haftung von anderen Schich-
ten,

- Maskierungsverhalten von verschiedenen Materialien,

*3Wirme-, Stoff- und Impulsiibertragung
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- Spezielle Prozefleigenschaften, z. B. Vakuumkompatibilitit, so-
wie
- Selektivitit der Standarditzer.

e Stoffliche Einschrinkungen sind aus den Materialkennwerten (Festig-
keit, Temperatur- und Wirmeleitfihigkeit, usw.) und aus den Reaktio-
nen auf Umwelteinfliisse, wie z. B. innere Spannungen, Schichthaftung,
Loslichkeit der Materialien ineinander, Korrosion, Oxidation, galvani-
sche Kontaktierung usw. abgeleitet.

e Geometrische Einschrinkungen: In der Mikrotechnik ist eine dreidi-
mensionale Konstruktion schwierig, die Bauteile sind als projizierte
Schichten herstellbar. In Abhingigkeit von der Technologie werden
bspw. LIGA-Verfahren oder Freilegung durch Unteritzung angewen-
det. Der Platzbedarf fiir die gleiche Funktion mit unterschiedlichen
Atzverfahren unterschiedlich fillt aus.

e strukturelle Einschrinkungen resultieren aus der Festigkeit der Bauele-
mente:

anisotrope Eigenschaften der einkristallinen Werkstoffe,

Rissausbreitung erfordert eine Abrundung der Kanten,

Oberflichenrauheiten und Risse reduzieren die Festigkeit,

Knick- und Bruchgefahr bei Belastung der diinnen Strukturen

parallel zur Waferoberfliche sowie

mechanische Festigkeit der diinnen Schichten ist reduziert.
e konstruktive Einschrinkungen sind Begrenzungen der konstruktiven
Freiheit:

- zweidimensionale Schichten werden projiziert, dadurch vorrangig
geschichteter zweidimensionaler Aufbau,

- Strukturen sind auf oder im Substrat erzeugt: Strukturen werden
hauptsichlich durch Materialwegnahme erzeugt bzw. Schichten
werden durch Beschichtungsverfahren aufgetragen,

- Dickenunterschiede bei den Strukturen sind sehr aufwendig her-

zustellen,
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- Anordnung der Strukturen auf dem Wafer soll symmetrisch er-
folgen wegen der Anisotropie asymmetrischer Konstruktionen,

- Schnittstellen zur Makrowelt sind erforderlich,

- Reparaturen sind nicht moglich, das ganze Bauteil mufl ersetzt

werden.

4.2 Ablaufpldne und verwendete Technologien der
Fulce-Integration - Herstellung

Gegeben ist ein potentieller Aktorwerkstoff, ein funktioneller flissigkris-
talliner Elastomer als Vorstoff, als Polymerlosung. Es sind einige Handha-
bungshinweise bekannt, es liegen aber keinerlei praktische Erfahrungen tiber
Eigenschaften, Verarbeitbarkeit usw. vor. Weiterhin sind die Technologien
der Mikrochipherstellung gegeben. Diese ermdglichen aus monokristallinem
Silizium bewegliche mikromechanische Bauteile herzustellen. Gesucht sind
die Rahmenbedingungen: Die verwendbaren Prozesse der Mikrosystemtech-
nik, der Nachweis der Adaptierbarkeit der Technologie der Aktorherstellung
beziehungsweise ein Nachweis der gelungenen Integration des Aktorwerk-
stoffes.

Es werden Integrationswege mittels Ablaufplianen beschrieben: die Integra-
tion auf Waferebene bzw. die Integration auf Device-Ebene. Alle Ablaufpline
integrieren den Aktorwerkstoff in die Chipherstellungstechnologie. Somit
werden zu den iiblichen Herstellungschritten der Siliziumtechnologie zu-
sitzliche (Wafer)handlingschritte eingefiihrt, mit denen der Aktorwerkstoff

gefligt, ausgerichtet und vernetzt wird.

4.3 Integration auf Waferebene

Die Integration auf Waferebene strebt eine monolithische Integration an.
Fiir den angestrebten Demonstrator sind die Punkte auf folgender Liste

notwendig. Fiir die Erarbeitung wurden Erfahrungen des Laborleiters bei

der Planung beriicksichtigt (siehe Bild 4.1).

52



4 Integration des Aktorwerkstoftes Fulce in die Mikromechanik - Planung,
Herstellung

Konzeptphase

Berechnungen

Entwurf der Maskenzeichnung

Ubertragung der Zeichnung auf die Maske

thermische Oxidation des Wafers (Hochtemperaturprozesse) (a)

AN A

Lithographie (Ubertragung der Maskenzeichnung von der Maske auf
den Wafer) (b)

Oxiditzen (nafichemisch bzw. trockenchemisch) (c)

% N

. Fligen der Fulce-Polymer-Lsung mittels Kaniile und Spritze, (d)
9. Ausrichtung des Fulce im externen magnetischen Feld, (e)

10. Vernetzung zu Fulce Elastomer mittels UV-Strahlung (f),

11. Freilegung der beweglichen Strukturen mit Tiefenidtzprozessen (g),

12. eventuelle Entfernung des restlichen Oxids (h), sowie

13. Vereinzelung der Chips (i).

Bild 4.1 zeigt den schematischen Ablauf der Technologie, beschrieben als
Teil der Liste der Demonstratorkonzeption, Berechnungen und Herstellung.

Fischl beschreibt einen dhnlichen Ablaufplan in seiner Arbeit, er verwen-
det jedoch fertige Siliziumchips und fiigt mittels hybriden Integration Fulce
als fertigen Aktor hinzu [Fis09]. In dieser Arbeit hingegen wird Fulce als
geloster Polymer gefiigt und weiterprozessiert.

Die geschilderten Wege der Integration sind Ergebnisse mancher Diskussio-
nen mit dem Laborleiter des Zentrum fiir Mikro- und Nanotechnologien der
TU Ilmenau (ZMN) entstanden, wodurch laborspezifische Erfahrungswerte

verwendet werden konnten.

4.3.1 Konzeptphase und Berechnungen

Nach der Festlegung der Gesamtfunktion des Demonstrators wurde der
Strukturentwurf vorgenommen: Der Demonstrator ist ein planarer, in der
horizontalen Ebene liegender einseitig fest eingespannter Balken. Am freien
Ende wird der Balken durch die Aktorkraft ausgelenkt. In der Gestaltung

wurde fiir die Aktoraufnahme das freie Balkenende fahnenartig gestaltet.
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S —

Siliziumsubstrat
@ %

— B . Oxidschicht
},\},\},\L\UV . Fotoresist
———

Fulce

(h) T T 1

Bild 4.1: Schematischer technologischer Ablaufplan fiir die Fulce-Integration auf
Waferebene

Bild 4.2 zeigt eine Prinzipskizze des Demonstratorbalkens mit der Mate-
rialeigenschaft E-Modul E und mit den geometrischen Angaben. Die sind
die angenommene aktive Federlinge /, Fiigespaltbreite des Siliziumchips f,
Auslenkung Af, Flichentrigheitsmoment / und angreifender Aktorkraft
Frulce:

Fiirs Berechnungsmodell werden senkrechte Winde des Siliziumsubstrates
angenommen, der Fehler zwischen nasschemisch anisotrop gedtzten schrigen
bzw. senkrechten Winden wurden nach Beratungen mit dem Laborleiter als

marginal betrachtet und vernachlissigt.
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(a) Struktur

(b) Gestalt

Bild 4.2: Strukturskizze und Gestalt des Demonstratorbalkens

Mit Hilfe der aus der Literatur [TT01] entnommenen Aktorspannung
von 0,1 MPa - fiir thermomechanische Aktoren - des Fulce wurde eine
Aktorkraft Fy,;,, mit der angenommenen Geometrie des Aktorwerkstoffes
abgeschitzt.

Zum Zeitpunkt der Berechnungen lagen keine Messwerte iiber die er-
zeugbare mechanische Spannung des konkret einzusetzenden Materials vor.
Wegen der Ahnlichkeit der Materialfamilie wird ein Wert aus der Literatur ge-
nutzt. Als zusdtzliche Unsicherheit gilt die erzielbare Ausrichtung, es wurde
eine ideale Ausrichtung angenommen.

Dazu wird die Spannungsgleichung 4.1 mit Aktorspannung o, die zu be-

rechnende Aktorkraft Fy ; , und die Aktorquerschnittsfliche A umgeformt:

FFulce N
= =MPa (4.1)
A mm?
Mit A=m-n[mm?*] (4.2)
Fy,1.. =0,150 N 4.3)
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Aus der angenommener Aktorkraft wurde die Kraft des Silizium-Demon-
strators berechnet und die geometrischen Abmafle des Demonstratorbalkens
dimensioniert. Als Ausgangsmaterial werden 300 um dicke, beidseitig polier-
te < 100 >-Standardwafer verwendet. Die Zusammenfassung der berechneten
und angenommenen Zahlenwerte sind in Tabelle 4.2 aufgefiihrt.

Die freie Strukturbreite - der Fiigespalt f fiir Fulce - betrdgt 5mm. Die
Siliziumwaferdicke ergibt die Hohe 5 des rechteckigen Biegebalkenprofils.
Die Geometrie des Rechteckprofils ergibt den Flichentrigheitsmoment 7.
Die Riickstellkraft F, des Balkens wird mit der Kraft F.
aktive Federlinge / wird als 20 mm festgelegt. Sei Af die erwartete grofite

gleichgesetzt. Die

ulce

Auslenkung der Biegebalkenstruktur:

B3

I, = =4,5-107"m* eingesetzt (4.4)
F-I° .
Af = =1,58-10""m 4.5)
lei '];n

Af ist also mit vorhandener Apparatur messbar, die zur Herstellung der

Maskenlayout nétigen geometrischen Parameter sind festgelegt.

4.3.2 Entwurf der Maskenzeichnung und Maskenherstellung

Der Entwurf wurde von dem Rechner auf ein Maskenlayout tibertragen
[Brii03]. Fiir Strukturbreiten kleiner als 50 um werden auf einem fiir die
Strahlung durchsichtigen Triger, meistens Quarzglas, eine fiir die Strahlung
undurchlissige Schicht aufgebracht (aufgedampft, aufgesputtert). Die Maske
wird mittels Elektronenstrahl oder Laserstrahl gezielt abgearbeitet.

In dieser Arbeit wurden Folienmasken verwendet, die fiir den Lithogra-
phieprozess von elektronischen Leiterplatten ebenfalls verwendet werden.
Gedruckte Folienmasken werden fiir Anwendungen mit geringen Anforde-

rungen von ca. 50 um an die Maflhaltigkeit eingesetzt.
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o [MPa] Hochste Spannung im Fulce 0,1MPa
m [mm] Breite des Fulce 5mm
n [mm] Schichtdicke des Fulce 0,3mm
A [mm?] Querschnittfliche des Fulce
Fe,ice [N] Kraft des Fulce-Aktors
h [m] Hohe des Si-Rechteckprofils 200-107% m
b [m] Breite des Si-Rechteckprofils 300-107¢ m
Eq, [Pa] Elastizititsmodul (Si) 169-10° Pa
I, [m*] Flichentrigheitsmoment siehe Gl.

4.4
F, [N] Aktorkraft
/ [m] aktive Balkenfederlinge 20-107° m
f [m] Fiigespaltbreite, hochste mégliche | 5-107° m

Auslenkung
Af  [m] zu ermittelnde Auslenkung

Tabelle 4.2: Vorarbeiten: Festgelegte und berechnete Mafle des Fulce-Elastomers
und der Silizium-Balkenstruktur

4.3.3 Hochtemperaturprozesse

Die thermische Oxidation als Diinnschichttechnologie dient dazu, auf
dem Siliziumwafer eine Oxidschicht als Isolationsmaterial und als Atzmaske
herzustellen. Die natiirliche Oxidschicht eines Siliziumsubstrates wird in
oxidierender Atmosphire (mit Wasserdampf angereicherte Sauerstoffumge-
bung) erhitzt, so entsteht in einer chemischen Reaktion eine geschlossene,
mikrometerdicke SiO-Schicht. Die thermische Oxidationsreaktion lduft
bei Temperaturen zwischen 700°C und 1200°C ab. Typische Schichtdicken

betragen bis zu einem Mikrometer [Biit91]
Si(fest)+2H,0 (Gas) — SiO,(fest) + 2 H, (Gas)

Das Zentrum fiir Mikro- und Nanotechnologien der Technischen Univer-
sitdt Ilmenau (ZMN) stellt fiir den eigenen Laborbedarf nass oxidierte Wafer
her. Vorliegende Arbeit benutzt Wafer, die als Werkstandard fiir die weitere

Technologieschritte und Anlagen optimiert sind.
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Die thermische Oxidation oder Gasphasenabcheidungen tiberschreiten die
Zersetzungstemperatur des Fulce [Fin04]. Somit sind sie nach dem Fiigen
des Fulce nicht zulissig. Solche Herstellungsschritte miissen daher vor dem

Fligen durchfahren werden.

4.3.4 lithographie

Die Prozefichritte der Lithographie sind gemif§ Werkstandard im ZMN
wie folgt:
e Reinigung des Substrates
e Auftrag eines Haftvermittlers
e Belackung und Nachbehandlung mit Softbake (zur vollstindigen Aus-
hirtung),
e Belichtung
e Fixierung des Resistes mit Hardbake
e Entwicklung (Ablosen des Resistes an den gewtlinschten Stellen),
e sowie die Atzprozesse.

Die Belichtung kann im Kontaktmodus, im sog. Proximity-Verfahren oder
als Projektionsbelichtung erfolgen. Vorteil der Kontaktbelichtung ist eine
hohe Auflsung, da die Maske direkt auf dem Resist aufliegt. Dieses Auf-
liegen kann zur Kontamination und Beschadigung der Maske fithren. Die
Proximity-Belichtung erfolgt mit parallelisiertem Strahlungsbiindel. Eine
Schattenkopie mit Beugungserscheinungen wird auf das Substrat tibertragen.
Die Maske wird in 10 — 30 um-Abstand zum Substrat gebracht, somit ist
das Kontaminationsrisiko gesenkt. Die Projektionsbelichtung stellt sehr ho-
he Anforderungen an die Optik. Es werden geringe Strukturabmessungen,
meistens Teilbereiche eines Substrates durch eine Fotomaske belichtet. Die
Maske enthilt iiblicherweise eine vergroflerte Ansicht der zu iibertragenden
Schicht. Es ist eine Justierung an Hand von Justiermarken der Schichten
erforderlich [MMPO5]. Der Wafer wird mit einem strahlungsempfindlichen
Lack (Photoresist) tiberzogen und belichtet. Beim Positivlack erhohen die
photochemischen Reaktionen die Loslichkeit des Resistes, beim Negativlack
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wird sie herabgesetzt. Im nachfolgenden Schritt werden die leichter 16sli-
chen Bereiche entfernt. Die Resist maskiert das Substrat fiir die nichsten
Prozef3schritte [Biit91].

Fiir die Herstellung der Siliziumstrukturen wurden die Standardprozesse

der Lithographie mit Folienmasken im ZMN verwendet.

4.3.5 Nasschemische Atzprozesse

Atzprozesse dienen dazu, Maskierungs- oder Substratmaterial chemisch
abzutragen. Durch die Selektivitit des Atzmediums HF (in wissriger Losung)
wird die Maskierungsschicht an den vom Fotolack nicht bedeckten Stellen
abgedtzt, somit kann die darunterliegende Si-Schicht in einem anderen, iso-
trop wirkenden oder anisotrop wirkenden Atzmedium (KOH bzw. HNO,
(in wissriger Losung)) auch strukturiert werden [VZ06].

Da die Atzraten bei hoheren Temperaturen grofier sind, sind die nas-
schemischen Prozesse nicht nur in der Zusammensetzung des Atzmediums,
sondern auch beziiglich der Reaktionstemperatur optimiert. Die nasschemi-
schen Prozesse, die in dieser Arbeit zur Chipherstellung benétigt werden,
sind Standardprozesse fiir das ZMN, optimiert auf die jeweiligen Anlagen
[Fri04b]. Die umfassen hier das

e Oxiditzen und

e das Tiefenitzen (Erzeugung beweglicher Teile).

Erfahrungen aus den Atzprozessen der Fulce-Integration auf
Waferebene

Die optimierten nasschemischen Prozesse erfolgen bei Temperaturen, die
tiber der Schalttemperatur des Fulce, etwa 60 °C, liegen. Das ausgerichtete
Elastomer zieht sich prinzipbedingt bei den hoheren Temperaturen zusam-
men. Der feste Unterboden des Wafers liefle diese Bewegung des Phasentiber-
gangs nicht zu und die inneren Bindungen in den Molekiilketten wiirden
reiflen [Fin04]. Das Material wird funktionsunfihig. Desweiteren darf das

Flastomer den verschiedenen in der Nasschemie verwendeten Siuren und
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Laugen nicht ausgesetzt werden. Die aggressiven Medien beschidigen bzw.
zerstoren das Aktormaterial im Extremfall. Aus diesem Grund werden die
nasschemischen Prozesse nicht weiter untersucht [Brii03]. Fulce wird nach

den nasschemischen Prozessen gefiigt.

4.3.6 Fugen, Ausrichten und Vernetzen von Fulce auf ganzen
Wafern

Das Fiigen, die Ausrichtung und Vernetzung von Fulce gliedert sich in
folgende Arbeitsschritte:

Vorbereitung: es wurden 300 um dicke, beidseitig polierte Siliziumschei-
ben vorbereitet (ein Referenzwafer mit nicht ausgerichtetem Material
und vier vollstandig zu prozessierende), siche dazu die Abschnitte 4.3.2
bis 4.3.5.

Tiefendtzung: Sie wurden mit der ICP-Anlage** trockenchemisch mit ei-
nem Gasgemisch mit SF, 260 um tief gedtzt, damit durch die Tiefeniit-
zung entstandenen geraden Seitenwinde besser mit den berechneten
Werten des Rechteckquerschnitts korrelieren, als nasschemisch durch
anisotropes Atzen herstellbare (geneigte) Seitenwinde.

Materialauftrag: Fulce (SCP02 bzw. SCP07) in Dichlormethanlésung wur-
de aufgetragen und ausgehirtet.

Magnetische Ausrichtung Im Magnetfeld mit Luftspule wurden die Wa-
fer positioniert, um Fulce auszurichten. Siehe dazu detailliert die Ab-
schnitte 4.3.7 bzw. 4.4.7.

UV-Vernetzung Das Polymer wurde mit UV-Strahlung zum Elastomer

umgewandelt, vernetzt, siche dazu den Abschnitt 4.4.8.

4.3.7 Magnetfeld mit Luftspule und magnetische Ausrichtung

Zur Ausrichtung der Mesogene ist ein homogenes Magnetfeld ab der ma-
gnetischen Flufldichte B > 1T nétig [Fin04]. Das magnetische Feld wurde

bei der Integration auf Waferebene mit einem Luftspulensystem erzeugt. Zu

*+4STS Inductive Coupled Plasma Etcher
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einer Experimentreihe wurde der Magnet mit Luftspule des Fachgebietes
Fluiddynamik der TU Ilmenau verwendet. Um die Viskositit des Fulce-
Polymers herabzusetzen, wurde eine dafiir hergestellte und angebrachte mi-
krotechnische Heizplatte fiir 4 Wafer verwendet. Die Temperaturverteilung
der Heizplatte ist im Anhang A angegeben.

Der Magnet mit Luftspule ist als supraleitender Magnet aufgebaut. Er hat
den folgenden schematischen Aufbau, vgl. Bilder 4.3a und 4.3b mit folgenden
Kennwerten:

e Bohrungsdurchmesser: 300 mm,

e nominelle hochste magnetische Induktion (Flufidichte): 57 [Cry].
Fiir das Experiment wurde die hochste Induktion des Gerites von 57 ein-
gestellt und konstant gehalten. Der Wert bezieht sich auf die Flussdichte in
der Bohrungsmitte, bei der Wandung existiert eine gemessene Flussdichte
tiber 6,5 T'. Die Handlingsvorschrift gibt vor, dass das Fulce-Polymer mit
herabgesetzter Viskositit (also beheizte Probe) in der nematischen Phase
im Magnetfeld ausgerichtet werden soll. Wird das ausgerichtete Polymer
im Magnetfeld auf Zimmertemperatur abgekiihlt, ordnen sich die Mesoge-
ne nach etwa einer Woche in einen zufillig orientierten Zustand zuriick
[Fin04]. Dementsprechend ist eine zeitnahe Ausrichtung funktionsrelevant,
da eine schnelle Vernetzung des Polymers bei ausgerichtetem Zustand den
Riickstellvorgang in einen nicht geordneten Zustand verhindert.

Die Vernetzungsdosis der UV-Strahlung soll bei 2 617 liegen [Fin04]. Die
unausgerichtete Referenzprobe des Polymers hat ein milchig-triibes Aus-
sehen. Die ausgerichteten Polymerproben sehen gelblich-durchsichtig aus.
Tabelle 4.3 fiihrt die magnetischen Ausrichtungszeiten auf. Probe Nr. 1 und
Nr. 2 waren nach der Ausrichtung und Abkiihlung fiir 24 bzw. 48 Stunden
in den Transportbehilter gelegt, um die UV-Vernetzung bei allen Proben
in einem Prozessierungsschritt durchfithren zu kénnen. Bei der Sichtpri-
fung, welche nach der Entnahme aus dem Transportbehilter, jedoch vor der
UV-Vernetzung durchgefiihrt wurde, wurde eine Triibung festgestellt, dass

es keinen Unterschied zur unausgerichteten, triiben und undurchsichtigen
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Kompressor
l Magnet
—_—>
Kiihlmittel Bohrung
B

N

PC-Regelung
Stromversorgung

Schutzkreis v

(a) Schematischer Aufbau [Cry]

(b) Ansicht

Bild 4.3: Magnet mit Luftspule

Referenz gab. So wurden die ersten beiden Proben nochmals entsprechend

der Handlingsvorschrift ausgerichtet. S. dazu Tabelle 4.3 mit den Werten.
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Probenr. ‘ 1. ‘ 2. ‘ 3. ‘ 4.
Dauer der Ausrichtung [h] ‘ 241 ‘ 444 ‘ 8 ‘ 71

Tabelle 4.3: Magnetische Ausrichtungszeiten im 5 Tes/a-Feld

4.3.8 Vernetzung des Fulce-Polymers zum Elastomer auf
Waferebene

Es wurden zwei Gerite zur Vernetzung des Polymers in den Elastomerzu-
stand verwendet. Bei den Versuchen auf Waferebene wurde der Mask-Aligner
AL 6-2, die Photolithographieanlage des ZMN benutzt. Er erbringt 35 %
UV-Leistungsdichte bei der signifikanten Wellenlinge von 350 nm auf einer
Fliche von ca. 730 cm? [Fri04a]. Die Anlage ist fiir die Bestrahlung von
ganzen Wafern konzipiert.

Die Referenzprobe Nr. 0 wurde mit Hilfe des Mask-Aligners AL 6-2 zu
Elastomer vernetzt.

Wegen Verfligbarkeitsengpissen der Mask-Aligner und um das Kontamina-
tionsrisiko der Anlage mit dem Polymer zu vermeiden wurden die Proben
Nr. 1 bis Nr. 4 nach der Ausrichtung mit UV-Strahlung aus einer Waferin-
spektionslampe*® zum Elastomer vernetzt. Die Waferinspektionslampe hat
eine charakteristische Wellenlinge von 350 zm, die Intensitdt betragt 35%
aus 200 mm Abstand. So haben die Proben mit 10 Minuten Bestrahlung eine
Energiedosis von 2, 1 617 erhalten.

Da beide UV-Quellen mit der gleichen charakteristischen Wellenlidnge
strahlen, ist der Tausch ohne Auswirkung auf die Vernetzungsqualitit.

Zur Intensitdtsmessung wurde das Intensitdtsmessgerit fiir den Maskali-

gner AL6-2 verwendet.

*>Spectroline SB-100 PY/F semiconductor wafer inspection lamp, SerNo: 1255560
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4.3.9 Freilegung der beweglichen Strukturen

Um frei bewegliche Strukturen zu erhalten, muf} die restliche tragende
Siliziumschicht von der Riickseite weggedtzt werden. Die verschiedenen
Atzgeschwindigkeiten von Siliziumdioxid und Silizium erméglichen die
Tiefenitzung der Strukturen. Die Atzraten sind fiir die einzelnen Prozes-
se bekannt. Nach Vorarbeiten wurde angenommen, dass die Atzprozesse,
welche im ZMN der TU Ilmenau als Standardprozesse fiir Trockenitzen
verwendet werden, das Fulce-Polymer nicht beeinflussen [Brti03]. Siehe dazu
noch Anhang D.

Das Atzen wurde in der RIE-Anlage*® - auch als Test fiir das Zusam-
menspiel der Anlage und des Fulce-Elastomers — des ZMN durchgefiihrt.
Die Waferkiihlung in der Anlage ist mit einer Bodenplatte mit konstanter
Temperatur von 20 °C realisiert. Damit bestand theoretisch keine Uberhit-
zungsgefahr fiir Fulce. Fiir das Atzen wurden die Wafer umgedreht, sodass
sich das Elastomer in der Reaktionskammer mit der Bodenplatte in Beriih-
rung gekommen wire. Um Verklebungen und Kontamination der Anlage zu
vermeiden, wurde auf die Bodenplatte ein Opferwafer*” gelegt, erst darauf
wurde der Wafer mit Fulce aufgelegt. Die tragende, etwa 40 um diinne Silizi-
umschicht wurde weggeitzt. Die Bearbeitungszeiten- und Parameter sind in
Tabelle 4.4 aufgefiihrt.

Die gemessene Oxidschicht der Wafer von 405 nm war bei der Herstellung
des Chips der Berechnungen nach ausreichend, um die tragende Silizium-
schicht zu entfernen. Die Oxidschicht wurde jedoch schneller weggeitzt
als die ca. 20um diinne Siliziummembrane. Fulce hat sich am Opferwafer
untrennbar verklebt, bzw. Teile der Fulce-Membrane wurden weggeitzt, es
entstanden zentrische Locher in der Membrane. Da der Wafer nicht mit der
Kiihlung in Beriithrung war, war die Kithlung des Wafers nicht gewihrleis-
tet. Um Schiden an Anlage bzw. Wafer zu vermeiden wurde der Versuch

abgebrochen.

*6Reactive Ion Etcher
*7Opferwafer: Ein Wafer, welche als Schutz fiir die Anlage eventuelle Verklebungen auf-
nimmt.
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Atzdurchgang 1 2 3
Leistung [W] 110 80 100
Druck [mTorr] 56 50 50

Prozefigase [sccm] SF,: 80, SF,: 19,5, | SF: 19,5,

Oz: 20 CHF3: 7,5 CHF3: 7,5

Prozef8zeit [min] | 7+5+8=20 | 5+5=10 5
Tabelle 4.4: RIE-Atzen des Wafers Nr. 3

Deswegen wurden fiir die weiteren Trockenitzvorginge die andere Tro-
ckenitzanlage, die ICP-Anlage*® des ZMN verwendet. Fiir die Prozessierung
wurden Standarditzprozesse des Labors verwendet, welche im Anhang D

aufgefiihrt werden. Die Tabelle 4.5 zeigt die verwendeten Parameter fiir die

Technologie.
Wafernr. 0 1 2 3 4
Folie Al T? Al Al | Al
Programm seqA70, | specb2 specb2 specb2 | specb2
specb2
Prozefizeit [min] | 70, 10 3-5=15 | 1743,5=20,5 | 2- 5=10 | 543=8
Tietkiihlung X -4 X Xe X
Tabelle 4.5: ASE-Atzen
“Aluminium
bTeflon

“der vorher 10 um vorbearbeiteter Wafer in die Tiefe gedtzt, dann durchgeidtzt
9Balken sind wihrend des Atzens weggebrochen, Fulce weggeitzt
¢vollstindig durchgeitzt

Der Ablaufplan der Integration auf Waferebene auf Seite 54, Bild 4.1 wurde

zwischen den Punkten (f) und (g) mit folgenden Handlingschritten erweitert:

*3Inductive Coupled Plasma Etcher
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Damit die Verklebung des Fulce in der ICP-Anlage vermieden wird, wurde
erst eine Teflonfolie als Zwischenschicht genommen. Die Folien wurden
wellig, daraus resultierte eine unzureichende Kithlung, die Siliziumstruktur
ist an mehreren Stellen gebrochen. Teilweise wurde die Fulce-Membran
weggeatzt.

Wegen der thermischen Isolierung der Teflonfolie und unerwiinschten
Verklebungserscheinungen wurde die Teflonfolie gegen eine Aluminiumfolie
ausgetauscht. Der Wafer wurde auf -18 °C abgekiihlt*?, um die Alumini-
umfolie vom Elastomer leichter entfernen zu kénnen. Mehr als 70% aller
Proben wurden bei der Entfernung der Folien teilweise oder komplett zer-
stort, da die Haftkrifte zur Folienoberfliche grofler waren, als die Festigkeit
des Elastomers.

Die Bilder 4.4a, 4.4b zeigen bei der Freilegung beweglicher Strukturen

zerstorte Proben.

(a) Wegen unausreichender Kiih- (b) In der RIE-Anlage zerstorte
lung in der ICP-Anlage zerstor- Fulce-Membrane
ter Wafer

Bild 4.4: Bei der Freilegung beweglicher Strukturen zerstorte Proben

Wegen den aufgefiihrten technologiebedingten Problemen an beiden Tro-
ckendtzanlagen - am reaktiven Ionenitzer (RIE) bzw. an der ICP-Anlage

(Inductive Coupled Plasma Etcher) - wurden die Trockenitzprozesse aus

*9Zur Abkiihlung wurde ein handelsiiblicher Laborkiihlschrank mit Gefrierfach verwendet.
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den fiir die fliissigkristallinen Elastomeren kompatiblen Technologien ausge-

schlossen.

4.3.10 Vereinzelung der Chips

Zur Vereinzelung werden die Wafer gesigt. Normalerweise werden sie von
beiden Seiten mit einer Kunststoff-Sigefolie verklebt damit z. B. Sdgeschlamm
nicht die Systeme verschmutzt. Obwohl jene, mit Fulce gefiigte Seite des
Waters nicht mit der Sagefolie verklebt wurde, da die Hafteigenschaften von
Fulce zur Sigefolie nicht untersucht sind, war der Fligespalt von 5mm zu
grof8, der Elastomerfilm hing durch und hat sich an der Folie untrennbar
verklebt. Das zerstorungsfreie Abnehmen war nicht moglich. Fulce ist mit
der iiblichen Technologie des Wafersigens im ZMN technologisch nicht
kompatibel.

4.3.11 Versuche mit Opferschicht

Um die in den fritheren Abschnitten behandelten technologischen Pro-
bleme zu umgehen, die eine Technologieintegration auf Waferebene nicht
ermoglichen, wurde der Einsatz einer Opferschicht erprobt. Dazu wurde
ein modifizierter Ablaufplan entworfen, der in Bild 4.5 als Technologieplan

dargestellt ist.
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Bild 4.5: Schematischer technologischer Ablaufplan fiir die Fulce-Integration mit
Opferschicht
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Nach erneuter Planung, Berechnung und Maskenlayout wurden die Wafer
mittels tiblicher siliziumbearbeitender Technologien fertiggestellt, analog zu
den Herstellungsverfahren, die in diesem Kapitel bereits diskutiert wurden.
Die Prozesse, die das Fulce-Polymer betreffen, wie Fiigen, Ausrichten und
Vernetzen werden verschoben und zusitzliche Prozesse fiir eine Opferschicht
eingefiihrt.

1. thermische Oxidation des Wafers (Hochtemperaturprozesse) (a)

2. Lithographie (Ubertragung der Maskenzeichnung von der Maske auf
den Wafer) (b)
Oxiditzen (nafichemisch bzw. trockenchemisch) (c)
Freilegung der beweglichen Strukturen mit Tiefendtzprozessen (d),
Vereinzelung der Chips (e),
Fligen der wasserloslichen Opferschicht Peox (f),
Fligen der Fulce-Polymer-Losung (g),

Ausrichtung des Fulce im externen magnetischen Feld (h),

o e N o Uoh»

Vernetzung zu Fulce Elastomer mittels UV-Strahlung (1),

10. Entfernung der Opferschicht im Wasserbad (),

11. Trocknung der Chips (k).

Die Opferschicht wurde eingefiihrt, denn kein fester, unbeweglicher Un-
tergrund mehr fiir die Polymerldsung vorhanden war, da die Tiefendtzpro-

410 wurde

zesse vorgezogen wurden. Eine wasserldsliche Opferschicht ,,Peox
fiir die Prozessierung von Fulce angewandt [KWF05]. Peox liegt als grob-
kristallines Material vor. Die Erweichungstemperatur des Stoffes liegt bei
110 — 120°C. Entsprechend des Handlingsvorschriftes [KWF05] wurde die
Siliziumstruktur auf einen keramischen Triger auf eine Heizplatte gelegt. Mit
angeschmolzenem Peox wurden die beweglichen Teile des Chips temporir
befestigt und die Kavititen aufgefiillt, um Fulce nur auf der Oberfliche fiigen
zu konnen bzw. das Verkleben zu vermeiden, siche dazu Bild 4.6. Danach

wurde der Ablaufplan weiter mit Ausrichtung des Polymers und Vernetzung

+10A[drich 37.284-6, Poly-(2-ethyl-2-oxazolin)
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zum Elastomer weitergefiihrt. Als abschlieflender Schritt konnten die Chips

im Wasserbad vom Triger abgel6st werden.

Bild 4.6: Eingeschmolzenes Opfermaterial auf dem Chip

Es wurden thermomechanische Experimente durchgefiihrt*!! (siehe dazu
den folgenden Kapitel) und es wurde keine Bewegung detektiert. Aus diesem
Grund wurde ein neuer Ablaufplan entwickelt und das Design verindert,
welche in Bild 4.7auf S. 72 dargestellt ist. In diesem neuen Ablauf wurde auf
den Einsatz der Opferschicht verzichtet.

4.3.12 Erfahrungen aus den Integrationsversuchen

Aus den Integrationsversuchen lassen sich folgende Thesen ableiten:

e Die Prozessierung von Fulce vom geldsten Polymer zum Elastomer
ist nicht in den monolithischen technologischen Ablaufplan der si-
liziumbearbeitenden Mikrosystemtechnik als zusitzliche, eingefiigte
Technologieschritte zu integrieren. Wegen Verklebungen am Triger
und Anlagen bzw. Sigefolien sowie weggedtzten monolithischen Fulce-
Schichten wurde Fulce aus den Herstellprozessen auf Wafer-Ebene

ausgeschlossen.

*11 Auf die Auffithrung der Ergebnisse wird deswegen verzichtet.
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e Grof¥flichige Proben lassen sich nicht ohne Oberflichenfehler herstel-
len. Durch Verkleinerung der Abmessungen des Fulce ist ein homoge-
ner Werkstoff zu erwarten.

e Aus den thermoelastischen Experimenten (s. Abschnitt 4.3.11) resultie-
rend ist die Aktorspannung geringer, als aus der Literatur angenommen.
Die Aktorkraft von Fulce wird eine Groflenordnung kleiner angenom-

men und ein neues Design entworfen.

4.4 Integration des Fulce auf Device-Ebene

Aus den Versuchen der Integration auf Wafer-Ebene gewonnenen Erkennt-
nissen wurde der Entwurf und die Technologieplanung erneut vorgenommen,
da Fulce mit den tiblichen siliziumbearbeitenden Technologien wegen der
groflen Unterschiede in der Verarbeitung und wegen der Empfindlichkeit des
Stoffes mit den einzelnen Prozessen nicht kompatibel ist.

Mit Hilfe der Erfahrungen wird ein neuer Ablaufplan zur Integration auf
der Device-Ebene erstellt. Dieser Ablaufplan ist in Bild 4.7 dargestellt.

Der Ablaufplan fiir die Integration auf der Device-Ebene besteht aus den
folgenden Punkten:

Konzeptphase,

Vorversuch zum neuen Konzept,

Berechnungen, Neuauslegung des Strukturentwurfes,

Herstellung des Siliziumdemonstrators,

Integration des Aktormaterials (Fiigen, Ausrichten, Vernetzen)

4.4.1 Konzeptphase

Damit die technologischen Probleme bei der Handhabung des Aktormate-
rials umgangen werden, werden die Wafer prozessiert, vereinzelt und dann
wird das Aktormaterial integriert. Bei der Neuauslegung der Siliziumstruk-
turen wurde das Verkleben des gelosten Elastomers an allen Oberflichen

beseitigt: Fulce wird als geldster Vorstoff in einen kapillaren Spalt des fer-

71



4 Integration des Aktorwerkstoftes Fulce in die Mikromechanik - Planung,
Herstellung

O E—

O —
O N s——

R i [ st
(f) . Fotoresist
ol ==
B
I — D Fulce

Q, v
(h) E E

o SO T

Bild 4.7: Schematischer technologischer Ablaufplan fiir die Fulce-Integration auf
Device-Ebene

tigen, waagrecht auf Abstandhalter aufgestellten Chip getropft und dort
von den Kapillarkriften als Tropfen gehalten, bis der Losungsmittelgehalt
abgegeben wird und das Elastomer selbsttragend wird. Dadurch ist eine Ver-
klebung an unerwiinschten Stellen verhindert. Durch die Neuauslegung der
Struktur sowie durch die neue Gestalt sollen die ausgeiibten Krifte sowie
die geometrischen Abmafle des Siliziumchips reduziert werden, denn Fulce
bringt wesentlich geringere Krifte hervor, als bisher an Hand verfiigbaren

Literaturangaben angenommen wurde.
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Die neue Strukturskizze ist in Bild 4.8 dargestellt. Im Sinne des konstrukti-
ven Entwicklungsprozesses ist in diesem Stadium des Entwurfs nicht sinnvoll,
konkrete Form oder geometrische Mafle festzulegen. Ein funktionswichtiges

Maf, die Kapillarbreite wird im Experiment ermittelt.

Fulce
symm. Federsystem

Fvww~ P - wwH

Bild 4.8: Prinzipskizze der Struktur mit ,hingendem” Fulce

4.4.2 Ermittlung der Kapillarbreite

Ziel des Vorversuches ist, die Breite eines kapillaren Spaltes zu bestim-
men, in dem Fulce von den Kapillarkriften gehalten wird, wihrend der
Losungsmittelanteil abgegeben wird.

Fulce liegt als eine diinnfliissige Losung in Dichlormethan mit 10 masse-
prozentigem Elastomer-Anteil vor. In erster Naherung wurde angenommen,
dass sich die dynamische Viskositit des reinen Losungsmittels vernachlissig-
bar gering vom gequollenen Elastomer unterscheidet. Weiterhin gilt, daf§ die
ausgesuchten Stoffe ebenfalls oberflichenbenetzend sind.

Unter diesen Annahmen wurden Lésungsmittel ausgesucht, bei welchen
bei geringen abgesetzten Mengen z. B. wegen erhohter Krebsrisiko keine
besondere Arbeitsschutzmafinahme wie eine Absaugung nétig ist. So wurden
die Vorversuche fiir die Bestimmung der Kapillarbreite mit den Vergleichslo-
sungsmitteln Aceton bzw. Isooktan durchgefiihrt. Die Viskosititen [Mer06]
sind in der Tabelle 4.6 zusammengefaf3t.

Wie im Bild 4.9 schematisch dargestellt, wurde ein Spalt zwischen zwei
Deckglisern (jeweils 15mm - 15mm), die dhnlich diinn sind wie Wafer (d =
0, 15mm), hergestellt. Mit Hilfe einer Spritze mit Kaniile wurde ein Tropfen
Losungsmittel in den Spalt gebracht. Der Abstand wurde so lange vergrofiert,
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Losungsmittel  dyn. Viskositdt [mPa s]

Aceton 0,32
Isooktan 0,5
Dichlormethan 0,42
Toluol 0,6

Tabelle 4.6: Dynamische Viskositit ausgesuchter Losungsmittel [Mer06]

bis sich der Tropfen nicht durch die Kapillarkrifte halten konnte. Dadurch
wurde die Breite der Kapillare s als 0,15 mm ermittelt. Gepriift wurden
die Ersatzlosungsmittel und Dichlormethan. Das Ergebnis wurde mit Fulce
bestitigt. Die Tropfensetzung ist sowohl mit Losungsmitteln als auch mit

Fulce gelungen. Es konnte in der Kapillare eine diinne Fulceschicht hergestellt

werden.
einstellbarer Spalt s
Deckgliser, d =0,15mm
Objekttriger l DI SN
\ |
’|
z-Lineartisch x-Lineartisch

optischer Tisch und Befestigungsplatten

Bild 4.9: Prinzipaufbau des Spaltexperiments
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4.4.3 Berechnungen und Neuauslegung des Siliziumchips

Die Geometrie der in der Kapillare erzeugten Fulce-Polymermembran
wurde abgeschitzt, danach wurde die Geometrie bzw. die Aktorspannung
und die erwartete Auslenkung des Fulce berechnet.

Die reversible Dehnung des Fulce aus dem isotropen in den nematischen
Zustand wird mit & [WFO01] bezeichnet. Die Linge im isotropen Zustand
ist mit L,  bezeichnet, die aktuelle Linge wird mit L angegeben. Die Vor-
bereitung der Strukturen und das Einfiigen des Fulce erfolgt bei Zimmer-
temperatur, also im nematischen Zustand. Aus diesem Grund miissen die
Rechnungen mit dem Kehrwert von & durchgefiihrt werden, denn das Zu-
sammenziehen erfolgt beim Ubergang vom nematischen in den isotropen

Zustand.

~

— _iso (46)

| =
[\4

Resultierend aus der Breite der Kapillare s und aus den Angaben iiber die
mogliche Kontraktion des Fulce wurde die hochstmdogliche Bewegung fiir
einen idealen Ausrichtungszustand berechnet. Die Aktorgeometrie wird er-
neut festgelegt sowie die Aktorkraft F ;,, mit reduzierter Materialspannung
(vgl. Tab. 4.2 bzw. Tab. 4.7) berechnet.

Linge s des Fulce nach der Kontraktion (mit &, als minimaler und &,

min

als maximaler erwarteter Prozentsatz aus [KF91]):

1

e = 0,135mm bzw. (4.7)
1

s P =0,0375mm 4.8)

max

Aus der Gesamtauslenkung f, = 0,15mm ist die minimale bzw. maxi-
male Verschiebung 0,015 mm bzw. 0,1125 mm. Die berechnete minimale

Auslenkung ist mit vorhandenen Messmitteln detektierbar.

75



4 Integration des Aktorwerkstoftes Fulce in die Mikromechanik - Planung,

Herstellung
s [mm] Breite der Kapillare 0,15 mm
n [mm] Fulce-Dicke 0,05 mm
o/ [MPa] hochste Spannung im Fulce 0,05 M Pa
k [%]  erwartete Dehnung des Fulce: iso- 110...400%
trop — nematisch [KF91]
E; [Pa]  Elastizititsmodul 155-10° Pa
m [mm] Breite des aufgetragenen Fulce lmm
Fr,1.. [mN] durch Fulce ausgetibte Kraft 2,5mN
[ [m]  aktive Federlinge 3-107 m
f [mm] Auslenkung [KF91] 0,015...0,112mm
A [mm?] Querschnittsfliche des Fulce- 0,05 mm?
Profils

Tabelle 4.7: Angenommene Mafle des Fulce-Elastomers und berechnete Ergeb-
nisse

Fiir die Kraftabschitzung wird ein sinnvolles Seitenverhiltnis des nicht
ausgerichteten Elastomers festgelegt. Mit #» : m = 1 : 20 ergibt sich fiir
die Breite m des aufgetragenen Fulce der Wert 1 mm, welcher zugleich die
Breite des frei bewegten Teils bestimmt. Somit kann die Breite 7 als auf die

Einheitslinge bezogen aufgefasst werden.

Fiir den mafigebenden Querschnitt A bzw. die ausgetibte Kraft Fy. ;. ergibt
sich:

A=n-m=0,05mm? 4.9)

FFuZCGZOf-AZZ,SmN (4.10)

Der Wert fiir Fy,,;,, betrdgt 2,5 mN, Die Aktorkraft und berechnete maxi-

male Verschiebung wird bei der Auslegung des Siliziumchips verwendet.

4.4.4 Auslegung des Siliziumchips

Nachdem die Funktionsstruktur festgelegt wurde (siche dazu Bild 4.8),
wurde ausgehend aus der neu abgeschitzten Aktorkraft und aus der Kapillar-

breite die Dimensionierung und Gestaltung durchgefiihrt. Der Entwurf kann
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als eine verschachtelte Federschaltung vorgestellt werden. Dies veranschau-
licht Bild 4.10. Es wurde eine symmetrische Struktur entworfen, damit z. B.

die Einfliisse der Temperaturstrahlung gleichmif3ig auf dem Chip wirken.

Iy

ulce

Bild 4.10: Prinzipskizze des Federmodells

Die Struktur besteht aus zwei identischen Halbsystemen: Jeweils ein Feder-
paar halten ein starres Verbindungsstiick. Zwischen den Verbindungsstiicken
wird die Kapillare realisiert. Jeder Feder des Federpaares besteht aus seriell ge-
schalteten elastischen Biegebalken - auch Elementarfedern genannt -. Durch
die Reihenschaltung der Elementarfeder wird die Gesamtauslenkung auf die
Elementarfeder aufgeteilt (Weg-additives Verhalten bei konstanter Kraft.)
Dies ist notwendig, um den angestrebten Gesamtweg mit der berechneten
kleinen Riickstellkraft zu erreichen. Ein Elementarfeder kann als ein Element
einer kompensierten Parallelfederfithrung [Kra86] aufgefasst werden.

Durch die Symmetrie der Struktur und durch die angenommene symme-
trische Kraftauswirkung werden aus der Kraft die Auslenkung auf einem
Elementarfeder berechnet. Fiir das Berechnungsmodell des Elementarfeders
(Bild 4.11) wurde angenommen, dass sich die Federelemente weder am An-
fangspunkt noch am Endpunkt verdrehen. Aus der Literatur [Hai53] [Bla05]
ist fiir diesen Fall eine annihernde Rechnungsweg angegeben (Siehe Bild 4.11).

Die Gestalt des Elementarfeders wird fiir die Berechnung als an einer
Seite fest eingespannter Balken aufgefafit, der aus zwei stetig ineinander
ibergehenden Balken der Linge é besteht. In der Skizze Bild 4.11 ist die
wirkende Lagerkraft mit F, die Verschiebung mit f gekennzeichnet. Die
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N~
N~

F F =
F F
Bild 4.11: Elementarfeder mit Lagerreaktion

Herleitung der Auslenkungsgleichung 4.13:

Fo(L)
]E[ =3 E<22m I eingesetzt, vgl. Gl. 4.4 (4.11)
= (412
b-h-E '
. . . Fg : 13
mit f, die Auslenkungsgleichung: f, = AN (4.13)

Fiir den Gesamtkonzept muss die Gesamtauslenkung f, und die Aktor-
kraft auf eine unbekannte Anzahl ; Elementarfedern - Biegebalken - aufge-

teilt werden.

Rechenweg

Die héchste Auslenkung £, ist durch den Spalt gegeben. Je Federpaar wird
die Hilfte von £, (als f, genannt) ausgelenkt.

Die Geometrie des Biegebalkenprofils bestimmt die resultierende Feder-
kraft des Elementarfeders F,. Dazu wird die Hohe 5 (beziiglich der Biegungs-
beanspruchung) des Siliziumprofils technologisch bedingt festgelegt: mit der
kleinsten Strukturbreite der Maske soll 50 4 nicht unterschritten werden.

Die Wahl der Breite & des Siliziumrechtecks (beziiglich der Biegung) ist
auch technologisch bedingt, ithr Hochstwert ist mit der jeweiligen Waferdicke
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gegeben. Damit die Federstruktur nicht zu steif wird, wurde 200 um gewihlt.
Desweiteren wurde die aktive Federlinge / festgelegt.

Mit der festgelegten Geometrie wird Auslenkung f, eines Elementarfeders
als Wirkung auf die Kraft F, ermittelt. Es sind genau ¢ Elementarfeder not-

wendig, um die Auslenkung des Federpaares f, zu realisieren, siche Gl. 4.14.

/i
f.

Die genaue Anzahl der Elementarfeder wird aufgerundet (GI. 4.15) und in

; (4.14)

die Anzahl der notigen Elementarfedern i umbenannt.
i =[] =ceil(e) (4.15)

Die Materialspannung in einer Elementarfeder o wird fiir den Vergleich mit

der Bruchspannung wie in Gl. 4.16 berechnet:

3.]1.F

=50 (4.16)

o

Da die Materialeigenschaften des Aktors zum Zeitpunkt des Experimentes
nicht bekannt waren, wurden eine Reihe verschiedener Balkenstrukturen
dimensioniert: fiir 20% stirkere, und fiir 10% bzw. 20% schwichere Krifte F
als die berechnete Aktorkraft F

Entsprechend der Berechnungen, wie in der Tabelle 4.8 aufgefiihrt ist,

ulce*

wurden Strukturen mit acht bis elf Elementarfeder je Feder hergestellt.
4.4.5 Maskenentwurf, technologische Uberlegungen und
Herstellung

Beim Maskenentwurf wurde die Breite des Siliziumchips so gering wie
moglich gehalten, da die magnetische Ausrichtung vorzugsweise mit schma-

len Strukturen durchzufiihren ist. Mit einem technologisch bedingten Rand
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Angaben fiir das Gesamtsystem

Name —20% —10% 0% 20%

F [N] 2.107°  2,25-10°  2,5-10° 3-107
£, m] 150-10¢

b [m] 200107

b [m] 50.10¢

[ [m] 3.107°

Rechnungen fiir eine Elementarfeder

fry=1/2[m] | 75-107°

F,[N] |1-107 | 1,125-107 | 1.25-107° | 1,50-107°
[ [m]* |6,97-107 | 7,84-10 | 8,71-107° | 10,5-107
o [MPa]" |18 | 20,25 | 22,5 | 27
Opruey LGPl | 5GPa
e [-] | 10,76 | 9,57 | 8,61 | 7,18
i [-] | 11 | 10 |9 | 8

Tabelle 4.8: Ergebnisse der Federberechnung

9siche Gl. 4.13
bsiehe Gl. 4.16
‘siche [Ger05]

von 500 um ergibt sich fiir das System mit 11-Balken eine Strukturbreite von
3750 um, die einheitliche Strukturlinge betragt 8400 um.

Ein Ausschnitt aus der Maskenzeichnung ist im Bild 4.12 zu sehen. Insge-
samt passen 146 Strukturen auf einen Wafer. Es werden acht verschiedene
Sorten hergestellt, mit acht, neun, zehn bzw. elf Elementarfedern je Feder,
mit bzw. ohne Versteifung, die nach dem Herstellungsprozef§ aus dem Chip
herausgebrochen werden. Anschlieflend wurden die Chips gemifl Ablaufplan
hergestellt.
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symmetrische Federstruktur
- s %
(e ZF 5}
o) C =
(= Z—1 D]
= € 7
G ) [ #~ )
& f 7]
Spalt fiir Fulce ——— / ™~ Elementarfeder
G J ——1 / -
) € ]
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)
K_( : o] : )

C(
(_ 5
:ausbrechbare Versteifung

Bild 4.12: Maskenzeichnung: versteiftes acht-Feder-System

4.4.6 Fugen von Fulce und Lésungsmitteltausch

Nach der mikroskopischen Kontrolle der hergestellten Siliziumstrukturen
erfolgt die Tropfensetzung in den kapillaren Spalt. Die Struktur wurde unter
dem Mikroskop beobachtet, eine blasenfreie Spritze und Kaniile mit dem
gelosten Fulce-Elastomer wird iiber dem kapillaren Spalt positioniert. Die
Spritze wurde bis zum Tropfchenausstof} leicht erwirmt. Der Tropfen fiillt
langsam den Spalt, dann wird die Kaniile von der Siliziumstruktur abgeho-
ben. Die Bilder (4.13a-4.13b) aus der Videosequenz zeigen den Ubergang des

Tropfens zur Kapillare. Das Losungsmittel Dichlormethan verursachte Hand-

(a) tiber der Struktur (b) beim Absetzen

Bild 4.13: Fiigen von gelostem Fulce in ein Chip

lingsprobleme mit dem gelosten Fulce-Polymer. Wegen der Fliichtigkeit des
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Ldsungsmittels war ein wiederholtes Tropfchenausstofd sowie verklebungs-
freies Arbeiten nicht moglich.

Hauptsichlich wurde aus diesem Grund das Dichlormethan fiir die wei-
teren Arbeiten mit dem weniger fliichtigen Toluol ausgetauscht. Nach dem
vorgenommenen Losungsmitteltausch wurde wegen der zu langsamen Abga-
be des Losemittels die lange Fliissigkeitsphase des Fulce problematisch: die
Flisssigkeit schniirte sich ein, siehe Bild 4.14. Ca. 10% der Auftraglinge blieb
im Spalt zuriick. Daher wurden Tropfen von der Oberseite des Chips nach
und nach aufgetragen. Der gelSste Stoff hat leicht den, im Spalt hingenden
Film angelost. Daher wird hier ein homogenes Aktormaterial angenommen,
welche keine separate Schichten bildet. Durch mehrmaliges Auftragen wur-
de das Problem der geringen Aktorlinge und Dicke wegen Einschniirung

behoben.

]
Ry Auftraglinge
v Einschniirung
~~—
/\ Fulce nach
e, Losungsmittelabgabe
] Chip

Bild 4.14: Einschniirung der Fulce-Losung

4.4.7 Magnetische Ausrichtung des Fulce

Fiir die magnetische Ausrichtung des Fulce im Chip wurde fiir die Expe-
rimente ein Magnetkreis mit Permanentmagneten eingesetzt. Da die Chips
vereinzelt eingesetzt werden, ist die Notwendigkeit einer grof¥flichigen ho-
mogenen Flussdichte nicht gegeben, das notige homogene, starke Magnetfeld

kann mit Permanentmagneten erreicht werden.
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Permanentmagnet

Der Magnetkreis mit Permanentmagneten wurde selbst entworfen, mit
dem Programm Ansoft (Ansys) Maxwell [Ans12] durch eine Simulation
tiberpriift, in der mechanischen Werkstatt der TU Ilmenau hergestellt, mon-
tiert und anschlieffend ausgemessen. Die Prinzipskizze des Magnetkreises
ist im Bild 4.15a dargestellt. Simuliert wurde der Magnetkreis bestehend aus
dem Eisenkreis mit verstellbarem Magnetabstand, Flussleitelementen und

Magneten aus Seltenerdmetallen.

Kennlinie des Permanentmagnetkreises

Bild 4.15b zeigt den Magnetkreis, Bild 4.16 die gemessenen Werte des Ma-
gnetfeldes. *1? Es wurde die magnetische Flussdichte B in Tesla bei variiertem
Abstand d der Flussleitelemente (Magnete) in mm erfasst. Die gemessene
Kennlinie des Magnetkreises zeigt, dass bei einem Arbeitsabstand von 2 mm
eine magnetische Flussdichte von 2,35 T vorhanden ist, und bei 6 mm auch
noch Werte iiber 1,1 7" gemessen wurden. Damit ist die technische Grundlage
der Ausrichtung der fliissigkristallinen Elastomers geschaffen. Bis zu einem
Chipabmass von 5 mm ist die magnetische Flussdichte ausreichend, um die

Mesogene auszurichten.

Parameter der magnetischen Ausrichtung

Die Parameter fiir die Ausrichtung des Elastomers sind:
e magnetische Flussdichte: ca. 1,5 Tesla,
e Verweilzeit im Magnetfeld: 72 Stunden,

e die Ausrichtung erfolgte bei Raumtemperatur im Labor.

4.4.8 Vernetzung mittels UV-Strahlung

Um bei der Vernetzung auftretende thermische Einfliisse durch den ra-

schen Ablauf der Vernetzung zu eliminieren, wurde fiir den neuen Ablauf-

*+12Messgerit: Lake Shore 421 Gaussmeter, Messbereich bis 6,5 T
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B
—_—

L 7 AN

L [~
e A\ RN
Magnet Chip Magnet
/4 N\ //
Eisenkreis Flufleitelemente

(a) Prinzipskizze

(b) Ansicht

Bild 4.15: Magnetkreis mit Permanentmagneten
plan eine UV-Belichtungseinheit, eine Dymax Schwanenhalsleuchte verwen-

det: sie bestrahlt die Probe auf einer Fliche von 5 mm Durchmesser iiber

3000 % Die Proben wurden 10s Vernetzungszeit ausgesetzt.
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Bild 4.16: Kennlinie des Magnetkreises mit Permanentmagneten
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5 Untersuchung der Chips und Ergebnisse

5.1 Untersuchungen von Chips auf Waferebene

Um auch die Messverfahren zu evaluieren, wurden Proben, die bei der
Integration auf Waferebene entstanden waren, iiberpriift. Sie wurden
e mit optischer Polarisationsmikroskopie,
e mittels Rontgendiffraktometrie, sowie

e durchs thermoelastische Experiment auf der Heizplatte untersucht.

5.1.1 Polarisationsmikroskopie

Wie bereits im Abschnitt 3.4.1 diskutiert, kann die Ausrichtung des Ful-
ce mittels Polarisationsmikroskopie ermittelt werden. Bei 90° gekreuzter
Analysator- und Polarisatorstellung wird bei Drehung des Fulce eine homo-
gene Helligkeitsinderung im Blickfeld erwartet.

Einige Chips, die nach dem modifizierten Ablaufplan mit Opferschicht
stammen (siehe S. 68), wurden von Sanchez-Ferrer, Albert-Ludwigs-Uni-
versitdt Freiburg mit einem optischen Polarisationsmikroskop untersucht
[SFO6b]. Die Aufnahmen der Bildreihe 5.1 zeigen beispielhaft eine Probe un-
ter verschiedenen Drehwinkeln. Es ist keine homogene Helligkeitsinderung,
Verdunkelung der Probenoberfliche zu beobachten. Im Fulce-Elastomer
sind kleine Blasen und Fehler der Oberfliche zu entnehmen. Wegen den
Fehlerstellen und inhomogener optischer Eigenschaft des Fulce bei den et-
wa 25 mm? grofien Proben ist die Ausrichtung nicht gegeben, wodurch die

Funktionsfihigkeit ebenfalls in Frage gestellt wird.
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(b) 15° (c) 30°

() 75°

(d) 45°

(g) 90° (h) —45°

Bild 5.1: Optische Polarisationsmikroskopie an Fulce (SCP02-2)

5.1.2 Réntgenmessungen

Stichprobenartig ausgesuchte Handlingsmuster wurden mittels Rontgendif-
fraktometrie mit dem Laue-Bragg-Verfahren (vgl. Abschnitt 3.4.2) untersucht
[SFO5a]. Primirziel der Messung ist die Feststellung der Eignung der Anlage,
wobei die Probendicke als kritischer Faktor fiir den Messerfolg betrachtet
ist, da durch die Neuartigkeit der Aufgabe keine Erfahrungswerte fiir die
Materialkombination (monokristallines Silizium und Fulce) vorlagen.

Erwartetes Ergebnis der ausgerichteten nematischen Phase ist ein wie im
Abschnitt 3.4.2 dargestelltes Beugungsmuster. Wie im Bild 5.2 dargestellt,
ist der Auftreffpunt der Rontgenstrahlung deutlich zu entnehmen, andere
Beugungsmuster, die auf einen isotropen Zustand als Ring oder auf den
nematischen Zustand als sichelf6rmige Muster charakteristisch sind, sind

nicht vorhanden. Ursache fiir dieses Ergebnis ist die geringe Dicke der Proben.
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Dadurch wurden keine hinreichend grofie Beugungsmuster erzeugt und

konnten keine auswertbare Messergebnisse gewonnen werden.

Bild 5.2: Rontgenmessung an Fulce (SCP02-2), Laue-Bragg-Verfahren, mit schwa-
cher Streuung [SF05a]

Gleichzeitig wurden weitere Proben an der TU Ilmenau im Rontgen-
analytiklabor des ZMN an einem ,Siemens D5000 X-Ray diffractometer”
untersucht. Mit der verwendeten Kupferquelle wird eine Emissionsstrahlung
mit der Wellenlinge 0, 154 nm erzeugt. Ziel der Untersuchungen war die An-
wendbarkeit der XRD-Anlage fiir die diinnen und kleinflichigen Proben zu
evaluieren und auf den Ausrichtungszustand zu schlieflen. Die Proben wur-
den mit Hilfe des Bragg-Brentano-Verfahrens und des nicht fokussierenden
ywstreifenden Einfall” Verfahrens gemessen [AXS01]. Die Messergebnisse und
die Diskussion der Ergebnisse ist im Anhang C aufgefiihrt. Die verwendete
Konfiguration der Anlage konnte nicht zur Bestimmung des Ausrichtungszu-
standes der Mesogene verwendet werden, was z. T. durch die Anlage als auch

durch die geringe Schichtdicke der Proben begriindet ist.

5.1.3 Thermoelastisches Experiment - Wafer-Ebene

Zufillig ausgewihlte Proben (SCP02-2, SCP02-3, SCP02-5) aus den Expe-
rimenten auf Wafer-Ebene mit Opferschicht wurden einzeln auf die mikro-
technische Heizplatte gelegt. Die Platte wurde {iber die nematisch-isotrope
Schalttemperatur von Fulce, auf 70°C erhitzt. Dann wurde die Heizung

ausgeschaltet und die natiirliche Abkiihlung mittels Digitalkamera als Bildse-
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quenz festgehalten. Erwartet wurde bei der Abkiihlung eine Verlangerung

des Aktors. Es konnte keine Bewegung bei den Proben detektiert werden.>!

5.2 Untersuchung mittels optischer
Polarisationsmikroskopie

Die Messungen der Polarisation werden mit einem Polarisationsmikros-
kop>? durchgefiihrt und mit einer, dem Mikroskoptubus angepasster Ka-
mera’ festgehalten. Im Tubus wird zwischen Kamera-Modus und visuelle
Beobachtung umgeschaltet. Bei dieser Mikroskopie mit Durchlichtverfahren
steht keine Heizung zur Verfligung, die Untersuchung erfolgt bei Raum-
temperatur. Die Lichtquelle ist eine Mikroskoplampe, die von unten das
durchschimmernde Fulce beleuchtet, unter der Probe ist noch der Polari-
sator angebracht. Im Revolverkopf des Mikroskops sind die Objektive fiir
unterschiedliche Vergroflerungen sowie der Analysator angebracht.

Wie im Abschnitt 3.4.1 beschrieben wurde, wird bei der optischen Polari-
sationsmikroskopie (POM) bei 90 °gekreuztem Analysator und Polarisator
bei ausgerichtetem Fulce-Elastomer eine homogene Verdunkelung des Blick-
feldes (mit Kontrastinderung des Fulce) erwartet, wenn das Elastomer auf
dem Objekttisch gedreht wird.

Bei Chips, die aus der Integration auf Wafer-Ebene stammen, wurde die
Polarisationsmikroskopie durchgefiithrt und es wurden viele Oberflichenfeh-
ler und eine inhomogene Verdunkelung des Blickfeldes bei den etwa 25 mm?
groflen Proben festgestellt (s. S. 86, Abschnitt 5.1.1).

Es wurden aus dem Pool von iiber 150 Chips nach Priifung unter dem
Mikroskop 50 Chips zufillig ausgesucht und pripariert. Nach erneuter Sicht-
prifung wurden zufillig Proben fiir Polarisationsmikroskopie und fiir ther-

moelastische Experimente verwendet.

>1Auf die Auffiihrung der Ergebnisse wird deswegen verzichtet.
5>2Nikon Polarisationsmikroskop SN: 271274
>3Nikon Coolpix 5000
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Im Vergleich dazu lieferten die 7,5mm? groflen Proben der Device--
Ebenen-Integration jeweils ein homogenes Bild, obwohl die Oberflichen
uneben und im Vergleich zu den vorherigen Untersuchungen klein sind.

Ein Vergleich der Mikroskopaufnahmen einer ausgerichtet vernetzten
Probe in Bild 5.3 (a) und einer unausgerichtet vernetzten Probe in Bild 5.3
(b) bei gekreuztem Polarisator und Analysator bei 0°-Probenstellung - grofite
Intensitdt der ausgerichteten Probe - zeigt deutliche Unterschiede auf dem
Substrat. Vor allem die Bereiche, die von unten durch die Siliziumstruktur
verdeckt sind, weisen andere Helligkeiten auf. Streulicht aus der Umgebung
als Fehlerquelle kann aufgrund mehrerer Messreihen — mit mehreren Proben
- mit gleichem Ergebnis ausgeschlossen werden. Die Proben wurden vom
Umgebungslicht abgeschottet.Eine mogliche Erklirung konnte es sein, dass
die Ausrichtung der Mesogene optische Effekte im Werkstoff verursacht:
Die ausgeprigte Lichtstreuung im ausgerichteten Fulce ist eine mogliche
Erklirung fiir das Phinomen, welche den Unterschied plausibel darstellt.

Die Bildreihe 5.5a-5.5d zeigt exemplarisch eine ausgerichtete Probe im
Polarisationsmikroskop. Im Blickfeld ist nur eine dunklere Inhomogenitit
sichtbar, die Probe erscheint homogener, als die im Abschnitt 5.1.1 darge-
stellte. Ein Vergleich der Mikroskopaufnahmen dieses Versuches zeigt, dass
- dem theoretischen Ergebnis entsprechend -bei den verschiedenen einge-
stellten Winkeln das Blickfeld homogen verdunkelt wird. Die Probe wurde
von unten beleuchtet. Durch die homogene Verdunkelung gelang auch we-
niger Streulicht an die Probe, weswegen das gesamte Blickfeld verdunkelt
wird. Diese Aufnahmen beweisen mit optischen Mitteln eine erfolgreiche
Ausrichtung des Fulce-Elastomers und somit eine erfolgreiche Integration

eines neuartigen Aktorwerkstoffes in die Mikrotechnik.

5.3 Thermoelastische Experimente - Device-Ebene

Ein Beweis der erfolgreichen Integration von Fulce in ein Chip wurde mit-
tels optischer Polarisationsmikroskopie erbracht, da eine homogene Ausrich-

tung des Elastomers nachgewiesen wurde. Mittels thermoelastische Experi-
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Substrat

Fulce im Luftspalt

Bild 5.3: Optische Polarisationsmikroskopie (POM), ausgerichtete noch versteifte

(2) und unausgerichtete (b) Pr@b@m M Ww
I

Bild 5.4: Orientierungshilfe fiir Bild 5.3

Mikroskopblickfeld

mente als Funktionstest wird die Auslenkung des Aktormaterials untersucht
und der Beweis der erfolgreichen Integration mit einer unterschiedlichen
Methode erbracht.

5.3.1 Ablauf der thermoelastischen Experimente

Die ausgesuchten Chips (wie z. B. Bild 5.6) wurden einzeln auf die mikro-
technische Heizplatte gelegt. Wird die Heizung eingeschaltet und die Platte
{iber der Ubergangstemperatur 7,; aufgeheizt, zieht sich das ausgerichtet
vernetzte Fulce-Elastomer in den isotropen Zustand aktiv zusammen. Beim

Ausschalten der Heizung wird die natiirliche Abkiihlung beobachtet, die
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o E/l /ﬁl

(a) 0° (b) 15° (c) 30° (d) 45°

B
—_——

Bild 5.5: Optische Polarisationsmikroskopie, Messreihe mit ausgerichtet vernetz-
tem Fulce-Elastomer

mit der Verlingerung des Elasomers und mit dem Wechsel in die nemati-
sche Phase einhergeht. Ziel der thermomechanischen Experimente ist die
Beobachtung und Messung dieser Phasenwandlung, der Aktoreigenschaft des
Fulce, integriert in ein Siliziumchip.

Fulce wurde mittels Mikroskop und Kamera beobachtet. Das Mikroskop-
bild beschrinkt sich auf den Spalt mit Fulce, da die Vergroflerung so hoch
eingestellt wurde, bis die Bewegung der Struktur auswertbar wurde. Es sind
keine festen geometrischen Referenzmafle - nicht elastisch verformbare Teile
- im Blickfeld. Dies ist der Grund fiir die Angabe der Lingeneinheit als Maf}-
stab. In einem Zeitraster von einer Sekunde wird die Abkiihlung fotografiert.

Die Temperaturabhingigkeit des Fulce ist mit dem Messaufbau nicht zu er-
fassen, da die genauen Temperaturen bei dieser Anordnung nicht bestimmbar
sind. Die Temperatur wird auf der Riickseite der mikrotechnischen Heiz-
platte mit einem Pt-100 Thermowiderstand gemessen. Der Chip liegt am
Siliziumrand auf der Oberseite der Heizplatte auf, die beweglichen Struktu-
ren sind von der Riickseite angeitzt, damit sie nicht direkt aufliegen. Daraus
folgt eine Konvektionsschicht aus Luft zwischen der Heizplatte und Fulce.
Durch die Annahme der guten thermischen Leitfdhigkeit von Silizium wird

die Temperatur von Fulce mit dem Messwert von der Heizplatte gleichgesetzt.
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Bild 5.6: Siliziumstruktur mit Fulce und nicht entfernter Versteifung im Mikro-
skopblickfeld, vgl. Bild 4.12

5.3.2 Bildauswertung

Die sehr iibertrieben gezeichnete Prinzipskizze zur Bildauswertung ist im
Bild 5.7 auf Seite 93 dargestellt. Die Welligkeit der Siliziumkante kann auf
die Ungenauigkeit der Lithographie der Folienmaske zuriickgefiihrt werden.

Ausgewihlt wurden zur Bildauswertung Aufnahmen vom isotropen und

isotrop nematisch
i 2 4 6
2, 4’ 6’ _A_ g -
~ 4 T f \ }+— Fulce
}) 3’ 5’
s
(/Iesslinien \ Si-Kante \\Referenzlinien

Bild 5.7: Prinzipbild der Lingenerfassung fiir Fulce

nematischen Zustand: Bilder, die bei 68-70 °C bzw. bei Zimmertempera-
tur gemacht wurden. Die Kanten der Si-Chips an der Fiigestelle mit Fulce
wurden als Referenzlinie genommen und in AutoCad nachgezogen: Die Refe-
renzlinie weicht hochstens 2 Bildpunkte von der Si-Kante ab. Randbereiche
mit hoherer Abweichung der Kante zur Referenzlinie wurden nicht beriick-

sichtigt und wurden nicht zur Ermittlung des Messergebnisses herangezogen.
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Die nachgezogene Referenzlinie wurde entlang der Linge in vier gleiche Teile
aufgeteilt. Die Teilungspunkte ergeben die Referenzpunkte in jedem Bild. Die
Wirkung der Relativbewegung (also der Abstand) der Punkte 1-2 zu 1°-2 bis
5-6 zu 5’-6” wurde gemessen. Die jeweils drei Lingen - 1-2, 3-4 und 5-6 fiir die
Zimmertemperatur sowie 1’-2’ bis 5’-6’fiir den aufgeheizten Zustand - wur-
den je Zustand gemittelt. Die so erhaltenen Durchschnittslingen werden fiir
die Proben in Zimmertemperatur Aund im aufgeheizten Zustand X genannt.
Die Genauigkeit der Lingenangaben ist durch die Pixelauflosung des Bildes
sowie die Messgenauigkeit des Programmes AutoCad bestimmt. Die Bilder
wurden bis an die Grenze der Blindauflosung vergroflert und die Ablesege-
nauigkeit des AutoCad wurde auf die mafigebenden vier Nachkommastellen
beschrinkt.

Die relative Lingenanderung € wird nach Gleichung 5.1 auf Seite 94 berech-
net. Wegen der Vergleichbarkeit der Messwerte werden relative Anderungen

berechnet, normiert wird auf Raumtemperatur.

A= As
— .100=—-100 (.1)
A A

€=

5.3.3 Unausgerichtete Referenzprobe

Die Uberschlagsrechnung fiir die thermische Wirmeausdehnung des Silizi-
umchips ist im Anhang B aufgefiihrt. Es wurden nicht funktionsfihige, un-
ausgerichtet vernetzte Referenzproben hergestellt und wie im Abschnitt 5.3.2
beschrieben ausgewertet. In diesem Fall kann die Bezeichnung nematisch
nur fiir den Zustand einzelner Mesogene, nicht aber fiir die ganze Probe
bei Raumtemperatur verwendet werden. Erwartungsgemiafl war der Spalt
bei Zimmertemperatur kleiner, als bei 68-70 °C, eine thermisch bedingte
Bewegung des Federsystems mit Elastomerfilm von rund € = |5|% wurde
gemessen, s. Tabelle 5.1 auf S. 95 zu den Messwerten. D. h. bei 68 °C ist der

Spalt grofier, als bei Raumtemperatur.
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Auf die Darstellung der Messbilder wurde verzichtet, da die geringe An-
derungen zahlenmiflig gut erfassbar aber in der Darstellung in Druckgrofie

nicht aussagekriftig sind.

unausgerichtete Probe

68 °C 25°C
1°-2° | 49,9952 | 1-2 | 46,8706
3’4’ | 48,9020 | 3-4 | 46,9009
5-6> | 48,8088 | 5-6 | 46,9312

X 49,2353 | 2, | 46,9009

na

=—4,97%

67161

Tabelle 5.1: Langen einer unausgerichteten Referenzprobe in Lingeneinheit

5.3.4 Proben mit ausgerichtetem Fulce aus
Dichlormethanlésung

Bei den ersten Versuchsserien mit Chips von der Device-Ebene wurde
Fulce mit dem Losungsmittel Dichlormethan (DCM) verwendet. Aus dem
Demonstratorpool wurden (wie bereits beschrieben) zufillig ausgewahlte
Chips (2 Stiick 8-Feder, ohne Versteifung, 2 Stiick 11-Feder mit Versteifung
und ein 10-Feder ohne Versteifung) im thermomechanischen Experiment
vermessen.

Die Auswertung erfolgte wie im Abschnitt 5.3.2 beschrieben. Ein Ergebnis
ist beispielhaft in Tabelle 5.2 aufgefiihrt. Die Bewegung der ausgerichtet
vernetzten Probe aus Dichlormethanlsung ist nach Gleichung 5.1 mit einge-
setzten Werten: ¢ & 0,4 %.

Der Abstand des beweglichen Siliziumteils ist bei 68 °C wegen des Fulce-
Aktors in der isotropen Phase 0,4 % kiirzer, als bei Raumtemperatur in der
nematischen Phase. Diese Verkiirzung auf Warmeeintrag ist die Wirkung des

Aktors, eine aktive Kontraktion.
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5 Untersuchung der Chips und Ergebnisse

ausgerichtete Probe aus DCM
68 °C 25°C
12’ | 49,3081 | 1-2 | 49,5155
34 | 49,3078 | 3-4 | 49,4853
56" | 49,3071 | 5-6 | 49,4551

21493077 | 2, | 49,4853

a

GDCM = O, 360/0

Tabelle 5.2: Lingen des ausgerichteten Fulce-Elastomers aus Dichlormethanlo-
sung in Lingeneinheit

5.3.5 Proben mit ausgerichtetem Fulce aus Toluollésung

Wie im Abschnitt 4.4.6 diskutiert, wurde wegen Dosierungs- und Handha-
bungsproblemen das Losungsmittel Dichlormethan mit dem weniger fliichti-
gen und mehr viskosen Toluol fachgerecht ausgetauscht. Es wurden weitere 50
Chips zufillig ausgewihlt und ein Demonstratorpool erstellt. Nach anschlie-
lender Ausrichtung und Vernetzung zum Elastomer wurden die Proben
(erneut Groflenordnung 5 Stiick) ausgewertet. Die gemessenen Relativldngen
sind in Tabelle 5.3 zusammengefasst. Die Messwerte sind nacheinander durch-
gefiihrte Messungen einer ausgerichteten, unversteiften 9-Balken-Probe. Die
relative Lingeninderung wurde nach Gl. 5.1 mit den Werten aus Tabelle 5.3
erfasst.

Bei den Messungen sind 0,6 bis 0,8 % Relativbewegung des aktiv kontra-
hierenden und sich mit der Abkiihlung ,entspannenden” Aktorwerkstoffes
detektiert worden. Der wiederholte Materialauftrag bei dieser Probe aus
Toluollosung fithrte zu einem erhohten Aktorvolumen. Das verstiarkte Ak-
toreffekt ist bei gleichbleibenden anderen Bedingungen eine Folge der Erho-
hung des Aktorvolumens. Proben gleicher Bauart ergaben Messergebnisse
im Durchschnitt 0, 65%.
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5 Untersuchung der Chips und Ergebnisse

1. Messung 2. Messung
70°C 30°C 70°C 30°C
-2’ | 80,8677 | 1-2 | 81,7048 | 1’-2’ | 80,6342 | 1-2 | 81,1366
34| 80,6373 | 3-4 | 81,3419 | 34> | 80,3237 | 3-4 | 80,6923
5-6’ | 81,0658 | 5-6 | 80,9666 | 5°-6’ | 80,1184 | 5-6 | 81,1949

Ay | 80,8736 | Ay, | 81,3378 | A5, | 80,3588 | A, | 81,0079
6:0,60/0 6:0,8%

Tabelle 5.3: Wiederholte Messergebnisse einer Probe aus Toluollésung in Lingen-
einheit

Bild 5.8 gibt einen graphischen Uberblick der gemessenen Ergebnisse. Es
ist festzustellen, dass der thermomechanische Aktor eine reversible aktive

Kontraktion tiber der Warmedehnung hinaus leistet.

Wiarmedehnung aktive Kontraktion
5% S} >8 7o nematisch
1L isotrop T 0,8%

100%  [105% 5(94,2%j 100%

T=25°C T=68°C | T=68°C T=25°C

Referenz (unausgerichtet) Fulce (ausgerichtet)

Bild 5.8: Messergebnisse als Ubersichtsbild

5.4 Berechnung der volumenbezogenen aktiven
Kontraktion

Um die Vergleichbarkeit unterschiedlicher aktiver Polymere (mit bis zu

drei Groflenordnungen geometrischen Unterschiede) zu gewihren wird die
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5 Untersuchung der Chips und Ergebnisse

volumenbezogene aktive Kontraktion /, eingefiihrt. Bei kautschukelastischen
Werkstoffen ist neben der Massekonstanz eine Volumenkonstanz anzuneh-
men, welche als Hilfsgrof3e in einigen Fillen bekannt ist. Sie wird gemify
Gl. 5.2 berechnet:

L= 5.2
7)—7“ ZW.—d ()

Die verwendeten Grofien sind das Aktorvolumen V, bzw. & das Dehnungs-
faktor vom isotropen in die nematische Phase, sowie die relative Lingeninde-
rung €.

Die in der Literatur [WF01, DWFO00, TT01, RTIK*01, FNPWO01, CTT02,
HTTO02] verwendeten Elastomerproben sind makroskopisch hergestellte
Elastomer. Diese Arbeit verwendet mikrotechnisch integriertes und ausge-
richtetes Material, welche im Ausrichtungsgrad und daher in der Aktor-
eigenschaft vom makroskopischen Elastomer unterscheiden kann. Fischl
verwendet ebenfalls makroskopisch hergestellte Aktoren mit einem Vo-
lumen von 0,3mm - 5mm - 20mm = 30mm’> und erreicht 140% akti-
ve Kontraktion [Fis09]. In dieser Arbeit ist das Aktorvolumen héchstens
0,15mm -1mm-0,2mm =0,03 mm?, die Lingeninderung betrigt hochs-
tens 0,8%. Die mit der Wirmedehnung unausgerichteter Elastomere korri-
gierte Lingeninderung betrigt hochstens 5,77%, siehe dazu Anhang B auf
Seite 106.

Tabelle 5.4 vergleicht die Volumina der Aktoren und gibt die volumen-
bezogene aktive Kontraktion an. Aus der verfiigbaren Literatur sind keine
Elastomermafle bekannt, sodafl in der Tabelle keine weitere volumenbezoge-
nen Werte aufgefithrt werden konnen. Dementsprechend ist das spezifische
Performance des mikrotechnisch integrierten Aktormaterials Grofienord-

nungen besser, als vom hybridem Werkstoff.
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5 Untersuchung der Chips und Ergebnisse

aktive Kontraktion | Aktorvolumen V, | volumenbez. Literatur
Kontraktion/,
140% 30 mm? 4,62 Tab. 3.1, S. 35
mm
0,8% 0,03 mm?> 26,6 m“;3 diese Arbeit

Tabelle 5.4: Volumenbezogene aktive Kontraktion thermomechanischer Aktoren
gleichen Typs

5.5 Zusammenfassung und Diskussion der
Messergebnisse

Mittels optischer Polarisationsmikroskopie wurde eine qualitative Uber-
einstimmung der Messergebnissen mit den aus der Literatur bekannten Mess-
ergebnissen, s. dazu Tabelle 3.1 auf Seite 35 festgestellt. Daraus folgt, dass es
gelungen ist, ein ausgerichtet vernetztes Fulce-Elastomer herzustellen.

Durch thermoelastische Experimente wurden tiber die Warmedehnung
hinaus aktive relative Lingeninderung (Kontraktion) detektiert. Somit wur-
de das Ergebnis der optischen Polarisationsmessung durch die Bewegungs-
detektion bestitigt. Da aber die quantitative Messergebnisse nicht in der
Groflenordung der Erwartungswerte liegen, muss auf folgende Restriktionen
hingewiesen werden:

e Beim Entwurf der Siliziumchips wurden grofiere Aktorkrifte sowie
hohere Auslenkungen angenommen, welche Werte aus der Literatur
entnommen wurden. Da die angenommenen Werte Groflenordnungen
hoher liegen, als die Effekte der Wirmedehnung, wurden sie beim
Entwurf nicht betrachtet.

e Die Effekte der Wirmedehnung des Siliziumchips mit dem nicht ak-
tiven Material sind erfassbar. Die aktive Kontraktion und die Wirme-
dehnung sind beim aktiven Material im Experiment nicht getrennt
messbar. Dementsprechend wurde die aktive Kontraktion des Materials

tiber der Wirmedehnung hinaus detektiert.

99



5 Untersuchung der Chips und Ergebnisse

e In den Publikationen (bspw. [KF91]) wurden nicht monolithisch ausge-
richtetes aktives Material verwendet. Durch die mechanische Dehnung
wird ein héherer Ordnungszustand erreicht, als mittels magnetischer
Ausrichtung [Fin04]. Die Molekiilketten stehen ebenfalls in Richtung
der wirkenden Kraft bei der mechanischen Dehnung. Demnach liegt
der Ordnungsgrad magnetisch ausgerichteter Proben kleiner, als bei
Elastomer mit mechanischer Ausrichtung. Dies fithrt zwangsmifSig zu
einer Verminderung der aktiven Kontraktion.

e die volumenbezogene Kontraktion betrigt 26, 6%. Fischl fithrt in
seiner Arbeit 4, 6% auf, s. dazu Abschnitt 5.4. Dementsprechend ist
der Weg der mikrotechnischen Anwendungen vielversprechend. Mit
dieser Arbeit ist die prinzipielle Tauglichkeit des Materials als Aktor

in der Mikrotechnik bestatigt.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Fir die Bewegungserzeugung in den Mikrosystemen sind Mikroaktoren
notig. Beim Einsatz neuartiger Aktorwerkstoffe mufl deren Anwendbarkeit
tiberpriift und bewiesen werden. Die funktionellen fliissigkristallinen Elasto-
mere (Fulce) sind potentielle Aktorwerkstoffe, dessen Aktoreigenschaften
sehr grofle relative Lingenidnderung bei geringer Aktorkraft erméglichen.
Diese beiden Aktoreigenschaften schrinken die Anwendung des Aktors im
makroskopischen Mafistab ein. Mit der Miniaturisierung der beweglichen
Teile sinkt der Bedarf an Aktorkraft erheblich, in Mikrosystemen ist der
Einsatz eines neuen Aktors vorteilhaft.

In dieser Arbeit wurde basierend auf die Literaturangaben eine nicht-
hybride Integration des Fulce-Aktors erarbeitet. In den ersten Versuchen
(Integration von Fulce auf Waferebene) wurden die Kompatibilitdt des Aktor-
werkstoffes mit den Technologien der Siliziumbearbeitung untersucht sowie
die zur Verfiigung stehenden Messinstrumente auf die Eignung der Messung
der Ausrichtung bzw. der Bewegung untersucht.

Es wurde die monolithische Integration von Fulce in die Mikrotechnik
an einem Demonstrator angestrebt. Technologische Inkompatibilititen der
Mikrotechnik und der Anwendung des Aktorwerkstoffes wurden umgangen
und es wurden Demonstratoren mit integriertem Aktor hergestellt. Durch
die zu beherrschenden Technologieschritte Ausrichtung der funktionellen
Mesogene sowie Vernetzung zum Elastomer wurden die Aktoreigenschaften
hervorgerufen. Die Aktoreigenschaft wurde mit Funktionstests nachgewie-
sen, eine Relativbewegung von vier bis acht Promille wurde detektiert und
die homogene Ausrichtung des Elastomers wurde mittels optischer Polarisa-

tionsmikroskopie nachgewiesen.
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Als Steuer- bzw. Eingangsgrosse fiir den Aktor kann eine thermische Gros-
se wie Warmemenge stehen, die durch die Temperatur charakterisiert werden
kann. Fiir die Warmeiibertragung kann in den Mikrostrukturen bspw. eine
gerichtete Warmestrahlung wie ein CO -Laser (mit entsprechender Filterung
zur Leisungsreduktion) die Konvektionsheizung der mikrotechnischen Heiz-
platte ersetzen. Eine andere Moglichkeit wire die erzwungene Konvektion
in einem Medium guter Wirmeleitfihigkeit (Fluid), wobei die Regelbarkeit
geringer und die Reaktionszeit linger ausfallen kann, als bei der, durch Strah-
lung hervorgerufenen Bewegung des Aktors.

Somit entsteht mit Weiterfiihrung der Integration in Mikro- bzw. Nanosys-
teme eine neue Aktorfamilie fiir stromlose Systeme mit direkten thermo- bzw.
optomechanischer Wandlern, die eine zukunftsfihige Technologie anbieten.
Diese neuartige Aktorfamilie bietet trotz Unausgereiftheit die Moglichkeit
der direkten thermo- bzw. optomechanischen Wandlung fiir Nischenan-
wendungen, wo bestromte Aktoren nicht verwendet werden konnen. Die
Grenzen der hybride integrierten Technologie liegen bei der Handhabung
und Montage des fertiggestellten Elastomers. Mit der monolithischen Inte-
gration existiert diese untere Montagegrenze nicht. Trotzdem miissen einige
technologische- und stoffliche Fragen bei Weiterfiihrung der Arbeiten geklart
werden: Wie andern sich die Eigenschaften des Aktors mit weiterer Reduzie-
rung des Aktorvolumens? Wo sind die Grenzen des Handling im Bezug auf
den Vorstoff, da Kleinstmengen von Fliissigkeit gezielt angebracht werden
missen.

Kann eine, auf die Anforderungen der Mikrotechnik abgestimmter, d. h.
lithographiefahiger und dtzprozessresistenter Aktor entstehen? Wie kann
eine Parallelisierung der Fertigung von Chips mit Fulce die gleichbleiben-
den chemischen Eigenschaften des Aktormaterials gewidhrleisten? Konnen
die Standardtechnologien des Aufsprithen und selektives Entwickeln fiir
einen modifizierten Aktor angewendet werden? Lisst sich der aufgetragene
Aktorvorstoff sammeln und wiederverwerten? Kann das Aktormaterial bio-
kompatibel und mit freier Mesogenenauswahl synthetisiert und angewendet

werden?
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Die Grundsteine der hybriden bzw. monolithischen Integration von den
funktionellen fliissigkristallinen Elastomeren als Aktor in der Mikrosys-
temtechnik sind gelegt. Die aufgefiihrten Fragen sollen in weiterfiihrenden

Arbeiten beantwortet werden.
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A Bestimmung der Temperaturverteilung
der mikrotechnischen Heizplatte

Ziel: Messung der Temperaturverteilung auf dem Wafer und Priifung des
integrierten PT-100 Temperatursensors der Heizplatte. Der Einstellwert soll
unter der nematisch-isotropen Phasenwandlungstemperatur des Elastomers
liegen.

Verwendete Gerite:

e Heizplatte (Durchmesser: 4”) mit PT-100 Widerstand zur Temperatur-

messung
e Heizungsregler LDR HRP 100 mit Netzteil Aura I-143-BX-007, U, =
12V, I =1A,

> Taus

e Infrarot-Thermometer Inspacto 900, Infrarot Mefitechnik GmbH, IHX
900-3 No: 1266.
Mef3parameter des Infrarot-Thermometers:
- EMI: 30,
- mit Vorsatzlinse, (¢ =0,72- EMI)
- Messentfernung: 100 mm % 5 mm

Einstellwert der Temperatur ist 40,0 °C. Gemessen wurde an einem Refe-
renzwafer mit Fenstern ohne Oxid.

In der Tabelle A.1 sind die Ergebnisse der Messreihen angegeben. Die
Reihen wurden 10 Minuten nacheinander erfasst. Die Messpunkte sind auf
der blanken Si-Oberfliche. Die Messpunkte sind in Bild A.1 dargestellt.

Damit durch erzwungene Konvektion keine Verfilschungen des Messwer-
tes zustande kommen, wurde beim Experiment keine Zwangsluftung im

Labor verwendet.
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A Bestimmung der Temperaturverteilung der Heizplatte

Stelle/ | 1. 2. 3.
Temp. | [°C] | [°C] | [°C]
a 41,0 | 41,6 | 39,7
b 41,5 | 41,3 | 40,4
c 41,8 | 43,0 | 44,3
d 43,6 | 44,6 | 44,5
40,1 | 43,4 | 407
f 37,6 | 38,9 | 38,7
g 40,5 | 40,4 | 40,6
AT 6 | 57 | 58

Tabelle A.1: Temperaturverteilung auf dem Wafer

Bild A.1: Wafer mit Messpunkten

Auf dem Wafer kommteszu AT =7, , — T, . Temperaturunterschied.
Die maximale Abweichung der Temperatur betrigt bei 40°C hochstens 6 °C.
Diese Abweichung muss als Toleranzwert bei der Einstellung der Heizung-
stemperatur fiir die Herabsetzung der Viskositit in der nematischen Phase in
Betracht gezogen werden. Hat das Elastomer ca. 64°C Phaseniibergangstem-

peratur, darf die Heizplattentemperatur nicht tiber 58°C liegen.
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B Berechnung der Warmedehnung des
Siliziumchips
Die Wirmedehnung des Siliziumchips wird fiir den Temperaturbereich

zwischen der nematischen und isotropen Phase des Fulce tiberschligig ermit-

telt. Dazu werden die Mafle wie in Bild B.1 dargestellt verwendet.

&_

<« S+ As
i

Bild B.1: Skizze zur Wirmedehungsrechnung

a+Aa

e Temperaturdifferenz der Phasen: AT = 68°C —25°C = 43K

e Rahmenlinge:a =2,15mm

e In Richtung der Bewegung wirksame Gesamtlinge der Federstruktur:
b=1mm

e Linearer Wirmeausdehnungskoetfizient fiir Silizium [Fis05]: ag; =
7,5%107°/K

Allgemein gilt fiir die lineare Warmedehnung:

[=l,-(14a-AT)bzw. (B.1)
Al =a-1l,-AT (B.2)

Gleichung B.2 wird eingesetzt:

As=ag -AT-(a—2-x)=4,838-10"°m
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B Berechnung der Wirmedehnung des Siliziumchips

Somit ist die relative Anderung des Spalts s

As _488-107m o o3240 (B.3)
s 0,15-107%m '
Dementsprechend ist der Einfluss der Wirmedehnung eine Groflenordnung
kleiner, als die gemessene Aktorauslenkung.
Da die Siliziumchips fiir die, aus der Literatur entnommenen Aktordeh-
nung von bis zu 400% ausgelegt sind, wurde die Wirmedehnung bei der

Planung nicht berticksichtigt.
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C Rontgendiffraktometrie von Fulce -
Auswertung und Ausblick

Die allgemeine Beschreibung der Rontgendiffraktometrie ist im Abschnitt
3.4.2 auf Seite 43 aufgefiihrt. Hier werden die verwendeten Messverfahren
dargestellt, danach werden die Messergebnisse diskutiert und Vorschlige
fiir die weiteren Messungen prasentiert. Die Abstinde der flissigkristalli-
nen Mesogene konnen mittels Rontgendiffraktometrie bestimmt werden.
Diese Abstinde geben einen Riickschluss tiber den Ordnungszustand des
fliissigkristallinen Netzwerkes. In Kenntnis des Materials wird der Orientie-

rungszustand des Elastomers ermittelt.

C.1 Bragg-Brentano-Verfahren

Detektor

Mef3kreis

Bild C.1: Messprinzip des Bragg-Brentano-Verfahrens [AXS01]
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C Roéntgendittraktometrie von Fulce - Auswertung und Ausblick

Wie im Bild C.1 dargestellt, wird Rontgenstrahlung auf die Probe fokus-
siert geleitet. Im jeweiligen Winkel wird die reflektierte Intensitit erfasst. Die

Rontgenquelle bzw. der Detektor werden am Messkreis bewegt.

C.2 ,Streifender Einfall”’-Verfahren

Detektor
Soller-Blende

Tubus

Probe ‘:I

Mef3kreis

Bild C.2: Messprinzip des ,streifender Einfall”-Verfahrens [AXS01]

Das Rontgendiffraktometer arbeitet im streifenden Einfall-Verfahren nach
dem Prinzip, wie es in Bild C.2 zu sehen ist. Die Rontgenstrahlung wird in
einem sehr flachen Winkel unfokussiert auf die Probe geleitet. Sehr hohe
Intensititen werden aus den fast parallelen Strahlen erfasst. Die Soller-Blende
filtert die divergenten Strahlen heraus. Die Rontgenquelle bzw. der Detektor
werden am Messkreis in einem kleinen Winkelbereich bewegt. Somit sind

fiir kleine Winkelbereiche hohe Messintensititen erreichbar.

C.3 Messung und Ergebnisse der
Rontgendiffraktometrie

Proben aus Ganzwaferversuch Wafer Nr. 4 wurden mit unterschiedli-

chen Ausrichtungszeiten behandelt. Aus den Proben gleicher Vorgeschichte
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C Roéntgendittraktometrie von Fulce - Auswertung und Ausblick

wurden fiir die Messungen welche zufillig ausgewihlt. Die Proben wurden so-
wohl mit nicht fokussiertem Rontgenstrahl als auch mit dem Bragg-Brentano-
Verfahren gemessen. Eine Messreihe ist im Bild C.3 dargestellt. Die vertikalen

Linien in den Ergebnissen sind die errechneten Werte fiir kristallines Silizium.

SCPO02 after

. SCP02 XRD analysis — 1 hour
45 —— 2 hours
Cps 8 hours
40 — 71 hours
35
T‘_, 30
B
=t
v 25
a
9}
= 20 f\,
= A,
15 -
10 : m@/ﬂ\ﬁw
g,
WMJM O hnen
5 . , , . : ;
0 10 20 30 40 s0 Grad 60

20

Bild C.3: XRD-Spektren mehrerer Fulce-Proben mit unterschiedlicher Ausrich-
tungszeiten (SCP02) mit Bragg-Brentano-Messung

Im Bild C.3 ist ein breites Spektrum der Mesogene von etwa 15 °bis 25 °zu
entnehmen. Die Mesogene sind im gleichen Winkelbereich mit dem breiten
Reflexionsbild sichtbar. Da aber die Proben bei der Aufnahme des Reflexbil-
des nicht gedreht wurden, kann keine Aussage tiber die Lage der Mesogene
gemacht werden [Kra09].

Aus dem Ergebnis konnen folgende Schlussfolgerungen abgeleitet werden:
Das Rontgendiffraktometer hat bei den Proben gleicher Behandlung und
unterschiedliche Ausrichtungszeiten verschiedene Messergebnisse geliefert.
Eine Korrelation zwischen Ausrichtungszeitinderung und Messergebnis ist
nicht zu entdecken. Zu viele nicht kontrollierbare Umwelteinfliisse und

Prozeflparameter bestimmen die Vorgeschichte der Chips, wie
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C Roéntgendittraktometrie von Fulce - Auswertung und Ausblick

e Ausrichtung im magnetischen Feld,
e Unterschiede (Temperaturschwankungen, Zerstorung der Ordnung
wegen Hitzeeinwirkung) bei der Vernetzung,
e Positionierung der Probe im Messraum des Rontgendiffraktometers
oder
e Einfliisse der Atzprozesse bei abschlieender Freilegung der Struktu-
ren.
Da durch die fehlende Winkeleinstellung zufillig die Lage der Mesogene
nicht bestimmbar ist, scheidet der Rontgendiffraktometer der TU Ilmenau
mit den beiden Messprinzipen Bragg-Brentano bzw. streifender Einfall aus
bzw. miissten umgeriistet werden.

Fiir die weitere Messungen muss die jeweilige Probe um eine zusitzliche
Achse rotiert werden, damit das Beugungsmuster in einer anderen Ebene
erfasst wird. Der Vergleich der gleichen Probe bei unterschiedlichen Winkeln
liefert eine Aussage {iber die Lage der Mesogene und gibt Aufschluss {iber

den Ordnungszustand des Fulce.
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D ICP-Prozessparameter

Die Zusammenfassung der verwendeten Prozessparameter wurden mit
Hilfe von der ZMN-Laboringenieurin Manuela Breiter aus dem Geritelogbii-

chern recherchiert, mit ihrer freundlicher Genehmigung [Brel1].

Specb2
13 sec atzen
SF,: 130 sccm
O,: 13 scem
Leistung ICP: 600 W
Leistung Platen: 18 W
APC Stellung (Drosselklappe): 82% ergibt Prozessdruck: 24 mTorr

7 sec passivieren

C,F,: 85 sccm

Leistung ICP: 600W

APC Stellung (Drosselklappe): 82% ergibt Prozessdruck: 15 mTorr

Seq A 70 bedeutet dass Prozess Spec A im Wechsel mit einer Wartezeit
zum Abkiihlen gefahren wurde. 10min Atzen, 10min Warten, Atzzeit

70 min.

Spec A
9 sec dtzen
SF,: 130 sccm
O,: 13 sccm
Leistung ICP: 600 W
Leistung Platen: 12 W
APC Stellung (Drosselklappe): 82% ergibt Prozessdruck: 24 mTorr
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D ICP-Prozessparameter

7 sec passivieren

C,F,: 85 sccm

Leistung ICP: 600W

APC Stellung (Drosselklappe): 82% ergibt Prozessdruck: 15 mTorr
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E Synthese des Fulce

Die hier beschriebene Synthese ist eine Mitteilung im Rahmen des Fulce-
Projektes, von Antoni Sanchez-Ferrer, Freiburg mit seiner freundlichen Ge-
nehmigung [SF06].

Es handelt sich beim Fulce um ein Silikonkautschuk mit funktionellen
flissigkristallinen Molekiilen in der Nebenkette. Die, in der Tabelle E.1 ver-
wendeten Groflen sind 72 Masse bzw. 7 die Stoffmenge, sowie x, y, und z die

relativen Anteile der Komponenten des flissigkristallinen Anteils zueinander.

E.1 Synthese von photovernetzbaren
flissigkristallinen Nebenkettenpolymeren (SCPP)

N

o o 0 bt
T1 \/51\’ si” /©/
" | o | |
m /Q)L 0o— §i— 00— §—0—§—0
o

PMHS SCM e

OMe O
PHCCD)A,, toluene
M, Ly o W L
/O/ 60°C, 180 . B
T

Bild E.1: Synthese des Fulce

In einem 10m/ Gefifl wurden 4-methoxyphenyl 4-(but-3-en-1-yloxy)-
Benzoat (SCM), (E)-4-(hex-5-en-1-yloxy)-4’-Methoxyazobenzen (Azo2-p) -
im Falle von Polymeren mit Azo-Verbindungen 4-(undec-10-en-1-yloxy)-
Benzophenon (SCPC) -, und Polymethylhydrosiloxan (PMHS), Polimerisie-

114



E Synthese des Fulce

rungsgrad: 259, gebracht. Zugefligt wurde noch 2 m/ thiophen-freies Toluol
und 40 u/ Cyclooctadienplatinum-(II)-Chlorid (in 1% Dichlormethan ge-
16st).

Die Mischung wurde bei 60— 70°C fiir 2 Stunden ausgeheizt, die Reaktion
wurde mit fouriertransformierter Infrarot-Spektroskopie iiberwacht. Die
Reaktion wurde als fertiggestellt betrachtet, als das Vibrationsband nach 18
Stunden bei 2100 # (Si-H) verschwunden war.

Dann wurde der Losungsmittelgehalt abgegeben und das zihfliissige Pro-
dukt in Tetrahydrofuran (THF) aufgelost. Die Losung wurde ins kalte Me-
thanol gegossen um den Polymeranteil abzuscheiden und bei 6000 » pm 3
Minuten zentrifugiert. Dieser Schritt wurde dreimal wiederholt und danach
das Losungsmittel verdampft. Das Polymer wurde einen Tag lang gefrierge-
trocknet. Die Ausbeute ist iber 680 m2g (94%).

SCM Azo2-p SCPC

m n x m n y m n z

(mg)  (mmol) (mg)  (mmol) (mg)  (mmol)
SCPP-10 537 1,8 0,90 | - . ; 70 0,2 0,10
SCPP Azo2-10 507 1,7 0,85 | 31 0,1 0,05 | 70 0,2 0,10
SCPPazo02-5 537 1,8 0,90 | 31 0,1 0,05 | 35 0,1 0,05

PMHS

m n (mmol) Mgcpp (M) Ausbeute (%)

(mg)
SCPP-10 120 2 683 94
SCPP Az02-10 120 2 692 95
SCPPazo2-5 120 2 687 95

Tabelle E.1: Zusammensetzung von Fulce
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F Liste der verwendeten Variablen

B magnetische Induktion/ magnetische Flu3dichte in Tes!/a,

E,. Elastizitdtsmodul des Siliziums in Pa,

F Kraftin N,

F, Aktorkraft in N,

F, resultierende Aktorkraft auf einem Elementarfeder in N,

F, Kraft auf einem idealen Plattenkondensator,

Fy, ;.. durch Fulce ausgetibte Kraft in N,

I Intensitit der Rontgenstrahlung in Einschlige in der Sekunde (cps),
I Flichentrigheitsmoment in m*,

L Liange des Fulce nach [WFO01],

L(T) Aktuelle Linge des Fulce bei gegebener Temperatur T,

L., Linge des Fulce im isotropen Zustand nach [ WFO01],

R dichroisches Verhiltnis von parallellen und normalen Mesogenen,
S Ordnungsparameter der fliissigkristallinen Phase,

T Temperatur in Kelvin bzw. °C,

T, Schmelztemperatur in Kelvin bzw. °C,

T,, nematisch-isotrope Phasentibergangstemperatur,

T ., auf die nematisch-isotrope Temperatur 7. normierte, reduzierte Tem-
peratur,

U elektrische Spannung,

V_ Aktorvolumen in mm?,
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F Liste der verwendeten Variablen

Aa Anderung der Rahmenlinge des Siliziumchips in m,
Af berechnete Auslenkung des Siliziumbalkens in m,
As Lingeninderung zwischen den Messlinien,

As Anderung Kapillare wegen Wirmedehnung in m,

Ax Anderung der charakteristischen Linge der Federstruktur in m,
© Braggwinkel,

© Winkel des Detektors zur Probe bei Rontgendiffraktion in Grad,
a linearer thermischer Lingenausdehnungskoeffizient in 107¢/K,

x diamagnetische Konstante,

¢ Relative Lingenidnderung in Prozent der unausgerichteten bzw. ausgerich-
teten Probe,

¢ Anzahl der kalkulierten Elementarfedern,
A Wellenlinge der Rontgenquelle,

A, Linge des unausgerichtet vernetzten Fulce bei 25 °C Heizplattentempe-
ratur,

A, Linge des unausgerichtet vernetzten Fulce bei 68 °C Heizplattentempe-
ratur,

n Direktor der flissigkristallinen Phase,

«w Frequenz der Lichtwelle,

A’5o Scheinbare Durchschnittslinge des Fulce bei 70 °C in Lingeneinheit,

As Scheinbare Durchschnittslinge des Fulce bei 30 °C in Lingeneinheit,

A,, Durchschnittslinge des unausgerichtet vernetzten Fulce bei 25 °C in
Lingeneinheit,

A,, Durchschnittslinge des unausgerichtet vernetzten Fulce bei 68 °C in
Lingeneinheit,

¢ Hermansche Ausrichtungsfunktion, Umschreibung nach Gedde,
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F Liste der verwendeten Variablen

o hochste Spannung im Fulce in M Pa bzw. kPa,

o hdchste Spannung im Fulce in MPa,

¢, Dielektrizititskonstante des Vakuums,

¢, relative Dielektrizititskonstante,

a Rahmenlinge des Siliziumchips in m,

b Breite des Silizium-Rechteckprofils in m,

b Kantenlinge eines idealen Plattenkondensators,
d Abstand der Magnete im Magnetkreis in mm,
d Dicke des Deckplittchens in mm,

d Plattenabstand des idealen Plattenkondensators,
d,,; Gitterebenenabstand,

e Dielektrizititskonstante,

f Fligespaltbreite des Siliziums in m,

f. Grenzfrequenz der Mesogene,

/. Auslenkung eines Federelementes in m,

f, Sollwert der héchsten Auslenkung in m,

f, Sollwert der Auslenkung eines Federpaars in m,
h Hohe des Silizium-Rechteckprofils in m,
i Anzahl der nétigen Elementarfedern,

k Dehnung des Fulce beim Phasentibergang vom isotropen in den nemati-
schen Zustand in Prozent,

[ aktive Balkenfederlinge in m,
[, Volumenbezogene aktive Kontraktion in Prozent pro Kubikmillimeter,
m Breite des aufgetragenen Fulce in mm,

n Beugungsordnung der Rontgenstrahlung,
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F Liste der verwendeten Variablen

n Dicke des aufgetragenen Fulce in mm,
s Breite der Kapillare in mm,

x Charakteristische Linge der Federstruktur fiir die Warmedehung in m,

ZMN Zentrum fiir Mikro- und Nanotechnologien der Technischen Univer-
sitit Ilmenau,
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K Thesen

e In der Mikrosystemtechnik bzw. in der Mikromechanik sind Aktoren
zur Bewegungserzeugung notig.

e Es gibt Aktorwerkstoffe, deren Anwendbarkeit als Mikroaktor nicht
bewiesen sind.

e Die Anwendbarkeit der funktionellen fliissigkristallinen Elastomere
(Fulce) als Aktor wird {iberpriift.

e Fulce ist mit den siliziumbearbeiten Prozessen der Mikrotechnologie
nicht kompatibel.

e Fulce wird als neuartiger Mikroaktor in die siliziumbasierte Mikro-
technik integriert.

e Es wurde bewiesen, dass sich Fulce mittels technologischer Integration
tiber die Grenzen der hybriden Integration hinaus in Richtung Mikro-
technik integrieren ldsst und die Handhabungsprobleme der hybriden
Integration von Fulce umgangen werden.

e Die Aktoreigenschaft wird mit einem Demonstrator nachgewiesen.

e Fulce ist ein direkter thermomechanischer Wandler fiir die Mikrome-
chanik.

e Fulce ist aufgrund der Aktoreigenschaften in der Mikromechanik fiir
Anwendungen mit groflen relativen Lingenidnderungen als neuartiger

Aktor einzusetzen.
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