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Kurzfassung v

Kurzfassung

Dielektrische Elastomere (DE) bilden die Grundstruktur von Aktor- und Sensorsystemen, die
sich durch ihr geringes Gewicht und hohe Energieeffizienz auszeichnen. Hochflexible
Elastomerfolien werden dazu beidseitig mit dehnbaren Elektrodenflichen beschichtet, an die
im Aktorbetrieb eine Hochspannung angelegt wird.

Ziel dieser Arbeit ist es, neuartige Diinnschichtelektroden und deren Strukturierung fiir DE-
Anwendungen zu erforschen. Die auf Nickel, Chrom und Kohlenstoff basierenden Elektroden
werden mittels Sputtern auf vorgestreckten Silikonfolien aufgebracht. Eine anschlieBende
Entspannung der Folien fiihrt zu gefalteten Elektroden mit Anfangswiderstinden in der
GroBenordnung von 100 /0 und Dehnbarkeiten von bis zu 240 %.

Die gewiinschte Elektrodengeometrie wird durch partielle Ablation mit einem
Ultrakurzpulslaser erzielt, was entweder gleichzeitig auf der Ober- und Unterseite erfolgt oder
selektiv auf der dem Laserstrahl zugewandten Seite. Durch die Strukturierung von optischen
Beugungsgittern wird die Miniaturisierbarkeit des Verfahrens gezeigt. Das elektromechanische
Verhalten der DE-Elektroden mit und ohne Hochspannung wird charakterisiert und dadurch
deren Eignung nachgewiesen.

Im Ergebnis zeigen laserstrukturierte Diinnschichtelektroden groBe Vorteile gegeniiber
gebrauchlichen  Elektrodenmaterialien.  Zukiinftig steht die  Verbesserung  der
Herstellungsprozesse, sowie die Nutzung der Diinnschichtelektroden fiir neuartige DE-

Anwendungen im Fokus.
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Abstract

Dielectric elastomers (DE) form the basic structure of actuator and sensor systems which are
characterized by their lightweight and high energy efficiency. Highly flexible elastomer foils
are coated on both sides with compliant electrodes. The application of a high voltage converts
the passive flexible capacitor into an actuator.

The objective of this work is to investigate highly conductive thin film electrodes and their
patterning for DE applications. The electrodes are based on the materials nickel, chromium and
carbon and they are sputter deposited onto pre-stretched silicone membranes. The subsequent
relaxation of the silicone causes a wrinkled electrode with an initial resistivity of 100 /o and
a stretchability up to 240 %. The desired electrode geometry is realized by a partial ablation
process executed by an ultra-short-pulse laser. The simultaneous ablation of both electrodes on
the top and on the bottom of the silicone is possible as well as the selective ablation only of the
electrode facing the laser. By patterning optical diffraction gratings, the miniaturization is
demonstrated. The electromechanical characterization of the electrodes with and without high
voltage proves their suitability.

Overall, laser structured thin film electrodes are advantageous compared to conventional used
electrodes. Future work will address the improvement of the manufacturing processes as well

as the integration of the thin film electrodes into DE applications.
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1 Einleitung

Bei der Erforschung von dielektrischen

—a— Anzahl an Publikationen

1000 . .
Elastomeren handelt es sich um ein recht

800 junges und aufstrebendes

600 Forschungsgebiet. Die Anzahl an

wod g Publikationen steigt pro Jahr an.

Wihrend auf sciencedirect.com unter
200 -

Anzahl an Publikationen

dem Schlagwort ,,dielectric elastomers*

0

2001 2004 2007 2010 2013 2016 2019 2022 im Jahre 2000 erst 105 wissenschaftliche

Jahr Artikel zu finden waren, so waren es

Abbildung 1-1: Ubersicht der steigenden Anzahl an 2021~ schon iber 1000 [1]. Bei
Publikationen zum Thema "dielectric elastomers".  {jelektrischen Elastomeren (DE) handelt

es sich um einen Sandwich, bestehend
aus einem weichen und dehnbaren Dielektrikum und zwei auflen aufgebrachten konformen
Elektroden. Je nach elektrischer Ansteuerung konnen sie als Aktor, als Sensor oder zur
Energieumwandlung eingesetzt werden. DEs bieten gegeniiber konventionellen Aktor- und
Sensorsystemen eine Reihe von Vorteilen. Dazu zéhlen unter anderem eine energieeffiziente
und leise Arbeitsweise. Weiterhin kdnnen sie jeglichem Design angepasst werden und bestehen
aus gilinstigen und einfach verfiigbaren Materialien [2]. Pneumatische und hydraulische
Aktoren kénnen zur Ubertragung von groBen Kriften und groBen Hiiben eingesetzt werden.
Allerdings ist deren Arbeitsfrequenz eher auf den unteren Frequenzbereich begrenzt.
Piezoelektrische Aktoren hingegen decken den hohen Frequenzbereich bis in den MHz-Bereich
ab und tiibertragen groe Krifte, sind allerdings beschrinkt auf sehr kleine Deformationen.
Dielektrische Elastomere ergdnzen die oben genannten Aktorprinzipien. Sie konnen mit
Frequenzen von mehreren kHz betrieben werden, liefern dabei groBe Verformungen im
dreidimensionalen Raum, aber stellen vergleichsweise kleinere Aktorkréfte zur Verfiigung [3].
Die Arbeit befasst sich mit der Entwicklung von konformen metallischen
Diinnschichtelektroden fiir dielektrische Elastomeranwendungen. Die vollflachig ausgebildete
und aufgefaltete Diinnschichtelektrode soll dabei als Alternative gegeniiber konventionell
eingesetzten Carbon Black Elektroden entwickelt werden. Es wird das Materialsystem aus

Nickel, Chrom und Kohlenstoff untersucht. Die aufgesputterten Elektroden werden nach der
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Herstellung mit einem Ultrakurzpulslaser strukturiert und in die gewiinschte Geometrie

gebracht.

1.1 Problemstellung, Motivation und Herangehensweise

Dielektrische Elastomere, eingesetzt als Aktoren, Sensoren oder Energy Harvester, bieten
groles Potential, bestehende Anwendungen effizienter zu gestalten oder gar neue
Anwendungsfelder zu er6ffnen. Herkommlich genutzte Carbon Black Elektroden weisen einen
vergleichsweise hohen Widerstand auf. Dies limitiert deren Einsatzmdoglichkeiten in
Hochfrequenzanwendungen und den Wirkungsgrad bei der Energieumwandlung. Die minimale
StrukturgrofBe ist durch die Herstellungsverfahren ebenfalls begrenzt.

In einer Zeit, in der viele Bauteile sukzessive verkleinert werden und in der Energieeffizienz
immer wichtiger wird, riickt die Entwicklung neuer, leistungsfahiger dielektrischer Elastomere
immer mehr in den Fokus. Dielektrische Elastomere sollen auch in Zukunft das Potential mit
sich bringen, in neuartigen miniaturisierten Anwendungen eingesetzt werden zu kdnnen. Die
Energieverluste wihrend des Betriebs sollen reduziert und die Aktor- bzw.
Sensorgeschwindigkeiten erhéht werden.

Um diese Ziele zu erreichen, werden im Rahmen dieser Arbeit metallbasierte
Diinnschichtsandwichelektroden speziell fiir dielektrische Elastomere entwickelt. Reine
Metalldiinnschichten auf der Basis von Nickel, Chrom oder NigoCr20 sowie Metall-Kohlenstoff-
Sandwichschichten werden im Sputterverfahren vollflichig auf beiden Seiten -einer
vorgespannten Silikonfolie aufgebracht. Erfolgt nach der Beschichtung der Silikonfolie eine
Entspannung, so zieht sich die Folie zusammen und es entsteht eine wellige
Diinnschichtelektrode auf den Folienflichen. Diese Wellen werden im Folgenden als Falten
bezeichnet (engl. wrinkles). Dadurch entsteht eine Diinnschichtelektrode mit mechanischer
Flexibilitit. Die Elektrode kann in gewissen Grenzen ohne Degradation den
anwendungsspezifischen Verformungen des DEs folgen. Bei groBen Verformungen soll ein
anderer Effekt ausgenutzt werden. Es ist bekannt, dass Nickel unter bestimmten Umsténden die
Graphitbildung katalysiert. Eine eventuell vorliegende Graphitschicht in der Metall-
Kohlenstoff-Sandwichelektrode konnte als leitfadhige und dehnbare Gleitschicht fungieren.
Diese wiirde fiir mehr mechanische Flexibilitit und Dehnbarkeit sorgen und bei grof3en
Dehnungen eine ausreichend grofle Leitfdhigkeit garantieren. Allgemein soll der Metallanteil

in der Elektrode fiir einen geringen Widerstand sorgen und somit die Verluste beim Laden und
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Entladen der DE-Kondensatoranordnung deutlich reduzieren. Gleichzeitig kann durch einen
kleineren Widerstand und der damit einhergehenden kleineren RC-Konstante die theoretisch
nutzbare Aktor- und Sensorgeschwindigkeit erh6ht werden.

Die in dieser Arbeit entwickelten Diinnfilmelektroden werden im Rahmen der Arbeit
umfangreich elektromechanisch charakterisiert. Der Einfluss der unterschiedlichen
Materialien, der Herstellungsprozessparameter und der Einfluss der Vorspannungszustinde
wird untersucht und eingeordnet. Die Ergebnisse werden im Kontext bereits verdffentlichter
Forschungsergebnisse diskutiert.

Neben der Verbesserung der elektromechanischen Eigenschaften der Elektrode sind auch die
Designfreiheit und Miniaturisierung ein weiteres Ziel. Dazu erfolgt die Bearbeitung der
Elektrode mit einem Ultrakurzpulslaser im Anschluss an die Herstellung. Die gewlinschte
Elektrodengeometrie wird ablativ erzeugt, um geometrische Details der Elektrodenfliche zu
realisieren. In moglichst wenigen Arbeitsschritten soll die Herausarbeitung sowohl der aktiven
Flachen eines DEs als auch der benétigten Zuleitungen vonstattengehen. Als Grundlage fiir die
gewiinschten Geometrien dienen am Computer erstellte 2D-Zeichnungen.

Der Einfluss verschiedener Laserparameter auf die Silikonfolie und die Elektroden sind Teil
der Forschung und die Aufldsungsgrenzen der Strukturierung werden ausgelotet. Des Weiteren
erfolgt die Analyse der Zuverlédssigkeit und der Reproduzierbarkeit, besonders bei kritischen
Arbeitsschritten.

Die Wahl der in dieser Arbeit angewandten Herstellungsverfahren ist nicht willkiirlich. Es
wurde bewusst auf die Anwendung von nasschemischen Prozessen verzichtet. Weiterhin sind
alle Prozesse skalierbar und sogar im groBindustriellen Maf3stab denkbar. Somit wiirde bei
vielversprechenden Forschungsergebnissen die Moglichkeit bestehen, die Ergebnisse aus dem
LabormalBstab heraus auf groflere Stiickzahlen und groBere Anlagen zu transferieren.
Zusammenfassend soll eine niederohmige konforme Metallelektrode entwickelt werden, um
die Effizienz und die moglichen Aktor- und Sensorgeschwindigkeiten von DE-Anwendungen
erhohen zu konnen. Des Weiteren soll die Laserstrukturierung die Weiterentwicklung hin zu
designoptimierten und miniaturisierten DE-Anwendungen vorantreiben. Insgesamt wurde auf

saubere und skalierbare Prozesse gesetzt.
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1.2 Aufbau der Arbeit

Die Arbeit gliedert sich in mehrere Abschnitte. Neben Abstract und Einleitung beginnt die
Arbeit mit Kapitel 2, den theoretischen Grundlagen. Es erfolgen die Erlduterungen der Grund-
und Fachbegriffe und der Funktionsprinzipen sowie die Darlegung zum der Stand der Technik.
Kapitel 3, Experimentelles und Methodik, liefert einen Uberblick iiber das experimentelle
Vorgehen. Der Ablauf der Herstellung der Elektrodenschichten wird erklért, ebenso wie die
Grundziige der verwendeten Methoden. Kapitel 4 présentiert schlieBlich die Ergebnisse der
eigenen Forschungsarbeit. Diese werden im Kontext des aktuellen Forschungsstandes kritisch
diskutiert.

SchlieBlich fasst Kapitel 5 die wesentlichen Ergebnisse dieser Arbeit zusammen und gibt einen

Ausblick liber die Méglichkeiten weitergehender Forschung.
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2  Grundlagen

2.1 Dielektrische Elastomere

Dielektrische Elastomere gehoren allgemein zur Gruppe der elektroaktiven Polymere.
Elektroaktive Polymere konnen, basierend auf dem zugrundeliegenden Funktionsprinzip, in
ionische und elektronische elektroaktive Polymere eingeteilt werden [4]. Die Forménderung
der ionischen elektroaktiven Polymere beruht auf dem Prinzip der Diffusion von Ionen. Freie
Ionen wandern aufgrund einer angelegten Spannung zu den jeweiligen Elektroden und
bewirken eine Schwellung an der Zielelektrode bzw. eine Schrumpfung an der gegenpoligen
Elektrode [4,5]. Resultiert die aktive Bewegung allerdings aus einem reinen elektronischen
Ladungstransport, so handelt es sich um elektronische elektroaktive Polymere. Dielektrische
Elastomere (DE) gehoren hierbei zur letztgenannten Kategorie. Hier kommt es durch einen
elektronischen Ladungstransport zur Ladung und Entladung der Elektroden [6].

Die erste Beschreibung einer Anderung von ,, Form- und Volumenkérpern aufgrund
angelegter elektrischer Felder stammt von Wilhelm Conrad Rontgen aus dem Jahr 1880 [7].
Erst in den 1990er Jahren wird dieser Effekt fiir die Aktorik entdeckt [8,9] und hat seitdem das
Interesse vieler Forschungsgruppen geweckt.

Der Grundaufbau eines dielektrischen Elastomers (DE) ist in Abbildung 2-1 dargestellt. Ein
weiches Dielektrikum, hiufig ein Silikon oder ein Acrylelastomer, ist mit zwei flexiblen,
konformen Elektroden beschichtet. Somit entsteht ein flexibler Plattenkondensator. Beim

Anlegen einer Hochspannung ziehen sich die Elektroden aufgrund des wirkenden E-Feldes an.

PN

Abbildung 2-1: Funktionsprinzip von dielektrischen Elastomeren: Bei einem flexiblen
Plattenkondensator ziehen sich die Elektroden unter Anlegung einer Hochspannung an.
Gleichzeitig wird das Dielektrikum dann in der Ebene gestreckt.
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Die auftretende mechanische Maxwellspannung oy bei angelegter elektrischer Spannung V'
kann mit Formel 2-1 bestimmt werden [2]. Dabei stellt ¥ den E-Modul, z die Dicke des

Dielektrikums, &9 die Permittivitdt im Vakuum und g die relative Permittivitit dar.

2
Ory = Eo&rV Formel 2-1
M Yz2

Aufgrund der Volumenkonstanz des Dielektrikums, bewirkt eine Annéherung der Elektroden
eine gleichzeitige Ausbreitung des Dielektrikums in der Ebene. Diese geometrische Anderung
dient als Basis zur Realisierung verschiedener Aktorkonzepte [10], deren Umsetzung in
diversen Arbeiten nachvollzogen werden kann. Es wurden unter anderem Arbeiten zu PUSH-
Aktoren [11], Pumpen [12,13], Braille-Displays [14], kiinstlichen Muskeln [15], Ventilen [16]
und Schaltern [17] auf DE-Basis veroffentlicht. Dielektrische Elastomeraktoren sind sehr
leicht, soft, flexibel in ihrer Geometrie und arbeiten lautlos. Sie bieten aullerdem den Vorteil
einer hohen Energieeffizienz und eines schnellen Ansprechverhaltens [2,18].

Eine Anndherung der Elektroden sowie eine Vergroflerung der Elektrodenfléachen fiihrt zu einer
Kapazititsinderung. Des Weiteren andert sich bei vielen Elektroden mit zunehmender
Dehnung der ohmsche Widerstand und die Impedanz. Es kann also die Kapazitit, die Impedanz
aber auch der ohmsche Widerstand als sensorische Grofe ausgewertet werden [19-22]. So
konnen zum Beispiel Dehnung [23], Druck [24], Kraft [25] oder Positionen [26] gemessen
werden.

Dielektrische Elastomere konnen auch zur Energiewandlung genutzt werden. Wird der Abstand
der Elektroden bei konstanter Spannung reduziert, so erhoht sich die Ladungsmenge des
Kondensators [27]. Wird hingegen die Ladung konstant gehalten und der Abstand vergrofert,
so steigt die Spannung an [28]. Je nach Verschaltung kann also aus mechanischer Arbeit
elektrische Ladung oder elektrische Spannung generiert werden. Realisiert und untersucht
wurden DE-Kraftwerke von Vertechy et al. [29], Jean Mistral et al. [30] und Moretti et al. [31].
Die Eigenschaften eines DEs konnen auch kombiniert angewendet werden. Es ist moglich, ein
dielektrisches Elastomer gleichzeitig sowohl als Aktor und als Sensor zu benutzen oder es sogar
zur Energiegewinnung einzusetzen. Einzig die elektrische Ansteuerung und Schaltung muss
auf den komplexeren Anwendungsfall angepasst werden [19,32,33].

Soll mehr als die einfache Dickendnderung in der Aktorik ausgenutzt werden [13,34], muss die
Verformung des DEs in eine gefiihrte Bewegung umgewandelt werden. Dazu wird die DE-

Membran in einem mechanischen Gerlist oder Gehéuse platziert und befestigt, sodass nur noch
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der Freiheitsgrad der gewlinschten Bewegung tibrigbleibt. Der Hub und die Kraft eines Aktors
kann dann mithilfe von geeigneten Vorspannmechanismen auf die jeweilige Anwendung
angepasst werden. Lineare Metallfedern sind hier als einfacher Vorspannmechanismus mit
begrenzter Wirkung zu nennen. Der Einsatz von nicht-linearen Federn mit negativer Steifigkeit
fiihrt zu deutlich gréBeren  Kraftiibersetzungen und Hiiben [35]. Bistabile
Vorspannmechanismen oder kleine Kuppeln aus Silikon, sogenannte Domes, konnen ebenfalls
zum Einsatz kommen [36,37]. Fiir detaillierte Informationen liber die mechanische Auslegung,
Dimensionierung und das Design solcher Vorspannmechanismen oder kompletter
Aktorsysteme wird an dieser Stelle auf die entsprechende Literatur verwiesen [13,34-37].

Das Dielektrikum eines DEs bestimmt malgeblich dessen Leistungsfahigkeit. Typische
Vertreter sind Silikone, Acrylkunststoffe [28,38,39], Naturkautschuk (NR) [39] oder seltener
PU-Schiume [18,23,40]. Eine gute Ubersicht iiber die verschiedenen Vertreter und deren
Eigenschaften sind in der Arbeit von Romasanta et al. zu finden [41]. Bei der Materialauswahl
gilt es, die Eigenschaften wie maximale Dehnung, Dielektrizititskonstante, Elastizitit,
Viskoelastizitit, = Glastemperatur, = Energiedichte, = mechanische = Dampfung und
Durchschlagsfestigkeit gegeneinander abzuwidgen. Die Einsatztemperatur eines DEs muss
oberhalb der Glasiibergangstemperatur des Dielektrikums liegen [4]. Weiter ist eine hohe
elastische Dehnung bei gleichzeitig geringem viskosem Anteil und geringer mechanischen
Déampfung wiinschenswert [42]. Eine hohe Durchschlagsfestigkeit ermdoglicht eine hohe
Aktorspannung und zusammen mit einer hohen Dielektrizitdtskonstante und einem kleinen E-
Modul fiihrt dies zu einer hohen Maxwellspannung (vgl. Formel 2-1) [9].

In dieser Arbeit wird ausschlieBlich Polydimethylsiloxan, kurz PDMS, also ein Silikon als
Dielektrikum verwendet. Neben der kommerziellen Verfiigbarkeit in verschiedenen Dicken,
sprechen ein niedriger viskoelastischer Anteil, eine schnelle Reaktionszeit und eine kleine
mechanische Hysterese fiir Silikon als Dielektrikum. Zusétzlich sind die Eigenschaften,
verglichen mit einem Acrylpolymer, iliber einen groflen Temperaturbereich deutlich stabiler.
Die Nachteile, z.B. eine niedrige Dielektrizitdtskonstante, eine kleinere Energiedichte und die
geringere Dehnung im Vergleich zu einem Acrylpolymer [43] sind in dieser Arbeit weniger
von Bedeutung. Die Eigenschaften eines PDMS werden in Abschnitt 2.4.1 detaillierter

erlautert.
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2.2 Konzepte fiir Konforme Elektroden

Neben dem Dielektrikum spielt die Elektrode eine wichtige Rolle. Fiir eine zuverldssige
Funktion eines DEs miissen viele Anforderungen von der Elektrode erfiillt werden. Die
Konformitit, also die Dehnbarkeit und Flexibilitdt der Elektrode, gilt als Grundvoraussetzung.
Dies garantiert eine gute Leitfdhigkeit im Belastungsfall auch bei groen Dehnungen von bis
zu 100 %. Dabei sollten die elektromechanischen Eigenschaften wie Widerstand, Kapazitit und
Impedanz auch nach mehreren Millionen Zyklen nicht altern. Weiterhin sollte es sich um eine
softe und diinne Elektrode handeln, die nur einen begrenzten Einfluss auf die Gesamtsteifigkeit
des DE-Aktors zeigt. Die Hysterese des Dielektrikums sollte im Idealfall nicht vergrofBert
werden. Die Haftung zwischen Elektrode und Dielektrikum spielt ebenso eine grofle Rolle wie
die chemische Kompatibilitidt der beiden Teile [2,18,41,44]. AuBerdem sollte das Design der

Elektrode flexibel gestaltet werden konnen.

2.2.1 Kohlenstoffbasierte konforme Elektroden

Am weitesten verbreitet sind Elektroden auf der Basis von Kohlenstoffpartikel. Damit ein
perkolierendes, elektrisch leitendes Netzwerk entsteht, muss die Partikelkonzentration hoch
genug gewdhlt werden [41]. Die hier vorgestellten Kohlenstoffelektroden sind piezoresistiv,
d.h. sie verdndern ihren elektrischen Widerstand unter Druck oder Zug. Der elektrische
Widerstand ist dabei an den mittleren Partikelabstand benachbarter Partikel gekniipft. Im
entspannten Zustand beriihren sich die Partikel, sodass durchgiangige leitfahige Pfade vorliegen.
Bei einer mechanischen Verformung verdndert sich dann allerdings der Partikelabstand. Bei
kleinen Verformungen und korrespondierenden kleinen Partikelabsténden konnen die Absténde
durch die Tunnelleitung tiberwunden werden. Bei groBer werdenden Abstinden steigt der
interpartikuldre Widerstand exponentiell an und die Elektrode kann irgendwann makroskopisch
als isolierend angesehen werden [45,46].

Als einfachste Form kann Kohlenstoffpulver direkt auf das Dielektrikum aufgetragen werden.
Es bietet eine geniligend hohe Leitfdhigkeit bei hohen Dehnungen und steift das DE nicht aus.
Allerdings kann es sich leicht ablosen [2,41]. Dennoch wird es in verschiedenen Arbeiten
verwendet [34,47-49]. Kohlenstofthaltige Fette oder Ole sind ebenfalls als Elektrode denkbar.
Hier bergen das Eindringen des Tragermediums in das Dielektrikum durch Diffusion sowie die
Gefahr der Austrocknung der Elektrode die groften Risiken [2,41]. Haufig wird Carbon-Black

(CB) verwendet. Dabei handelt es sich um eine Mischung aus einem vernetzbaren Polymer und
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einer Kohlenstoffmodifikation in Form von Graphitflakes, Graphitsheets, Graphitpulver [41]
oder Carbon-Nano-Tubes [50]. Die Herstellung von CB geht meist einher mit der Nutzung von
chemischen Losemitteln, die optimale Verarbeitungszeit ist begrenzt und es entsteht
entsprechender chemischer Abfall. Die CB-Mischung wird mittels Inkjet [51],
Tauchbeschichtung [52], Gielen in Kombination mit einer Laserbehandlung [53],
Sprithverfahren [54] oder Siebdruck [55,56] direkt auf das Dielektrikum aufgebracht und dann
vernetzt. Die raumliche Auflosung und die Gestaltungsmdglichkeiten sind eingeschrankt und
abhingig vom gewihlten Verfahren. Die erwdhnten Herstellungsverfahren sind mittlerweile
Stand der Technik. Es ist also preiswert und recht einfach CB-Elektroden herzustellen.
Folglich ist Carbon-Black das am héaufigsten verwendete Material fiir die Herstellung
konformer Elektroden fiir dielektrische Elastomere. CB bietet fiir die meisten Anwendungen
eine ausreichende elektrische Leitfahigkeit, auch bei groBen Dehnungen [55]. Der
Anfangswiderstand liegt im Bereich von knapp 100 k€/0 und erhoht sich bei Dehnung in den
Megaohm-Bereich, was die Effizienz gerade bei groferen Aktoren deutlich schmaélert. CB-
Elektroden sind meist mehrere Mikrometer dick [55], was dazu fiihrt, dass sie einen Einfluss
auf die Steifigkeit des dielektrischen Elastomerfilms haben.

Genau hier konnen plasma-physikalisch abgeschiedene metallische Diinnschichtelektroden
ihre Vorteile ausspielen. Saubere Prozesse ohne Abfall, mit niederohmigen Elektroden sind hier
das Resultat. Die Erweiterung des Herstellungsprozesses mit einer geeigneten

Laserstrukturierung garantiert zusitzliche Designfreiheit und Miniaturisierungsmoglichkeiten.

2.2.2 Metallische konforme Elektroden

Konforme metallische Elektroden sind schwieriger zu realisieren, da reine Metalle i.d.R.
aussteifend wirken und nur sehr limitiert dehnbar sind [57,58]. Diese Nachteile konnen z.T.
durch geeignete Elektrodengeometrien und Herstellverfahren {iberwunden werden. Méander-
oder Zickzackstrukturen sowie andersartig strukturierte metallische Diinnschichten sind
erforscht worden [12,47,59]. Des Weiteren konnen wellige Schichten hergestellt werden
[10,60-62]. Auch exotische Herstellverfahren wie lonenimplantation werden zur Herstellung
konformer Elektroden genutzt [63]. Metallische Elektroden besitzen gegeniiber CB einen sehr
viel geringeren Anfangswiderstand im Bereich von ca. 100 /o (vgl. Abschnitt 4). Der geringe
Widerstand resultiert in einer reduzierten RC-Konstante. Dies ist vorteilhaft fiir schnellere

Aktuierung, Sensorik und Self-Sensing [64] und fiir effizientere Energy Harvester [65].
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Allgemein liegt der Fokus der Entwicklung konformer Metallelektroden nicht auf dem Gebiet
der dielektrischen Elastomere, sondern eher im Bereich der flexiblen, biegbaren, rollbaren und
dehnbaren Elektronik [66]. Eine detaillierte Ubersicht iiber metallische Diinnschichtelektroden

auf flexiblen Substraten ist nachfolgend beschrieben.

2.2.2.1 Vollfliichige Metalldiinnschichtelektroden

Ein Bulkmetall ist i.d.R. nur sehr begrenzt elastisch dehnbar (ca. 2 %) [57,58]. Wird die
Schichtdicke allerdings in den Sub-um-Bereich reduziert und das Metall zusétzlich auf einem
flexiblen, weichen Substrat aufgebracht, &ndern sich die Materialeigenschaften. Voraussetzung
ist eine sehr gute Adhdsion zwischen Substrat und Elektrodenmaterial. Xiang et al.
demonstrieren in ihrer Arbeit, dass gut haftende, 100 — 170 nm dicke Cu-Diinnfilme, grofle
Dehnungen {iiberstehen. Bis 30 % Dehnung treten nur vereinzelte, kleine Risse auf. Bei
schlechter Haftung treten bei der gleichen Schicht kritische Risse schon ab 2 % Dehnung auf
[67]. Um den Zusammenhalt von Elektrode und Substrat noch zusétzlich zu vergréBern, wird
die Elektrode z.T. in eine flexible Matrix eingebettet und nicht nur oberflachlich aufgebracht
[59,68-70].
Es besteht auch die Moglichkeit eine 3D-Oberflachenstruktur, sogenannte Falten bzw.
Wrinkles, zu erzeugen (siche Abbildung 2-2). Diese Falten agieren als mechanischer Puffer.
Eine aufgefaltete Metalldiinnschicht wird bei mechanischer Dehnung erst entfaltet, bevor die
Metallschicht selbst belastet wird. Falten entstehen, wenn eine diinne, hértere Schicht von einer
darunterliegenden
elastischen  Triagermatrix
zusammengezogen  bzw.
zusammengedriickt ~ wird.
Die harte Beschichtung
kann grofere Stauchungen
nicht durch elastische
Verformung abbauen und

sie faltet sich auf. Dadurch

Abbildung 2-2: 3D-Strukturen als flexible Elektroden: a) erden auftretende
zufillig  orientierte  Falten aufgrund von thermischen
Spannungen [62], b) Querschnitt einer vorgeprdgten welligen
Oberfliche [10,61], ¢) Profil von Falten bei uniaxialer [60]  Spannungen abgebaut [62].
und d) bei biaxialer mechanischer Vorspannung [71].

Langenunterschiede bzw.

Bei einer



Grundlagen 11

Metallbeschichtung auf PDMS geniigen thermische Spannungen um die Faltenbildung zu
initiieren. Der thermische Ausdehnungskoeffizient von Metallen betrigt i.d.R. etwa 10¥10°%/K
und der von Elastomeren etwa 200*10°%/K [72]. Wird das erwirmte Substrat beschichtet und
anschlieBend abgekiihlt, so fiihrt die thermisch bedingte Schrumpfung zu einer Auffaltung ohne
Vorzugsrichtung [62]. Eine zusédtzliche mechanische Vorspannung wéhrend der Beschichtung
erhoht die Triebkraft zur Faltenbildung deutlich. Eine biaxiale Vorspannung fiihrt zu einer
ungeordneten Orientierung mit isotropen mechanischen Eigenschaften [71,73]. Anisotrope
Eigenschaften werden bei uniaxialer Vorspannung mit gerichteten Falten erzeugt [60]. Ein
anderer Ansatz zur Ausnutzung welliger Oberflachen liefert Benslimane et al.. Sie beschichten
eine wellig vorgepragte Oberfliche. Das Resultat ist eine gewellte Elektrode, die durch eine
angelegte dullere mechanische Spannung erst glattgezogen wird. Mit der so erzeugten Elektrode
konnen 30 % uniaxiale Dehnung erzielt werden. Die aufgeprigte Wellenstruktur des Substrates
fiihrt zu anisotropen mechanischen Eigenschaften [10,61]. Eine theoretische Betrachtung der

Faltenbildung ist in Abschnitt 2.3 nachzulesen.

2.2.2.2 Herstellung vollflichiger Metalldiinnschichtelektroden

Um eine der bisher beschriebenen Effekte nutzen zu kdnnen, ist es notig, eine vollflichige
metallische Beschichtung auf dem Substrat zu erzeugen. Dies kann mit Phyiscal Vapor
Deposition Verfahren (PVD Verfahren) realisiert werden. Dabei wird das Metall mittels
Elektronenstrahlverdampfen aufgedampft [12,60,62,70] oder aufgesputtert (Verfahren siche
Abschnitt 3.2) [47,59,61]. Haufig wird neben der eigentlichen Elektrode noch eine diinne Titan-
oder Chromschicht als Haftvermittler verwendet [12,62]. Die Gesamtdicke einer Elektrode
kann je nach Arbeit zwischen 50 nm [62] und 200 nm [59] variieren.

Es gibt auch chemische Verfahren, um diinne metallische Elektroden zu erzeugen. Uber eine
Reduktionsreaktion wird aus einer Losung, bestehend aus einem Silberdiaminkomplex,
Natriumhydroxid und einem Aktivator, eine Silberelektrode abgeschieden. Diese Abscheidung
geschieht stromlos. Die so erzeugten Schichten sind zwischen 120 nm und 180 nm dick [71,73].
Ein  vergleichbares  Verfahren  nutzt als  Ausgangsstoffe =~ Goldsdure  und
Kaliumhydrogencarbonat [69,74]. Gonzales et al. nutzen eine galvanische Abscheidung zur
Herstellung von groB3flichigen, ca. 6 um dicken Nickel- und Goldelektroden [68]. Durch eine
Salzreduktionsreaktion kann hingegen eine Platinelektrode hergestellt werden [75]. Die hier
genannten Herstellungsverfahren konnen sowohl auf entspannten als auch auf vorgespannten

Substraten angewendet werden.
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50pm

Abbildung 2-3: Strukturierte flexible Elektroden fiir Elektronikanwendungen: a)
Mdanderstruktur von Verplancke et al. [59], b) Mdanderstruktur von Gonzalez et al. [68], ¢)
Zick-Zack-Muster von Pelrine et al. [47], d) radialsymmetrische Struktur von Pimpin [12].

2.2.2.3 Strukturierte Metalldiinnschichtelektroden

Funktionierende flexible Diinnschichtelektroden miissen nicht zwangsldufig vollflachig
ausgebildet sein. Eine geeignete Geometrie der leitfahigen Pfade fiihrt ebenfalls zu einer
flexiblen Metallelektrode (vgl. Abbildung 2-3). Bei Dehnung wird dann zuerst die Geometrie
und nicht das Metall selbst beansprucht. Eine solche Strukturelektrode verhilt sich dhnlich einer
Feder [68]. Verplancke et al. und Gonzalez et al. untersuchen in ihren Arbeiten jeweils
hufeisenformige Geometrien. Diese liberleben bei einmaligem uniaxialem Zug Dehnungen von
bis zu 100 % [59,68]. Pelrine arbeitet hingegen mit Zick-Zack-Muster und erreicht Dehnungen
von 80 % [47]. Ein radialsymmetrisches Elektrodenmuster erhdht ebenfalls die zu erreichende
Dehnung einer Membran aus der Ebene heraus. Dabei bleibt die Leitfdhigkeit stabil [12].
Dehnbare spiralformige Verbindungen, wie von Li et al. vorgestellt, halten eine Dehnung von
160 % aus [76]. Durch die Strukturierung der Elektrode kann es zu anisotropen Eigenschaften
des flexiblen Bauteiles kommen, die im Anwendungsfall beriicksichtigt werden miissen. Fiir
die Verwendung als DE-Elektrode entsteht zusétzlich der Nachteil, dass die Elektrodenflédche
reduziert wird. Somit sinkt zum einen die Kapazitit und zum anderen der Anteil der aktiven

Flache [2].

2.2.2.4 Strukturierung von Metalldiinnschichtelektroden

Strukturelektroden konnen aus einer zuvor vollflichigen erzeugten Beschichtung
herausgearbeitet werden. UV-aushértender Lack (engl. Photoresist) wird dazu auf die
Metallschicht aufgebracht und mittels einer Maske und einer UV-Lampe selektiv ausgehértet.

Die nicht ausgehdrteten Bereiche werden ausgewaschen. Danach erfolgt ein chemisches
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Wegitzen der Elektrode an allen Stellen, an denen sie nicht durch den Fotolack geschiitzt ist.
Im letzten Schritt muss der Fotolack von der zuriickgebliebenen Elektrodenstruktur entfernt
werden [12,59,70]. Fotolack kann auch genutzt werden, um vor der Beschichtung eine Maske
auf dem Substrat zu erzeugen. Im Lift-off-Prozess wird hierzu Fotolack auf das Substrat
aufgebracht und anschliefend selektiv ausgehdrtet. Die nicht ausgehirteten Bereiche werden
entfernt. Darauthin erfolgt das physikalische oder chemische Aufbringen der
Metalldiinnschicht. Die Fotolackmaske mit der dariiber liegenden Diinnschicht wird nach dem
Beschichten entfernt, sodass eine strukturierte Metalldiinnschicht zuriickbleibt. Diese Art der
Maske muss allerdings fiir jeden Beschichtungsprozess neu hergestellt werden [60]. Haufig
finden auch diinne Metallsheets, die mehrfach einsetzbar sind, als Maske Verwendung. Der
Prozess ist deutlich einfacher als selektives Atzen oder das Erzeugen von Fotolackmasken.

Allerdings ist die Strukturgrofle beim Maskenprozess grober [2].

2.2.2.5 Metallhaltige Elektroden auf Basis perkolierender Netzwerke

Neben der Verwendung von metallischen Diinnschichten ist auch die Herstellung flexibler,
metallhaltiger Elektroden basierend auf dem Prinzip der perkolierenden Netzwerke moglich. In
Analogie zu CB wird eine Mischung aus einer flexiblen, aushédrtenden Matrix und einem
Metallanteil hergestellt. Dabei konnen kleine Metallpartikel, Metallnanodrdhte (engl.
Nanowires) oder kompliziertere Metallnetzwerke genutzt werden. Der Metallanteil muss dabei
ausreichend groB sein, dass ein perkolierendes leitendes Netzwerk entsteht. Finden Nanowires
Verwendung, um eine solche Elektrode herzustellen, ist es mdglich, je nach Fiillgrad und GroB3e

der Nanowires eine transparente und gleichzeitig leitfdhige Elektrode zu erzeugen [66] (siehe

7

500nm 500nm

Abbildung 2-4: Flexible Elektroden auf der Basis von perkolierenden Netzwerken und

Nanomeshes: a) Draufsicht auf ein Gold-Nanomesh und b) der dazugehérige Querschnitt
[77], ¢) perkolierendes Netzwerk bestehend aus Silbernanodrdhten [78].
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Abbildung 2-4 c). Hiaufig werden Silber-Nanowires genutzt. Diese werden in PDMS oder in
PU eingebettet. Dehnungen zwischen 20% und 80% ohne nennenswerte

Widerstandserhohung konnten mit solchen Elektroden realisiert werden [78—82].

2.2.2.6 Herstellung perkolierender Netzwerke

In einem ersten Schritt findet die Herstellung von Mischungen aus einer isolierenden Matrix
und leitfahigen Metallpartikel statt. Diese Mischungen koénnen z.B. durch Siebdruck
aufgebracht werden. Li et al. drucken Silber-Nanowires und erzeugen damit eine flexible und
transparente Elektrode [76]. Perkolierende Netzwerke lassen sich auch mittels Ink-Jet direkt
drucken [83]. Auf den Druckprozess folgt meist noch ein Aushérteschritt der thermisch [83]
oder chemisch aktiviert sein kann [76].

Ebenso ist es moglich perkolierende Netzwerke iiber einen Tansferprozess herzustellen. Im
ersten Schritt werden die Nanowires auf ein Trigersubstrat aufgebracht [78,79,82]. Dies
geschieht mittels Drop-Casting [78,80-82] oder lithographischer Filtration [79,84]. Das
Losungsmittel wird dann verdampft und danach wird eine reaktive Monomerlosung, z.B. ein
Silikon- [79-81], ein Acryl- [82] oder ein PU-Polymer [78] auf die Nanowires gegeben. Die
Monomerlosung umschlieft dabei die Nanowires, ohne diese elektrisch voneinander zu
isolieren. Anschlieend erfolgt eine Aushartung der Monomerldsung und die Nanowires sind
in der Polymermatrix eingebettet [78—82]. Das Netzwerk kann dann an die benétigte Stelle

transferiert werden.

2.2.2.7 Aufpergewohnliche Formen metallischer Elektroden und deren Herstellung

Ein Nanomesh als Elektrode stellt eine Weiterentwicklung dar und wird in der Arbeit von Gou
et al. vorgestellt [77] ( Abbildung 2-4 a) & b). Das Nanomesh ist ein 2-D Netz aus gekriimmten,
diinnen Gold-Nanodréhten. In einem zweistufigen Prozess wird das Nanomesh zuerst
hergestellt und dann auf das Substrat transferiert. Die Herstellung eines Meshes erfordert eine
genaue Abfolge an mehreren aufeinanderfolgenden Beschichtungs- und Atzprozessen. Das
fertige Mesh wird dann auf PDMS transferiert [77].

Es ist moglich Dehnungen von 160 % ohne nennenswerten Widerstandsabfall mit einem

Nanomesh zu realisieren. Die grof3e Flexibilitdt ist im Bereich kleiner Dehnungen auf den
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Federeffekt der 2-D-Struktur zuriickzufiihren. Groflere Dehnungen werden durch eine
zusitzliche Auslenkung der Elektrode aus der Ebene heraus kompensiert [77].

Ionenimplantieren ist ein weiteres exotisches Herstellungsverfahren fiir die Fertigung von
flexiblen Elektroden. Dabei werden hochenergetische Goldatome auf ein vorgestrecktes
Substrat geschossen. Das fiihrt je nach Energie zu implantierten Metallclustern in einer Tiefe
von ca. 50 nm. Diese bilden ein perkolierendes Netzwerk und die Struktur bleibt bis zu einer

Dehnung von 80 % funktionsfahig [63].

2.2.2.8 Zusammenfassung der Konzepte fiir konforme metallischen Elektroden

In diesem Abschnitt werden die Herstellungsmoglichkeiten von flexiblen metallhaltigen
Elektroden fiir dielektrische Elastomerfolien und flexible Elektronik nochmals
zusammengefasst. Neben der Erzeugung von Diinnschichtelektroden, entweder vollfliachig als
aufgefaltete Oberflache oder als geometrisch flexible Miander- oder Zick-Zack-Strukturen,
besteht die Moglichkeit auch perkolierende Netzwerke zu erschaffen. Des Weiteren kdnnen
Nano-Meshes oder ionenimplantierte Pfade als konforme Elektroden genutzt werden. Von den
vorgestellten Verfahren finden zurzeit allerdings nur Wenige ihre Anwendung im Bereich der
dielektrischen Elastomere. Aus diesem Grund wird in dieser Arbeit eine metallbasierte
Diinnschichtelektrode, speziell fiir den Einsatz als konforme Elektrode, fiir dielektrische
Elastomere entwickelt.

Die hier vorgestellten vollflichigen Diinnschichtelektroden anderer Forschungsgruppen sind
aus Kupfer, Silber oder Gold hergestellt und starten ab einer Dicke von ca. 50 nm. Eine solch
dicke vollflichige Elektrode beeinflusst die mechanischen Eigenschaften eines soften
Substrates sehr stark. Deshalb liegt der Fokus der vorliegenden Arbeit auf der Entwicklung von
Elektroden mit Dicken zwischen 10 und 40 nm. Des Weiteren erfolgt eine eher untypische
Materialauswahl. Es kommen Nickel, Chrom und eine Legierung aus 80 wt.-% Nickel und
20 wt.-% Chrom in Kombination mit Kohlenstoff zum Einsatz. Nickel kann unter bestimmten
Umstdnden als Katalysator fiir die Bildung von Graphit wirken [85,86]. Die Mdglichkeit, dass
Nickel unter den hier gewihlten Prozessparametern eine graphitische Diinnschichtelektrode
katalysieren konnte, wird untersucht. Im Sandwichverbund mit einer Metalldiinnschicht wiirde
eine Graphitdiinnschicht als dehnbare und flexible Gleitschicht agieren konnen. Somit sollten
hohe Dehnungen bei gleichzeitig niedrigem elektrischem Widerstand moglich sein. Chrom

dient allgemein als guter Haftvermittler [87]. Durch den gezielten Austausch der Metalle in der
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Metall-Kohlenstoff-Sandwichelektrode sollen Aussagen Ttiber deren Einfliisse auf die
elektromechanischen Eigenschaften der Diinnschichtelektroden getroffen werden.

Die Arbeitsgruppe Sensorik und Diinnschichttechnik forscht seit Langem mit Erfolg an der
Entwicklung von nickel-, chrom- und kohlenstoffhaltigen Sensordiinnschichten [8§8—90]. Diese

Expertise bzw. Erfahrung dient bei der Entwicklung neuer konformer Elektroden als Basis.

2.3 Faltenbildung

Aufgefaltete Strukturen sind in der Natur weit verbreitet und in allen GroBenordnungen zu
finden, von Strukturen im pm-Bereich auf Zelloberflichen bis hin zu makroskopischen
Strukturen beim Gehirnkortex [91]. Auch in geologischen GroBenordnungen entstehen
Faltengebirge um Spannungen in der Erdkruste abzubauen [92]. Immer prasenter werden Falten
im technischen Bereich in der Entwicklung von flexiblen und dehnbaren Elektronikbauteilen
[93,94]. Die Bildung von Falten ist zuriickzufiihren auf mechanische Instabilititen [95]. Die
Triebkraft fiir diese Instabilitit kann dabei sowohl thermisch, chemisch als auch mechanisch
induziert sein [62,95,96]. Entstehen in einer harten Diinnschicht auf einem weichen Substrat
Druckspannungen und iiberschreiten diese einen kritischen Wert, so bilden sich Falten aus. Die
Faltenformation fiihrt zu einem globalen Abbau mechanischer Spannungen im Substrat und in
der Diinnschicht. Die Energie des Gesamtsystems wird durch die Faltenstruktur reduziert
[95,97].

Die Forschung iiber Faltenstrukturen beschéftigt sich schon lange mit mechanischen Modellen,
die deren Entstehung beschreiben. Es existiert eine kritische maximale Wellenldnge /.- der
Falten (siche Formel 2-2). Falten mit einer groBeren Wellenldinge konnen nicht ausgebildet
werden. A¢- ist abhéngig von der Dicke der Diinnschicht #; den jeweiligen E-Moduli E7und Ej

und den jeweiligen Querkontraktionszahlen vyund vs [95,97-100]:

Formel 2-2

1
1—v2)«E 3
w2 [ 5]
3 * (1 - vf) * E
Der Index f'steht dabei flir den Diinnfilm und s fiir das Substrat. Es ist zu erkennen, dass die
kritische Wellenlédnge von den Materialeigenschaften und der Dicke der Beschichtung abhéngig
ist. Mit steigender Diinnfilmdicke und steigender Steifigkeit des Diinnfilms steigt die kritische

Wellenldnge. Dahingegen bewirkt ein steiferes Substrat eine kleinere kritische Wellenldnge.
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Falten werden erst bei Uberschreitung einer kritischen Dehnung e.: ausgebildet [95,96] (vgl.
Formel 2-3). Die kritische Dehnung €. erhoht sich mit steigender Steifigkeit des Substrates und

fallt mit steigender Steifigkeit des Diinnfilmes.

2/

2 3

. _ 13+ (1-vf)~E Formel 2-3
T4 A-v3)Ef

Aer und gcr stellen Grenzbedingungen dar. Beide Formeln miissen in Kombination betrachtet
werden. Nur wenn die kritische Dehnung & liberschritten wird, konnen Falten mit einer
Wellenldnge von maximal Ac ausgebildet werden. Fiir den Grenzfall, dass Substrat und
Diinnfilm die gleichen mechanischen Eigenschaften besitzen, gibt es unter normalen
Umstidnden keine Faltenbildung. Es existiert zwar eine absolute kritische Wellenlénge, die
erforderliche kritische Dehnung betrigt allerdings iiber 50 %. Eine Faltenbildung ist dann nur
realistisch, wenn eine der beiden Schichten mechanisch vorgedehnt ist. Kommt es dann
schlieBlich in einem System zur Faltenbildung, so kann die tatsédchliche Wellenlénge der Falten

A mit Hilfe der tatsdchlich auftretenden Dehnung & abgeschitzt werden (Formel 2-4) [95].
A=2er x[1— (e —&)] Formel 2-4

Bei einer zuvor aufgepriagten Vordehnung entspricht die tatsédchliche Dehnung ¢ aus Formel

2-4 der Vordehnung ¢p.. Daraus folgt Formel 2-5:
A= 2Aer * [1= (gpre — &cr)] Formel 2-5

Mit steigender Dehnung bzw. Vordehnung reduziert sich die Wellenldnge. Die entsprechende

Amplitude 4 der Falten errechnet sich nach Formel 2-6 [91,95,97].

A = [e — &, Formel 2-6

A= T * /gpre — &or Formel 2-7
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Mode I Mode II Mode II
Oberfliachenfalten Bilayer - Falten Hierarchische Falten
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Substrat Mittlere Schicht B Obere Schicht

Abbildung 2-5: Verschiedene Moden der Faltenbildung bei Dreischichtsystemen.

Mit steigender Dehnung bzw. Vordehnung bildet sich eine grofere Amplitude aus. Diese
Modelle beziehen sich in ihrer Herleitung jeweils auf kleine Deformationen und auf Systeme
mit einer einfachen Diinnschicht auf dem Substrat.

Die Faltenbildung von Mehrschichtsystemen, in dieser Arbeit konkret Dreischichtsysteme, ist
in der theoretischen Abbildung deutlich komplexer. Es wird zwischen 3 verschiedenen Moden
unterschieden (Abbildung 2-5) [101,102]. Mode I beschreibt den Umstand, dass die
Zwischenschicht mechanisch zum Substrat gezdhlt wird. Nur die obere Schicht bildet Falten
aus (hochgestellter Index OF). Bei Mode II wird die Zwischenschicht zum Diinnschichtsystem
gezéhlt. Hier bilden beide Deckschichten gemeinsame Falten aus (Abkiirzung BL). Ein
Sonderfall zeigt einen hierarchischen Schichtautbau, bei dem die Wellenldnge in der mittleren
Schicht deutlich groBer ist als die Wellenldnge in der oberen Schicht.

Mode Il wurde schon recht frith von Staffort et al. erforscht. Hier erfolgt die Berechnung eines
effektiven E-Moduls in Abhéngigkeit der mechanischen Eigenschaften und den Abmessungen
der beiden Diinnschichten [103]. Dieser Ansatz wird spiter in anderen Quellen wieder
reproduziert [102,104]. Lejeune et al. erweitern diesen Ansatz. In einem ersten Schritt wird
rechnerisch ermittelt, ob sich die mittlere Schicht im Folgemodell zum Substrat oder zur
Diinnschicht zdhlen ldsst [101,105]. Somit besteht die Mdglichkeit zu unterscheiden, ob es sich
um den Mode I oder Mode II handelt. Einen dhnlichen Ansatz verfolgen Jia et al.. Zuerst werden
die kritischen Dehnungen fiir die jeweiligen Moden I &,°F und 1I &% berechnet (vgl. Formel

2-8 & Formel 2-9) [102].

* « \ /3
eBL — 1* Eers " Es Formel 2-8
T4 Ef Ly
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2/
x \ /3
gOF _ l* <3Ef2> Formel 2-9
cr 4 E*
f1
T «  _ 1+m?n*+2mn(2n?+3n+2) . tr1 tro
»mit £; = (1-vf)’ Eerr = (n+1)3+(1+mn) » Er = Ep trattps T2ttty

Der Index ! steht dabei fiir die oberste Schicht und die 2 fiir die Zwischenschicht. Weiterhin ist
n=t/tiund m = E';/ E*1, mit der Schichtdicke # und dem E-Modul E. Ist nun £¢,°F > £,,5L so
bilden sich die Falten in Form des Bi-Layer Mode und umgekehrt. Je grofer der Quotient aus
E"p/E”s ausfillt, desto wahrscheinlicher ist die Ausbildung von Mode II. Hierarchisches
Wachstum kann lediglich bei sehr groB3en kritischen Dehnungen auftreten [102,104].

Das geometrische Erscheinungsbild der Falten ist nicht willkiirlich. Wird eine eindimensional
vorgespannte Folie entspannt, wirken eindimensionale Spannungszustinde auf die
Diinnschicht. Dies fiihrt zu einer periodischen Ausbildung von parallelen Falten (Abbildung
2-6 a). Geridt eine solche Struktur zusitzlich in der perpendikularen Richtung unter
Druckspannungen, bildet sich eine geordnete Fischgritenstruktur aus (Abbildung 2-6 b). Es
handelt sich also um einen biaxialen Spannungszustand, bei dem nacheinander zuerst die eine
und dann die andere Richtung vollstindig gestaucht wird. Eine gleichzeitige Entspannung
beider Richtungen einer biaxial vorgestreckten Probe flihrt zur Bildung einer ungeordneten
Fischgritenstruktur [96,97]. Eine uniaxiale Vordehnung einer Probe in x-Richtung geht i.d.R.
wegen der Querkontraktion mit einer Einschniirung in y-Richtung einher. Bei der
anschlieenden Entspannung der Vordehnung in x-Richtung expandiert die Folie auch wieder
in y-Richtung. Wiahrend sich in der Diinnschicht in x-Richtung Druckspannungen aufbauen und
sich Falten entwickeln, entstehen senkrecht dazu Zugspannungen. Diese Zugspannungen

konnen in senkrechter Richtung zur Rissbildung in der Faltenstruktur fiihren [106].

[

Abbildung 2-6: Ausbildung der Falten in Abhdngigkeit verschiedener Spannungszustdinden
[96].
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2.4 Materialien

In diesem Kapitel werden die verwendeten Materialien ndher beschrieben und deren
physikalischen und chemischen Eigenschaften aufgezeigt. Als Substratmaterial bzw. als
Dielektrikum findet ein PDMS in dieser Arbeit Verwendung (Begriindung siche Abschnitt 2.1).
Die Materialauswabhl fiir die Diinnschichtelektroden umfasst Nickel, Chrom und eine Legierung
aus 80 % Nickel und 20 % Chrom sowie Kohlenstoff. Die wichtigsten Eigenschaften des
PDMS (siehe 2.4.1) und der Diinnschichtelemente (vgl. 2.4.2 - 2.4.5) sind den folgenden

Abschnitten zusammengefasst.

2.4.1 PDMS

PDMS ist eine Abkiirzung fiir Polydimethylsiloxan. Dieses Polymer gehort zur Familie der
Silikone [107]. Silikone unterscheiden sich von den meisten Kunststoffen durch den speziellen
Aufbau der Riickgradkette. Die Silikonkette besteht aus einer Abfolge von Silizium und
Sauerstoffatomen mit entsprechenden Seitenketten (vgl. Abbildung 2-7) [108,109]. Ist an das
Silizium auf beiden Seiten eine Methylgruppe angehidngt, so spricht man von
Polydimethylsiloxan (kurz PDMS).

Im ersten Schritt der Silikonherstellung wird elementares Silicium im Miiller-Rochow Prozess
zusammen mit Chlormethan und einem Kupferkatalysator bei ca. 300 °C zu verschiedenen
Silanen umgesetzt. Fiir die Silikonherstellung wird Dichlorsilan benétigt. Dieses reagiert mit
Wasser unter Abgabe von Chlorwasserstoff zu Silandiol, der Monomereinheit von Silikon. Das
Silikonpolymer entsteht dann in einer weiteren Polykondensationsreaktion [107,110,111].
Allgemein zeichnen sich Silikone durch eine gute thermische Bestdndigkeit aus. Eine niedrige
Glasiibergangstemperatur und somit eine gute Kaltflexibilitt sind typisch fiir Silikone. Silikone
sind elektrisch isolierend, zeigen einen niedrigen elektrischen Verlustfaktor, eine gute

Bestindigkeit gegen Sauerstoffangriff

CH und eine gute chemische Besténdigkeit
3 gegen Wasser, pflanzliche und tierische
§ I—D Fett sowie Mineraldle. Insgesamt sind die

é genannten Eigenschaften {iber einen
H3 grolen Temperaturbereich stabil [107].
Abbildung 2-7: Riickgradkette von PDMS [107].  Silikon zeigt eine groBe Transparenz im



Grundlagen

21

Tabelle 2-1: Materialeigenschaften von Wacker Elastosil [112] und Parker Film 18602 [113].

Materialeigenschaft Wacker Elastosil 2030 250 Parker Film 18602
Dicke 50 um bzw. 20 um 40 um £ 10 %
Shorehirte A 27 45
Weiterreillfestigkeit 10 N/mm? 5 N/mm?
Durchschlagsfestigkeit 80-100 V/um 80 V/um
Reifldehnung 450 % 140 %

Spektralbereich des sichtbaren Lichtes [114]. Die genauen Eigenschaften des Silikons hingen
dabei vom Polymerisationsgrad und den Seitenkettensubstituenten ab [107].

In dieser Arbeit wird PDMS von 2 verschiedenen Herstellern verwendet: Wacker Elastosil®
Film 2030 und eine Parker Silikonfolie (Produktnummer 610-0186-02 mit Materialnummer
Y 1463896). Das Materialdatenblatt von Wacker Elastosil® ist im Internet verfligbar [112]. Es
gibt kein vergleichbares Datenblatt fiir Parker-Folien. Alleine die Angaben auf einer
Onlineverkaufsplattform liefern vereinzelte Angaben [113]. Eine Gegeniiberstellung einiger
wichtiger Materialeigenschaften ist in Tabelle 2-1 aufgefiihrt.

Keiner der beiden Hersteller gibt einen E-Modul fiir seine Produkte an. In einer Studie wurden
E-Moduli von verschiedenen Silikonen in Abhédngigkeit von der Aushirtezeit und der
chemischen Zusammensetzung von knapp 1,3 MPa bis 2,6 MPa ermittelt [115]. Der
Literaturwert fiir die Querkontraktionszahl liegt bei 0,47 [116] und fiir die
Dielektrizitatskonstante liegt er zwischen 2,77 und 3,69 [117].

2.4.2 Nickel

Nickel gehort zu der Stoffgruppe der Nicht-Eisen-Metalle und besitzt die Ordnungszahl 28.
Nickel kommt in der Erdkruste als sulfidische, oxidische oder silikatische Verbindung vor
[118]. Die Schmelztemperatur betrdgt 1453 °C und es zdhlt somit zu den hochschmelzenden
Metallen. Die Einheitszelle bildet ein kubisch flichenzentriertes Gitter aus, welches iiber den
gesamten Temperaturbereich stabil ist. Dadurch ldsst es sich mechanisch auch gut bearbeiten.
Mit einer Dichte von 8,88 g/cm® zdhlt Nickel zu den Schwermetallen. Nickel ist sehr
korrosionsbestidndig [119]. Das Metall ist ferromagnetisch mit einer Curietemperatur von
360 °C. Der E-Modul fiir Nickel bewegt sich zwischen 197 GPa und 225 GPa [118]. Die
Zugfestigkeit fiir kaltverfestigtes Nickel liegt bei ca. 700 MPa und die Bruchdehnung liegt bei
2 %. Bei weichgegliihtem Nickel reduziert sich die Zugfestigkeit auf ca. 340 MPa und die
Bruchdehnung erhéht sich deutlich auf fast 50% [119]. Der thermische
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Ausdehnungskoeffizient von Nickel wird mit 13,3 *10%/K und die Querkontraktionszahl mit
0,31 angegeben. [118]. Nickel besitzt eine elektrische Leitfihigkeit von 1,39*107 S/m [120].
Nickel zeigt, wie die meisten Metalle, einen positiven Temperaturkoeffizient (néheres siche
Abschnitt 3.6.7) [121]. Im Gegensatz zu den typischen Vertretern der Klasse der Kaltleiter, wie
z.B. Bariumtitanat oder speziell dotierten Halbleitern, steigt der Widerstand der Metalle etwa

linear mit steigender Temperatur an und zeigt keine S-formige Charakteristik [122,123].

2.4.3 Chrom

Chrom, ebenfalls ein Nicht-Eisen-Metall, besitzt die Ordnungszahl 24 [118]. Es kommt in der
Natur am héufigsten in Form von Oxiden vor [124]. Mit einer Schmelztemperatur von 1903°C
ist Chrom noch hochschmelzender als Nickel. Chrom bildet eine kubisch raumzentrierte
Elementarzelle aus. Auch Chrom zdhlt mit einer Dichte von 7,2 g/cm® zu den Schwermetallen
[118]. Chrom zeichnet sich durch einen hervorragenden Korrosionsschutz aus, zudem ist es mit
einer Brinellhédrte von 350 HB sehr hart und gleichzeitig sprode [125]. Bei Raumtemperatur ist
Chrom antiferromagnetisch, wechselt aber bei einer Néel-Temperatur von nur 38 °C in den
paramagnetischen Zustand. Im Vergleich zu Nickel besitzt Chrom einen grof3eren E-Modul von
279 GPa [124]. Die Zugfestigkeit betrdgt 520 MPa und die Bruchdehnung von reinem Chrom
ca. 40%, nimmt aber mit steigender Verunreinigung drastisch ab [125-127]. Die
Querkontraktionszahl wird mit 0,21 angegeben [128]. Der thermische Ausdehnungskoeffizient
ist 6,2*10%/K [125] und die elektrische Leitfihigkeit 7,87*10% S/m [124]. Chrom zeigt auch
einen positiven Temperaturkoeffizienten mit einem néherungsweise linearen Anstieg (ndhere

Infos siche Abschnitt 3.6.7) [121].

2.4.4 Das Nickel-Chrom-Phasendiagramm

Das Nickel-Chrom-Phasendiagramm offenbart ein eutektisches System. Der eutektische Punkt
liegt bei knapp 47 wt.-% Nickel bei einer Temperatur von 1345 °C. Im Eutektikum liegen der
kubisch  flichenzentrierte = Nickelmischkristall und der kubisch raumzentrierte
Chrommischkristall nebeneinander vor. Der eutektische Bereich erstreckt sich iiber einen
Bereich von 53 wt.-% Nickel zu 35 wt.-% Nickel. Bei hoheren Nickelkonzentrationen wird ein

kubisch fldchenzentrierter Nickelmischkristall gebildet. Die Loslichkeit von Chrom im



Grundlagen 23

Weight Percent Chromium

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
1900‘ 1I — | r 1 , [l ‘I‘i‘ T" ; 1 Ii Il . °
] 1863°c
1700 a
1500 - a
O
° <
£ 1300 L
o ] i
bt
«
e
& ]
11005 =
E
L5
E....'
900 —
700 -
500- """"" T l T T ML M S T ML hAE B T T "
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Ni Atomic Percent Chromium Cr

Abbildung 2-8: Das Nickel-Chrom-Phasendiagramm. Bei einer Zusammensetzung von
80:20 liegt ein homogener Nickel-Mischkristall vor [129].

Nickelkristall nimmt allerdings mit sinkender Temperatur ab. Bei hohen
Chromkonzentrationen liegt der kubisch raumzentrierte Chrommischkristall vor. Auch hier
nimmt die Loslichkeit zu tiefen Temperaturen hin ab. Dabei ist eine deutliche Abnahme der
Loslichkeit im Bereich zwischen 1250 °C und 1100 °C zu erkennen [129,130]. Bei tieferen
Temperaturen kann sich noch die geordnete y-Ni>Cr-Phase bilden. Die Bildung dieser Phase ist
allerdings an bestimmte thermodynamische und kinetische Bedingungen gekniipft [131] und
spielt daher in dieser Arbeit keine Rolle. In der Literatur sind in Phasendiagrammen, welche
aus verschiedenen Quellen stammen, auch verschiedene Schmelztemperaturen flir die reine
Chromphase angegeben. Die unterschiedlichen Angaben konnen auf unterschiedliche
experimentelle Vorgédnge zuriickgefiihrt werden. Manche Phasendiagramme sind auch nur
simuliert und nicht experimentell bestimmt (vgl. [129-132]). Da der Hochtemperaturbereich in
dieser Arbeit keine Rolle spielt, wird dieses Problem in dieser Arbeit nicht weiter beachtet. Die
in der Arbeit vorliegende Legierung von Nickel:Chrom 80:20 wt.-% liegt iiber den gesamten

Temperaturbereich als homogener Nickelmischkristall vor.
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2.4.5 Kohlenstoff

Kohlenstoff ist ein Element mit sehr vielseitigen Erscheinungsformen. Auch wenn Kohlenstoff
schon seit 5000 v. Chr. in einfachen Formen, wie Rufl und Holzkohle verwendet wurde, so hat
das Element bis heute nichts an wissenschaftlicher Aktualitidt verloren und ist dariiber hinaus
essentiell fiir den Aufbau organischer Stoffe [133].

Kohlenstoff kann in verschiedenen Modifikationen vorliegen. Die bekanntesten Vertreter sind
dabei Diamant und Graphit. Im Diamantgitter sind alle Kohlenstoffatome sp*-hybridisiert und
sie bilden i1.d.R. eine kubisch flichenzentrierte Struktur, bei der zwei kubisch-flichenzentrierte
Einheitszellen gegeneinander verschoben sind (Abbildung 2-9 a). Seltener ist Diamant mit
einer hexagonalen Struktur zu finden. Dieser entsteht bei sehr hohen Driicken aus Graphit
[133]. Diamant ist der hirteste in der Natur vorkommende Stoff mit einer Mohs-Hérte von 10.
Er stellt mit einem Widerstand von 10'® bis 10'® Qm einen elektrischen Isolator dar [133] und
ist transparent fiir Licht im sichtbaren Spektralbereich. Mit einer Dichte von 3,51 g/cm? ist er
schwerer als Graphit [134]. Der E-Modul von Diamant liegt im Bereich von 1000 GPa und die
Querkontraktionszahl ist ca. 0,07 [135,136]. Dagegen ist Graphit ein in Lagen aufgebauter
Feststoff. Die Atome sind sp*-hybridisiert, was zu starken kovalenten Bindungen in den
Atomebenen fiihrt, wohingegen die Ebenen untereinander durch schwache Van-der-Waals
Krifte zusammenhalten. Die so entstehende Struktur ist entweder hexagonal (siche Abbildung
2-9 b) oder rhomboedrisch aufgebaut [133]. Die richtungsabhingigen Bindungsverhiltnisse
bewirken einen deutlich unterschiedlichen elektrischen Widerstand von 0,5x10°® Qm in den
Ebenen und etwa 0,5x10"2 Qm senkrecht zu den Ebenen [133]. Mit einer Mohs-Hirte von 1-2
ist Graphit deutlich weicher als Diamant. Der E-Modul von Graphit ist ebenfalls
richtungsabhingig und liegt zwischen 4 GPa und 27 GPa. Die Querkontraktionszahl kann mit
0,2 angegeben werden [137].

Der amorphe Kohlenstoff stellt eine
Mischform dar. Hier liegen sowohl sp?- als
auch sp*-hybridisierte Kohlenstoffatome
nebeneinander vor. Diese Struktur triagt
dann auch hdufig die Bezeichnung
diamond like carbon, also DLC. DLC wird

Abbildung 2-9: a) Struktureller Aufbau eines haufig als Beschichtung im niedrigen
kubischen Diamantgitters und b) struktureller
Aufbau des Graphitgitters, entnommen aus
Krueger - neue Kohlenstoffmaterialien [133]. 300 °C) [138]. Abhdngig von Anteil des

Temperaturbereich abgeschieden (0 bis
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jeweiligen Bindungstypes, zeigt der amorphe Kohlenstoff Eigenschaften, welche zwischen
denen der beiden oben beschriebenen Kohlenstoffmodifikationen liegen [134]. Einige typische
Literaturwerte sind im Folgenden als Richtwerte genannt. DLC hat eine Poissonzahl von 0,22
und einen E-Modul von ca. 100 GPa [139]. Je nach Herstellung und Reinheit wird auch von E-
Moduli bis 900 GPa berichtet [140]. Der spezifische elektrische Widerstand liegt in der
GroBenordnung von 10® Qm, kann durch Tempern oder Variation der Herstellungsparameter
aber um  mehrere GroBenordnungen  gedndert  werden [133]. Weitere
Kohlenstoffmodifikationen sind Fullerene und Kohlenstoffzwiebeln, Kohlenstoft-
Nanorohrchen (Carbon Nano Tubes), glasartiger Kohlenstoff, Kohlefasern und Graphen
[133,134,138]. Graphit und DLC zdhlen bei Temperaturen unterhalb von 1000 °C zu den

Materialien mit negativem Temperaturkoeffizient [141,142].
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3 Experimentelles und Methodik

3.1 Prozessablauf

Beschichtung Laser
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Abbildung 3-1: Prozessschritte der Probenherstellung: Die vorgespannte Folie wird
beschichtet, wobei eine Schattenmaske zum Einsatz kommt. Danach erfolgt die Strukturierung
von scharfen Kanten und geometrischen Details durch einen Laserprozess. Am Ende wird die
Folie entspannt, wodurch sich Falten ausbilden.

In dieser Arbeit werden neuartige konforme Diinnschichtelektroden entwickelt und untersucht.
Es kommen die Metalle Nickel und Chrom bzw. eine entsprechende NigoCrzo Legierung als
reine Metalldiinnschicht oder als Bestandteil einer Metall-Kohlenstoff-Sandwich-Elektrode
zum Einsatz. Die Diinnschichten werden auf eine Silikonfolie aufgesputtert und danach
charakterisiert. Die Prozessschritte sind in Abbildung 3-1 dargestellt.

Zwei PDMS Folien, eine von Wacker und eine von Parker (Abschnitt 2.4.1), dienen in dieser
Arbeit als Substratfolie. Die NiCr-Schichtvarianten werden hauptsdchlich auf Parker-Folie
abgeschieden. Zusitzlich auf Wacker-Folie erzeugte NiCr-Schichten ermdglichen es, den
Einfluss der beiden Substratfolien auf die elektromechanischen Eigenschaften zu evaluieren.
Die Nickel- und die Chromschichtvariationen werden ausschlieBlich auf Wacker-Folie
aufgesputtert und analysiert.

Zu Beginn des Prozesses werden die Folien entweder 37,5 % biaxial oder 57,5 % uniaxial
vorgespannt und auf einem Metallrahmen befestigt. Diese konkreten Vorspannungslevel haben
thren Ursprung in den geometrischen Gegebenheiten des Metallrahmens. Der quadratische
Metallrahmen mit einer dulleren Seitenldnge von 110 mm besitzt einen inneren quadratischen
Ausschnitt mit einer Kantenlinge von 70 mm und folglich eine Stegbreite von 20 mm.

Zusitzlich befinden sich in dem Rahmen Bohrungen, die auf einem quadratischen Grundriss
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mit einer Kantenldnge von 80 mm angeordnet sind. Bei der biaxialen Vordehnung werden die
Punkte des Quadrates mit der Seitenldnge 80 mm auf der Folie mit einem Permanentmarker
markiert und dann zu allen Seiten auf die duBlere Kante gezogen. 57,5 % Vordehnung wird
erreicht, indem das innere Quadrat (70 mm) auf der Folie markiert und dann ebenfalls auf die
auBere Kante (110 mm) gezogen wird. Ein Ausgleich der Querkontraktion bei der uniaxialen
Dehnung erfolgt, indem die Einschniirung durch zusétzlichen Zug entsprechend verhindert
wird. Somit handelt es sich um eine als Pure Shear (PS) bezeichnete Vorspannung. Zusétzlich
zu den oben genannten Vorspannverhdltnissen, werden einzelne Schichten auf Folien mit
erhohter Vorspannung von entweder 57,5 % biaxialer oder 83 % PS-Vorspannung
abgeschieden. Dabei resultiert eine PS-Vordehnung von 83 % aus der Dehnung eines
Rechteckes mit den UrsprungsmaBlen 60 x 70 mm? auf die EndmafBe 110 x 70 mm?. Die
Adhision der Folie auf dem 2 cm breiten Steg des Metallrahmens ist bei allen Vorspannstadien
ausreichend grof3, sodass keine weiteren Hilfsmittel zum Befestigen notig sind.

Die vorgespannte Folie wird vor dem Beschichtungsprozess mit ionisierter Druckluft von Staub
und losem Schmutz befreit. Eine weitere Oberflichenvorbehandlung findet nicht statt.

Die Beschichtung der Substratfolie geschieht im vorgespannten Zustand in der Sputteranlage.
Es werden sandwichartige Schichtkomposite aus einer Metall- und einer
Kohlenstoffdiinnschicht oder reine metallische Diinnschichten hergestellt. Fiir jedes Metall
bzw. die Legierung gibt es bis zu 6 Schichtvariationen. Dabei ergibt sich die Schichtabfolge
des Sandwiches durch die Sputterreihenfolge und die jeweilige Schichtdicke variiert mit der
korrespondierenden Sputterzeit. Einen Uberblick iiber die Schichtvariationen ist in Tabelle 3-1
gegeben.

Die Beschichtung der gespannten Folien fiihrt zu einer spiegeldhnlichen Metalloberflache auf
der Silikonfolie. Nach der Entnahme der Probe aus der Vakuumkammer wird die Folie durch
manuelles Losen vom Rahmen entspannt. Dabei zieht sie sich nahezu auf ihre
Ausgangsgeometrie zusammen und die metallische Diinnschicht faltet sich auf. Es bildet sich
eine wellige, faltige Oberflache aus (engl. Wrinkles). Abhingig von der Art der Vordehnung
unterscheiden sich das Erscheinungsbild und die Ausrichtung der Auffaltungen.

Im Rahmen der Arbeit werden verschiedene Beschichtungsreihen durchgefiihrt. Neben dem
Austausch des Metalls in der Beschichtung, werden gezielt auch Prozessparameter gedndert.
Die Anderungen resultieren jeweils aus zuvor gewonnenen Erkenntnissen und stellen eine

Weiterentwicklung der Prozesse dar. Zum einen wird eine Anderung des Prozessdruckes bei
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Tabelle 3-1 — Teil 1: Uberblick iiber die verschiedenen Schichtvariationen. Es werden
sandwichartige NisoCr2o-, Ni- und Cr-haltige Diinnschichtvariationen, z.T. in Kombination mit
Kohlenstoff hergestellt. Im Rahmen der Auswertung werden bestimmte Schichttypen als
Konfiguration zusammengefasst. Die entsprechende Farbgebung findet sich in der Arbeit
wieder. Blau wird fiir reine Metallschichten verwendet (Me-Konfig.), griin fiir Metall-
Kohlenstoffsandwiches (Me+C-Konfig.) und schwarz fiir Kohlenstoff-Metallsandwiches
(C+Me-Konfig).

NisoCr2o, 18,5ubar, 300W
Schicht |1. Schicht 2. Schicht Sputterzeit NiCr |Sputterzeit C Konfiguration
(sec) (sec)
M10 NiCr 10nm - 5(-
M20 NiCr 20nm - 10}- Me
M40 NiCr 40nm - 201-
M10+C10 NiCr 10nm C 10nm 5 60 Me+C
C10+M10 C 10nm NiCr 10nm 5 60 C+Me
C10+M20 C 10nm NiCr 20nm 10 60
NisoCr2o, 1,5 pbar, 100W
Schicht |1. Schicht 2. Schicht Sputterzeit Ni  |Sputterzeit C  [Konfiguration
(sec) (sec)
M10 NiCr 10nm - 15]-
M20 - - - - Me
M40 - - - -
M10+C10 NiCr 10nm C 10nm 15 60 Me+C
C10+M10 C 10nm NiCr 10nm 15 60
C+Me
C10+M20 - - - -
Ni, 18,5 pbar, 300W
Schicht |1. Schicht 2. Schicht Sputterzeit Ni  [Sputterzeit C  [Konfiguration
(sec) (sec)
M10 Ni 10nm - 5(-
M20 Ni20nm - 10]- Me
M40 Ni40nm - 201-
M10+C10 Ni 10nm C 10nm 5 60 Me+C
C10+M10 C 10nm Ni 10nm 5 60
. C+Me
C10+M20 C 10nm Ni20nm 10 60
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Tabelle 3-1 — Teil 2: Uberblick iiber die verschiedenen Schichtvariationen. Es werden
sandwichartige NisoCr2o-, Ni- und Cr-haltige Diinnschichtvariationen, z.T. in Kombination mit
Kohlenstoff hergestellt. Im Rahmen der Auswertung werden bestimmte Schichttypen als
Konfiguration zusammengefasst. Die entsprechende Farbgebung findet sich in der Arbeit
wieder. Blau wird fiir reine Metallschichten verwendet (Me-Konfig.), griin fiir Metall-
Kohlenstoffsandwiches (Me+C-Konfig.) und schwarz fiir Kohlenstoff-Metallsandwiches
(C+Me-Konfig).

Ni, 1,5 pbar, 300W
Schicht |1. Schicht 2. Schicht Sputterzeit Cr  |Sputterzeit C Konfiguration
(sec) (sec)
M10 Ni 10nm - 5(-
M20 Ni20nm - 10]- Me
M40 Ni40nm - 20]-
M10+C10 Ni 10nm C 10nm 5 60 Me+C
C10+M10 C 10nm Ni 10nm 5 60
. C+Me
C10+M20 C 10nm Ni20nm 10 60
Ni, 1,5 pbar, 100W
Schicht |1. Schicht 2. Schicht Sputterzeit Ni  |Sputterzeit C  [Konfiguration
(sec) (sec)
M10 Ni 10nm - 15]-
M20 Ni20nm - 301- Me
M40 Ni40nm - 60|-
M10+C10 Ni 10nm C 10nm 15 60 Me+C
C10+M10 C 10nm Ni 10nm 15 60
clomo |- : - - e
Cr, 1,5 pbar, 100W
Schicht |1. Schicht 2. Schicht Sputterzeit Ni  |Sputterzeit C  [Konfiguration
(sec) (sec)
M10 Cr 10nm - 15]-
M20 - - - Me
M40 - - -
M10+C10 Cr 10nm C 10nm 15 60 Me+C
C10+M10 C 10nm Cr 10nm 15 60
clomo |- : - - e
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der Metallabscheidung hin zu kleineren

Metall

rahmen*

wird die  Sputterleistung  bei  der

Prozessdriicken umgesetzt und zum anderen

Metallabscheidung verringert. Eine

gleichzeitige Verldngerung der Sputterzeit

Maske

garantiert eine vergleichbare Schichtdicke

zZu den zuvor angewendeten

Parametersidtzen. Um die Vergleichbarkeit

von Ergebnissen zu gewihrleisten, erfolgt
eine Anpassung der Prozessparameter erst Abbildung 3-2: Geometrie der Maske zur
nach Abschluss einer  jeweiligen Abscheidung der Messgeometrie.
Versuchsreihe. Einen  Uberblick  der

Beschichtungsparameter ist in Tabelle 3-1 gegeben.

3.1.1 Aktorgeometrien und -aufbau

Die Elektrodengeometrie wird am Anfang der Arbeit durch einen Maskenprozess realisiert. In
Abbildung 3-2 ist exemplarisch eine Kreuzmaske aus diinnem Federblech gezeigt. Der
horizontale Kreuzbalken dient als Kontaktelektrode. Um einen Aktor herstellen zu konnen,
muss die Folie zusitzlich auf der Riickseite beschichtet werden. Eine Drehung der Maske auf
der Riickseite um 180° verhindert, dass die Kontaktelektroden auf der Vorder- und der
Riickseite deckungsgleich sind. Die iiberlappenden Elektroden in der Vertikalen stellen die
aktive Fliche dar. Neben Streifenaktoren auf der Basis der Kreuzmaske, werden noch andere
Aktoren durch Maskenprozesse hergestellt. Ein Uberblick findet sich in Abbildung 3-3. Ein
breiter Streifensensor bzw. -aktor ist in Abbildung 3-3 b) dargestellt, ebenso eine im
Durchmesser 20 mm grof3e Maske fiir einen Rondenaktor (Abbildung 3-3 c). Die Herstellung
kleiner DE-Arrays erfolgt mit der Maskengeometrie, wie in Abbildung 3-3 d) zu sehen ist.
Auch bei diesen Aktoren werden die Masken fiir die Beschichtung auf der zweiten Seite
gedreht. Dies verhindert eine Uberlappung der Kontaktelektroden. Weitere Aktorgeometrien
werden im Verlauf der Arbeit aus einer beidseitig vollflachig beschichteten PDMS-Folie durch
eine Laserstrukturierung herausgearbeitet.

Die Kontaktierung der DEs erfolgt durch Aufkleben eines Kupferklebebandes auf die
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Abbildung 3-3: Technische Zeichnungen von verwendeten Maskengeometrien und die
entsprechenden DEA-Geometrien. a) Kreuzgeometrie, b) Streifensensormaske fiir 37.5 %
biaxiale Vorspannung, c) Rondengeometrie fiir 57,5 % biaxiale Vorspannung, d) Arraymaske
fiir 37,5 % biaxiale Vorspannung. Sofern sich die Vorspannverhdltnisse der Folie dndern,
miissen die Mafle der Masken angepasst werden. Die Kreuzgeometrie wurde als einzige nicht
an die Vorspannung angepasst.

Kontaktelektroden. Ein zu langes und iiberstehendes Stiick Klebeband kann direkt an die
Elektronik angeklemmt werden. Ein kleines, auf die Groe der Kontaktelektrode angepasstes
Stiick Kupferband dient hingegen als Kontaktpad. Auf dieses Kontaktpad konnen dann flexible
Kabel gelotet werden. Damit ein kontaktiertes dielektrisches Elastomer auch eine ausnutzbare
mechanische Bewegung vollzieht, ist es sinnvoll, dieses mit einem geeigneten
Vorspannmechanismus zu koppeln. In dieser Arbeit kommen metallische lineare und
nichtlineare Federn, Silikonkuppeln und Druckluft zum Einsatz um die Aktoren vorzuspannen.
Diese Aktoren wurden zum Teil in Kooperation mit dem Lehrstuhl fiir intelligente

Materialsysteme der Universitdt des Saarlandes entwickelt und aufgebaut.

3.1.2 Probenherstellung fiir die Elektrodencharakterisierung

Es findet eine umfangreiche Charakterisierung der Diinnschichtelektroden mit verschiedenen
Methoden statt. Je nach Charakterisierungs- oder Bearbeitungsmethode werden verschiedene

Probentypen benétigt, ein Uberblick liefert die Abbildung 3-4.
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Abbildung 3-4 a) zeigt die oben erwihnte Kreuzgeometrie. Diese Elektrodenform wird sowohl
in vorgespannter, also mit glatter Oberflache, als auch in entspannter Variante, also mit Falten
untersucht. Diese zwei Varianten dienen als Ausgangspunt zum Herstellen vieler weiterer
Probentypen und werden mit diversen Methoden analysiert. Die Charakterisierungen erfolgen
sowohl an PS als auch an biaxial vorgestreckten Proben.

Aus der entspannten Folie aus Abbildung 3-4 a) erfolgt die Entwicklung des zweiten
Probentyps, ndmlich eine auf einem Glasobjekttriger faltenfrei abgelegte, einseitig beschichtete
und entspannte Folie. Der horizontale Balken wird dabei mittig auf dem Objekttriager
positioniert und parallel zur langen Seite ausgerichtet. Die {iberstehenden Folienrdnder werden
mit einem Skalpell entfernt. Die unbeschichtete Seite der Folie haftet gut auf dem
Glasobjekttrager, ohne die Faltenstruktur auf der Oberseite zu verdndern (vgl. Abbildung 3-4
b). An diesem Probentyp erfolgt die topologische und optische Untersuchung der
Faltenstruktur.

Abbildung 3-4 c) zeigt eine, auf einem O-Ring vorgespannte, beschichtete Folie fiir
Schichthaftungsuntersuchungen. Die Folie wird vor der Beschichtung auf den Gummiring
gelegt. Dieser wird in sich zwei Mal nach aulen gedreht, sodass die Folie sich um den Ring
wickelt. Die Beschichtung erfolgt demnach im gespannten Zustand. Eine anschlieende
Entspannung der Folie um lediglich eine Ringumdrehung fiihrt dazu, dass noch eine
Restspannung erhalten bleibt, sich aber dennoch schon Falten bilden.

Fir eine Schichtcharakterisierung im Rontgendiffraktometer (XRD) werden die
Diinnschichtelektroden auf Saphirglas abgeschieden. Im Gegensatz zur Silikonfolie bietet
Saphirglas eine sehr glatte Oberfliche und liefert aufgrund der speziellen Ausrichtung der
Kristallebenen keine zusétzlichen Peaks im Rontgenspektrum. Fiir die Untersuchungen im
XRD sind glatte Oberfldchen notig, es diirfen folglich keine Falten vorhanden sein. Eine Probe
fiir die XRD-Messung ist in Abbildung 3-4 d) zu sehen.

Da Glas und PDMS-Folien zu unerwiinschter Fluoreszenz im Ramanspektrum fiihren kénnen,
erfolgt die Ramanspektroskopie an Diinnschichten, welche auf Edelstahl abgeschieden werden
(vgl. Abbildung 3-4 ¢). Die Proben fiir die Ramanspektroskopie haben ebenfalls glatte
Oberflachen ohne Falten.

Ein 3-D gedruckter Rahmen fiir Zugpriifungen ist in Abbildung 3-4 f) dargestellt. Hier wird
eine unbeschichtete PDMS-Folie zwischen zwei Rahmenteile mit doppelseitigem Klebeband
eingeklebt und in die Zugpriifmaschine eingebaut. Vor dem Start des Zugversuches ist es notig,

die diinnen vertikalen Streben rechts und links am Rahmen zu durchtrennen.
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Die néchste Probe zeigt wiederum einen 3-D gedruckten Rahmen fiir einen Zugversuch (vgl.
Abbildung 3-4 g). Hier wird allerdings eine doppelseitig beschichtete Probe mit der Geometrie
aus Abbildung 3-3 b) zwischen 2 Kunststoffrahmen eingeklebt. Die elektrische Kontaktierung
erfolgt iber angeldtete Kabel an der Oberseite. Nach dem Durchtrennen der vertikalen dulleren
Streben am Kunststoffrahmen ist somit eine elektrische Charakterisierung des dielektrischen
Elastomers wéhrend des Zugversuches moglich.

Abbildung 3-4 h) zeigt den am hiufigsten hergestellten und charakterisierten Probentyp. Bei
dieser Probe wird eine entspannte Folie mit einer kreuzformigen Elektrode zwischen zwei 3-D
gedruckten Teilen mit doppelseitigem Klebeband eingeklebt. In diesem Zustand ist es moglich,
die Probe in verschiedene Priifstinde einzubauen. Vor Beginn der Messungen ist es auch hier
ndtig, die Hilfsstege zu durchtrennen. Der horizontale Kreuzbalken ragt auf jeder Seite bis zu
einer Aussparung im Kunststoffrahmen, die fiir die Kontaktierung Platz ldsst. Zur besseren
Kontaktierung wird an diesen Stellen noch Kupferklebeband eingelegt, worauf entweder
Federkontakte gedriickt oder Drdhte angelotet werden. Der vertikale Kreuzbalken (vgl.
Abbildung 3-3 a) stellt die aktive Fliache dar. Mit einem Seitenverhdltnis von 5:1 ist die
Interpretation der Fliche als reine Pure Shear Geometrie zulédssig [143]. Die Querkontraktion
der Probe wihrend des Zugversuches wird also nicht berticksichtigt, was die Interpretation der
Ergebnisse vereinfacht. Je nach Messvorhaben sind die Silikonfolien einseitig oder beidseitig
beschichtet.

Eine Probe fiir Durchschlagtests ist in Abbildung 3-4 i) dargestellt. Nach der beidseitigen,
vollflichigen Beschichtung der Silikonfolie in der Anlage, wird die Diinnschicht zwischen den
einzelnen Punkten mit einem Laser wieder entfernt.

Die letzte abgebildete Probe zeigt ein teilweise beschichtetes Objekttragerglas. Wahrend des
Beschichtungsvorganges wird die Mitte des Objekttragers mit einem Deckglas abgedeckt,
welches nach der Diinnfilmabscheidung wieder entfernt wird. Die so erzeugten Stufen dienen

der Schichtdickenmessung (Abbildung 3-4 j).

3.2 Beschichtung durch Sputterverfahren

Beschichtungsverfahren konnen allgemein in drei Klassen eingeteilt werden: Physical Vapor
Deposition Verfahren (PVD), Chemical Vapor Deposition Verfahren (CVD) und
nasschemische Verfahren, wie z.B. Sol-Gel Verfahren. Sputtern gehort zum Sektor der PVD-
Verfahren [144].
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3.2.1 Sputterverfahren — Besonderheiten des Magnetron-Sputterns

Es gibt verschiedene Arten von Sputtern: DC-Dioden-Sputtern, HF-Sputtern, Magnetron-
Sputtern, Ionenstrahl-Sputtern und Atomstrahl-Sputtern [145]. In dieser Arbeit wurde DC-
Magnetron-Sputtern angewendet. Der Grundaufbau ist in Abbildung 3-5 zu erkennen [144].
Beim Sputtern handelt es sich um einen plasmaphysikalischen Beschichtungsprozess in einer
Prozesskammer. Eine Vakuumkammer wird in einem zweistufigen Pumpenprozess mit
Vorpumpe und Turbopumpe bis in den tiefen 10 mbar Bereich evakuiert [146]. Danach wird
ein geeigneter Prozessdruck aus einem Inertgas, als Gleichgewicht zwischen einstromendem
und abgepumptem Prozessgas eingestellt. Die Steuerung der Pumprate vollzieht sich {iber ein
Drosselventil. Als Prozessgas wird i.d.R. Argon benutzt [144]. Der Prozessdruck liegt
typischerweise zwischen 1#107 mbar und 5*10 mbar, wobei der niedrige Druckbereich dem
Magnetron-Sputtern vorbehalten ist [ 144]. In der Vakuumkammer befinden sich ein Target und
das zu beschichtende Substrat. Zwischen Target (Kathode) und Substrat wird eine Spannung
angelegt. Im elektrischen Feld zwischen Anode und Kathode wird das Prozessgas ionisiert,
wobei die positiv geladenen Ar'-Ionen zum Target hin beschleunigt werden. Beim Aufprall auf
das Target werden Targetatome aus diesem herausgeschlagen. Die herausgeschlagenen Atome
kondensieren auf der Substratoberfliche und bilden somit eine Diinnschicht aus [147]. Art und
Dicke der gebildeten Diinnschicht hingen von Faktoren wie Prozessgasdruck, Sputterrate,
Sputterzeit, Sputterleistung, Target-Substratabstand, Probentemperatur und
Probenvorbehandlung ab [148—151].

Die Sputterrate ist eine materialspezifische Grofe, die unter Anwendung des Magnetron-
Verfahrens deutlich erh6ht werden kann [152]. Beim Magnetron-Sputtern sind hinter dem

Target Magnete angeordnet,

deren Magnetfeldlinien
Tk weitgehend  parallel  zur
= 3 kammer
A ]]_ A:Anode Targetoberfliche  verlaufen.
I P: Plasma

‘Sggzter' P JEB S T Taioer Das E-Feld zwischen Target
B >, T —Vakuum [ M: Magnet und Anode steht hingegen

':07_ cll £ S: Substrat geg
M E: Elektrisches Feld | senkrecht auf der

M: Magnetfeld ..

— Hochspannung Targetoberflache. Elektronen

Abbildung 3-5: Schematischer Aufbau einer werden durch das E-Feld in
Sputtervakuumkammer mit Anode (4), Plasma (P), Target (T),
Magnet (M), Substrat (S), Ausrichtung des elektrischen Feldes
(E) und Ausrichtung des Magnetfeldes (B) [144]. und gelangen in den Bereich

Richtung Target beschleunigt
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der senkrecht zueinander stehenden E- und B-Felder. Dies bedeutet, dass die Elektronen im
Bereich der Uberlagerung von E- und B-Feld auf spiralférmigen Bahnen driften und dort fiir
eine gewisse Zeit gefangen werden. Die StoBwahrscheinlichkeit zwischen einem Elektron und
einem Argonatom, und somit auch die Ionisierungsrate, nimmt in diesem Bereich deutlich zu.
Dies fiihrt zu einer hoheren Sputterrate bei gleichem Prozessdruck durch das Magnetron-

Verfahren [147,152].

3.2.2 Eigenschaften von gesputterten Diinnschichten

Der Aufbau bzw. die Morphologie der Diinnschicht aus einzelnen, sich nach und nach
zusammenlagernden Atomen auf einem Substratmaterial unterscheidet sich signifikant von
dem Aufbau des Bulkmaterials. Deshalb konnen in Diinnschichten deutlich von Bulkwerten
abweichende mechanische, elektrische und magnetische Eigenschaften entstehen [153]. Es
konnen Quantum-Size-Effekte in Abhdngigkeit der Dicke, des Schichtaufbaus und der
Kristallorientierung auftreten [144].

Beim Kondensieren der Targetatome auf der Substratoberfliche kommt es zuerst zur
Keimbildung und dann zum Keimwachstum. Die Keimbildungsrate und die
Wachstumsverhéltnisse sowie die Kristallstruktur und die lokale Kristallorientierung héngen
dabei von vielen verschiedenen Parametern ab [144]. Es gibt verschiedene Modelle, welche die
Morphologie von Diinnschicht beschreiben.

Das 3-Zonenmodell von Movchan und Demchishin (M&D-Modell, 1969) wurde als erstes
Modell veroffentlicht [149]. Es beschreibt die zu erwartende Morphologie von aufgedampften

Temperature

Abbildung 3-6 Strukturmodelle von Vakuumdiinnschichtprozessen: links: M&D Modell in
Abhdingigkeit der Temperatur [149], rechts: Thornton-Modell in Abhdngigkeit der
Temperatur und des Prozessdruckes (angepasste Graphik aus [154]).
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Schichten aus Nickel, Titan, Wolfram, Aluminiumoxid und Zirkonoxid in Abhingigkeit von
T/T,» im Vakuum. Dabei ist 7 die Beschichtungstemperatur und 7, die jeweilige
Schmelztemperatur in Kelvin. Bei niedriger Temperatur (Zone I) liegen sdulenférmige Korner
mit kuppelartigen Enden und sich verjliingenden Hohlrdumen zwischen den Séulen vor. In Zone
IT wachsen sdulenartige Korner mit definierten Korngrenzen und vergroflertem
Saulendurchmesser. Sie bilden eine matte Oberfldche aus. Zone III besteht aus gleichachsigen
Kornern. Hier wird die Struktur bei hoher Temperatur von der Volumendiffusion bestimmt
(vgl. Abbildung 3-6).

Das Thornton-Modell (1974) erweitert das M&D-Modell und beschreibt die Morphologie
speziell fiir gesputterte Diinnschichten aus Molybddn, Chrom, Titan, Eisen, Kupfer und einer
Aluminiumlegierung [ 148]. Thornton erweitert den Parameterraum neben der Temperatur noch
um den Prozessdruck. Er beschreibt zwischen Zone [ und Zone II des M&D-Modells noch eine
Ubergangsphase, die Zone T. Diese ist durch eine dicht gepackte siulenformige Struktur mit
glatter Oberfliche charakterisiert. Mit steigendem Gasdruck verschiebt sich die Grenze
zwischen Zone [ und Zone T sowie zwischen Zone T und Zone II, hin zu héheren Temperaturen.
Im Thornton-Modell ist auch der moglicherweise pordse Charakter von kaltaufwachsenden
Schichten in der Zone I durch Liicken im Schaubild dargestellt [154].

In dieser Arbeit wird das Substrat nicht zusdtzlich beheizt, jedoch kann die kinetische Energie
der kondensierenden Atome Schicht und Substrat erwdrmen. Sowohl Nickel, Chrom als auch
Kohlenstoff sind hochschmelzende Elemente (es gilt also: 7/7, < 0,2). Es wird im Bereich
kleiner Prozessdriicke zwischen einem und 20 pbar gearbeitet. Bei niedrigen Driicken bildet
sich die nicht dicht gepackte Sdulenstruktur aus Zone I aus. Allerdings ist bei dem Schaubild
der Druck in Millibar aufgetragen. Die in dieser Arbeit angewendeten Prozessdriicke liegen
also fast 3 GréBenordnungen darunter. Bei so niedrigen Prozessdriicken ist es moglich und
wahrscheinlicher, dass auch die Morphologie von Zone T ausgebildet werden kann. Beide
Modelle untersuchen allerdings Diinnschichten im Bereich von 25 pm und dicker. Die Dicke
der in dieser Arbeit untersuchten Diinnschichten liegt zwischen 10 nm und 40 nm. Daher sind
diese Modelle wahrscheinlich nur begrenzt anzuwenden.

Interessanter und relevanter bei diinnen Schichten ist die Art und Weise wie eine Schicht
wichst. Hier werden 3 Arten unterschieden. Frank-van der Merve entwickelte das Modell des
schichtweisen Aufbaus [155]. Zuerst wird eine diinne geschlossene Schicht beim
Abscheidungsprozess erzeugt, bevor die ndchste Schicht auf der ersten aufwachsen kann

(Abbildung 3-7 a). Wachsen auf der ersten geschlossenen Schicht dann allerdings einzelne
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Schicht-fiir-Schicht-Wachstum ~ Schicht-Insel-Wachstum Insel-Wachstum Inseln auﬂ so handelt es sich
Frank van der Merve Stranski-Krastanov Vollmer-Weber

um das von Stranski und

s S - = 1 L = Krastanov entwickelte

Modell zum Schicht- und

L | 1 [ | Inselwachstum (Abbildung
3-7 b). Vollmer und Weber

— i \ - beschreiben zuletzt ein reines

Inselwachstum der

Schichten. Eine
Abbildung 3-7: Schichtwachstum bei der

Diinnfilmabscheidung: a) Schicht-fiir-Schicht Wachstum, b) Zusammenhingende Schicht
Schicht- und Inselwachstum, c) Inselwachstum [155]. wird hier durch eine spitere

Koaleszenz der einzelnen
Inseln erreicht (Abbildung 3-7 ¢) [155]. Welcher der 3 Wachstumsprozesse vorliegt, hingt von
den jeweiligen Grenzflichenspannungen an der Substratoberfldche, der Schichtoberflache und
der Schicht-Substrat-Grenzflache ab [155].
Wihrend der Diinnfilmbildung kann es zu der Ausbildung von Eigenspannungszustinden
kommen. Eine Ursache findet sich in unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten
von Substrat und Diinnschicht. Somit entstehen nach dem Beschichten bei der Abkiihlung auf
Raumtemperatur thermisch induzierte mechanische Spannungen [156,157]. Haben Substrat
und Diinnschicht nicht die gleichen Gitterkonstanten, so kommt es an der Grenzschicht zu
zusitzlichen Eigenspannungen [156,157]. Weiterhin kdnnen Kristalldefekte, wie Versetzungen
oder eingebaute Fremdatome, zu Verzerrungen und somit zu Eigenspannungen fiihren [157—
159]. Beim Sputtern entstehen in der Regel Zugeigenspannungen in der Schicht [160—164].
Dies kann mit dem Thornton-Modell (siehe oben) erkliart werden. Bei niedriger Temperatur und
bei niedrigem Prozessdruck werden sdulenformige Morphologien ausgebildet. Diese sind nicht
immer dicht gepackt und es gibt Hohlrdume zwischen den Sdulen [148]. Hochschmelzende
Metalle und Verbindungen versuchen durch elastische Verzerrungen die Hohlrdume zu
schlieBen, was die Oberflichenenergie der Kristalle reduziert und gleichzeitig
Eigenspannungen aufbaut. Bei Elementen, die bei niedrigeren Temperaturen schmelzen, kann
es durch Volumen- und Korngrenzendiffusion zum Kornwachstum kommen. Die elastischen
Verzerrungen werden durch Diffusion abgebaut und somit bilden sich in niederschmelzenden

Diinnfilmen keine allzu groen Eigenspannungen aus [160].



Experimentelles und Methodik 39

3.2.3 Probenherstellung durch Sputterverfahren

Im Rahmen dieser Arbeit wird eine Beschichtungsanlage der Firma CCR genutzt. Die CCR-
Anlage besteht aus einer 45 x 45 x 45 cm® messenden Vakuumkammer mit zwei @ 12,7 cm
Magnetron-Targethaltern. Der Target-zu-Substratabstand ist auf 4,5 cm eingestellt. Das
Substrat liegt auf einem drehbaren Probenhalter. Somit kann das Substrat wéhrend des
Prozesses variabel von einem Target zum nichsten transportiert werden. Es ist zusitzlich
moglich, das Substrat in eine Parkposition zu bewegen, in der es nicht unter einem Target steht.
Aufgrund des Aufbaus der Kammer und der Tatsache, dass Sandwichschichten erzeugt werden,
ist es moglich, zeitgleich 2 Substrate in die Anlage zu legen und ggf. sogar mit
unterschiedlichen Schichtvariationen zu beschichten. Die Targets sind an einen DC-Generator
PFG 1500 DC der Firma Hiittinger angeschlossen. Weiterhin befindet sich eine Turbopumpe
der Firma Varian (mit der Pumpleistung von 1000 1/s) und ein VAT-Pendelventil an der
Kammer. Die Position des VAT-Ventiles wird {iber einen VAT PM-7 Controller geregelt. Die
Turbopumpe ist wiederum an eine Varian-Vorpumpe DS602 angeschlossen. Zur
Druckmessung gibt es ein Full-Range-Messgerét Inficon PKR 251 und ein MKS Baratron Typ
627B. Letzteres ist an einen MKS-Multigascontroller vom Typ 647B angeschlossen. Als
Prozessgas wurde Argon (mit der Reinheit von 99,999 %) verwendet. Die Kammer verfiigt iiber
keine Schleuse, weshalb sie zum Offnen nach jedem Prozess mit Stickstoff beliiftet wird. Die
ganze Anlage ist an das Hauskiihlungssystem angeschlossen, sodass die Turbopumpe und die
Targets gekiihlt werden.
Fiir die Versuchsreihen sind beide Targethalter mit Targetmaterialien bestiickt, eines immer mit
Kohlenstoff und das andere mit einem der Metalle (Chrom oder Nickel bzw. mit der
entsprechenden Legierung NigoCr2o).
NigoCr20 wird in einer ersten Versuchsreihe bei einem Prozessdruck von 18,4 pbar gesputtert.
Die entsprechenden Ventilstellungen und Gasfliisse zum Erreichen eines bestimmten
Prozessdruckes sind in Tabelle 3-2 zusammengefasst. Der hohe Prozessdruck fiir den NiCr-
Beschichtungsprozess basiert auf Vorversuchen, die auf Glasobjekttrigern durchgefiihrt
werden. In Kombination mit

Kohlenstoff fiihrt der hohe
Tabelle 3-2: Gasfluss und Ventileinstellungen und deren
korrespondierende Prozessdriicke.

Gasfluss Argon| Ventilstellung | resultierender Prozessdruck Haftung auf Glassubstraten. Der

15 sccm 97 18,4 ubar Generator regelt die
15 sccm 260 1,5 pbar

Prozessdruck zu einer sehr guten

Targetleistung  wihrend des
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Prozesses auf 300 W. Bevor der eigentliche Beschichtungsprozess beginnt, wird das Plasma
schon geziindet und fiir 90 s brennen gelassen. Dieser Schritt dient zur Reinigung des Targets.
Das Substrat befindet sich in dieser Zeit auf der Parkposition und bleibt vom Reinigungsprozess
unbeeinflusst. Dieser Reinigungsprozess wird bei allen in dieser Arbeit beschriebenen
Beschichtungen nach dem gleichen Muster angewendet. Eine spétere NiCr-Versuchsreihe
erfolgt bei einem Prozessdruck von 1,5 ubar. Gleichzeitig wird die Sputterleistung auf 100 W
reduziert und die Sputterzeit entsprechend auf 15 s erhoht.

Reines Ni wird zu Beginn ebenfalls bei 18,4 pbar und 300 W gesputtert. Weitere
Versuchsreihen erfolgen dann bei einem Prozessdruck von 1,5 ubar. Ein weiterer
Optimierungsschritt fiihrt zu einer Absenkung der Sputterleistung auf 100 W und einer
entsprechenden Anhebung der Sputterzeit auf 15 Sekunden pro 10 Nanometer.

Die Herstellung der Chromdiinnschichten geschieht ausschlieBlich bei einem Prozessdruck von
1,5 pbar und einer Sputterleistung von 100 W.

Kohlenstoffdiinnschichten werden mit einer Sputterleistung von 300W bei einem Prozessdruck
von 1,5 ubar erzeugt. Der niedrige Prozessdruck des Kohlenstoffs fiihrt zu einer
vergleichsweise niederohmigen Schicht (Details siche 4.3).

Die genauen Schichtzusammensetzungen und dazugehorigen Sputterparameter konnen Tabelle
3-1 entnommen werden. Die anfiangliche Bestimmung der grundsétzlichen
Schichteigenschaften, wie elektrischer Widerstand oder Haftung, erfolgt auf Glassubstraten
anhand von NiCr- und Kohlenstoffschichten. Diese Erkenntnisse konnten dann spiter auf die

PDMS-Folien und auf die anderen Diinnschichten iibertragen werden.

3.3 Bestimmung der Depositionsrate

Die Depositionsrate ist nicht mit der Sputterrate zu verwechseln. Beides sind material- und
anlagenspezifische Raten. Die Sputterrate beschreibt, wie viel Material in einer bestimmten
Zeiteinheit aus dem Target herausgelost wird, die Depositionsrate hingegen erfasst lediglich
das auf der Probe abgeschiedene Material.

Die Depositionsrate wird indirekt iiber eine Stufenhéhenmessung an teilweise beschichteten
Glasobjekttragern untersucht (Probentyp Abbildung 3-4 j, Tabelle 3-3). Die Korrelation aus
Stufenhohe und Sputterzeit ergibt die Depositionsrate. Je zwei Messpfade erfassen die

Schichtdicke der Stufe aufsteigend bzw. absteigend (vgl. Abbildung 3-8). Fiir jede
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beschichtete Objekttragerfliche
durch Deckglas abgeschirmte Fliche

|::> Messrichtung

Abbildung  3-8: teilweise  beschichteter
Glasobjekttriger. Die erzeugte Stufe wurde an
den 4 Messpunkten in der gezeigten
Messrichtung gemessen.

Sputtereinstellung werden mehrere Proben
mit verschiedenen Sputterzeiten hergestellt,
die Daten ausgewertet und mit Hilfe von
OriginLab gefittet.

Die Erfassung der Stufenhdhe erfolgt taktil
mit einem Veeco Dektak 150 Profilometer.
Bei der Dickenmessung wird eine
Diamantspitze auf der Probenoberfliche
aufgesetzt. Durch den verfahrbaren
Probentisch wird die Probe anschlieBend

relativ.  zur  Spitze  bewegt.  Die

Diamantspitze ist iiber einen Cantilever mit einem LVDT induktiven Sensor verbunden, der die

Hoéhenauslenkung aufnimmt. Das aufgenommene Signal wird in einem Analog-Digital

Wandler digitalisiert. Die Datenanalyse erfolgt mit Hilfe der mitgelieferten Software. Somit ist

es moglich, die Rauheit, die Welligkeit oder die Schichtdicke zu bestimmen. Die Diamantspitze

mit einem Radius von 2 um driickt mit einer Kraft entsprechend 1 bis 15 mg auf die

Probenoberfliche. Die maximale laterale Auflosung betrdgt 10 nm und die z-Auflésung 0,6 nm

[165].

3.4 Oberflachen- und Topologieanalyse

3.4.1 WeibBlichtprofilometrie

Ein WeiBlichtprofilometer arbeitet nach dem Prinzip der chromatisch konfokalen Sensorik.

Dabei wird weifles Licht durch eine Sammellinse auf eine Oberflache fokussiert. Durch die

chromatische Aberration, also den wellenldingenabhédngigen Brechungsindex der Linse, haben

Tabelle 3-3: Verwendete Proben- und Schichtauswahl zur Bestimmung der Depositionsraten.

Wacker/| (t) ® O iz O | =
Probentyp (Abb.) |Parker/ |2 |5 |Z |Z | £ %z SIEIT o Ziel
Z = | H Z O O o
Sonst. Z O
teilweise besch. Depositionsrate der
) Glas | x X X X )
Deckglas (3.4 j) einzelnen Targets
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die einzelnen Spektralfarben des I

weiBen Lichts unterschiedliche Lichtquelle ><

Brennweiten. Das von einer Oberfliche Lichtwellen- =~

. . . . leiter .
reflektierte Lichtspektrum wird bei der il

Faserkoppler :
Oberfldchenanalyse in einem £t | g 1 .
chromatischen Sensor analysiert. Dabei Messkopf
ist die Intensitét der Lichtreflexion einer 4
Amin 4

Spektralfarbe an der Oberflaiche umso Oberfliache Messbereich

Amax

stirker, je genauer der Brennpunkt der

entsprechenden Spektralfarbe auf der Abbildung ~ 3-9:  Chromatisch  konfokales
Oberfliche des Materials liegt. Die Messprinzip eines Weifilichtprofilometers [166].

Wellenldnge des Reflexionsmaximums

gibt somit Aufschliisse iiber den Abstand zwischen Sensorkopf und Probenoberfldche (vgl.
Abbildung 3-9). Ein Abscannen der Probenoberfliche ermdglicht die Rekonstruktion einer
dreidimensionalen Abbildung [166]. Die Auflésung in z-Richtung betrdgt dabei wenige
Nanometer. Die laterale Auflosung in der Ebene unterliegt allerdings den Grenzen der
Lichtmikroskopie (vgl. Abschnitt 3.4.2) und ist folglich auf wenige Mikrometer limitiert
[167,168].

Ein Microprof Profilometer der Firma FRT kommt im Rahmen dieser Arbeit zum Einsatz. Der
FRT CWL Sensorkopf mit einer Abtastrate von 4 kHz liefert dabei die Datensétze, welche mit
der mitgelieferten Analysesoftware FRT Mark III analysiert werden. Die weitere
Datenverarbeitung erfolgt dann mit MS Excel. Das Ziel der Messungen besteht darin, die
Topologie der aufgefalteten Elektroden zu untersuchen.

Die Oberflachenanalyse erfolgt an Wacker- und Parker-Folien, die vor der Beschichtung
entweder biaxial oder PS vorgestreckt waren (vgl. Tabelle 3-4). Die nach der Beschichtung
entspannten Folien werden entweder auf einen Glasobjekttrager oder direkt auf den Probentisch
des Messgerites abgelegt. Ziel ist es, Informationen tliber die Wellenldnge und die Amplitude
der ausgebildeten Falten der Elektrode zu bekommen. Dagegen stellt die Betrachtung von
beschichteten = und  noch  gespannten  Folien  weitere  Informationen  zur
Oberfldchenbeschaffenheit bereit. Bei diesem Ansatz steht die Untersuchung von Rissen,
welche bei der Schichtherstellung in der glatten, nicht gefalteten Diinnschicht entstehen

kénnen, im Fokus.
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Tabelle 3-4: Verwendete Proben- wund Schichtauswahl fiir Untersuchungen im
Weifslichtinterferometer.

Wacker/| S_) Q Ol O | =
Probentyp (Abb.) [Parker |2 |5 |Z |2 (2|5 |52 (T |0 Ziel
Z 1= |5 Z | O |o
Sonst. Z O
besch. Folie im Rah- Rissuntersuchungen/
men gespannt (3.4a) WP x x| x Schichtqualitét
besch. Folie i Rah- )
men entspannt (3.4a) WP [x|x|x Topologie Falten
]];:;21;0(1;6 431;1; WP [x|x|x Topologie Falten
besch. Folie direkt )
auf Probentisch WP | x|[x]|x Topologie Falten

3.4.2 Optische Lichtmikroskopie

Das optische Lichtmikroskop besteht im einfachsten Aufbau aus einem Okular und einem
Objektiv. Das Objektiv ist dem zu betrachtenden Objekt zugewandt und erzeugt ein
vergroBertes reelles Bild, auch Zwischenbild genannt. Das Zwischenbild wird dann durch das
Okular betrachtet und kann durch das Okular weiter vergrofSert werden. Die nominelle
VergroBerung eines Mikroskops ist also das Produkt aus der VergroBerung des Objektives und
der VergroBerung des Okulars [169,170]. Die Auflosungsgrenze dumin des Lichtmikroskops ist
dabei unabhéngig von der VergroBerung und wird mit der Abbe’schen Auflosungsformel
beschrieben (Formel 3-1) [171]. Sie ist abhéingig von der Wellenléinge A, dem Offnungswinkel
des Lichtbiindels 2sin(a) und dem Brechungsindexes n des Mediums zwischen Okular und

Objekt und betragt bei der optischen Lichtmikroskopie ca. 200 nm.

A A

Amin = = F 13-1
o 2nxsin(a)  2NA orme

Wird das Objekt von oben beleuchtet und die reflektierende Oberflache betrachtet, so handelt
es sich um ein Auflichtmikroskop. Bei Transmissionsmikroskopen wird die Probe von unten
beleuchtet und die Lichtstrahlen miissen das Objekt erst durchstrahlen, bevor sie ins Auge
gelangen konnen. Trifft Licht direkt ins Objektiv, so handelt es sich um Hellfeldmikroskopie.
Bei der Dunkelfeldmikroskopie gelangt nur gestreutes oder gebeugtes Licht ins Objektiv [172].
In dieser Arbeit kommt ein Olympus BX41 Mikroskop zur Probeninspektion zum Einsatz. Alle

hier analysierten Bilder werden mittels Auflicht- oder Durchlichthellfeldmikroskopie erzeugt
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Tabelle 3-5: Verwendete Proben- und Schichtauswahl fiir Lichtmikroskopie.

Wacker/| . Q S ol Ol =
Probentyp (Abb.) |Parker/ |2 3 Zz |z | £ % S| & 9o Ziel
ZZ | & Z | O |o

Sonst. Z O
besch. Folie im Rah- P X |x|Xx Risse/ Verschmutzung/
men gespannt (3.4a)] W x| x|[x|x|x|[x|x|[x]x]|x Falten/ Laserergebnis
besch. Folie i Rah- P X|x|[x Falten/ Laserergebnis/
menentspannt (3.4a)] W | x| x| x|[x| x| x| x| x| x| x| Beschidigung Leiterbahn

und mit der auf dem Mikroskop installierten Kamera Olympus E330 aufgenommen und
digitalisiert. Software TSView dient dazu, Malstibe einzubrennen. Das Zusammenfiigen
einzelner Mikroskopbilder zu einem groBen zusammenhdngenden Bild gelingt mit dem
Programm Autostitch. Die Faltenanalyse erfolgt mit der Freeware Gwyddion.

Als Trager fiir die Folien fiir die Lichtmikroskopie dient der Metallrahmen. Beschichtete Folie,
entweder PS oder biaxial vorgestreckt und noch gespannt, wird in der Auflichtmikroskopie auf
Verschmutzungen, Falten- oder Rissbildung hin untersucht. Die genaue Betrachtung der Falten
erfolgt an beschichteten und anschlieBend entspannten Folien ebenfalls im Auflicht.
Zusatzliche Durchlichtmikroskopuntersuchungen dienen der Abgrenzung von Falten
gegenliber Rissen. Fiir die Durchlichtmikroskopie wird eine 3-D  gedruckte
Probentischaufnahme angefertigt. Mit deren Hilfe ist eine genaue Positionierung der Probe
auch im Durchlichtmodus in x- und in y-Richtung moglich. Das Lichtmikroskop liefert
weiterhin Informationen iiber die Qualitdt der Laserbearbeitung. Dazu wird beschichtete Folie
sowohl im gespannten als auch im entspannten Zustand nach dem Laserprozess auf dem
Rahmen unter dem Lichtmikroskop untersucht. Diese Untersuchungen erfolgen sowohl im Auf-
als auch im Durchlicht. Weiterhin werden Leiterbahnen nach Anlegen einer Hochspannung auf

Beschidigungen untersucht. Eine Ubersicht ist in Tabelle 3-5 zu finden.

3.4.3 Rasterkraftmikroskopie (AFM)

Das Rasterkraftmikroskop (engl. Atomic Force Microscopy, Abkiirzung AFM) erzeugt ein
dreidimensionales Abbild einer Oberfliche. Eine feine Spitze an einem Cantilever
wechselwirkt mit der Oberfldche. Der von der Riickseite des Cantilevers reflektierte Laserstrahl

trifft auf einen Vier-Quadrantendetektor und liefert so Informationen iiber die Auslenkung in
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kann in den verschiedenen Messmodi in L
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Cantilevers [173]. Die Probenoberfliche SEMTY @
x- und in y- Richtung gescannt werden. @

Im Contact Mode wird die Spitze mit Cantilever /

mit
einer konstanten Kraft auf die Spitze

Probenoberfldche gedriickt. Die
Andruckkraft (GréBenordnung mehrere

nN) bestimmt hier malgeblich die

Bildgebung. Zu hohe Anpresskrifte  gppilqung 3-10: Schematischer Aufbau eines
verformen die Probenoberfliche, AFM. Der Positionssensor erfasst iiber den

_ . reflektieren Laser die Auslenkungen der Spitze
wohingegen zu kleine Krifte dazu fihren ;,, cantilever [173].

konnen, dass Details in der Auflosung

verloren gehen [174]. Im Non-Contact Mode wird die Spitze in einem konstanten Abstand iiber
die Probe gescannt und somit Anpresskrifte vermieden. Allerdings setzt diese Messmethode
ein sehr genaues Alignment der einzelnen Komponenten voraus [175]. Im Tapping Mode
arbeitet das AFM in der Resonanzschwingung des Cantilevers, sodass er immer nur ganz kurz
die Probenoberfldche beriihrt. Eine Interaktion mit der Probenoberfldche fiihrt hier zu einer
Anderung der Resonanzfrequenz. Die liefert wiederum Informationen iiber die Beschaffenheit
der Oberfldche. Besonders bei weichen Materialien ist der Tapping Mode von Vorteil, da die
Probenoberfldche nicht durch die konstante Anpresskraft verformt wird [173]. Abhédngig von
der Beschaffenheit der Spitze und dem Messmodus ist es mdglich, die Topographie, den
Magnetismus, die Reibungseigenschaften oder sogar chemische Bindungsverhiltnisse einer
Oberflache zu untersuchen [173-176].

Das AFM FastScan Bio von der Fa. Bruker kommt in dieser Arbeit zum Einsatz, um die
Topographie der gefalteten Elektrodenoberflichen zu untersuchen. Ausgestattet mit einem
Messkopf von Icon und einer HAR1-200 Spitze, erfolgt die Aufnahme der Bilder im Tapping
Mode. Die aufgenommenen Datensétze werden mit der Software Gwyddion analysiert. Die
AFM-Messungen wurden am Lehrstuhl fiir Experimentalphysik der Universitit des Saarlandes
von Frau Prof. Jacobs extern durchgefiihrt. Die Auswertung wurde selbst erledigt.

Im AFM werden alle NiCr-Schichtentypen sowie die reine Kohlenstoffschicht auf entspannten
Folien untersucht (sieche Tabelle 3-6). Ein Glasobjekttrager dient als Trager fiir die Proben (vgl.
Abbildung 3-4 b). Die Messung erfolgt immer im Kreuzpunkt der beiden Kreuzbalken.
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Tabelle 3-6.: Verwendete Proben- und Schichtauswahl fiir AFM-Untersuchungen.

Wacker/| _ Q|5 - -
QO t = .-~ |9 Z | = Q @) .
Probentyp (Abb.) |Parker/ |= |5 |Z |z |E[F[O|L£|F |0 Ziel
Z |2 |+ Z |0 (ON 1@
Sonst. Z O
besch. entsp. Folie )
. N Topologie Falten,
f Objekttr: P
?;1 4 b)Je e T ¥ Wellenlinge & Amplitude

3.4.4 Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Bei einem Rasterelektronenmikroskop (REM) werden Elektronen aus einer Elektronenquelle
zunéchst beschleunigt und dann tiber elektromagnetische Linsen fokussiert. Eine Einheit aus
Rasterspulen lenkt den Elektronenstrahl dabei in x- und y-Richtung ab [178]. Beim Auftreffen
des fokussierten Elektronenstrahls auf der Probenoberflache wechselwirken diese sogenannten
Primérelektronen (PE) mit der Probe (Abbildung 3-11) [177]. Verschiedene Detektoren
detektieren diverse Wechselwirkungsarten. Ein Rasterelektronenmikroskop erzeugt also keine
optische Abbildung. Es stellt lediglich die Wechselwirkung eines Primérelektronenstrahls mit

der Probe in verschiedenen Kontrastarten dar. Die Auflosungsgrenze eines REMs liegt dabei

Probe Schirm

xy-Raster-
spulenpaare T

A ¥
Inlens-SE-Detektor .~

S
Kondensoren f L xy-Rasterspulenpaare
—

Elektronen-
guelle

Rastergenerator
y modulierbare Elektronenquelle

Abbildung 3-11: Aufbau und Funktionsprinzip eines Raster-Elektronen-Mikroskops [177].
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bei wenigen Nanometern wund ist wu.a. abhdngig von der Kontrastart, der
Beschleunigungsspannung und der Vakuumgqualitét [179].

Aus der Probe zuriickgestreute Priméarelektronen, welche durch elastische Streuung die Probe
wieder verlassen konnen, werden als Riickstreuelektronen (RE) bezeichnet. Elektronen mit
einem geringeren Energiegehalt mit E < 5 eV, werden Sekundirelektronen (SE) genannt. Sie
entstehen durch unelastische Streuvorgéinge in der Probe, d.h. es findet ein Energietransfer vom
Primérelektronenstrahl in die Probe statt [180]. Durch den Energieiibertrag kann ein Atom in
der Probe in einen angeregten Zustand libergehen. Dadurch ist es moglich, dass ein Elektron
der inneren Elektronenschale das Atom verldsst. Dieser Zustand ist instabil und ein Elektron
mit hoherer Energie von einer hoheren Elektronenschale féllt auf die niederenergetische
Elektronenschale hinunter. Diese Energiedifferenz wird als Rontgenquant frei. Diese
elementspezifische Rontgenstrahlung dient als Informationstriger bei der EDX-
Elementanalyse (engl. EDX = energy dispersive X-ray). Weiterhin kénnen noch
Kathodolumineszenz und Auger-Elektronen zur Analyse herangezogen werden [180].
Elektronenmikroskopie funktioniert nur bei leitfahigen und vakuumtauglichen Proben. Bei
nicht leitfahigen Proben erfolgt vor der Untersuchung noch eine Beschichtung mit einer
leitfahigen Diinnschicht, um eine Probenaufladung zu vermeiden [177].

Das REM dient in dieser Arbeit zu Untersuchung der Faltenausprigung. Es kommt das
Elektronenmikroskop 6460LV der Firma JEOL zum Einsatz. Es werden einseitig, mit der
Kreuzgeometrie beschichtete Folien untersucht, die nach der Beschichtung im entspannten
Zustand auf einem Glasobjekttrager abgelegt werden (Abbildung 3-4 b). Die REM-
Untersuchungen konzentrieren sich auf die Stelle, an der sich der horizontale und der vertikale
Kreuzbalken schneiden. Die Aufnahme der Sekundirelektronenbilder erfolgt mit einer
Beschleunigungsspannung von 10kV bei verschiedenen Vergroferungsstufen. Die
Verwendung der Software Gwyddion dient zur anschlieBenden Ermittlung der Wellenlédnge der

Falten. Da die metallischen Elektroden schon leitfahig sind, miissen sie lediglich mit einem

Tabelle 3-7: Verwendete Proben- und Schichtauswahl fiirs REM.

Wacker/| S_) S Ol o | =
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Tabelle 3-8: Verwendete Proben- und Schichtauswahl fiir Haftungsuntersuchungen.

-
Wacker/ 5 S'r: Sl_lolz|_lols ‘
Probentyp (Abb.) |Parker/ |= |S|Z |z [E£|F |O|L [T |© Ziel
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O-Ring (3.4 ¢) P X |XxX|x Haftungsuntersuchungen
O-Ring (3.4 ¢) W X|x|x|[x|[x|[x|x|x|[x Haftungsuntersuchungen

Stiick Kupferband mit dem Probenhalter verbunden werden. Alle Diinnschichtvariationen

werden auf diese Weise im REM untersucht (siche Tabelle 3-7).

3.5 Physikalisch, chemische Schichtanalyse

3.5.1 Haftungsuntersuchungen

Die Adhidsion zwischen Diinnschichtelektrode und Folie erfolgt mittels Peel-off-Test. Diese
Untersuchungen finden an einem beschichteten Folienstiick statt, welches auf einem O-Ring
vorgespannt ist (vgl. Abbildung 3-4 c¢). Ein Klebstreifen wird in der Mitte der Folie fest auf die
Beschichtung gedriickt und dann wieder abgezogen. Ziel ist es, das Verhalten der Silikonfolie,
des Klebstreifens und der Diinnschicht beim Abldsen qualitativ zu untersuchen. Bei den NiCr-
Schichtenvariationen kommt sowohl Parker- als auch Wacker-Folie als Substrat zum Einsatz.
Die Nickel und die Chromvariationen werden ausschlieBlich auf Wacker-Folie getestet. Eine

Ubersicht iiber Proben, verwendete Schichten und Versuchsziele findet sich in Tabelle 3-8.

3.5.2 Eigenspannungsanalyse

Zur Untersuchung des Eigenspannungszustandes gibt es verschiedene Moglichkeiten, wie
Kriimmungsanalyse, XRD-Analyse oder FIB-Untersuchungen [181]. In dieser Arbeit wird die
Kriimmungsanalyse nach Stoney angewendet. Mithilfe der Stoney-Formel (Formel 3-2) lasst
sich die Eigenspannung in Abhdngigkeit der Kriimmungsradien eines Substrates vor (9) und

nach der Beschichtung bestimmen () [182]:

E; t

T —v)t

(1 — l) Formel 3-2
ron
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Tabelle 3-9: Verwendete Proben- und Schichtauswahl fiir Eigenspannungsuntersuchungen.

Wacker/| _ |© |5 - ,ﬂ
G + |24 Z | = O &) .
Probentyp (Abb.) |Parker/ |= |S |Z |z | L |F |C|L|F |© Ziel
Z = | & Z | O |o
Sonst. Z | O
Eigenspanmmgszustand der
beschichtete Dimnschicht m
N Glas X .
Deckglaser Abhéngigkeit des
Prozessdruckes

Weiter hingt die Formel vom E-Modul Ej, der Dicke # und der Querkontraktion vy des
Substrates, sowie der Dicke des Diinnfilmes #rab [182].

Bei der Eigenspannungsanalyse kommt ein Veeco Dektak 150 Profilometer zum Einsatz, um
die Kriimmungsradien eines Deckglases vor und nach der Beschichtung zu messen. Die beiden
Radien werden dann zusammen mit einem E-Modul Es von Glas von 64 GPa [183], einer
Querkontraktion vy von 0,2 [183] und einer Dicke 4; von 0,5 mm in Formel 3-2 eingesetzt. Als
Proben dienen gesputterte Deckglédser. Die Schichtabscheidung der reinen Nickelschicht erfolgt
fiir 45 s be1 300 W und 13 verschiedenen Prozessdriicken im Bereich von 1,5 pbar — 36 pbar.

Eine Ubersicht der verwendeten Proben findet sich in Tabelle 3-9.

3.5.3 UV-VIS Spektroskopie

Bei der UV-VIS Spektroskopie wird die Wechselwirkung zwischen einer Probe und
elektromagnetischer Strahlung untersucht [178]. Bei der Bestrahlung einer Probe konnen neben
Absorption noch Transmission und Reflexion auftreten. Die Summe der Intensititen aus
Transmission (/yans), Absorption (Iuss) und Reflexion (/) ist dabei gleich der Intensitéit der
eingestrahlten Strahlung (Zi»). Sind die Intensitdten der eingestrahlten Strahlung, der Reflexion
und der Transmission bekannt, so ist es moglich die Intensitét der Absorption zu berechnen

(Formel 3-3) [184]:

loin = 100% = Iref + Iaps + lirans Formel 3-3a

<=> laps = lein = lref — ltrans Formel 3-3b
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Tabelle 3-10: Verwendete Proben- und Schichtauswahl fiir die UV-VIS Spektroskopie.

Wacker/| 9 S Ol o | =
Probentyp (Abb.) |Parker |2 |5 |Z |2 [Z |5 |5 |E|F |0 Ziel
Z = |+ Z | o |o
Sonst. Z O
unbesch. Folie im PIW Absorptionsspektrum der
Rah-men entspannt Silikonfolie als Referenz
besch. Folie im Rah- P <l x Absorptionsspektrum der
men gespannt (3.4a) Diinnschichtelektroden
besch. Folie im Rah- Absorptionsspektrum der
men gespannt (3.4a) w XX Diinnschichtelektroden

Die gemessenen Intensititen lassen Riickschliisse auf z.B. Probenkonzentrationen oder
Probenzusammensetzungen zu [185].

In dieser Arbeit werden Absorptionsspektren der Silikonfolien und der entsprechenden
Diinnschichten gemessen (vgl. Tabelle 3-10), um die Interaktion der Folie und der
Diinnschichten mit der verwendeten Laserwellenlénge des Strukturierungslasers abzuschétzen.
Die Messungen werden mit einem Bruker FT-IR Spektrometer Vertex 80v im
Wellenldngenbereich von 200 nm bis 550 nm durchgefiihrt. Die Messung der Proben erfolgt
im Vakuum. Eine erste Messung ohne Probe im Strahlengang dient als Referenz. Die
Verrechnung der Datensdtze der darauffolgenden Proben mit der Referenz liefert dann
Informationen tiber die Absorption der Silikonfolie bzw. der verschiedenen Diinnschichten. Die
Auswertung der Daten und der Graphen erfolgt mit MS Excel und OriginLab. Diese Messungen

wurden beim Lehrstuhl fiir Messtechnik der Universitédt des Saarlandes durchgefiihrt.

3.5.4 Rontgendiffraktometrie (XRD)

Rontgenbeugung oder Rontgendiffraktometrie ist ein Verfahren zur Untersuchung periodischer
Strukturen von kristallinen Materialien [186]. Die Wellenldnge der Rontgenstrahlen liegt im
Bereich von 1 A, also in der GréBenordnung der Atomabstinde in einem Kristallgitter. Unter
diesen speziellen Umstédnden kann Beugung am Kristallgitter auftreten. Der Begriff Beugung
beschreibt eine von einem Kristall verursachte systematische Ablenkung der eingestrahlten

Strahlung von ihrem direkten Weg [187].
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Durch die Bestrahlung eines Kristallgitters mit
Rontgenstrahlung werden die Elektronen in der

Atombhiille angeregt. Die angeregten Atome senden

Strahlung in Form von Kugelwellen aus. Die

abgestrahlte  Strahlung besitzt die gleiche

Wellenldnge, wie die eingestrahlte Strahlung, es
Abbildung 3-12: Visualisierung der handelt sich also um einen elastischen Streuvorgang
Braggbedingung mit Ebenenabstand d . i i )
und Beugungswinkel 0 [188]. ohne Energieverlust. In einem Kristallgitter

interferiert die abgestrahlte Strahlung eines Atoms
nun mit den abgestrahlten Kugelwellen der anderen

Atome. Je nach Atomabstand und Betrachtungswinkel der Probe, kommt es zu konstruktiver

oder destruktiver Interferenz [188].

Im einfachen zweidimensionalen Fall beschreibt die Bragg-Gleichung die Bedingungen fiir

konstruktive Interferenz (Formel 3-4 & Abbildung 3-12). Die auf einer Gitterebene liegenden

Atome interferieren unter dem Beugungswinkel 6 konstruktiv mit den Atomen der néchsten

Gitterebene im Abstand d, sofern der Gangunterschied der beiden Wellen 2d*sin(@) gleich

einem ganzzahligen Vielfachen der eingestrahlten Wellenldnge ist. Ist diese Bedingung nicht

erfiillt, so tritt destruktive Interferenz auf [186].
nA = 2d sin @ Formel 3-4

Bei der experimentellen Durchfilhrung der Messungen sind die Wellenldnge und der
Beugungswinkel bekannt. Somit kann tliber Formel 3-4 auf den Netzebenenabstand
geschlossen werden. Der Netzebenenabstand von Atomebenen im Kristallgitter ist
strukturspezifisch und gibt somit z.B. Auskunft iiber die vorliegende Phase eines Materials,
iiber Legierungszusammensetzungen oder iiber Eigenspannungszustdande [187].

Diinne Schichten in dieser Arbeit, werden im streifenden Einfall untersucht. Der Einfallswinkel
der Rontgenstrahlung bleibt dabei konstant bei Winkeln von typischerweise kleiner 1°. Bei
grofleren Einfallswinkeln besteht die Gefahr, dass die Rontgenstrahlung die zu untersuchenden
diinnen Schichten durchdringt und somit Beugungsreflexe vom Substrat und Probenhalter die
Interpretation der Ergebnisse erschweren. Um die verschiedenen Beugungswinkel zu erfassen,
bewegt sich der Detektor auf einer Kreisbahn um die Probe.

Die Messungen werden im streifenden Einfall mit einem Rontgendiffraktometer 7yp § der Fa.

Bruker mit einer Cu-Ka-Rontgenquelle mit einer Wellenlinge von 1,5406 A durchgefiihrt. Als
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Tabelle 3-11: Proben- und Schichtauswahl fiir XRD-Messungen.

Wacker/| S_) S Ol o | =
Probentyp (Abb.) |Parker |2 |5 |Z |2 [Z |5 |5 |F |0 Ziel
Z = |5 Zz o O o
Sonst. Z O
. Analyse der
S :?;Chlzhte;e 4d Saphir [ x | x | x Kohlenstoffimodifikation in
aphirronde (3.4d) der Diinnschicht

Steuersoftware kommt DiffracPlus XRD Commander und als Auswerteprogramm DiffracPlus
EVA zum FEinsatz. Die Analyse der 20-Peaklage in den aufgenommenen Spektren erfolgt mit
JCPDS-Daten (Powder Diffraction File (pdf2-2009)) der Fa. ICDD. Mit NiCr-Diinnschichten
beschichtete Saphirglasronden werden als Proben verwendet. Fiir die XRD-Messungen ist es
notig, vergleichsweise dicke Schichten im Bereich von 100 nm herzustellen und zu messen.

Eine Ubersicht der verwendeten Proben findet sich in Tabelle 3-11.

3.5.5 Ramanspektroskopie

Ramanspektroskopie verfolgt das Ziel, Informationen iiber Molekiile oder Kristallgitter zu
gewinnen. Das zu untersuchende Material wird dabei mit einem Laser bestrahlt. Bei der
Bestrahlung kommt es zur Energieabsorption und zur Anregung des Materials. Kehrt die
angeregte Materie wieder in den Ausgangszustand zuriick, so erfolgt eine Abgabe der
absorbierten Energie zu einem gewissen Anteil in Form von Strahlung. Diese gestreute
Strahlung hat dieselbe Wellenldnge wie die Eingangswellenldnge und wird als Rayleigh-
Streuung bezeichnet. Gibt das Material mehr Energie ab als es aufgenommen hat, so wird von
Anti-Stokes Streuung gesprochen. Stokes Streuung beschreibt hingegen den Vorgang, wenn
die gestreute Wellenlédnge groB3er als die absorbierte Wellenldnge ist. Daraus resultiert, dass das
angeregte Material, verglichen zum Ausgangsniveau, auf einem erhohten Energieniveau
verbleibt. Dieses erhohte Energieniveau ist material- oder molekiilspezifisch fiir diskrete
Rotations-, Phonon- oder Schwingungsprozesse und gibt somit Aufschluss tiber den Zustand
der vorliegenden Substanz [189,190].

In dieser Arbeit kommt die Ramanspektroskopie an gesputterten Kohlenstoffschichten und
Metall-Kohlenstoff-Sandwichschichten zum Einsatz, um herauszufinden, ob graphitische
Schichten, diamantartige Schichten oder entsprechende Mischformen (amorphous carbon bzw.

DLC) vorliegen. Die zu untersuchenden Schichten werden auf polierten Edelstahlronden
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Tabelle 3-12: Proben- und Schichtauswahl fiir Ramananalyse.

Wacker/| . Q S Ol Ol =
Probentyp (Abb.) |Parker/ |2 |5 |Z |Z | £ % SIEI% o Ziel
Z = |5 Z O O[O
Sonst. Z O
besch. Edelstahl (3.4 Stahl Untersuchung
d) a XX XX Kohlenstoffimodifikation

abgeschieden und analysiert (Abbildung 3-4 d). Die Auswahl der Proben ist in Tabelle 3-12
zu sehen. Die Weiterverarbeitung der aufgenommenen Datensétze erfolgt mittels MS Excel und
OriginLab. Die Ramanuntersuchungen wurden extern am Institut fiir neue Materialien INM in

Saarbriicken durchgefiihrt

3.5.6 Qualitative Analyse der Oberflichenenergie

Die Beurteilung der Oberfldchenenergie der Folie erfolgt rein qualitativ. Mit einer Pipette wird
ein Wassertropfen auf die zu benetzende Oberfliche abgeschieden und die Tropfengeometrie
begutachtet. Ziel ist es, herauszufinden, ob die Laserstrukturierung die
Oberflacheneigenschaften der PDMS-Folie dndert. Dazu wird die Geometrie der Tropfen
sowohl auf unbeschichteter Folie als auch auf beschichteter Folie als auch auf Folie, welche

eine vorangehende Laserbehandlung erfahren hat, untersucht (siche Tabelle 3-13).

Tabelle 3-13: Proben- und Schichtauswahl fiir Analyse der Benetzungswinkel

Wacker/| . Q S O liz Ol =
Probentyp (Abb.) |Parker/ |2 3 Zz |z | & % S| & 9o Ziel
Z = |5 Z O O[O
Sonst. Z O
besch. Folie im Rah-
eseh Folle Im w X Benetzungswinkel

men gespannt (3.4a)
besch. Folie im Rah-
men gespannt und W X Benetzungswinkel
laserstrukturiert
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3.6 Elektromechanische Charakterisierung

3.6.1 Dickenmessung der PDMS-Folien

Es kommt die Messuhr Millimess 1003 der Fa. Mahr mit einer Anpresskraft von 0,3 N und
einem Messstempel mit einem Durchmesser von 11 mm zum Einsatz, um die Dicke der PDMS-
Folien zu ermitteln. Die direkte Messung der Dicke der reinen Silikonfolie gestaltet sich als
schwierig. Daher erfolgt eine indirekte Dickenmessung der unbeschichteten Folie. Bei Parker-
Folie dient die Messung der Silikonfolie inklusive der oberen und der unteren Schutzfolien als
Grundwert. Danach werden die Schutzfolien vom Silikon getrennt und die Schutzfolien alleine
gemessen. Die Differenz der beiden Messungen ergibt die rechnerische Dicke der Silikonfolie.
Das gleiche Prinzip wird bei Wacker-Folien angewendet, mit dem Unterschied, dass hier nur
eine Tréagerfolie vorhanden ist.

Weiterhin erfolgt auch eine direkte Dickenmessung beschichteter Folien. Ziel ist es, den
Einfluss der Diinnschichten bzw. der Falten auf die Folie zu untersuchen. Hierzu wird
doppelseitig beschichtete und dann im Metallrahmen hingende, wieder entspannte Folie
faltenfrei unter der Messuhr positioniert. Eine Ubersicht iiber die verwendeten Proben findet

sich in Tabelle 3-14.

3.6.2 LCR-Priifstand

Die elektromechanische Charakterisierung wird an einem LCR-Priifstand (LCR = Induktivitit
L, Kapazitiat C, Widerstand R), den Mitarbeiter des Lehrstuhls fiir intelligente Materialsysteme
aufgebaut haben. Der LabVIEW-gesteuerte Priifstand besteht aus 2 beweglichen Achsen, einer

Tabelle 3-14: Proben und Schichtauswahl fiir die Dickenmessung.

Wacker/ QS — -
G L=]=% Z | = QS .
Probentyp (Abb.) |Parker/ |= |G |Z |Z |E[F[O|L£|F |O Ziel
Z |2+ Z |0 OO
Sonst. Z O
. N . P Dickenmessung der
Folie auf T foli
olie auf Tragerfolie W Silkonfolie
. Dickenmessung
besch. Fole imRah-| P | X[ x| X
miicenwoaznni3 4a) beschichtete Folie, Klarung
P ] W X| XX Einfluss Falten
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x-Achse und einer y-Achse. Eingebaute Proben kdnnen in Richtung der eigentlichen Zugachse,
der x-Achse, uniaxial gedehnt werden. Eine simultane Dickenmessung wéhrend eines
Zugversuches kann durch einen an der y-Achse befestigten Dickenmesskopf realisiert werden.
In den Probenklemmen an der x-Achse befinden sich elektrische Federkontakte mit
Kabellitzen. Somit kann eine eingespannte Probe elektrisch kontaktiert und entweder mit einer
Hochspannungsquelle verbunden oder an ein LCR-Meter angeschlossen werden. Das
LabVIEW-Programm ermdglicht die Durchfiihrung von einfachen Zugversuchen,
Kriechversuchen, und Versuchsreihen mit mehreren Zyklen. Die Dehnrate und die maximale
Dehnung konnen an die Versuchsanforderungen angepasst werden. Eine Kraftmessdose
registriert die Kraftverldufe wahrend den Messungen. Je nach elektrischer Kontaktierung wird
entweder die Kapazitit, der Widerstand oder die angelegte Spannung mit in die Datensitze
geschrieben. Die Weiterverarbeitung der aufgenommenen Datensétze erfolgt dann nach der
Messung mit MS Excel und OriginLab. Ausfiihrlichere Informationen iiber den Priifstand
konnen der entsprechenden Verdffentlichung entnommen werden [191].

Die dehnungsabhédngige Widerstandsmessung findet inkrementell statt. Ein Dehnungslevel
wird angefahren, fiir 25 s gehalten und der Widerstand iiber die Haltezeit aufgenommen.
AnschlieBend folgt die Errechnung des Mittelwertes des Widerstandes und die Auftragung der
Daten in einem Diagramm {tber der entsprechenden Dehnung. Durch die Betrachtung der
Mittelwerte an den einzelnen Dehnungslevel wird der Einfluss der dehnungslevelabhingigen
Viskoelastizitdt der Silikonfolie gegeniiber einem kontinuierlichen Zugversuch deutlich
reduziert. Beginnend bei 0 % Dehnung, erfolgt die Erh6hung der Dehnung schrittweise um 5 %.
Zwischen zwei Dehnungslevels findet eine komplette Entlastung der Folie auf 0% Dehnung
statt. Um den Wert der Vordehnung herum kommen noch 2 kleinere Inkremente von 2,5 %
Dehnung hinzu, um hier eine feinere Aufldsung zu erhalten. Spater werden die Dehnungslevel
unterhalb der Vordehnung in 10 %-Schritten erhoht. Das jeweilige Dehnungsniveau wird mit
einer Dehnrate von 100%/s angefahren. Die schrittweise Erhohung der Dehnungslevel einer
Probe findet so lange statt, bis die Probe entweder mechanisch reifit oder der gemessene
Widerstand 100 k€ tiberschreitet. Fiir die Widerstandsmessungen werden einseitig
beschichtete und danach wieder entspannte Silikonfolien in einen Kunststoffrahmen eingeklebt
(Abbildung 3-4 h) und alle Diinnschichtsysteme untersucht (vgl. Tabelle 3-15).

Auch fiir die Kapazitdtsmessungen werden die entsprechenden Dehnungslevel angefahren, fiir
25 s gehalten und die jeweiligen Mittelwerte betrachtet. Fiir die Kapazitdtsmessungen sind
beidseitig beschichtete Silikonfolien noétig, die ebenfalls in einen Kunststoffrahmen geklebt

(Abbildung 3-4 h) sind. Die Messungen erfolgen an allen NiCr- und Ni-Diinnschichtsystemen
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(Tabelle 3-15). Die Kapazitit eines Plattenkondensators ldsst sich mit Hilfe der Permittivitit
des Vakuums ¢y, der relativen Permittivitit des Dielektrikums &, der Elektrodenfldache 4 und

dem Abstand der Elektroden d errechnen (siche Formel 3-5).
A
C= Eotr 7 Formel 3-5

Neben den quasi-statischen Zugversuchen dienen dynamische Zugversuche dazu, das
kurzzeitige dynamische Verhalten des Widerstandes und der Kapazitét einer Diinnschicht zu
untersuchen. Gleichzeitig erfolgt die Aufzeichnung des Hystereseverhalten der DEs. Hierzu
werden jeweils 5 aufeinander folgende Zyklen eines Zugversuches ohne Unterbrechung
durchgefahren. Das Anfahren einer bestimmten Testdehnung und das anschlieBende Entlasten
auf 0 % findet mit einer Dehnrate von 10 %/s statt. Abhingig von der gewiinschten Messgrofie
kommen einseitig oder doppelseitig beschichtete Folien zum Einsatz. Diese werden vor der
Messung entspannt und in einen Kunststoffrahmen geklebt (Abbildung 3-4 h). Eine Auflistung
der gemessenen Diinnschichtsysteme ist in Tabelle 3-15 gelistet.

Kraft-Weg-Messungen werden ebenfalls durchgefiihrt, wobei der Kraftverlauf im Zugversuch
mit und ohne angelegte Hochspannung gemessen wird. Die Dehnlevels entsprechen bei biaxial
vorgestreckten Proben 50 % und bei PS vorgestreckten Proben 70 %, die angewandte Dehnrate
entspricht 10 %/s. Die Testspannung fiir mit NiCr-Elektroden beschichteten Parker-Folien
betrdgt 2 kV. Dahingegen ist es mdoglich, eine Spannung von 3 kV an mit Ni-Elektroden

beschichteten Wacker-Folien anzulegen. Fiir HV-Messungen kommen beidseitig beschichtete

Tabelle 3-15: Proben- und Schichtauswahl fiir die LCR-Messungen.

Wacker/| _ Q|5 o —
FI=2].-|9 o .
Probentyp (Abb.) |Parker/ |2 SlZzlz | & % S| & 9o Ziel
Z = |5 Z |0 O |o
Sonst. Z O
besch. Folie im X|X([X Widerstandsmessungen

Kunststoffrahmen
entspannt (3.4h)
besch. Folie im
Kunststoffrahmen
entspannt (3.4h)
besch. Folie im
Kunststoffrahmen
entspannt (3.4h)

statisch bzw. dynamisch

X|[X|[Xx Kapazititsmessungen
statisch bzw. dynamisch

XXX Kraftmessungen mit
Hochspannung

Sl |=E|~|=|~
e
e
e
e
e
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und wieder entspannte Folien im Kunststoffrahmen zum Einsatz (Abbildung 3-4 h). Einen

Uberblick der gemessenen Proben findet sich in Tabelle 3-15.

3.6.3 Durchschlagtests

Ein von Mitarbeitern des IMSL selbstgebauter Durchschlagtester dient zur Durchfiihrung von
Durchschlagtests. Eine einseitig beschichtete Folie, wie in Abbildung 3-4 a) gezeigt, wird mit
der unbeschichteten Seite auf eine metallische Grundplatte gelegt. Die Grundplatte ist mit der
Masse eines Hochspannungsgenerators verbunden, die beschichtete Seite der Silikon-Folie ist
mit der Hochspannung verbunden. Der ganze Aufbau befindet sich zur Sicherheit in einem
Plexiglasgehduse. Im Versuch erfolgt eine schrittweise Erhohung der an die Probe angelegten
Hochspannung. Aus der Durchschlagsspannung und der Foliendicke ldsst sich die
Durchschlagsfestigkeit errechnen.

Ein zweiter Priifstand dient zur Untersuchung der Durchschlagsfestigkeit in Abhédngigkeit
verschiedener klimatischer Bedingungen. Dazu wird eine Wacker-Folie in einem Rahmen
vorgespannt und doppelseitig beschichtet. Ein Laser kommt zum Einsatz, um 11 Messpunkte
aus der vollflachigen Elektrode herauszuarbeiten (Abbildung 3-4 1). Diese klimaabhéngigen
Durchschlagsversuche wurden von Mitarbeiter des IMSL durchgefiihrt.

Eine Ubersicht iiber die Durchschlagsversuche zeigt Tabelle 3-16. Die entsprechende

Datenauswertung erfolgt mittels OriginLab und MS Excel.

Tabelle 3-16: Proben- und Schichtauswahl zur Messung der Durchschlagsfestigkeiten.

Wacker/ SRS — _
SIEI=|=19]|Zz|~|9|O .
Probentyp (Abb.) |Parker/ |= |5 |Z |z |E[F|[O|L|F |0 Ziel
Z|= |+ Z O (ORI®)
Sonst. Z |0
besch. Folie i Rah- p Durchschlagsfestigkeit der
men entspannt (3.4a) xpxx Folie nach Beschichtung
Durchschlagsfestigkeit d
besch. Folie im Rah- Hrese g stestigheit der
£ (3.40) W X besch. Folie unter versch.
men gespannt (3.41 Klimabedingungen
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Tabelle 3-17: Proben- und Schichtauswahl fiir Fatigue-Messungen.

Wacker/| S_) S Ol o | =
Probentyp (Abb.) [Parker/ 2|5 |Z |2 Z % 5L % S Ziel
Sonst. Z o
besch. Folie in P x| x| x Elektromechanische
Kunststoffrahmen Charakterisierung der
entspannt (3.4h) W XXX Diinnschichten

3.6.4 Untersuchung der Ermiidungseigenschaften (Fatigue Test)

Dielektrische Elastomere miissen je nach Anwendungsfall eine lange Lebensdauer und somit
gute Fatigue bzw. Ermiidungseigenschaften aufweisen. Eine beschichtete Folie, eingeklebt in
einen Kunststoffrahmen (Abbildung 3-4 h), wird dazu mit bis zu 10 Millionen Zyklen bei einer
Frequenz von 20 Hz mechanisch belastet, wiahrend der elektrische Widerstand aufgenommen
wird. Bei den NiCr-Diinnschichtelektroden dient die Parker-Folie als Substrat, bei den Ni-
Elektroden die Wacker-Folie. Die Testung der 37.5 % biaxial vorgespannten Folien findet
sowohl unterhalb der Vordehnung bei 35 % Dehnung als auch oberhalb bei 50 % Dehnung statt.
55 % und 65 % Dehnung werden fiir 57,5 % PS vorgestreckte Proben als Testdehnung
angewendet. Eine Ubersicht der verwendeten Proben ist der Tabelle 3-17 zu entnehmen.

Die Messungen erfolgen mit Hilfe einer Bose Electroforce 3230 Anlage. Die Probe wird von
einem Keithley 2612 System SourceMeter mit einem konstanten Strom von 1 mA versorgt und
die abfallende Spannung mit der Software WinTest7 aufgezeichnet. Die Auswertung der

Messdaten geschieht mit MS Excel und OriginLab.

3.6.5 Uniaxialer Zugversuch

Die mechanischen Eigenschaften der Folie werden mittels eines Pull-Testers im Zugversuch
untersucht. An der Traverse MultiTest-d der Firma Mecmesin ist eine Kraftmessdose BFG 50N
der Fa. Mecmesin mit einer Klemmschraube fiir die Proben befestigt. Am Fulle der Traverse
befindet sich ein Schraubstock. Eingespannt zwischen Schraubstock und Klemmschraube,
lassen sich die Folien mit einer Dehnrate von 10 %/s bis zum Bruch bzw. bis zum Ende der
Traverse ziehen. Die Enden der Zugproben sind mit Kaptonband verstirkt. Die Zugproben
besitzen anfanglich eine freie Wegldnge von 40 mm. Spéter kommen Proben mit einer freien

Weglinge von nur 20 mm zum FEinsatz (vgl. Abbildung 3-4 f). Die Aufzeichnung der
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Tabelle 3-18: Proben- und Schichtauswahl fiir den uniaxialen Zugversuch.

Wacker/| Q S Ol o | =
Probentyp (Abb.) |Parker |2 |5 |Z |2 [Z |5 |52 (T |0 Ziel
Z = |+ Z | O |o
Sonst. Z |0
unbesch. Folie in P Elektromechanische
Kunststoffrahmen Charakterisierung Folien,
entspannt (3.4f) W z.T. vor und nach Lasern
besch. Folie in .
Kunststoffrahmen W X Kd ehnZTisabhangge
entspannt (3.4g) apazitdtsmessungen

Messdaten erfolgt mittels der Software EmporerLite und die Auswertung geschieht spéter mit
MS Excel und OriginLab.

Die dehnungsabhingige Kapazitidt ldsst sich wihrend des Zugversuches an grofleren
doppelseitig beschichteten Proben (Abbildung 3-4 g) messen. Die Dehnrate belduft sich auch
hier auf 10 mm/s. Es werden verschiedene Positionen angefahren und die Kapazitit wird mit
einem Hioki IM 3570 Impedance Analyser gemessen und hiandisch notiert. Bei Pure Shear
vorgedehnten Proben betrdgt die Dehnungserhhung pro Schritt 5% und bei biaxial
vorgedehnten Proben 2,5 %. Die Messungen erfolgen jeweils bis 2,5 % unterhalb bzw. bis 2,5%
oberhalb der Vordehnung. Bei diesen Untersuchungen kommen nur C+Ni-Schichten zum

Einsatz. Eine Ubersicht der verwendeten Probenvariationen findet sich in Tabelle 3-18.

3.6.6 Widerstandsmessungen

Im Rahmen dieser Arbeit kommen verschiedene Widerstandsmessgeridte zum Einsatz. An den
verschiedenen Messplétzen sind Messgerite z.T. integriert. Diese Messgerite sind dann in den
entsprechenden Abschnitten aufgefiihrt.

Mobile Widerstandsmessungen im Bereich bis 6 MQ werden mit einem Fluke True RMS 175
Handmessgerdt durchgefiihrt. Im einfachsten Fall gelingt die Messung durch simples
Aufdriicken der Messspitzen auf die Proben- bzw. die Elektrodenoberflache. Bei der Messung
sehr sensibler Oberfldchen hilft ein Stiick Kupferklebeband. Aufgeklebt auf die Messspitzen
vergroBert es die Auflagefliche und verringert so den ausgetlibten Anpressdruck.

Fiir hochohmige Proben kommt ein Tera-Ohmmeter H/2 der Fa. Knick mit einem Messbereich

bis 10" Ohm bei Messspannungen von 10 V, 100 V oder 500 V zum Einsatz. Die einfache
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Tabelle 3-19: Proben- und Schichtauswahl fiir Widerstandsmessungen.

Wacker/| Q S Ol o | =
Probentyp (Abb.) |Parker |2 |5 |Z |2 [Z |5 |52 (T |0 Ziel
Z = | & z o O o
Sonst. Z |0
unbesch. Folie in P X|X([X Widerstandsanalysen der
Kunststofirahmen ge Diinnschichtelektroden
und entspannt (3.4a)] W | X[ X | X | X[ X[ XX |X|X
komplett besch. .
Glasobjekttrager Glas X Wlders};?_ndsaﬁl}lien der C
(ihnlich 3 .4j) HIISCHIEREEn

Messung erfolgt durch direktes Aufsetzen der Messspitzen auf die Probe. Eine schonendere
Kontaktierung ist mit Hilfe von Kupferklebeband mdglich. Weiterhin dienen
Salzwassertropfen, in die die Messspitzen eingetaucht werden konnen, als Hilfsmittel.

Die Messungen erfolgen an Kohlenstoffschichten auf Glasobjekttrigern, aber auch an
samtlichen Diinnschichtvariationen auf Parker- und Wacker-Folien sowohl im gespannten als
auch entspannten Zustand. Gelaserte Diinnschichten auf gespannter und entspannter Folie

dienen ebenfalls als Messobjekte. Einen Uberblick findet sich in Tabelle 3-19.

3.6.7 I-U-Kennlinien

Eine [-U-Kennlinie gibt Aufschluss iiber den Leitungsmechanismus von elektrischen Leitern.
Dabei wird die Spannung in einem Versuch sukzessive verdndert und der korrespondierende
Strom gemessen. Fiir metallische Leiter gilt das Ohm’sche Gesetz. Dieses besagt, dass der
Quotient aus der angelegten Spannung und dem flieBenden Strom, also der Widerstand, eine
Konstante ist. Dies bedeutet fiir die [-U-Kennlinie, dass die Messpunkte auf einer Geraden
liegen. Die Ableitung der Messkurve ist eine Konstante (Abbildung 3-13 b) [121,169]. Sinkt
der Widerstand beim Erwédrmen eines Leiters, so besitzt das Material einen negativen
Temperaturkoeffizienten (TK). In diesem Fall liegt bei tiefen Temperaturen ein Gitter mit einer
geringen Zahl freier Elektronen vor. Steigt die Temperatur, so werden die Elektronen
zunehmend ins Leitungsband angeregt und der Widerstand sinkt. Durch die sich @ndernde
eingespeiste elektrische Leistung beim Messen der Kennlinie, erhoht sich auch die Temperatur

der Probe, was dann eine Widerstandserniedrigung zur Folge hat. Die I-U-Kennlinie ist folglich
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Abbildung 3-13: a) I-U-Kennlinien fiir einen negativen Temperaturkoeffizienten bzw. fiir
Heifleiter (HL) oder fiir Elektronentunneleffekte, b) fiir rein ohmsches Verhalten und c) fiir
Kalltleiter (KL) bzw. einen positiven TK.

gekriimmt und die Ableitung der Messkurve ergibt eine Parabel (Abbildung 3-13 a). Ist der
Temperaturkoeffizient stark nichtlinear, werden diese Materialien als HeiBleiter bezeichnet.
Dieser Effekt kann bei Halbleitern und bei vielen dotierten oder aus verschiedenen
Metalloxiden hergestellten Keramiken beobachtet werden [192].

Liegt ein Leitungsmechanismus vor, der auf Tunneleffekten oder Elektronen-Hopping basiert,
ergibt sich ebenfalls eine gekriimmte Messkurve mit einem Kriimmungsverhalten dhnlich dem
der HeiBleiter. Als Ableitung der Messkurve resultiert dann ebenfalls eine parabelformige
Kurve (vgl. Abbildung 3-13 a) [193].

Liegt ein positiver Temperaturkoeffizient vor, erhoht sich der elektrische Widerstand mit
steigender Temperatur [123]. Auch bei diesem Effekt wird eine gekriimmte I-U-Kennlinie
gemessen, da sich die Probentemperatur mit der eingespeisten Leistung dndert. Die Ableitung
dieser Messkurve ist eine umgedrehte Parabel (Abbildung 3-13 c¢). Es wird von Kaltleitern
(KL) gesprochen, wenn der Verlauf des Temperaturkoeffizienten stark nicht linear ist. Reine
Metalle zeigen typischerweise einen ndherungsweise linearen  positiven
Temperaturkoeffizienten. Die Anzahl der Ladungstrdger kann in einem Metallgitter bei
Temperaturerhohung als  konstant angesehen werden. Allerdings nehmen die
Gitterschwingungen und somit die Storstellen, welche die Elektronenbewegung negativ
beeinflussen, zu [192,194].

Die Messung der I-U-Kennlinien der Ni-Elektrodenkonfigurationen erfolgt in dieser Arbeit
sowohl auf biaxial als auch auf PS vorgestreckten Folien. Die Untersuchungen finden an
beschichteten Folien statt, welche in einen Kunststoffrahmen eingeklebt und dann in die
Zugpriifmaschine eingespannt werden. Beginnend bei 0 % Dehnung kommt es pro Messzyklus
zur schrittweisen Erh6hung des Dehnungslevels um 15 %, bis die Elektrode einer Probe nicht

mehr leitet. Fiir jedes Dehnungsniveau erfolgt eine Aufnahme der [-U-Kennlinie, indem eine
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Tabelle 3-20: Proben- und Schichtauswahl zur I-U-Kennlinienmessungen.

Wacker/| Q S Ol o | =
Probentyp (Abb.) |Parker |2 |5 |Z |2 [Z |5 |5 E|F |0 Ziel

S Z = |+ Z | O |o

onst. Z o
besch. Folie in Erforschung des
Kunststoffrahmen W X | x|x x | Leitungsmechanismus der
entspannt (3.4h) Diinnschichtelektroden

sich iiber die Messung verdndernde Spannung an die Probe angelegt und der korrespondierende
Strom gemessen wird. Die Hohe der Anfangsspannung richtet sich dabei nach dem
Anfangswiderstand der Probe. Die Messdatenaufzeichnung iibernimmt ein LabVIEW-
Programm. Als Stromquelle und Messgerdt dient ein 2-kanaliges Keithley 2612 System
SourceMeter. Die Datenauswertung erfolgt mit MS Excel und OriginLab®. Einen Uberblick

iiber die gemessenen Proben findet sich in Tabelle 3-20.

3.7 Laserstrukturierung

Laser ist ein Akronym und steht fiir Light Amplification by Stimulated Emission of Radiation
und beschreibt die Entstehung von Laserlicht [195]. Ein Laser besteht im Wesentlichen aus
einem aktiven Medium, einem Pumpmechanismus und einem Resonator, bestehend aus einem
Spiegel und einem etwas durchldssigen Spiegel (Reflexion = 99 %) [195]. Dem aktiven
Medium wird von aulen Energie zugefiihrt, es wird gepumpt. Dies kann optisch oder elektrisch
geschehen. Beim Pumpen gehen Atome in einen angeregten Zustand iiber, das bedeutet, dass
einzelne Elektronen erhohte Energieniveaus annehmen. Fallen die angeregten Elektronen
wieder spontan in den Zustand niedriger Energie zuriick wird die Energiedifferenz in Form

eines Photons abgestrahlt. Wird ein

benachbartes Atom 1im aktiven

S aktives Material S, Zustand von  diesem  Photon
%—’ getroffen, so kommt es zur

l s § P 1 stimulierten Emission eines weiteren
Pumpmechanismus Photons, wobei sich deren Wellen

Abbildung 3-14: schematischer Aufbau eines Lasers kohdrent  zusammensetzen.  Das

[195]. Elektron auf dem erhohten
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Energieniveau gibt also die ihm zugefiihrte Energie wieder in Form von Strahlung ab. Eine
Lichtverstarkung kann nur stattfinden, wenn eine Besetzungsinversion vorliegt. Dabei befinden
sich im aktiven Medium mehr Atome im angeregten Zustand als im Grundzustand. Dadurch
kommt es zu einer Kaskade an stimulierten Emissionen von kohidrenten Photonen. Die
Besetzungsinversion wird durch die Energiezufuhr durch das Pumpen erst ermdglicht und
aufrechterhalten. Ein Resonator dient als Verstérker dieses Effektes, indem er dafiir sorgt, dass
das Licht zwischen den Spiegeln immer wieder reflektiert wird und es so zur immer
zahlreicheren Emission neuer Photonen kommt. Einer der Spiegel ist dabei meist ein wenig
durchldssig, sodass ein Teil des Laserlichtes hier austreten kann. Die Wellenldnge bzw. der
Wellenldngenbereich des emittierten Lichtes hidngt dabei vom aktiven Medium ab. Die
Bezeichnung continuous wave Betrieb, also CW-Betrieb beschreibt den kontinuierlichen
Austritt von Laserstrahlung aus dem Resonator (Abbildung 3-15) [142,195,196].

Mit CW-Lasern ist eine Materialbearbeitung grundsétzlich moglich. Trifft das Laserlicht auf
eine Oberflache, so findet abhéngig von der Laserintensitit, der Laserwellenlinge und der
entsprechenden Absorption des Materials eine starke Erwdrmung statt. Das Material schmilzt
in einem ersten Schritt auf, bevor es durch weitere Energiezufuhr verdampft [197]. Die
eingetragene Wirme wird von dem Material auch in umliegende Bereiche, in die sogenannte
Wirmeeinflusszone (WEZ) weitergeleitet. In diesem Bereich kann es, etwa durch
Gefiigednderungen, zu Anderungen der Materialeigenschaften kommen [198]. Mit
kontinuierlichen Lasern ist z.B. das Schneiden von Blechen, das Bohren von Lochern, das
Gravieren oder das Laserschweilen moglich [197].

Die Bearbeitung von hitzeempfindlichen Materialien mit dem Laser erfordert Kurzpuls- bzw.
Ultrakurzpulslaser. Mit einem kurzen Puls wird hierbei innerhalb kiirzester Zeit eine grofle
Energiemenge transportiert. Trifft ein Laserpuls auf ein Material, so kann das Material diese
Energie nicht im klassischen Sinne absorbieren [199]. Bei der Erwdrmung bzw. Wirmeleitung
eines Materials greifen drei Prozesse ineinander, die Elektron-Elektron-Kopplung, die
Elektron-Phonon-Kopplung und die Phonon-Phonon-Kopplung. Die Aufnahme der
eingestrahlten Laserenergie erfolgt hauptsichlich durch Elektronen, wodurch deren Temperatur
lokal sehr stark ansteigt. Die Elektron-Phononen-Kopplung tlibertrigt die Energie dann auf das
Gitter und die Phonon-Phonon-Kopplung leitet die Warme im Gitter weiter. Bei einem kurzen
energiereichen Laserpuls wird die Elektronentemperatur innerhalb kiirzester Zeit iiber die
Schmelztemperatur des jeweiligen Materials erhoht. Die Zeitdauer des Pulses ist so kurz, dass

eine Elektron-Phonon-Kopplung fast nicht stattfinden kann. Eine Ubertragung der Energie auf
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Keine Phasenkopplung Zeitliche Intensitétsverteilung das Gitter bzw. eine Ableitung

. der Energie iiber das Gitter
Cw — continuous wave

findet praktisch nicht statt. Es
erfolgt eine extrem schnelle und

Zeit  —* M starke Erhitzung des bestrahlten

Bereichs, sodass das Material

Phasenkopplung Gl i RS et i
Laserpuls aus dem festen Zustand direkt in
die Gasphase iibergeht. Es
kommt also zur kalten Ablation
: [201]. Der Vorteil dieser
Zeit —b Zeit m—

Methode besteht darin, dass
Abbildung 3-15: Laser im CW-Modus, wenn keine

Phasenkopplung vorliegt und Laserpulserzeugung durch praktisch keine WEZ vorhanden
Modenkopplung. (Abbildung entnommen aus [200] und | und dass auch
angepasst).

wirmeempfindliche Materialien

sowie Materialverbunde aus
niedrig- und hochschmelzenden Materialien behandelt werden konnen (vgl. PDMS und
Metallelektrode) [198,199].
Laserpulse im Nanosekunden-Bereich konnen mit der Giiteschaltung (engl. Q-Switch) realisiert
werden. Hier erfolgt die Steuerung der Giite des Resonators wihrend des Pumpens des Lasers
durch mechanische, elektrooptische oder akustooptische Schalter bzw. durch sittigbare
Absorber. Das Pumpen des optischen Mediums findet bei schlechter Resonatorgiite statt.
Dadurch wird ein spontan emittiertes Photon aufgrund der schlechten Giite des Resonators nicht
reflektiert und kann somit keine stimulierte Emission auslosen. Die Aufrechterhaltung dieses
Vorgangs fiihrt zur Herstellung einer grofitmoglichen Besetzungsinversion. Dann wird die Giite
des Resonators wiederhergestellt. Die nun spontan emittierten Photonen werden im Resonator
reflektiert und I6sen die stimulierte Emission im Lasermedium aus. Es erfolgt in kiirzester Zeit
der Abbau der Besetzungsinversion und es entsteht ein energiereicher Puls. Danach beginnt der
Prozess wieder von vorne [198,202].
Noch kiirzere Pulse im Piko- und Femtosekunden-Bereich koénnen mit der sogenannten
Modenkopplung erreicht werden [196]. Im normalen Laserbetrieb schwingen im Resonator
viele Moden im Bereich der Bandbreite des Lasers an. Diese haben keine feste
Phasenbeziehung. Es kommt sozusagen zu einem Grundrauschen der Laserintensitét liber der
Zeit. Dieser Zustand wird, wie oben schon erwdhnt, im Continuous Wave (CW) Betrieb

ausgenutzt. Eine zeitliche Kopplung der Moden fiihrt in definierten Abstdnden zur
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konstruktiven Interferenz der einzelnen Moden (siche Abbildung 3-15). Somit entsteht ein
kurzer und hochenergetischer Laserpuls. Umso breiter die anschwingende Bandbreite des
Lasermediums ist, desto kiirzer und energiereicher konnen die Pulse sein [203,204]. Es existiert
das Prinzip der passiven und der aktiven Modenkopplung. Bei der aktiven Modenkopplung
kommen z.B. optoakustische Bauteile zur Amplitudenmodulation zum Einsatz. Dadurch
entstehen Seitenbdander der urspriinglich im Laser anschwingenden Mode. Wird die
Modulationsfrequenz genau auf den Frequenzabstand der im Laser auftretenden Moden
eingestellt, so koppeln benachbarte Moden. Diese erfahren dann ihrerseits wieder eine
Modulation, wodurch eine weitere Kopplung mit deren benachbarter Moden stattfindet. Dieser
Prozess setzt sich fort, bis alle Moden miteinander gekoppelt sind [203—205]. Bei der passiven
Modenkopplung kommen z.B. Kerr-Elemente oder séttigbare Absorber zum Einsatz. Auch hier
werden die anschwingenden Moden moduliert. Allerdings kann hier keine nachtrégliche
Anpassung der Modulation erfolgen. Die Bauteile agieren passiv und miissen daher
genauestens auf das System abgestimmt sein [203—205].

In dieser Arbeit wird ein Ultrakurzpulslaser (UKP Laser) der Fa. Lumera Laser GmbH
verwendet. Ein Diodenlaser pumpt das aktive Medium, einen Neodym-dotierten Yttrium-
Vanadat-Kristall. Das aktive Medium liefert eine Primédrwellenlinge von 1064 nm. Durch
Auskoppeln der 2. bzw. 3. harmonischen Wellenldnge kann zusitzlich mit 532 nm und 355 nm
gearbeitet werden. Die Laserarbeiten in dieser Arbeit erfolgen ausschlieBlich mit der
Wellenldnge von 355 nm. Der Laser hat eine Ausgangsleistung von 3 W und eine maximale
Pulsenergie von 30 uJ. Die Pulsdauer liegt minimal bei 7-10 ps, bei einer maximalen
Pulsrepetitionsfrequenz von bis zu 500 kHz. Der Durchmesser des Laserspots betridgt ca.
25 um. Eine Abschétzung der Pulsleistungsdichte mit mittleren Laserkennwerten fiihrt zu
einem Wert von ca. 100 GW/cm™. Diese erstaunlich hohe Leistungsdichte fiir eine ultrakurze
Zeit lasst die augenblickliche Verdampfung des getroffenen Materials plausibel erscheinen. In
der vorliegenden Arbeit muss mit einer hohen Abschwichung des Laserstrahls gearbeitet
werden. Die Kommunikation mit dem Lasersystem geschieht {iber selbstgeschriebene Skripte
auf Basis der VisualBasic Programmiersprache. Zeichnungen von gewiinschten Geometrien
werden mit Hilfe der CAD Programme AutoCAD Inventor und VariCAD erstellt und als dxf-
Datei auf den Rechner des Lasersystems geladen.

Unbeschichtete Folien werden z.T. mit dem Laser ausgeschnitten und gezielt strukturell
geschwicht. Hier steht die Untersuchung des Einflusses des Lasers auf die mechanischen

Eigenschaften der Silikonfolien im Fokus. Die Strukturierung der Elektroden findet an
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Tabelle 3-21: Proben- und Schichtauswahl zur Laserbearbeitung.

Wacker/| Q S Ol o | =
Probentyp (Abb.) |Parker |2 |5 |Z |2 [Z |5 |5 E|F |0 Ziel
Z = |+ Z o O |o
Sonst. Z O
Iu(n bestc:L ﬂlgollllfnm - Einfluss Laser auf mechan.
HnsisTortatimen Eigenschaften des PDMS
(3.49)
besch. Folie im Rah- W <l x|« Strukturierung der
men entspannt (3.4a) Diinnschichtelektroden
besch. Folie im Rah- W < x|y Strukturierung der
men gespannt (3.4a) Diinnschichtelektroden

doppelseitig beschichteten Folien sowohl im vorgespannten als auch im entspannten Zustand

statt. Eine Ubersicht der Probenauswahl findet sich in Tabelle 3-21.

3.8 Konstruktion einer Folienstretch-Anlage

Im Rahmen dieser Arbeit wurde in Kooperation mit der Fa. Scienceneering eine Folienstretch-
Anlage konzipiert und aufgebaut. Das Ziel besteht darin, den hdandisch durchgefiihrten Prozess
der Foliendehnung und -entspannung reproduzierbarer, exakter und automatisiert durchfiihren
zu konnen. Eine geforderte Dehnung von bis zu 120 % sowohl uniaxial als auch biaxial soll in
einem gleichmifBigen und kontinuierlichen Dehnprozess moglich sein, ohne dass die Folie
dabei Schaden nimmt. Verschiedene Rahmengeometrien sollen bespannt und die Folien mit der
Anlage nach dem Beschichtungsprozess auch wieder entspannt werden konnen. Der kleinste
Rahmen hat AulenmaBle von 110 mm x 110 mm, wihrend der groffte quadratische Rahmen
eine Kantenldnge von 226 mm aufweist. Auflerdem soll es moglich sein, die runde
Rahmengeometrie eines 6 Zoll Waferframes vom Typ DISCO (Wafertrager aus der
Chipproduktion) mit einem AuBlendurchmesser von 228 mm zu bespannen. Dies erfiillt eine
wichtige Voraussetzung fiir den Ubergang von der kleinen manuellen CCR-
Beschichtungsanlage zu einer automatisierten Beschichtungsanlage (Fa. Aurion). Beim
Spannvorgang muss die Folie in einer geeigneten Art von der Folienstretch-Anlage
aufgenommen, gespannt und danach auf dem Rahmen abgelegt und befestigt werden. Vor dem
Spannen ist es notig, die Trigerfolie der Silikonfolie zu entfernen. Beim Entspannen bedarf es
einer erneuten Aufnahme der Folie durch den Folienstretcher. Die Folie muss vom

Tragerrahmen gelost, entspannt und wieder auf einem Tragerrahmen abgelegt werden.
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Moglichst viele dieser Schritte sollten dabei automatisch ablaufen. Die Reduktion der
Handarbeit steht im Fokus, um systematische Fehler beim manuellen Spannen und Entspannen
zu vermeiden. Nach erfolgreicher Fertigstellung ist eine systematische Studie zur Feststellung
der Grenzen der Vordehnung geplant. Der Einfluss groBerer Vorspannungen auf die
mechanischen Eigenschaften der Folie sowie auf die elektromechanischen Eigenschaften einer

auf vorgespannter Folie abgeschiedener Diinnschichtelektrode soll dabei untersucht werden.
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4 Ergebnisse und Diskussion

4.1 Voruntersuchungen

4.1.1 Untersuchung der Silikonfolien

Abbildung 4-1 zeigt Ergebnisse der eigens durchgefiihrten Foliencharakterisierungen, sowohl
die Ergebnisse der Parker-PDMS-Folie mit der Produktnummer 18602 und der
Materialnummer Y 1463896 als auch die Ergebnisse der gemessenen Wacker PDMS-Folie mit
Typbezeichnung Elastosil 2030 250 mit der Chargennummer SF00312. Im ersten Schritt erfolgt
die Dickenmessung der PDMS-Folien (siche Abbildung 4-1 a). Die Parker-Folie ist mit 40 pm
etwas diinner als die Wacker-Folie mit 47,5 um. Die Messungen der Parker-Folie zeigen eine
deutlich gréBere Dickenvariation sowohl absolut als auch relativ gesehen.

Der Mittelwert aus 5 Zugversuchen ist im Spannungs-Dehnungs-Diagramm fiir die jeweilige
Folie dargestellt (Abbildung 4-1 b). Bei beiden Folien ist die fiir Elastomere typische S-
formige Kriimmung zu erkennen, deutlicher bei Parker. Die ReiBdehnung der Parker-Folie liegt
bei ca. 250 %, die der Wacker-Folie bei 450 %. Bei Elastomeren ist der lineare Bereich am
Anfang der Spannungs-Dehnungs-Kurve nur sehr eingeschrinkt ausgeprigt. Da die in dieser
Arbeit angewandten und relevanten Dehnungsniveaus weit aullerhalb von diesem linearen

Bereich liegen und sich die Materialeigenschaften dann drastisch dndern, wird auf die
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Abbildung 4-1: a) zeigt die Daten der Dickenmessungen in einem Boxplot. Abbildung b) zeigt
die Mittelwertkurven von einfachen Zugversuchen der jeweiligen Folien.



Ergebnisse und Diskussion 69

Tabelle 4-1: Materialeigenschaften der beiden Silikonfolien im Vergleich. Die Daten wurden
aus den Herstellerangaben iibernommen (weifser Hintergrund) oder selbst ermittelt
(hellbraune Fiillung).

Eigenschaft Wacker-Elastosil 2030 250 | Parker-Folie 18602
Dicke 47,5+ 5 % pm 40 um = 10 %
Shore Hirte A 27 45

ReiBfestigkeit 10 N/mm? 3,5 N/mm?
Durchschlagsfestigkeit 80-100 V/pum 80 V/um
ReiBdehnung > 450 % >250 %

Bestimmung eines E-Moduls verzichtet. Vielmehr miissen die kompletten Verldufe der
Messkurven bei der Interpretation der Ergebnisse in den Fokus treten.

Eine Ubersicht iiber die wichtigsten mechanischen Eigenschaften findet sich in Tabelle 4-1.
Tabelle 2-1 wird hier durch eigene Messdaten aktualisiert. Neben der grofleren Dicke und der
hoheren Reififestigkeit sind die Durchschlagsfestigkeit und die Bruchdehnung bei der Wacker-

Folie hoher als bei der Parker-Folie. Die Parker-Folie ist allerdings hérter.

4.1.2 Messung der Depositionsraten

Abbildung 4-2 présentiert die Ergebnisse der Messungen der Depositionsraten (DR) der
einzelnen Targetmaterialien unter den verschiedenen Bedingungen. Teil a) zeigt die
Messkurven der Metalltargets und Teil b) die Kurven des Kohlenstofftargets. Die linearen Fits
der jeweiligen Messkurven sind teilweise deckungsgleich mit den Messkurven. Fehlerbalken
an den entsprechenden Messstellen sind ebenfalls nicht zu erkennen, da die Symbolgrofle der
Messpunkte die korrespondierenden Streubreiten iibertrifft. Die Abbildungsteile ¢) und d)
visualisieren die jeweils errechneten Depositionsraten. Die Raten der Metalltargets liegen bei
einer Sputterleistung von 300 W alle im Bereich zwischen 2,48 nm/s und 2,77 nm/s. Wird die
Leistung gedrittelt, so nimmt die Depositionsrate auch um knapp ein Drittel von 2,54 nm/s auf
0,81 nm/s ab. Die Depositionsraten von Kohlenstoff sind knapp um ein Zehntel geringer
(unterschiedliche Skalierung der x-Achse) und liegen zwischen 0,16 nm/s und 0,23 nm/s. Die
Depositionsrate hidngt mit der Sputterrate zusammen (Details siehe 3.2.1 und 3.3). Aus der
Literatur ist bekannt, dass die DR neben dem Aufbau der Anlage und der Sputterleistung auch
von dem Prozessdruck abhingt [145,206,207]. Mit steigendem Prozessdruck steigt die
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Abbildung 4-2: Depositionsratenmessreihen der verschiedenen Diinnschichten bei den
entsprechenden Prozessparameter, a) Messdaten der Metallkonfigurationen und b) Kurven der
Kohlenstoffschichten. Abbildungen c) und d) zeigen die jeweils aus den Kurven extrahierten
Depositionsraten.

Sputterrate und folglich auch die Depositionsrate an, da mehr freie Ionen verfiigbar sind, die
das Target bombardieren. Weiter steigende Driicke flihren wieder zu einer Abnahme der
Depositionsrate. Die Wahrscheinlichkeit, dass ein Atom das Substrat erreicht, sinkt bei hohen
Driicken durch interatomare Kollisionen und Riickdiffusion [145,206]. Die hier prédsentierten
Daten bestitigen diese GesetzmaBigkeit allerdings nicht. Bei einer Reduktion des
Prozessdruckes von 18 pbar auf 1,5 ubar beim Ni-Prozess bleibt die Depositionsrate anndhernd
konstant. Beim Kohlenstoffprozess steigt die Depositionsrate mit steigendem Druck von
1,5 pbar auf 20 pbar zuerst an. Sie féllt dann bei 30 pubar wieder ab um letztlich bei 40 pbar
wieder anzusteigen. Der Grund fiir diese UnregelmiBigkeiten konnte der niedrige

Prozessdruckbereich und geringfiigige Ungenauigkeiten bei der Schichtdickenmessung der



Ergebnisse und Diskussion 71

diinnen Schichtdicken sein. Bei einer groBeren Prozessdruckspanne konnten sich deutlichere
Anderungen zeigen und bei groBeren Schichtdicken wiirden eventuell auftretende Fehler in der
Schichtdickenmessung nicht so stark ins Gewicht fallen. Der Target-zu-Substrat-Abstand wird
bei dieser Reihe konstant auf 4,5 cm gehalten. Dieser konnte die oben genannten Effekte
ebenfalls in einer Art und Weise beeinflussen, dass die Depositionsrate unter diesen
Voraussetzungen nahezu konstant bleibt. Weitere Versuche in einem groferen Druckbereich
und mit verschiedenen Target-zu-Substrat-Abstdnden wiren notig, um die oben gezeigten
Ergebnisse besser einordnen zu kdnnen. Die Depositionsrate ist in dieser Arbeit allerdings nur
von geringer Bedeutung und dient lediglich der indirekten Elektrodendickenbestimmung. Aus
diesem Grund wurden keine weiteren Untersuchungen angestellt.

Ein Vergleich der ermittelten Depositionsraten mit den Sputterzeiten und den genannten
Schichtdicken aus Tabelle 3-1 zeigt, dass es einen gewissen Unterschied zwischen nomineller
und errechneter Schichtdicke gibt. Eine in 60 Sekunden bei 300 W und 1,5 pbar aufgesputterte
Kohlenstoffschicht ergibt rechnerisch eine Dicke von 9,6 nm, aufgerundet 10 nm. Eine
Sputterrate der Metalltargets von ca. 2,5 nm/s bei 300 W und 18 pbar resultiert bei einer
Prozesszeit von 5 s in einer Schichtdicke von 12,5 nm. Die Prozesszeit von fiinf Sekunden
umfasst allerdings den Transfer der Probe aus der Parkposition hinaus unter das Target und
zuriick. Die effektive Beschichtungszeit ist somit um die Transferzeit reduziert. Dies erklért die
Annahme einer 10 nm dicken Schicht pro fiinf Sekunden, wie sie in der weiteren Nomenklatur

der Proben Anwendung findet.

4.1.3 Haptik der Probenoberfliche

Beide Silikonfolien besitzen im Werkszustand eine klebrige Oberfldache, die Folie von Parker
noch stiarker als die von Wacker. Diese Eigenschaft ldsst sich qualitativ nicht durch eine
Oberflichenbehandlung mit Spiilmittel, Ethanol oder Isopropanol verindern. Weder das
Reinigen der Folie mit ionisierter Luft noch eine Vakuumbehandlung bewirken eine Anderung.
Erst nach der Beschichtung der Folie in der Sputteranlage mit einer Diinnschicht dndert sich
die Haptik der Oberflache. Eine 10 nm dicke Diinnschicht eliminiert den klebrigen Charakter
der Folie komplett. Laut Hersteller liegt die Folie als ein vollstindig vernetztes Polymer mit
einer sehr glatten und hydrophoben Oberflidche vor. Die Klebrigkeit basiert somit auf Van-der-
Waals Wechselwirkungen (VdW). Diese haben ihren Ursprung in temporédr gebildeten

Dipolmomenten, wie sie in Molekiilen oder Atomen vorkommen koénnen. Molekiile und Atome
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konnen dann mit anderen Oberflichen wechselwirken, auch mit Metallen. In Metallen selbst
findet aber keine spontane Bildung von temporéren Dipolen statt, das heif3t, sie konnen selbst
kein Ursprung fiir VAW Wechselwirkungen sein. Die VAW Wechselwirkungen sind umgekehrt
proportional zur 6. Potenz des Abstandes. Eine extrem nahe Anndherung zweier Partner gilt
somit als Grundvoraussetzung [208,209]. Bei glatten Oberflachen sind die Wechselwirkungen
deutlich starker ausgeprigt, da die anteilige effektive Kontaktfliche groBer ist als bei rauen
Oberflidchen. Die unbeschichtete Silikonfolie haftet also iiber VAW Krifte am Metallrahmen.
Nach dem Beschichten existiert eine 10 nm dicke metallische Trennschicht zwischen
moglichen Kontaktpunkten der Silikonfolie mit dem Rahmen. Diese Trennschicht verhindert,
dass die Silikonfolie iiber VAW Krifte an dem Rahmen anhaftet, da die Wechselwirkungen eine
stark limitierte Reichweite haben. Wird die Folie zusétzlich nach der Beschichtung entspannt
und liegt eine aufgefaltete Oberfldche vor, so resultiert dies in einer Reduktion der mdglichen
Kontaktfliche. Dies verhindert ebenfalls das Anhaften der Silikonfolie tiber VAW Krifte an

dem Rahmen.

4.2 Elektromechanische Eigenschaften und Analytik der Diinnschichtelek-
troden

4.2.1 NigoCrzo-Schichtvariationen

In diesem Abschnitt erfolgt die Vorstellung der Ergebnisse der NiCr-Reihe. Sowohl NiCr-
Diinnschichten mit einer Dicke von ca. 10nm als auch NiCr+C- und C+NiCr-
Sandwichschichten mit einer Gesamtdicke von 20 nm werden zum einen auf Parker- und zum
anderen auf Wacker-Folie abgeschieden. Es kommen entweder 37,5 % biaxial oder 57,5 % PS
vorgestreckte Folien bei der Beschichtung zum Einsatz. Die elektromechanische
Charakterisierung der mit der Elektrode beschichteten Folie findet ausgehend vom entspannten
Zustand statt. Die Schichthaftung wird tiberpriift und der Widerstandsverlauf und die Kapazitit
als Funktion der Dehnung gemessen. Es erfolgen ebenfalls Ermiidungstests und Zugversuche
mit angelegter Hochspannung. Die Bildung und Ausprigung der Falten stehen ebenfalls im
Fokus. Die Ergebnisse werden im folgenden Abschnitt priasentiert und fiihrten bereits zu einer
Veroffentlichung [210].

Die NiCr-Elektroden sind die ersten, welche im Rahmen dieser Arbeit hergestellt und analysiert

werden. Der Nickelanteil sollte die Graphitbildung der Kohlenstoffschicht katalysieren und so
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fiir gute elektromechanische Eigenschaften
bei Dehnung sorgen. Der Chromanteil soll

als Haftvermittler dienen.

4.2.1.1 Schichthaftung

Die Schichthaftung, mittels Peel-off-Test

Abbildung 4-3: NiCr-Schichten: Peel-off-Test ermittelt, erweist sich bei allen 3

einer NiCr+C-Schicht, aufgesputtert auf eine Schichtsystemen als sehr gut. Beim
Parker-PDMS-Folie. Abziehen des Klebestreifens von der
beschichteten PDMS-Folie wird die im O-
Ring gespannte Folie aus der Ebene ausgelenkt (siche Abbildung 4-3). Die Diinnschicht
delaminiert nicht und es findet eine Ubertragung der Zugkraft beim Abziehen des
Klebestreifens iiber die Diinnschicht auf das PDMS statt. Zum Teil kommt es bei diesem
Versuch zu einer so starken Deformation der PDMS-Folie, dass sie reifit. Gelingt es vor dem
ReiBen der Folie den Klebstreifen von der Diinnschicht abzulosen, konnen optisch keine
Diinnschichtriickstinde am Klebestreifen nachgewiesen werden. Diese Ergebnisse sind sowohl
fiir Parker- als auch Wacker-Folie reprdsentativ. Die Haftung ist somit fiir alle PDMS-

Diinnschichtvariationen ausreichend gut. Es wurden keine quantitativen Untersuchungen

angestellt.

4.2.1.2 Widerstandsmessungen und Rissbildung

Die gemessenen Widerstdnde als Funktion der Dehnung sind in Abbildung 4-4 dargestellt. Die
erste Zeile, Abbildung a) und b), zeigt die Messergebnisse der Diinnschichten auf Parker-
PDMS. C) und d) beinhalten die Ergebnisse fiir Wacker-PDMS. Die erste Spalte beinhaltet
Messdaten der Diinnschichten, welche auf biaxial vorgedehnten Folien abgeschieden wurden,
die zweite Spalte b) und d) die Messresultate der Elektroden auf PS vorgedehnten Folien. Ein
entsprechender farbiger Bereich umfasst mehrere Messkurven einer Elektrodenkonfiguration
und wird von der Maximum- und der Minimummesskurve der entsprechenden Konfiguration

umschlossen.
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Abbildung 4-4: NiCr-Schichten: Widerstand als Funktion der Dehnung fiir die NiCr-
Diinnschichten auf Parker-Folie (a & b) und auf Wacker-PDMS (¢ & d). 37,5% biaxial
vorgestreckte Proben sind in der linken Spalte (a & c) und 57,5% PS vorgedehnte Proben sind
in Spalte 2 (b & d) dargestellt. Der Widerstand ist auf einer logarithmischen Skala aufgetragen.

Der Anfangswiderstand aller Elektrodenkonfigurationen liegt im Bereich von wenigen 100 Q.
Im Vergleich zu typischen Anfangswerten von Carbon Black Elektroden von 30 — 50 kQ, stellt
dies eine Reduktion um etwa 2 Gréenordnungen dar [51,55]. Die aufgesputterte Metallschicht
sorgt fiir die geringen Widerstinde. Mit einem fiir Metalle typischen spezifischen Widerstand
von 1,0 x 10”7 Qm, errechnet sich fiir eine Leiterbahn der Liinge 4,5 cm, der Breite 1,25 cm und
der Dicke 10 nm, ein theoretischer Widerstand von 3,6 Q. Der Unterschied zwischen
errechnetem und gemessenem Wert kann von Defekten oder Inhomogenititen in der
Diinnschichtelektrode kommen, welche dann den Leitungsquerschnitt entsprechend
verkleinern. Weiterhin existieren Kontaktwiderstinde von Federstiftkontakten oder
mechanischen Klemmen innerhalb des Messsystems, was ebenfalls den Gesamtwiderstand des
Systems beeinflusst. Ndhere Untersuchungen wurden an dieser Stelle nicht durchgefiihrt.
Messungenauigkeiten im Bereich von wenigen Ohm im Messbereich bis 100 kQ bzw. kleinere
Anfangsbeschddigungen konnen bei den Untersuchungen von grolen Dehnungen
vernachldssigt werden.

Bis zur Vordehnung bleiben die Widerstinde anndhernd konstant. Die Diinnschichtelektrode
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Abbildung 4-5: NiCr-Schichten: Faltenstruktur der NiCr-Diinnschichten auf biaxial und PS

vorgestrecktem Wacker-Elastosil nach Entspannung.

liegt im entspannten Zustand bei 0 % Dehnung als aufgefaltete Struktur vor. Bei Dehnung der
Diinnschichtelektrode wird diese bis zum Level der Vordehnung lediglich entfaltet. Erst bei
Uberschreitung der Vordehnung greift die mechanische Spannung die Elektrode selbst an. Dies
resultiert dann in einer Schadigung und damit einhergehend in einem Widerstandsanstieg mit
steigender Dehnung. Lambricht et al. zeigten ebenfalls, dass der Widerstandsanstieg mit dem
Level der Vordehnung korreliert. Eine grof3ere Vordehnung verschiebt den Anstieg hin zu
grofleren Dehnungslevels [211]. Manche Messkurven konnen in der logarithmischen
Darstellung in drei lineare Bereiche eingeteilt werden. Die Erldauterung dieses Umstandes findet
zu einem spdteren Zeitpunkt der Arbeit statt (siche Kapitel 4.2.2).

Der Widerstandsanstieg zeigt eine klare Abhédngigkeit von der Art der Vordehnung. Ist die
Vordehnung bei PS vorgestreckten Proben erreicht, so steigt der Widerstand ziemlich direkt
stark an. Hingegen bleibt nach Uberschreiten der biaxialen Vordehnung beim Zugversuch bei
allen Diinnschichtkonfigurationen noch ein Puffer von ca. 20 %, bis der elektrische Widerstand
stirker ansteigt. Dieses Verhalten 1dsst sich auf die unterschiedlich ausgeprégte Faltenstruktur
von biaxial und PS vorgestreckten Proben zuriickfiihren (vgl. Abbildung 4-5). Wird eine
biaxial vorgespannte beschichtete Folie entspannt, so bildet sich eine unregelméfige
Faltenstruktur aus. Dahingegen ist eine klare Vorzugsrichtung bei urspriinglich PS
vorgestreckten Proben zu erkennen. Die Falten bilden sich senkrecht zur Vordehnungsrichtung
aus. Bei einem uniaxialen Zugversuch in derselben Richtung entfalten sich bei einer biaxial
vorgestreckten Probe nur die senkrecht zur Zugrichtung orientierten Falten. Parallel zur
Zugrichtung bleibt die Faltenstruktur erhalten bzw. wird durch die Querkontraktion der
Zugprobe verstirkt. Dies fiihrt auf der Probe zu einem inhomogenen Spannungsfeld senkrecht

zur Zugrichtung. Risse, welche ebenfalls senkrecht zur Zugrichtung entstehen, miissen beim



Ergebnisse und Diskussion 76

biax. Vordehnung

PS Vordehnung

Abbildung 4-6: Schematische Darstellung der Rissinitiierung und des Risswachstums bei
biaxialer und uniaxialer Faltenstruktur im uniaxialen Zugversuch.

Risswachstum die vorhandene Oberflichenstruktur iiberwinden und durch stindig wechselnde
Spannungsfelder propagieren, was das Risswachstum hemmt. Das Resultat ist eine
Diinnschichtelektrode, welche unter Zugspannung eine grole Anzahl an kleinen, nicht
zusammenhdngenden Rissen ausweist. Eine PS vorgestreckte Probe wird in der idealisierten
Annahme im uniaxialen Zugversuch parallel zur urspriinglichen Vordehnung vollstindig
geglattet. Lediglich durch die Querkontraktion kann es zur Faltenbildung parallel zur
Zugrichtung kommen. Diese sind sowohl geometrisch als auch zahlenméBig nur schwach
ausgebildet. Dem Risswachstum bereits entstandener Risse stehen also nur wenige und
schwache geometrische Hindernisse entgegen. Daraus resultieren Diinnschichtelektroden mit
weniger, dafiir aber ldngeren und im
kritischen Fall sogar durchgehenden Rissen.
Abbildung 4-6 visualisiert die Entfaltungs-
und Risswachstumsprozesse im Modell.
Zusitzlich bestdtigen Mikroskopaufnahmen
die Risszustdinde der unterschiedlichen
Vorspannzustiande wéhrend eines
Zugversuches (siche Abbildung 4-7).
Ubertragbare  Ergebnisse  liefert eine
Veroftentlichung von Lambricht et al. [211],

Abbildung 4-7 NiCr-Schichten: 1 der die Dehnbarkeit von diinnen
Mikroskopaufnahmen wdhrend eines  Goldelektroden auf rauen Oberflichen
uniaxialen Zugversuchs. Viele kleine Risse bei
biaxialer Vorstreckung und wenige grofie

Risse bei PS. steigender Rauigkeit der Oberflichen an.

untersucht wird. Die Dehnbarkeit steigt mit
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Auf einer glatten Oberfliche erfolgt eine Schiadigung der Elektroden schon bei kleinen
Dehnungen. Eine raue Oberfldche kann als Faltenstruktur ohne Vorzugsorientierung angesehen
werden, die das Risswachstum erschwert. Eine glatte Oberfldche entspricht hingegen einer
glattgezogenen Faltenstruktur, welche urspriinglich PS vorgedehnt wurde. Es gibt keine
Hindernisse gegen das Risswachstum. Somit sind die Ergebnisse libertragbar und stiitzen die
hier gefundenen Resultate [211]. Wird ein niedriger Widerstand bei grolen Dehnungen
angestrebt, so lbertrifft eine Diinnschicht mit vielen kleinen Rissen eine Diinnschicht mit
wenigen grolen Rissen. Mechanische Spannungen und lokale Spannungsspitzen werden bei
vielen kleinen Rissen effektiv abgebaut, indem sich die Struktur um die Risse verdrehen und
aufstellen kann [212-214].

Die Dehnbarkeit der Elektroden hdngt neben der Art der Vordehnung auch von der Substratfolie
ab. Die gleiche Diinnschicht auf Wacker-Folie zeigt bei gleichem Dehnungslevel niedrigere
elektrische Widerstinde. Eine gute Haftung zwischen Diinnschicht und Substrat ist essentiell
fiir eine hohe Dehnbarkeit der Elektroden [67,212]. Bei den Haftungsuntersuchungen (siche
4.2.1.1) sind allerdings keine Unterschiede der verschiedenen Diinnschicht-PDMS-
Schichtverbunde zu erkennen. Die Shore-Hérte von Wacker Elastosil ist allerdings geringer als
die der Parker-Folie. Somit kann es moglich sein, dass die Diinnschichten auf Wacker-Folie
eine bessere Konformitét erzielen konnen. Dies bestdtigen REM-Aufnahmen. Hier werden
gleiche Diinnschichten auf unterschiedlichen Substraten abgebildet (Abbildung 4-8). Es zeigt
sich auf Parker-PDMS eine deutlich scharfkantigere (vgl. b und e) bzw. defektreichere
Faltenstruktur (c) vs. f) bzw. d) vs. g). Eine Vorschddigung der Diinnschichtelektrode stellt in

jedem Fall einen Nachteil dar. Beim Vorhandensein von Rissen, (¢) und d), miissen diese nur

Parker PDMS

{_)ffﬁ |

S\
'r";

Wacker PDMS

Abbildung 4-8: Vergleich verschiedener Diinnschichtkonfigurationen, abgeschieden sowohl
auf Parker-PDMS (erste Reihe) als auch auf Wacker-PDMS (zweite Reihe).
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noch wachsen, aber die Neubildung ist nicht mehr nétig. Scharfe Ecken und Kanten (b) sind
Stellen an denen durch lokale Spannungsiiberhhung leichter Risse entstehen konnen. Dieses
Risiko ist an homogen ausgebildeten Falten deutlich gemindert.

Die Diinnschichtkombination entscheidet zusitzlich iiber die dehnungsabhéngige Leitfahigkeit.
Auf biaxial vorgestreckten Proben (siche Abbildung 4-4 a und c) zeigt die reine NiCr-Schicht
bei 100 % Dehnung einen Widerstand kleiner als 100 kQ. Auf PS vorgestreckten Proben ist der
C+NiCr-Sandwich den anderen Diinnschichten iiberlegen.

Die Dicke der Elektrode spielt bei der Widerstandsentwicklung wéhrend des Zugversuches eine
untergeordnete Rolle. Es konnen keine gravierenden Unterschiede zwischen einer 10 nm oder
einer 40 nm dicken Elektrode festgestellt werden. Eine 40 nm dicke Elektrode weist einen
umgekehrt proportional zur Dicke geringeren Anfangswiderstand auf. Dieser Vorteil
verschwindet allerdings bei hoheren Dehnungen. Zusétzlich steift eine dickere Elektrode das
DE-System stirker aus. Der Anfangswiderstand einer nur 10 nm dicken Metalldiinnschicht
weist gegeniiber der CB-Elektrode schon eine deutliche Verbesserung auf. Aufgrund des
ausreichend niedrigen Widerstandes und des minimierten mechanischen Einflusses, werden in
der folgenden Arbeit nur noch 10nm dicke Diinnschichten bzw. 20nm dicke
Sandwichdiinnschichten untersucht.

Die Idee, dass eine mogliche graphitische Kohlenstoffzwischenschicht die Dehnbarkeit der
C+NiCr-Elektrode generell erhoht, konnte hier nur im PS-Fall Giiltigkeit haben. Die genaue
Modifikation des Kohlenstoffes in den vorliegenden Diinnschichtkonfigurationen wird weiter
unten diskutiert (siche Kapitel 4.3).

Allgemein ist die Dehnbarkeit einer Diinnschichtelektrode von drei Faktoren abhdngig, namlich
von der Art der Vordehnung, von dem Substrat und von der Diinnschichtkonfiguration. Biaxial
vorgestreckte Folien liefern beim durchgefiihrten uniaxialen Zugversuch die niedrigeren
Widerstandswerte im Vergleich zu PS vorgestreckten Folien. Auf Wacker-Elastosil
abgeschiedene Diinnschichtelektroden sind flexibler und dehnbarer als die gleichen Elektroden
auf Parker-Folie. Eine reine NiCr-Schicht schneidet auf biaxial vorgestreckten Proben am
besten ab, wohingegen C+NiCr-Schichten fiir PS vorgestreckte Proben geeigneter sind.

Die Erzeugung und Ausnutzung von Falten bringen einen entscheidenden Vorteil. Wéhrend
Bulkmetalle ohne spezielle Warmebehandlung lediglich eine Dehnbarkeit von nur ein bis zwei
Prozent aufweisen [2], erzielen gefalteten Strukturen deutlich hhere Dehnungen. Wie oben
gezeigt, konnen im Messintervall bis 100 kQ Dehnungen von tiber 100 % realisiert werden.
Dies ist keine neue Errungenschaft. In anderen Forschungsfeldern erfolgt die Ausnutzung der

Flexibilitit der Falten, um die Dehnbarkeit von Diinnschichtelektroden zu erhhen schon langer
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[60,63,71,215]. Dem Prinzip der Vordehnung sind aber Grenzen gesetzt. Hsien et al. erreichen
gute Leitfdhigkeitswerte bis zu einer Dehnung von lediglich 35 % bei einer radialen
Vordehnung von 150 %. Allerdings werden in dieser Studie auch dickere Silberschichten mit

einem anderen Verfahren erzeugt [73].

4.2.1.3 Geometrische Analyse der Falten

Abbildung 4-9 zeigt eine Auswertung der mittels Lichtmikroskop gemessenen Wellenlédngen
der Falten. Die Wellenldnge steigt ausgehend von der reinen NiCr-Schicht tiber die NiCr+C-
Schicht bis hin zur C+NiCr-Schicht an. Die gemessene Wellenlédnge der urspriinglich 57,5 %
PS vorgestreckten Proben ist dabei immer grofler als die Wellenldnge der Falten von 37,5 %
biaxial vorgespannten Folien.

Mithilfe der Formeln 2-2 bis 2-7 kann fiir das Einschichtsystem NiCr auf PS vorgestreckten
Folien eine Abschitzung der Wellenldnge durchgefiihrt werden. Das gro3te Problem sind die
fehlenden genauen Materialeigenschaften. Es ist weder ein E-Modul fiir Parker- noch fiir
Wacker-PDMS zu finden. Es wird daher ein gemittelter Literaturwert von 2 MPa angenommen.
Ahnlich verhilt es sich mit dem E-Modul einer gesputterten NiCr-Diinnschicht. Der E-Modul
der reinen Bulkmetalle ist bekannt. Schmelzmetallurgisch liegt bei der Zusammensetzung NiCr
80:20 ein homogener Mischkristall vor. Es ist also von einer Mischkristallhdrtung auszugehen
und der E-Modul fiir die Legierung konnte grofler sein als die jeweiligen E-Moduli fiir die

Reinmetalle [194]. Es ist fraglich, inwiefern

7 — diese Theorie auf dinne Schichten
[ Biaxiale Vorpsannung

6{l PS Vorspannung - 4 angewendet werden kann. In der
§5 s <  Abschitzung wird ein E-Modul von
§o4 oo -- 4 240 GPa eingesetzt. Der Einfachheit halber
1 . L . .
a3 - - + wird die eingesetzte Querkontraktion fiir
Q
g 24 NiCr aus den bekannten Querkontraktionen

11 von Nickel und Chrom gemittelt, was einen

0 o

Wert von 0,26 ergibt. Die Dicke der
Diinnschicht und die Dicke des Substrates

NiCr NiCr+C C+NiCr

Abbildung 4-9: NiCr-Schichten: Gemessene
Wellenlingen der Falten in Abhdngigkeit der betragen 10 nm bzw. 40 um. Mit den
Diinnschichtkonfigurationen und der
Vorspannung. Diese Diinnschichten sind auf
Parker-Folie abgeschieden. Wellenlidnge Acr zu 2,02 um, die kritische

obigen Werten errechnet sich die kritische
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Abbildung 4-10: NiCr-Schichten: AFM-Messungen einer biaxial vorgestreckten NiCr+C-
Diinnschicht mit a) 2D Profilschnitt und b) 3D Oberfldche.

Dehnung &. zu 0,024 %. Ein Wert ungefdhr gleich Null bedeutet, dass auch bei kleinsten
Dehnungen eine Faltenbildung stattfindet. Die zu erwartende Wellenldnge 4 errechnet sich zu
1,3 pm und die Amplitude 4 zu 0,38 um. Bei groBerer Vordehnung sinkt die rechnerisch zu
erwartende Wellenldnge. Eine 37.5 % biaxiale Vordehnung stellt eine grof3ere Gesamtdehnung
gegeniiber einer 57,5 % PS-Vordehnung dar. Somit errechnen sich kleinere Wellenldngen
(Abbildung 4-9). Bei AFM-Messungen der Oberflichen konnte eine Amplitude zwischen
1 pm und 4 pm festgestellt werden (vgl. Abbildung 4-10). Da die Strukturgrée der Falten im
Bereich der lateralen Auflosungsgrenze des WeiBlichtprofilometers liegt, konnte dieses
Messverfahren fiir die Faltenanalyse nicht sinnvoll genutzt werden.

Die errechneten Werte liegen alle deutlich unter den gemessenen Werten. Die in Abschnitt 2.3
vorgestellten Modelle zur Vorhersage der Faltenbildung beziehen sich auf kleine Dehnungen.
Die in dieser Arbeit angewendeten Dehnungen iibersteigen hochstwahrscheinlich die Grenzen
der Modelle. Die Druckspannungen in der Diinnschicht steigen bei groBerer Vorspannung stark
an und beeinflussen den Faltenbildungsprozess. Dieser Umstand ist in den Modellen nicht
beriicksichtigt. Sie unterscheiden auch nicht zwischen biaxialer oder PS-Vordehnung. Die
ausgepragte Faltenformation zeigt sich allerdings grundlegend verschieden und die
Eigenspannungszustinde der Diinnschichten variieren entsprechend des Vorspannungstypes.
Zusatzlich ist eine fundierte Abschitzung aufgrund der gro3en Unsicherheiten bei der Auswahl
der geeigneten Materialparameter fast unmoglich. Selbst bei exakt bekannten
Materialparametern kann das Materialverhalten von Elastomeren bei groBen Dehnungen nicht
mehr hinreichend durch den E-Modul abgebildet werden, da die Spannungs-Dehnungs-
Messkurve extrem nichtlinear ist. Dennoch wird in den Modellen lediglich mit dem E-Modul

gerechnet.
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Tabelle 4-2: NiCr-Schichten: Abschdtzung des Faltenmodus fiir die Sandwichschichten
NiCr+C und C+NiCr. Die jeweiligen kritischen Dehnungen fiir Bi-Layer und
Oberflichenfalten wurden berechnet. Die Grenzfdille, dass Kohlenstoff als Graphit oder als
Diamant vorliegen kann, sind beriicksichtigt.

NiCr+C C+NiCr

<OF (%) | B (%) <OF (%) | 2L (%)
Graphit 9,73 0,13} Graphit 277,92 0,13
Diamant 128,93 0,06fDiamant 20917 0,06

Abhéngig von den mechanischen Eigenschaften der einzelnen Schichten konnen sich bei
Sandwichdiinnschichten verschiedene Faltenmoden ausbilden (siehe Kapitel 2.3, Abbildung
2-5). Die Vorhersage, welcher Modus vorliegt, erfolgt tiber die Berechnung der entsprechenden
kritischen Dehnungen (Formel 2-8 und 2-9). Fiir NiCr werden die Materialkennwerte aus dem
vorangehenden Abschnitt iibernommen. Fiir Kohlenstoff werden zwei Grenzfille betrachtet.
Fiir eine graphitische Schicht betrdgt der E-Modul 20 GPa und die Querkontraktion 0,2, eine
Diamantschicht hat einen E-Modul von 1000 GPa und eine Querkontraktion von 0,07. Beide
Schichtreihenfolgen, also NiCr+C und C+NiCr, werden berticksichtigt. Die Ergebnisse sind in
Tabelle 4-2 gelistet. In allen Féllen ist die kritische Dehnung fiir den Bi-Layer Mode kleiner
als die kritische Dehnung fiir Oberflachenfalten. Somit sollte Bi-Layer Faltenbildung vorliegen.
Die stark vergroflerte Ansicht einer C+NiCr-Faltenoberfliche offenbart allerdings eine
hierarchische Struktur (Abbildung 4-11 a). Hierarchische Falten sollten in einer
Sandwichdiinnschicht aber erst bei sehr groflen errechneten kritischen Dehnungen auftreten.
Jedoch liegen alle Werte unter 1%, was eine hierarchische Faltenstruktur sehr
unwahrscheinlich macht. Bei nidherer Betrachtung zeigt schon die reine Kohlenstoffschicht
einen hierarchischen Faltenaufbau (Abbildung 4-11 b). Die in der Sandwichelektrode
zusitzlich aufgebrachte Metalldiinnschicht formt lediglich die Falten der Kohlenstoffschicht
nach. Es liegt also auch in diesem Fall Bi-Layer Faltenbildung vor. Gesputterte
Kohlenstoffdiinnschichten existieren hiaufig in Form von DLC-Schichten. Strukturell wird von
Nanometer groBen sp*hybridisierten Cluster in einer sp*>-hybridisierten Matrix ausgegangen
[216,217]. Der stindige Wechsel mechanischer Eigenschaften auf kleinstem Raum konnte
Grund fiir die hierarchische Faltenstruktur der reinen Kohlenstoffschicht sein. Auf die
vorliegende Modifikation des Kohlenstoffs wird spater in Abschnitt 4.3 eingegangen.

Bei Bi-Layer Faltenbildung kann eine Sandwich-Diinnschicht als eine Diinnschicht mit

gemittelten Eigenschaften angesehen werden. Unter diesen Umstdnden sollte sich fiir die



Ergebnisse und Diskussion 82

18 33 SEI

1@kl

Abbildung 4-11: a) 8000-fache Vergrofierung einer biaxial vorgestreckten C+NiCr-
Diinnschicht mit hierarchischer Faltenstruktur und b) 6000-fache Vergroflerung einer
biaxial vorgestreckten reinen Kohlenstoffdiinnschicht, ebenfalls mit Hierarchie.

NiCr+C-Schicht und die C+NiCr-Schicht die gleiche Wellenldnge errechnen und das gleiche
Faltenbild zeigen. Die Wellenldnge von C+NiCr ist allerdings groBer und dieses Sandwich zeigt
einen hierarchischen Faltenaufbau in der Kohlenstoffschicht. Ein Elastomer kann unter Einfluss
eines Plasmas neue Vernetzungen ausbilden [62]. Laut Hersteller (Wacker) ist es auch moglich,
dass bei der Plasmabehandlung und dem Besputtern der Silikon-Folie aus den Silizium- und
den Sauerstoffatomen des Silikons zunéchst eine diinne Siliziumdioxid-Schicht entsteht. Eine
aufgesputterte Diinnschicht schiitzt das Elastomer dann wiederum vor der Einwirkung des
Plasmas. Der Aufbau der 10 nm dicken Nickelchromdiinnschicht erfolgt in 5 Sekunden. Die
10 nm dicke Kohlenstoffschicht hingegen wird iiber 60 Sekunden aufgebaut. Die Einflusszeit
eines Plasmas ist also bei der Kohlenstoffschicht deutlich ldnger, sodass das PDMS-Substrat
starker modifiziert werden konnte. Entstehen neue Vernetzungspunkte im vorgespannten
Substrat oder sogar eine diinne Siliziumdioxidschicht, so ist die Riickstellkraft beim
Entspannen der Vorspannung im Anschluss an den Prozess geringer. Dies hitte einen Einfluss
auf die Faltenbildung und wiirde unter anderem eine lingere Faltenwellenldnge erkldren und
konnte ein zusétzlicher Grund fiir die hierarchische Faltenstruktur bei der C+NiCr-Schicht sein.
Es handelt sich hierbei um eine theoretische Betrachtung. Es wurde kein experimenteller

Aufwand betrieben, um diese Thesen nachzuweisen oder zu entkriften.

4.2.1.4 Kapazititsmessungen

Abbildung 4-12 a) zeigt dehnungsabhingige Kapazititsmessungen der einzelnen

Diinnschichtkonfigurationen. Fiir biaxial vorgedehnte Proben ist die Kapazitit bis zur
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Vordehnung und auch knapp dariiber nahezu linear. Die Anfangskapazitit erweist sich als
schichtabhédngig, wihrend die Steigung der Kapazitit sich bei den drei Schichttypen als
vergleichbar herausstellt.

Bei PS vorgestreckten Proben steigen die Kurven ebenfalls anndhernd linear und parallel an.
Die Steigung der PS-Messkurven ist grof3er als die Steigung der biaxial vorgestreckten Proben,
ebenso die Grundkapazitit. Bei der Herstellung der Proben wird die gleiche Maskengeometrie
fiir beide Vorstreckverhiltnisse verwendet. Bei der 37,5 % biaxial vorgestreckten Probe
schrumpft die urspriinglich 10 x 50 mm? Elektrodenfliche nach dem Entspannen auf ca.
266 mm? zusammen. Die 57,5 % PS vorgestreckte Probe schrumpft in nur eine Richtung auf
insgesamt ca. 318 mm? zusammen. Die groBere Grundfliche im entspannten Zustand erklart
die groBere Anfangskapazitit. Wihrend des Zugversuches erfolgt dann nur eine
Langendnderung. Die PS vorgestreckte Probe hat nach dem Entspannen die volle Breite von
50 mm, die biaxial vorgestreckte Probe lediglich eine Breite von ca. 36,5 mm. Eine grofere
Anfangsbreite resultiert somit in einer groferen Fldchenidnderung bei gleicher uniaxialer
Dehnung, was die groflere Steigung erklért.

Bei PS vorgestreckten Proben tritt eine Schiddigung der Elektroden z.T. schon unterhalb der
Vordehnung auf. Wihrend C+NiCr-Elektroden bis oberhalb der Vordehnung belastet werden
konnen, bricht die Kapazitit der NiCr+C- und der NiCr-Diinnschichten schon vor Erreichen
der Vordehnung ein. Die Widerstandsmesskurven der NiCr+C- und der NiCr-Schichten

(Abbildung 4-4) zeigen ebenfalls einen deutlich fritheren Anstieg des Widerstandes im
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Abbildung 4-12: NiCr-Schichten: Dehnungsabhdngige Kapazitdtsmessungen der einzelnen
Diinnschichtelektroden auf Parker-Folie und Dickenmessungen der beschichteten Folien nach
dem Entspannen.



Ergebnisse und Diskussion 84

Vergleich zu den C+NiCr-Diinnschichten. Auf den REM-Bildern in Abbildung 4-8 sind bei
den NiCr+C- und NiCr-Schichten auf Parker-Folie schon deutliche Vorschddigungen zu
erkennen. Die Ausbreitung solcher schon vorgeprégter Risse, auch unterhalb der Vordehnung,
ist sehr wahrscheinlich und fithrt dann zu einem Einbruch der Kapazitit schon unterhalb des
Vordehnungslevels.

Die Anfangskapazitit der PS vorgestreckten Proben erweist sich ebenfalls als
diinnschichtabhéngig. In Abbildung 4-12 b) sind Ergebnisse von Dickenmessungen an
beschichteten und entspannten Folien dargestellt. Die unbeschichtete Parker-Folie wird als
Referenz mit einer Dicke von 100 % angenommen. Eine im vorgestreckten Zustand
beschichtete Folie nimmt nach Entspannung nicht mehr ihre urspriingliche Dicke an. Die Dicke
reduziert sich schichtabhéngig um bis zu 15 %, da die Diinnschichtelektrode auf der PDMS-
Folie gegen den Entspannungsprozess der Folie arbeitet. Beim Zusammenziehen der Folie
entstehen in der Diinnschicht Druckspannungen. Es entsteht ein Kriftegleichgewicht zwischen
den Zugspannungen der Folie und den schichtspezifischen Druckspannungen der gefalteten
Diinnschicht. Die NiCr-Schicht lédsst, verglichen mit der NiCr+C- und der C+NiCr-
Diinnschicht, eine deutlich groBere Entspannung der Substratfolie zu. Eine grofB3ere
Entspannung geht einher mit einer groBeren Dicke des Dielektrikums und mit einer kleineren
Elektrodenfldche. Beides fiihrt zu einer geringeren Grundkapazitit. Je mehr die Folie sich
entspannen kann, desto kleiner ist die Grundkapazitdt. C+NiCr widersteht der Entspannung der
Parker-Folie am deutlichsten. Deshalb ist die Grundkapazitit der C+NiCr-Schicht am grof3ten.
Es gibt einen deutlichen Sprung der Grundkapazitdten von der Einschicht-Diinnschicht zu den
Sandwichschichten. Auch dies ist in den Dickenmessungen abgebildet.

Die Grundkapazitét einer 57,5 % PS vorgestreckten Elektrode errechnet sich mit einem & von
3,3, einer idealisierten Elektrodenfliche nach Entspannen der Folie von 3,17 cm? und einer
Dicke von 40 um zu ca. 237 pF (Formel 3-5). Fiir die reine NiCr-Schicht betridgt die gemessene
Grundkapazitit ca. 425 pF. Die dielektrische Konstante der verwendeten Silikonfolie ist nicht
bekannt. Die Variation der dielektrischen Konstante, in dem aus der Literatur stammenden
Wertebereich von 2,77 bis 3,69, schlie8t die Liicke zwischen theoretischer und gemessener
Kapazitit allerdings nicht. Umgekehrt kann, mit der Anfangskapazitit von 425 pF und einer
Foliendicke von 40 um sowie der Festlegung der relativen Permittivitit auf 3,3, eine
theoretische Elektrodenfliche von 5,8 cm? abgeschitzt werden. Diese Uberlegungen weisen auf
das Problem des Maskenprozesses hin. Beim Abscheiden der Elektrodengeometrie dient eine
Maske zur Abschattung der nicht zu beschichtenden Flichen. Damit die Maske nicht an der

klebrigen Silikonfolie anhaftet, existiert zwischen Maske und Folie ein Abstand von 0,8 mm.
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Dieser Abstand fiihrt beim Sputtern zu einer
unsauberen Abbildung der Rénder der
Elektrodengeometrie und zu einer undefinierten
VergroBerung der effektiven Elektrodenflidche
(Abbildung 4-13). Somit steigt auch die
Anfangskapazitit. Hinzukommt der gerade
erlduterte Eingriff der Diinnschicht in die
Relaxation des Dielektrikums. Auch dieses

Verhalten  fiihrt zur  Steigerung  der

Anfangskapazitit gegeniiber den idealen

Abbildung  4-13: NiCr-Schichten:  geometrischen Bedingungen.
Verdeutlichung der unscharfen Kanten der
abgeschiedenen Elektrodengeometrie. Der
abgeschiedene Kreuzbalken ist deutlich ebenfalls nicht trivial. Mit einer
breiter als 10 mm.

Die Berechnung des Kapazititsverlaufs ist

Elektrodenflache von 5,8 cm? und einer Pure

Shear Verformung der Probe von 50 %,
errechnet sich eine Kapazitit von 977 pF. Wird von einer uniaxialen Verformung ausgegangen,
so ergibt die Rechnung eine Endkapazitit von 651 pF. Gemessen wird eine Kapazitit von ca.
800 pF. Dies verdeutlicht, dass die Verformung der Probe wéhrend des Zugversuches nicht
durch die beiden Idealfille eines uniaxialen bzw. Pure Shear Zugversuches abgebildet werden
kann und vermutlich eine Mischform vorliegt. Des Weiteren ist bekannt, dass sich die
Dielektrizitatskonstante bei mechanischer Verformung dndern kann, was den Kapazitétsverlauf
in Abhéngigkeit von der Dehnung wiederum beeinflussen wiirde. Weder Qualitdt noch
Quantitit dieser Anderungen konnten im Rahmen dieser Arbeit bestimmt werden. Allerdings
hitte eine starke Anderung der dielektrischen Konstante eine deutliche Nichtlinearitit zur
Folge. Da dies nicht zu beobachten ist, kann davon ausgegangen werden, dass dieser Effekt
vernachléssigbar klein ist.
Die hier diskutierten Rechnungen lassen sich auf biaxial vorgestreckte Proben iibertragen. Die
gerechnete Anfangskapazitdt ist deutlich niedriger als die gemessene. Eine nicht vollstandige
Relaxation und die undefinierten, unscharfen Rénder der Elektrode erh6hen auch in diesem Fall
die Grundkapazitit. Die Steigung der Messkurven passt ebenfalls zu keinem idealen

Zugversuchsmodell. Auch hier liegt wohl eine Mischform vor.



Ergebnisse und Diskussion 86

5 37.5% biaxiale Vordehnung 5 57.5% PS Vordehnung
C+NiCr - 35% Dehnung a) | C+NiCr - 55% Dehnung b)
BlfCetC -8t Dehnung = NiCr+C - 55% Dehnung
~ 4 4==—=NiCr - 35% Dehnung - - - -~ - - - | ~ 4 T N
S |— -CNiCr-50% Dehnung, S e
- NiCr+C - 50% Dehnung = [~ —CHNiCr - 65% Dehnung
B 34— -NiCr-50% Dehnung """ g 31— =NiCr+C - 65% Dehnung|----------
8 — ——— = = 8 1= =NiCr-65% Dehnung
|72] o S e, S,
_3,;32"' 777777777777777777777777777777 gz -----
= = g
1_ __________________________________ l-r,,——ff—-!,!—,,,-:,,—, ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
e = = = = = — -
° R R
0 2 4 6 8 10 ; 1
Mio. Zyklen Mio. Zyklen

Abbildung 4-14: NiCr-Schichten: Ergebnisse der Fatigue-Tests von a) biaxial vorgestreckten
Proben und b) PS vorgestreckten Proben.

4.2.1.5 Untersuchung der Ermiidungseigenschaften

Abbildung 4-14 zeigt die Messkurven der Fatigue-Messungen aller NiCr-Schichtvariationen
auf biaxial ebenso wie auf PS vorgestreckten Parker-Folien. 37,5 % biaxial vorgestreckte
Proben werden sowohl bei zyklischer Dehnung zwischen Null und 35 % als auch bis 50 %
getestet. Die Tests iiber 10 Millionen Zyklen mechanischer Last erfolgen mit einer Frequenz
von 20 Hz unter Messung des Widerstands. So lange die Testdehnung unterhalb der
Vordehnung liegt, steigt der Widerstand nur marginal an, verlduft fast parallel zur x-Achse und
bewegt sich in der GroBenordnung unterhalb von 1 kQ. Wird die Testdehnung bei biaxial
vorgestreckten Proben auf 50 %, also 12,5 % tiiber die Vordehnung erhdht, so ist am Anfang
ein deutlicher Widerstandsanstieg zu erkennen. Dieser flacht wieder ab und steigt dann
schlieBlich langsamer, aber stetig an. Am Ende von 10 Millionen Zyklen bleibt der Widerstand
fiir alle Diinnschichten kleiner als 3 k€Q.

PS vorgestreckte Proben erfahren ebenfalls keine Schadigung, sofern die Testdehnung kleiner
als die Vordehnung ist. Der Widerstand steigt an, wenn die Testdehnung die Vordehnung
iiberschreitet. Im PS-Fall geniigt eine Uberhéhung der Vordehnung von 7,5 %. Eine
Dehnungsiiberhéhung von 12,5 %, wie sie fiir biaxial vorgestreckte Proben Anwendung findet,
ist im PS-Fall nicht moglich, ohne dass der elektrische Widerstand aus dem Messbereich von
10 kQ lauft. Dies zeigt, dass biaxial vorgestreckte Proben eine hohere Schadenstoleranz

aufweisen.



Ergebnisse und Diskussion 87

Bei den Fatigue-Messungen ist es zu zahlreichen mechanischen Ausfillen durch vorzeitiges
ReiBen des Parker-PDMS gekommen. Ein DE mit Parker-PDMS ist bei zyklischen Belastungen
aufgrund dieser Beobachtungen als sehr kritisch einzustufen. Gerissene Proben werden in der
Auswertung nicht beriicksichtigt, da der Fokus auf den elektromechanischen Eigenschaften der
Diinnschichtelektrode lag und nicht auf den Eigenschaften der kommerziell verfiigbaren

Substratfolien.

4.2.1.6 Hochspannungsmessungen

Abbildung 4-15 zeigt die Kraft-Weg-Messungen der einzelnen Schichtvariationen mit und
ohne Hochspannung. Es werden sowohl 37,5 % biaxial vorgestreckte Proben als auch 57,5 %
PS vorgestreckte Proben untersucht. In grau ist immer die mechanische Referenz ohne
Beschichtung zu sehen. Die rote Kurve markiert den gemessenen Kraftverlauf bei angelegter
Hochspannung. Die schwarzen, griinen bzw. blauen Kurven reprédsentieren jeweils die
Messungen der korrespondierenden Schichten ohne angelegte Spannung.

Das Funktionsprinzip eines dielektrischen Elastomeraktors kann mit allen Proben demonstriert
werden. Durch das Anlegen einer Spannung von 2 kV erfolgt eine Reduktion der bendtigten
Kraft, um ein bestimmtes Dehnungslevel zu erreichen. Ein Teil der Zugarbeit wird dabei durch
elektrische Arbeit ersetzt. Elektrische Energie wird in eine mechanische Energie umgewandelt.
Dies ist das Grundprinzip eines DE-Aktors.

Die Liicke zwischen den Kurven ohne bzw. mit Hochspannung liegt bei fast 0,2 N. Diese Liicke
schlieBt sich wieder zu grof3er werdenden Dehnungen, wenn die Elektroden bei groBer Dehnung
geschidigt werden (vgl. Widerstandsmessungen Abbildung 4-4). Dann steigt der elektrische
Widerstand der Elektroden an, da einzelne Bereiche wahrscheinlich elektrisch abgetrennt
werden. Dadurch nimmt der Anteil der unterstiitzenden elektrischen Arbeit ab und die
Hochspannungskurve ndhert sich dem Kraftverlauf der Proben ohne Spannung an.

Bei groBBen Dehnungen benétigt die Auslenkung der mechanischen Referenz weniger Kraft als
die Auslenkung der beschichteten Folien, unabhingig davon, ob eine Hochspannung angelegt
wird oder nicht. Die Diinnschicht verursacht also eine zusatzliche mechanische Steifigkeit.
Dieser Zusatzbeitrag ist vorspannungs- und schichtabhingig. Eine 20nm dicke
kohlenstoffhaltige Sandwichschicht iibt natiirlicherweise einen groBeren Einfluss aus als die
10 nm dicke reine Metallschicht. Bei groBen Dehnungen liegt die Diinnschicht entfaltet vor,

sodass dann die glatte Elektrodenoberfldache einen direkten Beitrag zur Kraftantwort leistet. Bei
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Abbildung 4-15: NiCr-Schichten: Kraft-Weg-Messungen aller NiCr-Schichtvariationen,
abgeschieden auf Parker-Folie mit und ohne Hochspannung. a) - c¢) biaxial vorgestreckte
Proben und d) — f) PS vorgestreckte Proben.

kleinen Dehnungen ist die Elektrode gefaltet. Generell steht eine gefaltete Diinnschicht unter
Druckspannung. Eine von au3en aufgebrachte Dehnung entspannt die Diinnschicht. Abhéngig
von der vorliegenden Faltenstruktur gibt es einen kleinen Dehnungsbereich am Anfang, in dem
eine mechanische Aussteifung des Dielektrikums durch die Falten nicht stattfindet. Die Falten
werden zuerst nur in einer moglichst einfachen Form entfaltet und bauen dabei selbst
Druckspannungen ab. Ist dieser Puffer der einfachen Entfaltung erschopft, finden
Umorientierungsprozesse der Falten statt, es entstehen Defekte in der Faltenoberfldche und es
bilden sich aufgrund der Querkontraktion neue Falten. Dadurch steigt die bendtigte Kraft im
Zugversuch an. Die Kraftverldufe der unbeschichteten und der beschichteten Folie heben sich
dann voneinander ab. Bei biaxial vorgestreckten Proben ist eine einfache Entfaltung der
ungeordneten Struktur nur sehr begrenzt moglich, da viele, nicht senkrecht zur Zugrichtung
orientierte Falten umorientiert werden miissen. Die Kraftkurven der biaxial vorgestreckten
Proben l6sen sich daher schon bei vergleichsweise kleinen Dehnungen von der mechanischen
Referenzkurve. Die Kraftverlaufe von PS vorgestreckten Proben sind iiber einen groBeren
Dehnungsbereich mit der mechanischen Referenz deckungsgleich. Die Entfaltung der
geordneten Struktur ist mechanisch nicht so aufwéndig, da die Falten in diesem Versuch fiir die

Zugrichtung die passende Ausrichtung besitzen.
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Tabelle 4-3: NiCr-Schichten: Vergleich der Hysteresefldchen fiir die verschiedenen Schicht-
und Vorspannungsvariationen.

Hysterese (mJ) Hysterese (mJ)
biax €=50%, OkV £=50%, 2kV|PS €=70%, OkV &=70%, 2kV
mechan. Referenz 0,057 - mechan. Referenz 0,102 -
C+NiCr 0,225 0,164]C+NiCr 0,284 0,220
NiCr+C 0,194 0,229INiCr+C 0,268 0,196
NiCr 0,185 0,159INiCr 0,175 0,129

Bei allen Kurven ist eine Hysterese zu erkennen. Bei der mechanischen Referenz ist die
Hysterese so gering, dass sie in obiger Darstellung nicht aufgeldst wird (vgl. Abbildung 4-15).
Die Hysterese der noch unbeschichteten Referenz geht zuriick auf die innere Reibung von
Polymerketten. Diese richten sich wihrend des Zugversuches entsprechend der duBeren Kraft
neu aus und ordnen sich um. Umlagerungs- und Abgleitvorginge auf molekularer Ebene
erfordern Energie beim Belasten und beim Entlasten der Polymerfolie. Eine aufgesputterte
Diinnschicht erhoht neben der Kraft auch die Hysterese des Gesamtsystems. Die Flache der
Hysterese entspricht dem Energieverlust innerhalb eines Zyklus. Es muss beim Zugversuch also
Energie zum Entfalten und Auffalten der Falten aufgebracht werden. Die kleinste Hysterese fiir
beide Vorspannungsfille zeigt die NiCr-Schicht. Die Hysterese steigt tiber die NiCr+C-Schicht
hin zur C+NiCr-Schicht an. Dieses Verhalten ist sowohl bei angelegter Spannung als auch bei
spannungsfreier Messung zu erkennen. Die Hysterese einer entsprechenden Schicht- und
Vorspannungskombination verkleinert sich, wenn eine Hochspannung wéhrend der Messung
an der Probe anliegt. Bei angelegter Hochspannung wird weniger mechanische Arbeit bendtigt
um den Zugversuch durchzufiihren. Folglich sind die Verluste auch geringer. Einzig bei der
biaxial vorgestreckten NiCr+C-Schicht erhoht sich die Hysterese bei angelegter Spannung
deutlich. An dieser Stelle wird hier aber von einem Ausrei3er ausgegangen und dieses spezielle
Ergebnis wird nicht ndher beachtet.

Wird der Zugversuch idealisiert als ein Pure Shear Zugversuch angesehen, so bedeutet eine
uniaxiale Dehnung von 50 % bzw. 70 % eine jeweilige Enddicke von 26,6 um bzw. 23,5 um.
In allen Féllen wurde eine Spannung von 2 kV angelegt. Dies entspricht bei 70 % Dehnung
einer anliegenden Feldstdarke von 85 V/um, was geringfiigig hoher ist als der im Datenblatt

angegebene Wert von 80 V/um fiir die Spannungsfestigkeit.
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4.2.2 Nickel-Schichtvariationen

In diesem Abschnitt erfolgt die Vorstellung der Ergebnisse der Ni-Reihe. Sowohl Ni-
Diinnschichten mit einer Dicke von ca. 10 nm als auch Ni+C- und C+Ni- Sandwichschichten
mit einer Gesamtdicke von 20 nm werden auf Wacker-Folie abgeschieden, wieder entweder
37,5 % biaxial oder 57,5 % PS vorgestreckt und nach der Beschichtung entspannt. In der
Nickel-Reihe kommen zudem noch héhere Vorspannungen von 57,5 % biaxial bzw. 83 % PS
zum Einsatz. Ausgehend vom entspannten Zustand erfolgen die elektromechanische
Charakterisierung und die Untersuchung der Schichthaftung, der Widerstandsverldufe und der
Kapazitdt als Funktion der Dehnung. Ebenfalls finden Fatigue-Tests und Zugversuche mit und
ohne Hochspannung statt. Die bereits teilweise publizierten Ergebnisse (vgl. [218-220])
werden hier vollstindig vorgestellt und diskutiert.

Die Nickelelektroden sind die zweite untersuchte Konfiguration im Rahmen dieser Arbeit. Die
Abwesenheit von Chrom in der Metallelektrode konnte zur stirkeren Interaktion zwischen
Nickel und Kohlenstoff fiihren und somit die Dehnbarkeit der Sandwichelektroden weiter
steigern. Die Adhésion der Diinnschichten in Abwesenheit des Chroms muss allerdings zuerst

kritisch beurteilt werden.

4.2.2.1 Untersuchung der Schichthaftung

Die Untersuchung der Schichthaftung aller Ni-Diinnschichtsysteme erfolgt mittels Peel-off
Tests und ist qualitativ als ausreichend hoch
zu  bewerten. Beim  Abziehen des
Klebstreifens kann keine Delamination der
Diinnschicht beobachtet werden. Ebenso ist
ein Nachweis iiber abgeloste
Diinnschichtriickstdnde auf dem abgezogenen
Klebestreifen mit dem blofen Auge nicht
moglich. Die Schichthaftung reicht fiir den

Anwendungsfall also vollig aus. Es konnen

qualitativ keine Unterschiede zu NiCr-

Abbildung 4-16: Ni-Schichten: Peel-off Test
an einer Ni-Diinnschicht. Die Silikonfolie
wird ausgelenkt ohne dass die Diinnschicht quantitative Untersuchungen wurde
delaminiert.

Diinnschichten festgestellt werden. Auf

verzichtet.
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4.2.2.2 Widerstandsmessungen bei vergleichbarer Vordehnung

Der Widerstandsverlauf einer beschichteten Wackerfolie als Funktion der Dehnung ist in
Abbildung 4-17 gezeigt sowohl fiir 37,5 % biaxial als auch fiir 57,5 % PS vorgestreckte
Proben. Ein entsprechend farbiger Bereich umfasst alle Kurven einer bestimmten
Elektrodenkonfiguration vom jeweiligen Minimum bis zum Maximum. Die GesetzmaBigkeiten
aus Abschnitt 4.2.1.2 konnen auf die Ni-Elektroden iibertragen werden. Deshalb werden die
Zusammenhédnge im Folgenden nur kurz erldutert und fiir genauere Erkldrungen auf den NiCr-
Abschnitt verwiesen.

Die Anfangswiderstande liegen fiir beide Vorspannungen im Bereich von 40 Q bis 250 Q. Der
rechnerische Widerstand von ca. 3,6 Q wird nicht erreicht. Als Griinde sind ebenfalls wieder
durch das Entspannen bedingte Vorschiddigungen der Elektrode sowie Kontakt- und
Ubergangswiderstinde im Messaufbau zu nennen. Bis zur Vordehnung steigt der Widerstand
nicht an, die Falten werden lediglich entfaltet.

Beim Uberschreiten der Vordehnung hingt der Widerstandsanstieg u.a. von der Art der
Diinnschicht ab. Eine biaxial vorgestreckte, reine Nickelelektrode kann bis zu 100 % Dehnung
zusétzlich zur Vordehnung aushalten, bevor die Grenze von 100 kQ erreicht wird. Ein C+Ni-
Sandwich tiibersteigt 100 k€ allerdings schon bei 40 % zusitzlicher Dehnung, wahrend das
Ni+C-Sandwich diesen Wert bei knapp 60 % Dehnung erreicht. Fiir PS vorgedehnte Proben
betrigt die maximal zusétzliche Dehnung bei der C+Ni-Schicht ca. 60 %. Fiir Ni+C bzw. fiir
eine reine Ni-Schicht sind es jeweils 40 % bzw. 25 %, bevor im Schnitt 100 kQ iiberschritten

werden.
100 37.5 % biaxial 57,5 % PS
I I i I I\
N § ]
S W0garm g - .
| S |
= 1 > C+Ni
% i e | | : e i | Ni+C
= (),] Sk ! : ! e i
= , | | ! okl " : | .
i i i i i Ni 1 : : Ni
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Abbildung 4-17: Ni-Schichten: Widerstandsverlauf als Funktion der Dehnung fiir alle
Diinnschichtkonfigurationen sowohl fiir a) 37,5% biaxial vorgestreckte Proben als auch fiir b)
57,5% PS vorgestreckte Proben.
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biaxiale

PS
Vordehnung | Vordehnung

Abbildung 4-18: Ni-Schichten: Faltenstrukturen fiir die verschiedenen Diinnschichten,
abgeschieden auf biaxial bzw. PS vorgestreckter Wacker-PDMS-Folie.

Der Anstieg des Widerstandes ist bei biaxial vorgestreckten Proben weniger direkt und flacher
ausgepragt, als bei PS vorgestreckten Proben. Der Grund der unterschiedlichen
Verhaltensweisen liegt in der Faltenstruktur. Die Falten einer biaxial vorgestreckten Probe sind
nach Entspannung ungeordnet, im Gegensatz zu einer geordneten Struktur mit Vorzugsrichtung
bei PS vorgestreckten Proben (vgl. Abbildung 4-18). Rissinitiierungs- und
Risswachstumsprozesse in den beiden Oberflachen unterscheiden sich grundlegend. In einer
unregelmifigen Oberflache existieren bei uniaxialem Zug intrinsische Hindernisse gegen
Risswachstum. Diese fehlen bei einer geordneten Struktur. Das Resultat ist eine hdhere
Schadenstoleranz fiir biaxial vorgestreckte Diinnschichtelektroden im uniaxialen Zugversuch.
Fiir eine detaillierte Erkldrung wird auf Kapitel 4.2.1 und Abbildung 4-6 verwiesen. Eine
Einteilung der Kurven in drei Bereich ist wieder auffillig. Dieses Phanomen wird in Kapitel

4.2.2.5, Abschnitt I-U-Kennlinie erldutert.

4.2.2.3 Widerstandsmessungen — erhohte Vordehnungslevels

In Abbildung 4-19 werden die Widerstandsverldufe von Diinnschichtelektroden abgebildet,
welche auf unterschiedlich stark vorgespannten Folien abgeschieden wurden. Die farbigen
Bereiche kennzeichnen den Wertebereich einer bestimmten Konfiguration, wieder eingefasst
von den maximalen bzw. minimalen Werten von mindestens 4 einzelnen Messkurven. Die
biaxiale Vorspannung wird fiir diese Versuche von 37,5 % auf 57,5 % und die PS-Vordehnung
von 57,5 % auf 83 % erhdht. Dies entspricht einer Dehnungserh6hung von 20 % im biaxialen
und von 25,5 % im PS-Fall. Die Daten der zu vergleichenden Vorspannverhiltnisse sind

dieselben wie in Abbildung 4-17. In Abbildung 4-19 hingegen ist die y-Achse auf 50 kQ
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Abbildung 4-19: Ni-Schichten: Widerstandsverldufe auf biaxial und PS vorgestreckter
Wacker-Folie mit erhéhter Vordehnung. Die Vordehnungen wurden von 37,5 % auf 57,5 %
(biaxial) respektive von 57% PS auf 83% PS erhoht.

begrenzt, wihrend die x-Achsen unterschiedlich skaliert sind. Die erste Reihe zeigt die biaxial,
die zweite Reihe die PS vorgedehnten Proben.

Die Verschiebung der Widerstandsanstiege erweist sich als stark schichtabhingig. Eine
VergroBerung der biaxialen Vorspannung um 20 % resultiert in einer um 10 % gesteigerten
Dehnbarkeit fiir C+Ni-Diinnschichtelektroden. Der Zugewinn ist also kleiner als die Erhohung
der Vordehnung selbst. Ni+C-Elektroden kénnen ca. 40 % mehr gedehnt werden. Eine
Erh6hung der Vorspannung um 20 % hat bei der reinen Nickeldiinnschicht eine zusétzliche
Dehnung von 80 % zur Folge. Insgesamt kann auf diese Weise eine Dehnung von max. 250 %
erreicht werden. Ein dhnlicher Trend, allerdings mit anderen Absolutwerten, zeigt sich bei PS
vorgestreckten Proben. Die C+Ni-Elektrode bleibt mit 20 % mehr Dehnung hinter dem Betrag
der Erh6hung der Vordehnung zuriick. Ni+C-Schichten kénnen 30 % mehr gedehnt werden
und reine Nickelschichten verbuchen einen Zusatz von 35 % zusétzlicher Dehnung (vgl.
Abbildung 4-19).

Der Ursprung dieser Ergebnisse ist in den Schichteigenschaften zu finden. Die C+Ni-Schicht
leistet einen deutlichen Widerstand gegen das im Anschluss an die Beschichtung stattfindende
Relaxieren der Substratfolie. Der Widerstand gegen die Faltenbildung zeigt sich bei der Ni+C-
Schicht weniger stark ausgepragt.

Den kleinsten Einfluss hat die reine Ni-Schicht. Das kann iiber Dickenmessungen an

beschichteten, entspannten Folien nachvollzogen werden. Die Dicke der reinen Wacker-Folie
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[ biaxiale Vordehnung entspricht 100 %. Eine beschichtete Folie ist
I PS Vordehnung nach ihrem Entspannen diinner als eine
unbeschichtete (Abbildung 4-20). Die

Dickenédnderung erweist sich bei einem
uniaxialen Dehnungszustand als
proportional zu einer Léngendnderung.

Somit ist eine diinnere Folie nicht komplett

entspannt.  Durch  die  mechanische

Elastosil Ni Ni+C C+Ni Gegenkraft der jeweiligen Diinnschicht

Abbtldung 4-20: Ni-Schichten: kann die Folie nicht auf ihre

Dickenmessungen der beschichteten Folien nach jrsprungsgeometrie  zuriickschrumpfen.
Entspannung. Die Messungen wurden an 37,5 % ) ) )
biaxial und 57,5 % PS vorgestreckten Proben Daher ist der Probe vor Beginn eines

durchgefiihrt. Zugversuches noch eine undefinierte,

intrinsische Dehnung aufgepragt. Beim
Zugversuch wird allerdings angenommen, dass die Probe komplett entspannt ist. Mit
zunehmender Vordehnung werden die Druckeigenspannungen in einer Diinnschicht beim
Entspannen und folglich auch der Widerstand gegen das Zusammenziehen der Folie grof3er.
Folglich erhoht sich die intrinsische undefinierte Dehnung also weiter. Das heifit, eine
Erhohung der Vordehnung um einen gewissen Betrag flihrt nicht unmittelbar zu einer um den
gleichen Betrag grofleren Dehnbarkeit. Aufgrund der speziellen Faltenorientierung ist der

Effekt bei PS vorgestreckten Proben starker ausgeprégt.

4.2.2.4 Widerstandsmessungen — Einfluss von Schichteigenspannung

Bei der beidseitigen Beschichtung der PDMS-Folien tritt wiahrend den Beschichtungsreihen
eine vermehrte Rissbildung in den Diinnschichtelektroden auf. Die Risse zeigen sich direkt
nach der Beschichtung auf der noch im Rahmen gespannten und glatten Folie. Sind einmal
Risse vorhanden, konnen weitere Risse beim Entspannen der Probe nicht verhindert werden,
sodass ein erhohter Ausschuss auftritt. Um die Rissbildung zu verstehen und einzuddmmen,
wird eine Eigenspannungsstudie der Diinnschichten auf Glas durchgefiihrt, deren Ergebnisse
dann auf Diinnschichten {ibertragen werden, welche auf Folie abgeschieden werden.

Abbildung 4-21 zeigt die Eigenspannung als Funktion des Prozessdruckes von gesputterten
Ni-Diinnschichten auf Glasobjekttragern. In schwarz sind die tatsdchlichen Messpunkte und die

entsprechenden Fehlerbalken zu sehen. In rot ist ein polynomineller Fit dargestellt. Positive
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Sekunden resultiert.
0 : ; ;
0 10 20 30 40 Bei 1,5 pbar ist die Schichteigenspannung
Prozessdruck (pbar)
mit ca. 100 MPa am geringsten. Die
Abbildung 4-21: Ni-Schichten: Ei ot d bi ¢
Schichteigenspannungen der Ni-Diinnschichten +~'8¢MSPannung steigt dann bis auf ca.
in Abhdngigkeit vom Ar-Prozessdruck. 900 MPa bei 18 pbar an, bevor sie dann

wieder auf knapp 200 MPa bei 36 pbar
abfillt. Die Messkurve gleicht einer umgedrehten Parabel und kann als solche gefittet werden.
Der zu Beginn der Arbeit ausgewéhlte Prozessdruck fiir die Metalldiinnschichten wurde auf
18 ubar festgelegt, da bei diesem Wert bei Vorversuchen auf Glasobjekttrager sehr gut haftende
Schichten erzeugt werden konnten. Nun stellt sich jedoch heraus, dass dies gerade der
Prozessdruck ist, bei dem Diinnschichtelektroden die grofite Zugeigenspannung aufweisen, was
die hédufige Rissbildung erkldart. Nach Auswertung der Messreihe erfolgt die Umstellung der
Prozessdriicke fiir alle weiteren Metallbeschichtungen auf 1,5 pubar. Bei der Haftung auf
Silikonfolie konnen keine Unterschiede zu den urspriinglich mit 18 pbar gesputterten Schichten
festgestellt werden. Die spontane Rissbildung wéhrend der Beschichtung der vorgespannten
Folie kann durch diese MaBBnahme deutlich um schéitzungsweise 95 % reduziert werden. Somit
sind die Schichteigenspannungen als Ursache fiir die Rissbildung identifiziert. Noch tiefere
Prozessdriicke erweisen sich als nicht realisierbar, da ein gewisser Mindestprozessdruck in der
Kammer herrschen muss. Bei Driicken unterhalb von 1,5 pbar brennt das Ar-Plasma nicht mehr
stabil und es kommt zu hdufigen Plasmaunterbrechungen. Schichten mit einer ebenfalls
niedrigen Eigenspannung, welche bei hohem Prozessdruck von 36 pbar erzeugt werden, neigen
weiterhin zur Rissbildung. Die Depositionsrate bei diesem hohen Prozessdruck wurde nicht
ermittelt. Es besteht die Moglichkeit, dass diese stark von den beiden anderen Werten abweicht
und somit die errechneten Eigenspannungswerte fehlerhaft sein konnen. Dieser Sachverhalt
wurde nicht abschlieBend gekldrt, da mit 1,5 pubar ein Prozessdruck existiert, mit dem die
Herstellung von rissfreien Diinnschichtelektroden auf Wacker-Folie moglich ist.

Abbildung 4-22 zeigt den Einfluss der FEigenspannung der Nickelschicht auf die
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Abbildung 4-22: Ni-Schichten: Widerstandsverldufe der einzelnen Schichtvariationen in
Abhdngigkeit der Dehnung. Als Parameter ist die prozessdruckabhdngige Eigenspannung der
Nickelschicht dargestellt. Entsprechend Abbildung 4-21 entspricht Ni@l18,5ubar einer
Diinnschicht mit einer hohen Eigenspannung und Ni@1,5ubar einer Diinnschicht mit niedriger
Eigenspannung.

Widerstandsverldufe der einzelnen Schichtvariationen. Auf diese Weise werden Schichten mit
hoher Eigenspannung mit Schichten niedriger Eigenspannung verglichen, wobei lediglich die
Eigenspannung der Nickelschicht verdndert ist. Der Prozessdruck der Kohlenstoffschicht und
demzufolge deren Eigenspannungen bleibt hingegen unverdndert.

Im Falle einer biaxialen Vordehnung ist zu erkennen, dass es keinen Unterschied macht, ob
eine Nickelschicht mit hoher oder niedriger Eigenspannung gedehnt und gemessen wird (vgl.
Abbildung 4-22 a,b,c). Die Widerstandskurven und die maximal erreichbare Dehnung der
Schichtkonfigurationen erweisen sich als fast deckungsgleich. Dies ist besonders bei der C+Ni-
Konfiguration zu erkennen. Bei den anderen Schichten Ni und Ni+C verkleinert sich durch
spannungsarmes Nickel lediglich die Streubreite der Messungen.

PS vorgestreckte Proben zeigen allerdings eine schichtkonfigurationsabhéngige Verbesserung
der Dehnbarkeit der Elektroden. Die Dehnbarkeit der C+Ni-Schicht ist unabhingig von dem
Eigenspannungszustand der Nickelschicht. Eine spannungsarme Nickelschicht als Bestandteil
des Ni+C-Sandwiches resultiert in einer um etwa 10 % gesteigerten Dehnbarkeit. Bei einer
reinen Nickelschicht fillt die Steigerung um 20 % aus.

Der unterschiedliche Einfluss des Eigenspannungszustandes der Nickelschicht auf die
verschiedenen Diinnschicht- und Vorspannkonfigurationen kann durch die Faltenstruktur

erklart werden. Das Prinzip der Rissinitiierung und der Rissausbreitung bei biaxial
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vorgestreckten Proben (sieche 4.2.1 — Widerstand) ist dominant gegeniiber der Rissgefahrdung
durch den Eigenspannungszustand. Bei einer biaxial vorgesteckten Probe liegen strukturelle
Hindernisse gegen die Rissausbreitung vor. Diese werden bei einer uniaxialen Messdehnung
nicht vollstindig aufgelost und sorgen unabhdngig vom Eigenspannungszustand der
Diinnschicht fiir ein erschwertes Risswachstum. Der Effekt dieser intrinsischen
Schadensbegrenzung ist so dominant, dass der Einfluss einer spannungsarmen Diinnschicht auf
der oben gezeigten Skala nicht sichtbar wird.

Eine PS vorgestreckte Diinnschichtelektrode mit einer geordneten und parallel ausgerichteten
Faltenstruktur kann hingegen von einer spannungsarmen Diinnschicht profitieren. Bei einer
uniaxialen Dehnung wird die Struktur nahezu perfekt gegléttet. Bei Dehnung oberhalb der
Vordehnung liegen keine strukturellen Hindernisse gegen Rissbildung und Risswachstum vor.
Eine Diinnschicht mit niedriger Eigenspannung kann deshalb im geglitteten Zustand eine
hohere dullere Last aufnehmen, bevor sie Risse ausbildet. Dies ist in der relativ deutlichen
Verbesserung der Dehnbarkeit einer spannungsarmen reinen Ni-Schicht zu erkennen
(Abbildung 4-22 d). Im Zweischichtsystem Ni+C wird dieser Effekt nicht mehr so deutlich, da
die Kohlenstoffschicht ihrerseits nicht optimiert wurde. Bei der C+Ni-Elektrode verschwindet
der Einfluss einer spannungsoptimierten Diinnschicht komplett. Die Faltenstrukturen einer
Ni+C- und einer C+Ni-Schicht unterscheiden sich optisch klar voneinander (vgl. Abbildung
4-18). Die Ni+C-Diinnschicht dhnelt der Ni-Schicht, wohingegen die C+Ni-Schicht ein anderes
Bild zeigt. Demnach ist anzunehmen, dass die Ni-Schicht im C+Ni-Sandwich deutlich an
Einfluss verliert und daher auch der Einfluss einer spannungsarmen Nickel-Deckschicht nicht
zu erkennen ist.

Der Eigenspannungszustand hat also nicht immer einen direkten Einfluss auf den
Widerstandsverlauf. Eine Diinnschicht mit niedriger Eigenspannung reduziert allerdings die
Rissbildung bei der Probenherstellung. Aus diesem Grund sollte immer eine spannungsarme

Diinnschicht als Elektrode verwendet werden.

4.2.2.5 Widerstandsanstieg — I-U-Kennlinie und Rissbildung

Werden die Widerstandsverldufe auf einer logarithmischen y-Achse iiber der Dehnung
geplottet, so sind oftmals drei Abschnitte zu erkennen (vgl. Abbildung 4-4, Abbildung 4-17,
Abbildung 4-19, Abbildung 4-22). Eine schematische Vereinfachung zeigt Abbildung 4-23.
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A Im ersten Abschnitt der Kurve (griines Teilstlick)
= | andert sich der Widerstand nicht. Bis zum Level der
§ %D : Vordehnung werden die Falten nur entfaltet. Es findet
% @ : keine Schadigung der Elektrode statt. Im letzten roten
E § I Abschnitt der Kurve steigt der Widerstand stark an.
230 : Bei dieser Dehnung perkolieren vorhandene Risse

! > und wandern durch die komplette Probe. Im mittleren
Dehnung

lben Teil der K ist ein Konstant
Abbildung ~ 4-23:  Schematische & OGS0 DUIVE IS Cll - KOnStaner

Darstellung des Widerstandsverlaufs Widerstandsanstieg zu erkennen. Mathematisch
tiber der Dehnung. bedeutet ein linecarer Anstieg auf einer
logarithmischen Skala, dass ein exponentieller
Zusammenhang vorliegt. Die physikalischen Hintergriinde dieses Anstieges werden im
Folgenden diskutiert.

In Abschnitt 3.2.2 sind die Modelle der Schichtbildung wéhrend eines Sputterprozesses
aufgefiihrt (Abbildung 3-7). Gerade bei diinnen Schichten kann es vorkommen, dass der
Schichtaufbau nicht als geschlossene Schicht erfolgt, sondern einzelne Inseln nebeneinander in
losem Kontakt vorliegen. Im gestauchten, gefalteten Zustand der Diinnschicht werden die
Inseln zueinander geschoben und die Liicken geschlossen. Erfolgt eine Uberschreitung der
Vordehnung im Zugversuch, so wiirden sich die Inseln im mikroskopischen Malstab
separieren. Elektronen, welche durch die inselférmige Schicht wandern, miissen diese kleinen
Abstinde dann durch sogenanntes Elektronen-Hopping oder durch Tunneln tiberbriicken. Der
Widerstand R bei Tunneleffekten ist dabei proportional zur Exponentialfunktion des

Inselabstandes / und einer Tunnelkonstanten f (siche Formel 4-1) sowie zum

Anfangswiderstand Ry [221].

R o< Ry x exp(Bl) Formel 4-1

Liegt als Leitungsmechanismus der Tunneleffekt vor, ist das lineare ohm’sche Gesetz nicht
mehr giiltig, sodass iiber die Aufnahme der I-U-Kennlinie herausgefunden werden kann,
welcher Leitungsmechanismus vorliegt.

Verschiedene exemplarische I-U-Messkurven sind in Abbildung 4-24 dargestellt. Teil a) zeigt
die Messkurve einer biaxial vorgestreckten C+Ni Diinnschicht bei einer Dehnung von 45 %.

Aus Strom und Spannung ergibt sich eine maximale in der Probe umgesetzte Leistung von
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Abbildung 4-24: Ni-Schichten: exemplarische I-U-Kennlinien verschiedener Diinnschichten,
gemessen bei verschiedenen Dehnungen und in verschiedenen Strom-Spannungsbereichen mit

unterschiedlichen Leistungen.

1,5 W. Es ist eine klare Kriimmung in der Stromkurve und in der ersten Ableitung zu erkennen.

Die Kriimmung passt allerdings nicht zu einer Tunnelleitung, dafiir miisste die erste Ableitung

linksgekriimmt sein. Durch die hohe Leistung erwarmt sich die Probe, wodurch sich offenbar

der Widerstand erhoht. Dies resultiert in einer Abnahme der Steigung der I-U-Messkurve. Die

Kriimmung der Kurve zeigt also die typische Rechtskriimmung eines metallischen Widerstands

mit positivem Temperaturkoeffizienten.
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In Teil b) ist die I-U-Kennlinie einer biaxial vorgestreckten Nickeldiinnschicht bei 120 %
Dehnung und einer maximal umgesetzten Leistung von 0,6 pW aufgenommen. Bei dermal3en
hohen Dehnungen oberhalb der Vordehnung kénnte der Tunneleffekt als Leitungsmechanismus
erwartet werden. Die Ergebnisse widersprechen dieser Idee. Es zeigt sich ein linearer
Zusammenhang zwischen Strom und Spannung (Abbildung b). Der Wert der ersten Ableitung
ist konstant. Also liegt auch hier kein Elektronen-Hopping oder Tunneln vor.

In Abb. c-f) sind je 2 Proben der gleichen Schicht mit unterschiedlichen Spannungen, also mit
unterschiedlich umgesetzten elektrischen Leistungen, gemessen worden. Die reine
Kohlenstoffschicht zeigt bei einer niedrigen Leistung von 0,01 mW einen linearen Verlauf (c).
Die Erhéhung der Leistung auf 4 mW (d) geht einher mit einer Erwdrmung der Elektrode. Die
erste Ableitung zeigt folglich eine typische Linkskrimmung, wie sie fiir Materialien mit einem
negativen Temperaturkoeffizienten, wie Kohlenstoff, charakteristisch ist (vgl. Kapitel 2.4.5).
Wird eine reine Nickelelektrode durch eine hohere Messleistung erwérmt, so offenbart sich die
erste Ableitung als rechtsgekriimmt (e & f). Dies ist typisch fiir das Verhalten von metallischen
Widerstdnden mit positivem Temperaturkoeffizienten (vgl. Kapitel 2.4.2 & 2.4.3).

Sofern die eingespeiste Leistung bei der Messung geringgehalten wird, kann fiir alle
Elektrodenkonfigurationen ein linearer Zusammenhang zwischen Strom und Spannung
bestétigt werden. Eine eventuell auftretende Kriimmung der Kurven hat ihren Ursprung alleine
in der Erwdrmung der Proben. Die Links- bzw. Rechtskriimmungen der ersten Ableitungen sind
dann typisch fiir positive bzw. negative Temperaturkoeffizienten. Die Ergebnisse belegen, dass
eine 10 nm dicke Nickeldiinnschicht eine zusammenhingende Schicht ausbildet. Der
Leitungsmechanismus des Elektronenhoppings oder -tunneln kann auch bei groBen Dehnungen
ausgeschlossen werden.

Dieses Ergebnis deckt sich mit der Literatur. Die ,,Quick and cold rule” besagt, dass die
Kombination eines kalten Substrats und einer hohen Sputterrate auch bei diinnen Schichtdicken
zu einer zusammenhédngenden Schicht fiihrt [222]. Die Diinnschichtabscheidung in der eigenen
Arbeit erfolgt auf einem nicht beheizten Substrat. Durch das Sputtern mit einem Magnetron-
Target werden hohe Depositionsraten erzielt und eine 10 nm dicke Schicht entsteht in 5
Sekunden bei 300 W.

Der Widerstand einer zusammenhédngenden Diinnschicht ist im Vergleich zu einer aus Inseln
bestehenden Diinnschicht um mehrere GroBenordnungen geringer. Dies wurde an
Silberschichten bei Byon et al. gezeigt [223]. Die in der eigenen Arbeit gemessenen
Anfangswiderstinde in der Grofenordnung von 100  erweisen sich also als ein weiterer

Indikator fiir eine zusammenhéngende Diinnschicht.
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Nickeldiinnschichten, welche in einer Studie von Sewing et al. durch Pulsed Laser Deposition
hergestellt werden, zeigen eine Inselkoaleszenz schon ab einer Dicke von knapp 2,1 nm [224].
In der eigenen Arbeit findet zwar das Sputterverfahren Anwendung zur Abscheidung der
Diinnschichten, diese besitzen allerdings die vier- bis fiinffache Dicke. Es kann also von einer
zusammenhdngenden Schicht ausgegangen werden. Laut Sewing et al. hat eine
Kohlenstoffschicht in einem Kohlenstoff-Nickelverbund keinen wesentlichen Einfluss auf die
Leitfahigkeit der Diinnschichten [224].

Der in Abbildung 4-23 gezeigte exponentielle Widerstandsanstieg muss seinen Ursprung also
im mechanischen Versagen der Diinnschicht haben. Wird fiir die Diinnschicht eine
Volumenkonstanz angenommen und ein uniaxialer Zugversuch durchgefiihrt, so ist der
Widerstand R proportional zum Quadrat des Quotienten aus aktueller Linge L und

Ausgangslange Lo (Formel 4-2). Ry ist der Anfangswiderstand [225].
LA\2
R =R, (—) Formel 4-2
Lo

Die reine geometrische elastische Verformung kann einen exponentiellen Widerstandsanstieg
nicht erkldren. Laut Glushko et al. gibt es neben dem geometrischen Beitrag zur
Widerstandserhohung noch einen strukturellen Beitrag. Dieser umfasst die Phdnomene der
Rissbildung, Rissinitiierung, Erhohung der Anzahl an Punktdefekten,
Korngrenzendichtednderungen, lokale Ausdiinnung und Versetzungsstau an Korngrenzen
[225]. Es gibt in der Literatur verschiedene entwickelte Modelle zur mathematischen
Beschreibung einzelner Prozesse. Im Folgenden soll ein kleiner Uberblick geliefert werden.
An ITO-Schichten, welche durch Elektronenverdampfung auf Polyimid erzeugt werden, kann
nachgewiesen werden, dass ein ansteigender Widerstand bei Dehnung nicht direkt mit der
Rissdichte korreliert [226]. Zu Beginn bilden sich viele kleine Risse bei niedriger Dehnung aus.
Der Widerstandswert steigt jedoch noch nicht an. Erst wenn die Risse wachsen und sich die
Risse offnen, steigt der Widerstand sehr schnell sehr stark an. In diesem Zustand nimmt die
Rissdichte allerdings dann nicht mehr nennenswert zu [226].

Hamasha et al. untersuchen den Rissabstand in Abhédngigkeit der Schichtdicke und der
Dehnung in Aluminiumdiinnfilmen, welche auf PET aufgesputtert werden. Diinnere Schichten
bilden viele kleine Risse mit einem kleinen mittleren Rissabstand. Bei dicken Diinnschichten

entstehen wenige grofle Risse mit vergleichsweise grofem Rissabstand. Ein Netzwerk aus
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vielen kleinen Rissen offenbart einen geringeren Widerstandsanstieg bei Dehnung als ein
grobes Rissnetzwerk bei dicken Diinnschichten [213].

Die Widerstandsidnderung als Funktion der Rissdichte und der Risslédnge beschreiben Glushko
etal. [227,228]. Hier erfolgt die Untersuchung von knapp 800 nm dicke Silberschichten, welche
mit Ink-Jet auf PEN-Folie aufgebracht werden.

Keine der bisher vorgestellten Arbeiten liefert ein mathematisches Modell, welches einen
exponentiellen Anstieg des Widerstandes tiber der Dehnung erklért. Die beschriebenen Modelle
arbeiten mit der Annahme, dass die Risse sich gegenseitig nicht beeinflussen und nicht
koaleszieren. Diese Annahme bildet die Realitdt von DE-Elektroden nur sehr begrenzt ab und
hitte lediglich fiir groe Rissabstinde und kleine Dehnungen Bestand. Bei den oben
beschriebenen Arbeiten geht es weiterhin um andere Diinnschichtsysteme. Dies betrifft neben
Material und Dicke auch das Substratmaterial. Somit sind die oben vorgestellten Modelle wohl
auch nicht auf DE-Anwendungen iibertragbar.

Mathematische Modelle zur Beschreibung der Vorgdnge der Rissinitiierung, des
Risswachstums und der Risskoaleszenz von Diinnschichten auf flexiblen Substraten sind bisher
nicht bekannt. Andere Forscherteams publizieren dhnliche experimentelle Beobachtungen mit
exponentiell ansteigenden Widerstandsverldufen, allerdings keine Modellberechnung der
Verldufe.

Baetens et al. untersuchen auf PDMS abgeschiedene Chrom-Gold-Schichten [229]. Sie
berichten von einem exponentiellen Widerstandsanstieg bei Dehnung. Deren Messungen der I-
U-Kennlinien schlieBen allerdings ein Elektronenhopping aus [229]. Golddiinnfilme auf PDMS
zeigen ebenfalls einen exponentiellen Widerstandsanstieg, wenn sie gedehnt werden [230].
Ein Indiz, dass die Widerstandsverldufe der eigenen Messungen an mechanische Mechanismen
gekoppelt sind, zeigt sich in den Messkurven. Da der Tunneleffekt reversibel ist, miisste der
Widerstandsanstieg einer Probe, welche mehrere Zyklen durchlduft, immer exponentiell sein.
Dies ist nicht der Fall (siche Abbildung 4-25 a). Nur der Hinweg des ersten Zyklus zeigt den
linearen Bereich auf der logarithmischen Skala. Schon der Riickweg in den Ausgangszustand
sowie die folgenden 2 Zyklen zeigen das klassische Widerstandsverhalten von Rissoffnungs-
und RissschlieBvorgingen [211,231]. Wird danach die Dehnung des Zugversuches von 100 %
auf 120 % erhoht, so kommt es im vierten Zyklus bis zum Erreichen der 100 % Dehnung zur
Rissoffnung. Auf den zuséitzlichen 20 % Dehnung werden wieder neue Risse gebildet. Dies
lasst sich dann in einem kleinen exponentiellen Teilstiick erkennen. Der Riickweg und der sich
anschlielende fiinfte Zyklus folgen dann wieder den Gesetzen der Risséffnung und der

RissschlieBung (vgl. Abbildung 4-25 b).
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Abbildung 4-25: Ni-Schichten: Widerstandsverlauf einer 37,5% biaxial vorgestreckten
Nickelprobe. a) 3 Zyklen bis 100 % Dehnung und b) 2 zusdtzliche Zyklen bis 120 % Dehnung.

Nachdem sich beim ersten Dehnen Risse gebildet haben, geht der Widerstand nicht wieder auf
den Ausgangswert zuriick. Die RissschlieBung kann die anfanglich defektfreie Oberflache nicht
vollstidndig zuriickbilden. In den folgenden Dehnungszyklen beginnt die Riss6ffnung immer
leicht vor dem Level der Vordehnung. Durch das inhomogene Spannungsfeld auf der
Elektrodenoberflache, welches durch die Faltenstruktur hervorgerufen wird, werden vereinzelt
schon Risse gedffnet, bevor die Elektrode das Level der Vordehnung erreicht. Ist die
Vordehnung iiberschritten, geniigen etwa 20 % Dehnung bis alle Risse gedffnet sind. Dann ist
der maximale Widerstand eines Zyklus erreicht. Die weitere Dehnung wird durch
Rissaufweitung ohne weiteren Widerstandszuwachs kompensiert. Auf dem Riickweg eines
jeweiligen Zyklus zeichnet sich auf der Hohe der Vordehnung ein Widerstandsminimum ab.
Auf dem Level der Vordehnung sind die Risse gerade geschlossen. Wird nun weiter entspannt,
bildet sich wieder eine wellige Oberfliche aus. Werden nun Grenzflichen von Rissen
zusammengeschoben, so kann es passieren, dass diese sich beim weiteren Zusammenziehen aus
der Ebene heraus verdrehen und gegeneinander verschieben. In diesem Fall bricht die
elektrische Leitung zwischen den Rissflanken wieder ab. Dadurch steigt der Widerstand bis zur
kompletten Entspannung wieder leicht an.

Insgesamt unterstreichen die hier durchgefiihrten Untersuchungen und Literaturstudien, dass es
sich bei dem exponentiellen Widerstandsanstieg um ein mechanisches Phdnomen der
Rissbildung und des Risswachstums handeln muss. Elektronen-Hopping bzw. Tunneleffekte

konnen durch die Messungen ausgeschlossen werden.
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4.2.2.6 Geometrische Analyse der Falten

In Abbildung 4-26 a) ist die Wellenldnge der Falten in Abhdngigkeit der Vordehnung und der
Diinnschichtkonfiguration dargestellt. Die Wellenldnge steigt von der 10 nm dicken Ni-Schicht
tiber die 20 nm dicke Ni+C- bis hin zur ebenfalls 20 nm dicken C+Ni-Schicht an. Zwischen
biaxial und PS vorgestreckten Proben gibt es keine eindeutige Tendenz.

Werden die Materialparameter der Folie und der Nickeldiinnschicht in die Formel 2-2 bis
Formel 2-7 eingesetzt, so ergibt sich eine kritische Wellenldnge Aer von 1,92 pm und eine
kritische Dehnung &c: von 0,026 %. Eine kritische Dehnung von fast Null bedeutet, dass sich
schon bei kleinsten Dehnungen Falten bilden werden. Die nach den Formeln zu erwartende
Wellenldnge ist 1,25 um und die Amplitude A ist gleich 0,36 pm. Gerechnet wird mit einem
E-Modul von Nickel von 200 GPa, einem E-Modul von PDMS von 2 MPa, einer Schichtdicke
von 10 nm, einer Querkontraktion von Nickel von 0,31 und einer Querkontraktion von PDMS
von 0,47. Auch bei der Ni-Diinnschicht sind die errechneten Werte kleiner als die gemessenen
Werte. Die Unsicherheit der eingesetzten Materialparameter, ebenso wie die Grenzen des
Modells im Bereich grof8er Dehnungen, sind hier wohl Griinde fiir die Abweichungen.

Die Abschétzung der kritischen Dehnungen eines Sandwichsystems ist in Tabelle 4-4 gelistet.
Die kritische Dehnung fiir Bi-Layer Faltenbildung ist in allen Féllen kleiner als die kritische
Dehnung fiir Oberflachenfalten. Der extrem niedrige Zahlenwert deutet auf eine sehr hohe
Triebkraft zu Bildung von Bi-Layer-Falten hin. In die Formeln werden die obengenannten
Materialeigenschaften fiir Nickel und PDMS eingesetzt und die in Abschnitt 4.2.1.3
diskutierten Eigenschaften fiir Diamant bzw. Graphit. Die hierarchische Struktur der C+Ni-

8
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71 PS Vorspannung | SEEE
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Abbildung 4-26: Ni-Schichten: a) geometrische Faltenanalyse.  Schicht- und
vordehnungsabhdngige Wellenlinge der Falten, b) 4000-fache Vergroferung der
hierarchischen Faltenstruktur einer C+Ni-Sandwich-Diinnschicht.
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Tabelle 4-4: Ni-Schichten: Kalkulation der kritischen Dehnungen fiir Ni+C- und C+Ni-

Sandwichschichten. In allen Fillen ist die kritische Dehnung fiir Bi-Layer Falten kleiner.

Ni+C C+Ni

27 Co) | 2 (%) 27 o) | <22 %)
Graphit 10,76 0,15} Graphit 251,26 0,08
Diamant 142,62 0,05 Diamant 18,96 0,05

Diinnschicht (Abbildung 4-26 b) stammt auch hier von der Hierarchie der reinen

Kohlenstoffschicht (vgl. Abbildung 4-11 b).

4.2.2.7 Kapazititsmessungen

Abbildung 4-27 zeigt den Kapazititsverlauf als Funktion der Dehnung fiir die jeweiligen
Schicht- und Vorspannungskonfigurationen auf Wacker-Folien. Ein linearer Fit ist jeweils mit
einer rot gestrichelten Linie dargestellt. Die Kapazitit der Proben steigt linear bis tliber die
Vordehnung hinaus an. Einzige Ausnahme ist eine auf einer PS vorgestreckten Probe
abgeschiedene, reine Nickelschicht. Dieser Schichttyp zeigt auch den kritischsten
Widerstandsverlauf mit der geringsten Schadenstoleranz auf PS vorgestreckten Proben. Es
kommt schon frith zur Rissbildung. Erste kleine Risse haben auf den elektrischen Widerstand

wenig Einfluss, da noch ein geniigend grof3er

Leitungsquerschnitt vorhanden ist. Fiihren
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Abbildung 4-27: Ni-Schichten:
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Die Anfangskapazitit ist, wie bei NiCr, eine Funktion der Schichtzusammensetzung. Die
Ursache ist der unterschiedlich starke mechanische Widerstand der Diinnschichten gegen das
Entspannen der Folien. Die gemessenen Dickenunterschiede der einzelnen entspannten Folien
in Abhéngigkeit der Diinnschichten (Abbildung 4-20) bestitigen den in Abbildung 4-27
gezeigten Trend.

Die theoretisch errechnete Anfangskapazitit einer PS vorgestreckten Probe fiir eine
Elektrodenfliche von 3,17 cm?, einem ¢; von 3,3 und einer Foliendicke von 47,5 um ergibt
195 pF. Dieser Wert wird in den Messungen deutlich iiberschritten. Eine VergroBerung der
Elektrode durch das unscharfe Abbilden der Kanten wéhrend des Herstellungsprozesses fiihrt
zu diesem Ergebnis.

Die errechnete Steigung der Kapazitatskurven, unter der Annahme einer idealen Pure Shear
Verformung bzw. einer uniaxialen Verformung bilden die Messdaten nicht ab. Dies zeigt, dass
eine Mischform der beiden idealisierten Modelle vorliegen muss. Diese theoretischen
Uberlegungen sind in ihren Ergebnissen und grundsitzlichen Aussagen auf die biaxial
vorgespannten Diinnschichtkombinationen iibertragbar.

Fir Ni-Diinnschichten zeigen sich also die gleichen Zusammenhidnge wie fiir NiCr-
Diinnschichten. Daher wird fiir detailliertere Herleitungen und Erkldrungen auf den Abschnitt

4.2.1.4 verwiesen.

4.2.2.8 Fatigue-Test

Abbildung 4-28 zeigt die Ergebnisse der Fatigue-Messungen aller  Ni-
Diinnschichtkonfigurationen sowohl auf biaxial vorgestreckten Proben (Abb. a) als auch auf PS
vorgestreckten Proben. Die Proben werden iiber 10 Millionen Zyklen bei einer Frequenz von
20 Hz mit einer mechanischen Dehnung beaufschlagt, wihrend der Widerstand gemessen wird.
Sofern die Testdehnung unterhalb der Vordehnung bleibt, erhoht sich der Widerstand iiber die
10 Millionen Zyklen fast nicht. Die Messkurven verlaufen in dieser Auflosung parallel zur x-
Achse mit Widerstdnden kleiner als 300 Q. Die Kurven iiberlappen sich zum Teil, sodass nicht
alle Kurven als einzelne Linien erkennbar sind.

Beim Uberschreiten der Vordehnung steigt der Widerstand deutlicher an. Dennoch bleibt der
Widerstand bei allen gemessenen Variationen kleiner als 5 kQ. Dabei werden PS vorgedehnte
Proben 7,5 % oberhalb und biaxial vorgedehnte Proben sogar 12,5 % oberhalb der Vordehnung
belastet. Das beste Ergebnis bei biaxial vorgestreckten Proben liefert die reine

Nickeldiinnschicht. Bei PS-Vordehnung ist eine reine Nickelschicht gegeniiber der Ni+C- und
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Abbildung 4-28: Ni-Schichten: Fatigue-Tests fiir alle Diinnschichtkonfigurationen auf a)
37,5% biaxial vorgestreckten Folien und b) 57,5% PS vorgestreckten Proben.

der C+Ni-Schicht unterlegen. Dies deckt sich mit den Widerstandsmessungen aus Abschnitt
4.2.2.2. Hier zeigt die reine Nickelschicht die hochste Schadenstoleranz auf biaxial
vorgestreckten Proben und die C+Ni-Schicht die hochste Schadenstoleranz auf PS

vorgestreckten Proben.

4.2.2.9Hochspannungsmessungen

In Abbildung 4-29 sind die Ergebnisse der Hochspannungsmessungen geplottet. Der
Kraftverlauf einer entsprechenden Schichtkonfiguration bei Hochspannung (rote Kurve) wird
mit dem Kraftverlauf der Schichtkonfiguration ohne Spannung (entsprechende Farbe) und mit
der mechanischen Referenz verglichen (graue Kurve). Die Untersuchungen erfolgen sowohl an
biaxial als auch an PS vorgestreckte Proben.

Fiir alle gemessenen Variationen kann das Grundprinzip der dielektrischen Elastomere gezeigt
werden. Der Kraftaufwand zum Erreichen einer bestimmten Dehnung sinkt mit angelegter
Hochspannung. Es entsteht eine deutliche Differenz zwischen den Kraftverldufen der nicht-
aktivierten und der aktivierten DEs von 0,3 -0,5 N.

Bei biaxialer Vordehnung sind zu Beginn des Zugversuches die Kraftkurven der mechanischen
Referenz und der nicht spannungsbeaufschlagten DEs deckungsgleich. Je nach Diinnschicht
hebt sich im Laufe des Zugversuches die Kraftkurve des DEs frither oder spiter von der
mechanischen Referenz ab. Der Kraftverlauf von PS vorgedehnten DEs liegt bis zur
Vordehnung gleichauf oder sogar unterhalb der mechanischen Referenz. Bei beiden
Vordehnungen steigert sich die Kraftantwort beim Uberschreiten des jeweiligen

Vordehnungslevels deutlich. Die Kraftverldaufe konnen mit den schichtspezifischen
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Abbildung 4-29: Ni-Schichten: Hochspannungsmessungen aller Diinnschichten sowohl auf
37,5% biaxial vorgestreckten (a,b,c) als auch auf 57,5% PS vorgestreckten Wacker-Elastosil-
Folien (d,e,f). Die vertikal gestrichelte Linie reprdsentiert das jeweilige Vorspannungslevel.

Eigenschaften der jeweiligen Faltenstrukturen erklart werden (vgl. Dickenmessungen aus
Abbildung 4-20). Da die Kraftverldaufe der hier gezeigten Ni-Diinnschichtelektroden die
gleichen GesetzmafBigkeiten wie die Kraftverlaufe der NiCr-Diinnschichten zeigen, wird fiir
detaillierte Erklarungen auf den Abschnitt 4.2.1.6 verwiesen.

Bei allen Zugzyklen ist eine Hysterese messbar. Wegen der Auflosung der Kurven ist diese
allerdings in Abbildung 4-29 nur bei den C+Ni-Elektroden zu erkennen. Die Ergebnisse der
analytischen Auswertung der Hysteresefldchen ist in Tabelle 4-5 zusammengefasst.

Die dissipierte Energie erhoht sich in allen Féllen, sobald eine Diinnschichtelektrode auf das
PDMS aufgebracht wird. Dabei steigt der Fldcheninhalt der Hysterese von der reinen Ni-
Schicht iiber die Ni+C-Schicht bis zur C+Ni-Schicht an. Mit angelegter Hochspannung wird

die Hystereseflache kleiner.

Tabelle 4-5: Ni-Schichten: Hysteresefldchen fiir die verschiedenen Diinnschichten unter den
jeweiligen Vorspannzustinden. Die Hysterese wurde fiir Zugversuche mit und ohne
Spannung ausgewertet.

Hysterese (mJ) Hysterese (mJ)
biax e=50%, OkV £=50%, 3kV|PS e=70%, OkV &=70%, 3kV
mechan. Referenz 0,122 - mechan. Referenz 0,214 -
C+Ni 0,333 0,237|C+Ni 0,436 0,355
Ni+C 0,330 0,273|IN+C 0,399 0,344
Ni 0,242 0,188|Ni 0,362 0,334
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Wird von einem idealisierten Pure Shear Zugversuch und einer Ausgangsdicke der Folie von
47,5 um ausgegangen, so ergibt eine Langendnderung von 50 % eine Dicke von 31,6 pm. Das
ergibt eine Durchschlagsfestigkeit von 94,5 V/um. 70 % PS gedehnte Proben mit einer Dicke
von 28 um haben eine errechnete Durchschlagsfestigkeit von 107,5 V/um. Diese Werte treffen
bzw. libersteigen die Spezifikation des Herstellers. Somit wird die Durchschlagsfestigkeit durch

den Sputterprozess nicht negativ beeinflusst.

4.2.3 Chrom-Schichtvariationen

In diesem Kapitel erfolgt die Vorstellung der Ergebnisse der Chrom-Diinnschichtvariationen.
Sowohl die Schichthaftung als auch der Widerstand als Funktion der Dehnung und die
Ausbildung der Falten werden untersucht.

Die Chromreihe stellt den letzten Zyklus von Diinnschichtcharakterisierungen im Rahmen
dieser Arbeit dar und komplettiert das Materialsystem Nickel-Chrom. Aufgrund der
gewonnenen Ergebnisse und Erkenntnisse, werden die chrombasierten Elektroden nur in einem

sehr eingeschrankten Umfang charakterisiert.

4.2.3.1 Schichthaftung

Die Untersuchung der Schichthaftung aller auf Wacker PDMS abgeschiedenen Cr-
Diinnschichtkonfigurationen geschieht qualitativ wieder mittels Peel-Off Test. Die
Schichthaftung stellt sich bei allen Systemen als fiir den Anwendungsfall ausreichend gut
heraus, eine Delamination der Diinnschicht ist optisch nicht feststellbar. Es zeigt sich also die

gleiche Phidnomenologie wie bei den NigoCr2o- und bei den Ni-Schichten.

4.2.3.2 Widerstandsmessungen

Die Widerstandsverldufe der Cr-Diinnschichtvariationen in Abhédngigkeit der Dehnung sind in
Abbildung 4-30 sowohl fiir biaxial als auch fiir PS vorgestreckte Proben dargestellt. Eine
farbige Flache enthélt die Messwerte mehrerer Proben einer entsprechenden Konfiguration. Die
Flache wird durch den maximalen und minimalen Messwert umschlossen.

Der Widerstandsverlauf ist abhidngig von der Kombination aus Schichtzusammensetzung und

Art der Vordehnung. Auf biaxial vorgestreckten Proben demonstriert die reine Cr-Schicht die
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Abbildung 4-30: Cr-Schichten: Widerstandsverldufe in Abhdngigkeit der Dehnung aller Cr-
Diinnschichtkonfigurationen auf a) biaxial vorgestreckten und b) PS vorgestreckten Wacker-
Folien.

grofte Dehnbarkeit. Sie erreicht fast 100 %, bevor der Widerstand 100 k€ iiberschreitet. Eine
Cr+C-Schicht kann knapp iiber 60 % Dehnung aufnehmen. Der Anfangswiderstand dieser
beiden Diinnschichten liegt bei wenigen 100 Q. Im Bereich kleiner Dehnungen bleibt der
Widerstand anndhernd konstant. Der Anstieg des Widerstandes findet allerdings schon vor
Erreichen der Vordehnung statt. Chrom besitzt eine sehr grof3e Affinitét zu Sauerstoff und bildet
harte und sprode Oxide [124]. Zum einen kann es vor Erreichen der Vordehnung zu einem
Widerstandsanstieg durch leichte Rissbildung kommen, zum anderen ist anzunehmen, dass die
harten Oxide einen deutlichen Widerstand gegen die Entspannung der Folie leisten. Somit wére
sie zu Beginn des Zugversuches nicht komplett entspannt. Die C+Cr-Schicht versagt schon weit
vor der Vordehnung. Sie besitzt zudem einen sehr groBBen Anfangswiderstand. Chrom neigt
neben der hohen Affinitdt zu Sauerstoff auch zur Bildung von Karbiden [232,233]. Die
Moglichkeit, dass sich bei einer C+Cr-Schicht auch noch sprode und nicht dehnbare Oxide
bilden, wenn Cr-Atome beim Prozess auf die Kohlenstoffoberfliche treffen, ist nicht
auszuschlieBen. Diese wéren nichtleitend und nicht flexibel, was die Faltenbildung beim
Entspannen nochmals erschweren wiirde. Bei der Faltenbildung konnten somit schon
Vorschddigungen entstehen, die dann im darauffolgenden Zugversuch zu einem schnellen
Ausfall der Elektrode fiihren.

Bei PS vorgestreckten Proben erreicht die C+Cr Elektrode eine maximale Dehnbarkeit von
85 %. Die reine Chromelektrode beginnt unmittelbar nach der Vordehnung zu degradieren. Die

Anfangswidersténde streuen liber einen weiten Bereich von 100 € bis 3 k€.
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Abbildung  4-31: Cr-Schichten: ~ REM-Aufnahmen  der  verschiedenen Cr-
Diinnschichtkonfigurationen auf biaxial (a,b,c) und PS (d,ef) vorgestreckten Wacker-PDMS-
Folien.

Bei den Chrom-Schichtvarianten ist ein deutlicher Unterschied zwischen den
Widerstandsverldufen von biaxial und PS vorgestreckten Proben zu erkennen. Dies lésst sich
auf die unterschiedlich ausgepragte Faltenstruktur zuriickfiihren (siche Abbildung 4-31).

Grundsétzlich konnen die Argumente und Erklarungen von Kapitel 4.2.1.2 und 4.2.2.2 auf die
Chromdiinnschichtelektroden tibertragen werden. Aus diesem Grund wird auf eine weitere

detaillierte Darstellung hier verzichtet.

4.2.3.3 Geometrische Analyse der Falten

In Abbildung 4-32 a) sind die Wellenldngen der Falten in Abhdngigkeit der Schicht und der
Vordehnung dargestellt. Die Faltenwellenldnge steigt von der reinen Cr-Diinnschicht tiber die
Cr+C- hin zur C+Cr-Diinnschicht an. Bei der Vorspannung gibt es keinen eindeutigen Trend.
Bei der Cr- und bei der Cr+C-Schicht zeigen die PS vorgestreckten Proben eine leicht grofere
Wellenldnge. Bei der C+Cr-Schicht ist die Wellenldinge der biaxial vorgespannten Probe
grofler.

Die kritische Wellenldnge liegt mit einem eingesetzten E-Modul von Chrom von 279 GPa und
einer Querkontraktion von 0,21 bei 2,11 um (Formel 2-2), die korrespondierende kritische
Dehnung bei 0,022 % (Formel 2-3). Die errechnete Wellenldnge liegt bei 1,36 pm (Formel
2-5), die errechnete Amplitude bei 0,39 um (Formel 2-7). Die gemessenen Werte sind grofer.
Die genauen Materialparameter fiir Diinnschichten sind nicht bekannt und es wird mit den
Eigenschaften fiir Bulk-Materialien gerechnet. Des Weiteren sind die Modelle nur fiir kleinere

Dehnungen konzipiert.
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Abbildung 4-32: Cr-Schichten: a) Untersuchung der schicht- und vordehnungsabhdngigen
Wellenlinge der Falten, b) 4000-fache Vergrofserung einer C+Cr-Diinnschicht mit
hierarchischer Faltenstruktur.

Nach Abschitzung der kritischen Dehnungen fiir Bi-Layer Faltenbildung oder
Oberfldchenfaltenbildung mittels Formel 2-8 und Formel 2-9, ist in allen Fillen die Bildung
von Bi-Layer Falten zu erwarten (Tabelle 4-6). Die C+Cr-Sandwichschicht zeigt auch hier eine
hierarchische Struktur, welche auf die Hierarchie der reinen Kohlenstoffschicht zuriickgeht.

Fiir detailliertere Erlduterungen der theoretischen Zusammenhédnge wird auf die Abschnitte

4.2.1.3 und 4.2.2.6 verwiesen.

4.2.4 Vergleich der Schichten

4.2.4.1 Vergleich der Dehnbarkeit der Schichtkonfigurationen anhand des Widerstandes

Abbildung 4-33 zeigt einen Vergleich der untersuchten Diinnschichten anhand ihrer
durchschnittlichen Dehnung bei einem Widerstand von 100 k€, sortiert in biaxial a) und PS
vorgestreckten Proben b). Die reinen Metallschichten (blaue Sdulengruppe) sind auf biaxial

vorgestreckten Proben jeweils am dehnbarsten. Die Kohlenstoff-Metall-Sandwichschichten

Tabelle 4-6: Cr-Schichten: Kalkulation der kritischen Dehnungen fiir Bi-Layer Falten und
Oberflichenfalten. In allen Fillen dominieren die Bi-Layer Falten.

Cr+C C+Cr
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Abbildung 4-33: Vergleich der Schichten: Dehnung bei einem Widerstand von 100 k€ von a)
37,5 % biaxial vorgestreckten Proben und b) 57,5 % PS vorgestreckte Proben.

weisen hingegen die geringste Dehnbarkeit auf. Auf PS vorgestreckten Proben kehrt sich diese
Reihenfolge um. Mit nickelbasierten Elektroden konnen die groBten Dehnungen erreicht
werden, mit chrombasierten Elektroden die geringsten. Chrom ist von sich aus weniger duktil
als Nickel. Hinzu kommt die Affinitdt zu Sauerstoff und Kohlenstoff und damit verbunden die
mogliche Bildung von Oxiden und Karbiden, was dann die Chromelektroden noch weiter
versproden ldsst und unflexibel macht [232,233]. Generell setzt eine hohe Dehnbarkeit eine
gute Adhidsion zwischen Diinnschicht und Substrat voraus [67,212]. Die qualitativen
Haftungstests offenbaren keine Unterschiede der Haftfdhigkeit der verschiedenen
Diinnschichten. Die hohe Dehnbarkeit der Nickelelektroden deutet darauf hin, dass es auch
ohne Chrom keine Haftungsprobleme gibt. Auf Chromanteile in der Diinnschicht sollte also
verzichtet werden, da nur Nachteile erkennbar sind. Unterschiede von fast 40 % Dehnung
zwischen korrespondierenden nickel- und chrombasierten Elektroden sind eklatant. Weiterhin
erweist sich die Anpassung der Schichtzusammensetzung an die Art der Vorstreckung als
sinnvoll.

Die beste Kombination ist eine reine Nickelschicht auf einer 37,5 % biaxial vorgedehnten Folie.
Diese erreicht eine Dehnung von 122 %, bevor der Widerstand von 100 k€Q iiberschritten wird.
Eine hohere biaxiale Vordehnung von 57,5 % ermoglicht sogar eine Dehnung von iiber 200 %
(vgl. Abbildung 4-19). Die C+Cr-Diinnschicht auf einer biaxial vorgestreckten Probe offenbart
sich als schlechteste Kombination. Diese Diinnschichtelektrode degradiert sogar vor Erreichen

des Levels der Vordehnung.
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Ein direkter Vergleich mit anderen Forschungsarbeiten ist schwierig, da bisher keine Arbeit
bekannt ist, welche vergleichbare Herstellungs- und Messprozesse beschreibt. Dennoch soll im
Folgenden versucht werden, die oben erzielten Ergebnisse anderen Arbeiten aus dem Sektor
dielektrischer Elastomere kritisch gegeniiber zu stellen.

Electroless Deposited Silver Elektroden wurden von Sze-Hsien et al. hergestellt. Die
Abscheidung der Elektroden auf 40 % radial vorgestreckten Proben fiihren nach Entspannung
ebenfalls zu einer ungeordneten Faltenstruktur. Mit einem Anfangswiderstand von 90 Q steigt
der Widerstand bei diesen Elektroden bei einer Dehnung von 110 % auf 1 MQ an [71]. Der
Anfangswiderstand, die Vordehnung und die Dehnbarkeit sind vergleichbar mit den in der
eigenen Arbeit prasentierten Ergebnissen. Lacour et al. erzeugen eine biaxiale Faltenstruktur
iiber thermische Spannungen. Diese entsprechen einer sehr kleinen mechanischen Vordehnung
von knapp 1 %. Dennoch erreichen ithre Goldelektroden eine Dehnung von 22 %, also knapp
20 % mehr als die Vordehnung [57]. Die Faltenbildung erhoht also deutlich die Dehnbarkeit.
Nguyen et al. stellen auf vorgestrecktem PDMS Platin- und Goldsandwichschichten mit einer
Gesamtdicke von 10 nm her. Im Anschluss an die Elektrodenherstellung wird eine zusétzliche
PDMS-Abdeckung zum Schutz aufgebracht. Mit dieser Methode stellen sie flexible Sensoren
her, die bis zu einer Dehnung von 250 % ihre Arbeit verrichten. Uber das genaue Level der
Vordehnung ist nichts bekannt. Allerdings steigt der Widerstand auf den ersten 50 % fast nicht
an. Dies ldsst vermuten, dass die Vordehnung im Bereich von 50 % liegt [234]. Die aus der
eigenen Arbeit stammenden, auf 57,5 % biaxial vorgedehnten Folien abgeschiedenen Ni-
Elektroden (vgl. Abbildung 4-19), sind auch ohne Schutzschicht bis 250 % dehnbar. Die groBte
in der Literatur gefundene Vordehnung liegt bei 500 % (Galineua et al.). Das dielektrische NR-
Elastomer kann nach der Herstellung und Entspannung wieder bis zur Vordehnung von 500 %
ohne Widerstandsanstieg gedehnt werden [235]. Benslimane et al. kreieren eine gefaltete
Elektrode nicht iiber Vordehnung und Entspannung, sondern iiber die Beschichtung einer
wellig vorgepriagten Oberfldche. Mit dieser Wellenelektrode konnen sie 33 % Dehnung ohne
Schadigung erreichen [61].

Ein Verzicht auf die Ausnutzung von Falten mindert die Dehnbarkeit von Metallelektroden
deutlich. Delille et al. inkorporieren Platin in eine Elastomermatrix ohne Vorspannung. Die so
hergestellten Elektroden fiir DEAs konnten dann nur mit 22 % Dehnung beaufschlagt werden
[75]. Sasikala et al. untersuchen glatte, aufgesputterte Silberelektroden, die allerdings schon bei
sehr kleinen Dehnungen im einstelligen Prozentbereich versagen [236]. Die eigenen Ergebnisse
und die letztgenannten Beispiele verdeutlichen, dass die Elektrodenaufbringung unter

Vorstreckung der Folie einen erheblichen Vorteil fiir DE-Anwendungen aufweist.
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Abbildung 4-34: Vergleich der Schichten: Anfangskapaczitditen der einzelnen Schichten. a)
biaxial vorgestreckte Proben und b) PS vorgestreckte Proben. Schwarz schraffierte Balken
reprdsentieren die Ni-Diinnschichten und weifs schraffierten Balken die NiCr-Familie.

Diese Einordnung belegt, dass die in der eigenen Arbeit vorgestellten Diinnschichtelektroden
sehr hoch dehnbar sind. Dehnungen von 250 % sind mit Nickelelektroden bei entsprechend
vorgedehntem PDMS zu erreichen. Einzig der Austausch des Dielektrikums zu NR offeriert

laut Literatur noch héhere Dehnungen.

4.2.4.2 Vergleich der Kapazitiiten der einzelnen Schichtkonfigurationen

Die Anfangskapazitit einer NiCr-Schichtvariation ist hoher als die Anfangskapazitit der
korrespondierenden Ni-Schicht (siche Abbildung 4-34). NiCr-Schichten werden auf 40 um
dicker Parker-Folie abgeschieden, Ni-Schichten auf 47,5 um dicker Wacker-Folie. Die hohere
Anfangskapazitit ist durch den Dickenunterschied der Folien zu erkldren. Sonst gelten die
gleichen GesetzmiBigkeiten fiir beide Diinnschichtfamilien. Bedingt durch den
schichtabhdngigen mechanischen Widerstand gegen das Entspannen nach der Herstellung und
der daraus resultierenden Variation des Elektrodenabstandes und der Elektrodenfldche, zeigt
die reine Metallschicht die niedrigste und die Kohlenstoff-Metall-Sandwichschicht die grofte
Anfangskapazitit. Der Fit der Kapazititsverlaufe ergibt in allen Féllen eine Gerade (vgl.
Abbildung 4-12 und Abbildung 4-27). Direkte Unterschiede zwischen Nickel und Nickel-
Chrom konnen aufgrund der unterschiedlichen Silikonfolien nicht evaluiert werden.

Benslimane et al. zeigen ebenfalls einen linearen Kapazitatsverlauf tiber der Dehnung fiir ihre

gefalteten Oberflachen [10].
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4.2.4.3 Fatigue-Test

Die gezeigten Messdaten in Abbildung 4-14 und Abbildung 4-28 zeigen keine signifikanten
Unterschiede. Auf Parker-Folie abgeschiedene Nickel-Chrom-Diinnschichten tiberleben unter
den gewihlten Testbedingungen 10 Millionen Zyklen mechanischer Lastwechsel. Ebenso
schaffen dies auch auf Wacker-PDMS abgeschiedenen Nickel-Diinnschichten. Die
Widerstdande bleiben in allen Fillen kleiner als 5 k€Q. Auffallig ist allerdings, dass die Parker-
Folie nur bedingt den mechanischen Belastungen standhalten kann. Viele Elektroden konnten
nicht abschlieend charakterisiert werden, weil die Parker-Folie wiahrend der 10 Millionen
Zyklen gerissen ist. Bei Wacker-Folie ist dies nur sehr vereinzelt passiert. Da fiir die Nickel-
Chrom- und die Nickeldiinnschichten verschiedene Substratfolien benutzt wurden, kann auch
hier kein direkter Vergleich der Diinnschichten erfolgen.

Galineau et al. testen 500 % vorgestreckte Proben zwischen 100 % und 300 %. Dabei steigt der
Widerstand iiber 1750 Zyklen bei einer Testfrequenz von 0,5 Hz nicht an [235]. Dies ist
gleichbedeutend mit den eigenen Ergebnissen der Fatigue-Messungen. Unterhalb der
Vordehnung ldsst sich kein Widerstandsanstieg registrieren. Nguyen et al. zeigen
reproduzierbare Widerstandsverldufe auf sehr niedrigem Level bei einer Dehnung von 50 %.
Sie belasten die Proben mit 500 Zyklen [234]. In einer anderen Studie werden lediglich 160
Zyklen als Fatigue-Test durchgefiihrt [211]. In keiner der gefundenen Verdffentlichungen
wurden vergleichbare Testbedingungen (10 Mio. Zyklen, 20 Hz) wie in meiner eigenen Arbeit
angewendet, somit ist ein direkter Vergleich nicht moglich. Dies verdeutlicht aber auch den

Mehrwert und die Einzigartigkeit der in dieser Arbeit verdffentlichten Ergebnisse.

4.2.4.4 Substrat- und diinnschichtspezifische Kraftverliufe in Abhdingigkeit einer angeleg-
ten Hochspannung

Sowohl NiCr-Schichten auf Parker-Folie als auch Ni-Schichten auf Wacker-Folie zeigen die
fiir DEA typischen Kraftverldufe in Abhdngigkeit einer angelegten Spannung. Die Kraftantwort
sinkt jeweils bei angelegter Spannung. Die mechanische Arbeit wird um den Betrag der
elektrischen Arbeit verringert. Allgemein liegt die Kraftantwort der beschichteten Wacker-
Folie bei gleicher Auslenkung hoher als die Kraftantwort einer beschichteten Parker-Folie.
Knapp 2 N werden bendtigt, um eine beschichtete Wacker-Folie um 70 % auszulenken, aber

lediglich 1,3 N rufen die gleiche Auslenkung bei beschichteten Parker-Folien hervor.
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Die unbeschichteten Folien konnen mit einer Kraft von 1,5 N (Wacker) und 0,6 N (Parker) auf
70 % Dehnung gezogen werden. Die gemessenen Kraftunterschiede lassen sich zum Teil auf
den Dickenunterschied (Wacker ist knapp 20 % dicker als Parker) zuriickfiihren. Die Wacker-
Folie ist allgemein mechanisch steifer und stabiler. Die Hysterese der unbeschichteten und auch
der beschichteten Wacker-Folien ist fast um den Faktor 2 grofler als die entsprechende
Hysterese der Parker-Folien. Vorspannmechanismen in einem DE-System miissen auf diese
unterschiedlich auftretenden maximalen Kréfte und Hysteresen angepasst werden. Die
gemessene Durchschlagsfestigkeit der Wacker-Folie liegt mit 94,5 V/um hoher als die der
Parker-Folie mit 85 V/um. Ein elektrischer Durchschlag trat bei Parker-Folie haufiger auf, z.T.

sogar schon unterhalb der vom Hersteller angegebenen Spezifikation von 80 V/um.

4.2.4.5 Vergleich der Wellenlinge der Falten

Abbildung 4-35 zeigt die Faltenwellenldngen der jeweiligen Diinnschicht-Vorstreckart. Die
NiCr-Reihe kann nicht direkt mit der Chrom- und Nickelreihe verglichen werden, da
unterschiedliche PDMS Folien verwendet wurden. Die in Abschnitt 2.3 vorgestellten
Rechenmodellen versagen bei den sehr stark vorgespannten Folien. Weder korrekte Werte noch
Trends konnen vorausgesagt werden. In den Messungen zeigt sich dann aber ein klarer Trend
fiir alle Kombinationen. Die reinen Metallschichten fiihren zu den kiirzesten Wellenlédngen,
wihrend die Kohlenstoff-Metallsandwiches die groBten Wellenlingen aufweisen. Eine

Korrelation der Wellenldnge der Falten mit den elektromechanischen Eigenschaften ist nicht

e}

Wellenldnge (um)

I
NiCr biax NiCr PS Ni biax N1 PS Cr biax Cr PS

Abbildung 4-35: Vergleich der Schichten: Wellenldnge der Falten der jeweiligen Diinnschicht-
Vorstreckart.
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moglich. Biaxial vorgestreckte C+NiCr- bzw. C+Ni-Diinnschichten lassen sich, verglichen mit
der C+Cr-Diinnschicht, deutlich stirker dehnen (siehe Widerstandsmessungen). Die
Faltenwellenlénge der biaxial vorgestreckten C+Cr-Elektrode liegt zwischen den Wellenlédngen
der beiden anderen Schichten. Die Faltenwellenlinge korreliert somit nicht mit der

Dehnbarkeit.

4.2.5 Fazit der elektromechanischen Charakterisierung

Die erforschten Diinnschichtelektroden konnen sowohl auf Parker-PDMS als auch auf Wacker-
PDMS als Elektroden fiir DE-Anwendungen verwendet werden. Niedrige Widerstinde
aufgrund der metallhaltigen Elektrode, eine lineare Abhédngigkeit der Kapazitit von der
Dehnung und eine Langzeitstabilitdt iber 10 Millionen Zyklen heben die neu entwickelten
Diinnschichtsysteme von den bisher verwendeten Carbon Black Elektroden ab. Auch der
Vergleich mit anderen flexiblen metallischen Elektroden zeigt, dass die hier prisentierten
Ergebnisse die bisher veroffentlichten Ergebnisse bestétigen oder iibertreffen bzw. auch neue
Erkenntnisse im Bereich von Diinnschichtelektroden gewonnen werden konnten.

Eine 10 nm dicke reine Nickeldiinnschichtelektrode, welche auf Wacker-Folie abgeschieden
wird, zeigt die besten elektromechanischen Eigenschaften. Die Dehnbarkeit ist mit bis zu 250 %
bei 57,5 % biaxialer Vorspannung extrem hoch. Der mechanische Einfluss der einfachen
Diinnschichtelektrode auf das Dielektrikum ist dabei kleiner als der FEinfluss einer
Sandwichdiinnschicht mit der doppelten Dicke.

Die Wacker-Folie neigt, unter den in dieser Arbeit angewandten Testbedingungen, zudem
weniger zu mechanischem Versagen als die Parker-Folie. Zudem ist die Durchschlagsfestigkeit
der Wacker-Folie groBler. Deshalb sollte fiir den Aktorbau auf die Wacker-Folie
zuriickgegriffen werden. Allerdings ist die Hysterese der Wacker-Folie grofler. Dies muss,
neben der groBeren Steifigkeit der Wacker-Folie, bei der mechanischen Auslegung des DE-
Systems berticksichtigt werden. Die Auspridgung unterschiedlicher Faltenwellenldngen hat
keinen direkten Einfluss auf die Elektromechanik und kann somit bei der Schichtauswahl
unberiicksichtigt bleiben.

Einzig fiir die chrombasierten Elektroden kann keine Empfehlung ausgesprochen werden. Die
geringe Dehnbarkeit schrinkt den Einsatz als DE-Elektrode sehr stark ein.

Eine Zusammenfassung der wichtigsten Aspekte ist in Tabelle 4-7 priasentiert.
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4.3 Schichtanalyse

Dieser Abschnitt widmet sich der Kohlenstoffanalyse der Sandwichschichten. Die Idee, dass
Nickel als Graphitkatalysator in den Sandwichdiinnschichten fungieren konnte, soll durch

nachfolgende Analysen kritisch beurteilt werden.

4.3.1 Widerstand der Kohlenstoffschicht

Abbildung 4-36 zeigt den mit dem Tera-Ohm-Meter gemessenen spezifischen elektrischen
Widerstand in Abhidngigkeit des Prozessdruckes von auf Glasobjekttragern abgeschiedenen
Kohlenstoffschichten. Die Widerstinde werden sowohl mit 100 V als auch mit 500 V
Messspannung gemessen. Fiir niedrige Prozessdriicke im Bereich von 1,5 pbar bis 20 pbar sind
die spezifischen Widerstinde nahezu konstant und mit 0,2 Qm bis 10 Qm vergleichsweise
niedrig. Mit steigendem Prozessdruck steigt der spezifische Widerstand bei 35 pubar um 4
GroBenordnungen auf knapp 5000 Qm an. Der Widerstand einer Kohlenstoffschicht korreliert
mit der Kohlenstoffmodifikation. Diamant ist mit 10'® Qm ein Isolator. Graphit hingegen ist
ein guter elektrischer Leiter mit einem spezifischen Widerstand von 5 x 10 Qm parallel bzw.
etwa 5 x 102 Qm senkrecht zu den Basalebenen. Der spezifische Widerstand von DLC ist in
Abschnitt 2.4.5 mit 10® Qm angegeben, wobei dieser Wert eine groBe Bandbreite besitzt. Die
gemessenen spezifischen Widerstdnde verdeutlichen, dass keine reine Graphitschicht vorliegt,
da der gemessene spezifische Widerstand um einige GroBenordnungen zu hoch ist. Dennoch

liegt er deutlich unter dem Wert fiir

10000y—=— @100V Diamant und unter dem angegeben Wert
g looo{—®—@s00v._____ 4 | fiir DLC. Dies zeigt, dass vermutlich eine
':%/ wodl o) o] DLC-Schicht mit einem vergleichsweise
E ol groflen graphitischen Anteil erzeugt
5 wurde. Eine bei niedrigen
g’. e AN Prozessdriicken abgeschiedene

Kohlenstoffschicht zeichnet sich also

=)
—

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 ) . . )
Prozessdruck (pbar) gegeniiber einer bei hoéheren

Prozessdriicken abgeschiedene
Abbildung 4-36: Schichtanalyse: spezifischer

Widerstand des Kohlenstoffs als Funktion des Kohlenstoffschicht durch einen erhohten
Prozessdruckes. Anteil an sp>Hybriden aus. Eine weitere



Ergebnisse und Diskussion 121

Reduktion des Prozessdruckes unter 1,5 pbar ist nicht mehr moglich, da es dann vermehrt zu

Ausfillen des Kohlenstofftargets kommt.

4.3.2 Rontgendiffraktometrie (XRD)

In Abbildung 4-37 sind verschiedene Diffraktogramme von eigenen Messungen abgebildet. In
Teil a) ist das Diffraktogramm einer NiCr+C-Schicht, in b) das einer reinen NiCr-Schicht und
in ¢) das Diffraktogramm einer reinen Kohlenstoffschicht gezeigt. In Abbildung a) erfolgt die
Messung einer 20 nm dicken NiCr+C-Schicht unter einem Einfallswinkel von 0,8 °. Die
100 nm dicke NiCr-Schicht in b) wird unter 0,9 ° Einfallswinkel und die 100 nm dicke
Kohlenstoffschicht in ¢) sowohl unter einem Einfallswinkel von 0,5 ° (schwarze Kurve) als
auch unter einem Winkel von 0,9 ° (rote Kurve) analysiert. Die Schichtdickenerhéhung
verbessert das Signal-Rausch Verhiltnis.

Im Diffraktogramm der NiCr+C-Schicht (Abbildung a) ist ein Peak einer kubisch
flichenzentrierten Nickelphase zu detektieren. Die 2-Theta-Lage von diesem Peak offenbart
sich als nahezu identisch mit einer kubischen NiCr-Phase im Verhéltnis von 72:28 wt.-%. Zu
diesen beiden Phasen existieren neben einem Hauptmaximum jeweils 2 Nebenmaxima. Eine
kleine Schulter am ersten Peak konnte auf eine hexagonale Nickelphase hindeuten. Es gibt

allerdings keinerlei Hinweise auf eine Kohlenstoffphase. Das Spektrum der 100 nm dicken

1. Max. i .
600 kfz Ni 600 keine c)
kub. NiCr 72:28 2. & 3. Max. Kohlenstoftpeaks

kfz Ni
kub. NiCr 72:28

amorphe Bereiche
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(VS]
=
j=}
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NiCr-Schicht (Abbildung b) liefert identische Peakpositionen wie das NiCr+C-Spektrum, nur
mit besserem Signal-Rausch-Verhéltnis. Die hexagonale Nickelphase tritt deutlicher hervor. Im
Diffraktogramm der reinen Kohlenstoffschicht (Abbildung c) offenbart sich bei ca. 34 ° ein
Peak, dessen Herkunft bzw. Zuordnung zu einer Kohlenstoffmodifikation sich allerdings nicht
bestimmen ldsst. Um die Peaklage von kubischem Kohlenstoff bzw. von Diamant bei 44,5 °
existiert ein breiter Buckel, allerdings kein scharfer Peak. Dies deutet auf eine amorphe Phase
ohne periodische Ordnung hin. Weder aus dem Spektrum der NiCr+C-Schicht noch aus dem
Spektrum der reinen Kohlenstoffschicht konnen Indizien fiir die Existenz von reinem Graphit
gefunden werden.

Die Absenz von eindeutigen Kohlenstoffpeaks kann verschiedene Ursachen haben. So kann die
Schicht beispielsweise als amorpher Kohlenstoff vorliegen. Weiterhin konnen die geringen
relativen Intensititen bei diinnen Schichten und die begrenzte Nachweisbarkeit bei
Nanokristalliten eine Rolle spielen. Zuletzt kann eine leichte Verkippung von epitaktischen
Ebenen zu einem rongtenamorphen Spektrum fiihren [187]. Welcher dieser Punkte auf die oben
gemessenen Spektren zutrifft, kann aus den vorliegenden Daten nicht extrahiert werden.
Allerdings kann ein epitaktisches Wachstum der abgeschiedenen Diinnschichten auf der

Silikonfolie ausgeschlossen werden.

4.3.3 Ramanspektroskopie

Abbildung 4-38 stellt die Ramanspektren inklusive der Peakanalysen von 3 verschiedenen
Diinnschichten, ndmlich der NiCr+C-, der Ni+C- und der C+Ni-Schicht dar. Alle 3 Spektren
zeigen im Bereich zwischen 800 cm™ und 2200 cm™! einen groBen Peak mit einer linksseitigen
Schulter. Dieser Peak kann durch 2 Peaks mit den Peakmaxima bei 1332 cm™ und 1544 ¢cm’!
gefittet werden. 1332 cm™! entspricht der Peakposition von sp>-Hybriden, also von Diamant
[237], 1544 cm™! entspricht der Peakposition von sp?-Hybriden, also Graphit. Sie tragen auch
die Namen D-Band (Diamant-Band) und G-Band (Graphit-Band) [238]. Je nach
Ordnungszustand einer Schicht und je nach eingestrahlter Laserwellenlédnge, konnen sich die
Peakpositionen verschieben und die Peaks sich verbreitern [239]. Die in den jeweiligen
Messkurven erhaltenen Peaks sind charakteristisch fiir DLC-Schichten, also fiir amorphen
Kohlenstoff mit sp’- und sp*>-Hybridisierung [238,240,241]. Bei NiCr+C besitzt der gefittete
Peak des D-Bandes mit 56,4 % den grofiten Flichenanteil. Bei den Nickelschichten ist der

Anteil des G-Bandes stirker ausgebildet. Die absoluten Anderungen fallen allerdings gering
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NiCr+C
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Abbildung 4-38: Schichtanalyse: Ramanspektren inklusive Peakfits und Peakanalysen von a)
einer NiCr+C-Diinnschicht, b) von einer Ni+C-Schicht und c) von einer C+Ni-Schicht.

aus. Die Flachenanteile entsprechen nicht der anteiligen Verteilung der Bindungsverhéltnisse,
da die Sensitivitit der einzelnen Banden unterschiedlich ist [240]. Es ist nicht moglich, aus den
Messdaten genaue Mengenverhiltnisse auszurechnen. Dazu fehlen Vergleichsmessungen mit
genau definierten und bekannten Zusammensetzungen oder Kenntnisse iiber die genauen Werte
der Sensitivitdt der einzelnen Bindungsverhiltnisse.

Jedenfalls kann aus den Ramanmessungen ausgeschlossen werden, dass NiCr oder Ni den

eingebrachten Kohlenstoff zu einer Graphitschicht umwandeln.

4.3.4 Fazit der Schichtanalyse

Die anfiangliche Hypothese, eine Sandwichdiinnschichtelektrode mit einer Graphitschicht
durch eine nickelbasierte Katalyse herzustellen, erweist sich als nicht zutreffend. Die
Messungen zeigen klar, dass keine reine Graphitschicht zu finden ist. Der Kohlenstoft liegt als
amorpher Kohlenstoff vor. Die genauen Anteile an sp>- bzw. sp’-Bindungen kénnen nicht
ermittelt werden. Der Austausch von Nickel-Chrom zugunsten von reinem Nickel scheint die
Verhiltnisse in Richtung einer sp>-Hybridisierung zu verschieben. Ein niedriger Prozessdruck
fordert ebenfalls die Bildung von sp>-Hybridorbitalen.

Die Ergebnisse sind nicht liberraschend. Bisher in der Literatur publizierte Arbeiten berichten
von der katalytischen Graphitbildung unter komplett anderen Voraussetzungen.

Graphitschichten bilden sich bei deutlich hdheren Prozesstemperaturen von mehreren hundert
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Grad aus einem geséttigten Nickelkristallgitter bei der Abkiihlung. Dabei wird Kohlenstoff aus
dem dann tibersattigten Nickelkristall ausgeschieden [85,242-244].

4.4 Laserstrukturierung

Die Laserstrukturierung dient zum Strukturieren und Freilegen von DE-Elektroden und deren
Zuleitungen aus einer vollflichig, beidseitig beschichteten Folie. Der Laserprozess soll den
Maskenprozess ablosen und fiir eine groBere Designfreiheit und eine hohere Genauigkeit,
gerade bei kleinen DE-Elementen, sorgen.

Der Ablauf der Herstellung einer DE-Membran, ausgehend von einer beidseitig vollflachig
beschichteten Folie, ist in Abbildung 4-39 dargestellt. Die Beschichtungen auf der Oberseite
und der Unterseite sind zur Veranschaulichung unterschiedlich eingefarbt (1 und 2). In einem
ersten Arbeitsgang findet zeitgleich die Entfernung der Diinnschicht auf der Ober- und der
Unterseite mit hoher Laserintensitit statt (3 und 4). Dabei erfolgt der Abtrag der Diinnschicht
auf der Unterseite mit dem Laser durch die PDMS-Folie hindurch. Im 5. Schritt kommt es mit
niedriger Laserleistung zur Beseitigung der vorderen Zuleitung auf der Oberseite, sodass nur
die Zuleitung auf der Unterseite librigbleibt. Danach wird die Probe umgedreht und die hintere
Zuleitung der Unterseite entfernt. Hier bleibt die Zuleitung zur Oberseite des DE bestehen (6).

Der Prozess der Entfernung der Diinnschicht auf nur einer Seite trdgt den Namen selektiver

& S

Vollstandige Beschich- | Vollstindige Beschich- |Beidseitiger Abtrag auf | Beidseitiger Abtrag auf
tung Oberseite tung Unterseite linker Seite rechter Seite

6) 7)

JE-Elektrode

eitungen

Selektiver Abtrag Selektiver Abtrag DE mit aktiver runder
Oberseite vordere Unterseite hintere Flache und zwei
Zuleitung Zuleitung Zuleitungen

Abbildung 4-39: Laserstrukturierung: Ablauf des Laserprozesses. Strukturierung einer Ronde
mit 2 elektrischen Anschliissen.
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Abtrag. Die Diinnschicht auf der anderen Seite bleibt beim selektiven Abtrag unversehrt. Das
Ergebnis des in Abbildung 4-39 gezeigten Prozesses ist eine runde aktive Fliche mit je einer
Zuleitung auf der Oberseite und der Unterseite (7). Zum einen muss also ein relativ intensiver
Laserstrahl die 10 nm dicken Elektroden gleichzeitig auf der Unter- und Oberseite entfernen,
ohne dabei die 50 pm dicke PDMS-Folie in der Mitte zu verletzen. Zum anderen soll es mdglich
sein, mit einer niedrigen Laserintensitdt nur die Diinnschicht einer Seite zu entfernen, ohne die
Elektrode auf der gegeniiberliegenden Seite zu beschidigen.

Eine groBe Bandbreite an verschiedenen Laserparametern steht zur Verfiigung, um
Einstellungen zu finden, die den oben angesprochenen Anforderungen gerecht werden. Mit der
Dampfung erfolgt die definierte Abschwédchung des Laserstrahls. Der Variablenraum geht von
0 bis 1710, ist einheitenlos und nicht linear. Bei der Repetitionsfrequenz finden in dieser Arbeit
die Einstellungen 160 kHz und 80 kHz Anwendung. Die Lasergeschwindigkeit in mm/s
umfasst Geschwindigkeiten zwischen 0 und 5000 mm/s. Vor Beginn des Laserprozesses muss
der Fokus mechanisch auf die Probenoberfliache eingestellt werden.

Weitere Laserparameter wie JumpSpeed, JumpDelay, MarkSpeed, MarkDelay oder
SkyWriting sind Einstellungen des Scankopfes. Beim Verstellen der Lasergeschwindigkeit
miissen diese Parameter mit angepasst werden, damit die gewlinschte Geometrie durch den
Scankopf sauber abgefahren wird.

Die Suche nach geeigneten Laserparametern geschieht systematisch (Abbildung 4-40). Zuerst
erfolgt die Einstellung der Fokusebene auf die Folienoberfldche. Die Ermittlung der geeigneten
Kombinationen aus Ddmpfung und Lasergeschwindigkeit ldsst sich in einer Powersuche an
einem Schachbrettmuster mit 8x8 Quadraten, mit der Seitenldnge von 0,8 mm und einem
Abstand von 0,2 mm zum Nachfeld, realisieren (Abbildung 4-40 a). Es wird mit einer
bestimmten Kombination aus Ddmpfung und Lasergeschwindigkeit unten links begonnen. Die
Erhohung der Geschwindigkeit pro Zeile und der Ddmpfung pro Spalte erfolgt um jeweils 25
Einheiten. Ein Lichtmikroskop kommt dann zum Einsatz, um das Schachbrettmuster optisch
sowohl im Auflicht als auch im Durchlicht zu untersuchen. Parametersitze, welche nach
optischen Kriterien die Anforderungen erfiillen, werden auf andere Versuche iibertragen und
tiberpriift. Die Kontrolle der Isolationsfahigkeit eines Konturschnittes findet durch Freilegen
eines Quadrates und der anschlieBenden Messung des Widerstandes des Grabens statt
(Abbildung 4-40 b). Als isolierend gilt ein Graben, wenn er bei 500 V Messspannung einen
Widerstand grofer als 1 GQ aufweist. Weiterhin kommen selektiv strukturierte Leiterbahnen
mit 2 Kontaktpunkten zum Einsatz, um den Widerstand zwischen den beiden Kontaktpunkten

auf den jeweiligen Seiten zu messen. Die Qualitdt der selektiven Strukturierung kann so
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Abbildung 4-40: Laserstrukturierung: a) Schachbrettmuster fiir ~Powersuche, b)
Isolationsmessung iiber einen Isolationsgraben, c) Widerstandsmessungen von selektiv
strukturierten Leiterbahnen zwischen 2 Kontaktpads.

beurteilt werden (vgl. Abbildung 4-40 ¢). Zur Kontaktierung des Widerstandsmessgerites auf
der Diinnschichtelektrode dient ein Tropfen NaCl-Losung an der Kontaktstelle. Die

Messspitzen des Messgerites tauchen dann bei der Messung in die Tropfen ein.

4.4.1 Absorptionsspektren der Folie und der Schichten

Abbildung 4-41 zeigt ein Absorptionsspektrum einer unbeschichteten PDMS-Folie sowie das
Spektrum von zwei beschichteten Folien. Die reine Folie ist fiir den abgebildeten
Wellenldngenbereich nahezu transparent, da die Absorption {iber den kompletten
Wellenldngenbereich unter 10 % liegt. Die Laserwellenldnge von 355 nm wird von der Folie

nur zu knapp 5 % absorbiert. Durch eine

10 nm dicke Nickelschicht auf der Folie steigt

1 iy i Nl die Absorption auf etwa 60 % deutlich an. Bei
08 355 nm betrdgt die Absorption knapp 57 %.
=}

*é_ 0.64 Eine zusitzliche Kohlenstoffschicht erhoht
Q

5074__ die Absorption bei 355 nm weiter um ca.

15% auf rund 72 %. Ein gleichzeitiger

021 Diinnschichtabtrag auf beiden Seiten durch

0 ; T . . Ny
200 250 300 350 400 450 500 550
Wellenlénge (nm) da die Laserstrahlung beim Durchgang durch

die Folie hindurch kénnte somit moglich sein,

Abbildung  4-41: Laserstrukturierung: die. PDMS-Folie  nicht  signifikant

Absorptionsspektrum der reinen PDMS-Folie apoeschwiicht wird. Dies erhoht gleichzeitig
und verschiedener Diinnschichten auf Folie.
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die Anforderungen an einen selektiven Abtrag, da die Laserstrahlung nach dem Abtrag der
ersten Seite nahezu ungeschwiécht auf die Diinnschicht auf der Gegenseite trifft. Das Risiko
einer Beschadigung ist also gegeben. Aus dem abgebildeten Spektrum kann abgeleitet werden,

dass es fiir den selektiven Abtrag wohl nur ein sehr enges Prozessfenster geben kann.

4.4.2 Zugversuche an Proben mit Laserschnitten

In Abbildung 4-42 sind die Ergebnisse von Zugversuchen verschieden priparierter Wacker-
Folien dargestellt. Die rote Box reprisentiert mit dem Skalpell ausgeschnittene Folienproben.
Das Heraustrennen der restlichen Proben erfolgt mit dem Laser bei niedriger Dampfung (400)
und niedriger Geschwindigkeit (100 m/min). Trotz der hohen Intensitdt erfordert die
vollstdndige Durchtrennung der Folie eine mehrfache Ausfiihrung des Schnittes. Bei den
Zugproben, welche im blauen bzw. im grauen Box-Plot dargestellt sind, wird noch ein
senkrecht zur Zugrichtung verlaufender kurzer oder durchgehender Laserschnitt (Cut) in der
Mitte der Probe getitigt.

Die Ausfiihrung dieser Schnitte erfolgt mit einer Dampfung von 1050 und einer
Geschwindigkeit von 200 mm/s, Parameter, die fiir einen sicheren Diinnschichtabtrag geeignet
sind (sieche Kapitel 4.4.6). Mit dem Skalpell ausgeschnittene Zugproben zeigen die kleinste
Reifldehnung. Unsaubere und ausgefranste Schnittkanten sind Schwachstellen und fithren zum
frithzeitigen Versagen der Proben. Im Mittel reilen diese Proben bei 187 % Dehnung. Mittels

Laser ausgeschnittene Zugproben zeigen eine deutlich héhere Reildehnung. Ein Laserschnitt

- %~75%
a) b) 600 I 2Bse:r/eic7hsij‘n‘u:rhea.lb von 1.5IQR
Skalpell Laser Laser Laser Canl — Medianlinie
-schnitt -schnitt -schnitt -schnitt ~ =°VY7] © Mittelwert
él) ¢ Ausreiller
S 400
| 5 $
| =300{ *
T .
(a4
[ =
ohne ohne kurzer durchge- 100 - y ' -
Cut Cut Cut hender Cut o R T
oo o o o o
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Abbildung 4-42: Laserstrukturierung: a) schematische Darstellung der hergestellten
Zugproben, b) Ergebnisse der Zugversuche verschieden prdparierter Wacker-Elastosil Folien.
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Abbildung 4-43: Laserstrukturierung: Benetzungsversuche: a) Wassertropfen auf
unbeschichteter PDMS Folie, b) Wassertropfen auf gefalteter Nickelelektrode, c) und d)
Wassertropfen auf zuvor beschichteter PDMS-Folie. Die Laserparameter beim Schichtabtrag
wurden variiert.

senkrecht zur Zugrichtung nimmt bei der gewéhlten Laserintensitit keinen negativen Einfluss
auf die Reildehnung. Mittlere ReiBdehnungen von 261 % (griine Box), 297 % (blaue Box) und
282 % (graue Box) werden erreicht. Dies zeigt eindeutig, dass die Folie bei einer geeigneten
Parameterauswahl fiir den Schichtabtrag keinen mechanischen Schaden nimmt. Die Qualitit

der Schnittkanten ist viel entscheidender (siehe frithes Versagen der Skalpellschnitte).

4.4.3 Qualitative Analyse der Oberflichenspannung

Abbildung 4-43 zeigt die Ergebnisse der Oberflichenspannungsuntersuchungen an
verschiedenen Stellen einer PDMS-Folie. In Teil a) liegt ein Wassertropfen auf der reinen,
unbeschichteten PDMS-Folie, in Teil b) befindet er sich auf der gefalteten Nickelelektrode. Die
Elektrode wird mit 2 verschiedenen Laserparametern wieder abgetragen. In Abbildung c)
erfolgt das Freilegen mit einer Ddmpfung von 1000 und einer Geschwindigkeit von 250 mm/s.
Eine Dampfung von 400 gepaart mit einer Geschwindigkeit von 5000 mm/s findet in Abbildung
d) Anwendung. Auf die freigelegten Quadrate wird ebenfalls wieder ein Wassertropfen
aufgebracht. Auf den Bildern ist zu erkennen, dass die Tropfen aus den Abbildungen a), ¢) und
d) nahezu den gleichen Benetzungswinkel aufweisen, d.h. eine Laserstrukturierung éndert die
Oberfldchenenergie der Folie nicht signifikant. Eine gefaltete Nickelektrode ldsst sich von
Wasser hingegen gut benetzen. Es bildet sich ein recht kleiner Benetzungswinkel aus. Es

wurden keine weiteren quantitativen Analysen durchgefiihrt.

4.4.4 Einfluss der Laser-Pulswiederholfrequenz

Zu Beginn der Arbeiten findet die Laserbearbeitung mit einer Pulsfrequenz von 160 kHz statt.

Die so erzeugten Strukturen offenbaren oft Risse an den Réndern. Speziell nah
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beieinanderliegende, feine
Stege sind mit Rissen
durchzogen. Die Reduktion
der Frequenz auf 80 kHz
bringt einen entscheidenden

Fortschritt. Die

freigeschnittene Struktur

160kHz, biax, Ni, 80kHz, biax, Ni,
Durchlichtmikroskopie Durchlichtmikroskopie

erweist sich nun als rissfrei

und die Kanten werden
Abbildung 4-44: Laserstrukturierung: Unterschied zwischen

ciner Strukturierung bei 160 kHz und 80kHz. Deutliche S3uber ausgebildet (siche
Reduktion der Rissbildung bei 80kHz. Abbildung 4-44 b). Es

handelt sich bei beiden
Proben um eine 37,5 % biaxial vorgestreckte, mit Nickel beschichtete Probe. Bei gleicher
Dampfung und gleicher Lasergeschwindigkeit ist der einzige Unterschied die Frequenz von
160 kHz in Abbildung a) bzw. 80 kHz in Abbildung b). Darauf aufbauend erfolgen die

nachfolgenden Laserversuche mit einer Repetitionsrate von 80 kHz.

4.4.5 Entwicklung der Parameter fiir den beidseitigen Schichtabtrag

Die ersten Laserversuche an Diinnschichten erfolgen an einseitig beschichteten Folien. Die
Folie ist dabei noch auf dem Rahmen vorgespannt. Die Untersuchung findet an allen
nickelbasierten Diinnschichtvariationen statt. Ein Uberblick zeigt Abbildung 4-45. Die
gezeigten Bilder sind aus Einzelbildern zusammengesetzt, was beim Zusammenfiigen zu einer

leichten Verzerrung fiihren kann. Gestartet wird jeweils in der unteren linken Ecke bei einer

Ni Ni+C C+Ni

biax PS biax PS biax PS

Abbildung 4-45: Laserstrukturierung: Ubersicht der gelaserten Schachbrettmuster auf den
verschiedenen Diinnschichten auf unterschiedlich vorgestreckten Folien.
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D=1050 G=200 D=1150 G=275 D=1225G=375 Déampfung von 1050 und einer

aj 1 0

Geschwindigkeit von 200 mm/s. Die im
Erscheinungsbild minimalen Unterschiede
einzelner benachbarter Quadrate lassen sich

in der Ubersicht nicht erkennen. Deshalb

Abbildung 4-46:

Laserstrukturierung:
Detailansicht einzelner Kacheln einer PS
vorgestreckten C+Ni-Schicht.

prasentiert Abbildung 4-46 einzelne
Quadrate der PS vorgestreckten C+Ni-
Schicht in der Detailansicht. Bei niedriger
Dampfung und geringer Geschwindigkeit offenbaren sich Brandflecken an den Umkehrpunkten
des Lasers (a). Die Laserintensitét ist zu hoch. Hingegen fiihrt eine mittlere Ddmpfung gepaart
mit einer mittleren Geschwindigkeit optisch zu einem vollstdndigen und sauberen Abtrag (b).
Eine Erh6hung von Geschwindigkeit und Ddmpfung scheint dann keinen vollstandigen Abtrag
mehr nach sich zu ziehen. Die Kachel erscheint im Durchlicht etwas dunkler (c).

Mit geeigneten Parametern erfolgt die Freilegung von Quadraten fiir die Widerstandsmessung,
um die Isolierfahigkeit des entsprechenden Materialabtrages zu iiberpriifen. Bei einer
Isoliergrabenbreite von 1 mm kann bei einer Dampfung von 1050 und einer Geschwindigkeit
von 200 mm/s ein Widerstand von mehr als 1 GQ bei einer Messspannung von 500 V fiir alle
Schichttypen sichergestellt werden.

Mit den gleichen Versuchen, also mit der Erzeugung eines Schachbrettmusters mit sich
verdndernden Lasereinstellungen, lassen sich auch bei beidseitig beschichteten, gespannten
Folien geeignete Parametersidtze ermitteln. Nach der optischen Auswertung der gelaserten
Schachbrettmuster, werden Quadrate mit entsprechenden Parametersédtzen freigelegt und die
Isolationsfahigkeit der Griben gemessen. Eine Dampfung von 1000 in Kombination mit einer
Geschwindigkeit von 250 mm/s fiihrt bei einer Isoliergrabenbreite von 1 mm bei allen

Schichttypen zu einer vollstdndigen Isolation.

Tabelle 4-8: Laserstrukturierung: Ddmpfung und Geschwindigkeitsverhdltnisse zum
beidseitigen Abtrag einer entsprechenden Diinnschicht.

. einseitig beschichtet, [doppelseitig doppelseitig
Schicht- : .
. gespannt beschichtet gespannt  |beschichtet entspannt

konfiguration - T
Diampfung/ Geschwindigkeit

Ni 1050/200 1000/250 1000/250

Ni+C 1050/200 1000/250 1000/250

C+Ni 1050/200 1000/250 1000/250
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Front Riickseite Bei beidseitig beschichteten
& o %_ el L LB
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Abbildung  4-47:  Laserstrukturierung:  vermutlicher

Folien im entspannten Zustand
ist eine Ddmpfung von 1000 und
eine  Geschwindigkeit von
250 mm/s ebenfalls
ausreichend, um auf beiden
Seiten einen vollstindig
isolierenden Lasergraben zu

erzeugen. Tabelle 4-8 dient der

selektiver Abtrag in der leizten Spalte aufgrund deutlich Zusammenfassung der
unterschiedlicher optischer Erscheinungsbilder.

Ergebnisse.

4.4.6 Entwicklung der Parameter fiir den selektiven Schichtabtrag

Beim selektiven Schichtabtrag soll bei einer doppelseitig beschichteten Probe nur die

Diinnschichtelektrode auf der dem Laserstrahl zugewandten Seite abgetragen werden, ohne die

Elektrode auf der Gegenseite zu beschidigen.

Ein durch den Laser abgetragenes Schachbrettmuster auf der Oberseite der beidseitig

beschichteten DE-Folie dient als Untersuchungsobjekt. Daran erfolgt die Begutachtung der

Kacheln im Auflichtmikroskop sowohl von oben als auch von unten. Die Parametervariation

im Schachbrett beginnt bei einer Ddmpfung von 1125 und einer Geschwindigkeit von 200 mm/s

5 Y mm

Abbildung 4-48: Laserstrukturierung:
selektiv ~ strukturierte  Leiterbahnen
zwischen 2 Kontaktpads.

und folgt dem zuvor beschriebenen Ablauf. In
Abbildung 4-47 ist das Schachbrettmuster einer
beidseitig mit Ni+C beschichteten DE-Folie zu
sehen. Dabei steht die letzte Spalte im Fokus der
Beobachtungen, da hier die Riickseite unversehrt
bleibt, wihrend auf der Front ein Abtrag stattfindet.
Es scheint, dass die Dampfung, welche sich in jeder
Spalte um 25 Punkte erhoht, wohl einen groBeren
Einfluss hat als die Geschwindigkeit, welche sich in
jeder  Zeile  erhoht. Mit  entsprechenden
Parametersétzen lassen sich Leiterbahnen zwischen

2 Kontaktpads strukturieren und die jeweiligen
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Tabelle 4-9: Laserstrukturierung: Parameterset fiir den selektiven Abtrag. Nur der selektive
Abtrag der Nickel-Diinnschicht wurde bisher optimiert.

doppelsettig
. beschichtet
Schicht- doppelseitig beschichtet gespannt |doppelseitig beschichtet entspannt eschictie
. entspannt,
konfiguration .
Prozess optimiert
Anzahl x Ddmpfung/ Geschwindigkeit
Ni 4x 1300/200 4x 1300/200 1x 1250/250
Ni+C 8x 1250/200 + 16x 1300/100 8x 1250/200 + 16x 1300/100 -
C+Ni 2x 1250/200 + 1x 1200/200 2x 1250/200 + 1x 1200/200 -

Widerstdnde auf der Vorder- und der Riickseite messen (Abbildung 4-48). Zum Teil muss mit

einem Parametersatz die entsprechende Leiterbahn mehrfach bearbeitet werden, um einen

kompletten Abtrag der Elektrode auf der Vorderseite und eine leitfahige Elektrode auf der

Riickseite zu realisieren. Die Versuche erfolgen sowohl an gespannten als auch an entspannten

Folien. Spiter findet eine Optimierung des Prozesses fiir reine Nickeldiinnschichten statt. Eine

Ubersicht der Ergebnisse findet sich in Tabelle 4-9. Die Rezepturen sind kompliziert und

umfassen sehr viele Einzelschritte. Zukunftspldne sehen auch hier eine Optimierung des

Prozesses fiir die Ni+C- und die C+Ni-Diinnschicht vor.

4.4.7 Laserstrukturierung am Beispiel des Rondenaktors

In diesem Abschnitt erfolgt die Beschreibung der Herstellung eines Rondenaktors auf Basis

Riickseit]

Abbildung

derseite

4-49: Laserstrukturierung:
Ausgeschnittene Ronde fiir einen COP-Aktor

(siehe Kapitel 4.5).

einer doppelseitig, mit Nickel
beschichteten DE-Folie. Ein CAD-
Programm dient zur Erstellung der
gewiinschten Geometrie als 2D Zeichnung
im laserkompatiblen dxf-Format. Der
Laser fahrt dann im Prozess alle in der
Zeichnung enthaltenen Linien ab. Um eine
Ronde, wie in Abbildung 4-49 zu
realisieren, braucht es 2 verschiedene dxf-
Dateien. Die erste Datei enthdlt die
Information der isolierenden Kontur

(Abbildung 4-50 b) und die zweite
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Abbildung 4-50: Laserstrukturierung: dxf-Zeichnungen fiir das Strukturieren eines DEs in
Form einer Ronde mit untenliegenden Anschliissen. a) Zeichnung fiir den selektiven Abtrag der
Anschliisse, b) Konturschnitte, c) Detailansicht der versetzten Linien.

beinhaltet die Struktur der Anschliisse (Abbildung 4-50 a). Ein flichiger Abtrag geschieht
durch das Abfahren einzelner, zueinander versetzter Linien. Der Linienversatz in den
Zeichnungen betrigt 0,02 mm. Ein solch geringer Versatz gewihrleistet die Uberlappung
benachbarter Laserschnitte (vgl. Abbildung 4-50 c).

Die doppelseitig beschichtete Folie wird in den Laser eingelegt und an einem
Positionieranschlag ausgerichtet. Es erfolgt die Wahl der Tischposition und der
Scannereinstellungen in geeigneter Art und Weise, sodass sich die Folienmitte im Programm
im Zentrum der dxf-Zeichnungen und der Fokus sich auf der Folienoberfliche befinden. Nach
dem Einstellen der Frequenz auf 80 kHz und dem Laden der dxf-Datei mit den Konturschnitten,
erfolgt die beidseitige Freilegung der Ronde mitsamt den Anschliissen mit einer Dampfung von
1000 und einer Geschwindigkeit von 250 mm/s. Danach wird die dxf-Datei des Anschlusses
geladen. Die Bearbeitung des Anschlusses findet mit einer Dampfung von 1250 und einer
Geschwindigkeit von 250 mm/s statt. Dies fiihrt zu einem selektiven Abtrag lediglich auf der
Oberseite. Bei der Erstellung der unterschiedlichen dxf-Dateien ist auf die exakte
Lagebeziehung der Einzelkomponenten zu achten. Der Ursprung des Koordinatensystems
sollte fiir alle Zeichnungen an der gleichen Stelle sein, damit die zu lasernden Konturen
zueinander die richtige Ausrichtung besitzen. Nach dem selektiven Abtrag der Elektrode auf
der Vorderseite wird der Rahmen mit der DE-Folie um 180° um die y-Achse gedreht und wieder
am Anschlag ausgerichtet. Dann schlief3t sich der selektive Abtrag des Anschlusses auf der nun
laserzugewandten Riickseite an. Bei nicht symmetrischen Aktorgeometrien muss die dxf-
Zeichnung fiir den selektiven Abtrag der Riickseite entsprechend spiegelverkehrt ausgefiihrt

sein, damit es nach der Drehung der Probe um 180 ° nicht zu Komplikationen kommt.
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Abbildung 4-51: Laserstrukturierung: dxf-Zeichnungen fiir den weiterentwickelten
Laserprozess. a) Zeichnung fiir selektiven Abtrag der Anschliisse, b) Konturschnitte, c)
Zeichnung mit Schraffur, d) Detailansicht Schraffur.

Die Freilegung der Kontur ist ein sehr zeitaufwéndiger Prozess. Selbst mit einer
Geschwindigkeit von 250 mm/s nimmt dieser Prozess bei der hier gezeigten Geometrie mit
knapp acht Minuten ca. 90 % der Gesamtlaserzeit in Anspruch. Deshalb steht die
Zeitoptimierung des Prozesses nachfolgend im Fokus. In der Konturzeichnung werden nur noch
13 &duBere Konturschnitte mit einer Geschwindigkeit von 250 mm/s, einer
Laserrepetitionsfrequenz von 80 kHz und einer Dampfung von 1000 durchgefiihrt, um eine
saubere dullere Kontur des DEs herauszuarbeiten. Danach erfolgt der Wechsel zu einer
Frequenz von 160 kHz, einer Geschwindigkeit von 5000 mm/s und einer Dampfung von 400,
um den Rest weg zu schraffieren. Die Schraffur ist dabei lediglich horizontal oder vertikal
ausgerichtet. Der Abstand benachbarter Schraffurschnitte betrdgt 0,02 mm. Die End- bzw.
Anfangspunkte einer Schraffurlinie liegen dabei auf dem mittleren, 7. Konturschnitt. Dies
gewihrleistet eine saubere Ausbildung der Schraffur auch an Rundungen. Fiir ein optimales
Schraffurergebnis sollte die Funktion SkyWriting am Laser mit den Parametern 470,0 gewéhlt
werden. Diese Umstellung des Laserprozesses resultiert in einer deutlichen Reduktion der
Bearbeitungszeit von ca. 80 %. Eine solche Vorgehensweise bendtigt 3 dxf-Zeichnungen, eine
Zeichnung mit den Konturschnitten, eine Zeichnung mit der Schraffur und eine Zeichnung fiir
den selektiven Abtrag der Anschliisse (vgl. Abbildung 4-51).

Tabelle 4-10 listet die Parametersétze fiir die einzelnen Arbeitsschritte auf. Diese Parameter
beziehen sich auf die Bearbeitung einer reinen, 10 nm dicken Nickel-Diinnschicht. Die griin
hinterlegten Spalten zeigen die jeweiligen Unterschiede. Die zusidtzliche noch aufgefiihrten
Delay-Zeiten sowie LineStyle und ArcConfig sind weitere Scankopfparameter. Diese wurden
aus vorherigen Programmen iibernommen und im Rahmen der Arbeit nicht verdndert. Der

Vollstandigkeit halber miissen sie aber genannt und ggf. in ein neues Laserprogramm integriert
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Tabelle 4-10: Laserstrukturierung: Wichtige Parametersdtze fiir die einzelnen Arbeitsschritte
zur Strukturierung einer 10 nm dicken Nickel-Diinnschicht. Die griin hinterlegten Felder zeigen
die jeweiligen Unterschiede zwischen den einzelnen Prozessschritten.

Laserparameter Konturschnitte Schraftur selektiver Abtrag
Skywriting 0.0 470.0 0.0
MarkDelay 500 500 500
JumpDelay 500 500 500
LineStyle stylesolid stylesolid stylesolid

ArcConfig ArcAsArc ArcAsArc ArcAsArc

OnDelay 300 300 300
OftDelay 510 510 510
PolyDelay 250 250 250
Speed 250 5000 250
Damping 1000 400 1250
Jump x 0 0 0
Jump y -5 -5 -5
Move x 132 132 132
Repetitionsfrequenz 80kHz 160kHz 80kHz

und angepasst werden. Move x bezeichnet die x-Position des Probentisches und Jump_ x bzw.
Jump_y bezieht sich auf die Ausgangskoordinaten des Laserscanners. Bei einer Tischposition
von 132 mm und einer Jump x,y-Position von 0,-5 trifft der Laserstrahl genau auf die Mitte der
eingelegten, auf dem Tragerrahmen positionierten Folie. Bei vielen Parametern handelt es sich
um anlagenspezifische Parameter. Ein direkter Ubertrag auf andere Lasersysteme ohne
Adaption der Parameter ldsst sich wahrscheinlich nicht realisieren. Eine erfolgreiche
Strukturierung erfordert die Anpassung und Anwendung einer Vielzahl der beschriebenen
Lasereinstellungen. Dies verdeutlicht, dass die Moglichkeit der Laserstrukturierung
grundsitzlich gegeben ist, es sich hierbei aber um einen diffizilen und komplexen Prozess

handelt.

4.4.8 Miniaturisierung von laserstrukturierten DE-Geometrien

Die Grenzen der Erzeugung kleiner Strukturen und damit die Grenzen der Moglichkeiten zur
Miniaturisierung von DE-Anwendungen werden im Rahmen der Laserstrukturierung

ausgelotet.
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Abbildung 4-52: Laserstrukturierung: Lasergrabenbreite in Abhdngigkeit der Ddampfung.

Es ist eine klare Abhidngigkeit zwischen der Linienbreite eines Laserschnittes und der
vorgegebenen Diampfung zu erkennen. Mit steigender Dampfung und folglich sinkender
Laserintensitét, verkleinert sich die Linienbreite des Laserschnittes. Mit einer Dampfung von
1050 ist der Lasergraben ca. 25 pm breit. Dieser schrumpft auf eine Breite von 10 pm bei einer
Déampfung von 1300 (Abbildung 4-52). Diese Werte erweisen sich als kritisch, da eine erh6hte
Dampfung von 1300 keine effektive Bearbeitung mehr ermoglicht. Selbst fiir eine selektive
Abtragung muss bei einer solch hohen Dampfung der Laservorgang sehr oft wiederholt werden,
um einen entsprechenden Abtrag zu erzielen. Eine Linienbreite von 25 pm, und damit
einhergehend ein Eckenradius von 25 pm, markiert somit die praktisch relevante Grenze der
Miniaturisierung.

Bei schmalen Linienbreiten ist es moglich, Beugungseffekte des Lichts hervorzurufen und
optisch  abzubilden. Die Bestrahlung eines strukturierten Dreifachkreuzes mit
monochromatischem Laserlicht der Wellenlinge von 650 nm fiihrt zur Ausbildung eines

Beugungsmusters. Wird anstatt eines Dreifachkreuzes ein Beugungsgitter in die Elektrode des
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Abbildung 4-53: Laserstrukturierung: verschiedene Beugungsgitter und korrespondierende
Beugungsmuster. a) Dreifachkreuz, b) Beugungsgitter, c) Ringe, d) Punkte-Array.
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DE strukturiert, so bildet sich das komplexere Beugungsmuster eines Gitters aus.
Beugungsmuster lassen sich ebenfalls mit gelaserten Punkte-Arrays oder mit gelaserten Ringen
erzeugen. Um die bendtigten feinen Linien zu lasern, erfolgt die Bearbeitung mit einer
Dampfung von 1280 und einer Geschwindigkeit von 250 mm/s. Um die Schicht komplett
abzutragen, muss ein Schnitt allerdings 2500-mal wiederholt werden. Wird ein so strukturierter
DE nun durch Anlegen einer Hochspannung aktiviert, dndert sich auch das projizierte
Beugungsmuster. Die Anderungen sind allerdings sehr klein. Da fiir diese Versuche ein DE mit
undefinierter Vorspannung verwendet wurde, ist die geometrische Anderung der Membran

wiéhrend der Aktuierung nicht vorhersehbar.

4.4.9 Probleme der Laserstrukturierung

Gerade bei der selektiven Laserstrukturierung stellt die Abstimmung der Dampfung auf die
Schichtdicke der Diinnschicht eine echte Herausforderung dar. Es existiert nur ein extrem
kleines Prozessfenster. Die Herstellung der 10 nm dicken Nickel-Diinnschicht erfolgt in
hiandisch kontrollierten Prozessen bei einer Sputterleistung von 300 W innerhalb von
5 Sekunden. Eine Abweichung der Prozessdauer um eine Sekunde hat eine Dickenvariation von
20 % zur Folge. Diese Variation der Schichtdicke beeinflusst das Ergebnis der selektiven
Strukturierung nachteilig. Aus diesem Grund wird die Sputterzeit bei gleichzeitiger Drittelung
der Sputterleistung verdreifacht. 15 Sekunden Sputterzeit ergeben bei 100 W ebenfalls 10 nm.
Der Einfluss auftretender Fehler bei der manuellen Prozesssteuerung kann so um ein Drittel
reduziert werden. Dies ermoglicht eine hohere Erfolgsquote beim selektiven Lasern.

Des Weiteren nimmt die Seeder-Leistung des Seederkristalls des Lasers liber die Lebensdauer
von knapp 2 Jahren kontinuierlich ab. ZahlenméBig bewegt sie sich zwischen 3,2 W und 2,5 W.
Eine Abnahme der Seeder-Leistung erfordert gegebenenfalls ein manuelles Nachregeln der
Laserintensitét {iber die Anpassung der Dampfung.

Ein weiteres Problem stellt die mechanische Positionierung der Proben im Laser dar. Es gibt
einen Anschlag, an den die Rahmen angedriickt werden konnen. Allerdings sind manche
Rahmen leicht verzogen, was dazu fiihrt, dass sich die Probenmitte nach dem Drehen der Probe
leicht verschieben kann. Gerade bei filigranen Strukturen stellt das ein Problem dar. Wenn
moglich, wird die entsprechende Laserkontur fiir die Riickseite mit einem leichten Ubermaf}

versehen, um den Einfluss von Positionierungsfehlern zu minimieren.
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4.4.10 Fazit der Laserstrukturierung

Die oben présentierten Ergebnisse zeigen die Mdglichkeiten und die daraus resultierenden
Vorteile einer Laserstrukturierung. Gegeniiber einem Maskenprozess kann deutlich genauer
und flexibler gearbeitet werden. Kleinste Strukturen in der Grof3enordnung von 25 um kénnen
herausgearbeitet werden.

Beachtlich ist der Umstand, dass ein gleichzeitiger Abtrag der Elektrode auf der Ober- und der
Unterseite in nur einem Bearbeitungsschritt moglich ist. Mit hoher Laserintensitét erfolgt der
Abtrag beider Elektroden, auf der Riickseite sogar durch die PDMS-Folie hindurch. Dabei
bleibt die Folie mechanisch unbeschadet, da sie fiir die Wellenldnge des Lasers nahezu
transparent ist. Ebenso ermoglicht eine geringere Laserintensitit einen selektiven Abtrag der
laserzugewandten Elektrode. Die Elektrode der Riickseite bleibt dabei intakt und leitféhig.
Diese Moglichkeiten werden erst durch die Ultrakurzpulstechnik des Lasers erdffnet. Durch
den hohen Energieeintrag in extrem kurzer Zeit kommt es nicht zu einer Erwdrmung der Probe
und es findet ein kalter Materialabtrag statt. Die sonst bei kontinuierlichen oder ldnger gepulsten
Lasern auftretende Beeintrachtigung des Substrates in der Warmeeinflusszone bleibt aus.

Der Laserprozess bietet noch viel Potenzial. Die Entwicklung und die anschlieBende Evaluation
von Parametersidtzen fiir das selektive Strukturieren der verschiedenen Diinnschichttypen
stehen noch aus. Aktuell liegt ein solcher Parametersatz nur fiir die 10 nm dicke Ni-
Diinnschicht vor. Wiinschenswert wiren auch Parametersétze, welche eine gro3ere Bandbreite
an Dickenvariationen abdecken. Der selektive Laserprozess wire dann toleranter gegeniiber
moglichen Dickenschwankungen.

Weiterhin ist die exakte Positionierung der Probe im Lasersystem eine Herausforderung. Der
mechanische Anschlag in Kombination mit leicht verzogenen Metallrahmen liefert aktuell nicht
die bendtigte Genauigkeit im um-Bereich. Die Erweiterung des Lasersystems um ein optisches
Positioniersystem konnte Abhilfe schaffen.

Viele der in diesem Kapitel vorgestellten Ergebnisse wurden im Rahmen einer Bachelorarbeit
von Hannah Priester, welche im Rahmen dieser Dissertation betreut wurde, erarbeitet. Die

Ergebnisse der Arbeit konnen in [245] nachgelesen werden.

4.5 Diinnschichtelektroden im Einsatz

Die entwickelten Elektroden werden im Rahmen der Arbeit in verschiedenen Aktoren

eingesetzt, um neben den elektromechanischen Charakterisierungen auch mogliche
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Abbildung 4-54: DE-Aktoren: Zusammenbau eines COP-Aktors.

Anwendungen zu testen. Die nachfolgend gezeigten Aktoren sind Technologiedemonstratoren,

die in dieser Form bisher keine Anwendung in der Industrie finden.

4.5.1 Mini-EAP

Das Projekt Mini-EAP (EAP = elektroaktive Polymere) wurde in Kooperation mit dem
Lehrstuhl fiir intelligente Materialien (IMSL) durchgefiihrt. Ziel des Projektes ist es, einen
moglichst kleinen dielektrischen Elastomeraktor (DEA) bzw. dielektrischen Elastomersensor
(DES) auf Basis einer metallischen Diinnschichtelektrode aufzubauen.

Zum Einsatz kommen sowohl 37,5 % als auch 57,5% biaxial vorgestreckte Ni-
Diinnschichtelektroden. Als Elektrode dient eine kreisformige Ronde mit einem Durchmesser
von 20 mm mit auslaufenden Anschliissen. Die Herstellung der Geometrie erfolgt mittels
Maskenprozesses bzw. spiter mittels Laserprozesses. Auf die Anschlusselektroden
aufgeklebtes Kupferklebeband ermdglicht die elektrische Kontaktierung. Die Folie mit den

Kupferanschliissen wird in einen Klemmrahmen fixiert und die Membran mit einem

Abbildung 4-55: DE-Aktoren: Aktuierung eines COP-Aktors. Das Zentrum der Membran wird
bei Anlegen einer Hochspannung durch den nichtlinearen Vorspannmechanismus nach oben
ausgelenkt.
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Abbildung 4-56: DE-Aktoren: Krafi-Weg- kann sich entspannen, indem sie den
Messungen verschiedener Ronden. Messungen mittleren Stempel deutlich aus der Ebene
wurden  vom  Projektpartner  (IMSL)

durchgefiihrt nach oben driickt. Diese Bewegung ist

charakteristisch fiir einen ,,circular out of
plane* Aktor, kurz COP. Ein so aufgebauter DEA fingt bei Wechselspannung an zu vibrieren
und liefert ein haptisches Feedback. Als Sensor geschaltet kann dieser Aufbau als Knopf oder
Taster dienen. Mit Hilfe einer geeigneten Segmentierung der DE Elektrode ldsst sich ein kleiner
Joystick realisieren (nicht in der Abbildung gezeigt).
Abbildung 4-56 prisentiert Vergleichsmessungen, in denen 37,5 % und 57,5 % biaxial
vorgestreckte, mit Nickel beschichtete Folien der unbeschichteten Folie und einer Folie mit
einer CB-Elektrode gegeniibergestellt werden. Die unbeschichtete PDMS-Folie zeigt die
niedrigste Kraftantwort und die kleinste Hysterese. Die Kraftantwort der 57,5 % biaxial
vorgestreckten, metallisch beschichteten Folie ist am groften. Dahinter folgt die 37,5 % biaxial
vorgestreckte Probe. Die Folie mit der CB-Elektrode offenbart eine niedrigere Kraftantwort.
Bei den Hysteresen der verschieden beschichteten Proben zeigen sich keine nennenswerten
Unterschiede. Eine Folie mit einer metallischen Diinnschichtelektrode stellt also dhnliche
mechanische Kennwerte wie eine Folie mit einer CB-Elektrode bereit. Die Hysterese ist gleich
und die hohere Kraftantwort bei der Auslenkung kann mit der Anpassung des
Vorspannmechanismus ausgeglichen werden. Die Messungen wurden vom Projektpartner

(IMSL) durchgefiihrt, die Ergebnisse mit Erlaubnis reproduziert.

4.5.2 DECMAS

Im DECMAS-Projekt kommen ebenfalls 57,5 % oder 37,5 % biaxial vorgestreckte, mit

Nickeldiinnschichtelektroden beschichtete Wacker-Folien zum Einsatz. Die Herstellung der
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Abbildung 4-57: DE-Aktoren: COP-Aktor mit flexiblem und weichem Silikon-Dome als
Vorspannmechanismus. Bewegung des Aktors bei angelegter Spannung.

Elektrodengeometrie, eine Ronde mit entsprechenden Anschlusselektroden, geschieht anfangs
durch einen Maskenprozess und spiter durch den Laserprozess. Eine Silikonkuppel (engl.
Dome) kommt als Vorspannmechanismus zum Einsatz, um so einen COP-Aktor herzustellen.
Im DECMAS-Projekt sind alle verwendeten Materialien weich und flexibel, wodurch der
aufgebaute Aktor in gewissen Grenzen gebogen werden kann und dennoch seine Funktion
behalt [246].

Der zusammengebaute Aktor und dessen Hub bei 3 kV angelegter Spannung ist in Abbildung
4-57 zu erkennen. Die Auslegung des Vorspannmechanismus geht sowohl auf experimentelle
Versuche als auch auf Modellentwicklungen und Simulationen der Projektpartner zuriick
[36,37,246-250].

Sowohl bei Mini-EAP als auch bei DECMAS Aktoren kann die Fahigkeit zur Selbstheilung
beobachtet werden. Elektrische Durchschlige, welche bei einer gewissen Spannung U;
auftreten, konnen mit einer gezielten Behandlung mit einer Uberspannung U, ausheilen. Wird
anschliefend wieder die niedrigere Spannung U an den Aktor angelegt, so kommt es zu keinen
weiteren Durchschldgen. Diese Fihigkeit der Selbstheilung diinner metallischer Schichten
findet im Bereich der Folienkondensatoren bereits seit langem Anwendung. An elektrischen
Durchschldgen kommt es bei angelegter Spannung zu einer sehr groB3en Stromdichte und somit
lokal zu einer extrem grof8en Hitzeentwicklung. Die Elektrode verdampft lokal und es entsteht
ein Isoliergraben um die Durchschlagsstelle [251-253]. Beim Anlegen einer gezielten
Uberspannung U, erfolgt eine VergroBerung des Isoliergrabens. Die kleiner gewihlte
Betriebsspannung U; kann diesen nicht mehr tiberwinden und Ober- und Unterseite sind wieder
elektrisch voneinander getrennt. Diese Fahigkeit ist bei CB-Elektroden bisher nicht bekannt

und konnte als Vorteil einer metallbasierten Dinnfilmelektrode ausentwickelt werden.
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Abbildung 4-58: DE-Aktoren: linke Seite: eingelegte DE-Folie zwischen oberer und unterer
Leiterplatte, rechte Seite: Messaufbau am Druckpriifstand.

4.5.3 3x3 Array aus dielektrischen Elastomeren

Fiir das Array wird eine C+Ni-Diinnschichtelektrode sowohl auf 37,5 % als auch auf 57,5 %
biaxial vorgestreckten Wacker-Folien aufgesputtert. Hier kommen anfangs der Maskenprozess
und spiter der Laserprozess zur Herstellung der Elektrodengeometrie zum Einsatz. Eine Array-
Kreisfliche hat einen Durchmesser von 6 mm, der horizontale und der vertikale Abstand zur
ndchsten Kreisflache betrdgt 9 mm. An jeder Ronde wird um 180 © versetzt, auf der Ober- und
Unterseite jeweils eine Kontaktelektrode mit aufgesputtert.

Die fertig hergestellte DE-Folie wird zwischen zwei Leiterplatten mit aufgedruckten
Kontaktpads und Leiterbahnen geklemmt. Die untere Leiterplatte hat einen Durchmesser von
10 cm und die obere von 8 cm (Abbildung 4-58 linke Seite). Die jeweils zum DE zeigenden
Kontaktpads der Leiterplatten sind im Aufbau deckungsgleich mit den Kontaktelektroden der
DEs. An die anderen, von auflen zuginglichen Kontaktpads, lassen sich Drdhte zur
Kontaktierung der Elektronik anloten. Der Kontakt von der Leiterplatte zu den DEs erfolgt rein
durch eine mechanische Klemmung. Auf der Unterseite geschieht die Zusammenschaltung von
je 3 DEs zu einer Reihe und auf der Oberseite zu einer Zeile. Diese Matrixverschaltung
ermdglicht sowohl die Ansteuerung einzelner, aber auch mehrerer DEs gleichzeitig.

Das so aufgebaute DE-System wird dann mittels Schrauben auf einen Flansch an einer
Druckkammer befestigt. Ein an die Druckkammer angeschlossener Drucksensor dient der
Uberwachung des Druckes in der Kammer. Die Einstellung des Druckes erfolgt manuell mit
einer Spritze (Abbildung 4-58 rechts). Einerseits iibernimmt der beaufschlagte Druck die

Aufgabe eines Vorspannmechanismus bei der Aktuierung mit 2,8 kV, andererseits liefert die
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druckabhidngige  Auslenkung der Membran aufgrund der korrespondierenden
Kapazititsinderung am DE-Array Informationen tliber die Druckidnderung.

In Abbildung 4-59 sind Ausziige der Ergebnisse der Charakterisierungen dargestellt.
Abbildung a) zeigt die Hubmessungen dreier Arraypunkte. Dabei wird der mittlere Punkt
aktiviert. Die beiden Nachbarn, links von der Mitte bzw. schrig unten, bleiben inaktiv. Der Hub
bezeichnet allgemein die Bewegung des DEs aufgrund einer angelegten Spannung. Die
Auslenkung beschreibt lediglich die Verformung des DEs durch einen angelegten Druck. Der
gesamte Arbeitsweg setzt sich also aus Hub und Auslenkung zusammen. Bei niedrigen Driicken
ist der Hub sehr grof3. Liegt kein oder nur ein geringer Druck hinter der DE-Folie an, so wird
diese noch nicht aus der Ebene ausgelenkt und es gibt keine Vorzugsrichtung fiir die
Verformung der Folie bei der Aktuierung. Es bilden sich undefinierte Wellen auf dem DEs aus.
Diese Wellen werden vom Messaufbau als groBBen Hub registriert. Mit steigendem Innendruck
wolbt sich die DE-Folie zunehmend nach auflen. Bei angelegter Hochspannung kann sich diese
dann nur noch in eine Richtung ausdehnen. Die gemessenen Hiibe sind dann mit ca. 0,15 mm
kleiner, aber definiert und reproduzierbar. Die benachbarten, nicht mit Spannung versorgten
DEs zeigen so gut wie keine Anderung im Hub. Dies verdeutlicht, dass eine mechanische
Entkopplung benachbarter DEs iiber die Klemmung der beiden Leiterplatten zu erreichen ist.
Die beim linken Nachbar auftretenden kleinen Hiibe sollten durch die Verwendung zusitzlicher
Schrauben oder durch ein hoheres Anzugsmoment vermieden werden kénnen.

Abbildung 4-59 b) zeigt druckabhingige Kapazititsmessungen. Nach einer hohen
Anfangskapazitit des gesamten Arrays von 145 pF, fillt die Kapazitdit nach einer
Druckédnderung von 0,2 mbar drastisch auf ca. 18 pF ab (vgl. Inlet). Dieser Abfall steht mit

160
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Abbildung 4-59: DE-Aktoren: a) druckabhdngige Hubmessungen, b) druckabhdngige
Kaparzitditsmessungen.
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Kontaktproblemen in Verbindung. Die Verwendung von leitfihigem Kleber eliminiert das
Problem. Bei der Aktuierung fallen diese Kontaktprobleme nicht auf, da mit einer Spannung
von 2,8 kV gearbeitet wird. Bei der Kapazititsmessung erfolgt die Messung lediglich mit einer
Spannung von 1 V.

Die Ergebnisse stellen eine Kurzzusammenfassung der Bachelorarbeit von Simon Kral} dar, die

im Rahmen dieser Dissertation betreut wurde [254].

4.5.4 Diinnschichtelektroden im Einsatz - ein Fazit

Die oben gezeigten Beispiele demonstrieren eindeutig, dass einem Nutzen der metallbasierten
Diinnschichtelektrode in DE-Anwendungen nichts im Wege steht. DE-Folien im Arrangement
mit sowohl metallischen als auch silikonbasierten Vorspannmechanismen konnen als Buttons
oder als Joysticks dienen. Ebenso wird ein 3x3 DE-Array in einer Matrixverschaltung realisiert.
Soweit im Rahmen dieser Arbeit untersucht, stehen die DEs mit metallischen Elektroden den
DEs mit konventionellen CB-Elektroden in nichts nach. Es sind allerdings umfangreichere
Tests von Noten, um das komplette elektromechanische Verhalten der metallischen Elektroden
in der Anwendung bewerten und in Bezug auf Carbon Black interpretieren zu konnen. Die
Fihigkeit der Metallelektroden, elektrische Durchschlige durch Uberspannung auszuheilen,

kann allerdings an dieser Stelle hervorgehoben werden.

4.6 Bau einer automatisierten Folienstretch-Anlage

In Zusammenarbeit mit der Firma Scienceneering erfolgt die Entwicklung einer automatisierten
Folienstretch-Anlage. Mit dieser Entwicklung sollen diverse Arbeitsschritte automatisiert und
standardisiert werden, um die Ungenauigkeiten des manuell durchgefiihrten Vorspannens und
Entspannens zu eliminieren. Ebenfalls ermdglicht der Transfer zu groBeren Rahmen einen
moglichen Umzug in eine grofere Beschichtungsanlage.

Der durch die Folienstretch-Anlage abzubildende Arbeitsablauf sieht wie folgt aus: Die PDMS-
Folie muss von ihrer Trigerfolie entfernt und dann vom Folienstretcher in geeigneter Art und
Weise aufgenommen werden. Danach dehnt die Anlage die Folie biaxial oder uniaxial auf
vorgegebene Werte. Ein auf die Folie aufgelegter und anschlieBend fixierter Rahmen dient nun
als Aufnahme fiir die Folie. Uberschiissige Folie wird entweder entfernt oder um den Rahmen

herumgelegt. Darauf folgt die Entnahme des Rahmens mitsamt der Folie aus der Folienstretch-
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Anlage sowie die Beschichtung der Folie in der Sputteranlage. Im Anschluss daran soll die
kontrollierte biaxiale oder uniaxiale Entspannung der Folie stattfinden. Nach dem
Entspannvorgang ist flir das weitere Handling wiederum ein Trédgerrahmen von Noéten, auf dem
sich die Folie platzieren ldsst. Moglichst viele dieser Schritte sollen automatisiert und
softwaregesteuert funktionieren.

In einem ersten Entwicklungsschritt wird zunédchst die Dehnung und Entspannung der Folie
umgesetzt, wobei das Ablosen der Silikonfolie von der Trigerfolie weiterhin von Hand
geschieht. Das Konzept des Aufbaus lisst jederzeit eine entsprechende Erweiterung zu.

Die Konstruktion zeigt einen Aufbau mit unabhidngig verfahrbaren, senkrecht
zueinanderstehenden Achsen. An jeder Achse sind 2 parallel zueinander angeordnete
Scherenmechanismen mit jeweils 10 Stiitzpunkten zur Aufnahme der Folie angebracht. An den
Ecken sind die beiden Achsen iiber den Scherenmechanismus miteinander gekoppelt. Der
Scherenmechanismus und die Kopplung sorgen fiir einen gleichbleibenden Abstand zwischen
den Stiitzpunkten beim Verfahren und somit fiir eine homogene Spannungsverteilung in der
Folie. Ein massiver Metallrahmen bildet das Fundament, um die die auftretenden Krifte
aufzunehmen. Abbildung 4-60 zeigt das entsprechende CAD-Modell sowie den realisierten
Aufbau. Der Scherenmechanismus ist im Modell nicht komplett dargestellt, um den Blick auf
andere Details nicht zu versperren. Eine S7-Steuerung von Siemens kommt zum Einsatz und
ermdglicht neben einem Handbetrieb auch einen Automatikbetrieb. Nach Vorauswahl der
Rahmengrofe und des gewiinschten Vorspannverhiltnisses, féhrt die Maschine auf die
entsprechende Ausgangsposition und gibt die benétigte Anfangsfoliengrofe zuriick. Nach
Einlegen der Folie und nach Auswahl der Verfahrgeschwindigkeit erfolgt der Stretchvorgang.
In jeder Betriebsart miissen zwei Taster betédtigt werden, damit sich die Achsen bewegen. Die
Softwareeingaben geschehen iiber ein Touchpad. Die aufgebaute Anlage deckt einen
Verfahrweg von einer minimalen Position von 63 mm bis zur maximalen Position von 390 mm
ab.

Nach der Realisierung des Grundaufbaus durch die Firma Scienceneering fehlen noch einige
Anpassungen, so zum Beispiel das Konzept zur Aufnahme und Fixierung der Folie an den
Stiitzpunkten. Verschiedene Ideen, wie das Befestigen mittels Magneten, die Verwendung von
Krokodilklemmen oder die Fixierung der Folie lediglich iiber die Adhédsionskraft an einer
glatten Fliache, stehen hier zur Diskussion und Auswahl. Das Fixiersystem muss sich sowohl
fiir das Spannen als auch das Entspannen eignen. Die Fixierung der Folie am Rahmen nach dem

Spannen muss getestet werden. Bei glatten Rahmen sollte die Adhésionskraft ausreichen, falls
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Abbildung  4-60:  Folienstretch-Anlage:  a)  Perspektivische  Draufsicht  Der
Scherenmechanismus ist in dieser Darstellung nicht komplett dargestellt, b) aufgebaute Anlage.

nicht, konnen Klebeband oder Magnete die Haftkraft erhdhen. Ebenfalls befinden sich 3D-
gedruckte Stiitzstrukturen in der Entwicklung, um das Handling an der Anlage zu verbessern.

Das Grundkonzept des Folienstretchers mit extra groBem Verfahrweg, einer robusten Bauweise
und einer zuverldssigen Steuerung ist fertig gestellt. Vor der endgiiltigen Inbetriebnahme
miissen noch verschiedene Anpassungen und Erweiterungen getestet und installiert werden.
Nach Inbetriecbnahme und eventuell erforderlicher Erweiterungen, soll die automatisch
arbeitende Folienstretch-Anlage eine reproduzierbare Handhabung der Folie ermdglichen und

viele Handarbeitsschritte ersetzen.
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5  Schlussfolgerung und Ausblick

5.1 Schlussfolgerung

Die hier vorgestellten Ergebnisse zeigen eindeutig, dass metallbasierte, gewellte
Diinnschichtelektroden fiir den Einsatz in DE-Anwendungen geeignet sind. Sie stellen eine
komplementire Ergdnzung zu CB-Elektroden dar. Eine hohe Dehnbarkeit und Flexibilitét, eine
demonstrierte Langzeitstabilitit, gepaart mit guten sensorischen Eigenschaften, sprechen fiir
den Einsatz von metallischen Elektroden. Dabei stellt die gewellte Diinnschicht einen
mechanischen Puffer dar, der bei niedriger Dehnung erst entfaltet wird. Oberhalb der
Vordehnung kommt es aufgrund der Faltenstruktur zum Teil zur Hemmung des Risswachstums
in den Elektroden, was fiir einen vergleichsweise niedrigen Widerstand bei groen Dehnungen
sorgt. Herauszuheben ist dabei die geringe Dicke der Diinnschichten im Bereich zwischen
10 und 40 nm und der vergleichsweise niedrige Anfangswiderstand in der Groenordnung von
100 Q/o. Somit sind Hocheffizienz- und Hochfrequenzanwendungen denkbar (Ergebnisse
siche Kapitel 4.2).

Die Materialauswahl des Nickel-Chrom-Systems in Verbindung mit Kohlenstoff hatte zum
Ziel, gut haftende und hoch dehnbare Diinnschichtelektroden herzustellen. Die Haftung der
Diinnschichten auf PDMS ist, unabhidngig von der Elektrodenzusammensetzung und der
Schichtreihenfolge, sehr gut. Reine Graphitschichten konnten nicht nachgewiesen werden. Die
Analysen deuten allesamt auf eine Mischform aus sp?- und sp’-hybridisierten
Kohlenstoffatomen hin. Dies bedeutet, dass der Kohlenstoff in der Sandwich-Schicht als
amorpher Kohlenstoff bzw. als DLC vorliegt (vgl. 4.3).

Im Rahmen der vorliegenden Untersuchungen bietet die 10 nm dicke reine Nickeldiinnschicht
die besten Eigenschaften. Bei einer biaxialen Vordehnung von 57,5 % kann einmalig eine
maximale Dehnung von knapp 250 % erreicht werden, bevor ein Widerstand von 100 kQ
iberschritten wird. Sandwichelektroden, welche neben der Metallschicht auch Kohlenstoff
enthalten, erreichen keine vergleichbaren Dehnungen. Daraus ist auch klar ersichtlich, dass auf
eine Kohlenstoffschicht verzichtet werden kann.

Der Laserprozess zur Strukturierung eréffnet neue Potenziale hinsichtlich der Miniaturisierung
und der Designfreiheit. Sowohl ein beidseitiger Materialabtrag als auch die selektive
Strukturierung sind mit dem verwendeten Ultrakurzpulslaser, mit einer Wellenlinge von

355 nm, moglich. Eine mechanische Schidigung der PDMS-Folie bleibt dabei aus. Somit
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konnen  Maskenprozesse =~ widhrend  der  Beschichtung  durch  nachtrédgliche
Strukturierungsprozesse ersetzt werden (siche 4.4).

Die Diinnschichtelektroden sind bereits in verschiedenen DE-Aktor- und Sensorsystemen
erfolgreich zum Einsatz gekommen. In kleinen Demonstratoren zeigt die Nickeldiinnschicht
vergleichbare oder sogar iiberlegene Eigenschaften gegeniiber Elektroden aus Carbon Black.
Hervorzuheben ist die Féhigkeit des Ausheilens elektrischer Defekte, wodurch die
Ausfallwahrscheinlichkeit eines DE-Aktors deutlich reduziert werden konnte (Kapitel 4.5).

Im Vergleich zu bereits veroffentlichten Ergebnissen zur Herstellung und Charakterisierung
von metallischen konformen Diinnschichtelektroden, liegen die in der vorliegenden Arbeit
erreichten elektromechanischen Eigenschaften gleichauf mit publizierten Resultaten oder
tibertreffen diese sogar (vgl. Diskussionen in Abschnitt 4.2). Zusétzlich liefert der Laserprozess
einen ganz neuen Ansatz zur Strukturierung und Miniaturisierung von dielektrischen
Elastomeren.

Eine automatisierte Folienstretch-Anlage wurde konstruiert und aufgebaut. Sie soll in Zukunft
die schwierig zu handhabende Elastomerfolie maschinell vordehnen und auf einen

Prozessrahmen spannen und wieder entspannen (Abschnitt 4.6).

5.2 Ausblick

Aufgrund der herausragenden elektromechanischen Eigenschaften sind der Einsatz und die
Charakterisierung einer Nickeldiinnschicht in weiteren Aktorkonzeptstudien vorgesehen.
Miniaturisierte Sensor- und Aktorarrays sind in der Planung.

Trotz der guten Eigenschaften ist eine Weiterentwicklung der Elektroden mdglich. Zahlreiche
Sputterparameter, wie z.B. der Target-zu-Substrat-Abstand, bieten noch Raum fiir mogliche
Optimierungen. Die Untersuchung von Diinnschichtelektroden auf Basis anderer Metalle ist
ebenfalls angestrebt. Auch der Laserprozess bietet noch einiges an Verbesserungspotential. Die
Anpassung des Prozesses auf die verschiedenen Diinnschichtsysteme, die Toleranz der
Prozessparameter gegeniiber Dickenschwankungen und die exakte Positionierung der Folien
im Lasersystem sind als zukiinftige Themen zu nennen.

Weiterhin sind ein Wechsel zu einer groBeren, halbautomatisierten Sputteranlage und die
Benutzung groBerer Triagerrahmen vorgesehen. In diesem Zusammenhang wird auch die
Folienstretch-Anlage in Betrieb genommen. Die geschilderten MaBBnahmen haben zum Ziel,

die Prozessschritte reproduzierbarer und automatisierter zu gestalten, um eine
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Industrialisierung von dielektrischen Aktor- und Sensorsystemen mit Diinnschichtelektroden

zu ermoglichen.
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D. Abkiirzungen

3D

%

A

A

AFM

B-Feld

bar

°C

CAD

cm

COP

Cr

Cu

CVD

DC

DE

DEA

DES

dreidimensional

Prozent, Einheit

Angstrdm, physikalische Einheit fiir die Linge, 107'° Meter
Ampere, physikalische Einheit fiir die Stromstérke
Rasterkraftmikroskopie, engl. Atomic force microscopy
Magnetfeld

physikalische Einheit fiir den Druck

Grad Celsius, Einheit fiir die Temperatur

Kohlenstoff, chemisches Elementsymbol

Engl. Abkiirzung: Computer-aided design

Zentimeter; physikalische Einheit fiir die Linge, 10 Meter
Kubikzentimeter; physikalische Einheit fiir ein Volumen
Circular out of plane

Chrom, chemisches Elementsymbol

Kupfer, chemisches Elementsymbol

Chemical Vapor Deposition

Abstand (Formel 3-4) bzw. Auflosungsgrenze (Formel 3-1)
Direct current

dielektrisches Elastomer

dielektrischer Elastomer Aktor

dielektrischer Elastomer Sensor
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DLC Diamond-like Carbon

DR Depositionsrate

dxf Dateiformat, drawing interchange file, Austauschformat fiir CAD-Programme
E Formelzeichen E-Modul

E-Feld Elektrisches Feld

E-Modul Elastizitatsmodul

& Permittivitit des Vakuums, 8,854187*E-12 =~

&r Relative Permittivitét

EAP Engl. Abkiirzung: electro active polymer

F Farad, physikalische Einheit der Kapazitit, S-Einheiten :;;42

Fa. Firma

FIB Focused Ion Beam

g physikalische Gewichtseinheit, Gramm, 10 kg

GQ Gigaohm, physikalische Einheit fiir den elektrischen Widerstand, 10° Q.
h Dicke, Formelzeichen

HF High frequency

HL HeiBleiter

I Intensitat

ITO Indium Zinn Oxid (engl. Indium tin oxide), transparente Keramik
J Joule, physikalische Einheit fiir die Energie

k Abkiirzung, griechische Vorsilbe kilo, mathematisch 103

Ko Charakteristischer Energielibergang in Atomorbitalen
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kg Kilogramm, physikalische Einheit fiir die Masse, 10° g

KL Kaltleiter

A Lambda, griechischer Buchstabe, Formelzeichen fiir die Wellenlédnge
LCR L = Induktivitéit, C = Kapazitit, R = Widerstand (physikalische Symbole)
m Meter, physikalische Langeneinheit

mbar Millibar, physikalische Einheit fiir den Druck, 107 bar

MHz Megahertz, physikalische Einheit der Frequenz, 10° Hertz

mm Millimeter, physikalische Lingeneinheit, 10~ Meter

N Newton, physikalische Einheit fiir die Kraft

NA Numerische Apertur

NacCl Natriumchlorid, Chemische Verbindung, Kochsalz

Ni Nickel, chemisches Elementsymbol

NiCr 80:20 Legierung von 80 wt.-% Nickel und 20 wt.-% Chrom

nm Nanometer, physikalische Lingeneinheit, 10 Meter

NR natural rubber, engl. fiir Naturkautschuk

ns Nanosekunden, physikalische Zeiteinheit, 10 Sekunden

PEN Polyethylen Naphthalat, Polymer

PET Polyethylen Terephthalat, Polymer

PDMS Polydimethylsiloxan, Silikon

ps Pikosekunde, physikalische Einheit fiir die Zeit, 10'? Sekunden
PS Pure Shear

PSC Pure Shear Conditions

PU Polyurethan
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PVD

REM

SCCm

SR

Tm

Tera

TK
ubar
UKP
um

UV-VIS

WEZ

XRD

Physical Vapor Deposition

Radius, Formelzeichen

Rasterelektronenmikroskopie: engl. Scanning electron microscopy (SEM)
standard cubic centimeter; physikalische Einheit fiir den Gasfluss
Sekunde; physikalische Einheit fiir die Zeit

Mechanische Spannung, Formelzeichen

Sputterrate

Temperatur, Formelzeichen

Schmelztemperatur, Formelzeichen

10'% griechische Vorsilbe

Theta, griechischer Buchstabe, Bezeichnung fiir Winkelmal3
Temperaturkoeffizient

Mikrobar; physikalische Druckeinheit, 10 bar

Ultrakurzpuls

Mikrometer, Physikalische Lingeneinheit, 10 Meter
Ultraviolett-visible,

Querkontraktionszahl, Formelzeichen

Volt, physikalische Einheit fiir die elektrische Spannung

Watt, physikalische Einheit fiir die Leistung

Wirmeeinflusszone

Rontgendiffraktometrie, engl. X-ray diffraction



