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Kurzfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden eine elektronische Plattform und die
dazugehorige Steuerungssoftware entwickelt, mit der sich eine Vielzahl
von thermisch aktuierten Mikroventilen bzw. Aktoren individuell ansteuern
lassen. Die Funktionstiichtigkeit dieser Plattform wurde durch den Aufbau
von drei verschiedenen Mikroventil- und Aktorkonzepten demonstriert.

Die Plattform wurde fiir Anwendungen in der Mikrofluidik entwickelt. Der
Mikrofluidik kommt als Teilgebiet der Mikrosystemtechnik heute eine
wachsende Bedeutung, vor allem in Anwendungen aus den Bereichen der
Biologie, Chemie und Biotechnologie zu. Um die Fluidstrome in komple-
xen mikrofluidischen Systemen gezielt manipulieren zu konnen, kommen
Mikroventile zum Einsatz. Mit immer komplexeren Systemen
und Anwendungen steigt auch die Anzahl der einzusetzenden Mikroven-
tile. Hierbei ist eine individuelle Ansteuerung der einzelnen Ventile von
grolem Nutzen, um eine moglichst individuelle Steuerung des Systems zu
ermoglichen. Hierfiir eignen sich thermisch aktivierbare Ventile, insbeson-
dere wenn sie durch Ohm’sche Widerstiinde angesteuert werden. Dies liegt
darin begriindet, dass die individuelle Ansteuerung einer Vielzahl
Ohm’scher Widerstinde ein Standardprozess in der Elektronik ist. Beson-
ders kostengiinstig und einfach skalierbar lassen sich thermisch aktivierte
Mikroventile auf der Grundlage eines Phaseniiberganges herstellen.

Mit der in dieser Arbeit entwickelten elektronischen Plattform lassen sich
bis zu 588 Ohm’sche Widerstinde individuell ansteuern. Zusétzlich wurde
ein Peltierelement in den Aufbau integriert, das zusdtzlich die Moglichkeit
einer aktiven Kiihlung des Gesamtsystems bietet. Daraus ergibt sich ein
Temperaturbereich von -15 °C bis 65 °C in dem der Phaseniibergang der
Aktoren stattfinden kann. Das System ist modular aufgebaut und erlaubt
eine schnelle und flexible Anpassung an verschiedene Ventil- und Aktor-

systeme, die auf der Plattform betrieben werden sollen.
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Kurzfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde als einfachste Variante eines Phaseniiber-
gangsventils ein direktes Phaseniibergangsventil aufgebaut, bei dem das
fluidische Medium direkt im mikrofluidischen Kanal mittels des Peltier-
elementes eingefroren und mit Hilfe der Widerstinde wieder aufgetaut
wird. Als zweite Variante wurde ein indirektes Phaseniibergangsventil auf
der Grundlage einer Volumenausdehnung wihrend des Phaseniiberganges
aufgebaut und im mikrofluidischen System eingesetzt. Als dritter Aktortyp
wurde ein im Rahmen dieser Arbeit entwickelter bistabiler Aktor aufgebaut
und getestet.

Neben der Entwicklung der elektronischen Plattform sowie der Uberprii-
fung ihrer Tauglichkeit mittels verschiedener thermischer Phaseniiber-
gangsventile bzw. -aktoren wurde im Rahmen dieser Arbeit eine Methode
zur Verbindung von Epoxidbauteilen mit Silikonmembranen entwickelt.
Hierbei wird die Oberfliche des Epoxidbauteils zunéichst mit einer silikon-
dhnlichen Schicht modifiziert. Dadurch wird die Oberfliche des Epoxid-
bauteils einer reinen Silikonoberfldche so dhnlich, dass ein aus der Litera-
tur bekanntes plasmagestiitztes Bondverfahren zum Einsatz kommen kann,
welches bisher lediglich fiir die Verbindung zweier reiner Silikonbauteile

bekannt war.
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Abstract

In this work, an electronic platform and its control software for individual
activation of a high number of micro valves or actuators have been de-
veloped. To validate the platform, three different types of micro valve and
actuator concepts were setup and tested.

The system is intended for use in microfluidic systems. Microfluidics,
being a core topic of microsystems technology, is becoming more and more
important, especially for application driven fields such as biology, chemis-
try or biotechnology. In such systems, micro valves are used to manipulate
the fluid flow directly. The number of micro valves used increases with the
complexity of the systems and the respective application. The possibility to
independently control each of the micro valves is of great importance in
order to keep the overall microfluidic system as flexible and configurable
as possible. For such individual control, thermally activated micro valves
are highly suitable, especially if they are actuated by means of ohmic heat-
ing via resistors. This is due to the fact that individually controlling a large
number of ohmic resistors is a routine process in electronics. A cheap and
easily scalable type of a thermally activated micro valve is one based on a
phase change.

The electronic platform developed in this work allows the individual con-
trol of up to 588 resistors. In addition to this, a Peltier element was inte-
grated into the system, which allows for active cooling. This allows a total
temperature range of -15 °C to 65 °C for a potentid phase change actuator.
The system is set up using a modular design which allows for quick and
convenient adaptation to various actuator or valve concepts which are to be
operated on this platform.

In this work a direct phase change valves was set up as the easiest type of a
phase change valve. In this valve type the fluid is frozen directly inside the

microfluidic channel by means of the Peltier element and thawed by the
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Abstract

resistors. The second valve type set up and tested in a microfluidic system
was an indirect valve based on the volume dilatation during a phase
change. A newly developed bistable actuator was set up and tested as a
third type of actuator.

Besides the development of the electronic platform and the characterization
of the various types of thermally actuated micro valves and actuators, a
method for bonding epoxy components to silicone membranes was de-
veloped in this work. For this method a silicone-resembling coating is first
applied to the epoxy component which allows subsequent plasma based
bonding processes, a technique previously only known for silicone-to-

silicone bonding.
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1.  Einleitung

Der Mikrosystemtechnik kommt in der Industrie aber auch im Alltag eine
immer groflere Bedeutung zu. Vermehrt kommen wir mit Mikrosystemen,
wie z.B. in Touchscreens, in integrierten elektronischen Geriten wie
Smart-Phones und &dhnlich komplexen Mikrosystemen, in Beriihrung. Im
Allgemeinen wird unter einem Mikrosystem die Verkniipfung verschiede-
ner miniaturisierter Bauteile, wie z. B. Sensoren, elektronischen Kompo-
nenten oder Aktoren, zu einem Gesamtsystem verstanden, welches im
Gesamten Abmessungen im Bereich von wenigen Mikrometern bis Milli-
metern aufweist [1]. Eine Marktstudie von Yole Développement in Frank-
reich geht von einem Wachstum der gesamten Branche um ca. 13 % in den
nichsten 5 Jahren aus, womit der Umsatz von ca. 10,2 Milliarden US-
Dollar im Jahr 2011 auf 21,1 Milliarden US-Dollar im Jahr 2017 ansteigen
soll [2]. Innerhalb der verschiedenen Bereiche der Mikrosystemtechnik
wird fiir den Bereich der Mikrofluidik sogar ein Wachstum von bis zu
23 % prognostiziert, was einer Umsatzsteigerung von 1,3 Milliarden
US-Dollar im Jahr 2011 auf fast 4 Milliarden US-Dollar im Jahr 2017
entspricht [3].

Eine zunehmende Bedeutung haben mikrofluidische Anwendungen in der
Biologie, Chemie und Biotechnologie. Hier kommen verschiedenste Sys-
teme z.B. fiir die Sequenzierung von DNA (Desoxyribonukleinsiure),
deren Vervielfiltigung mittels PCR (Polymerase-Kettenreaktion) oder auch
Einzelzellanalysen zum FEinsatz [4]. In den meisten dieser Systeme sind
neben anwendungsspezifischen, funktionellen Komponenten (wie bei-
spielsweise Sensoren) vor allem Komponenten zur Regulierung und Steue-
rung des Flusses notwendig, sogenannte Mikroventile. Durch solche
Ventile wird die Moglichkeit zur direkten Manipulation des Fluidstroms im

System erst moglich. Mit zunehmend komplexeren Aufbauten und Analy-
1



1 Einleitung

sesystemen werden immer mehr Ventile zur Steuerung der Fluidstrome in
diesen Systemen benétigt. Diese sollten moglichst kompakt und in die
bisherigen Systeme integrierbar sein. Hierzu werden in der Literatur ver-
schiedene Ansitze beschrieben [5]. Der am héufigsten verwendete und als
bestmogliches Verfahren bekannte Ansatz besteht in der Verwendung von
parallel angeordneten Mikroventilen. Hierbei wird jedes Ventil iiber eine
eigene Steuerleitung mit Hilfe eines elektronischen Signals, welches die
mechanische Kraft zum Schlieen des Ventils auslost, aktiviert. Die meis-
ten derzeit aus der Literatur bekannten mikrofluidischen Ventile nach die-
sem Funktionsprinzip sind auf Grundlage pneumatischer Aktuierung
umgesetzt. Bei diesen Ventilen werden durch eine Druckbeaufschlagung
auf mikrofluidische Kanalstrukturen (die sogenannten Steuerleitungen)
PDMS- (Polydimethylsiloxan) Membranen auf dem mikrofluidischen Chip
ausgelenkt, wodurch andere mikrofluidischen Kanile versperrt werden. Mit
Hilfe dieses Ansatzes wurden bereits komplexe mikrofluidische Systeme
realisiert, mit denen z.B. Zellisolierung, Zelllyse, Aufreinigung von
mRNA (Boten-RNA, Boten-Ribonukleinsdure), sowie Synthese und Auf-
reinigung von cDNA (komplementire DNA) auf einem Bauteil durchge-
fiihrt werden konnten [6]. Der Nachteil bei der Verwendung solcher extern
aktuierten pneumatischen Mikroventile besteht darin, dass fiir jedes indivi-
duell anzusteuernde Ventil auf dem Chip (on-chip Ventil) ein extern ange-
ordnetes pneumatisches Druckventil notwendig ist, das verwendet wird, um
die jeweilige Steuerleitung unter Druck zu setzten. Dadurch steigen sowohl
die Kosten als auch die Komplexitit des Gesamtaufbaus enorm an. Kon-
struktiv werden daher hdufig mehrere on-chip Ventile iiber dieselbe Steuer-
leitung betrieben. Dadurch verliert das Ventilsystem jedoch die
Moglichkeit zur individuellen Steuerung des einzelnen Ventils. Im Idealfall
mochte man mit einem Signal (x) genau einen Aktor bzw. ein Ventil (y)
steuern, also x=y=1. So kann der Fluss im System individuell geregelt

werden. Durch die Ansteuerung mehrerer Ventile iiber eine gemeinsame
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Steuerleitung ergibt sich der Fall, dass x:y<1. Bei in der Literatur beschrie-
benen Systemen werden z. B. mit einer Steuerleitung 10 bis 100 Ventile
angesteuert [7], wodurch das Verhiltnis von x:y nur noch bei 0,1 bis 0,01
liegt. Das mikrofluidische System verliert dadurch sehr viele Freiheitsgrade
bei der individuellen Steuerung des Flusses im System.

Um die Steuerung mehrerer Ventile iiber eine Steuerleitung bei Systemen
mit einer grofen Anzahl von benétigten Ventilen zu verhindern, kdnnen
Ventile verwendet werden, bei denen eine direkte Umwandlung des Steuer-
signals in einen Aktorhub stattfindet. Durch das Eliminieren der zusétzlich
bendtigten externen Komponente kann der Gesamtaufbau deutlich kom-
pakter gestaltet werden. Als Beispiele fiir solche Ventile konnen piezoe-
lektrische Ventile, Ventile auf der Basis von Formgedachtnislegierungen
oder Bimetallen sowie elektrisch oder magnetisch gesteuerte Ventilkonzep-
te angefiihrt werden.

Eine besonders kostengiinstige und skalierbare Form von Mikroventilen
kann auf der Grundlage von thermisch aktivierten Phaseniibergiingen (An-
derung des Aggregatzustandes) realisiert werden. Bei diesen Ventilen wird
durch den Phaseniibergang eines Materials und seiner Volumenausdehnung
wihrend dieses Uberganges ein Aktorhub erzeugt, der einen mikroflui-
dischen Kanal versperrt bzw. es kommt zu einer direkten Blockade des
Kanals durch ein sich im Kanal befindliches Medium, welches einen Pha-
seniibergang vollzieht. Man spricht in diesen Fillen von indirekten bzw.
direkten Phaseniibergangsventilen. Der Phaseniibergang eines Mediums
von fest nach fliissig kann unter anderem durch die Zufuhr von Wirme
erfolgen. Erfolgt diese Zufuhr der thermischen Energie z. B. durch die
Erzeugung von Wirme in Ohm‘schen Widerstinden, so ist durch eine
geeignete Anordnung der Widerstidnde eine kostengiinstige und einfache

individuelle Ansteuerung vieler Ventile moglich.
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Im Rahmen dieser Arbeit sollte eine Plattform fiir eine grole Anzahl an
individuell ansteuerbaren thermischen Mikroventilen entwickelt werden.
Der Funktionsnachweis dieser Plattform sollte mit verschiedenen thermi-
schen Phaseniibergangsventilen bestitigt werden. Die Arbeit gliedert sich
in sieben Kapitel. In Kapitel 2 werden zunichst theoretische Grundlagen
der Mikrofluidik sowie der Mikroventile im Allgemeinen und der Phasen-
iibergangsventile im Speziellen erldutert. Die verwendeten Materialien
sowie die angewandten Methoden und Fertigungsverfahren werden in
Kapitel 3 dargestellt. Das 4. Kapitel beschreibt die in dieser Arbeit entwi-
ckelte Ventilplattform, ihre Ansteuerung und die auf ihr realisierten Ventil-
bzw. Aktortypen. Des Weiteren wird in diesem Kapitel eine im Rahmen
dieser Arbeit entwickelte Methode zur Verbindung von Epoxiden mit
Polydimethylsiloxanen vorgestellt. Im 5. Kapitel werden die Ergebnisse
dieser Arbeit présentiert und diskutiert. Auf Probleme, welche sich bei
dieser Arbeit ergeben haben, Losungsvorschlige sowie weitere Arbeiten
wird in Kapitel 6 eingegangen. Die Arbeit schliet mit einer Zusammen-

fassung in Kapitel 7 ab.



2. Theoretische Grundlagen

2.1 Mikrofluidik

Bei mikrofluidischen Systemen handelt es sich nach der Definition von
Ngyuen und Wereley um Systeme, in denen sich das Verhalten der Fluide
auf Grund der geringen Ausdehnung des Systems vom Verhalten konven-
tioneller FlieBsysteme unterscheidet [8]. Die entscheidende GroBe fiir die
Zuordnung zu einem mikrofluidischen System ist hierbei nicht die Gesamt-
linge des Kanals, sondern die Grofle des Querschnitts, welcher entschei-
dend die Flieeigenschaften beeinflusst und kleiner als 1 mm? sein sollte.
Melin und Quake sprechen von Mikrofluidik als der Manipulation des
fluidischen Verhaltens von Fliissigkeiten mit Volumina im Nanoliter-
bereich oder weniger [6].

Im Folgenden wird zunichst ein kurzer Uberblick iiber die Entwicklung der
Mikrofluidik gegeben. Im Anschluss daran werden die wichtigsten fluid-
mechanischen Zusammenhinge in der Mikrofluidik erldutert und das Kon-
zept der indirekten Mikrofluidik beschrieben.

2.1.1 Historische Entwicklung

Mitte bis Ende der 70er Jahre des letzten Jahrhunderts wurden die ersten
miniaturisierten Gaschromatographiesysteme vorgestellt, die als erste mik-
rofluidische Systeme betrachtet werden konnen [9]. Die ersten in groem
MalBstab kommerziell erhiltlichen mikrofluidischen Produkte waren die
Diisenarrays der Druckkopfe von Tintenstrahldruckern [10]. Bis Ende der
80er Jahre war die Mikrofluidik stark auf die Entwicklung von mikrofluidi-
schen Sensoren, Mikropumpen und Mikroventilen fokussiert und wurde als
Teilgebiet der klassischen Mikrostrukturtechnik betrachtet. Hierbei wurde

5



2 Theoretische Grundlagen

vor allem der Ansatz der Miniaturisierung bereits bekannter Prinzipien
verfolgt [8]. Ab Mitte der 90er Jahre wurden zunehmend auch neue Aktu-
ierungsmechanismen fiir die Mikrofluidik entwickelt. Auf Grund der Ein-
schrinkungen von GroBe und Energie sollten keine bzw. kaum bewegte
mechanische Teile verwendet und vorwiegend nichtmechanische
Pumpprinzipien entwickelt werden. Es wurden zunehmend Effekte unter-
sucht, die auf makroskopischer Ebene vernachlissigbar sind, wie z. B. der
Antrieb durch elektromagnetische Krifte, die Oberflaichenspannung, akus-
tische Gleichstromung oder Elektroosmose [8, 10]. Ein weiterer wichtiger
Schritt wurde ab Mitte der 90er Jahre vollzogen, als zunehmend Kunststof-
fe anstelle von Silizium und Glas zum Einsatz kamen. Dieser Ansatz sollte
der Forderung nach Einwegtauglichkeit mikrofluidischer Bauteile gerecht
werden, da durch die Abformung dieser Bauteile von einem Siliziummaster
eine schnelle und billige Herstellung vieler Bauteile ermdglicht wurde.
Hierbei war zwar die Integration von aktiven Bauteilen und Sensoren im
mikrofluidischen System nur schwer mdglich, diese war aber zunichst
auch nicht zwingend erforderlich [8]. Aulerdem wurde es durch die Ent-
wicklung einfacherer Methoden zur Herstellung von Bauteilen, z. B. mit-
tels Soft Lithography, leichter, verschiedene Elemente, z.B. zur
Aufreinigung und Analyse von Proben, auf einem Chip zu integrieren.
Diese Art der integrierten Analysesysteme werden als miniaturisierte Ge-
samtanalysesysteme (1TAS) oder auch als Lab-on-a-chip (LOC) Systeme
bezeichnet [10]. Durch die Verwendung neuer Materialien kam es zuneh-
mend zur Entwicklung neuer Techniken zur Bearbeitung, wie z. B. dem
Mikrofrisen, der Mikrozerspanung, der Laserbearbeitung oder dem Lami-

nieren von Kunststoffen [8].
2.1.2 Fluidmechanik

Einen Einfluss auf das Stromungsverhalten von Fluiden in Kandlen hat

zum einen die Dichte des Fluids (p) sowie seine dynamische () bzw.
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2 Theoretische Grundlagen

kinematische (v) Viskositidt, zum anderen aber auch der hydraulische
Durchmesser (Dy) des Kanals. Ein Zusammenhang zwischen diesen Gro-
Ben und der mittleren Geschwindigkeit () des Fluids im Kanal wird durch
die Reynoldszahl (Re) beschrieben, die nach ihrem Entdecker Osborne
Reynolds benannt ist [11].

_puDy  uDy
== =

Re (1)

Der hydraulische Durchmesser hingt von der Querschnittsfliche des Ka-
nals (A) sowie dem von Fliissigkeit benetzten Umfang (U) ab [8]. Fiir einen
rechteckigen Querschnitt ergibt sich somit der folgende Zusammenhang in

Abhingigkeit der beiden Seitenldngen a und b:

4A 4ab
Dp=7= 20a+h) 2
Bei Reynoldszahlen, die sehr viel kleiner als 1 sind, dominieren die visko-
sen Effekte des Fluids und es kommt zur Ausbildung einer laminaren
Stromung. Ist die Reynoldszahl rund 1 sind die viskosen Effekte vergleich-
bar mit den Trégheitseffekten im Fluid. Bei Reynoldszahlen, die sehr viel
groBer sind als 1 sind, dominieren die Triagheitseffekte. Ab einem kriti-
schen Wert, der in der Literatur von Nguyen und Wereley mit 1500 ange-
geben wird [8], kommt es zur Ausbildung einer turbulenten Stromung. Fiir
die meisten mikrofluidischen Systeme sind jedoch die FlieBgeschwindig-
keiten im Vergleich zum hydraulischen Durchmesser hinreichend klein,
sodass von einem laminaren Fluss ausgegangen werden kann [8].
Ein weiterer Unterschied zwischen mikroskopischem und makroskopi-
schem FlieBverhalten zeigt sich im Geschwindigkeitsprofil des Fluids im

Kanal. Im makroskopischen geht man von der Annahme aus, dass die Ge-
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schwindigkeit an der Wand 0 betridgt. Im mikroskopischen hingegen hat die
Wand einen zunehmenden Einfluss auf den Fluss, es kommt hier zum
Abgleiten des Fluids an der Wand. Dieser Effekt wird auch slip genannt.
Die Geschwindigkeit des Fluids an der Wand unterscheidet sich hier von
der Geschwindigkeit der Begrenzung und betrigt demnach an der Wand
nicht 0 [8]. Durch dieses Abgleiten an der Wand kommt es zu einer Ver-
schiebung des gesamten Geschwindigkeitsprofils im Kanal entlang der
FlieBrichtung [10].

Die Druckdifferenz (Ap), welche benétigt wird, um das Fluid im Kanal zu
bewegen, ist abhingig von der FlieBgeschwindigkeit (u), der Querschnitts-
fliche des Kanals (A), der dynamischen Viskositit () sowie der Lange des
Kanals (L):

Ap~—— 3

2.1.3 Indirekte Mikrofluidik

Die Methode der indirekten Mikrofluidik wurde erstmals von Rapp et al.
vorgestellt [12]. Hierbei wird ein Mittlermedium eingefiihrt, welches mit
dem fluidischen Medium im System, im Allgemeinen dem zu untersuchen-
den Analyten, nicht mischbar ist. Die Nicht-Mischbarkeit wird iiber Dich-
teunterschiede zwischen den beiden Medien sowie durch die Verwendung
von Medien mit unterschiedlichen Polarititen erreicht. So kommt zum
Beispiel bei einem wissrigen Analyten ein Ol als Mittlermedium zum
Einsatz. Der Austausch des Mittlermediums mit dem Analyten erfolgt iiber
einen Fluidtauscher (siehe Abbildung 1). Durch Einfiihrung des Mittlerme-
diums und Einsatz der Fluidtauscher konnen die teureren, aufwendiger
herzustellenden aktiven Komponenten (z. B. Pumpen oder Ventile) von
den passiven Komponenten, wie z. B. den Kanilen, getrennt werden. Die

aktiven Komponenten befinden sich dabei rdumlich getrennt von den Bau-
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teilen, auf denen die Analyse durchgefiihrt wird. Wird, geregelt durch
Pumpen und Ventile, ein Volumenstrom des Mittlermediums in den
jeweiligen Fluidtauscher eingebracht, so flieit, bedingt durch die Inkom-
pressibilitdt der verwendeten Fliissigkeiten, die gleiche Menge Analyt in
die, dem jeweiligen Fluidtauscher zugeordneten, passiven Bauteile des
mikrofluidischen Gesamtsystems. Somit ist es moglich die passiven Kom-
ponenten kostengiinstig als Wegwerfprodukte herzustellen, da nur diese
mit dem Analyten in direktem Kontakt stehen. Die aktiven Komponenten
hingegen sind wiederverwendbar, da diese nur mit dem Mittlermedium in
Kontakt sind. Auf diesem Wege entfillt eine teure Reinigung des Gesamt-
systems bzw. die aktiven Komponenten miissen nicht jedes Mal ausge-

tauscht werden.

Mehrweg- Einweg-
tauglicher tauglicher
Teil - aktive Teil - passive
Komponenten Komponenten

Abbildung 1: Schematische Darstellung des Prinzips der indirekten Mikrofluidik
mittels Fluidtauschern. Die aktiven bzw. mehrwegtauglichen Komponenten sind
raumlich von den einwegtauglichen bzw. passiven Komponenten getrennt.
Die fluidische Verkniipfung zu einem System erfolgt (iber Fluidtauscher:
blau - Mittlermedium, griin - fluidisches Medium des Systems (Analyt).

2.2 Mikroventile

Bei einem Ventil handelt es sich um ein Bauteil zur Regulierung von Fliis-
sen in fluidischen Systemen. Mikroventile kommen demnach zur Steue-
rung von Fluidstrdomen in mikrofluidischen Systemen zum Einsatz. Ventile

sind ein drucktragendes mechanisches Bauteil bestehend aus einem Gehéu-
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se, welches das Fluid fiihrt und einem Ventilsitz. Bei aktiven Ventilen gibt
es auBBerdem einen Aktor, der den Ventilsitz antreibt [8].

Das Mikroventil spielt fiir die Mikrofluidik die gleiche wichtige Rolle wie
der Transistor in der Halbleitertechnik [6]. Vergleichbar mit Transistoren
konnen Ventile zur analogen oder digitalen Kontrolle des Fluidstroms
eingesetzt werden. Bei der analogen Kontrolle wird vom Aktor die Liicke
zwischen dem Ventilsitz und dem Gehiuse variiert, sodass es zu einer, dem
Steuersignal proportionalen, Anderung des Flusswiderstandes und der
Flussrate im Kanal kommt. Bei der digitalen Kontrolle hingegen ist der
Kanal entweder offen oder komplett geschlossen.

Neben der Entwicklung und Einteilung der Mikroventile in verschiedene
Kategorien, in Abhédngigkeit ihrer Aktivierung, wird in den néichsten Ab-
schnitten auch auf deren Integration und Skalierbarkeit eingegangen. Unter
Integration wird in diesem Zusammenhang die Einbindung der Ventile in
das bestehende mikrofluidische System verstanden, sodass moglichst keine
zusitzlichen externen Komponenten notwendig sind. Unter Skalierbarkeit
wird hier nicht die Funktionsbeibehaltung des Bauteils bei sich dndernder
Grofle verstanden, sondern die Moglichkeit, die Anzahl der einzelnen Ven-
tile mit moglichst geringem Aufwand zu erhohen, ohne dabei das Konzept
der Ansteuerung oder die Funktionsfihigkeit der einzelnen Ventile zu be-

eintrachtigen oder zu édndern.

2.2.1 Entwicklung und Einteilung der Mikroventile

Das erste Mikroventil wurde 1979 von Terry et al. vorgestellt. Hierbei
handelte es sich um ein elektromagnetisch angetriebenes Mikroventil in
einem Mikrofluidiksystem zur Gaschromatographie (siehe
Abschnitt 2.1.1) [9]. Ahnlich der allgemeinen Entwicklung in der Mikro-
fluidik gab es bis in die 90er Jahre hauptsichlich MEMS-basierte Mikro-
ventile. Ab der Jahrtausendwende wurden auch zunehmend neue, nicht
klassische, Methoden in der Entwicklung von Mikroventilen eingesetzt. So
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kam es beispielsweise zur Entwicklung von Phaseniibergangsventilen, der
Ansteuerung mittels einer externen Pneumatik oder dem Ausnutzen von
Kapillaritiatseffekten [13]. Mikroventile konnen unterschiedlich eingeteilt
werden. Eine geeignete Klassifizierung unterscheidet zwischen:
e normalweise offenen (engl. normally open, N.O.) Ventilen, also
Ventilen, die ohne Aktivierung/Energiezufuhr offen sind
e normalerweise geschlossen (engl. normally closed, N.C.) Venti-
len, also Ventilen, welche ohne Aktivierung/Energiezufuhr den
Kanal versperren und
e bistabilen Ventilen, d. h. Ventilen die lediglich zum Umschalten
ihres Zustands einen kurzen Energiepuls benétigen [8, 13].
Eine alternative Einteilung kann gemil der Art des Aktors erfolgen. Dabei
werden passive und aktive Ventile unterschieden. Letztere werden wiede-
rum danach unterteilt, ob sie z.B. mechanisch, nichtmechanisch oder
extern angetrieben werden. Fine Einteilung der gédngigsten Ventiltypen

anhand ihres Aktivierungsmechanismus wird in Tabelle 1 vorgenommen.
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Funktionsweise des

Aktorprinzip Aktors Art der Aktivierung | Ventiltyp
Externes Magnetfeld
. [9]
Magnetisch Integrierte magneti-
sche Spulen [14]
Elektrostatisch [15]
Elektrisch Elektrokinetisch
[16]
Mechanisch Piezoelektrisch
[17]
Bimetall [18]
Thermopneuma-
Thermisch tisch [19]
Formgedéchtnis-
Aktiv legierung [20]
Bistabil [21]
Elektrochemisch
[22]
Hydrogel [23]
. . Phaseniibergang Sol-Gel [24]
Nichtmechanisch Paraffin [25]
Elektrorheologisch
Rheologisch [26]
Ferrofluide [27]
Modular Eingespannt [28]
Extern Rotierend [29]
Pneumatisch Membran [30]
Linear [31]
Klappe [32]
Membran [33]
Mechanisch Absperrventil Kugel [34]
Bewegliche Struktur
im Kanal [35]
Passiv Diffuser [36]
Abrupt [37]
. . Fliissigkeitsgeregelt
Nichtmechanisch Kapillaritit (38] g gereg
Durchbrechen [39]

Hydrophob [40]

Tabelle 1: Einteilung der Mikroventile

nach [13].
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Abhingig von der Art ihres Einsatzgebietes lassen sich verschiedene An-

forderungen an Mikroventile formulieren [8, 13]. Hierzu gehoren:

die Dichtigkeit des Ventils bzw. sein Leckverhalten (ausge-
driickt in der dimensionslosen Grofle Ly,;y.), welches sich in
Abhingigkeit von der Flussrate mit geschlossenem Ventil

chcsed und geoffnetem Ventil Qopen ergibt:

chosed
Lyaive =

€

Qopen

die Ventilkapazitit C,,,. bzw. die Durchflusskapazitit (wobei
der Durchfluss das Volumen bzw. die Masse des Fluids angibt,
die sich in einer Zeiteinheit durch den Querschnitt des Ventils
bewegt) welche von der maximalen Flussrate Qmax durch das
Ventil, seiner charakteristischen Linge L (hydraulischer
Durchmesser), der Druckdifferenz im Ventil Ap,,,, sowie der
Dichte des Fluids p und der Gewichtskraft g abhiingt:

Qmax

Crawe = —— )
/%
Lpg
das Totvolumen im Ventilaufbau, welches iiblicherweise so
klein wie moglich sein sollte
der Energieverbrauch, also die Energie die benotigt wird um
den aktiven Zustand zu halten
die SchlieBkraft oder auch Druckbestindigkeit
der Temperaturbereich, der sehr stark vom verwendeten Ma-

terial und dem Aktivierungskonzept abhéngig ist

die Reaktionszeit zum Schalten des Ventils
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e die Betriebssicherheit des Ventils

e die Biokompatibilitit der verwendeten Materialien sowie des
Aktorprinzips

e die chemische Bestindigkeit gegen die eingesetzten fluidi-
schen Medien sowie

e die Einwegtauglichkeit

2.2.2 Integration und Skalierbarkeit von Mikroventilen

Ebenso wie in anderen Bereichen der Miniaturisierung spielt auch in der
Mikrofluidik und bei den Mikroventilen die Integration der einzelnen
Bauteile sowie deren Skalierbarkeit zu einer hohen Anzahl von Bauteilen
eine wichtige Rolle. Hierbei muss sowohl das Aktorprinzip an sich skalier-
bar sein als auch der komplette Ventilaufbau. Bei der Skalierbarkeit des
Aktorprinzips ist darauf zu achten, dass es z. B. nicht zu Problemen bei
elektrisch gesteuerten Aktoren durch zu hohe Strome bzw. Spannungen
kommt oder zu Druckabfillen bei pneumatischen Aktoren. Fiir die Skalier-
barkeit des kompletten Ventilaufbaus ist es wichtig, dass das Ventil durch
wenige Arbeitsschritte aufgebaut und eine hybride Fertigung vermieden
werden kann. Dariiber hinaus ist die Verwendung kostengiinstiger Materia-
lien zu bevorzugen um einen linearen Kostenanstieg mit der Anzahl der
Ventile zu verhindern.

Wenn man als Analogie die Halbleitertechnik betrachtet, so wird folgender
Vergleich offensichtlich: Bis Mitte der 50er Jahre wurde jedes elektroni-
sche Bauteil separat gelotet. Zwar gab es Schaltkreise mit mehreren tau-
send Bauteilen, aber deren Herstellung war teuer und aufwendig. Beim
Aufbau eines Schaltkreises aus mehreren einzelnen Komponenten steigt die
Fehleranfilligkeit des Gesamtsystems, da bereits eine kalte Lotstelle den
gesamten Schaltkreis unbrauchbar machen kann. Diese Probleme konnten
Ende der 50er Jahre durch die Entwicklung des integrierten Schaltkreises
gelost werden [7].
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In der Mikrofluidik verlief die Entwicklung #hnlich. Bis Ende der 90er
Jahre wurden lediglich verschiedene Anwendungen, wie z. B. enzymati-
sche Essays oder PCR miniaturisiert. Diese Miniaturisierung beschrinkte
sich aber lediglich auf einzelne Funktionen im Gesamtsystem, vergleichbar
mit einzelnen Komponenten in einem Schaltkreis. Zunehmend wurde die
Notwendigkeit erkannt, alle Komponenten in ein System zu integrieren,
vor allem um Nachteile wie das Totvolumen, Transfervolumina zwischen
den einzelnen Bauteilen oder Probleme beim Aufbau hybrider Systeme aus
unterschiedlichen Materialien zu minimieren. Dabei ist zu beachten, dass
sich nicht alle Ventiltypen hochdicht integrieren und auf eine hohe Anzahl
von Mikroventilen skalieren lassen. So sind z. B. die auf herkdmmlichen
siliziumbasierten Techniken bestehenden Ventile auf Grund der Steifigkeit
des Materials und der erforderlichen Kraft zum Schlieen des Ventils in
der Miniaturisierung beschrinkt. AuBlerdem ist der schichtweise Aufbau
aktiver Komponenten in Silizium, durch die auftretenden Spannungen
zwischen den Schichten wihrend der Materialbearbeitung, auf eine Bau-
teilhohe von ca. 20 pm limitiert [31]. Im Allgemeinen haben mechanisch
aktivierte Mikroventile auf Grund ihres schichtweisen Aufbaus den Nach-
teil, dass es meistens zu unerwiinschten Leckstromen kommt und bei ihrer
Herstellung auf Grund der komplizierten Struktur hohe Kosten entstehen
[13]. Auch Ventile, welche auf einer externen Steuerung beruhen,
z. B. einer externen Druckquelle bei pneumatischer Aktivierung, scheinen
fiir kompakte Anwendungen und Aufbauten nicht vorteilhaft zu sein [8].
Bei der Verwendung von elektrischen oder piezoelektrischen Aktoren fiir
den Aufbau eines Ventils kann es auf Grund der benétigten hohen Span-
nungen zu Problemen bei der Integration in mikrofluidische Systeme
kommen, des Weiteren sind diese Aktortypen auf Grund der bendtigten
hohen Spannungen auch nicht problemfrei in beliebiger Zahl skalierbar [8].
Ein weiteres Problem bei der Integration von Aktoren in komplexe mikro-

fluidische Systeme kann sich durch Gasentwicklung wiahrend der Akti-
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vierung ergeben, wie sie z. B. bei Ventilen auf Basis von Elektroosmose
auftritt [31].

Von Unger et al. wurde im Jahr 2000 eine alternative Fertigungsstrategie
fiir die Herstellung vollstindiger mikrofluidischer Systeme vorgestellt [31].
Hierbei war zunichst die Entwicklung eines integrierbaren monolithischen
Ventils, welches in einem Fertigungsschritt mit dem mikrofluidischen
Gesamtsystem hergestellt wurde, entscheidend. Als Material fiir die mikro-
fluidischen Strukturen wurde PDMS (siehe hierzu Abschnitt 3.3.1.1) ver-
wendet. Bei PDMS handelt es sich um ein elastisches Material, das sich
sehr gut eignet, mikrofluidische Strukturen mittels Abformung (Soft Litho-
graphy) herzustellen. Des Weiteren lassen sich mehrere Ebenen solcher
Strukturen in PDMS auf verschiedene Arten miteinander verbinden (siche
Abschnitt 3.3.2), sodass es ohne Probleme moglich ist, mehrschichtige
Systeme zu realisieren. Die Grundstruktur des Mikroventils besteht aus
sich kreuzenden Kanilen, welche durch eine diinne PDMS-Membran von-
einander getrennt sind (sieche Abbildung 2), daher werden diese Ventile
auch als Membranventile bezeichnet. Wenn der obere Kanal (Kontrollka-
nal) mit Druck beaufschlagt wird, kommt es zu einer Auslenkung der
Membran nach unten. Auf diese Weise wird der untere Kanal (mikrofluidi-
scher Kanal) verschlossen. Wird der Druck auf dem Kontrollkanal entfernt,
nimmt die Membran wieder ihre Ausgangsposition ein und der mikroflui-
dische Kanal ist offen.

Mit dieser Methode wurde ein einfaches und kostengiinstiges Ventil herge-
stellt, welches direkt im mikrofluidischen Aufbau integriert ist. Damit
wurde auch die Moglichkeit gegeben, eine Vielzahl von diesen Ventilen in
ein mikrofluidisches System zu integrieren, um komplexe Funktionen aus-
zufiihren. Fiir diese Entwicklung wurde 2002 von Thorsen et al. der Begriff

der ,microfluidic large-scale integration‘ gepragt.

16



2 Theoretische Grundlagen

¢ [
/ Dlr ckluft

b)

Abbildung 2: Schematische Darstellung der Funktionsweise eines pneumatisch
aktivierten Membranventils. a) Kreuzweise Anordnung des mikrofluidischen
Kanals (hellblau) und des Kontrollkanals (orange), welcher mit Druckluft beauf-
schlagt werden kann. Die Kanile befinden sich in einem Bauteil hergestellt aus
PDMS und sind lediglich durch eine diinne Membran voneinander getrennt.
b) Darstellung des Schaltprinzips. Ohne das Anlegen von Druckluft auf den Kon-
trollkanal kommt es zu keiner Uberschneidung der beiden Kanile. Wird aller-
dings an den Kontrollkanal ein Druck angelegt, so kommt es zu einer Deflektion
der Membran (orange gestrichelte Linie), welche die beiden Kanédle voneinander
trennt, und der mikrofluidische Kanal wird verschlossen.

2.2.3 Microfluidic large-scale integration

Mit den pneumatisch aktivierten Membranventilen wurden erstmals inte-
grierte mikrofluidische Systeme ausgefiihrt, welche in der Lage waren eine
hohe Anzahl von mikrofluidischen Strukturen, wie beispielsweise Reakti-
onskammern, auf einem Chip mit wenigen Anschliissen zur Auflenwelt zu
verbinden. Somit konnte das Konzept eines mikrofluidischen Schaltkreises

umgesetzt werden. Die Ansteuerung der einzelnen Strukturen, beispiels-
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weise einem Array von mehreren hundert individuell auswéhlbaren Reakti-
onskammern, erfolgt mit Hilfe tausender Ventile. Die Ventile und Reakti-
onskammern bilden ein komplexes mikrofluidisches Netzwerk und werden
meist auf der Basis eines mikrofluidischen Multiplexers mit einer kleinst-
moglichen Anzahl von Kontrollkanédlen beschaltet (sieche Abbildung 3).
Jeweils zwei Kontrollkanile stellen ein Bit der Schaltlogik dar, da bei die-
sen beiden Kanilen die jeweiligen Ventilzonen komplementir angeordnet
sind. In einer Ventilzone besitzt der Kontrollkanal einen breiteren Quer-
schnitt und der Druck auf den Kontrollkanal wird so gewéhlt, dass die
Membran lediglich in diesem Bereich den darunter liegenden mikrofluidi-
schen Kanal vollstindig verschlieft. Der Zusammenhang zwischen der
Anzahl der mikrofluidischen Kanéle/zu adressierenden Reaktionskammern
n und der bendtigten Anzahl von Kontrollkanilen k& wird in (6) angegeben.
Es konnen also mit z. B. 20 Kontrollkanilen 1024 mikrofluidische Kanile

angesteuert werden.

k = 2log,n 6)

Eine andere Variante von Membranventilen wird von Grover et al. vorge-
schlagen [41]. Hierbei handelt es sich um bistabile pneumatisch aktuierte
Ventile. Bei diesem Ventil befindet sich eine Diskontinuitdt im Kanal
(Ventilsitz) iiber einer Kontrollkammer, die mittels einer PDMS-Membran
verschlossen ist (sieche Abbildung 4). Im Normalzustand, also bei atmo-
sphérischem Gegendruck in der Kontrollkammer ist der Kanal geschlossen.
Liegt an dem mikrofluidischen Kanal Druck an, kann der Kanal durch
einen zusitzlichen Druck in der Kontrollkammer weiterhin versperrt blei-
ben. Durch das Anlegen eines Vakuums an diese Kammer wird die Memb-

ran nach unten ausgelenkt und der Kanal ist offen.
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Abbildung 3: Schematische Darstellung eines mikrofluidischen Multiplexers
nach [7]. Jeweils zwei Kontrollkandle sind fiir die Steuerung eines Bits zustdndig.
Durch das Setzten eines Bit auf 0 oder 1 wird entweder der untere Kontrollkanal
der beiden mit Druck beaufschlagt oder der obere. Wenn der Kontrollkanal mit
Druck beaufschlagt wird, schlieBt das jeweilige Ventil (rot) und versperrt den
fluidischen Kanal, ansonsten bleibt er offen. Im Bild ist als Beispiel die Ventilan-
steuerung fiir das Signal 110 angegeben. Wie man erkennen kann, ist in diesem
Fall der Fluss im Kanal 6 vollstandig ungehindert (hellblau), wahrend in allen
anderen Kandlen mindestens ein Ventil den Fluss versperrt. Es kann also
iber jede Kombination von 0 und 1 fiir die einzelnen Bits genau ein Kanal ange-
steuert werden.

Mit Hilfe von zwei zusitzlichen Logikventilen, die dafiir sorgen, dass an
der Kammer entweder ein Vakuumpuls oder ein Druckpuls anliegen, wird
das bistabile Ventil in seinen jeweiligen Schaltzustand gebracht. Die Lo-
gikventile werden mit Hilfe von externen Magnetventilen beschaltet. Die
Anordnung der Logikventile erfolgt auf sogenannten Kontrollkanilen nach
dem Prinzip eines Demultiplexers, der manchmal auch als Bindrbaum
bezeichnet wird (siche Abbildung 5).
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Abbildung 4: Schematische Darstellung der Funktionsweise eines pneumati-
schen Membranventils nach Grover et al. [41]. Der fluidische Kanal besitzt eine
Diskontinuitdt und ist mit einer PDMS-Membran von einer Kontrollkammer
abgegrenzt. a) Bei atmosphérischen Gegendruck oder einem zusatzlichen Druck
an der Kontrollkammer bleibt der Kanal geschlossen. b) Durch das Anlegen eines
Vakuums an die Kontrollkammer wird die Membran ausgelenkt und der fluidi-
sche Kanal gedffnet.

Dadurch wird es mdglich mit n externen Ventilen (wobei jedes Ventil einer
Kontrollleitung zugeordnet ist) eine Gesamtzahl von 2" unabhingige bist-
abile Ventile anzusteuern. Dabei wird sequentiell jedem einzelnen der
Ventile jeweils kurz ein Vakuum- bzw. Druckpuls gegeben und dann das
nichste Ventil beschaltet. Pro Kombination der Kontrollleitungen (Schalt-
muster) kann jeweils ein Ventil gesetzt werden, fiir das Setzen von
8 Mikroventilen wird ca. 1s benétigt, da die Ventile aber bistabil sind
konnen beliebige Muster von geoffneten/geschlossen Ventilen innerhalb
kurzer Zeit erzeugt werden.

Mit den Membranventilen ist es also moglich, eine hohe Anzahl von
Mikroventilen auf einem Bauteil zu integrieren.
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Abbildung 5: Schematische Darstellung eines mikrofluidischen Demultiplexers
nach [41]. Jeweils ein Kontrollkanal wird fiir die Steuerung einer Stufe des
Demultiplexers benétigt. Durch das Offnen bzw. SchlieBen eines Magnetventils
werden entweder die ungeraden (linken, L) oder geraden (rechten, R) Ventile
durch Anlegen eines Vakuums geoffnet. Die anderen Ventile einer Stufe werden
unter Druck gesetzt und bleiben geschlossen (rot). Im Bild ist als Beispiel die
Ventilsteuerung fiir das Signal LRLR gezeigt. Wie man erkennen kann ist in die-
sem Fall der Kanal zu Ventil 6 vollstindig ungehindert (hellblau), wihrend alle
anderen Kandle durch mindestens ein Ventil versperrt sind. Es kann also {iber
jede Kombination von der Schalterstellung der Magnetventile (geoffnet oder
geschlossen) genau ein bistabiles Ventil angesteuert werden.

Fiir alle Systeme mit mehreren Mikroventilen gilt immer der Zusammen-
hang, dass das Verhiltnis von Aktorik und Ventil mit x:y verkniipft ist.
Hierbei beschreibt x die Anzahl der externen und individuell adressierbaren
Kontrollkanile und somit die Anzahl der eigentlichen Aktoren wihrend y
die Anzahl der mikrofluidischen Ventile innerhalb des mikrofluidischen
Systems wiedergibt. In den bisher vorgestellten Systemen, basierend auf
dem Konzept der microfluidic large-scale integration ist x stets sehr viel
kleiner als y (siehe z. B. Abbildung 5, in der x =4 und y = 16). Es gibt bei
diesen Konzepten der Integration von Membranventilen auf dem mikroflu-
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idischen Chip und einer Ansteuerung iiber externe pneumatische Ventile
zwar eine grole Anzahl dieser Membranventile auf dem Chip, aber diese
sind nur iiber wenige Kontrollkanile beschaltet und somit nicht unabhingig
voneinander steuerbar. Es kann zwar jedes Mikroventil bzw. jeder mikro-
fluidische Kanal separat angesteuert werden, aber zu einem Zeitpunkt im-
mer jeweils nur genau ein Ventil bzw. ein Kanal. Eine groftmdogliche
Freiheit bei der Steuerung des mikrofluidischen Systems wird dann er-
reicht, wenn x =y. Im Idealfall sollte also fiir die Integration von vielen
unabhingigen Ventilen auf einem Chip gelten: x =y >> 1. Diese Anforde-
rungen konnen von den pneumatisch aktivierten Membranventilen nicht
erfiillt werden, da die Anzahl der externen pneumatischen Ventile auf
Grund ihrer GroBe, des Energieverbrauchs und den Kosten fiir den Einsatz
in mikrofluidischen Systemen limitiert ist, womit auch die Anzahl der
Membranventile auf dem Chip limitiert wére.

Ein weiterer wichtiger Aspekt liegt in der Ansteuerung der einzelnen Ven-
tile. Im Idealfall sollte jedes Ventil mit einer eigenen Ansteuerung ausge-
stattet sein. Somit kann beispielsweise der Nutzer das Schalten des Ventils
auslosen (beispielsweise mittels eines elektrischen Steuersignals) und das
Ventil schliet direkt, ohne viele Zwischenstufen. Dadurch entfallen zu-
sitzliche Komponenten und das System kann dichter gepackt sein. AuBler-
dem werden so zusitzliche Fehlerquellen direkt ausgeschlossen. Im
Idealfall betitigt also der Anwender z. B. eine Schaltfliche auf der GUI
(grafische Benutzeroberfliache) der Steuersoftware des Messrechners und
dieser gibt direkt ein elektronisches Signal aus, das das Ventil verschliet
oder offnet. Auch hier konnen die bisherigen Systeme der large-scale
integration die Idealbedingungen nicht erfiillen. Da bei dieser Methode
zunichst ein elektrisches Signal an das externe Pneumatikventil gegeben
wird. Dadurch wird ein Druckpuls auf die Steuerleitung gegeben und erst

dieser sorgt fiir das Schliefen des integrierten Mikroventils.
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Die Aktivierung des Mikroventils sollte daher auf einem physikalischen
Effekt erfolgen, der hochintegrierbar und skalierbar ist. So ist z. B. im
Gegensatz zur Steuerung hoher elektrischer oder magnetischer Felder die
lokale Erzeugung von Wirme durch einen Ohm’schen Widerstand solch
ein Effekt. Des Weiteren ist die Integration und Adressierung einer Viel-
zahl von Ohm’schen Widerstdnden eine géingige Praxis in der Entwicklung
elektronischer Schaltungen. Daher wiirde es sich anbieten, fiir die Integra-
tion von vielen individuell ansteuerbaren Ventilen, ein Ventil auszuwihlen,
welches durch einen thermischen Impuls aktiviert wird.

Fiir solch eine Aktivierung bieten sich z. B. thermisch aktivierte Phasen-
iibergangsventile an. Diese Ventile haben einen geringen Platzbedarf und
keine oder nur sehr wenige mechanisch bewegte Komponenten, wodurch
eine gute Integration und dichte Packung erméglicht wird. Des Weiteren
wird fiir ihre Aktivierung lediglich ein Spannungspuls, der einen
Ohm’schen Widerstand erwirmt, benotigt.

Phaseniibergangsventile erfiillen somit alle Anforderungen fiir ein System
mit einer hohen Anzahl integrierter, dichtgepackter und individuell adres-
sierbarer Mikroventile. Im Rahmen dieser Arbeit wurde dieser Ventiltyp
als Grundlage fiir die Entwicklung einer Plattform fiir eine Vielzahl indivi-

duell ansteuerbarer Mikroventile ausgewihlt.

2.3 Phaseniibergangsventile

Als Phaseniibergangsventile werden Ventile bezeichnet, die auf Grund
eines Phaseniiberganges (engl. phase change, PC) einen mikrofluidischen
Kanal verschlieBen bzw. 6ffnen. Diese Ventile konnen zum einen hinsicht-
lich ihres Phaseniibergangsmediums, dem Medium welches das Verschlie-
Ben des Kanals herbeifiihrt (z. B. Hydrogel, Paraffin), sowie der
Aktivierung dieses Mediums, also dem Ausldser fiir den Phaseniibergang
(z. B. thermisch, Anderung des pH-Wertes) unterschieden werden. Eine
weitere Einteilung der Phaseniibergangsventile erfolgt hinsichtlich ihres
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Aufbaus, im Besonderen im Hinblick auf die Anordnung des Phaseniiber-
gangsmediums zum mikrofluidischen Kanal.

Bei Phaseniibergangsventilen auf der Basis eines Hydrogels wird als Akti-
vierungsmechanismus die Volumenausdehnung des Materials verwendet.
Diese kann z. B. durch eine Anderung des pH-Wertes, des Glukosege-
haltes, der Temperatur, des elektrischen Feldes, Licht, des Kohlenhydratge-
haltes oder infolge der Bindung eines Antigens ausgelost werden [13]. Als
weitere Materialien kommen auch Sol-Gel-Systeme in Frage, bei denen die
Verfliissigung durch Temperaturdnderung eintritt. Dariiber hinaus kommt
auch Paraffin, das eine hohe Volumeninderung beim Schmelzen aufweist
und im fliissigen Zustand leicht zu bewegen ist, als Phaseniibergangsme-
dium zum Einsatz.

Wenn Phaseniibergangsventile hinsichtlich ihres Aufbaus klassifiziert
werden, unterscheidet man indirekte und direkte Ventile (sieche Abbildung
6). Bei indirekten Ventilen hat das Phaseniibergangsmedium keinerlei
Kontakt zum fluidischen Medium (dem Medium im mikrofluidischen Sys-
tem, das durch die Ventile gesteuert wird, auch Arbeitsmedium genannt)
wihrend es sich bei den direkten Ventilen direkt im mikrofluidischen Ka-
nal befindet. Die direkten Ventilen lassen sich auBerdem dahingehend
unterscheiden, ob das Phaseniibergangsmedium mit dem Arbeitsmedium
identisch ist oder sich von diesem unterscheidet.

Eine wichtige KenngroBe fiir jede Art von Ventil ist seine Reaktionszeit.
Bei den Phaseniibergangsventilen wird hierunter die Zeit verstanden, wel-
che vom Setzten des Signals zum Zustandswechsel bis zum vollstdndigen
Erreichen dieses Wechsels vergeht. Dies trifft sowohl fiir das Offnen als
auch fiir das SchlieBen des Ventils zu.

In den nichsten Abschnitten wird genauer auf die unterschiedlichen Typen
der Phaseniibergangsventile eingegangen, wobei ein besonderer Fokus
auf die Ventile gelegt wird, die durch eine Temperaturdnderung

aktiviert werden.
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Abbildung 6: Einteilung der Phaseniibergangsventile nach ihrem Aufbau und
Darstellung der jeweiligen Vor- und Nachteile dieser Typen.

2.3.1 Indirekte Phaseniibergangsventile

Indirekte Phaseniibergangventile zeichnen sich dadurch aus, dass das Pha-
seniibergangsmaterial (PC-Material) nicht direkt mit dem Arbeitsmedium
im zu verschlieBenden Kanal in Beriihrung kommt. Bei den meisten Auf-
bauten wird das PC-Material durch eine Membran vom Arbeitsmedium im
Kanal getrennt. Diese Membranen konnen aus unterschiedlichen Materia-
lien wie z. B. PDMS [42-45], Parylen [25] oder Polyimid [46] bestehen.
Bei nicht thermisch aktivierten Ventilen wird beispielsweise die Volumen-
ausdehnung von acrylsiurebasierten Hydrogelen bei der Anderung des pH-
Wertes ausgenutzt [44, 45]. Durch diese Volumenidnderung wird die

Membran ausgedehnt und versperrt, dhnlich wie in den pneumatisch akti-
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vierten Membranventilen, den fluidischen Kanal. Thermisch aktivierte
Phaseniibergangsventile nutzen entweder die Volumenausdehnung wéh-
rend des Schmelzvorganges oder aber das fliissige Material wird in eine

andere Position verschoben und erstarrt dort wieder (siche Abbildung 7).

a) Heizung aus Heizung an Heizung aus

Tf -

Verschiebedruck

b) Heizung aus Heizung an

Abbildung 7: Allgemeine Funktionsprinzipen von indirekten thermischen Pha-
seniibergangsventilen. a) Wenn das Ventil deaktiviert ist, ist der fluidische Kanal
offen. Durch Schmelzen des PC-Materials und Anlegen eines Verschiebedrucks
wird der fluidische Kanal durch Auslenkung der Membran zwischen Arbeitsme-
dium und PC-Material blockiert. Beim Erstarren des Materials bei angelegtem
Druck bleibt die Auslenkung der Membran erhalten und der Kanal wird weiter-
hin blockiert. Das Ventil ist also bistabil. b) Bei deaktiviertem Ventil ist der fluidi-
sche Kanal geodffnet. Beim Schmelzen des PC-Materials erfihrt dieses eine
Volumenausdehnung, welche die Membran zwischen PC-Material und Arbeits-
medium soweit auslenkt, dass der fluidische Kanal blockiert wird. Griin - festes
PC-Material, gelb - fliissiges PC-Material.

Fiir die Erzeugung der zum Schmelzen bendtigten Wiarme kommen iiber-
wiegend elektrische Heizer basierend auf dem Ohm’schen Prinzip zum
Einsatz. Das Prinzip der Materialverschiebung wird z. B. bei Shaikh et al.

ausgenutzt, die eine Metallschmelze (Field’sches Metall) mittels eines
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Luftdrucks gegen eine Membran verschieben und in dieser Position erstar-
ren lassen. Auf diese Weise wird ein mikrofluidischer Kanal verschlossen
[42]. So entsteht ein bistabiles Ventil, d. h. eine Energiezufuhr wird nur
zum Schmelzen des PC-Materials und somit zum Wechseln des Ventilzu-
standes (von geschlossen zu geoffnet oder umgekehrt) benotigt. Ein dhnli-
ches Prinzip wenden Yang und Lin an [43]. Im Unterschied zu Shaikh et al.
besteht ihr PC-Material allerdings aus Paraffin.

Es gibt noch eine Reihe von weiteren Verdffentlichungen die ebenfalls
Paraffin als PC-Material verwenden, hier wird allerdings die Eigenschaft
der Volumenausdehnung von Paraffin beim Phaseniibergang ausgenutzt.
Der einfachste Aufbau geht wieder davon aus, dass das ausgedehnte Paraf-
fin direkt eine Membran ausbeult, welche wiederum den fluidischen Kanal
verschlieit. Die fiir diesen Aufbau bendtigte Menge an Paraffin oder auch
anderen Materialien, die die Volumenausdehnung beim Phaseniibergang
ausnutzen, lasst sich mit Hilfe der folgenden Formeln abschitzen [25].
Dabei lasst sich die Oberflichenauslenkung der Membran (u) fiir axial-

symmetrische Auslenkung in Polarkoordinaten darstellen durch:

Py = d2+1 d d2u+1du _ Do ,
= dr2 " rdr)\dr? "rdr) D @)

wobei p, die Kraft in Folge der Volumenausdehnung ist und D die Biege-
steifigkeit der Membran. Fiir den Fall einer kreisformigen Grundfldche mit
Radius r, und einer gleichformig einwirkenden Kraft p, sowie fixierten

Réndern ergibt sich fiir die Auslenkung der Membran:

4 2\ 2
Po 2 2N\2 PoTa r
=0 222 =0y 8
u) =5 — )" = 7z &
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Mit n = r/r, und uy,, als maximaler Auslenkung im Zentrum der Membran

ergibt sich somit:

u®) = Upar(1 — 772)2 9

Fiir das Volumen unterhalb der ausgebeulten Membran (V) gilt:

Ta 1
V, = umaxf 2nu(r)rdr = §7Tumaxra2 (10)
0

Da dieses Volumen vom PC-Material zur Verfiigung gestellt werden muss,
ergibt sich bei bekannter Volumenausdehnung m des Mediums und der
bendtigten Auslenkung der Membran uy,, die bendtigte Schichtdicke #,

zum vollstindigen VerschlieBen des Kanals mit:

t, = % (11)

Ventilsysteme, die lediglich auf der Volumenausdehnung des Paraffins
wihrend des Phaseniibergangs basieren sind in der Regel nicht bistabil, da
die Volumenausdehnung und somit auch dass VerschlieBen des Kanals nur
solange anhalten, wie das Paraffin durch konstante Energiezufuhrt im fliis-
sigen Zustand gehalten wird. Bei Erkalten des Paraffins erfolgt eine Volu-
menabnahme, wodurch sich die Membran durch Eigenspannung in ihren
Ausgangszustand zuriick bewegt. Durch eine geschickte Anordnung von
Paraffinreservoiren unterteilt in mehrere Zonen und deren gestaffeltes Ab-
schalten, ist es allerdings moglich, die Deflektion der Membran auch im
festen Zustand des Paraffins zu erhalten [46]. Zudem sind auch noch ande-
re Aufbauten von Paraffinaktoren ohne das VerschlieBen des Kanals mit-

tels einer Membran bekannt. Bei Kabei et al. befindet sich das Paraffin in
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einem Zylinder und durch die Volumenausdehnung in Folge des Auf-
schmelzens wird ein Aktor verschoben und eine Feder zusammengedriickt,
die fiir die Riickstellung des Aktors bei einer Volumenabnahme in Folge
des Erkaltens zustindig ist. Klintberg et al. verwenden ein ringformiges
Paraffinreservoir zwischen zwei Siliziumscheiben. Die beiden Silizium-
scheiben weisen bei unterschiedlichen Radien eine Membran auf, wodurch
bei einer Volumenausdehnung des Paraffins die obere Scheibe nach oben
ausgelenkt wird [47].

Bei allen diesen vorgestellten indirekten Phaseniibergangsventilen kommt
das PC-Material nicht direkt mit dem Arbeitsmedium in Beriihrung. Aller-
dings ist dafiir ein meist relativ komplexer Aufbau des Ventils notig und

auch die Gefahr fiir Leckagen steigt somit an.

2.3.2 Direkte Phaseniibergangsventile —
Phaseniibergangsmaterial # Arbeitsmedium

Bei den direkten Phaseniibergangsventilen, deren Phaseniibergangsmaterial
sich vom Arbeitsmedium im Kanal unterscheidet, befindet sich das
PC-Material direkt im fluidischen Kanal und verschlie3t diesen im Normal-
fall (normally closed). Durch thermische Aktivierung édndert sich der Zu-
stand des PC-Materials und gibt so den Fluss wieder frei.

Als Phaseniibergangsmaterial kann auch hier ein Hydrogel zum Einsatz
kommen. Das  bekannteste  temperatursensitive =~ Hydrogel  ist
Poly(N-isopropylacrylamide), kurz poly(NIPAAm) [23, 48]. Das Hydrogel
speichert bei Raumtemperatur Wasser und versperrt so im geschwollenen
Zustand den Kanal. Wird es iiber seine kritische Losungstemperatur
(Ubergangstemperatur) erhitzt, kollabiert das Material und gibt das gespei-
cherte Wasser ab. Auf diese Weise verliert es einen GroBteil seines Volu-
mens und gibt so den Kanal frei. Die Temperaturkontrolle kann mittels
Ohm’schen Heizern in der Kanalwand [23] oder mittels eines Peltierele-
mentes [48] erfolgen.

29



2 Theoretische Grundlagen

Es gibt auch direkte Phaseniibergangssysteme, die Paraffin zum Verschlie-
Ben des Kanals nutzen. Von Liu et al. wurde ein Einmalventil auf Basis
eines Paraffinstopfens vorgestellt [49]. In diesem System versperrt ein
Paraffinblock direkt den Kanal. Durch einen Heizwiderstand unterhalb des
Kanals wird die benotigte Wiarme zum Schmelzen des Paraffins erzeugt.
Das fliissige Paraffin wird dann durch den Fluidstrom des Arbeitsmediums
abtransportiert und lagert sich an den Kanalwénden an, wo es erstarrt. Von
Pal et al. wurde ein bistabiles Ventil auf Paraffinbasis vorgestellt. Hier
befindet sich der Paraffinstopfen in einem kleinen Zusatzkanal oberhalb
des fluidischen Kanals. Entlang diesen Zusatzkanals befinden sich drei
verschiedene Heizzonen. Durch Schmelzen des Paraffins im Zusatzkanal
und Anlegen eines Luftdrucks wird das Paraffin in den fluidischen Kanal
verschoben, wo es erstarrt und diesen verschliet. Um den fluidischen
Kanal wieder freizugeben wird das Paraffin wiederum erhitzt und mit Hilfe
eines Vakuums am Zusatzkanal wieder in diesen hineingezogen, wo es
wiederum erstarrt. Durch diese Anordnung ist eine mehrmalige Verwen-
dung des Ventils moglich.

Diese direkten Phaseniibergangsventile haben keine Probleme mit Lecka-
gen, das Totvolumen ist auf ein Minimum beschrénkt, es gibt keine beweg-
lichen Teile und sie sind elektronisch steuerbar. Allerdings ist bei
allen diesen Ventilen das PC-Material direkt mit dem Arbeitsmedium im
Kanal in Beriihrung. Dadurch kann es zu Kontamination des Arbeits-
mediums kommen, wodurch diese Art Ventil nicht fiir alle Anwendungen

geeignet ist.

2.3.3 Direkte Phaseniibergangsventile —
Phaseniibergangsmaterial = Arbeitsmedium

Bei dieser Variante der direkten Phaseniibergangsventile wird das Arbeits-
medium im Kanal selbst eingefroren und blockiert so den Fluss. Das Pha-
seniibergangsmaterial ist hier also mit dem Arbeitsmedium identisch. Um
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den Fluss im Kanal zu stoppen, muss das Arbeitsmedium lokal einge-
froren werden.

Dies wurde von Bevan und Mutton z. B. durch das Aufspriihen von fliissi-
gem CO, auf die Kanalwand an der zu blockierenden Stelle bewerkstelligt
[50]. Durch die extrem kalte Temperatur des CO,-Sprays, die bei ca.
-65 °C lag, wurde das Arbeitsmedium sehr stark unterkiihlt. Dadurch wur-
de ein sehr schnelles VerschlieBen des Kanals ermdglicht. Ein grofer
Nachteil dieser Variante ist die fehlende aktive Heizung zum Offnen des
Kanals, dies erfolgt allein durch die Wérme aus der Umgebung.

Bei den meisten bekannten direkten Phaseniibergangsventilen, die das
Arbeitsmedium direkt einfrieren, erfolgt die Kiihlung mittels eines Peltier-
elementes. Zum Offnen wird entweder ein Ohm’scher Heizwiderstand
verwendet [51] oder das Peltierelement wird durch Umpolung seiner An-
schliisse als Heizelement verwendet [52, 53].

Ein zweistufiges Temperaturkontrollsystem wurde von Gui et al. vorge-
stellt [54]. Hier wird ein groBeres Peltierelement zur permanenten Kiihlung
des Systems verwendet und mittels diesem das Arbeitsmedium in unter-
kiihlten Zustand gebracht. Mit Hilfe eines zweiten kleineren Peltierelemen-
tes wird dann ein zusétzlicher Kiihlimpuls gegeben, der das Arbeitsmedium
im Kanal erstarren lidsst. Durch Heizen dieses kleineren Peltierelementes
kann der Kanal auch wieder aufgetaut und der Fluss freigegeben werden.
Diese Anordnung ermoglicht die Integration mehrerer kleiner Peltierele-
mente und somit Phaseniibergangsventile auf einem Chip.

Erste Untersuchungen zur Abhingigkeit der Reaktionszeit von verschiede-
nen Versuchsparametern haben gezeigt, dass eine Erhohung des Verhilt-
nisses von Kanalumfang zu Kanalquerschnitt ebenso wie ein hoherer
Wirmeiibergangskoeffizient zwischen dem Arbeitsmedium und der Umge-
bung/Kanalwand zu einer Verringerung der Reaktionszeiten fiihren [53].
Des Weiteren wurde beobachtet, dass die Zeiten zum VerschlieBen des

Kanals mit steigender Flussgeschwindigkeit zunehmen und bei einer zu
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hohen Flussgeschwindigkeit der Gefrierpunkt niemals erreicht wird, da
der Wirmeeintrag durch das flieBende Medium grofler ist als die durch
die Kiihlung entzogene Wirmemenge. Die Wirmemenge (gy) die einem
bewegten Fluid entzogen wird lédsst sich mit Hilfe folgender Formel ermit-
teln [55]:

qy = mc,AT (12)

wobei m den Massefluss des Systems, ¢, die spezifische Wirme des Fluids
und AT die Temperaturdifferenz zwischen einstromendem Medium und
Kanalwand beschreibt. Ist also die Kiihlleistung des Systems sowie die zu
iiberwindende Temperaturdifferenz bekannt, so lidsst sich der maximal
mogliche Massefluss und somit auch die maximale Flussgeschwindigkeit
ermitteln. Eine komplexe theoretische Modellierung des Gefrierens einer
Fliissigkeit in einem Mikrokanal wurde von Myers und Low durchge-
fiihrt [56]. Fiir ihre Modellierungen wurde Wasser als Arbeitsmedi-
um/Fluid angenommen. Sie haben zum einen den Einfluss der Péclet-Zahl
als auch den der thermischen Leitfdhigkeit k ermittelt. Die Péclet-Zahl
beschreibt das Verhiltnis der iiber Konvektion transportierten Wérme-
menge zur geleiteten Wirmemenge eines Fluids. Die Péclet-Zahl (Pe)
wird in Abhingigkeit von der FlieBgeschwindigkeit (x), dem Radius (r)
und der Linge (L) des Kanals sowie der Temperaturleitfahigkeit des
Fluids () dargestellt:

ur?

Pe = —
¢ al

(13)

In Abbildung 8 sind zwei Darstellungen von Temperaturprofilen wéihrend
des Gefrierens dargestellt. Hierbei werden die Bildung der Eisfront und die

Temperaturprofile zum selben Zeitpunkt nach dem Erreichen der Gefrier-

32



2 Theoretische Grundlagen

zone bei gleicher thermischer Leitfdhigkeit in Abhéngigkeit von der Péclet-
Zahl verglichen. Da die Kanalgeometrie sowie die Stoffkonstanten gleich
sind, kann die Anderung der Péclet-Zahl nur iiber eine Anderung der FlieB-
geschwindigkeit erreicht werden. Es ist eine deutlich langsamere Abkiih-
lung des Fluids bei der hoheren Geschwindigkeit zu sehen, was bedeutet,
dass die Reaktionszeit bis zum VerschlieBen des Kanals mit zunehmender
Geschwindigkeit ansteigt. Auerdem ist die Reaktionszeit zum Verschlie-
Ben des Kanals vom Kanalquerschnitt abhiingig, da dieser iiber den Faktor
1 die Péclet-Zahl beeinflusst. In weiteren Simulationen konnte gezeigt
werden, dass eine Erhohung der thermischen Leitfdhigkeit k£ zu einer Ver-
ringerung der SchlieBzeit fiihrt, ebenso wie eine Erhohung der Temperatur-
differenz zwischen der Wand und dem Fluid. Diese Ergebnisse stimmen
gut mit den experimentellen Beobachtungen und Uberlegungen von
Gui und Liu [53] sowie Rosengarten et al. [55] iiberein. Die Reaktionszei-
ten zum Offnen und SchlieBen eines direkten Phaseniibergangssystems
hiingen also sowohl von den spezifischen Stoffparametern vom Phasen-
iibergangsmedium als auch den umgebenden Stoffen, der FlieBgeschwin-
digkeit des Phaseniibergangsmediums sowie der Kiihl- und Heizleistung
des Systems ab.

Diese Art von direkten Phaseniibergangsventilen weist dieselben Vorteile
(keine Leckagen, kein Totvolumen, keine bewegten Teile, elektronisch
steuerbar) auf, wie das direkte Phaseniibergangsventil, bei dem sich
das PC-Material vom Arbeitsmedium unterscheidet. Auf Grund des direk-
ten Einfrierens des Arbeitsmediums im Kanal kommt es bei diesen Venti-
len auch zu keiner Kontamination. Durch die groflen
Temperaturschwankungen ist dieses Phaseniibergangsventil aber auf tem-

peraturunempfindliche Anwendungen beschrénkt.
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Abbildung 8: Temperaturprofile entlang eines Kanals beim Gefrieren, ent-
nommen aus [56]. Dargestellt sind die Temperaturprofile eines Fluids im Kanal
(Kanalwénde bei z = +1 und z = -1) zum Zeitpunkt t = 0,0341 s nach Erreichen der
Gefrierzone. Die Wandtemperaturen liegt in beiden Féllen 16 K unterhalb des
Gefrierpunkts des Fluid. Die dicke Linie zeigt die sich bis zu diesem Zeitpunkt
ausgebildete Eisfront im Kanal an, wahrend die gestrichelten Linien die Tempe-
raturen quer durch den Kanal anzeigen. Die thermische Leitfahigkeit ist fiir beide
Fille k =1 W/m-K. a) zeigt die Temperaturprofile fiir Pe = 1, b) zeigt die Tempera-
turprofile fiir Pe = 10.
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3. Material und Methoden

Im folgenden Kapitel wird niiher auf die verwendeten Materialien zur Her-
stellung der verschiedenen Phaseniibergangsventile und Aktoren eingegan-
gen. Die verwendeten Herstellungsverfahren werden erldutert und die

Methoden zum Aufbau und zur Charakterisierung werden dargestellt.

3.1 Verwendete Materialien

In diesem Abschnitt werden zunéchst die verwendeten Materialien fiir die
Herstellung der Membrane sowie die Phaseniibergangs- und fluidischen

Medien ndher beschrieben.

3.1.1 Membranmaterial

Die Membranen, die im Aktor auf Grundlage einer Volumenausdehnung
(siehe Abschnitt 4.3.2) sowie dem Shift-Gate-Aktor (sieche Abschnitt 4.3.3)
verwendet wurden, bestehen aus Polydimethylsiloxan oder kurz Silikon.

Im Allgemeinen versteht man unter Silikonen polymere Verbindungen, bei
denen Siliziumatome mit Sauerstoffatomen verbunden sind, wobei die
iibrigen freien Bindungsstellen des Siliziums durch mindestens eine organi-
sche Gruppe abgesittigt werden [57]. Eine Einheit aus einem Siliziumatom
und den vier benachbarten Bindungspartnern wird als Siloxaneinheit be-
zeichnet. Die Anzahl der Sauerstoffatome am Silizium, und somit der po-
tentiell freien Bindungsstellen, bestimmt die Funktionalitit der einzelnen
Siloxaneinheiten, also ob sie mono-, di-, tri-oder tetrafunktional sind (siehe
Abbildung 9).
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Abbildung 9: Schematische Darstellung der Funktionalititen verschiedener
Siloxaneinheiten. Die Restgruppe R besteht dabei aus einer beliebigen chemi-
schen Gruppe, wobei die Gruppe liber ein Kohlenstoffatom an das Silizium ge-
bunden sein muss. Technische Silikone tragen haufig Methylgruppen (CH;) als
Restgruppe R.

Lineare Siloxane mit unterschiedlicher Kettenlinge konnen durch die
Kombination von mono- und difunktionalen Siloxaneinheiten gebildet
werden, wobei das Verhiltnis der monofunktionalen zu den difunktionalen
Siloxaneinheiten die Kettenldnge festlegt. Bei einer Kette vom Schema
M,D, spricht man dann von linearen Hochpolymeren [57]. Werden in die-
ser linearen Kette als organische Reste lediglich Methylgruppen gebunden,
erhilt man Polydimethylsiloxan (siehe Abbildung 10a). Verzweigte Sili-
kone konnen durch den Einsatz hoherfunktionaler (tri- oder tetrafunktional)

Siloxaneinheiten gebildet werden.

a) b)

H39 (‘3H3 Cr;HS H3<I: ?Hs ?Hs
HSC—§I—O ?I—O SLI‘-CH3 Rend—?i—o ?I—O ?i"Rend
CH3 CH3 . CH3 CH3 CH3

. CH3

Abbildung 10: Strukturformel von PDMS. a) Darstellung von PDMS mit Methyl-
gruppen an allen freien Bindungsstellen. b) PDMS mit endstidndig positionierten
funktionellen Gruppen (rot markiert).

In dieser Arbeit wurde ein PDMS der Marke Elastosil® M 4600 (Wacker
Chemie AG, Miinchen, Deutschland) zur Herstellung der Membranen
verwendet. Hierbei handelt es sich um einen Zweikomponentensilikon-

kautschuk (A- und B-Komponente). Die beiden Einzelkomponenten beste-
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hen hauptséchlich aus Polydimethylsiloxan mit endstdndigen funktionellen
Gruppen (siehe Abbildung 10b), wobei sich diese Funktionalitdt in der
Regel bei beiden Komponenten unterscheidet, sowie einem Platinkatalysa-
tor in der B-Komponente, der beim Vermischen der beiden Komponenten
die Vernetzungsreaktion (Additionsreaktion) startet [58]. Durch das Zu-
sammenmischen der bei Raumtemperatur fliissigen Einzelkomponenten im
stochiometrischen Verhiltnis (im Falle von Elastosil® M 4600 ist dieses
Verhiltnis zehn Massenteile der Komponente A zu einem Massenteil der
Komponente B) erhilt man nach einer Reaktionszeit von ca. 12 h bei

Raumtemperatur einen elastischen Feststoff [59].

3.1.2 Feste Phaseniibergangsmedien

Ein oft in der thermischen Aktorik eingesetztes Phaseniibergangsmedium
ist Paraffin [13, 25, 60], da es eine hohe Volumenausdehnung von
ca. 10 Vol.-% bis 15 Vol.-% beim Schmelzen besitzt [61]. AuBBerdem wird
die Eigenschaft ausgenutzt, dass Paraffin im fliissigen Zustand leichtflie-
Bend ist (niedrige Viskositit) [43], wihrend es im festen Zustand starr ist
und seine Position nicht verdndert [49]. Paraffin kann daher sowohl, als
eine Art schmelzbare Barriere, einen Kanal direkt verschlieBen oder gegen
eine Membran gedriickt werden, welche dann den Kanal verschliet. Eine
weitere Eigenschaft des Paraffins, seine chemische Inaktivitit, leitet sich
direkt von seinem lateinischen Namen ab: ,,parum affinis* bedeutet ,,wenig
verwandt®, was im chemischen Sinne mit geringer Reaktionsfahigkeit
iibersetzt werden kann. Paraffine sind ein Gemisch von Alkanen unter-
schiedlicher Kettenldnge. Da die Ketten untereinander mit Van-der-Waals-
Kriften verbunden sind, steigt mit zunehmender Kettenlinge die Energie,
die zum Aufschmelzen benétigt wird, und somit auch die Schmelztempera-
tur [25]. Durch die Variation der Anteile der verschiedenen Fraktionen an
Alkanen konnen Paraffine mit Schmelztemperaturen im Bereich von
-100 °C und 100 °C je nach gewiinschter Anwendung ezeugt werden [61].
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Die besonders hohe Volumenausdehnung der Paraffine beim Schmelzvor-
gang, beruht auf einem fest-fest Ubergang vor dem eigentlichen
Schmelzprozess [62]. Dabei wird die Kristallstruktur von orthorhombisch
zu hexagonal gedndert (siche Abbildung 11). So wurde z. B. fiir einige
Paraffinwachse eine Anderung des Abstandes dgyy (Beschreibung des Ab-
standes zwischen zwei Ebenen im Kristall durch die Angabe der Miller-
schen Indizes) zwischen zwei Kohlenstoffatomen von 3,75 A bei geringen
Temperaturen im orthorhombischen Gitter zu 4,15 A fiir den Abstand
djjo in der hexagonalen Phase kurz vor Erreichen des Schmelzpunktes
beobachtet [62].

a) b)

Abbildung 11: Schematische Darstellung der Kristallgitterstrukturen im Paraffin.
a) orthorhombische Gitterstruktur des Paraffins bei niedrigeren Temperaturen,
b) hexagonale Gitterstruktur des Paraffins kurz vor dem Schmelzpunkt.

Neben Paraffinen kamen in dieser Arbeit auch Polyethylenglykole (PEG)
als Phaseniibergangsmedien zum Finsatz. Polyethylenglykole haben die
Strukturformel H-(O-CH,—CH,-),OH [63]. Sie unterliegen den gleichen
Effekten in Bezug auf die Kettenlinge und der daraus resultierenden Ande-

rung der Schmelztemperatur in Abhiéingigkeit von der Kettenldnge, wie die
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Paraffine. Auch Polyethylenglykole weisen mitunter eine sehr grole Volu-
menausdehnung beim Schmelzen auf, weshalb auch sie als Phaseniiber-
gangsmedien von Interesse sind.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden verschiedene Paraffine und Polyethy-
lenglykole auf ihre Eignung fiir den Aufbau von thermischen Phaseniiber-
gangsventilen hin untersucht. Dabei sind neben der Volumenausdehnung
und der Schmelztemperatur auch Schmelz- und Erstarrzeiten von Interesse.
Getestet wurden diese Materialien fiir den Aktor auf Grundlage einer Volu-
menausdehnung (siche Abschnitt 4.3.2) sowie des sogenannten Shift-Gate-
Aktors (siehe Abschnitt 4.3.3).

3.1.3 Fluidische Medien

Im Rahmen dieser Arbeit kamen neben Wasser sowohl Tetradekan
(Merck KGaA, Darmstadt, Deutschland) als auch FC-40 (Fluorinert®
FC-40, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Steinheim, Deutschland) zum Ein-
satz. Bei Tetradekan handelt es sich um ein hoheres Alkan (Cy4H3(), FC-40
ist ein vollstindig fluoriniertes niederverzweigtes Alkan bei dem alle Was-
serstoffatome des urspriinglichen Alkans durch Fluoratome ersetzt wurden.
Tetradekan wurde als Arbeitsmedium im Durchflussventil (sieche Ab-
schnitt 4.3.1) eingesetzt. Es wurde fiir diese Anwendung ausgewihlt, da es
auf Grund seiner unpolaren Eigenschaft nicht mit polaren Medien, wie
z. B. Wasser, mischbar ist, und so ein gut geeignetes Medium fiir indirekte
Mikrofluidiksysteme darstellt [12]. Des Weiteren liegt sein Schmelzpunkt
bei 6 °C [64], sodass es bei Raumtemperatur fliissig ist, jedoch durch Kiih-
lung mit einem Peltierelement gut eingefroren werden kann. Tetradekan
eignete sich hingegen nicht als Mittlermedium fiir den Aufbau des Aktors
auf Grundlage einer Volumenausdehnung (siehe Abschnitt 4.3.2) oder fiir
den Einsatz im Shift-Gate-Aktor (sieche Abschnitt 4.3.3), da es PDMS, das
dort als Membranmaterial verwendet wurde, sehr stark anschwellen ldsst
[65]. Weil Fluoralkane PDMS nicht zum Anschwellen bringen, konnte hier
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auf FC-40 zuriickgegriffen werden. FC-40 wurde fiir die Aufbauten des
indirekten Ventils auf der Grundlage einer Volumenausdehnung und des
Shift-Gate-Aktors als Mittlermedium eingesetzt. Es verhélt sich auf Grund
der vollstindigen Fluorierung chemisch inert gegeniiber anderen Substan-
zen, sodass es auch mit den iibrigen verwendeten Materialien zu keiner
ungewollten chemischen Wechselwirkung kommt. FC-40 ist bei Raum-
temperatur eine inkompressible Fliissigkeit mit sehr geringem Dampfdruck
[66], was vorteilhaft ist, da die Fliissigkeit nicht verdunstet. Dariiber hinaus
hat FC-40 eine sehr geringe Wirmeleitfiahigkeit [66]. Der Stoff ist daher
auch ein guter Wirmeisolator. Auf Grund dieser Eigenschaften ist es sehr

gut fiir den Einsatz in den beiden genannten Ventil-/Aktortypen geeignet.

3.2 Fertigungsverfahren

Dieses Kapitel beschreibt die im Rahmen dieser Arbeit hauptsidchlich ge-
nutzten Fertigungsverfahren. Dabei sind sowohl Stereolithographie zur
Herstellung der Ventil-/Aktorstrukturen, als auch Spin Coating zur Herstel-

lung von Membranen von Bedeutung.

3.2.1 Stereolithographie

Die mikrofluidischen Strukturen fiir den Aufbau des Durchflussventils
(siehe Abschnitt 4.3.1) bzw. des Volumenausdehnungs- oder Shift-Gate-
Aktors (siehe Abschnitt 4.3.2 und Abschnitt 4.3.3) wurden mittels Stereo-
lithographie hergestellt. Stereolithographie bezeichnet den schichtweisen
Aufbau eines dreidimensionalen technischen Bauteils mittels Polymerisa-
tion eines photopolymerisierbaren Resists durch Licht [67]. Dabei werden
zunichst einzelne Schichten als 2,5-dimensionale Strukturen innerhalb der
Fokusebene im Resist erzeugt. Als Lichtquelle dient oftmals ein Laser, der
iiber die Oberflidche rastert. Die Lichtmuster konnen aber auch direkt auf

die gesamte Ebene projiziert werden. Dies kann sowohl mit Hilfe einer
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Photomaske [8], dhnlich dem Prozess bei der Photolithographie, als auch
maskenlos mit Hilfe eines Mikrospiegelarrays [67] geschehen. Durch den
Einsatz verschiedener Photoinitiatoren konnen die Resiste je nach Photoini-
tiator sowohl mittels UV-Lichtquellen als auch mit Lichtquellen im sicht-
baren Spektrum ausgehirtet werden [67]. Bei der 3D Strukturgebung
werden mehrere solcher 2,5-dimensionalen Ebenen iibereinandergestapelt.
Die Belichtung der einzelnen Ebenen kann hier sowohl von oben als auch
von unten erfolgen. Bei der Belichtung von oben, befindet sich ein Tisch in
einem Polymerbad, der nach erfolgter Belichtung einer fertigen Schicht
nach unten abgesenkt wird, sodass sich eine neue Lage fliissigen Resistes
an der Oberfliche befindet. Bei dieser Variante liegt die Oberfldche frei.
Bei der Belichtung von unten befindet sich die Lichtquelle unterhalb eines
fiir die Strahlung durchlidssigen Fensters und hirtet eine direkt dariiber
liegende Schicht des Resistes aus, die durch das Fenster begrenzt wird. Die
fertig belichtete Schicht wird dann mit Hilfe eines Tisches nach oben ange-
hoben und neues fliissiges Material fliet in den Spalt nach. Auf diese
Weise konnen mit beiden Varianten komplexe Strukturen erzeugt werden.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde Stereolithographie zur Herstellung von
mikrofluidischen Komponenten mit innenliegenden Kanilen verwendet.
Durch die Fertigung in einem Stiick werden Leckagen vermieden [8]. Ste-
reolithographie bietet die Moglichkeit einfach und schnell Prototypen zu
erzeugen, wobei fiir eine Designinderung meist lediglich die Anderung des
digitalen Modells notwendig ist.

Als mogliche Materialien fiir Stereolithographie kommen z. B. Monomere
auf Acryl- oder Epoxidbasis zum Einsatz [67].

Die in dieser Arbeit verwendeten mikrofluidischen Bauteile wurden von
der Firma Proform (Marly, Schweiz, www.proform.ch) gefertigt. Als Mate-
rialien kamen die Stereolithographieresiste Accura® 60 (3D Systems, Inc.,
Valencia, USA) und SOMOS® ProthoTherm 12120 (DSM Somos®, Elgin,
USA) auf Epoxidharzbasis zum Einsatz.
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3.2.2 Spin Coating

Spin Coating (Rotationsbeschichtung) ist eine einfache Methode, diinne
Filme auf Substraten zu erzeugen [8]. Hierbei wird das aufzuschleudernde
Material in fliissiger bzw. geloster Form mittig auf dem Substrat aufgetra-
gen. Danach wird das Substrat in Rotation versetzt und auf bis zu 10.000
Umdrehungen pro Minute (engl. rotations per minute, rpm) beschleunigt
[10]. Durch die Zentrifugalkraft bildet sich ein gleichméBiger Film in Ab-
hiingigkeit der Anfangskonzentration (C) und der Viskositét («) des aufzu-
tragenden Materials, der Winkelgeschwindigkeit (w) beim Beschichtungs-
prozess sowie einer Konstante (k) auf der Oberfliche aus. Die Dicke des
Films (h) lasst sich nidherungsweise mit Hilfe der folgenden Formel be-
rechnen [10]:

1
3

h=kC (%) (14)

Im Anschluss an diesen Prozess wird der Film auf dem Substrat ausgehir-
tet. Bei gelosten Materialien ist ein Teil des Losungsmittels bereits wih-
rend des Aufschleuderns verdampft, der Rest wird z. B. durch Ausbacken
ausgetrieben.

Im Rahmen dieser Arbeit kam Spin Coating zur Herstellung der PDMS-

Membranen zum Einsatz.

3.3 Verbindungstechniken

Die Verbindungstechniken, die zum Aufbau der fertigen Ventile bzw. Ak-

toren zum Einsatz kamen werden im nachfolgenden Abschnitt erlautert.
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3.3.1 Klebeverbindungen

Beim Kleben von Werkstoffen werden zwei Oberflichen durch Einbringen
einer Klebstoffschicht iiber Oberflichenhaftung (Adhésion) und die Festig-
keit des Klebstoffes (Kohésion) miteinander verbunden. Dabei werden die
Oberfliacheneigenschaften der zu klebenden Materialien nicht wesentlich
verdndert [68]. Bei synthetischen Klebstoffen handelt es sich in der Regel
um polymere Makromolekiile, wobei die innere Festigkeit des Klebstoffes
wesentlich vom Molekulargewicht sowie der Art und Anzahl der Seiten-
gruppen der Makromolekiile abhiangt. Wihrend des Klebevorgangs wird
der Klebstoff in fliissiger Form zwischen die zu verklebenden Flichen
gebracht und hirtet dort in Folge eines Trockenprozesses oder einer chemi-
schen Reaktion aus. Im ersten Fall werden die Makromolekiile durch eine
vorherige Polymerisationsreaktion hergestellt und dann entweder in gelos-
ter Form, in Form einer Dispersion oder als Schmelze zwischen die zu
verklebenden Fliachen gebracht. Dort hirten sie unter Verdunstung des
Losungsmittels bzw. des Dispersionsmittels oder durch Erstarren der
Schmelze aus. Dariiber hinaus besteht die Moglichkeit, die Makromolekiile
erst durch die Polymerisationsreaktion von kleineren Molekiilen direkt im
Klebespalt zu erzeugen (Reaktionsklebstoff). Mdgliche Reaktionsmecha-
nismen hierbei sind Polymerisation (Verkniipfung mehrerer Monomere mit
reaktiven Doppelbindungen unter Aufspaltung, beispielsweise durch Radi-
kale oder Ionen), Polykondensation (Verkniipfung mehrfunktioneller Mo-
nomere in mehreren Stufen unter Abspaltung kleinerer Molekiile wie z. B.
Wasser oder Alkoholen) und Polyaddition (Verkniipfung meist unter-
schiedlicher mehrfunktioneller Monomere in mehreren Stufen ohne Ab-
spaltung kleinerer Molekiile). Bei den Reaktionsklebstoffen unterscheidet
man aulerdem zwischen Ein- und Zweikomponentensystemen. Bei den
Zweikomponentenklebstoffen stellt man durch Vermischen von zwei Stof-
fen den eigentlichen Klebstoff erst kurz vor Gebrauch her. Ein-
komponentensysteme reagieren meist durch Umgebungsluftfeuchtigkeit,
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welche in Form von Monolagen von Wasser auf nahezu allen Oberfliachen
vorliegt, aus.

In dieser Arbeit wurden zwei Klebstoffe auf Epoxidbasis sowie ein Sili-
konkleber verwendet. Bei den Klebstoffen auf Epoxidbasis erfolgt die
Verbindung zwischen dem Klebstoff und den zu verbindenden Materialien
iiber die Reaktion von Epoxidgruppen in der Klebstoffmatrix mit den
OH-Gruppen auf der Oberfliche der zu verklebenden Substrate. Bei Sili-
konklebstoffen werden Oligo- oder Polysilanole unter Abspaltung von
Wasser kondensiert, wodurch sie vernetzen. Diese Reaktion wird bei-
spielsweise durch Wirme, Siduren oder Metallionen initiiert.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde der einkomponentige lichtaktivierbare
Klebstoff DELO-KATIOBOND 4552 (DELO Industrie Klebstoffe GmbH
& Co KGaA, Windach, Deutschland) verwendet. Dieser besteht grofiten-
teils aus einem cycloaliphatischen Epoxidharz und einem geringen Anteil
von a,a-Dimethylbenzylhydroperoxid als Photoinitiator [69]. Dieser zer-
fillt bei Belichtung in Radikalspezies, die eine Polyadditionsreaktion star-
ten. Die Reaktion benotigt somit lediglich Licht zur Initiierung, nach
erfolgtem Start setzt sie sich ohne weitere Lichtzufuhr bis zur vollstindigen
Aushirtung fort [70].

Als ein Zweikomponentenklebstoff auf Epoxidharzbasis wurde
UHU® plus endfest 300 (UHU GmbH & Co KG, Biihl, Deutschland) ver-
wendet. Fiir die Polymerisation wurden ein Binder (Bisphenol-A-
Epichlorhydrinharz und Bisphenol-F-Epichlorhydrinharz) und Hérter (N*-
(3-Aminopropyl)-N,N-dimethylpropan-1,3-diamin) im Volumenverhiltnis
1:1 miteinander gemischt und mittels Polyadditionsreaktion zur Aushir-
tung gebracht [71].

Bei dem verwendeten Silikonkleber handelt es sich um ein Silikonelasto-
mer mit dem Handelsnamen TSE 399C (Momentive Amer Ind., Waterford,
USA, bezogen von Conrad Electronic SE, Deutschland). Dieser Kleber

besteht aus einem Gemisch von Polydimethylsiloxanen, Fiillstoffen und
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Vernetzter [72]. Bei einem Teil der Siloxane handelt es sich um ein Copo-
lymer aus Aminosiloxan und Cyclopentylsilazan mit Methoxyendgruppen.
Diese werden durch einen Katalysator sowie den Kontakt mit der Luft-
feuchtigkeit abgespalten und das Copolymer kann mit einem beigemischten

Aminopropylethoxysilan vernetzt werden, wodurch der Klebstoff aushértet.

3.3.2 Bonden von PDMS auf PDMS

Bei mikrofluidischen Strukturen, die mittels Abformung entstanden sind,
handelt es sich um offenliegende Kanalstrukturen, die noch durch einen
Deckel verschlossen werden miissen. Dieses Deckeln sowie das Aufbauen
von Bauteilen aus mehreren Schichten erfolgt durch einen sogenannten
Bondprozess. Bei diesem Prozess werden zwei Bauteile ohne Anwendung
eines Klebstoffes miteinander verbunden, dies kann z. B. durch teilweises
Aufschmelzen der Bauteile (thermisches Bonden) erfolgen.
In der Literatur werden verschiedene Techniken zum Verbinden von zwei
PDMS-Bauteilen beschrieben. Hierbei wird héufig eine noch fliissige
Mischung der Einzelkomponenten des PDMS als Art Klebstoff zwischen
die zu verbindenden Bauteile eingebracht [73]. Diese Bauteile wurden
in einem vorhergehenden Schritt hergestellt, wobei darauf geachtet wurde,
dass sie nicht vollstindig durchhirten. Dies kann erreicht werden, indem
eine weitere Verarbeitung der Substrate vor Ablauf der fiir die vollstindige
Hirtung notwendigen Zeitspanne (iiblicherweise im Bereich von
12 - 24 Stunden) durchgefiihrt wird. Werden die zu verklebenden Oberfli-
chen dieser Bauteile mit einer diinnen Schicht von frisch gemischtem
2-Komponenten-Silikon bestrichen und zusammengepresst, dann vernetzen
sie als Verbund [74]. Eine weitere Alternative der Verbindung zweier
PDMS-Bauteile besteht darin, bei der Herstellung von einem der beiden
Bauteile den Vernetzeranteil zu reduzieren (nicht-stochiometrisches An-
mischen), sodass eine vollstindige Aushidrtung des PDMS nicht moglich
ist, sondern eine leicht klebrige Oberfldche entsteht. Mit dieser Oberfliche
45



3 Material und Methoden

wird das Bauteil dann auf ein vollstindig ausgehirtetes Bauteil gepresst,
sodass beide miteinander Vernetzen und so einen Verbund bilden [31]. Ein
anderer Ansatz zielt darauf ab, die Oberfliche der PDMS-Bauteile durch
ein Plasma zu aktivieren und damit bei einem Zusammenbringen der bei-
den Oberflichen eine kovalente Bindung zwischen ihnen zu erzeugen [75].
Bei dieser Methode werden die Bauteile fiir eine Minute mit einem Sauer-
stoffplasma behandelt und anschlieBend zusammengepresst. Es kommt zur
Ausbildung einer irreversiblen Verbindung zwischen den Bauteilen. Aus
der Literatur sind zahlreiche Analysen dieses Prozesses bekannt. Dabei
wurde festgestellt, dass auf einer plasmaaktivierten PDMS-Oberfldche der
Kontaktwinkel (siche Abschnitt 3.4) gegen Wasser auf 30° abfillt, wihrend
er auf einer unbehandelten Oberfliche bei 108° liegt [75]. Das bedeutet,
dass die Oberfliche nach der Plasmabehandlung deutlich hydrophiler ist.
Des Weiteren haben Analysen der Zusammensetzung des Stoffes mittels
statischer Sekundérionen-Massenspektrometrie und Rontgenelektronen-
spektroskopie einen Anstieg von Silizium- und Sauerstoffatomen an der
Oberflache im Verhiltnis zu Kohlenstoffatomen gezeigt und mittels
ATR-Infrarotspektroskopie ~ (abgeschwichte  Totalreflexions-Infrarot-
spektroskopie) wurden Schwingungsmoden fiir O-H und Si-OH Bindungen
detektiert [75]. Durch die Plasmabehandlung werden also scheinbar die
—OSi(CHj3),0— Gruppen an der Oberfliche zu —O,Si(OH),,, umgeformt.
Diese bilden dann unter der Abspaltung von Wasser kovalente Si—O-Si
Bindungen mit anderen plasmaaktivierten PDMS-Oberflichen aus (siehe
Abbildung 12) [75].

Eine technisch einfache Variante der Plasmabehandlung mittels einer
Coronaentladungsquelle wurde von Haubert et al. vorgestellt [76]. Hier
wird durch das Anlegen einer Hochspannung an eine Elektrode die Umge-
bungsluft ionisiert, sodass ein lokales Plasma entsteht, welches auch
»Corona“ genannt wird. Beide Bauteile werden hier in den Bereich der

Coronaentladungen einer transportablen Coronaentladungsquelle gebracht
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und im Anschluss daran zusammengepresst, sodass sich der Bond ausbil-
den kann. Untersuchungen beziiglich der Bondstirke ergaben bis zu
400 kPa fiir solche plasmaaktivierte Bonds [77]. Ahnliche Werte wurden
auch von Eddings et al. in einem umfassenden Vergleich der Bondstirke
aller vorgestellten Bondingmethoden ermittelt [78]. Bei diesem Vergleich
wurde gezeigt, dass alle Methoden einem Mindestdruck von 250 kPa
standhalten, wobei bei einzelnen Versuchen mit fliissigem PDMS als
,,Klebeschicht* bis zu 690 kPa erreicht wurden.

a)
ox | | | |
Si S _Si_
“1>o” | o 1 O ™
‘ Plasmaaktivierung
HO OH OH HO
I f f i
2X Si Si Si Si
TN T o T o T
b)
| ol O 0o |
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| | | | T
T T 1™
Si Si Si. _Si
/|\o/|\o/|\o/|

Abbildung 12: Schematische Darstellung des Bondprozesses von PDMS auf
PDMS. a) Durch die Plasmaaktivierung kommt es zur Ausbildung von
OH-Gruppen an der Oberfliche. b) Beim Zusammenfiigen von zwei plasmaakti-
vierten Oberflichen kommt es zur Ausbildung einer kovalenten Siloxanbindung
unter Abspaltung von Wasser.
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In der vorliegenden Arbeit wurde auf Grund des geringen technischen
Aufwandes die Bondmethode auf Grundlage der mittels Coronaent-
ladungen aktivierten Oberflichen angewandt. Hierzu wurden die Bauteile
zunichst mit Ethanol gereinigt und dann mehrere Sekunden, abhédngig von
der Bauteilgrole, mit der Corona einer Coronaentladungsquelle (Modell
BD-20V von Electro-Technic Products, Inc., USA) behandelt und im
Anschluss daran unter Druck zusammengefiigt. Die Pressung wurde fiir
mehrere Stunden beibehalten um eine optimale Ausbildung des Bonds

zu gewihrleisten.

3.4 Kontaktwinkelmessung

Schon 1804 erkannte T. Young, dass es fiir jede Kombination aus einem
Feststoff und einer Fliissigkeit gegeniiber der Luft einen spezifischen Kon-
taktwinkel @ zwischen der Fliissigkeitsoberfliche und dem Feststoff gibt
[79]. Wenn eine Fliissigkeit eine Oberfliche komplett benetzt, ist @ = 0°.
In allen anderen Fillen kommt es zur Ausbildung einer sogenannten Be-
netzungslinie oder 3-Phasen-Kontaktlinie an der 3-Phasengrenze, der
Grenze zwischen Feststoff (f), Fliissigkeit (fl.) und Luft bzw. Gas (g.) (sie-
he Abbildung 13). Mit Hilfe der Young‘schen Gleichung kann der Zusam-
menhang zwischen dem Kontaktwinkel und den Oberflichenspannungen y

an den Grenzflichen der drei Phasen beschrieben werden:

Yfi/9.€0S 0 = Y5 9.~ Yr/£L (15)

Um diesen Kontaktwinkel einer Fliissigkeit auf einer Oberfliche experi-
mentell zu bestimmen, stehen verschiedene Methoden zur Verfiigung.
Konstruktiv am einfachsten ist die Beobachtung eines auf der Oberfldche
liegenden Fliissigkeitstropfens mit Hilfe eines Mikroskops. Hierbei befin-

det sich eine Lichtquelle hinter dem Tropfen, der dadurch dunkel erscheint.

48



3 Material und Methoden

Nun kann der Kontaktwinkel direkt mit Hilfe eines Goniometers bestimmt
werden (sieche Abbildung 14), oder es wird ein Bild aufgenommen und der

Kontaktwinkel im Anschluss mit Hilfe einer Software bestimmt [80].

Flassigkeit
Y 3-Phasen-Kontaktlinie
fl./g.
V) ©) f./g
T
f.A. Feststoff

Abbildung 13: Schematische Darstellung des Kontaktwinkels eines Flissigkeits-
tropfens auf einem Feststoff. Die Abbildung zeigt die Randzone des Fliissigkeits-
tropfens auf dem Feststoff mit der 3-Phasen-Kontaktlinie und kennzeichnet den
Kontaktwinkel © den das Fluid zum Feststoff ausbildet.

90°

Flussigkeitstropfen

Feststoff

Abbildung 14: Methode der Kontaktwinkelmessung mittels Goniometer. In der
Mikroskopoptik befinden sich eine integrierte Winkelskala und eine drehbare
Scheibe mit einem Zeiger. Die Feststoffkante wird auf Hohe der Linie von 0° nach
180° (Basislinie) gebracht und ein Rand des Tropfens befindet sich im Mittel-
punkt des Halbkreises der Winkelskala. Der Zeiger wird nun als Tangente an den
Tropfen angelegt und der Kontaktwinkel kann direkt auf der Winkelskala abgele-
sen werden.
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Eine weitere Methode ist die Wilhelmy-Platten-Methode, bei der ein diinne
Platte der Lange / in die Fliissigkeit eingetaucht und die Kraft, die benotigt
wird um die Platte aus der Fliissigkeit zu ziehen, ermittelt wird. Es gilt
folgender Zusammenhang zwischen der Kraft F, der Oberflichen-

spannung y der Fliissigkeit und dem Kontaktwinkel ©:

F = lcosOvyp . (16)

Ist der Kontaktwinkel kleiner 90°, sagt man, die Fliissigkeit benetzt die
Oberfléche, ist er hingegen grofer 90° spricht man von einem Nichtbe-
netzen der Oberfliche. Diese Eigenschaft kann auch fiir das Befiillen bzw.
Entleeren von kleinen Kanilen, ausgenutzt werden. Bei einer benetzenden
Oberfliche zieht sich die Fliissigkeit von selbst in den kleinen Spalt. Dieser
Effekt wird als Kapillaritidt bezeichnet [8]. Bei einer nichtbenetzenden
Oberfliche wird die Fliissigkeit zuriickgedrangt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Kontaktwinkelmessgerdt von Erma
Inc. verwendet (d4hnlich dem G-1 von Erma Inc., Japan), bei dem mit Hilfe
eines Goniometers der Kontaktwinkel von Wassertropfen auf der Substrat-

oberfldchen bestimmt wurde.
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4. Ventilplattform

Das folgende Kapitel beschreibt zunichst den Aufbau der elektronischen
Plattform, die als Grundlage fiir die verschiedenen Ventil- bzw. Aktor-
systeme dient. Im Anschluss daran wird auf die Software zur Ansteuerung
dieser Plattform und somit der Ventile/Aktoren eingegangen. Im Ab-
schnitt 4.3 werden die Funktionsprinzipien der aufgebauten Ventile bzw.
des Aktors erldutert und mit aus der Literatur bekannten Systemen
verglichen. Im Anschluss daran wird die im Rahmen dieser Arbeit entwi-
ckelte Bondmethode zum Verbinden von Epoxidbauteilen mit PDMS-

Membranen vorgestellt.

4.1 Elektronische Plattform

Die elektronische Plattform besteht aus drei Hauptbestandteilen: einem
Peltierelement, einer Widerstandsplatine (im Folgenden Heizpixelarray
genannt), und einer Platine zur Ansteuerung dieser beiden Bestandteile (im
folgenden Steuerplatine genannt). In diesem Abschnitt der Arbeit wird auf
die Dimensionierung des Heizpixelarrays, den Aufbau der elektronischen

Plattform sowie ihre Ansteuerung eingegangen.

4.1.1 Dimensionierung des Heizpixelarrays

Das Heizpixelarray stellt die Grundlage fiir alle thermischen Ventilaufbau-
ten in dieser Arbeit dar. Hierfiir galt es zunichst geeignete Designparame-
ter zu finden und festzulegen. Die Gesamtflache des Heizpixelarrays ist
durch die Abmalle des Peltierelementes (Typ DAC060-24-02, hergestellt
von Laird Technologies®, USA, bezogen von Telemeter Electronic GmbH,

Deutschland) festgelegt, das eine Grundfliche von 6 cm x 12 cm besitzt.
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Als Heizwiderstinde kommen SMD-Widerstinde vom Typ 0603 (Yageo,
bezogen von RS Components GmbH, Deutschland) mit einem
Widerstandswert  von 330  und  &dufleren AbmaBlen  von
0,8 mm x 1,6 mm x 0,5 mm zum Einsatz. Um die Abstinde der Wider-
stinde auf der Platine festzulegen, wurden Simulationen zur Temperatur-
verteilung im Aufbau mit der in SolidWorks eingebetteten Software
COSMOS/FloWorks durchgefiihrt. Hierzu wurden zunéchst ein potentieller
Aufbau des Heizpixelarrays sowie ein dazugehoriger mikrofluidischer
Aufbau mit Durchflussventilen (sieche Abschnitt 4.3.1) konstruiert. Dieser
Aufbau umfasste 8 Kanile mit je 3 Ventilen pro Kanal, die hintereinander
angeordnet waren. Die Bauteile wurden mit Hilfe der Software zu einer
Baugruppe zusammengefasst und mit den geforderten thermischen Ma-
terialparametern versehen. AnschlieBend wurden verschiedene Abstands-
szenarien der Widerstinde unter real einzuschitzenden Temperaturbe-
dingungen (Raumtemperatur von 25 °C), einer Oberflichentemperatur des
Peltierelementes von 0 °C und einer Flussrate von 40 nl/min des Arbeits-
mediums, simuliert. Als Arbeitsmedium wurde Tetradekan angenommen,
das eine Schmelztemperatur von 6 °C besitzt [64]. Die Temperaturverldufe,
die fiir das Abkiihlen des Peltierelementes sowie die Temperaturkurven der
Widerstinde in das System eingespeist wurden, entstammen Infrarotauf-
nahmen (Mikron MikroSHOT, hergestellt von Mikron Infrared Inc., USA)
des Peltierelementes beim Abkiihlvorgang auf 0 °C und eines SMD-
Widerstandes des zu verwendenden Typs beim Anlegen einer Spannung
von bis zu 14 V. Die Resultate wurden hinsichtlich der thermischen Vertei-
lung auf der Widerstandsplatine und im mikrofluidischen Aufbau, sowie im
Hinblick auf die Vermeidung von thermischem Crosstalk untersucht. Es
sollte also eine Adressierung der einzelnen Widerstinde moglich sein, ohne

die Nachbarventilregion zu beeinflussen.
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a) Ansicht von b) <J—

| RIEEF mikrofluidischer mikrofluidischer Chip
Kanal 7/ Heizpixelarray

Fluss
l 2732 K Peltierelement

b)

mikrofluidischer mikrofluidischer Chip

Kanal / Heizpixelarray
SMD§ i) i) /

Peltierelement

Abbildung 15: Warmeverteilung der Baugruppe als Ergebnis der Simulation zur
Bestimmung der optimalen Packungsdichte mit COSMOS/FloWorks. Die Tempe-
raturskala gilt fiir beide Bildteile. Es wurde von einer Peltiertemperatur von 0 °C
sowie einer Raumtemperatur von 25 °C ausgegangen. Das System wurde zu-
ndchst 20 Minuten gekihlt (alle Ventile geschlossen). Im Anschluss wurde jeder
zweite Widerstand bei 100% Heizleistung (gekennzeichnet mit i)
ca. 60 s erhitzt, die anderen Widerstinde blieben inaktiv (0 % Heizleistung, ge-
kennzeichnet mit ii), bis sich ein Gleichgewichtszustand einstellte. Wie die Abbil-
dungen zeigen, erlaubte diese Packungsdichte eine Adressierung der einzelnen
Widerstinde ohne eine Beeinflussung der Nachbarventilregionen.
a) Baugruppe in der Seitenansicht auf einen Kanal, in welchem die beiden duRe-
ren Widerstande beheizt wurden. Der Abstand zwischen zwei Ventilbereichen
betrug 2 mm. b) Ansicht auf den Querschnitt der acht Kandle in einem der Ven-
tilbereiche. An dieser Position wurde jeder zweite Widerstand beheizt. Der Ab-
stand zwischen den Kanalen betrug 1,4 mm.

Aus den Simulationsdaten wurde der Abstand als optimal ausgewihlt, bei

dem ein Beheizen von jedem zweiten Widerstand keine Erhohung der
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Temperatur bei den dazwischenliegenden Widerstinden iiber den
Schmelzpunkt des fluidischen Mediums hinaus, erzeugte. Als dichtestes
Rastermal} hatte sich ein Abstand von 1,4 mm in Richtung der schmalen
Widerstandsseite und von 2 mm in Richtung der lingeren Seite erwiesen
(sieche Abbildung 15). Unter Beriicksichtigung der Abmafle des Widerstan-
des inklusive der bendtigten Lotflichen von 1 mm x 2,6 mm (entnommen
einer Empfehlung fiir SMD-Bauteile derselben Grofie [81]) ergab sich so
eine Einheitszelle mit einem Widerstand von der Grofe 2,4 mm x 4,6 mm.
Daraus ergab sich die Anordnung von 25 x 26 = 650 oder 13 x 50 = 650
Widerstinden auf der Fliache von 6 cm x 12 cm des Peltierelementes. Um
an den Rindern des Feldes einen etwas grofleren Abstand zu haben und
eine gute Kiihlleistung auch fiir die Randwiderstinde zu erreichen, wurde
die Anzahl der Widerstinde in jede Richtung um eins reduziert. Fiir das
Heizpixelarray wurde die Anordnung von 12 x 49 =588 Widerstinden
ausgewdhlt, da sich diese mit einem einfacheren Layout und deutlich weni-
ger Bauteilen auf der Steuerplatine (siche Abbildung 17) umsetzen lief3.

4.1.2 Aufbau und Ansteuerung der elektronischen Plattform

Aus den Simulationen (sieche Abschnitt 4.1.1) ergab sich eine Anordnung
von 12 x 49 Widerstinden fiir das Heizpixelarray als bester Kompromiss
zwischen geringem thermischen Crosstalk und hoher Packungsdichte. Die
einzelnen Widerstinde wurden auf einer Multilayerplatine in 12 Reihen
(A-L) und 49 Spalten (1-49) angeordnet. An jedem Kreuzungspunkt der
Leiterbahnen befindet sich zusitzlich zu den SMD-Widerstinden noch ein
Schottky Diode (NXP — PMEG400EL315, bezogen von Farnell GmbH,
Deutschland), die bewirkt, dass der Strom nur in eine Richtung durch den
Widerstand flieBen kann. Die Anordnung der Widerstéinde und Dioden auf
der Platine entspricht der einer Diodenmatrix (siehe Abbildung 16).
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Abbildung 16: Schematische Darstellung einer Diodenmatrix. An jedem Kreu-
zungspunkt befinden sich jeweils ein Widerstand sowie eine Diode, die dafiir
sorgt, den Strom nur in einer Richtung durch den Widerstand flieBen
zu lassen.

Das grundlegende Zusammenspiel der einzelnen Bauteile der Elektronik-
plattform ist in Abbildung 17 in Form eines Blockschaltbildes dargestellt.
Uber die Steuerplatine werden die Stellsignale an das Heizpixelarray
iibertragen. Diese Stellsignale bestimmen, welcher Widerstand aktuell
beschaltet wird. Auf der Steuerplatine befindet sich ein Mikrocontroller
(Atmel — Atmega8-16PU, bezogen von Farnell GmbH, Deutschland), der
iiber das 24 V Netzteil und einen 5 V Spannungsregler mit Strom versorgt
wird. Dieser kommuniziert mit einem PC iiber eine serielle
RS232-Schnittstelle.
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Abbildung 17: Blockschaltbild der elektronischen Plattform. Die durchgezoge-
nen Pfeile stellen die Strompfade dar, die gestrichelten Pfeile stehen fiir die
Signalpfade. Die blauen Kasten stehen fiir die Bestandteile der Steuerplatine, der

rote Kasten stellt das Heizpixelarray dar.

Die Informationen, welcher Widerstand aktuell beschaltet werden soll,

werden vom Mikrocontroller an zwei 32-bit Sink Treiber (Allegro Micro-
systems — A6832EEP-T, bezogen von Farnell GmbH, Deutschland) weiter-
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geleitet. Dort wird fiir die jeweils zu beschaltende Spalte, die zugehorige
Ausgangsleitung auf Masse gesetzt. Des Weiteren werden die Informatio-
nen iiber die zu beschaltende Reihe von dort an den Source Treiber und die
P-MOSFETs (FQD11P06/FQU11P06, bezogen von RS Components
GmbH, Deutschland) iibertragen. Uber die Source- und Sink- Anschliisse
auf dem Heizpixelarray kann jetzt an der entsprechenden Reihe eine Span-
nung angelegt werden und die dazugehorigen Spalten werden auf Masse
gesetzt. Auf diese Weise flieBt durch die so ausgewihlten Widerstinde ein
Strom und sie erwéirmen sich (siehe Abbildung 18). Wird eine Spalte nicht
auf Masse gesetzt, so kann iiber diesen Knotenpunkt, und somit auch die-
sen SMD-Widerstand, kein Strom flieBen und der Widerstand bleibt kalt.
An jede Reihe wird rotierend iiber die Zeilen A-L fiir jeweils 1 ms Span-
nung angelegt. Nun kann, bestimmt durch das entsprechende Steuersignal,
eine ausgewdhlte Anzahl der Widerstinde (1-49) der jeweiligen Reihe auf
Masse gelegt werden. So ist es moglich jeden der 588 Widerstinde auf dem
Heizpixelarray einzeln anzusteuern. Daraus ergibt sich die Moglichkeit,
beliebige Muster von beheizten und kalten Widerstinden auf dem Heizpi-
xelarray zu erzeugen, was fiir eine individuelle Ansteuerung von thermi-
schen Ventilen eine wichtige Voraussetzung ist.

Das Heizpixelarray ist eine austauschbare Platine, die mit Hilfe von Steck-
kontakten (BKL Electronic — Buchsenleiste RM2.54 (gerade) und Prézisi-
ons-Stiftleiste RM2.54 (gerade), bezogen von Conrad Electronic SE,
Deutschland) mit der Steuerplatine verbunden wird (siehe Abbildung 19).
Das Peltierelement ist direkt in den Aufbau integriert. Die Steuerplatine
besitzt in der Mitte eine Aussparung von der Grofle des Peltierelementes,
sodass sich dessen Kiihlkorper direkt in die Steuerplatine einpassen 1ésst.
Das Heizpixelarray wird direkt iiber dem Peltierelement angebracht und
mittels der Steckkontakte mit der Steuerplatine verbunden. Uber das Netz-

teil und einen Leistungstreiber wird das Peltierelement mit Strom versorgt.
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Abbildung 18: Schematische Darstellung des Schaltprinzips in der Diodenmatrix.
An die Reihen (A-L) wird der Reihe nach fiir je 1 ms eine Spannung durch den
Mikrokontroller angelegt. Die Spalten (1-49) kénnen durch den Mikrokontroller
und serielle 32-bit Sink Treiber individuell auf Masse gelegt werden. Auf diese
Weise kann der Stromkreis fiir jeden Widerstand entlang der ausgewahlten
Reihe geschlossen werden, sodass ein Strom flieBt und sich der Widerstand
erwarmt. Als Beispiel: Wenn Reihe C einen Spannungspuls erhdlt und die Spalten
2 und 48 auf Masse gelegt sind, dann werden die Widerstinde C2 und C48 er-
wadrmt (rote Kdstchen), wenn die Reihe J einen Spannungspuls erhélt und die
Spalten 1 und 3 auf Masse gelegt sind, dann werden die Widerstédnde J1 und J3
erwdrmt (blaue Kastchen). Die Dioden sind dafiir verantwortlich, dass der Strom
lediglich in eine Richtung flief3t.

Die Temperatur, auf die die Oberfliche gekiihlt werden soll, wird ebenfalls
iiber die RS232-Schnittstelle vom PC an den Mikrocontroller iibergeben.
Von dort wird das Signal zur Kiihlung an den Leistungstreiber fiir das
Peltierelement iibertragen und mit Hilfe von Pulsweitenmodulation die
Kiihlleistung des Peltierelementes eingestellt. Mit Hilfe eines TMP17

Temperatursensors wird die aktuelle Temperatur an der Oberflidche des
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Peltierelementes abgefragt und vom Mikrocontroller mit der geforderten
Temperatur verglichen. Ist die Temperatur hoher als die geforderte Soll-
temperatur, wird die Kiihlleistung iiber eine PI-Regelung angepasst und das
Peltierelement weiter gekiihlt. Ist die Temperatur unterhalb der Solltempe-
ratur wird der Kiihlvorgang gestoppt und die Oberflidche mittels der Umge-
bungstemperatur erwirmt, bis die Solltemperatur wieder iiberschritten wird

und die Kiihlung erneut beginnt.

Abbildung 19: Aufnahmen der elektronischen Plattform. a) Peltierelement (1)
mit der Steuerplatine (2). b) Heizpixelarray, schematisch markiert sind die Rei-
hen (A-L) und die Spalten (1-49). c) Ansicht des Gesamtsystems mit aufgesteck-
tem Heizpixelarray.

4.2 Software zur Ansteuerung der Ventilplattform

Fiir die Ansteuerung der Ventilplattform wurde in der Arbeitsgruppe eine
eigene Software entwickelt, die in der Programmiersprache C# geschrieben

wurde. Uber eine Benutzeroberfliche kann der Anwender z. B. Einstellun-
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gen liber die Leistung der einzelnen Widerstinde oder die Peltiertemperatur
vornehmen, die von der Software dann verarbeitet und an die Hardware
iibertragen wird. Auf der Anwenderoberfliche stehen dem Benutzer ver-
schiedene Bereiche zur Verfiigung (siche Abbildung 20).

Den grofiten Teil nimmt das Pixelarray ein. In diesem Bereich sind
in 12 Zeilen und 49 Spalten Rechtecke angeordnet, die je einem
SMD-Widerstand auf dem Heizpixelarray entsprechen. Diese Kistchen
konnen mit einem Intensititswert von 0 % bis 100 % in Schritten von je
10 % belegt werden. Aullerdem ist es mdglich, mehrere dieser Késtchen zu
einer Gruppe zusammenzufassen. Des Weiteren konnen Intensitidtsmuster,
d. h. unterschiedliche Intensititen in Abhédngigkeit von der Zeit, erstellt und

einzelnen Pixeln oder auch Gruppen zugeordnet werden.
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Abbildung 20: Benutzeroberfliche der Software zur Ansteuerung der elektroni-
schen Plattform. 1 - Pixelarray zur Festlegung der Intensitdaten an den einzelnen
Widerstanden, 2 - mit Hilfe der Software erzeugte Gruppen, die dieselbe Intensi-
tat besitzen, 3 - Beispiel fiir ein Intensitdtsmuster (unterschiedliche Intensitdten
in Abhangigkeit von der Zeit), welches auf ein Pixel oder eine Pixelgruppe ange-
wendet werden kann, 4 - Bereich zur Uberwachung der Peltiertemperatur, wel-
che iiber ein Feld unterhalb des Charts eingegeben wird.
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Wenn der Nutzer auf dieser Oberfliche Anderungen an den Pixeln vor-
nimmt, werden diese im Hauptthread der Software registriert und in eine
Liste mit den aktuellen Leistungswerten der einzelnen Pixel geschrieben.
AuBerdem wird die Ansicht der Benutzeroberfldche aktualisiert, sodass der
Benutzer iiber ein Farbschema erkennen kann, welcher Leistungswert den
einzelnen Pixeln aktuell zugeordnet ist. Ein Background-Thread iibersetzt
die Informationen zu den Intensititswerten der Pixel, die in der Liste hin-
terlegt wurden, in die Befehle fiir die Hardware. Diese Trennung von Ver-
arbeitung der Eingabe in der Benutzeroberfliche und Verarbeitung der
Befehle fiir die Hardwarekommunikation hat den Vorteil, dass beiden Pro-
zessen ihre eigene Systemleistung zusteht und die Kommunikation mit der
Hardware nicht durch Eingaben des Benutzers gestort wird. Die Routine im
Background-Thread besteht aus 3 Schritten, die in einer endlosen Schleife
wiederholt wurden. Zunachst wird fiir die aktuelle Variable, z. B. Reihe
,n“ in der Liste nachgeschaut, welches aktuelle Muster fiir die Pixel 1 bis
49 gesetzt werden soll. Diese Werte werden dann in eine Datenkette {iber-
setzt, die an die Hardware iibermittelt wird. Im Anschluss daran wird die
Variable auf ,n+1“ erhoht und die Prozedur beginnt von neuem. Die
Kommunikation mit der Hardware erfolgt iiber eine serielle Schnittstelle
(RS232). Auf der elektronischen Plattform verarbeitet ein Mikrocontroller
die Informationen der zu beschaltenden Widerstinde und leitet sie an die
32-bit Sink Treiber weiter (sieche Abschnitt 4.1.2). In den transferierten
Datenketten steht entweder eine ,,1° fiir Widerstand an oder eine ,,0° fiir
Widerstand aus. Die unterschiedlichen Intensitédten in der Leistung werden
erzeugt, indem jeweils 10 Zyklen (ein Zyklus ist das einmalige Ansprechen
von jeder Reihe) zu einer Einheit zusammengefasst werden. Sind also
z. B. 30 % Intensitiit gewiinscht, so bekommt dieser Widerstand dreimal
die ,,1* gesendet und 7-mal die ,,0“, es flie3t also in drei von 10 Zyklen ein
Strom. Werden 80 % der Leistung vom Benutzer gefordert, so wird der

Widerstand in 8 von 10 Zyklen unter Strom gesetzt. Da die Rotationszeit
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fiir einen Zyklus bei 12 ms liegt, kommt es auf Grund der thermischen
Trigheit der SMD-Widerstinde zu keiner Pulsation in der Wirmeabgabe.
Die korrekte Ubermittlung der Intensititswerte und die Ansprache der
einzelnen Widerstinde kann mit Hilfe einer Infrarotkamera iiberpriift wer-
den (siehe Abbildung 21).

Die Peltiertemperatur kann ebenfalls in der Benutzeroberflidche eingegeben
werden. Diese wird vom Hauptthread in Steuersignale tibersetzt und direkt
an den Mikrocontroller gesendet. Zu diesem Zweck kann der Hauptthread
fiir einen kurzen Moment den Background-Thread stoppen, damit nicht
gleichzeitig zwei Informationen an den Mikrocontroller iibergeben werden.
Die Information iiber die Peltiertemperatur wird vom Mikrocontroller dann
an den Leistungstreiber weitergeleitet und, wie in Abschnitt 4.1.2 beschrie-

ben, verarbeitet.
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Abbildung 21: Infrarot-Aufnahme des Heizpixelarrays. Die Leistung der einzel-
nen Gruppen im Schriftzug ,,YIG ¥“ steigt von links nach rechts an (analog der
Softwareeinstellung in Abbildung 20). Die Aufnahme wurde bei Raumtemperatur
mit einer Kiihlleistung des Peltierelementes von 0 °C und ohne thermische Last
auf der Platine, d. h. an Luft, aufgenommen.
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Die eigentliche Temperaturregelung erfolgt somit direkt auf der Hardware.
In regelmidBigen Abstinden wird die Kommunikation des Background-
Thread mit dem Mikrocontroller fiir 1 ms unterbrochen, um den aktuellen
Temperaturwert des Peltierelementes an den Hauptthread zu iibergeben.
Dieser wandelt den digitalen Wert wieder in einen analogen Wert um und
stellt ihn in einem Diagramm fiir den Benutzer auf der Anwenderoberfla-

che dar, das die Peltiertemperatur iiber die Zeit zeigt.

4.3 Umgesetzte Ventil- bzw. Aktortypen auf der Plattform

In diesem Abschnitt werden die verschiedenen Ventil- bzw. Aktortypen,
die auf der elektronischen Plattform aufgebaut wurden, niher erlautert.
Zunidchst wird auf den Ansatz des Durchflussventils als direktes Phasen-
iibergangsventil eingegangen. Im Anschluss daran werden das indirekte
Phaseniibergangsventil auf der Grundlage einer Volumenausdehnung und
das Konzept des Shift-Gate-Aktor vorgestellt.

4.3.1 Durchflussventil

Der einfachste Typ eines Phaseniibergangsventils ist das direkte Ventil, bei
dem der Kanal direkt durch das Phaseniibergangsmaterial blockiert wird.
Auf diese Weise entfallen ein mehrstufiger Aufbau des Systems und ein
Bondschritt durch das Aufbringen einer flexiblen Membran, wie sie fiir
indirekte Ventile (sieche Abschnitt 2.3.1) benétigt werden. Dadurch gibt es
im Ventil keine mechanisch beweglichen Komponenten und die Anfillig-
keit fiir Leckagen wird deutlich verringert. Des Weiteren gibt es in diesem
Ventilaufbau kaum Totvolumen, da der Kanal direkt blockiert wird. Eine
besondere Variante der direkten Phaseniibergangsventile sind Ventile, in
denen das Phaseniibergangsmaterial mit dem fluidischen Medium identisch
ist. Das Fluid wird also in den festen Zustand iiberfiihrt und direkt dazu

benutzt, den Kanal zu blockieren und somit das Ventil zu verschlieBen. In
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der Literatur wurden bereits einige Systeme beschrieben, die nach diesem
Prinzip funktionieren. So wurde das Einfrieren z. B. mittels Aufspriihen
von fliissigem CO, [50] oder das Kiihlen durch Peltierelemente [51, 52, 54]
erreicht. Weitere Informationen zu diesen Arbeiten sind in Abschnitt 2.3.3
zusammengefasst. Alle diese aus der Literatur bekannten Systeme be-
schreiben das Ventilprinzip und zeigen Ergebnisse fiir ein Mikroventil oder
lediglich eine kleine Anzahl von Ventilen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Ventil entwickelt, das auf der in Ab-
schnitt 4.1 beschriebenen elektronischen Plattform in einer Ventilplattform
mit bis zu 588 individuell ansteuerbaren Mikroventilen realisiert werden
kann. Hierbei wird das Peltierelement fiir die Kiihlung und die einzelnen
SMD-Widerstidnde als individuell adressierbare Heizzonen verwendet.

Der generelle Ventilaufbau ist in Abbildung 22 dargestellt. Die mikroflui-
dischen Kanile befinden sich in einem Epoxidbauteil. Sie haben einen
rechteckigen Querschnitt und einen ,,U-formigen” Verlauf im Material.
Dieser ,,U-formige* Verlauf ist vorteilhaft, da auf diese Weise der mikro-
fluidische Kanal in zwei Ebenen verlduft, von denen lediglich die untere
Ebene in direktem Kontakt mit der Warmesenke steht. Das Epoxidbauteil
wird so auf dem Heizpixelarray befestigt, dass sich jeweils am Boden des
,,U“ ein SMD-Widerstand befindet. Dieser Bereich des Kanals ist die akti-
ve Ventilzone, also der Bereich, in dem der Kanal blockiert bzw. wieder
freigegeben wird. Unterhalb der Platine befindet sich das Peltierelement.
Dieses entzieht dem gesamten System permanent Wirme. Liegt die Peltier-
temperatur unterhalb der Schmelztemperatur des verwendeten Fluids, so
gefriert dieses im unteren Kanalbereich und blockiert damit den Fluss. Das
Ventil ist also geschlossen. Auf Grund der permanenten Wirmeabfuhr
durch das Peltierelement ist dies der Normalzustand des Ventils. Soll der
Kanal wieder freigegeben werden, so wird am SMD-Widerstand eine
Spannung angelegt und mit Hilfe der erzeugten Wérme das erstarrte Fluid

wieder verfliissigt. Das Ventil ist also ged6ffnet und der Fluss freigegeben.
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Wird der Widerstand jetzt wieder deaktiviert, so wird die Wirme vom
Peltierelement abgefiihrt und der Kanal wieder geschlossen. Mit diesem
Aufbau wird also eine Moglichkeit geschaffen, 588 einzeln ansteuerbare
Ventile auf einer Plattform mit den Abmaflen von 6 cm x 12 cm zu integ-

rieren.

a) b)

DO B WN -

Abbildung 22: Funktionsprinzip des Durchflussventils. Dem System wird auf
Grund der permanenten Kiihlung durch das Peltierelement stindig Warme ent-
zogen, was dazu fiihrt, dass die Fliissigkeit am Boden des Kanals — in der soge-
nannten aktiven Ventilzone - gefriert. Durch Anlegen einer Spannung am
Widerstand erwarmt sich dieser, das gefrorene Fluid schmilzt und gibt den Kanal
wieder frei. a) Normalzustand des Ventils, der Fluss ist durch einen Feststoff-
pfropfen des Fluids im Kanal blockiert. b) Offener Zustand des Ventils, das Fluid
kann ungehindert im Kanal strémen. 1 - starres Material (Epoxid), 2 - fluidischer
Kanal mit Medium, 3 - gefrorenes Medium im Ventilbereich des mikrofluidischen
Kanals, 4 - SMD-Widerstand (hellgrau - kalter Widerstand, rot - heiRer Wider-
stand), 5 - Platine des Heizpixelarrays, 6 - Peltierelement.

4.3.2 Aktor auf Grundlage einer Volumenausdehnung

Eine weitere Variante der Phaseniibergangsventile sind die indirekten Ven-
tile. Diese haben zwar den Nachteil eines zusitzlichen Aufbauschrittes,

jedoch ist das Phaseniibergangsmedium in dieser Anordnung vom Fluid im
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System separiert. Es kommt also zu keiner Beeintrichtigung des fluidi-
schen Mediums durch die Temperaturschwankungen wihrend des Phasen-
iibergangs, was z. B. fiir biologische Anwendungen von groer Bedeutung
ist. Bei diesen Ventilen wird die Volumenausdehnung des Phaseniiber-
gangsmaterials wihrend des Phaseniibergangs als Antriebskraft fiir den
Aktor benutzt (siche hierzu auch Abschnitt 2.3.1). Im Rahmen dieser Ar-
beit kamen als Phaseniibergangsmaterialien unter anderem Paraffinwachse
zur Anwendung. In den meisten aus der Literatur bekannten Paraffinakto-
ren wurde die Volumenausdehnung beim Schmelzen dazu genutzt, eine
flexible Membran zu verschieben und dadurch den mikrofluidischen Kanal,
analog zu den pneumatisch aktuierten Membranventilen, zu verschlieen.
Ein solcher Aktor wurde auch auf der im Rahmen dieser Arbeit entwickel-
ten elektronischen Plattform aufgebaut. Abbildung 23 zeigt schematisch
den Aufbau und die Funktionsweise des Aktors.

Als Heizquelle wird auch in diesem Aufbau ein SMD-Widerstand verwen-
det, der sich in einer mit dem Phaseniibergangsmedium gefiillten Kammer
befindet. Das Bauteil, das die Kammer fiir das Phaseniibergangsmedium
enthilt, besteht aus einem Epoxid und wird mit einer PDMS-Membran
abgeschlossen. Oberhalb dieser Membran befindet sich ein weiteres Epo-
xidbauteil, in dem sich die Strukturen fiir die Ubertragung des Aktorhubs
befinden. Diese Strukturen haben die Form eines rechteckigen Pyramiden-
stumpfes und sind mit einer inkompressiblen Fliissigkeit befiillt, da somit
eine gleichmiBige Ubertragung und Fokussierung des Aktorhubs stattfin-
det. Es handelt sich daher im klassischen Sinne um eine hydraulische
Druckiibertragung. Dieses Bauteil ist ebenfalls mit einer flexiblen PDMS-
Membran abgeschlossen. Bei ausgeschaltetem Widerstand befindet sich der
Aktor im inaktiven Zustand und ein mikrofluidisches System oberhalb des

Aktors wire gedffnet.
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Abbildung 23: Funktionsprinzip des Aktors auf Grundlage einer Volumenaus-
dehnung. Fiir die Funktion dieses Aktors wird die Ausdehnung eines PC-Materials
beim Phaseniibergang von fest nach fliissig ausgenutzt. Im erkalteten Zustand
befindet sich das PC-Material in seiner vorgesehenen Kammer und es kommt zu
keiner Auslenkung der Membran und somit auch nicht zum VerschlieBen des
mikrofluidischen Kanals. Wird an den Widerstand eine Spannung angelegt, er-
hitzt sich dieser und das PC-Material schmilzt. Durch die Volumenausdehnung
kommt es zu einer Deflektion der Uber dieser Kammer liegenden flexiblen
Membran. Diese wird durch die dariiber liegende Fliissigkeitskammer fokussiert
und kann so einen mikrofluidischen Kanal verschlieBen. a) Aktor im inaktiven
Zustand, im mikrofluidischen System ist der Kanal in diesem Schaltzustand ge-
offnet. b) Aktivierter Zustand des Systems, Volumenausdehnung des fliissigen
PC-Materials wird durch das Mittlermedium auf den mikrofluidischen Kanal
libertragen, sodass dieser verschlossen wird. 1 - mikrofluidisches System,
2 - Mittlermedium (Fluid), 3 - starres Material (Epoxid), 4 - elastische Membran
(PDMS), 5 - PC-Material (griin - festes PC-Material, gelb - fliissiges PC-Material),
6 - SMD-Widerstand (hellgrau - kalter Widerstand, rot - heier Widerstand),
7 - Platine.

Wird jetzt an den Widerstand eine Spannung angelegt, entsteht Warme und
das PC-Material schmilzt. Auf Grund der Volumenausdehnung des Materi-
als beim Phaseniibergang dehnt dieses sich aus und wolbt die Membran in
die iiber ihr liegende Kammer mit dem Mittlermedium. Da dieses inkom-

pressibel ist, wird die Volumenverdringung an die Membran oberhalb
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dieser Kammer weitergeleitet. Da sich das verdringte Volumen wahrend
des Ubertragungsschrittes nicht #indert, wird auf Grund der Verringerung
der Querschnittsflidche, die auf die Pyramidenform dieser Kammer zuriick-
zufithren ist, eine Erhohung der Hubhohe der aufgewdlbten Membran
oberhalb der Kammer erzielt. Mit dieser ausgelenkten Membran kann ein
mikrofluidischer Kanal verschlossen werden. Bei Abschalten des Wider-
standes erkaltet das PC-Material und zieht sich wieder zusammen. Auf
Grund der Riickstellkrifte in den Membranen kehrt der Aktor wieder in
seinen Ausgangszustand zuriick.

Mit diesem Aufbau steht ein weiterer Aktor zur Verfiigung, der in grofler
Anzahl auf der elektronischen Plattform und dem Heizpixelarray integriert
und separat angesteuert werden kann. Durch die Einfithrung der Zwischen-
schicht mit dem fluidischen Mittlermedium wird zum einen eine hy-
draulische Weitergabe und Fokussierung der Volumenausdehnung des
PC-Materials erreicht, zum anderen erfolgt aber auch eine thermische
Trennung des mikrofluidischen Systems vom Phaseniibergangsbereich.
Somit unterliegen die Medien des mikrofluidischen Systems nicht mehr

den Temperaturschwankungen des Aktors wihrend des Schaltvorganges.

4.3.3 Shift-Gate-Aktor

Das bereits vorgestellte Durchflussventil benétigt fiir seine Funktions-
fahigkeit eine permanente Kiihlung durch das Peltierelement und somit
auch eine permanente Energiezufuhr. Auch der Aktor auf der Grundlage
einer Volumenausdehnung bendtigt zum Halten des geschlossenen Ven-
tilzustands ein permanentes Heizen, da sonst die Volumenausdehnung
wieder zuriickgeht.

Bistabile Ventile hingegen benétigen lediglich zum Schalten zwischen den
beiden Aktorzustinden die Zufuhr von Energie. Aus der Literatur sind
bistabile Ventile bekannt, die auf Grund thermischer Aktivierung ihren
Zustand wechseln. Odgen et al. haben ein System vorgeschlagen, das mit
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Paraffin als Aktormedium arbeitet [46]. Bei Wirmezufuhr schmilzt das
Paraffin und die Volumenausdehung deformiert eine Membran. Im
Anschluss wird die Warmezufuhr zonenweise ausgeschaltet, sodass das
Paraffin als erstes im Bereich der verformten Membran erstarrt und so
diesen Zustand bis zur nichsten Erwarmung hélt. Wird die Warmezufuhr in
einer anderen Reihenfolge abgeschaltet, kann das Paraffin sich zuriickzu-
ziehen und der Ausgangszustand wird wieder erreicht. Ein anderer Ansatz
von Yang und Lin bzw. Shaikh et al. sieht vor, dass das Aktormedium
(Paraffin bzw. Field’sches Metall) durch Wirmezufuhr aufgeschmolzen
wird und anschlieBend durch eine dufleren Druck gegen eine Membran
verschoben wird und diese verformt [42, 43]. Durch Wegnahme der Wir-
mezufuhr wihrend der Druck anliegt, wird eine Beibehaltung der Deforma-
tion auch im erstarrten Zustand erreicht. Durch erneutes Aufschmelzen
ohne Anlegen eines dulleren Druckes kann der Aktor wieder in seinen
Ausgangszustand zuriickkehren.

Diese Ventile bendtigen zwar lediglich Energie zum Aufschmelzen des
Aktormaterials, da der Hub aber ausschlieBlich iiber die Volumenausdeh-
nung des Aktormaterials bzw. eine Verschiebung von diesem erzeugt wird,
sind je nach bendtigtem Hub grofere Mengen an Material notwendig.
Dadurch erhsht sich auch die bendtigte Wirmemenge, die dem System
zum Schmelzen zugefiihrt und fiir das Erstarren wieder entzogen werden
muss. Somit ist auch die Reaktionszeit des Systems von der Menge des
verwendeten Aktormaterials abhingig.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Aktor entwickelt, der bistabil betrieben
werden kann und dariiber hinaus in keiner direkten Abhingigkeit vom zu
erreichenden Aktorhub und die dafiir einzusetzende Menge an Aktorma-
terial steht (sieche Abbildung 24 und Abbildung 25).

Dieser Aktor besteht ebenfalls aus einem Heizwiderstand, der sich direkt in
einer mit PC-Material gefiillten Kammer befindet. Im Vergleich zu den

Aktoren auf Grundlage einer Volumenausdehnung ist allerdings die Menge
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an PC-Material deutlich verringert. Das Epoxidbauteil, das die Kammer fiir
das PC-Material enthélt, wird mit einer PDMS-Membran abgeschlossen.
Uber dieser Membran befindet sich ein weiteres Epoxidbauteil, welches
zwei mikrofluidische Kanile enthdlt und ebenfalls mit einer PDMS-
Membran abgeschlossen wird. Einer dieser Kanile wird als Gatekanal
bezeichnet. Dieser Gatekanal ist iiber einen mikrofluidischen Kanal mit der
sogenannten Gateshiftkammer verbunden, die eine Sackgasse bildet. Der
zweite Kanal ist der sogenannte Sourcekanal. Von diesem geht ein weiterer
mikrofluidischer Kanal ab, der iiber die Sourceshiftkammer zur Aktor-
kammer fiihrt, die ebenfalls eine Sackgasse bildet. Alle Kanile sind mit

einer inkompressiblen Fliissigkeit, wie z. B. FC-40 befiillt.

a) b)

S

- == n

IJf\\

@

o
N

’

= 11

Abbildung 24: Aufbau des Shift-Gate Aktors. a) Prinzipskizze des thermisch
aktuierten Shift-Gate-Aktors. b) Drahtgittermodell der 3D-CAD-Ansicht einer
einzelnen Aktorzelle mit den Fliissigkeits- bzw. Druckstromen fiir den Gatekanal
(dunkelblau) und den Sourcekanal (hellblau). Die Punkte symbolisieren die je-
weiligen Endpunkte des Flusses innerhalb einer Aktorzelle. Die rosa umrandeten
Flachen markieren die Membranbereiche, die deformiert werden. 1 - mikroflui-
disches System, 2 - Gatekanal, 3 - elastische Membranen (PDMS), 4 - Gateshift-
kammer, 5 - SMD-Widerstand, 6 - Aktorkammer, 7 - Sourcekanal, 8 - starres
Material (Epoxid), 9 - Sourceshiftkammer, 10 - PC-Material, 11 - Platine.
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4 Ventilplattform

Der Gate- und der Sourcekanal konnen beide unabhingig voneinander mit
einem externen Druck beaufschlagt werden. Wird an den Sourcekanal ein
Druck angelegt, kommt es zur Deformation der Membran an der Aktor-
kammer. Diese Deformation kann dazu genutzt werden einen dariiber lie-
genden mikrofluidischen Kanal, analog zu pneumatisch aktuierten
Membranventilen, zu verschlieBen. In diesem Zustand ist der Aktor aller-
dings noch nicht bistabil. Im Ausgangszustand (Widerstand deaktiviert,
also kalt) hat ein Druck auf den Gatekanal keine Auswirkungen. Wird jetzt
allerdings an den Widerstand eine Spannung angelegt, erwdrmte er sich
und das PC-Material schmilzt. Das fliissige PC-Material kann durch Druck
auf den Gatekanal verschoben werden. Diese Verschiebung verschlieft
dann, ebenfalls in Analogie zu den pneumatisch aktuierten Membranventi-
len, die Sourceshiftkammer. Dadurch wird, unabhingig davon ob momen-
tan ein Druck auf dem Sourcekanal (Aktorhub) oder nicht (kein Aktorhub)
liegt, dieser Schaltzustand stabilisiert. Schaltete man jetzt den Widerstand
ab und ldsst das PC-Material in dieser Position erkalten, kann der Druck
vom Gatekanal wieder entfernt werden und der Aktorzustand bleibt stabil.
Wird an den SMD-Widerstand erneut eine Spannung angelegt, verfliissigt
sich das PC-Material, wodurch es wieder verschiebbar wird. Wenn nun
kein Druck am Gatekanal anliegt, so relaxiert die Membran in ihren Aus-
gangszustand zuriick und die Sourceshiftkammer wird wieder freigegeben.
Je nach Druckbeaufschlagung des Sourcekanals kann dann die Aktorpositi-
on gedndert werden. Fiir den Betrieb des Aktors ist nur zu beachten, dass
der Druck auf dem Gatekanal hoher sein muss als auf dem Sourcekanal.
Auf Grund der gewihlten AbmaBle einer Aktorzelle wire es moglich, ein
komplettes Aktorarray auf der bestehenden Elektronikplattform aufzubau-
en. Alle Aktoren konnten iiber dieselben Gate- und Sourcekanile betrieben
werden. Mit diesem Aufbau wird also ein bistabiler Aktor zur Verfiigung
gestellt, dessen Aktorhub lediglich vom Druck auf den Sourcekanal und

nicht von der zu schmelzenden Menge an PC-Material abhidngt. Die Reak-
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4 Ventilplattform

tionszeiten werden dadurch unabhidngig vom zu erreichenden Aktorhub,
was eine Verbesserung zu den bisher in der Literatur bekannten thermisch
aktivierten bistabilen Mikroventilen darstellt.

Widerstand aus an an aus

p (Gate) an/aus an aus an/aus
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Abbildung 25: Funktionsprinzip des Shift-Gate-Aktors. Liegt kein Druck am
Sourcekanal an, so kommt es zu keiner Ausdehnung der Membran an der Aktor-
kammer und ein mikrofluidischer Kanal wiare geoffnet. Durch Anlegen eines
Druckes am Sourcekanal wird die Membran der Aktorkammer ausgebeult und
kann so einen mikrofluidischen Kanal verschlieBen. Um diesen Zustand, ohne
weiteren Druck auf dem Sourcekanal, stabil zu halten, muss die Sourceshift-
kammer verschlossen werden. Hierzu wird zundchst der SMD-Widerstand unter
Spannung gesetzt, sodass er sich erwdarmt und das umliegende PC-Material auf-
schmilzt. Dieses wird dann durch Anlegen eines Druckes am Gatekanal so ver-
schoben, dass es die Sourceshiftkammer versperrt. Durch Deaktivieren des
Widerstandes, bei bestehendem Druck auf dem Gatekanal, erstarrt das PC-
Material in dieser Position und der Zustand kann stabil gehalten werden. Um die
Sourceshiftkammer wieder freizugeben, wird der Widerstand erneut mit einer
Spannung belegt, ohne dass jedoch ein Druck auf dem Gatekanal liegt. So kann
die Membran in ihren Ausgangszustand zuriickgelangen. Hellgrau - Widerstand
kalt, rot - Widerstand heiB, griin - festes PC-Material, gelb - fliissiges PC-Material.

72



4 Ventilplattform

4.4 Bondmethoden zwischen Epoxiden und PDMS

Fiir den Aufbau der im letzten Abschnitt vorgestellten Aktoren auf Grund-
lage einer Volumenausdehnung sowie den Shift-Gate-Aktor war
es notwendig, die starren Epoxidkomponenten mit den flexiblen
PDMS-Membranen zu verbinden. Bisher gab es keinen etablierten Prozess
um diese beiden Materialien miteinander zu verbinden. Allerdings waren
eine Reihe von Bondingmethoden fiir das Verbinden von PDMS-Bauteilen
mit anderen PDMS-Bauteilen oder Membranen aus der Literatur bekannt
(sieche Abschnitt 3.3.2). Im Rahmen dieser Arbeit wurde nach Mdoglichkei-
ten gesucht, iiber eine gezielte chemische Verdnderung der Epoxidoberfli-
che ein Bonden mit PDMS zu ermoglichen.

Durch Immobilisierung von funktionalisierten Methoxysilanen auf der
Oberfliche der Epoxide wurde dabei zunichst eine ,.Pseudo-PDMS*-
Schicht erzeugt, sodass analog zu den PDMS-PDMS-Bonds mit Plasmabe-
handlung bzw. Coronaentladungen (siche Abbildung 12) eine Anbindung
an ein PDMS-Bauteil erfolgen konnte (siehe Abbildung 26).

Q=X 0T M

Abbildung 26: Schematische Darstellung des Bondprozesses. Auf der Epoxid-
oberfliche wurde eine ,Pseudo-PDMS“-Schicht aufgebracht, die dann
mit aus der Literatur bekannten Verfahren an das PDMS-Bauteil gebondet wer-
den konnte.
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Es wurden zwei Methoden, in Abhidngigkeit von den Eigenschaften der

Epoxidoberfliche, entwickelt und getestet.

a)
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H3C—~Si—CH3 + 2H20 == H3C—Si—CH3 + 2 CH,OH
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Abbildung 27: Darstellung der Silanisierung einer hydrophilen Epoxidoberflache.
a) Hydrolisierung des DMDMS unter Zugabe von Wasser, Ethanol und Salzsdure.
b) Ankopplung des hydrofunktionalen DMDMS an die Hydroxygruppen auf
der Epoxidoberfliche unter Abspaltung von Wasser und Ausbildung einer ,,Pseu-
do-PDMS“-Schicht auf der Oberfldche des Epoxids (rot umrandet).

Bei hydrophilen Substratoberflichen (gekennzeichnet durch eine hohe
Anzahl von OH-Gruppen) konnte ein difunktionales Silan direkt an die
Oberfliache des Epoxids, mittels eines Standardprozesses fiir nasschemische
Silankopplung, angebunden werden. Hierfiir wurden 0,5 ml Dimethoxydi-
methylsilan (DMDMS) mit 0,112 ml Wasser unter Zugabe von 41,8 nl
Salzsdure und 0,75 ml Ethanol hydrolisiert, wodurch die Methoxygruppen
zu Hydroxylgruppen unter Abspaltung von Methanol umgesetzt wurden.
Diese hydroxyfunktionalen Silane konnten mit anderen Silanen koppeln

und so eine Siloxankette bilden, die iiber ihre Hydroxygruppen unter Ab-
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spaltung von Wasser mit den Hydroxygruppen an der Epoxidoberfliche
reagierten. So wurde auf der Epoxidoberfliche eine ,,Pseudo-PDMS*“-
Schicht ausgebildet (siche Abbildung 27). Die DMDMS-Mischung konnte
direkt auf die mit Ethanol gereinigte Oberfliche aufgetragen werden und
wurde dann anschlieBend fiir 1 h bei 50 °C getempert, wobei sich die Silo-
xanschicht ausbildete.

Wenn die Epoxidoberfldache hingegen noch freie Epoxidringe an der Ober-
fliche aufwies, wurde zur Beschichtung der Oberfliche ein funktionalisier-
tes Silan mit Epoxidringen verwendet. Hierzu wurden 2 ml 3-Glycidyl-
oxypropyltrimethoxysilan (GOPTS) zunéchst mit 0,06 ml Triarylsulfonium
hexafluorantimonat, das unter Einwirkung von UV-Licht eine Photoséure
bildet, vermischt. Diese Mischung wurde auf die gereinigte Oberfldche
aufgetragen und fiir 5 min unter UV-Licht belichtet. Durch die Photosdure
wurden die Epoxidringe aufgespalten und konnten so mit den Epoxidringen
auf der Oberfliche eine Verbindung eingehen. Durch eine zusitzliche
Quervernetzung der Methoxygruppen kam es auch hier zur Ausbildung von
Siloxanketten und somit einer ,,Pseudo-PDMS*“-Schicht (siche Abbildung
28).

Die beiden Methoden wurden an den 3D-Stereolithographiepolymeren
SOMOS® 12120 ProtoTherm, fiir den Fall der Oberfliche mit Hydroxyl-
gruppen, und Accura® 60, fiir den Fall der Epoxidringe an der Oberfléche,
getestet. Die Bauteile wurden nach den Beschichtungsschritten jeweils mit
Ethanol gereinigt und eine Uberpriifung der erfolgreichen Silanisierung
wurde mittels Kontaktwinkelmikroskopie durchgefiihrt (siehe Tabelle 2).
Nach Aufbringen der ,,Pseudo-PDMS“-Schicht konnten die Bauteile ana-
log dem vom PDMS-PDMS-Bonden bekannten Verfahren miteinander
verbunden werden. Im Rahmen dieser Arbeit wurde das in Abschnitt 3.3.2
beschriebene Verfahren zur Oberflachenaktivierung mit Hilfe von Corona-
entladung angewendet [76]. Hierzu wurden die zu verbindenden Bauteile

mit Ethanol gereinigt und im Anschluss daran fiir mehrere Sekunden (je
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nach BauteilgroBe) mit der Coronaentladungsquelle behandelt. Danach
wurden die zu verbindenden Oberfldchen fiir mindestens 20 min aufeinan-
der gepresst. Dadurch konnte sich eine Verbindung zwischen den behan-
delten Epoxidbauteilen und den PDMS-Membranen analog zu der
Verbindung von PDMS auf PDMS (siehe Abbildung 12) ausbilden.

s
0 CH3
H3C-0-Si—0—CH3 ,—P
—‘Si—
<.
| |
0 Hacfsi-o}—si—fo-sifcns
. Triarylsulfonium )
Z—o hexafluorantimonat
+ P
UV-Belichtung ™. oy
07575 7% 7 4y~ OH
I _
[ Epoxid | [ Epoxid |

Abbildung 28: Darstellung der Silanisierung einer Epoxidoberfliche mit freien
Epoxidringen. Anbinden von GOPTS unter Zugabe von Triarylsulfonium hexa-
fluorantimonat und UV-Licht. Durch die UV-Belichtung entsteht eine Photosdure
welche die Epoxidringe in der Lésung und auf der Oberflache aufgespaltet. Infol-
ge dessen wird das Silan direkt an die Oberfliche angekoppelt. Durch die Vernet-
zung der Silanenden des GOPTS-Molekiils kommt es zur Ausbildung einer
»Pseudo-PDMS“-Schicht auf der Epoxidoberflache (rot umrandet).

Unbehandelte  Ober- | Silanisierte
flache Oberfliche
SOMOS® 12120 | 69,3° +2,8° 88,1°+2.9°
ProtoTherm
Accura® 60 77,0° £1,6° 88,0° £2,0°

Tabelle 2: Ergebnisse der Kontaktwinkelmessung der Epoxidoberflichen vor
und nach der Silanisierung. Beide Methoden der Silanisierung fiihren zu dhnli-
chen Oberflacheneigenschaften der Bauteile.
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5. Ergebnisse und Diskussion

Im folgenden Kapitel werden die experimentellen Ergebnisse fiir die vor-
gestellten Ventil- bzw. Aktorvarianten dargestellt und diskutiert. Auerdem
werden die Ergebnisse zu den neu entwickelten Bondmethoden zwischen

Epoxiden und PDMS gezeigt.

5.1 Durchflussventil

Um die Qualitidt der Simulationsdaten, die zur Ermittlung der Packungs-
dichte von SMD-Widerstdnden auf der Platine durchgefiihrt wurden (siehe
Abschnitt 4.1.1), zu tiberpriifen, wurden zu Beginn der Ventilentwicklung
Einzelventilzellen aufgebaut, die auf einer Seite von ZnS-Scheiben
(Zinksulfid) begrenzt waren. Da ZnS fiir IR-Strahlung durchldssig ist,
konnten mit diesem Aufbau Versuche durchgefiihrt werden, die zeitgleich
mit einer IR-Kamera beobachtet werden konnten. Auf diese Weise konnten
die Ergebnisse der Simulation mit realen Messwerten korreliert und vergli-
chen werden. Fiir die Entwicklung der idealen Geometrie des Durchfluss-
ventils wurden zunichst diverse Versuche an einzelnen Ventilzellen
durchgefiihrt um den Einfluss der Grofie H (siche Abbildung 29), dem
Abstand zwischen den beiden Ebenen des fluidischen Kanals, bedingt
durch die ,,U“-formige Anordnung des Kanals im mikrofluidischen Chip,
zu ermitteln. Da auf Grund der Warmeverteilung im System ein Einfluss
dieser GroB3e H auf die Reaktionszeiten erwartet wurde, sollte anhand die-
ser Versuche der optimale Abstand ermittelt werden, der auch fiir alle

nachfolgenden Versuche angewendet wurde.
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a s~ ON =

Abbildung 29: Prinzipskizze des Durchflussventils mit Definition der Gr6Be H.
Durch H wird der Abstand zwischen den beiden Ebenen des mikrofluidischen
Kanals im Bauteil beschrieben. 1 - mikrofluidischer Chip (Epoxid), 2 - fluidischer
Kanal, 3 - SMD-Widerstand, 4 - Platine des Heizpixelarrays, 5 - Peltierelement.

Zur Uberpriifung der Funktionalitit der elektronischen Plattform fiir
eine Vielzahl von Phaseniibergangsventilen und um die Skalierbarkeit
des Systems zu zeigen, wurde in einem néchsten Schritt ein mikrofluidi-
scher Aufbau mit 24 Mikroventilen, angeordnet in 8 Kanilen mit je 3 Ven-
tilen (sequentiell im jeweiligen Kanal angeordnet), entwickelt (siehe
Abbildung 30). Fiir diesen Aufbau wurden die Zeiten zum Offnen und
SchlieBen der Ventile ermittelt, wobei die einzelnen Ventile individuell

adressiert wurden.
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Abbildung 30: Aufnahme des experimentellen Aufbaus fiir das 24-Ventilsystem.
Die Ventile sind in 8 Kandlen (mit gepunkteter Linie angedeutet) mit je 3 Venti-
len in Reihe angeordnet, um die Verkniipfung mehrerer Ventile zu zeigen. Das
innere Bild zeigt den Fluss entlang eines der 8 Kandle und kennzeichnet die 3
Ventilregionen mit Pfeilen. Der mikrofluidische Chip (1) ist mit mikrofluidischen
Multiportanschliissen (2) verbunden, um die PTFE-Schlduche (Polytetrafluorethy-
len) und die Pumpe mit dem Chip zu verbinden. (3) zeigt das Heizpixelarray mit
seinen 12 x 49 SMD-Widerstanden und (4) die Steuerplatine. Das Peltierelement
befindet sich unterhalb des Heizpixelarrays.

5.1.1 Systemaufbau

Die mikrofluidischen Chips fiir alle durchgefiihrten Versuche des Durch-
flussventils wurden aus Accura® 60 mittels Stereolithographie hergestellt.
Bei den Versuchen zur Uberpriifung der Simulationsdaten lag der fluidi-
sche Kanal offen und wurde zunéchst mit einer Zn-Scheibe verschlossen
(siche Abbildung 31). Dazu wurden sowohl der mikrofluidische Chip als
auch die ZnS-Scheibe mit Ethanol gereinigt und anschliefend mit DELO-
KATIOBOND 4552 aufeinander geklebt. Hierfiir wurde der zu verkleben-
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de Bereich des mikrofluidischen Chips mit dem Klebstoff bestrichen und
dieser anschlieend fiir ca. 15 s unter einer UV-Lampe (OSRAM Ultra-
Vitalux 300W, bezogen von Conrad Electronic SE, Deutschland) aktiviert.
Danach wurde die ZnS-Scheibe auf den mikrofluidischen Chip gepresst
und der Klebstoff iiber Nacht ausgehartet.

a) b)

Abbildung 31: 3D-Ansichten der Einzelventilzelle mit innenliegendem mikroflui-
dischen Kanal (2) a) mit ZnS-Scheibe (1) und b) ohne.

Fiir alle durchgefiihrten Versuche wurde der jeweilige mikrofluidische
Chip durch analoges Vorgehen mit DELO-KATIOBOND 4552 auf das
Heizpixelarray aufgeklebt. Als fluidisches Medium kam in allen Versuchen
Tetradekan zum Einsatz. Dieses wurde mittels einer Peristaltikpumpe
(MC-MS/CA4/8, bezogen von Ismatec, Deutschland) bei einer Flussrate
von 40 pl/min gefordert. Das Schlauchsystem fiir die Zuleitung des Medi-
ums zum Ventilaufbau bestand aus PTFE-Schlduchen (1,6 mm AuBen-
durchmesser, 0,8 mm Innendurchmesser). Die Schliuche wurden in die
Einzelventilzellen eingeklebt, wihrend die Kontaktierung an das
24-Ventilsystem mit Hilfe von 20-Kanal mikrofluidischen Multiportan-
schliissen erfolgte [82]. Die Reaktionszeiten wurden ermittelt, indem die
Zeiten, welche zum Starten bzw. Stoppen des Flusses bendtigt wurden,
mittels einer konventionellen Stoppuhr gemessen wurden. Die Tempera-

turwerte, die im Folgenden fiir die Widerstinde angegeben sind, wurden
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mit Hilfe der Infrarotkamera an Luft ermittelt, da eine direkte Messung der
Widerstandstemperaturen im  System auf Grund der hohen
IR-Absorption des fluidischen Chips und Mediums nicht moglich waren.
Es kann aber davon ausgegangen werden, dass die Temperaturen im Sys-
tem auf Grund der thermischen Last etwas geringer sind, als die so ermit-
telten Werte.

5.1.2 Einzelventilzelle — Vergleich Experiment und Simulation

Um einen Vergleich zwischen der Simulation und dem Experiment durch-
zufithren, wurde die beschriebene FEinzelventilzelle mit offenliegendem
Kanal und aufgeklebter ZnS-Scheibe aufgebaut (siche Abbildung 31a).
Aufgrund der guten Durchlissigkeit von ZnS fiir Infrarotstrahlung war es
auf diese Weise moglich, den fluidischen Kanal hinter der Scheibe inklusi-
ve des eingeschlossenen Widerstandes mit einer IR-Kamera zu beobachten.
Ein analoger Aufbau wurde in einem 3D-CAD Programm erstellt und mit
COSMOS/FloWorks unter denselben Versuchsparametern (Materialeigen-
schaften, Kiihltemperatur des Peltierelementes, Temperatur der Umge-
bungsluft) simuliert.

Die Temperaturverteilung im stabilen Zustand, die ein Schnitt durch die
Ebene zwischen der ZnS-Scheibe und dem mikrofluidischen Chip zeigt,
stimmt qualitativ sehr gut mit den Aufnahmen der Infrarotkamera iiberein
(sieche Abbildung 32). Somit kann davon ausgegangen werden, dass die
Simulation geeignet ist, die Temperaturverteilung in verschiedenen mikro-
fluidischen Aufbauten abzuschitzen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde diese Form von Simulation vor allem
eingesetzt, um die optimale Packungsdichte fiir das Heizpixelarray zu er-
mitteln. Wie beschrieben sollte die Packungsdichte so gewdihlt werden,
dass eine moglichst hohe Anzahl von Heizwiderstinden auf moglichst

kleiner Fldache erreicht werden kann, wobei vermieden werden muss, dass
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die einzelnen Widerstandszonen durch beheizte Nachbarwiderstinde uner-
wiinscht beeinflusst werden (thermischer Crosstalk).

06718710 b)
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) 293 K
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™ Chip
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Abbildung 32: Vergleich der Simulationsergebnisse mit den Versuchen an einer
Einzelventilzelle mit ZnS-Scheibe. In beiden Fallen wurde der Versuchsaufbau so
lange gekiihlt, bis eine gleichmaRige Warmeverteilung vorlag. Der qualitative
Temperaturverlauf ist in beiden Abbildungen gleich. a) Aufnahme des experi-
mentellen Aufbaus mit der Infrarotkamera an Luft bei Raumtemperatur. Die
Umrisse des mikrofluidischen Chips sowie der ZnS-Scheibe sind hervorgehoben.
Hinter der ZnS-Scheibe ist ein Teil des mikrofluidischen Kanals zu erkennen,
durch den Tetradekan strémt. b) Schnitt durch eine Simulation mit analogem
Aufbau des Experiments von a). Der Schnitt wurde in der Ebene zwischen der
ZnS-Scheibe und dem mikrofluidischen Chip vorgenommen (siehe Abbildung
31a).

5.1.3 Einzelventilzelle — Optimierung der GréBe H

In ersten Einzelventilversuchen wurden verschiedene Aufbauten von Ein-
zelventilzellen mit unterschiedlichem Abstand H zwischen den beiden
Kanalebenen getestet (siche Abbildung 29). Auf Grund der Tatsache, dass
dem System vom Peltierelement konstant Warme entzogen wird, sollte der
Einfluss dieses Abstandes auf die Reaktionszeiten untersucht werden. Bei
einem zu geringen Abstand H ist davon auszugehen, dass nicht nur die
aktive Ventilzone gefriert, sondern auch die hoher gelegenen Kanéle. Hier-
durch wiirden sich die Zeiten zum Offnen des Ventils drastisch erhdhen. In
diesen Versuchen wurde die GroBle H solange erhoht, bis sich die Reakti-

onszeit nicht mehr weiter verringerte. Ab diesem Abstand konnte davon
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ausgegangen werden, dass die obere Kanalebene nicht mehr durch die
Kiihlung des Peltierelements beeinflusst wurde.

In diesen Experimenten wurde das Ventil zunichst geschlossen, d. h. der
Widerstand wurde von der Spannungsquelle getrennt, um den Kanal zu
schlieBen. Die Zeitmessung startete bei vollstindiger SchlieBung des Ka-
nals, also bei Versiegen des Tetradekanflusses. Dieser Zustand wurde fiir
eine definierte Zeitspanne (genannt ,.Zeit, die Ventil vor dem Schalten
geschlossen war*) gehalten. Danach wurde an den Widerstand die maximal
mogliche Spannung angelegt, was einer Temperatur von 24,5 °C entsprach,
um das Ventil zu 6ffnen. Die Zeitmessung wurde gestoppt, sobald das
Tetradekan wieder durch den Kanal floss. Die Reaktionszeiten zum Offnen
des Ventils in Abhingigkeit von der Zeit, die es zuvor geschlossen war,
sowie dem Abstand H zwischen den beiden Kanalebenen, sind in Abbil-
dung 33 dargestellt.

Diese Ergebnisse zeigen, dass die Reaktionszeiten mit steigendem Wert
fiir H, bis zu einem Abstand von 12 mm, sinken. Eine weitere Erhohung
des Abstandes fiihrt zu keiner weiteren Reduzierung der Reaktionszeiten.
Um die folgenden Aufbauten so kompakt wie moglich zu gestalten,
wurde H = 12 mm als geeigneter Abstand zwischen den beiden Kanalebe-
nen ausgewihlt. Alle folgenden Experimente wurden mit dieser Geometrie
durchgefiihrt. Aulerdem ist erkennbar, dass die Reaktionszeit zum Offnen
des Ventils mit ldngeren ,,Zeiten, die das Ventil vor dem Schalten ge-
schlossen war* ansteigt. Dieser Umstand ist nicht erwiinscht, da die Reak-
tionszeiten zum Offnen des Ventils nicht von der Zeit, die es vorher

geschlossen war, abhingen sollten.
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Abbildung 33: Reaktionszeiten fiir das Offnen des Ventils in Abhingigkeit von
der Zeit, die es vorher geschlossen war. Diese Abhangigkeit ist fiir verschiedene
Abstinde H (in mm, siehe Abbildung 29) zwischen den beiden Kanalebenen
unterschiedlich. Auf Grund der permanenten Kiihlung durch das Peltierelement
ist es moglich, dass neben der aktiven Ventilzone auch die oberen Kandle des
Ventils bei langerem Verbleib im geschlossenen Zustand gefrieren. Das wiirde zu
einem deutlichen Anstieg der Reaktionszeiten beim Offnen des Ventils fiihren.
Eine Erh6hung des Abstands H verringert dieses Risiko. In diesen Versuchen kam
Tetradekan als fluidisches Medium zum Einsatz, die Temperatur des Peltierele-
mentes betrug 0°C und die Widerstinde wurden mit maximaler Leistung
(24,5 °C) beheizt. Die Reaktionszeiten zum Offnen des Ventils sinken mit stei-
gendem Abstand H zwischen den Ebenen des Kanals. Ab einem Wert von 12 mm
fiir H ist keine weitere Verringerung der Reaktionszeiten mehr zu beobachten.
Dieser Abstand ist daher ausreichend, um zu gewadhrleisten, dass lediglich die
aktive Ventilzone gefriert, nicht aber die oberen Kandle des Ventils. Die darge-
stellten Werte sind Mittelwerte und Standardabweichungen aus jeweils 3 unab-
héngigen Versuchen.

Ein dhnliches Verhalten wurde auch fiir das Schlieen des Ventils erwartet:
Wenn das Ventil iiber einen lingeren Zeitraum offen gehalten wurde, so
sollte die aktive Ventilzone durch das lange Heizen stirker erwidrmt wer-
den, als wenn das Ventil nur kurz geoffnet war. Auch hier ist dieser Zu-

stand ungewollt: Das Ventil sollte in seiner Schaltdynamik nicht davon
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abhiingen, wie lange der vorherige Ventilzustand angelegt war. Eine
Moglichkeit, dieses ,Uberheizen® zu verhindern, besteht in der Absenkung
der Temperatur nach erfolgter Ventiloffnung. Dabei wird zunidchst fiir
einen kurzen Zeitraum eine hohe Temperatur angelegt, um das Ventil zu
offnen, dann wird die Temperatur auf einen niedrigeren Wert abgesenkt,
um das Ventil gedffnet zu halten. Mit einem solchen Temperaturprofil
sollte es moglich sein, einen zu hohen Wirmeeintrag in die aktive Ventil-
zone zu verhindern.

Fiir diese Experimente wurde ein geschlossenes Ventil mit 24,5 °C am
Widerstand beheizt, bis es sich 6ffnete. Zu diesem Zeitpunkt startete die
Zeitmessung. Nach 5 s wurde die Temperatur am Widerstand auf unter-
schiedliche Temperaturwerte zum Halten dieses Zustandes abgesenkt und
fiir eine bestimmt Zeit gehalten. Diese gesamte Zeit seit dem Offnen des
Ventils wird als ,,Zeit, die Ventil vor dem Schalten offen war* bezeichnet.
Danach wurde der Widerstand deaktiviert, um das SchlieBen des Ventils
durch die Kiihlung des Peltierelementes auszuldsen. Das Ventil wurde als
geschlossen betrachtet, sobald der Fluss stoppte. Die Zeit, die fiir das
Schliefen benétigt wurde, ist in Abbildung 34 in Abhingigkeit von der
Zeit, die das Ventil geoffnet war sowie den entsprechenden Temperaturen
zum Halten des Zustandes dargestellt.

Die Messergebnisse zeigen, dass die Zeiten zum SchlieBen des Ventils mit
sinkender Temperatur des SMD-Widerstandes wihrend der gedffneten
Phase sinken. Wahrend die Reaktionszeiten zum SchlieBen des Ventils bei
wachsender Zeit, die es vor dem Schalten offen war, zunédchst wieder leicht
ansteigen, ist die Reaktionszeit bei einer Temperatur von 15,8 °C nahezu
unabhiingig von der Zeit, die das Ventil vorher getffnet war. Eine weitere
Reduzierung der Temperatur hingegen resultiert in weiter sinkenden Reak-
tionszeiten zum SchlieBen des Ventils bei steigender Zeit, die es zuvor
geoffnet war. Dies ldsst darauf schlieen, dass die Temperatur nicht hoch

genug ist, um den gedffneten Status iiber einen lingeren Zeitraum zu hal-
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ten. Die besten Ergebnisse wurden mit einer SMD-Temperatur von 15,8 °C
erzielt, bei der die Zeit zum VerschlieBen des Ventils bei 40 s lag. Des
Weiteren konnte gezeigt werden, dass durch eine gezielte Temperaturein-
stellung des SMD-Widerstandes die Reaktionszeit zum VerschlieBen des

Ventils von der Zeit, die es zuvor gedffnet war, unabhingig wurde.
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Abbildung 34: Reaktionszeiten fiir das SchlieBen des Ventils in Abhdngigkeit von
der Zeit, die es vorher gedffnet war. Zu Beginn des Experiments war das Ventil
geschlossen. Dann wurde fiir alle Versuche die Temperatur am Widerstand auf
24,5 °C eingestellt, bis das Ventil ge6ffnet war (das fluidische Medium begann zu
flieBen). 5 s nach dem Offnen des Ventils wurde die Temperatur auf die entspre-
chende Haltetemperatur abgesenkt. Die verschiedenen Haltetemperaturen
wurden unterschiedlich lange beibehalten und die jeweiligen Zeiten, die nach
Deaktivieren des Widerstands zum VerschlieBen des Ventils bendtigt wurden,
ermittelt. Als fluidisches Medium kam Tetradekan zum Einsatz, die FlieBge-
schwindigkeit betrug 40 pl/min. Die Temperatur des Peltierelementes wurde auf
0 °C eingestellt und der Abstand zwischen den beiden Kanalebenen im mikroflui-
dischen Chip lag bei H =12 mm. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte und
Standardabweichungen aus jeweils 3 unabhéangigen Versuchen.
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5.1.4 24-Ventilsystem

Wie bereits beschrieben, wurden die Versuche an Einzelzellen vor allem
mit dem Ziel der Geometrieoptimierung des Systems durchgefiihrt. Um das
Ventil fiir realistische Anwendungen zu testen, wurde ein Aufbau mit
24 Ventilen, angeordnet in 8 mikrofluidischen Kanilen mit je 3 Ventilen in
Reihe, realisiert (sieche Abbildung 30, #1). Die 3 Ventile eines Kanals wur-
den als eine von der Software definierte Gruppe angesteuert, sodass alle 3
Widerstinde immer mit derselben Leistung betrieben wurden. Die Ver-
kniipfung erfolgte aber lediglich iiber die Software, physikalisch sind die
Widerstinde nicht miteinander verkniipft und konnten individuell ange-
steuert werden. Die experimentellen Details der Versuche stimmen mit
denen der Einzelventilversuche iiberein. Fiir den Abstand zwischen den
beiden Ventilebenen wurde wiederum H = 12 mm gewdéhlt.

Die Ergebnisse der Reaktionszeiten der Einzelventilzellen zeigen, dass die
Reaktionszeit von der Dauer des vorherigen Zustandes abhingen, also wie
lange das Ventil vorher geschlossen bzw. gedffnet war. Dies ist darauf
zuriickzufiihren, dass im geschlossenen Zustand dem System permanent
Wirme entzogen wird und es so immer weiter abkiihlt, wihrend es sich im
geoffneten Zustand bei standiger Heizung mit voller Leistung immer weiter
erwidrmt. Dies fiihrt dazu, dass die thermische ,,Ausgangssituation® im
Bauteil, je nach Dauer des vorherigen Zustandes immer eine andere ist, und
somit auch die Reaktionszeiten nicht unabhingig von dieser Zeitspanne
sind. Die Versuche zur Untersuchung der Reaktionszeiten zum Schlieen
des Einzelventils haben allerdings auch gezeigt, dass diese durch eine Re-
duzierung der Widerstandstemperatur nach dem Offnen des Ventils unab-
hiingig von der Zeit wurde, die das Ventil zuvor gedffnet war. Dies zeigt,
dass es durch eine gezielte Anpassung der Widerstandstemperatur moglich
ist, eine stabile Temperaturverteilung im Bauteil zu erreichen und dadurch
unabhingige Reaktionszeiten von der Dauer des vorherigen Schaltzustan-
des zu erzielen.

87



5 Ergebnisse und Diskussion

Der Effekt von solchen Temperaturprofilen auf die Reaktionszeiten sollte
in diesem Versuchsaufbau sowohl fiir die Reaktionszeit zum Schliefen als
auch zum Offnen genauer untersucht werden. Anstatt kontinuierlich maxi-
male Heizleistung wihrend der offenen Phase des Ventils und minimale
Heizleistung (durch vollstindiges Ausschalten des Widerstandes) wéhrend
der geschlossenen Phase des Ventils anzulegen, scheint es sinnvoller, diese
Temperaturextreme nur fiir kurze Zeit anzuwenden. Dieses kurze Anlegen
der Extremwerte soll lediglich die jeweilige Anderung des Ventilzustandes
auslosen. Wenn das Ventil seinen Schaltzustand geéndert hat, wird die
Temperatur am Widerstand so eingestellt, dass der jeweilige Zustand stabil
gehalten wird, wihrend der Wiarmeein- und -austrag in die aktive Ventilzo-
ne auf ein Minimum beschrinkt wird. Somit kommen zwei Temperaturni-
veaus zum Einsatz (vergleich Abbildung 35):

e die Trigger-Temperatur, die entweder der minimalen Heizleis-
tung (T,,;,) wihrend des SchlieBens des Ventils oder der ma-
ximalen Heizleistung (Ty,.x) beim Offnen des Ventils
entspricht, sowie

e die Haltetemperatur, die einer Heizleistung unterhalb der ma-
ximalen Heizleistung (T;) beim Offnen des Ventils bzw. einer
Heizleistung oberhalb der minimalen Heizleistung (T,) wih-
rend des Schliefens des Ventils entspricht.

Um das Ventil zu 6ffnen wird also zunéchst eine hohe Temperatur (maxi-
male Leistung, Tmax) fiir eine kurze Zeit angelegt bis das Ventil geoffnet
ist, worauf die Temperatur verringert wird (T1), um den gedffneten Zu-
stand zu halten ohne die aktive Ventilzone weiter zu erhitzen (,,Zeit vor
dem Schalten (offen)*). Um das Ventil zu schlieen wird die Temperatur
auf ein Minimum abgesenkt (keine Spannung am jeweiligen Widerstand,
Tmin) bis das Ventil geschlossen ist, darauthin wird die Temperatur wieder
etwas erhoht (T2), sodass zwar das Ventil geschlossen bleibt, der konstante

Wirmeentzug durch das Peltierelement aber kompensiert wird und die
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Ventilzone nicht weiter als notwendig heruntergekiihlt wird (,,Zeit vor dem

Schalten (geschlossen)*) vor dem Schalten.

A
T Ventil geschlossen Ventil offen Ventil geschlossen Ventil offen
Signal Signal
58, zum 5s zum 5s
Umschalten Umschalten
Tmax
T — —
T, I—
T >
min ‘ > ,t
Zeit vor dem Reaktionszeit/ Zeit vor dem Reak@ionszeit/
Schalten (offen) Zeitzum  Schalten (geschlossen) Zeit zum
SchlieRen Offnen

Abbildung 35: Diagramm der Temperaturverteilung eines Widerstandes fiir ein
einzelnes Durchflussventil. T,,,, und T, sind die Trigger-Temperaturen um das
Offnen und SchlieRen des Ventils auszuldsen. T; und T, sind die jeweiligen Halte-
temperaturen, die in den verschiedenen Experimenten mit dem Ziel variiert
wurden, Temperaturprofile zu etablieren, welche die Reaktionszeiten des Ventils
unabhingig von der Zeit des vorherigen Ventilstatus machten. Das Signal zum
Umschalten ist der Moment, in dem der Benutzer die Trigger-Temperatur (Leis-
tung) fiir den Widerstand setzt. Solche Temperaturprofile konnen fiir jeden der
588 Widerstande individuell eingestellt werden. Die 5s Zeitverzogerung zwi-
schen dem SchlieBen bzw. Offnen des Ventils und dem Setzen der Haltetempera-
tur riihren daher, dass das Experiment manuell beobachtet wurde und das
Andern der Temperatur vom Benutzer per Hand durch Auswihlen der jeweiligen
Temperatur auf der Benutzeroberfliche des Programms erfolgte. Um Unsicher-
heiten in der Zeitspanne auszugleichen, wurde diese feste Zeitspanne von 5s
eingefiihrt, welche ausreichend ist um die Zeitmessung zu starten und die Tem-
peraturanderung an der Software vorzunehmen.

Ziel der weiteren Versuche war es, Temperaturprofile zu etablieren, bei
denen die Reaktionszeit zum Offnen bzw. SchlieBen des Ventils unabhin-
gig von der Zeit ist, die sich das Ventil im vorherigen Zustand befand. Das
bedeutet also, die Zeit zum Offnen des Ventils ist unabhingig von der Zeit,

die es zuvor geschlossen (gefroren) war und die Zeit zum Schlieen des
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Ventils ist unabhingig von der Zeit, die es zuvor offen (beheizt) war. Eine
genaue Flusskontrolle mit dieser Art von Phaseniibergangsventilen ist nicht
moglich, wenn diese Voraussetzung nicht erfiillt wird.

Die Ergebnisse fiir die Reaktionszeiten zum Offnen eines Kanals sind in
Abbildung 36 dargestellt. In diesen Versuchen wurden die 3 Widerstinde
der 3 Ventile eines mikrofluidischen Kanals (sieche Abbildung 30) deakti-
viert, um die Ventile zu verschlieen. Die Zeitmessung startete mit Stoppen
des Flusses. Nach 5 s wurde der Kanal mit verschiedenen Haltetemperatu-
ren fiir verschieden lange Zeitspannen vorgeheizt (,,Zeit vor dem Schalten
(geschlossen)®, sieche Abbildung 35). Um das Offnen des Kanals auszuld-
sen, wurde die maximale Temperatur der Widerstinde (19,2 °C, 100 %
Heizleistung) eingestellt und die Zeitspanne zwischen dem Setzten dieser
Temperatur und dem Beginn des Flusses (,,Reaktionszeit/Zeit zum Off-
nen“) ermittelt. Das Diagramm zeigt, dass sich die Zeiten zum Offnen des
Kanals mit steigender Temperatur beim Vorheizen verringern. Fiir Halte-
temperaturen von 6,1 °C (30 % Heizleistung) oder 79 °C (40 % Heizleis-
tung) erreichen die Reaktionszeiten ein Plateau bei 150 s, was bedeutet,
dass die Zeit zum Offnen der Ventile unabhiingig ist von der Zeit, die sie
vorher geschlossen waren.

Die in Abbildung 36 verwendeten Widerstandstemperaturen unterscheiden
sich von den Widerstandstemperaturen, die fiir die Einzelventilzelle ge-
messen wurden. Dies kommt daher, dass fiir die Einzelventilversuche zu-
néchst eine Platine mit einem einzelnen SMD-Widerstand zum Einsatz
kam. Dieser wurde mit einer anderen Versorgungsspannung betrieben,
sodass bei maximal moglicher Spannung (15 V) eine hohere Temperatur
erzielt wurde. Des Weiteren erfolgte die Regelung der Temperatur im Ein-
zelzellaufbau nicht iiber das periodische Ansteuern des Widerstandes, wie
es fiir das Heizpixelarray der Fall ist (siche Abschnitt 4.2) sondern iiber

eine manuelle Regelung der Spannung an der Versorgungsquelle.
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Abbildung 36: Reaktionszeiten fiir das Offnen eines Kanals mit 3 Ventilen (in
Reihe angeordnet) in Abhangigkeit von der Zeit, die die Ventile vorher geschlos-
sen waren sowie den ausgewdhlten Haltetemperaturen (0°C, 2,6 °C, 4,4 °C,
6,1 °C und 7,9 °C entsprechend einer Heizleistung von 0 %, 10 %, 20 %, 30 % und
40 %). In allen Experimenten waren die Widerstidnde zunichst deaktiviert (0 °C,
0 % Heizleistung) um die Ventile zu verschlieRen, danach wurden geringe Heiz-
leistungen zum Vorheizen angelegt, wihrend der Kanal aber weiterhin ver-
schlossen blieb (Haltezustand). Durch Erh6hen der Temperatur der Widerstinde
auf 19,2 °C (100 % Heizleistung) wurde das Offnen der Ventile eingeleitet und die
Zeit bis zum Beginn des Flusses (,Reaktionszeit/Zeit zum Offnen”, siche Abbil-
dung 35) gemessen. Der Abstand zwischen den beiden Kanalebenen betrug
H =12 mm, das fluidische Medium war Tetradekan und die Temperatur des
Peltierelementes betrug 0 °C. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte und
Standardabweichungen aus jeweils 3 unabhéangigen Versuchen.

Die Ergebnisse fiir die Reaktionszeiten zum Schlieen des Kanals sind in
Abbildung 37 dargestellt. Bei diesen Versuchen wurde der Kanal zunéchst
bei maximaler Leistung (19,2 °C, 100 % Heizleistung) geoffnet. Mit Be-
ginn des Flusses startete auch die Zeitmessung. Nach 5 s wurde die Tempe-
ratur auf die entsprechenden Haltetemperaturen abgesenkt und fiir
verschiedene Zeitspannen gehalten (,,Zeit vor dem Schalten (offen)*). Um

das SchlieBen des Kanals zu veranlassen, wurden alle 3 Widerstidnde deak-
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tiviert (0 % Heizleistung, kein Strom fliet) und die Zeit bis zum Stoppen
des Flusses gemessen (,,Reaktionszeit/Zeit zum SchlieBen*). Die Messer-
gebnisse zeigen, dass die Zeit zum SchlieBen des Kanals mit sinkender
Haltetemperatur ebenfalls sinkt. Fiir alle Haltetemperaturen, aufler der
geringsten mit 9,4 °C (50 % Heizleistung), ist die Reaktionszeit zum
Schliefen unabhidngig von der Zeit, die der Kanal vorher gedffnet war.
Eine Temperatur von 9,4 °C scheint zu gering zu sein, um die Temperatur
in der aktiven Ventilzone konstant zu halten und ein unerwiinschtes Geftrie-
ren nach einer gewissen Zeit zu verhindern. Die beste Reaktionszeit im
Falle dieser Kanalgeometrie mit 3 Ventilen liegt bei ca. 40 s und wird mit
einer Haltetemperatur von 10,7 °C (60 % Heizleistung) erreicht. Diese Zeit
entspricht auch den besten Zeiten zum Schlielen eines Ventils, die mit dem
Einzelventilversuch ermittelt wurden. Daraus kann geschlossen werden,
dass dieses Ventilkonzept gut skalierbar ist, da die Reaktionszeiten der

Ventilplattform unabhingig von der Anzahl der betriebenen Ventile sind.
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Abbildung 37: Reaktionszeiten fiir das SchlieBen eines Kanals mit 3 Ventilen in
Reihe in Abhéngigkeit von der Zeit, die die Ventile vorher offen waren sowie den
ausgewdhlten Haltetemperaturen (19,2 °C, 16,7 °C, 14,6 °C, 12,6 °C, 10,7 °C und
9,4 °C entsprechend einer Heizleistung von 100 %, 90 %, 80 %, 70 %, 60 % und
50 %). In allen Versuchen betrug die Temperatur der Widerstinde zunichst
19,2 °C (100 % Heizleistung) zum Offnen des Kanals. Darauf wurde das Tempera-
turniveau auf den jeweiligen Haltezustand abgesenkt, um bei geringerer Heizleis-
tung den Kanal offen zu halten. Danach wurden die Widerstdande deaktiviert (0 %
Heizleistung, kein Stromfluss) um das VerschlieBen der Ventile (Gefrieren) einzu-
leiten und die Zeit bis zum Stoppen des Flusses (,,Reaktionszeit/Zeit zum Schlie-
Ben“, siehe Abbildung 35) wurde ermittelt. Der Abstand zwischen den beiden
Kanalebenen betrug H=12 mm, das fluidische Medium war Tetradekan, die
FlieBgeschwindigkeit betrug 40 pl/min und die Temperatur des Peltierelementes
betrug 0 °C. Die dargestellten Werte sind Mittelwerte und Standardabweichun-
gen aus 3 unabhangigen Versuchen.

5.1.5 Zusammenfassung der Ergebnisse des Durchflussventils

Durch die erfolgreiche Realisierung des Durchflussventils, als einfachstes
Phaseniibergangsventils, auf der elektronischen Plattform, wurde deren

Eignung zur Ansteuerung von Phaseniibergangsventilen bestétigt.
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Es konnte gezeigt werden, dass das Konzept des Durchflussventils auf eine
Vielzahl von Ventilen skalierbar ist, welche individuell adressierbar sind
und deren Reaktionszeiten nicht von der Anzahl an Ventilen auf der Platt-
form abhiingen. Des Weiteren wurde gezeigt, dass die Dauer des jeweiligen
Ventilzustandes vor dem Schalten und die sich daraus resultierende Tem-
peraturverteilung im gesamten Aufbau, einen groen Einfluss auf die Reak-
tionszeiten des Systems hat. Durch den Einsatz von Temperaturprofilen
wurde eine relativ stabile Temperaturverteilung im Aufbau realisiert und
somit eine Unabhangigkeit der Reaktionszeiten von der Dauer des vorheri-
gen Zustandes erreicht. Dies zeigt, wie wichtig die Mdglichkeit zum geziel-

ten Einstellen von Temperaturen fiir Phaseniibergangsventile ist.

5.2  Aktor auf Grundlage einer Volumenausdehnung

Fiir den Aufbau eines Ventils auf der Grundlage einer Volumenausdehnung
nach dem in Abschnitt 4.3.2 erlduterten Prinzip waren zunichst einige
Voruntersuchungen notwendig. So wurden in ersten Versuchen die Volu-
menausdehnung, der Schmelzpunkt sowie die Schmelzzeiten verschiedener
Medien ermittelt und an Hand dieser Daten ein geeignetes Aktormaterial
ausgewdhlt. Auch zur Optimierung der Geometrie der Epoxidbauteile,
sowohl fiir die Kammern des Phaseniibergangsmediums (siche Abbildung
38, #5) als auch die Kammern fiir das Mittlermedium (siehe Abbildung 38,
#3), wurden diverse Voruntersuchungen durchgefiihrt, um eine maximale
Volumenausdehnung und Ubertragung zu erzielen. An Hand dieser Vorun-
tersuchungen wurde dann ein mikrofluidisches System mit 28 einzeln steu-
erbaren Ventilen auf der Grundlage dieser Aktoren aufgebaut und getestet,

um die Reaktionszeiten der Ventile zu bestimmen.
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Abbildung 38: Schematischer Aufbau des Aktors auf Grundlage einer Volumen-
ausdehnung. 1 - mikrofluidisches Bauteil mit Kanalstrukturen, 2 - Mittlermedium
(Fluid), 3 - Epoxidbauteil mit Kammern fiir das Mittlermedium, 4 - PDMS-
Membrane, 5 - Epoxidbauteil mit Kammern fiir das PC-Material, 6 - PC-Material,
7 - SMD-Widerstand, 8 - Platine.

5.2.1 Systemaufbau

Die Epoxidbauteile fiir den Aufbau des Aktors auf Grundlage einer Volu-
menausdehnung wurden mittels Stereolithographie aus Accura® 60 gefer-
tigt. Der Aufbau der Aktoren sowie der Fluidik erfolgte nach folgendem
Schema. Zunichst wurde das Bauteil mit den Aussparungen fiir das PC-
Material (Abbildung 38, #5) mit dem Heizpixelarray (Abbildung 38, #8)
verklebt. Hierfiir wurde die Platine nach Reinigung mit Ethanol zunéchst
diinn mit UHU® plus endfest 300 bestrichen. Da die Heizpixelplatine fer-
tigungsbedingt Locher besitzt, die als Kontaktstellen durch die verschiede-
nen Schichten der mehrlagigen Platine dienen, war darauf zu achten, dass
all diese Offnungen beim Verleben der Platine durch den Klebstoff voll-
stindig geschlossen wurden. Dieser Schritt war notig, um ein Austreten des
PC-Materials im fliissigen Zustand zu verhindern. Auf die Platine wurde
dann das mit Ethanol gereinigte Bauteil fiir die Wachskammern gesetzt und
angedriickt. Dieser Aufbau wurde unter Last 24 Stunden ausgehértet. Im

nichsten Schritt wurde das Epoxidbauteil mit den Kammern fiir das Mitt-
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lermedium (siehe Abbildung 38, #3) sowie das mikrofluidische Bauteil
(sieche Abbildung 38, #1) chemisch vorbehandelt um die ,,Pseudo-PDMS*-
Schicht zu erzeugen (siehe hierzu Abschnitt 4.4). Dieser Schritt ist notwen-
dig, um dieses Bauteil spiter mit den PDMS-Membranen (siehe Abbildung
38, #4) verbinden zu konnen. Eine detaillierte Beschreibung des Prozesses
ist in Abschnitt 4.4 zu finden. Zusammengefasst wurde hierfiir GOPTS mit
3 Vol.-% Triarylsulfonium hexafluorantimonat vermischt. Diese Mischung
wurde mittels eines Labortuchs gleichméfig und diinn auf die gereinigte
Epoxidoberfliche aufgetragen und fiir 5 min unter der UV-Lampe ausge-
hirtet. Anschliefend wurden die Bauteile nochmals mit Ethanol gereinigt,
um eventuelle Reste der Losung zu entfernen. Die fiir den Aufbau benétig-
ten Membranen wurden aus PDMS mittels Spincoating hergestellt (siche
hierzu Abschnitt 3.2.2). Hierzu wurde ein Spincoater der Firma Laurell
(WS-400-6NPP-LITE, Laurell Technologies Corporation, USA) verwen-
det. Es wurden 7 ml Elastosil® M 4600 mit einem Masseverhéltnis 10:1
von A- und B-Komponente gemischt und auf ein 10 x 10 cm® groBes Sub-
strat aufgetragen und dann fiir 60 s mit 700 rpm und im Anschluss fiir 5 s
mit 1000 rpm gedreht. Da es sich bei dem verwendeten PDMS um ein
relativ zahfliissiges Material handelt, enthielt der Film kleine Luftblasen,
die vor dem Aushirten entfernt werden mussten. Dazu wurde Luft mit
einem geringen Druck auf das Substrat geblasen. Die entstandenen Leer-
stellen wurden vom umgebenden Material durch NachflieBen aufgefiillt. Im
Anschluss daran hérten die Membranen fiir mehrere Stunden bei Raum-
temperatur oder fiir 1 h im Ofen bei 70 °C aus. Zum Befiillen der Kammern
fiir das PC-Material mit dem PC-Material (sieche Abbildung 38, #5 und 6)
wurden die jeweiligen Widerstinde (siche Abbildung 38, #7) mit 100 %
der Leistung beheizt. In die Kammern wurde mit einer Spritze fliissiges
PC-Material eingefiillt. Danach wurden die Widerstinde abgeschaltet und
das PC-Material erstarrte. Eventuell entstandene Unebenheiten bzw. Lii-

cken in den Kammern wurden mit fliissigem PC-Material nachgefiillt.
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Nach dem vollstindigen Erkalten des PC-Materials wurden tiiberstehende
Reste dieses Materials mit einem Skalpell entfernt und die Oberfldche mit
Ethanol gereinigt. Danach wurden die mit PC-Material befiillten Kammern
(siehe Abbildung 38, #5) sowie die Plattform mit den fluidischen Kanélen
(sieche Abbildung 38, #1) und die Unterseite des Fliissigkeitsbehélters (sie-
he Abbildung 38, #3) mit einer Membran (sieche Abbildung 38, #4) ver-
schlossen. Hierzu wurden alle Bauteile ebenso wie die Membranen
zunichst mit Ethanol gereinigt. Im Anschluss daran wurden die Bauteile
und die Membranen mit Hilfe einer Coronaentladung aktiviert, die Bauteile
anschlieBend auf die Membranen gepresst und fiir mindestens 2 Stunden
ruhen gelassen, damit sich eine stabile Verbindung ausbilden konnte. In
einem nichsten Schritt wurden die Kammern fiir das Mittlermedium (siehe
Abbildung 38, #3) durch ihre obere Offnung mit FC-40 (siche Abbildung
38, #2) befiillt. Dieses wurde mit Hilfe einer Spritze vorsichtig in die
Kammern gegeben, bis die Fliissigkeit mit dem Rand des Epoxidbauteils
abschloss. Im Anschluss wurde die Oberfliche mit Ethanol gereinigt und
wie bereits beschrieben mit einer Membran verschlossen. Danach wurden
die Membranen auf dem Bauteil mit dem PC-Material (sieche Abbildung
38, #5) und auf der Unterseite des Bauteils mit den Kammern fiir das Mitt-
lermedium (siehe Abbildung 38, #3) gereinigt und ebenfalls mit Coronaent-
ladungen aktiviert. Im Anschluss an die Aktivierung wurden die beiden
Bauteile mit den PDMS-Membranen aufeinandergepresst, sodass sich eine
Verbindung ausbilden konnte (siehe Abschnitt 3.3.2). Im Anschluss daran
wurde dieselbe Prozedur fiir die Oberseite des Bauteils mit den Kammern
fiir das Mittlermedium (siehe Abbildung 38, #3) und die Unterseite der
Plattform mit den fluidischen Kanilen (siehe Abbildung 38, #1) durchge-
fithrt, um diese mit dem Aktor-aufbau zu verbinden. Nach dem vollstindi-
gen Aufbau der Ventilplattform und des Fluidikchips wurden die
fluidischen Kanile mit je einem 20-Kanal mikrofluidischen Multiportan-

schluss fiir die Fin- und Auslassseite versehen, sodass eine Fliissigkeit
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mittels einer Peristaltikpumpe durch die Kanile befordert werden konnte
(siche Abbildung 39).

Abbildung 39: Aufnahme des experimentellen Aufbaus eines mikrofluidischen
Systems mit Aktoren auf Grundlage einer Volumenausdehnung. 1 - mikrofluidi-
sches Bauteil, 2 - Multiportanschliisse fiir den Ein- und Auslass des fluidischen
Mediums (gefarbtes Wasser) in das mikrofluidische Bauteil, 3 - Netzgerat zur
Spannungsversorgung der elektronischen Plattform, 4 - Heizpixelarray, 5 — elek-
tronische Plattform. Die Bauteile zum Aufbau des Aktors auf Grundlage einer
Volumenausdehnung befinden sich unterhalb des mikrofluidischen Bauteils.

Fiir die unterschiedlichen Vorversuche wurde der Versuch nur bis zur je-

weils relevanten Schicht nach analogem Vorgehen aufgebaut.

5.2.2 Vorversuche zur Ermittlung eines geeigneten
PC-Materials

Die wichtigsten Parameter fiir die Auswahl des geeigneten Phaseniiber-
gangmediums sind die Volumenausdehnung, der Schmelzpunkt sowie die
benotigte Zeit zum Schmelzen. Diese Parameter wurden im Rahmen stu-
dentischer Arbeiten zum Teil experimentell ermittelt. Fiir die Bestimmung
der Volumenausdehnung wurde eine bestimmte Menge des Materials in ein
Becherglas gegeben und aufgeschmolzen. Dieser Fiillstand wurde markiert.

Nach dem Erkalten des Materials wurde die entstandene Differenz bis zur
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Fiillmarkierung mit Wasser aufgefiillt. Durch die Menge an aufgefiilltem
Wasser konnte das Volumen des Materials im festen Zustand ermittelt
werden und somit auch dessen Volumenausdehnung beim Schmelzen. Die
Werte fiir die Volumenausdehnung sowie die Schmelztemperaturen der
untersuchten Materialien sind in Tabelle 3 angegeben. Fiir die weiteren
Versuche wurden SE-Wachs 517, PEG 1000 und Sasol Wachs 5603 aus-
gewihlt, da diese Stoffe die hochste Volumenausdehnung aufwiesen. Fiir
diese drei Materialien wurden weiteren Vorversuche zur Ermittlung der
Schmelzzeiten durchgefiihrt. Hierzu wurden je 2 ml der fliissigen Probe in
ein Becherglas gegeben. Dieses wurde in einem Wasserbad von 100 °C
erhitzt und die Schmelzzeit ermittelt. Die Zeit zum Erstarren wurde bei

Raumtemperatur ermittelt. Die Schmelz- und Erstarrzeiten sind in Tabelle

4 angegeben.
Material Schmelzpunkt (°C) Volumenausdehnung (%)
PEG 400 4-8 [83] 5+0,33
PEG 600 20-25 [84] 70,5
PEG 1000 37-40 [85] 13 £ 0,66
chloriertes Paraffin 25 6+0,33
weiches Paraffin 46-48 [86] 12 £ 0,66
(SE-Wachs 517)
Wollfett 38 9+0,5
Lanolin 40 10 £ 0,66
Polyester-Wachs 41 7 +0,33
Paraffin 56-58 [87] 15+£0,8
(Sasol Wachs 5603)

Tabelle 3: Ubersicht der Schmelzpunkte und der Volumenausdehnung
der untersuchten Materialien. Die Versuche zur Ermittlung der Volumenausdeh-
nung wurden je 3-mal durchgefiihrt und der Mittelwert sowie die Standardab-
weichung angegeben. Die Werte fiir den Schmelzpunkt wurden teilweise der
Literatur entnommen und fiir die tibrigen Materialien selbst ermittelt.

99



5 Ergebnisse und Diskussion

Schmelzzeit (min) Erstarrzeit (min)
Paraffin 09:15 £ 01:11 06:00 £ 00:11
(Sasol Wachs 5603)
PEG 1000 02:17 £ 00:28 19:07 £ 02:09
weiches Paraffin 03:25 +01:17 07:14 £ 00:19
(SE-Wachs 517)

Tabelle 4: Schmelz- und Erstarrzeiten der potentiellen Phaseniibergangsmedien.
Es wurden je 3 Versuche durchgefiihrt und der Mittelwert sowie die Stan-
dardabweichungen gebildet.

Die starken Unterschiede in den Schmelz- sowie Erstarrzeiten stammen
von den unterschiedlich grolen Temperaturdifferenzen zwischen der
Schmelztemperatur des jeweiligen Stoffes und der Temperatur des Wasser-
bades bzw. der Umgebung. Da auch im spiteren Aufbau eine hohere Heiz-
leistung und somit Temperatur zum Erhitzen nicht méglich ist, konnen die
Schmelzzeiten von Sasol Wachs 5603 nicht verbessert werden. Im spéateren
Aufbau auf der elektronischen Plattform ist jedoch mit Hilfe des Peltier-
elementes eine aktive Kiihlung des Systems moglich. Durch eine Kiihlung
der Probe mittels eines Peltierelement bei 15 °C wihrend der Ermittlung
der Erstarrzeiten konnten fiir PEG 1000 und SE-Wachs 517 Zeiten von
unter 5 min beim Erstarren erzielt werden. Somit besitzen diese beiden
Stoffe anndhernd gleich lange Zeiten zum Schmelzen und Erstarren. Aller-
dings greift PEG 1000 das PDMS der Membranen des Systems chemisch
an. Unter Beibehaltung des erprobten Membranmaterials kam daher fiir den
Aufbau des Aktorsystems SE-Wachs 517 (weiches Paraffin) als Phasen-

iibergangsmedium zum Einsatz.
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5.2.3 Vorversuche zur Optimierung der Geometrie der Kammer
fiir das PC-Material

Um die optimale Grundfliche der Kammern fiir das PC-Material zu be-
stimmen, wurde je eine Teststruktur mit kreisformiger, rechteckiger sowie
quadratischer Grundfliche aufgebaut. Die Gesamtfliche war dabei bei
allen Varianten gleich. In diese Teststruktur wurde SE-Wachs 517 einge-
bracht und die Zeit zum Schmelzen bzw. Erstarren bei den gleichen Tem-
peraturbedingungen ermittelt (siehe Tabelle 5). Es zeigte sich, dass eine
quadratische Grundfldche die schlechtesten Schmelzzeiten lieferte. Des
Weiteren konnte beobachtet werden, dass das PC-Material zunachst ent-
lang der Reihen der Widerstiinde schmilzt und anschliefend entlang der
Spalten. Dies kann auf den groBeren Abstand der Widerstinde zwischen
den einzelnen Reihen im Vergleich zum Abstand innerhalb einer Reihe
zuriickgefiihrt werden. Da bei einer kreisformigen Grundfliche Widerstin-
de teilweise nicht vollstindig in der Kammer mit dem PC-Material liegen
und zwischen den jeweiligen Kammern ein Abstand notwendig ist, um
thermische Beeinflussung durch den Nachbarn zu verhindern, wurde eine
rechteckige Grundfliche der Kammern fiir das PC-Material fiir die weite-

ren Versuche ausgewdhlt.

Form der Kammer des | Schmelzzeit (min) Erstarrzeit (min)
PC-Materials

Kreis 02:21 £ 00:07 02:29 £ 00:08
Rechteck 02:27 £ 00:11 02:37 £ 00:09
Quadrat 02:44 £+ 00:09 02:29 £ 00:08

Tabelle 5: Ergebnisse der Schmelzversuche zur Ermittlung der Grundgeometrie
der Kammer fiir das PC-Material. Es wurden je 3 Versuche durchgefiihrt und der
Mittelwert sowie die Standardabweichungen gebildet.
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Rechnerisch wurde ermittelt, dass fiir das VerschlieBen eines Kanales mit
einem Querschnitt von 1mm x 0,5 mm eine Menge von 4,3 mm’®
SE-Wachs 517 benoétigt wird, um die erforderliche Volumenzunahme wih-
rend des Schmelzens zu erhalten. Dies wiirde einem rechteckigen Reser-
voir, das 3 Widerstinde einschlieBt und eine Hohe von 0,26 mm hat
entsprechen. Da die Berechnungen unter der Annahme getroffen wurden,
dass die Ubertragung durch das Mittlermedium verlustfrei und auch die
Applizierung des SE-Wachs 517 in die Kammer fiir das PC-Material ohne
Lufteinschliisse erfolgt, schien ein Sicherheitsaufschlag auf die theoreti-
schen Werte sinnvoll. Somit kommen fiir die weiteren Untersuchungen und
Aufbauten Kammern fiir das PC-Material zum Einsatz, die eine rechteckige
Grundflidche besitzen und 3 Widerstdnde einschlieen sowie eine Hohe von

0,5 mm aufweisen.

5.2.4 Vorversuche zur Optimierung der Geometrie der Kammer
fir das Mittlermedium

Fir die Kammer des Mittlermediums sollte untersucht werden, welchen
Einfluss die Kammerhohe und daraus resultierend der Anstieg der Seiten-
flichen sowie die Grundfliche des oberen Querschnitts des Pyramiden-
stumpfes (siehe Abschnitt 4.3.2 und Abbildung 38 #3) auf eine optimale
Ubertragung des durch das PC-Material erzeugten Hubs haben. Fiir die
Untersuchungen zum Einfluss dieser Faktoren wurde eine Plattform mit
unterschiedlichen Kammerhohen sowie verschiedenen Formen und Flachen
der oberen Offnungen bei einer gleichbleibenden Grundfliche des Pyrami-
denstumpfes (siche Abbildung 38 #3) aufgebaut. Die Grundfliche um-
schloss in allen Fillen 3 Widerstinde bei rechteckigem Grundriss. Als
Hohen wurden 5 mm und 15 mm getestet. Die Varianten der oberen Off-
nungen waren ein kreisformiger Grundriss mit 1 mm bzw. 1,2 mm Durch-
messer sowie ein quadratischer Grundriss mit 1 mm bzw. 1,2 mm
Kantenlidnge. Um die Eignung der unterschiedlichen Geometrievarianten
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zur Ubertragung des Hubes durch das PC-Material zu iiberpriifen, wurde
der erzeugte Hub oberhalb der Kammer fiir das Mittlermedium mit Hilfe
eines Messschiebers ermittelt. Die Werte sind in Tabelle 6 angegeben. In
allen Fillen war ein tastbarer Hub der Membran vorhanden. Dieser steigt
mit der Hohe der Kammer fiir das Mittlermedium. Dies konnte auf eine
bessere Kraftiibertragung durch die steileren Seitenflanken der Pyramide
erklart werden. Auflerdem steigt die Hohe des Hubes mit einer Verringe-
rung der Grundfliche der oberen Offnung der Kammer. Die groBten Hiibe
wurden fiir einen Kreis mit dem Durchmesser von 1,2 mm sowie ein Qua-
drat mit einer Kantenléinge von 1 mm erzielt. Da die Kanile im mikroflui-
dischen Chip, die durch den Aktor verschlossen werden sollen, aus ferti-
gungstechnischen Griinden einen rechteckigen Querschnitt haben und
1 mm breit sind, werden die oberen C)ffnungen der Behilter des Mittlerme-
diums fiir den Gesamtaufbau im mikrofluidischen System mit einer quadra-
tischen Grundfliche und einer Seitenldnge von 1 mm ausgelegt.

Als Mittlermedium kommt FC-40 zum Einsatz, da es sich hier um eine
inkompressible Fliissigkeit handelt, die mit den verwendeten Materialien
keine unerwiinschten Reaktionen eingeht (siehe Abschnitt 3.1.3).

Um die Reaktionszeiten beim Schmelzen im vollstdndigen System zu ver-
kiirzen, werden nicht nur die jeweils direkt vom Aktor in Anspruch ge-
nommenen Widerstinde beheizt, sondern zusitzlich noch die direkt

benachbarten Widerstinde der Kammer des PC-Materials.
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Hohe | 5 mm 15 mm
Obere er Kammer
Grundflache
der Kammer
Kreis (@ = 1 mm) sicht- und tastbar, | kein messbarer Hub,
Hub < 0,5 mm da Fehler im Aufbau
(Lufteinschluss in der
Kammer des Mittler-
mediums)
Kreis (@ = 1,2 mm) tastbarer Hub sicht- und tastbar
Hub ca. 1 mm
Quadrat (a = 1 mm) sicht- und tastbar, | sicht- und tastbar,
Hub ca. 0,5 mm Hub ca. 1 mm
Quadrat (a = 1,2 mm) | sicht- und tastbarer | sicht- und tastbar,
Hub Hub ca. 0,6 mm

Tabelle 6: Ermittelte Hiibe der Aktoren auf Grundlage einer Volumenausdeh-
nung in Abhangigkeit von der H6he der Kammern des Mittlermediums sowie
deren oberer Grundfliche. Die Hohe der Hilbe wurde mit Hilfe eines Messschie-

bers ermittelt.

5.2.5 Anwendung im mikrofluidischen System

Um den Aktor auf Grundlage einer Volumenausdehnung in seiner Funktion

als Ventil zu testen, wurde ein System mit 28 Ventilen entwickelt. Die

Kanalfiihrung im mikrofluidischen Chip sowie die Positionen der Ventile

sind in Abbildung 40a gezeigt.
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Abbildung 40: Details zum Aufbau des mikrofluidischen Systems mit Ventilen
auf Basis einer Volumenausdehnung. a) Kanalfiihrung des mikrofluidischen
Chips. Die Ventilregionen sind durch ein rotes x markiert. Die blauen Kasten 1
und 2 markieren die beiden Ventile, fiir die exemplarisch die Reaktionszeiten
ermittelt wurden. b) Ansteuerung von 21 Ventilen mit angepasster Heizleistung
mit Hilfe der Kontrollsoftware des Heizpixelarrays. Die Positionen der beiden in
a) hervorgehobenen Ventile sind ebenfalls wieder blau markiert. c) Aufnahme
mit der IR-Kamera oberhalb des Heizpixelarray mit der Beschaltung von b) nach
5 min an Luft. Wie man erkennen kann, liegt die Temperatur selbst nach dieser
Zeit unterhalb der Glasiibergangstemperatur des Epoxidbauteils, welche 58 °C
betradgt, sodass es zu keiner Verformung des Bauteils kommen kann. Das tber
das Bild gelegte Gitter verdeutlicht schematisch die Lage der Widerstinde
des Heizpixelarrays.

Der generelle Aufbau der einzelnen Schichten des Systems ist in Abschnitt
4.3.2 sowie Abschnitt 5.2.1 beschrieben. Die Geometrieparameter fiir die
Kammern des Phaseniibergangsmediums und die Kammern des Mittlerme-
diums sowie die Auswahl der Aktormaterialien (Phaseniibergangs- und
Mittlermedium) erfolgte in den bereits beschriebenen Voruntersuchungen
(siche Abschnitt 5.2.2, 5.2.3 und 5.2.4). Wenn alle Ventile geschlossen
werden sollen, die Widerstinde also beheizt sind, und man fiir jeden be-
troffenen Widerstand die maximale Leistung von 100 % (fiir 3 Widerstiinde

105



5 Ergebnisse und Diskussion

gegen Luft ca. 41 °C) anlegt, kommt es im mittleren Bereich zu einer star-
ken Uberhitzung, d. h. die Temperatur des Heizpixelarrays erreicht an Luft
nahezu 100 °C. Bei solch hohen Temperaturen wiirde es zu einer Verfor-
mung der epoxidischen Bauteile kommen, da die Glasiibergangstemperatur
von Accura® 60 bei 58 °C liegt [88]. Um dies zu umgehen, muss die Heiz-
leistung der einzelnen Widerstiinde individuell angepasst werden. Ein Bei-
spiel fiir die Ansteuerung von 21 Ventilen ist in Abbildung 40b gezeigt.
Hier liegt die maximale Temperatur im Zentrum des Heizpixelarrays selbst
nach 5 Minuten Heizbetrieb nur bei ca. 49 °C. Die einzelnen Heizmuster
wurden fiir die unterschiedlichen Ventilstellungen empirisch ermittelt. Die
Funktionstiichtigkeit der Ventile wurde experimentell gezeigt. Hierzu wur-
de Wasser in unterschiedlichen Farben mit einem Volumenstrom von je
40 pl/min pro Einlass in das System gepumpt. Die Aufnahme eines ver-
schlossenen Ventils ist in Abbildung 41 zu sehen.

Die Reaktionszeiten wurden fiir zwei Ventile (siche Abbildung 40a) des
mikrofluidischen Aufbaus exemplarisch ermittelt. Zur Ermittlung der Re-
aktionszeit zum Schlieen des Ventils wurde die Zeitspanne ermittelt, die
nach Aktivierung der Widerstinde nach dem Heizmuster zum Stoppen
eines Fliissigkeitsstroms benotigt wurde. Als Reaktionszeit zum Offnen
galt analog die Zeitdauer zwischen dem Deaktivieren der Widerstinde
(Heizleistung fiir alle Widerstdnde bei 0 %) und dem Beginn der Fortbe-
wegung der farbigen Fliissigkeitsfront. Die ermittelten Reaktionszeiten sind
in Tabelle 7 angegeben. Die Reaktionszeiten zum Schlieen der Ventile,
also dem Schmelzen des SE-Wachs 517, liegen fiir die beiden untersuchten
Ventile in der gleichen GroBenordnung. Beim Offnen des Ventils, also dem
Erstarren des SE-Wachs 517, gibt es jedoch deutliche Unterschiede. Eine
mogliche Ursache fiir das schnellere Erstarren des SE-Wachses 517 bei

Ventil 2 konnte an seiner Position im Chip liegen.
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Abbildung 41: Aufnahme des mikrofluidischen Systems mit Ventilen auf der
Grundlage einer Volumenausdehnung. Durch den Zahnstocher ist der Bereich
eines Ventils im Querkanal gekennzeichnet, das gerade geschlossen ist. Dadurch
kann sich im vorderen Bereich des Systems die blaue Farbe nicht mit der roten
vermischen, was auch deutlich zu erkennen ist. Die mikrofluidischen Kanile
haben eine Breite von 1 mm.

Schlieizeit (min) Offnungszeit (min)
Ventil 1 02:59 £ 00:41 01:02 £ 00:12
Ventil 2 02:31 + 00:26 00:18 £ 00:01

Tabelle 7: Reaktionszeiten des Ventils auf Basis einer Volumenausdehnung. Es
wurden je 3 Versuche fiir jedes der getesteten Ventile (sieche Abbildung 40a)
durchgefiihrt und der Mittelwert sowie die Standardabweichungen gebildet.

Durch die unterschiedliche Lage im Chip (Ventil 1 - Randlage bzw. Ventil
2 - umgeben von weiteren Ventilen) kommt es zur Ausbildung von unter-
schiedlichen Temperaturverteilungen im Ventil und seiner Umgebung. Da
bei beiden Versuchen die Widerstinde unter denselben Bedingungen be-
heizt wurden, ist es denkbar, dass die Warme von Ventil 2 schneller abge-
fiihrt werden konnte und somit ein schnelleres Erstarren des PC-Materials
und Offnen des Kanals ermoglichte. Eine weitere Ursache konnte in der
Fertigung der Ventile liegen. Es ist denkbar, dass sich im Ventil 2 Luftein-
schliisse innerhalb des SE-Wachs 517 befunden haben, und somit die Ge-
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samtmenge an PC-Material im Vergleich zum Ventil 1 geringer ausgefallen
ist, was ein schnelleres Erstarren ermoglichte. Da die Menge von applizier-
tem PC-Material mit einem Sicherheitsfaktors von 2 gewéhlt wurde, wire
selbst in einem solchen Fall das Ventil in der Lage den Kanal vollstindig

zu blockieren.

5.2.6 Zusammenfassung der Ergebnisse des Aktors auf
Grundlage einer Volumenausdehnung

Mit Hilfe von Untersuchungen zur Schmelztemperatur und Volumenaus-
dehnung verschiedener PC-Materialien wurde zunéchst SE-Wachs 517 als
geeignetes Phaseniibergangsmaterial fiir diesen Aktortyp ausgewdhlt.
Durch Ermittlung von Reaktionszeiten zum Schmelzen und Erstarren des
SE-Wachses 517 bei verschiedenen Kammergeometrien fiir das PC-
Material wurde das geeignete Design fiir diese Aufbauebene ermittelt. Mit
Hilfe von Untersuchungen zur Hubiibertragung in Abhéngigkeit von der
Geometrie des Epoxidbauteils fiir das Mittlermedium wurden die Design-
parameter fiir dieses Bauteil festgelegt. Der komplette Aktor wurde an-
schlieBend in einem Array aus 28 Aktoren in einem mikrofluidischen
System als Ventil getestet. Hier konnte ein vollstindiges VerschlieBen der
mikrofluidischen Kanile durch den Aktor nachgewiesen werden. Mit die-
sem Aktortyp wurde also ein weiterer thermisch aktivierter Phaseniiber-

gangsaktor auf der elektronischen Plattform erfolgreich aufgebaut.

5.3 Shift-Gate-Aktor

Um das Funktionsprinzip des Shift-Gate-Aktors zu verifizieren, wurden
zundchst Voruntersuchungen durchgefiihrt, bei denen verschiedene De-
signs des Aktors getestet wurden. Dabei galt es zu untersuchen, welchen
Einfluss die Geometrie des Aktors auf den korrekten Aktorbetrieb hat.
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Abbildung 42: Prinzipskizzen der Testplattform fiir den Shift-Gate-Aktor. Es
wurden sowohl die Grundflaiche der Kammer fiir das PC-Material variiert als
auch die Grundflichen und Volumina der Shift- und Gateshiftkammer.
a) Struktur des Epoxidbauteils mit den Kammern fiir das PC-Material
(siehe Abbildung 43, #5). rot - zwei Widerstdande sind eingeschlossen, griin - ein
Widerstand ist eingeschlossen, gelb - drei Widerstinde sind eingeschlossen.
b) Grundfldchen der Gate- und Sourceshiftkammern des Epoxidbauteils mit den
mikrofluidischen Strukturen (siehe Abbildung 24b rosa umrandete Bereiche).
Dunkelblau - Gateshiftkammern, Hohe jeweils 0,5 mm, Hellblau - Sourceshift-
kammern, schwarzer Rand - Héhe jeweils 0,1 mm, roter Rand - H6he jeweils
0,2 mm.

Hierzu wurde eine Testplattform mit verschiedenen Grofien der Kammer
fir das Phaseniibergangsmaterial sowie unterschiedlichen Flichen- und
Volumenverhiltnissen von der Gateshiftkammer zur Sourceshiftkammer
aufgebaut (Prinzipskizze des Aktors siehe Abbildung 24, Skizzen
der Testplattform mit den unterschiedlichen Kammerstrukturen
siehe Abbildung 42).

5.3.1 Systemaufbau

Auch fiir diesen Aktor wurden alle Epoxidbauteile stereolithographisch

gefertigt. Der Aufbau des Aktors erfolgte nach folgendem Schema. Zu-
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nidchst wurde die Kammer fiir das Phaseniibergangsmaterial
(siche Abbildung 43, #5) auf das Heizpixelarray (siehe Abbildung 43,
#6+4) aufgebracht. Dazu wurden Platine und Epoxidbauteil mit den einzel-
nen Kammern mit Ethanol gereinigt und im Anschluss mit
UHU® plus endfest 300 aufeinander geklebt. Dabei war zu beachten, dass
mit Hilfe des Klebstoffes auch alle Durchgangsldcher in der Platine ver-
schlossen wurden, um ein WegflieBen des fliissigen PC-Materials zu ver-
hindern (siehe hierzu auch Abschnitt 5.2.1). Nach dem Aushirten des
Klebstoffes wurde das PC-Material in die beheizten Widerstandskammern
eingefiillt (siehe Abbildung 43, #3). Nach Abschalten der Widerstidnde und
Erkalten PC-Materials wurden auftretende Unebenheiten mit weiterem
PC-Material aufgefiillt. Uberstehendes PC-Material wurde im Anschluss
mittels eines Skalpells entfernt und die gesamte Oberfliche der Kammer-
platte (siehe Abbildung 43, #5) mit Ethanol gereinigt. AnschlieBend wurde
diese Oberfliche mit einer diinnen Schicht Silikonkleber (TSE 399C) ver-
schlossen. Parallel zu diesen Aufbauschritten wurden die beiden Seiten des
Bauteils mit den fluidischen Strukturen (Gateshift- und Sourceshiftkam-
mer, sieche Abbildung 43, #2) silanisiert und mit Hilfe von PDMS-
Membranen (siehe Abbildung 43, #1) verschlossen (siehe hierzu auch
Abschnitt 4.4 und Abschnitt 5.2.1). Das mit Membranen verschlossene
fluidische Bauteil wurde dann mittels des Silikonklebers auf die Kam-
merstruktur aufgeklebt. Ein Bonden in dieser untersten Ebene war auf
Grund der geringen Grofle der Testplattform nicht moglich. Da diese nicht
die gesamte Fliche des Heizpixelarrays umschloss, hitte die Oberfliche
der Kammerstruktur nicht mit der Coronaentladungsquelle durch Anlegen
einer Hochspannung aktiviert werden kdnnen ohne dabei die Widerstinde
und die brigen elektronischen Bauteile auf der Platine

zu beschidigen.
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Abbildung 43: Schematischer Aufbau des Shift-Gate-Aktors. 1 - PDMS-Mem-
branen, 2 - Epoxidbauteil mit fluidischen Strukturen (dunkelblau - Gatekanal,
hellblau - Sourcekanal, 3 - PC-Material, 4 - SMD-Widerstand, 5 - Epoxidbauteil
mit Kammern fiir PC-Material, 6 - Platine.

5.3.2 Versuche zur Uberpriifung des Funktionsprinzips des
Shift-Gate-Aktors mit einem Alkan als PC-Material

Als Phaseniibergangsmedium wurde zunichst das langkettige Alkan
Eicosan (Merck Schuchardt OHG, Hohenbrunn, Deutschland) mit einem
Schmelzpunkt zwischen 34 °C und 37 °C [89] gewihlt. Die Wahl fiel
auf dieses Material, da fiir einen Aktor mit kurzen Reaktionszeiten im
Idealfall ein PC-Material mit moglichst geringer Schmelztemperatur zum
Einsatz kommen sollte. PEG 1000 konnte hierbei, wie bereits in Ab-
schnitt 5.2.2 diskutiert, auf Grund seiner Unvertriglichkeit mit PDMS nicht
verwendet werden.

Zur Uberpriifung der Funktionalitiit dieser Aktoren wurden die fluidischen
Kanile (siehe Abbildung 43, #2) zunichst mit FC-40 befiillt. Danach wur-
de mit Hilfe einer Spritze ein Druck am Sourcekanal angelegt, um die
Membran der Aktorkammer auszubeulen und einen deutlichen Hub von
ca. 0,5 mm bis 1 mm zu erzeugen. Durch Aktivieren der Heizwiderstinde
der jeweiligen Kammer mit einer Leistung von 100 % (ca. 65 °C gegeniiber

Luft) wurde das in der Kammer vorliegende Eicosan aufgeschmolzen. Mit
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einer zweiten Spritze wurde Druck auf den Gatekanal aufgebracht, um das
fliissige Eicosan zu verschieben und dadurch den Sourcekanal zu blockie-
ren. Sobald die Ausbeulung der Membran an der Aktorkammer ohne weite-
ren Druck auf den Sourcekanal bestehen blieb, wurde der jeweilige Aktor
als prinzipiell funktionsfihig betrachtet (siche Abbildung 42). Im An-
schluss daran wurden, unter Beibehaltung des Drucks auf den Gatekanal,
die Widerstinde abgeschaltet, damit das Eicosan erstarren konnte. Wenn
die Verformung der Membran auch nach dem Erstarren erhalten blieb, also
ohne angelegten Druck an der Spritze, konnte der Aktor als bistabil be-
trachtet werden.

Bei den Versuchen auf der Testplattform mit 30 unterschiedlichen Geome-
trickombinationen (siehe Abbildung 42) wurde festgestellt, dass eine
Grundfldache der Phaseniibergangskammer, welche nur einen Widerstand
umschlieBt, fiir die Funktionsfihigkeit des Aktors zu gering ist. Unabhéin-
gig vom Flidchen- bzw. Volumenverhiltnis der Gateshiftkammer zur
Sourceshiftkammer konnte hier in keinem Fall ein vollstindiges Versperren
des Sourcekanals erreicht werden. Eine Ursache dafiir konnte in einer zu
geringen Menge an Eicosan in der Kammer liegen, wodurch nicht genii-
gend Material zur Verfiigung steht, um den Sourcekanal zu blockieren. Die
Ergebnisse der verschiedenen Geometrievariationen von Gateshift- und
Sourceshiftkammer, bei denen die Phaseniibergangskammer zwei bzw. drei
Widerstinde umfasst, sind in Abbildung 44 dargestellt. Die Versuche zur
Funktionsfahigkeit der unterschiedlichen Designs haben gezeigt, dass ein
Volumenverhiltnis von ca. 3:1 fiir die Gateshiftkammer zur Sourceshift-
kammer vorliegen muss, damit ein erfolgreiches Verschlieen des Source-
kanals moglich ist. Uber das benétigte Flichenverhiltnis kann keine direkte
Aussage getroffen werden, da selbst bei einem Verhiltnis von 1:1 fiir die
Fldchen bei einem Volumenverhiltnis von 5:1 ein Versperren moglich war.

Daher ist davon auszugehen, dass das Verhéltnis der Volumina der beiden
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Kammern den entscheidenden Einfluss darauf hat, ob ein Verschlieen des

Sourcekanals moglich ist.

18,0
N + Versperren
16,0 . maglich - 3 SMD
140 Kammer
g 12,0 Versperren
$ maoglich - 2 SMD
£ 100 * Kammer
>
5 8,0 'é * m Versperren nicht
£ maoglich - 3 SMD
3 6,0 Kammer
©
o
= 4.0 #
_____ B *r_ ___________ ® Versperren nicht
2,0 e méglich - 2 SMD
Kammer
0,0 T T r
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0

AGatekammer /AShlftkammer

Abbildung 44: Ubersicht iiber die Funktionsfihigkeit der getesteten Designs fiir
Kammern mit zwei bzw. drei SMD-Widerstinden in Abhangigkeit des Fldachen-
sowie Volumenverhiltnisses von der Gateshiftkammer zur Sourceshiftkammer.
Die Funktionsfahigkeit beschreibt die Moglichkeit des Versperrens des Source-
kanals mittels Anlegen eines Druckes an den Gatekanal bei fliissigem Eicosan in
der Phaseniibergangskammer (siehe Abschnitt 4.3.3 fiir die Beschreibung des
Funktionsprinzips). Es ist deutlich erkennbar, dass das Volumenverhiltnis einen
bestimmten Wert (ca. 3, blau gestrichelte Linie) betragen muss, damit Funktions-
fahigkeit gewahrleistet wird.

Allerdings konnte fiir keine der erfolgreich getesteten Geometrien die Bi-
stabilitdt des Aktors erreicht werden. Mit Abschalten der Widerstinde und
dem damit eingeleiteten Abkiihlen des Eicosans ging, trotz weiter angeleg-
ten Drucks auf den Gatekanal, die Ausbeulung der Membran zuriick. Eine
mogliche Ursache konnte in der Volumenausdehnung des Eicosans wih-
rend des Schmelzvorganges liegen. In einem separaten Versuch (sieche
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hierzu auch Abschnitt 5.2.2) wurde eine Volumenausdehnung von
11,5 Vol.-% wihrend dem Verfliissigen ermittelt. Es wurden Versuche
durchgefiihrt, bei denen zunichst der Widerstand unterhalb des Sourceka-
nals abgeschaltet wurde, mit dem Ziel, den entstehenden Volumenschwund
durch ein Nachschieben von noch fliissigem Eicosan von der Seite des
Gatekanals auszugleichen und somit eine dauerhafte Blockierung des
Sourcekanals zu erreichen. Dies war allerdings nicht moglich. Es muss
davon ausgegangen werden, dass der Erstarrungsprozess nicht wie erhofft,
zuerst auf der Sourceseite stattfand, was es ermoglicht hitte, fliissiges
Eicosan von der Gateseite nachzuschieben. Vielmehr erfolgt vermutlich
lediglich eine Reduktion der Temperatur im Aktor, wobei das Erstarren des
PC-Materials erst nach dem Abschalten aller Widerstinde stattfand. Die
volle Funktionstiichtigkeit eines bistabilen Shift-Gate-Aktors konnte also
mit diesem PC-Material auf Grund der groen Volumenausdehnung bzw.
des Schrumpfens beim Phaseniibergang nicht gezeigt werden.

Daher sollte im néchsten Schritt ein Material mit einer moglichst geringen
Volumenausdehnung als PC-Material getestet werden. Hierzu kamen z. B.
eutektische Metalllegierungen mit einem Schmelzpunkt unter 70 °C in
Frage, da die maximale Widerstandstemperatur bei ca. 70 °C liegt. Um
diese Temperaturgrenze zu ermitteln, wurde an einzelne Widerstinde
100 % der Heizleistung angelegt und das Heizpixelarray mit der Infrarot-

kamera beobachtet.

5.3.3 Versuche zum Aufbau eines bistabilen Shift-Gate-Aktors
mit einem Metall als PC-Material

In weiteren Versuchen wurde als PC-Material fiir den Aufbau des
Shift-Gate-Aktors eine eutektische Metalllegierung, das so genannte
Field’sche Metall, ausgewihlt. Dieses Material wurde bereits von Shaikh et
al. fiir den Aufbau eines bistabilen thermischen Ventils verwendet [42].
Der Schmelzpunkt dieser Legierung liegt bei 62 °C. Daher war es fiir den
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Aufbau mit diesem Stoff als Phaseniibergangsmedium notwendig, die
Epoxidbauteile aus einem anderen Kunststoff zu fertigen, da die Glasiiber-
gangstemperatur von Accura® 60 bei 58 °C liegt [88]. Es wurde das Epo-
xid SOMOS® ProtoTherm 12120 gewdhlt, welches auch fiir die
stereolithographische Herstellung von fluidischen Bauteilen verwendet
wird und durch einen zusitzlichen Temperschritt eine Glasiibergangstem-
peratur von 111 °C erhilt [90]. Aus diesem Material wurde eine Plattform
mit den in Abschnitt 5.3 und Abschnitt 5.3.2 beschriebenen und erfolgreich
getesteten Designparametern aufgebaut. Bei diesem Design schloss die
Kammer fiir das PC-Material 3 Widerstiinde ein (siche Abbildung 42 und
Abbildung 44).

Mit dieser Anordnung konnte ein bistabiler Aktor erreicht werden (siche
Abbildung 45). Bei den anderen getesteten Designs, war ein vollstindiges
Versperren des Sourcekanals durch den Gatekanal nicht moglich. Dies
kann zum einen daran liegen, dass die Kammern fiir das PC-Material nicht
vollstindig mit Field’schem Metall gefiillt waren. Aulerdem besitzt das
Field’sche Metall im fliissigen Zustand eine deutlich groflere Viskositit
und Oberflidchenspannung als das zuvor verwendete Eicosan, sodass es sich
im fliissigen Zustand nicht so gut verschieben und somit auch schlechter in

den Sourcekanal hineindriicken lasst.

a)

Abbildung 45: Aufnahmen eines bistabilen Aktorhubs des Shift-Gate-Aktors
unter Verwendung einer eutektischen Metalllegierung. a) Aktorhub nach dem
Setzten und Stabilisieren des Zustandes. b) Um die Bistabilitdt des Aktorhubs zu
demonstrieren, wurden die beiden Anschliisse des Systems entfernt. Wie man
erkennen kann, ist die Membran immer noch ausgebeulit.
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Fiir den voll funktionsfdhigen bistabilen Aktor wurden die Reaktionszeiten
fiir einen vollstindigen Zyklus zum Setzten eines Zustandes ermittelt. Es
wurde also die Zeit gemessen, die benotigt wird, um das Metall in der
Kammer vollstindig zu schmelzen, zu verschieben und anschlieend wie-
der erstarren zu lassen. Als Mittelwert von 6 Messungen ergab sich eine
Reaktionszeit von 02:42 £ 00:16 Minuten pro Zyklus. Um die Langzeitsta-
bilitdt solch eines bistabilen Aktorhubs zu untersuchen, wurde der Aktor-
hub gesetzt und anschlieBend ohne weiteren Druck auf den Shift- oder
Gatekanal auszuiiben mit einer Kamera (USB-Kamera EO-3112C 1/2"
CMOS Farbe + Objektiv mit 16 mm Festbrennweite, bezogen von Edmund
Optics, Karlsruhe, Deutschland) beobachtet (siehe Abbildung 46). Hierbei
wurde deutlich, dass der Aktorhub auch iiber mehrere Stunden und Tage
stabil bleibt. Der Schwund des Hubes, der an Hand der Bilder zu sehen ist,
ist darauf zuriickzufiihren, dass der Sourcekanal nicht komplett luftfrei war
und sich die Luft oben in der ausgedehnten Blase gesammelt hat. Da
PDMS luftdurchléssig ist, konnte die Luft iiber den Beobachtungszeitraum
von 3 Tagen aus der Blase entweichen. Der verbleibende Hub stimmt mit
der beobachteten Grenzfliche zwischen FC-40 und Luft zu Beginn der
Messungen iiberein. Es ist also darauf zu achten, Luft vor Inbetriebnahme
des Aktors aus dem Sourcekanal zu entfernen, um einen groBeren Aktor-

hub iiber lidngere Zeit zu stabilisieren.
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t=0min

t =300 min t=4320 min

Abbildung 46: Aufnahmen des Aktorhubs in Abhdngigkeit von der Zeit nach dem
Erreichen des bistabilen Zustands. Wie man erkennen kann, ist selbst nach einer
Zeitspanne von 3 Tagen (4320 min) noch ein Aktorhub erkennbar. Dieser ist
allerdings kleiner als der Ausgangshub, was sich dadurch erklaren lasst, dass der
Aktorhub eingeschlossene Luft enthdlt (gut erkennbar an der Phasengrenze
in den ersten beiden Bildern, markiert mit der schwarzen Linie). Diese Luft
diffundiert Uber die Zeit durch die Membran hindurch, wodurch der Aktorhub
sich verringert.

5.3.4 Zusammenfassung der Ergebnisse des Shift-Gate-Aktors

Zunidchst wurden verschiedene Geometrievariationen der Gateshift- und
der Sourceshiftkammern sowie der KammergroBe fiir das PC-Material
getestet. In diesen Aufbauten kam Eicosan als PC-Material zum Einsatz.
Diese Versuche ergaben, dass bestimmte Geometrieanforderungen erfiillt
sein miissen, um einen generell funktionsfahigen Shift-Gate-Aktor zu er-
halten. Allerdings war auf Grund der grofen Volumenausdehnung des
Eicosans in diesem Aufbau kein bistabiler Zustand moglich. Dies konnte
allerdings durch die Verwendung von Field’schem Metall als PC-Material
erreicht werden. Somit wurde ein dritter Aktortyp erfolgreich auf der elek-

tronischen Plattform aufgebaut, der analog zu dem Aktor auf der Grundla-
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ge einer Volumenausdehnung auch zum Versperren von mikrofluidischen

Kanélen zum Einsatz kommen kann.

5.4 Bond zwischen PDMS und Epoxid

Die wihrend dieser Arbeit entwickelte Methode zum Bonden von PDMS
auf Epoxidbauteilen (siche Abschnitt 4.4) kam sowohl fiir den Aufbau des
Ventils auf der Grundlage einer Volumenausdehnung als auch fiir den
Shift-Gate-Aktor zum Einsatz. Durch die Anwendung dieser Technik beim
Aufbau der genannten Aktoren und deren nachgewiesene Funktions-
tiichtigkeit, konnte auch der Nachweis iiber die ausgebildete Verbindung
zwischen den PDMS-Membranen und den Epoxidbauteilen gezeigt wer-
den. Abbildung 47 zeigt ein Bauteil aus SOMOS® ProtoTherm mit aufge-
bondeter PDMS-Membran, die sich durch einen Druck im mikro-

fluidischen Kanal iiber diesem ausbeult, sich aber nicht vom Bauteil 10st.

a) b)

Abbildung 47: Abbildungen eines Verbundes von PDMS und SOMOS®
ProthoTherm. a) ohne Druck am mikrofluidischen Kanal - Membran flach auf
dem Bauteil, b) Druck am mikrofluidischen Kanal - Membran wélbt sich iiber
dem Kanal.

Um eine Aussage iiber die Stirke des Bondes treffen zu konnen, wurden
Versuche in Anlehnung an den Versuchsaufbau zur Ermittlung der Bond-
stirke zwischen PDMS-Bauteilen von Eddings et al. durchgefiihrt. Hierfiir
wird die Stirke der Bondverbindung mittels Druckluft ermittelt, die senk-

recht auf die Bondfliche wirkt [78]. Bei Versuchen am Bond zwischen
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PDMS und Accura® 60 hielt der Bond selbst Driicken von bis zu 84 psi
(580 kPa bzw. 5,8 bar) stand, was dem maximalen moglichen Druck des
Versuchsaufbaus entspricht (sieche Abbildung 48).

Abbildung 48: Aufnahme zur experimentellen Uberpriifung der Bondstirke
zwischen PDMS und Accura® 60. Der Versuchsaufbau ist angelehnt an die Versu-
che von Eddings et al. [78]. Der Bond hdlt einem Druck von iiber 80 psi (550 kPa
bzw. 5,5 bar) stand.

Im Durchschnitt wurden fiir dieses Materialpaar eine Dichtheit von
> 72 psi (496 kPa bzw. 4,96 bar) gemessen. Damit liegt die Stirke der
Verbindung von Accura® 60 und PDMS sogar deutlich iiber der Bondstér-
ke zwischen zwei PDMS-Bauteilen, die mit Plasma- bzw. Coronabehand-
lung gebondet wurden und eine Bondstirke von ca. 290 kPa - 300 kPa
(2,9 bar - 3 bar) aufwiesen [78].
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6. Ausblick und weitere Arbeiten

Im folgenden Kapitel werden die gestellten Ziele mit den erreichten Ergeb-
nissen verglichen sowie die Probleme, die bei den Arbeiten aufgetreten

sind, analysiert und Losungsvorschlidge aufgezeigt.

6.1 Elektronische Plattform

Ziel dieser Arbeit war es, eine elektronische Plattform zur Verfiigung zu
stellen, die als Grundlage fiir verschiedene Ventil- bzw. Aktortypen dient.
Diese Ventile/Aktoren sollten thermisch aktiviert werden und individuell
ansteuerbar sein.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine elektronische Plattform entwickelt,
die eine Platine mit 588 SMD-Widerstanden (Heizpixelarray) und ein Pel-
tierelement steuert. Durch das Peltierelement ist die Moglichkeit einer
Kiihlung gegeben, sodass auf dieser Plattform thermische Ventile mit Pha-
seniibergidngen bei verschiedenen Temperaturen in einem Bereich von
ca. -15 °C bis zu ca. 65 °C realisiert werden konnen. Dieser Bereich ergibt
sich aus der maximalen Kiihlleistung des Peltierelementes, die bei etwa
-20 °C liegt und der maximalen Heizleistung der verwendeten Widerstinde
ohne aktive Kiihlung, die ungefihr bei 70 °C liegt. Das Heizpixelarray
befindet sich auf einer separaten Platine, die lediglich iiber Steckkontakte
mit der elektronischen Plattform verbunden wird und somit leicht auszu-
tauschen ist. Die Widerstinde des Heizpixelarrays lassen sich individuell
adressieren, womit auch die Aktoren/Ventile separat steuerbar sind. Die
Ansteuerung der Widerstinde sowie die Regelung der Peltiertemperatur
erfolgt fiir den Nutzer der Plattform iiber das graphische Interface eines
Programmes, das im Rahmen dieser Arbeit entwickelt wurde. Dieses Pro-
gramm ermoglicht es, die Leistungsparameter der Widerstinde in Stufen

von 10 % der Maximalleistung individuell zu definieren und auch Gruppen
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von Widerstinden zusammenzufassen und zeitliche Leistungsverldufe
(Muster) fiir bestimmte Widerstéinde oder Gruppen vorzugeben. AuBlerdem
kann mit Hilfe dieses Programmes die gewiinschte Peltiertemperatur ein-
gegeben und iiberwacht werden.

Fiir die Auslegung des Heizpixelarrays wurden zunichst Simulationen
durchgefiihrt um die idealen Abstinde und Leistungsparameter der Wider-
stinde hinsichtlich eines minimalen thermischen Crosstalks (Beeinflussung
benachbarter Widerstéinde) zu ermitteln. Diese Simulationen erfolgten auf
Basis des Durchflussventils, da dieses als einfachste Variante eines thermi-
schen Phaseniibergangsventils fiir eine erste Realisierung geplant war.
Demnach wire eine Anpassung der Abstinde und Leistungsparameter fiir
jeden Aktor-/Ventiltyp separat moglich, um die optimalsten Bedingungen
fiir seinen Betrieb zu erhalten. Dies wurde im Rahmen dieser Arbeit jedoch
nicht durchgefiihrt, da der Einsatz dieser elektronischen Plattform fiir den
Betrieb mehrerer verschiedener thermischer Aktoren/Ventile gezeigt wer-
den sollte. Dies ist durch die Bestitigung der Funktionsfihigkeit von drei
Varianten von thermisch aktivierten Ventilen/Aktoren auch gelungen.

Es wurde im Rahmen dieser Arbeit also eine elektronische Plattform
zur Verfiigung gestellt, die die Grundlage fiir verschiedene Typen
von thermischen Phaseniibergangsventilen darstellt, die je nach Aktortyp
die Realisierung von bis zu 588 einzeln ansteuerbaren Aktoren bzw. Venti-

len ermdglicht.

6.2 Durchflussventil

Das Durchflussventil sollte als eine erste Ventilvariante auf der elektroni-
schen Plattform realisiert werden, da es als direktes Phaseniibergangsventil
die einfachste Form eines Ventils auf der Grundlage eines Phaseniiber-
ganges darstellt. Dabei sollte seine generelle Funktionsfihigkeit sowie die
Moglichkeit, diesen Ventiltyp auch in einer groeren Anzahl auf der Platt-
form zu integrieren und die Ventile einzeln anzusteuern, gezeigt werden.
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Nach Versuchen an einzelnen Ventilen dieses Typs zur Geometrieoptimie-
rung wurde ein Ventilsystem mit 24 Durchflussventilen auf der elektroni-
schen Plattform aufgebaut. Mit diesen Versuchen wurde sowohl die
generelle Funktionsfihigkeit des Ventils als auch seine Skalierbarkeit auf
eine Vielzahl von Ventilen gezeigt. Die Reaktionszeiten dieses Ventils
betragen ca. 40 s zum SchlieBen und bis zu 150 s zum Offnen des einzel-
nen Ventils. Diese Zeiten sind von der Anzahl der betriebenen Ventile
unabhingig, was verdeutlicht, dass nicht nur der Aufbau einer groeren
Anzahl von Ventilen moglich ist, sondern auch ihr Betrieb nicht von der
Anzahl der Ventile abhéngt.

Allerdings sind die mit den Durchflussventilen erzielten Schaltzeiten fiir
praktische Anwendungen zu hoch. Optimierungsméglichkeiten zur Redu-
zierung der Schaltzeiten sind zum einen durch eine Anderung der Ventil-
geometrie moglich. So sollte eine Reduzierung des Volumens in der
aktiven Ventilzone und somit des Volumens des Phaseniibergangsmaterials
fiir kiirzere Reaktionszeiten sorgen. Zum anderen kdnnte ein anderes Mate-
rial fiir den mikrofluidischen Chip verwendet werden, vorzugsweise ein
Material mit besserer thermischer Isolation. Dadurch sollten sich die Reak-
tionszeiten zusidtzlich verkiirzen lassen, da in einem solchen Aufbau der
Wirmeein- und -austrag des Gesamtsystems und somit auch die gesamte
thermische Masse reduziert werden kann. Eine weitere Reduzierung der
Zeiten zum SchlieBen des Ventils kann dadurch erreicht werden, dass der
Fluss wihrend des Schaltvorgangs kurzzeitig unterbrochen wird (Stop-
flow), was ein schnelleres Gefrieren ermoglicht. Die Verwendung von
Stop-flow wiirde auch den Fall ausschlieBen, dass ein Ventil bei zu hoher
Flussrate gar nicht mehr geschlossen werden kann (siehe Abschnitt 2.3.3).
Des Weiteren ist bei diesem Ventiltyp zu beachten, dass die ermittelten
Temperaturprofile und die Temperatur des Peltierelementes fiir diesen
speziellen Aufbau und die verwendeten Versuchsparameter (Tetradekan als

Phaseniibergangsmedium, FlieBgeschwindigkeit von 40 pl/min) optimiert
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wurden. Bei der Verwendung anderer Phaseniibergangsmedien, eines neu-
en Chipmaterials oder einer anderen Flussgeschwindigkeit ist die Tempera-
turverteilung im System neu zu bestimmen und eine Anpassung der
Temperaturprofile vorzunehmen.

Mit Hilfe solcher Anpassungen sollte es moglich sein, die Reaktionszeiten
dieses Ventiltyps zu verbessern, was seine Anwendbarkeit fiir reale Appli-
kationen, z. B. in der Kombinatorik mittels indirekter Mikrofluidik noch
attraktiver machen wiirde.

Abschlielend lisst sich sagen, dass mit dem Durchflussventil ein einfaches
Ventilsystem zur Verfiigung gestellt wird, was sich sehr gut auf der in
dieser Arbeit entwickelten elektronischen Plattform integrieren ldsst und
bei geeigneter Kanalfiihrung die Moglichkeit einer groen Anzahl von

individuell steuerbaren Ventilen bietet.

6.3 Aktor auf der Grundlage einer Volumenausdehnung

Mit dem Aktor auf der Grundlage einer Volumenausdehnung sollte eine
weitere Variante eines Phaseniibergangsaktors aufgebaut und auf der elek-
tronischen Plattform getestet werden. Des Weiteren sollte dieser Aktor in
ein mikrofluidisches System integriert werden und dort durch die Ausbeu-
lung einer Membran in Folge der Volumenausdehnung des
PC-Materials den Kanal verschliefen, also ebenfalls als Ventil fungieren.
Diese Ventilfunktion sollte am Beispiel eines fluidischen Systems mit
mehreren Ein- und Ausgéingen gezeigt werden.

Mehrere Aktoren auf der Grundlage einer Volumenausdehnung wurden
erfolgreich auf der elektronischen Plattform aufgebaut und ihre Funktions-
fahigkeit experimentell bestitigt. Jedoch kam es teilweise zu einer vermin-
derten Leistungsfihigkeit durch eine verringerte Volumen-ausdehnung in
Folge von Lufteinschliissen im Phaseniibergangsmaterial (SE-Wachs 517).
Diese sind auf den schichtweisen Aufbaus des Aktors und das manuelle
Einfiillen des PC-Materials mit Hilfe einer Spritze in die jeweilige Kammer
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fiir das PC-Material zuriickzufiihren. Um Luft-einschliisse zu verhindern,
miisste das Paraffin zunéchst evakuiert werden und sollte bei einem Unter-
druck in die Kammern appliziert werden, dhnlich dem Aufbau von Klint-
berg et al. [91].

Die Reaktionszeiten, die mit diesem Aktor erzielt wurden, liegen bei bis zu
180 s zum SchlieBen des Kanals und bis zu 60 s zum Offnen. Somit ist das
Verhiltnis der Reaktionszeiten zueinander genau umgekehrt im Vergleich
zum Durchflussventil, d. h. hier ist die Zeit zum SchlieBen des Kanals
deutlich linger als die benétigte Zeit zum Offnen. Insgesamt sind aller-
dings auch hier die Reaktionszeiten fiir praktische Anwendungen noch zu
hoch. Eine deutliche Reduzierung der Reaktionszeiten ist durch eine Redu-
zierung des Volumens des PC-Materials moglich. Es ist allerdings zu be-
achten, dass damit auch der erzeugte Hub deutlich geringer ausfillt und die
Geometrie der fluidischen Kanile entsprechend angepasst werden muss.
Eine weitere Reduzierung der Zeit zum Schlieen des Kanals, also dem
Schmelzen des PC-Materials, kann durch eine hohere Betriebstemperatur
erreicht werden. Hierzu ist allerdings ein Chipmaterial mit einer hoheren
Glasiibergangstemperatur notwendig, um ungewolltes Verformen der
Strukturen beim Heizen zu verhindern. Des Weiteren wird sich bei einer
Erhohung der Betriebstemperatur zwar die Schmelzzeit des PC-Materials
und somit die Zeit zum SchlieBen des Kanals verringern, allerdings sollte
sich auch die Zeit, die zum Erstarren des PC-Materials und somit zum
Offnen des Kanals notwendig ist erhohen. Hier ist ein geeignetes Optimum
aus beiden Reaktionszeiten zu finden. AuBlerdem konnte das Peltierele-
ment, das im elektronischen Aufbau vorhanden ist, zur Kiihlung des Ge-
samtsystems eingesetzt werden und so das Erstarren des PC-Materials
beschleunigen. Allerdings wiirde sich dadurch wiederum die Zeit zum
Schmelzen erhohen.

Im Allgemeinen ist es aber moglich, die Reaktionszeiten dieses Ventiltyps

durch ein geédndertes Design sowie eine angepasste Materialauswahl und
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Temperaturregelung deutlich zu reduzieren, was durch Beispiele aus der
Literatur belegt werden kann [25].

Abschlielend lisst sich auch bei den Versuchen zu diesem Aktortyp sagen,
dass hiermit ein weiteres Ventil auf der Basis eines thermisch aktivierten
Phaseniiberganges erfolgreich auf der elektronischen Plattform aufgebaut
werden konnte. Die Skalierbarkeit dieses Aktortyps wurde an Hand
eines mikrofluidischen Kanalsystems mit 28 integrierten Ventilen dieser
Art bestitigt.

6.4 Shift-Gate-Aktor

Als eine dritte Aktorvariante sollte ein bistabiler Aktor, der Shift-Gate-
Aktor, hinsichtlich seiner Funktionstiichtigkeit und seiner Integrierbarkeit
auf der elektronischen Plattform untersucht werden.

Durch den Einsatz von Field’schem Metall als Phaseniibergangsmedium
konnte ein bistabiler Shift-Gate-Aktor aufgebaut werden. Die Reaktionszei-
ten fiir diesen Aktor liegen mit durchschnittlich 162 s zum Setzten eines
Aktorzustandes fiir praktische Anwendungen auch noch sehr hoch. Auch
hier konnten durch eine hohere Betriebstemperatur schnellere Schmelzzei-
ten fiir das Field’sche Metall erreicht werden. Da das Schmelzen des Me-
talls den groBten Anteil an der Gesamtreaktionszeit aufwies, konnte somit
eine Reduzierung der gesamten Reaktionszeit zum Setzten eines Aktorzu-
standes erreicht werden. Des Weiteren konnte ein anderes PC-Material
verwendet werden, was ebenfalls eine moglichst geringe Volumenausdeh-
nung aufweist, aber einen geringeren Schmelzpunkt sowie eine geringere
Schmelzenthalpie besitzt. Beides wiirde zu einer Reduzierung der Reakti-
onszeiten fiihren. Eine Reduzierung der Menge des PC-Materials ist im
jetzigen Aufbau nicht moglich, da das Field’sche Metall eine relativ hohe
Viskositdt und Oberflichenspannung besitzt und sich so nicht so einfach
verschieben und in kleinere Spalte driicken ldsst. Durch die Verwendung
eines PC-Materials, welches eine geringere Viskositit im fliissigen Zustand
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besitzt, konnte sich das Material mit weniger Druck auf dem Gatekanal
verschieben lassen und auch schmalere Sourceshiftkammern gut verschlie-
Ben. Durch eine Verringerung der Dimensionen der Sourceshiftkammer
konnte auch die GroBe der Gateshiftkammer reduziert werden, wodurch
auch die benotigte Menge an PC-Material sinkt.

Allgemein lésst sich aber zu den Versuchen zum Aufbau des Shift-Gate-
Aktors sagen, dass mit diesem Aktor ein neuer bistabiler Aktor auf der
Grundlage eines Phaseniibergangs entwickelt wurde, welcher erfolgreich
auf der in dieser Arbeit entwickelten elektronischen Plattform integriert

werden konnte.

6.5 Bondverfahren

Um Epoxidbauteile mit PDMS-Membranen, die fiir den Aufbau indirekter
Phaseniibergangsventile hiufig zum FEinsatz kommen, zu ermoglichen,
musste im Rahmen dieser Arbeit eine Moglichkeit gefunden werden, diese
beiden Stoffe miteinander zu verbinden.

Es wurden zwei Methoden entwickelt, sowohl eine hydrophile Oberfliche
als auch eine Oberfliche mit freien Epoxidringen so zu beschichten, dass
eine PDMS idhnliche Oberflidche (,,Pseudo-PDMS“-Schicht) entsteht. Diese
Oberflichen konnten dann, mittels des aus der Literatur bekannten Verfah-
rens zur Verbindung zweier PDMS-Bauteile infolge einer Aktivierung der
Oberflichen durch eine Coronaentladung, erfolgreich an PDMS-
Membranen gebondet werden. Bisher wurde das Verfahren fiir den Aufbau
des Aktors auf Grundlage einer Volumenausdehnung und des Shift-Gate-
Aktors angewandt und somit die erfolgreiche Verbindung von PDMS-
Membranen auf Epoxiden qualitativ nachgewiesen. Erste Versuche hin-
sichtlich der Quantitit der Bondstiarke wurden bereits mit Hilfe eines Ver-
suchsaufbaus nach Eddings et al. [78] durchgefiihrt. Eine konkrete Aussage
iiber die Festigkeit des Bonds sollte mit Hilfe von standardisierten Zugver-
suchen gewonnen werden kdnnen. Des Weiteren wire es sinnvoll, Unter-
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suchungen zur Langzeitstabilitidt der Verbindung durchzufiihren, um eine
dauerhafte Dichtigkeit der mit dieser Technik aufgebauten Baugruppen zu
gewihrleisten. Weitere Arbeiten auf diesem Gebiet sollten zudem darin
bestehen zu iliberpriifen, ob eine Ausweitung dieser Methode auch auf wei-
tere gdngige Epoxide in der Mikrofluidik bzw. allgemein der Mikrosystem-
technik moglich ist.

Allerdings ist bereits jetzt durch die Entwicklung dieser Bondmethoden
erstmalig die Moglichkeit gegeben, Epoxidbauteile mit PDMS-Membranen

zu verbinden.
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7. Zusammenfassung

Das Ziel dieser Arbeit war es, eine elektronische Plattform fiir eine grofe
Anzahl an thermischen Mikroventilen, die individuell ansteuerbar sind, zur
Verfiigung zu stellen. Diese Plattform sollte im Anschluss daran mit ver-
schiedenen thermischen Phaseniibergangsventilen getestet werden.

Die in dieser Arbeit entwickelte Plattform bietet die Grundlage fiir ver-
schiedene Phaseniibergangsventile. Durch die Verwendung eines Peltie-
relementes ist die Moglichkeit zur aktiven Kiihlung der Mikroventile
gegeben. Als Wirmequelle kommen SMD-Widerstinde zum Einsatz. Die
Widerstinde sind in 12 Reihen und 49 Spalten (insgesamt also 588 Wider-
stinde) in Form einer Diodenmatrix auf dem sogenannten Heizpixelarray
angeordnet, wodurch ein separates Ansteuern eines jeden Widerstandes
ermoglicht wird. Somit ist auch die Moglichkeit zur individuellen Ansteue-
rung von bis zu 588 Phaseniibergangsventilen gegeben, da diesen Ventilen
unabhiingig voneinander Wirme zugefiihrt werden kann. Uber die grafi-
sche Benutzeroberfldche einer fiir diese Plattform entwickelten Software
kann sowohl die Peltiertemperatur als auch die Leistung der einzelnen
Widerstinde gesteuert werden. Des Weiteren ist es mit dieser Software
moglich, einzelne Widerstinde zu Gruppen zusammenzufassen sowie be-
stimmte Abfolgen von Leistungswerten (Muster) fiir einzelne Widerstinde
oder Gruppen zu hinterlegen. Dadurch kann die Steuerung der einzelnen
Widerstandstemperaturen bei Bedarf fiir den Nutzer erleichtert werden.
Auf Grund der Leistungsparameter des Peltierelementes sowie der
SMD-Widerstinde bietet diese Plattform die Moglichkeit, Phaseniiber-
gangsventile mit einem Phaseniibergang im Bereich zwischen
-15°C und 65 °C zu realisieren. Die einzelnen Venilaufbauten konnen
direkt auf das Heizpixelarray aufgeklebt werden. Da das Heizpixelarray

lediglich iiber Steckkontakte mit der Steuerelektronik verbunden wird, ist
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so der einfache Austausch des Heizpixelarrays sowie verschiedener Ven-
tilanordnungen auf diesem Array moglich.

Die Eignung der elektronischen Plattform fiir den Betrieb verschiedener
thermisch aktivierter Phaseniibergangsventile wurde am Beispiel von drei
Ventilen/Aktoren gezeigt.

Als erstes Ventil auf der Plattform wurde der einfachste Fall eines direkten
Phaseniibergangsventils realisiert. Hierbei wird, bedingt durch den Verlauf
der mikrofluidischen Kanile, das fluidische Medium lokal begrenzt direkt
im Kanal durch Kiihlung mittels des Peltierelementes eingefroren. Durch
die Erzeugung von Wirme mit Hilfe der SMD-Widerstinde an diesen
Stellen wird das Medium wieder aufgetaut und der Fluss freigegeben. Die-
ses Ventilkonzept wurde sowohl an einer Einzelzelle als auch einem Auf-
bau mit 24 Ventilen getestet. Somit konnte die Skalierbarkeit dieses
Ventiltyps und die Eignung der Plattform fiir eine groBere Anzahl von
Phaseniibergangsventilen gezeigt werden.

Als eine zweite Variante von Phaseniibergangsventilen wurde ein Aktor
auf der Grundlage einer Volumenausdehnung wéhrend des Phaseniiber-
gangs realisiert. Die Volumenausdehnung des Aktormediums wiahrend des
Schmelzvorganges wird dazu verwendet, eine flexible Membran auszubeu-
len und mit dieser, analog zu den pneumatisch aktuierten Mikroventilen,
einen mikrofluidischen Kanal zu versperren. Um die Eignung der elektro-
nischen Plattform auch fiir die Verwendung solcher indirekten Phaseniiber-
gangsventile zu demonstrieren, wurde ein mikrofluidisches Kanalsystem
mit 28 Ventilen aufgebaut und erfolgreich getestet.

Ein weiterer auf der Plattform realisierter Aktor ist der Shift-Gate-Aktor.
Der Sourcekanal dient dazu, je nach Druckbeaufschlagung eine flexible
Membran auszubeulen und so einen mikrofluidischen Kanal zu verschlie-
Ben. Durch die Absperrung des Sourcekanals ist es mdglich, den jeweiligen
Zustand des Ventils zu fixieren, ohne das ein weiterer Druck auf diesem

Kanal nétig ist. Dieses Absperren erfolgt mit Hilfe eines Phaseniibergangs-
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aktors. Bei diesem Aktor wird der Phaseniibergang des Phaseniibergangs-
mediums von fest nach fliissig dazu ausgenutzt, das Medium im fliissigen
Zustand durch das Anlegen eines Druckes auf den Gatekanal so zu ver-
schieben, dass der Sourcekanal, durch die Ausbeulung einer Membran
blockiert wird. Durch ein Erstarren des Phaseniibergangsmediums in die-
sem Zustand, wird der Sourcekanal ohne das Anlegen eines weiteren Dru-
ckes blockiert. Somit ist der Aktor bistabil.

Um die benétigten Verbindungen der flexiblen Membranen, die aus PDMS
gefertigt wurden, mit den starren mikrofluidischen Bauteilen, die aus Epo-
xid bestehen, herzustellen, kam eine im Rahmen dieser Arbeit entwickelte
Methode zum Bonden von PDMS auf Epoxide zum Einsatz. Bei dieser
Methode wird auf der Epoxidoberfliche durch eine chemische Oberfli-
chenbehandlung zunichst eine PDMS ihnliche Schicht erzeugt, auch
,,Pseudo-PDMS*“-Schicht genannt. Im Anschluss daran war es moglich, die
so behandelten Epoxidbauteile ebenso wie die PDMS-Membranen mittels
Coronaentladungen zu aktivieren, sodass sich durch Zusammenpressen der
beiden Oberflichen eine stabile Verbindung zwischen diesen ausbilden
konnte.

Mit dieser Methode ist es also moglich, PDMS- und Epoxidbauteile mitei-

nander zu verbinden.

Mit der im Rahmen dieser Arbeit entwickelten elektronischen Plattform
wird somit ein System zur Verfiigung gestellt, das den Betrieb von bis zu
588 unterschiedlichen, thermisch aktivierten und individuell ansteuerbaren
Phaseniibergangsventilen ermoglicht. Des Weiteren wurde eine Methode
vorgestellt, die es erstmals ermoglichte, PDMS-Bauteile und Epoxidbautei-

le miteinander zu verbinden.
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