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Abstract

Roll-to-Roll microreplication combines the precision of micro hot embossing
with the cost efficient, continous and large scale replication of microstructures
on polymeric films. The main challenge about micro Roll-to-Roll hot embossing
is facing in fullfilling its full potential, is the transition from the limited area
of conventional flat silicon based micro structuring technology to a replication
technology utilizing curved large scale surfaces on continuously working rolls.
This work eliminates these limitations by presenting a lithography and electro-
plating based fabrication method of seamless microstructured sleeves attached to
continously working rolls in the Roll-to-Roll microreplication procedure. Further-
more, applicability and versatility of the developed Roll-to-Roll microreplication
process is demonstrated by structuring the shape memory polymer Tecoflex® EG-
72D, high performance polymers such as PEEK, LCP, PTFE, FEP, PES und PSU,
as well as metal films made from Aluminum and Copper and structuring glass by
use of glassomer. The results not only prove the applicability of the seamless R2R
tools for different material classes but also for surfaces which are significantly
larger than 12 inch wafer dimensions.

In addition to tool and process development for seamless microreplication, a pro-
cess for the continuous embossing of microstructures on thermoplastic nonwoven
fibers was developed in cooperation with the Kimberly-Clark Corporation. By
embossing microstructures into the fibers of the nonwoven fabric, its wetting
properties can be altered, which improves fluid handling. For this purpose, a
multi-stage embossing process was developed, which can easily be integrated into

existing production processes.



Abstract

This work shows, that high throughput microreplication using the delineated
seamless structuring tools can be used to structure a great variety of materials on
a large scale, which will revolutionize the fabrication of microsctructured parts
on large area, which will be game changing for the fabrication of microstructured

parts and products for research, industry and our every day live.
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Zusammenfassung

Die vorliegende Arbeit beschreibt den Aufbau einer Roll-to-Roll (R2R)-Anlage
und die Entwicklung eines Mikrostrukturierungsprozesses fiir eine Vielzahl ver-
schiedener Materialien einschlielich einer teilautomatisierten Werkzeugfertigung
fiir die Roll-to-Roll (R2R)-Mikroreplikation. Der nahtlose thermische Nanoim-
print in einem R2R-Verfahren kombiniert die Prizision des Heifprigens mit
einer kontinuierlichen, groB3flachigen und kostengiinstigen Replikation von Mi-
krostrukturen auf Polymerfolien. Die Herausforderung fiir das thermische Roll-
to-Roll (R2R)-Nanoimprint besteht vor allem im Transfer der Mikrostrukturie-
rungstechnologien auf Siliziumbasis von ebenen Flidchen auf gekriimmte, nahtfrei
strukturierte Oberfldchen der kontinuierlich arbeitenden Walzen.

Durch diese Arbeit wird die Limitierung der aktuellen Fertigungstechnologie im
Bereich der Mikroreplikation funktioneller Oberflichen behoben, indem ein auf
Lithographie und Galvanik basierender Herstellungsprozess fiir nahtlose mikro-
strukturierte Stahlwerkzeuge entwickelt wurde. Es wird gezeigt, dass die beschrie-
benen nahtlosen Roll-to-Roll (R2R)-Werkzeuge eine Replikation in eine Vielzahl
verschiedener Materialklassen wie (i) Polymere, (ii) Metalle und (iii) Quarzglas
ermoglicht. Diese sind durch (i) das Formgedichtnispolymer Tecoflex® EG-72D
sowie die Hochleistungspolymere Polyetheretherketon (PEEK), Engl. Liquid Crys-
tal Polymer (LCP), Polytetrafluorethylen (PTFE), Fluorethylen-Propylen (FEP),
Polyethersulfon (PES) und Polysulfon (PSU), durch (ii) Aluminium und Kupfer
wie auch (iii) den Nanokompositwerkstoff Glassomer vertreten. Die Ergebnisse be-
weisen nicht nur die Einsetzbarkeit der nahtlosen Roll-to-Roll (R2R)-Werkzeuge
fiir unterschiedliche Materialklassen, sondern auch auf Flichen, welche deutlich

grofer als 12 Zoll Wafer Dimensionen sind.
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Zusammenfassung

Neben der Werkzeug- und Prozessentwicklung wurde in Zusammenarbeit mit der
Kimberly-Clark Corp. ein angepasstes Verfahren zum einfachen, mehrfachen und
hierarchischen Pragen von Mikrostrukturen auf thermoplastischen Vliesstofffasern
entwickelt. Durch das Pridgen von Mikrostrukturen in die Fasern des Vliesstoffes
konnen dessen Benetzungseigenschaften verdndert werden, was die Handhabung
von wasserbasierten Fliissigkeiten verbessert. Zu diesem Zweck wurde ein mehr-
stufiges Prigeverfahren entwickelt, dass sich leicht in bestehende kontinuierliche
Produktionsprozesse integrieren ldsst.

Die Arbeit zeigt, dass die Hochdurchsatz-Mikroreplikation mittels der beschriebe-
nen nahtlosen Strukturierungswerkzeuge eine Vielfalt von Materialien in gro3em
MabBstab strukturieren kann, was fiir die Herstellung von mikrostrukturierten Teilen
auf groBen Fldchen von entscheidender Bedeutung sein kann, um die Produktion
von mikrostrukturierten Bauteilen und Produkten fiir Forschung, Industrie und

unseren Alltag zu ermoglichen.
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1 Einleitung und Zielsetzung

Die Mikro- und Nanostrukturierung von Oberflichen ermdglicht es, Bauteile und
Produkte mit einer Vielzahl verschiedener Eigenschaften und Funktionen auszu-
statten. Zu den bekanntesten Beispielen funktioneller, mikrostrukturierter Oberfld-
chen zihlen biomimetische Strukturen wie z.B. die Reflektionen unterdriickende
Noppenstruktur von Mottenaugen [1], welche zur Entspiegelung von Oberfld-
chen genutzt wird oder die von der selbstreinigenden Lotusblume inspirierten
strukturierten Oberflichen. Funktionalisierte Oberfldachen fiir optoelektronische
Bauelemente [2] oder mikrofluidische Elemente [3-5], wie Lab-on-Chip-Systeme,
sind weitere Beispiele, deren Funktionalitit zum groflen Teil auf ihrer prizisen
Oberflachenstrukturierung beruht. Die Kombination von Materialien mit geeig-
neten Eigenschaften und einer spezialisierten Oberflichenstrukturierung kann
gezielt intrinsisches Materialverhalten verstirken. Dabei ist eine genaue Abstim-
mung der Mikrostruktur und Materialeigenschaften auf die Anwendung nétig, da
beispielsweise optische Anwendungen eine hohe Transparenz der verwendeten
(meist polymeren) Werkstoffe benotigen, wohingegen Materialien fiir medizini-
sche Anwendungen biokompatibel oder biologisch abbaubar sein miissen.

Aufgrund ihrer Eigenschaften und verbreiteten Bearbeitungsmoglichkeiten wer-
den meist Polymere in der Mikrostrukturierung verwendet. Dabei ist jedoch zu
beachten, dass sich, im Gegensatz zu den durch UV-Strahlung (Ultraviolette Strah-
lung, Wellenldngenspektrum von 100 bis 380 nm) aushértenden Polymeren, die
Polymerklasse der Thermoplaste durch eine grofle Vielfalt mit genau abstimm-
baren Materialeigenschaften auszeichnet, welche auf die grof3e Diversifikation
an Monomeren und ihre chemische Synthese zuriickgefiihrt werden kann. Die

Bandbreite umfasst Standardpolymere wie Polyethylen, technische Polymere wie
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Polypropylen (PP) und Hochleistungskunststoffe wie Polyetheretherketon (PEEK),
was eine anwendungsorientierte Auswahl von Materialeigenschaften wie Tempera-
turbestdndigkeit, Transparenz, Festigkeit oder chemische Bestindigkeit ermoglicht.
Die Verwendung von Polymerblends, d.h. von gefiillten Polymeren oder einer
Mischung von Polymeren mit verschiedenen Arten und Anzahlen von Additiven,
erhoht die Vielfalt der thermoplastischen Polymere noch weiter. Dabei ldsst sich
bei thermoplastischen Werkstoffen der Ubergang vom festen in den Schmelzzu-
stand und zuriick beliebig oft durchfiihren. Die diskontinuierliche Herstellung von
Folien mit funktionellen Oberflachen wird bereits durch Hei3prigen, auch thermi-
sches Nanoimprint genannt, oder durch UV-Nanoimprint [6, 7] demonstriert.

Die Vorteile dieser Verfahren sind besonders kurze FlieBwege, welche im Vergleich
zu spritzgegossenen Bauteilen zu einer Reduzierung der inneren Spannungen der
replizierten Teile fithren. Aufgrund der physikalischen Gegebenheiten des Prige-
vorgangs und der damit verbundenen technischen Einschriankungen wie endliche
maximal mogliche Priagekrifte und Maschinensteifigkeiten sowie Maschinenab-
messungen, ist der strukturierbare Bereich jedoch auf Durchmesser bis 300 mm
beschrinkt [7, 8]. Unabhingig von der hohen Flexibilitit des Heilpriageprozesses
beim Werkzeug- und Materialwechsel wird die Zykluszeit hauptsiachlich durch
die Aufheiz- und Abkiihlzeiten bestimmt. Der Prozess des UV-Nanoimprints ist
fiir die Replikation von Nanostrukturen optimiert, sodass die zu strukturierenden
Materialien im Allgemeinen auf verfiigbare UV-hirtende Kunststoffe beschriankt
sind. Um die Erkenntnisse und Entwicklungen auf dem Gebiet der funktionellen
Mikro- und Nanostrukturierung fiir die Gesellschaft nutzbar zu machen, miissen
mikro- und nanostrukturierte Teile giinstig und grofflachig herstellbar sein, da-
mit sie in Fldchenbauteilen und Massenprodukten Verwendung finden konnen.
In diesem Zusammenhang bezeichnet der Begriff ,,grofflichig* eine Fliche mit
Durchmesser > 300 mm. Diese Anforderungen erfiillen nur wenige Prozesse.

Im thermischen Priageprozess mit nahtlos strukturierten, zylindrischen Werkzeu-
gen fiir die Strukturierung von Endlosmaterial (Polymerfolien), bekannt als Rolle-
zu-Rolle-Verfahren (Roll-to-Roll (R2R)), wurde ein solcher Prozess gefunden.

Dieses Verfahren erméglicht die Produktion von grofflichigen Bauteilen oder die
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kontinuierliche Produktion vieler Bauteile, welche im Anschluss an die Strukturie-
rung separiert werden. Ein solcher Prozess ermoglicht sowohl eine konomische
Nutzung von Mikrobauteilen in Endverbraucherprodukten als auch eine Integrati-
on von groBflichigen mikrostrukturtechnischen Produkten in Anwendungen, fiir
die dies bisher aufgrund der limitierten strukturierbaren Fldche nicht moglich war.
Ein Beispiel hierfiir sind transparente, selbstreinigende und effizienzsteigernde mi-
krostrukturierte Folien zur Solarzellenbeschichtung [2]. Durch groffldchige Struk-
turierung konnen funktionale Folien des Weiteren als selbstreinigende Fassaden-
oder Fensterbeschichtung in der Architektur oder als reibungsreduzierende Be-
schichtung fiir Flugzeuge oder bspw. Schiffe eingesetzt werden [9, 10].

Die klassische Mikroreplikation findet in der Herstellung mikrostrukturierter Ober-
flachenbauteile oder Folienbauteile bereits eine breite Verwendung. Durch den
hohen Durchsatz ist die R2ZR-Mikroreplikation industriell nutzbar und ermoglicht
so die Verwendung mikrostrukturierter Bauteile und funktioneller Oberflachen in
alltdglichen Lebensbereichen.

Ziel dieser Arbeit ist es, die Grenzen und Limitierungen des aktuellen Stands der
Technik zu erweitern und ein industriell nutzbares R2R-Hochdurchsatzverfahren

zur grofflachigen Mikrostrukturierung zu entwickeln.

Die Anforderungen an einen solchen Mikrostrukturierungsprozess lassen sich
dabei in vier Punkten zusammenfassen:

1. Eine kontinuierliche, fehlerfreie und grofflachige Replikation von Mikro-
strukturen, woraus sich die Notwendigkeit nahtfrei strukturierter Werkzeuge
ergibt.

2. Der notwendige Strukturierungsprozess fiir nahtfreie Werkzeuge muss Kom-
patibilitdt und Implementierbarkeit desselben in bestehende Prozesse sicher-
stellen.

3. Die Moglichkeit zur Strukturierung verschiedener Materialien muss sicher-

gestellt werden, um die optimale Funktionalitit zu erreichen.
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4. Der R2R-Replikationsprozess muss skalierbar und in bestehende Produkti-

onsprozesse implementierbar sein.

Um den Stand der Technik erweitern zu konnen, wird das bestehende System
optimiert und angepasst. Fiir die erfolgreiche Untersuchung der Eigenschaften und
Moglichkeiten mittels thermischem R2R-Nanoimprint wird eine Anlage zur kon-
tinuierlichen Abformung von Strukturen auf groen Fldachen aufgebaut. Hierfiir
werden Verfahrens- und Werkzeugkonzepte untersucht und gepriift, um entspre-
chend der Anforderungen, die Anlagentechnik und Prozesse anzupassen.

Damit die Vorteile der thermischen R2R-Mikroreplikation fiir gro3flichige Mikro-
strukturierung von Oberflachen nutzbar werden, muss zunéchst die Strukturierung
eines Masters fiir groe Werkzeugflidchen realisiert werden. Dafiir wird in der vor-
liegenden Arbeit die nahtlose Mikrostrukturierung von zylindrischen Werkzeugen
fiir die R2ZR-Mikroreplikation untersucht.

Um eine grofiflachige nahtlose Strukturierung auf Endlosmaterial zu erméoglichen,
werden folglich nahtlos mikrostrukturierte Werkzeuge benétigt, da ein Aneinan-
derfiigen von einzelnen mikrostrukturierten Materialoberflachen zu Stérungen in
der Mikrostruktur und somit zu Fehlern der Funktionalitit der Oberfldche fiihrt.
Da reell nur endliche Flidchen strukturierbar und in der Abformung prozessierbar
sind, heift das fiir die R2ZR-Mikrostrukturierung, dass das Negativ der gewiinsch-
ten Struktur nahtlos auf einer gekriimmten Oberfliche eines zylinderférmigen
Pragewerkzeuges hergestellt werden muss.

Die Ergebnisse aus dem Werkzeugherstellungsprozess werden durch die Untersu-
chung der hergestellten Werkzeuge in Hinblick auf Strukturgrofen, Belastbatkeit
und Haftfestigkeit der Strukturen auf den Priagewalzen gepriift. Dies geschieht
durch die Abformung der Strukturen und Werkzeuge iiber eine moglichst brei-
te Materialpalette von thermoplastischen Kunststoffen iiber Metallfolien bis zu
Glas-Nanokompositwerkstoffen.

Parallel zur Werkzeug- und Prozessentwicklung fiir Folienhalbzeuge wurde die
Prozessentwicklung fiir die Mikrostrukturierung von thermoplastischem Vlies-

stoff untersucht. Die Mikrostruktur soll gezielt die Benetzungseigenschaften des
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Vliesstoffes beeinflussen, wobei zugleich die Integrierbarkeit des Strukturierungs-
prozesses in bestehende Produktionsabldufe gesichert sein muss. Der Projekt-
partner Kimberly-Clark Cooperation nutzt Vliesstoffe aus Polypropylen (PP) als
Deck- und Mantelschicht zwischen dem saugfihigen Kern von Hygiene- oder
Medizinprodukten und dem Korper des Nutzers. Die Vliesstoffschichten bilden
somit die Schnittstelle zwischen der menschlichen Haut und dem Produkt. Aus
diesem Grund muss das Material spezifische Eigenschaften beziiglich Funktion
und Haptik aufweisen, welche durch den Strukturierungsprozess nicht verdndert
werden diirfen.

Ziel der Untersuchungen war es, durch eine Mikrostrukturierung der Vliesstof-
fe das Benetzungsverhalten zu verbessern. Zum jetzigen Zeitpunkt werden die
Benetzungseigenschaften der Vliesstoffe duch Zugabe von Chemikalien, wie
z.B. Tenside, manipuliert. Die zugegebenen Chemikalien belasten jedoch sowohl
den Anwender als auch die Umwelt, was durch eine gezielte Mikro- und Nano-

strukturierung umgangen werden kann.

Die vorliegende Arbeit gibt einen umfassenden Abriss zum R2R-Prozess von der
nahtlosen Mikrostrukturierung zylindrischer Werkzeuge iiber den Anlagenaufbau
bis hin zur kontinuierlichen Prozessfiihrung und zeigt damit das Potential des Pro-
zesses fiir die funktionelle Mikrostrukturierung grofer Fliachen in verschiedenen
Materialklassen auf.

Im Kapitel 2 werden verschiedene Mikroreplikationsprozesse vorgestellt. Dabei
werden die Verfahren Spritzgie§sen bzw. Mikrospritzguss, UV-Nanoimprint und
HeiBprigen gegeniibergestellt sowie anschliefend hinsichtlich ihrer Eignung fiir
die Mikrostrukturierung grofflachiger Bauteile bewertet.

In Kapitel 3 werden die Grundlagen zum R2R-Prozess eingefiihrt und in Kapitel
4 der Anlagenaufbau sowie die Variationsmoglichkeiten fiir den Mikroreplikati-
onsprozess entsprechend dem zu prigenden Material aufgezeigt.

Der notwendige Werkzeugherstellungsprozess fiir die nahtlos strukturierten Hiil-

senwerkzeuge ist in Kapitel 5 dargestellt. Die Prozessentwicklung fiir diesen
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Prozess umfasste neben Arbeiten zur Anlagenentwicklung fiir die Lithographie
und deren Automatisierung auch Entwicklungen fiir die Galvanoformung.

Im Kapitel 6 ist die Validierung des Werkzeugherstellungsprozesses durch die Ab-
formung des nahtlos strukturierten Werkzeuges in verschiedene thermoplastische
Folienhalbzeuge beschrieben. Um das Potential des entwickelten Mikroreplikati-
onsprozesses beziiglich einer Materialvielfalt aufzuzeigen und zu testen, werden
in den darauf folgenden Kapiteln weitere Materialien und fiir deren Strukturierung
erforderliche Prozesse und Prozessanpassungen beschrieben.

Das folgende Kapitel 7 widmet sich der Entwicklung und Validierung eines Pro-
zesses fiir die kontinuierliche Abformung sowie Programmierung des Formge-
dédchtnispolymers Tecoflex® EG-72D.

In Kapitel 8 wird die Leistungsfihigkeit des R2R-Mikroreplikationsprozesses
durch die Abformung von Mikrostrukturen in Glas- und Metallfolie gezeigt.

Um die Strukturierung von thermoplastischen faserbasierten Vliesstoffen zur
Anderung der Benetzungseigenschaften zu ermdglichen, wird ein neuer Mikro-
replikationsprozess entwickelt. Dieser wird in Kapitel 9 vorgestellt. Der Prozess
wird getestet und durch die Strukturierung der Fasern wird eine gezielte Anderung
des Kontaktwinkels auf verschiedenen Vliesstoffen erreicht. Diese Untersuchung
wurde in Zusammenarbeit mit der Kimberly-Clark Cooperation (USA) durchge-
fiihrt.

In Kapitel 11 sind die Ergebnisse der Arbeit zusammengefasst. Dariiber hinaus
wird ein Ausblick auf zukiinftige Arbeiten und nun erschlossene Moglichkeiten

gegeben.



2 Technologien zur Mikroreplikation

Die Mikrotechnik hat unser Leben in den letzten Jahrzehnten stark verindert.
Auch heute werden immer neue, funktionelle Strukturen, faszinierende Effekte
und Funktionen durch Entwicklungen in der Mikrotechnik ermoglicht, wie z.B.
strukturelle Farben [11], chemiefreie antibakterielle-, antihaft- oder antifouling
Beschichtungen [12—14] mikrostrukturell ohne chemische Zusétze oder reibungs-
reduzierende Schichten [9]. Die Nutzung dieser funktionellen Mikrostrukturen,
welche ohne chemische Zusitze auskommen erlaubt damit die Reduktion von
Chemikalien und toxischen Stoffen in vielen Produkten und schont somit die
Umwelt.

Um eine 6konomisch und 6kologisch sinnvolle Integration dieser Funktionen in
Produkten zu ermdoglichen, ist jedoch eine Serienreplikation auf groen Flichen
und in anwendungsspezifischen Materialien notwendig.

Nach Ashby [15, 16] basiert die Konstruktion eines Bauteils oder Produktes auf der
Ableitung der Form aus der Funktion des Bauteils. Die Formgebung kann nur unter
Beriicksichtigung des Materials und seiner Eigenschaften geschehen. Die Auswahl
des Fertigungsverfahrens muss anschlieBend auf Basis der Kenntnis der Form und
der Materialeigenschaften getroffen werden. Auch in der Mikrostrukturtechnik
lauft der Produktentstehungsprozess nach diesem Schema ab. Aus diesem Grund
ist es notwendig, Fertigungsverfahren fiir eine moglichst breite Materialpalette
bereit zu stellen.

Fiir die Mikroreplikation stehen mehrere Verfahren zur Verfiigung. Moglich ist
die Mikroreplikation per Heilpriage-, Mikrospritzgiel3-, Spritzprige- sowie mittels
Nanoimprint-Prozessen [6, 17-20]. Hierfiir ist jeweils ein mikrostrukturiertes

Werkzeug notwendig. Dieses weist das Negativ der gewiinschten Struktur auf.
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Im Bereich unter 10 um zeigen mittels direktem Laserstrukturieren hergestellte
Strukturen geringere Profil- und Oberflachenqualitidten, verglichen mit lithogra-
phisch hergestellten Profilqualititen [21-24]. Wegen dieser Problematik und den
langen Prozesszeiten wird die Herstellung von Mikrostrukturen mittels direktem
Laserstrukturieren im Rahmen dieser Arbeit fiir die sequenzielle Replikation von
Mikrostrukturen nicht behandelt.

Die oben genannten Replikationsverfahren sind aufgrund prozessspezifischer
Eigenschaften auf bestimmte Aufgaben und Produktanforderungen spezialisiert
und koénnen nur bedingt als konkurrierende Verfahren angesehen werden.

Die Verfahren unterscheiden sich hauptséchlich in
¢ den auftretenden Kriften wihrend der Replikation,
¢ der moglichen Bauteildicke,
¢ den herstellbaren Geometrien,
¢ den verwendbaren Materialien,
e den Zykluszeiten,
e der Materialtemperatur wihrend der Replikation,

* den erreichbaren Aspektverhiltnissen (Verhéltnis der Hohe zur Basis einer
Struktur).

Im Folgenden werden die Prozesse einzeln betrachtet und in Hinblick auf die

groBflachige Mikrostrukturierung in einer breiten Materialpalette beschrieben.

2.1 HeiBpragen

Das thermische Nanoimprintverfahren, auch Heilprigen genannt, ist ein Verfahren
zur Replikation von Strukturen im GroBenbereich von einigen Nanometern bis

in den Millimeterbereich. Dieses ist in verschiedenen Materialklassen sowie auf
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Fldchen von bis zu 12 Zoll (> 300 mm) Durchmesser moglich [7, 8, 25, 26]. Das
Verfahren kann in die vier Prozessschritte Heizphase, Priagephase, Kiihlphase und

Entformphase untergliedert werden.

Werkzeug A
h F F PSP
Halbzeug Bauteil
L 2 d +. SRR
Substratplatte F F * F

Abbildung 2.1: Schematischer Ablauf des Hei3priageprozesses

Ein Halbzeug wird in den Priageaufbau zwischen die Substratplatte (unten) und das
mikrostrukturierte Werkzeug (oben) eingelegt. Im Anschluss wird die Prigekammer
geschlossen und die beiden Platten kommen in Kontakt mit dem Halbzeug. Durch das
Aufheizen von Werkzeug und Substratplatte wird das Halbzeug auf Prigetemperatur
erwirmt. Anschliefend wird die Prigekraft durch die Maschine aufgebracht. Wihrend
des Kiihlens wird die Priagekraft aufrecht erhalten, um die Schwindung des Materials
auszugleichen. AbschlieBend wird das Bauteil durch die Offnungsbewegung aus dem
Werkzeug entformt.

1. Heizphase: Einlegen des Halbzeugs in den Prigeaufbau und Aufheizen auf Prige-
temperatur 7p

2. Prigephase: Aufbringen der Prigekraft Fp

3. Kiihlphase: Abkiihlen auf Entformtemperatur Entformtemperatur (7¢) unter Beibe-
haltung der Priagekraft Fp.

4. Entformphase: Entformen des Bauteils aus dem Werkzeug

Eine Heillprigeanlage besteht aus vier Funktionseinheiten: dem Werkzeug, der
Prige- oder Krafteinheit, der Heiz- und Kiihleinheit sowie der Messdatenerfassung
[27]. Das HeiB3prigeverfahren wird mit einem offenen Werkzeug durchgefiihrt.
Der fiir das Heiflpriagen verwendete offene Maschinen- und Werkzeugaufbau
ermdglicht einen Prozess, der sehr flexibel in Bezug auf den Wechsel von Werk-
zeugen und/oder Halbzeugmaterial ist. Notwendig fiir die erfolgreiche Replikation
von Mikro- und Nanostrukturen ist eine prizise Steuerung von Kraft, Weg und
Temperatur. Eine entsprechende Basis fiir den Maschinenaufbau liefern Zugpriif-
maschinen, welche sich durch eine sehr genaue Weg- und Kraftmessung auszeich-
nen und die notwendige Maschinensteifigkeit und offene Bauweise bereitstellen,
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um verschiedenste Priifaufbauten zu implementieren [28]. Diese offene Bauweise
ermoglicht den Einbau der Heiz- und Kiihlvorrichtung, tiber welche das struktu-
rierte Werkzeug sowie das Halbzeug dem Prozess entsprechend temperiert werden
konnen. Der schematische Ablauf des Heiflpriageprozesses ist in Abbildung 2.1
dargestellt.

Dieser beginnt, indem das thermoplastische Polymer bzw. das zu prigende Mate-
rial als Halbzeug in den Maschinenaufbau, welcher aus einer rauen Substratplatte
und einem mikrostrukturierten Werkzeug besteht, eingelegt wird. Dabei weist
das Werkzeug das Negativ der gewiinschten Struktur auf. Das Halbzeug wird
mittels Wirmeleitung zwischen den beiden Platten aufgeheizt, bis die Glasiiber-
gangstemperatur (7) iberschritten wurde bzw. sich das thermoplastische Polymer
im Glasiibergangsbereich befindet. Je nach Halbzeugmaterial muss der Prozess
unterschiedlich ablaufen. Thermoplaste lassen sich in amorphen und teilkristalli-
nen Aufbau unterscheiden. Sowohl amorphe als auch teilkristalline Thermoplaste
erweichen bei entsprechender Temperaturerhohung. Der Temperaturbereich, in
welchem dies geschieht, wird Erweichungsbereich AT, genannt und ist durch die
T, charakterisiert. Teilkristalline Thermoplaste erweichen im Kristallitschmelzbe-
reich. Eine weitere Erhohung der Temperatur fiihrt dazu, dass die Thermoplaste
schmelzfliissig werden.

Fiir die Replikation von Mikro- und Nanostrukturen mittels Hei3prigen ist die
Einstellung der Viskositit des Materials mittels Temperaturerhhung ein entschei-
dender Parameter. Je nach Art des verwendeten Polymers ergibt sich ein enges
oder weites Prozessfenster. Je groBer der kristalline Anteil im Polymer, desto
enger ist der Schmelzbereich AT, [29]. Das Zustandsdiagramm in Abbildung
6.3 zeigt die jeweiligen Prozessfenster fiir das Heipragen von amorphen und
teilkristallinen Polymeren [7]. Sobald das Polymer die entsprechende Temperatur
erreicht hat, wird die Prigekraft aufgebaut und das Polymer in die Mikrokavititen
gepresst. Je nach Strukturgeometrie und Strukturgré3e muss dies im Vakuum
geschehen, um evtl. eingeschlossene Luftblasen zu vermeiden und eine vollstédn-
dige Fiillung der Kavititen zu gewihrleisten. Aulerdem schiitzt das Evakuieren

der Pragekammer vor einer Oxidation des Polymers und des Werkzeuges. Nach
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2.1 HeiBprigen

dem Prigen wird das Halbzeug iiber Werkzeug und Substratplatte abgekiihlt. Um
die auftretende Schwindung des Polymers zu kompensieren, wird die Pragekraft
weiter aufrecht erhalten, bis das Bauteil auf Entformtemperatur abgekiihlt ist.
Zuletzt wird das Bauteil durch Adhésion an der Substratplatte senkrecht vom
Werkzeug entformt. Dies stellt den kritischsten Prozessschritt dar und wird durch
die Offnungsbewegung der Maschine realisiert. Um eine erfolgreiche Entformung
zu gewihrleisten, muss die Adhésion des Bauteils an der rauen Substratplatte
die Haftung zwischen Bauteil und Werkzeug iibersteigen. Aus diesem Grund
ist ein qualitativ hochwertiges Abformwerkzeug notwendig, welches sich durch
eine geringe Oberflichenrauheit auszeichnet und so ein vollstindiges und zersto-
rungsfreies Entformen des Bauteils ermoglicht. Ein Nachteil des maschinellen
Entformens stellt die Bauteilriickseite dar, da diese die Substratplatte abbildet
und damit rau und opak wird. Dies stellt besonders in optischen Anwendungen,
welche auf eine hohe Transparenz angewiesen sind, ein Problem dar.

Als mikrostrukturierte Werkzeuge finden sog. Shims oder LIGA-Formeinsitze
(Lithographie Galvanoformung Abformung) Verwendung, welche mittels litho-
grafischer Verfahren hergestellt werden [30]. Das Werkzeug ist meist aus einem
Metall (monolithisch) wie z.B. Nickel gefertigt, um einen guten Warmetransfer
withrend des Heizens und Kiihlens zu gewéhrleisten. Auflerdem bietet Nickel die
notwendige mechanische Stabilitit [29, 31], um im Prozess ohne Beschddigungen
verwendet werden zu konnen.

Die langen Zykluszeiten beim Heifprigen sind auf die geringen Heiz- und Kiihlra-
ten zuriickzufiihren. Diese fithren so zu hohen Bauteilkosten, welche das Verfahren
fiir industrielle Zwecke mit hohen Stiickzahlen unwirtschaftlich machen [32]. Das
Verfahren ist aufgrund des seriellen Prozessablaufs und der offenen Maschinen-
bauweise allerdings sehr flexibel hinsichtlich der strukturierbaren Materialien.
Beim Prigen bildet sich im Spalt zwischen Werkzeug- und Substratplatte eine
Pressstromung aus. Die Kraft, welche dadurch zum Prigen notwendig ist, steigt
mit zunehmendem Werkzeugradius (o< r*) an. Dabei ergibt sich eine physikali-
sche Grenze der maximalen Kraft, welche durch die gegebene Werkzeug- und

Maschinensteifigkeit begrenzt ist. Die Nutzungsmoglichkeiten des HeiB3prigens
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beschridnken sich aufgrund der begrenzten Flache und der langen Zykluszeiten
auf Vor- und Kleinserien.

Ein groBer Vorteil des Heil3prigens gegentiber anderen Verfahren wie dem Mi-
krospritzgieBen besteht darin, dass die gepréigten Bauteile geringere innere Span-
nungen aufweisen. Die Molekiilorientierung im Bauteil ist beim Spritzgieen
aufgrund ldngerer FlieBwege und schnellem Abkiihlen nach dem Einspritzen der
Polymerschmelze stirker ausgeprigt. Die geringen Heiz- und Kiihlraten beim
Heifprigen fithren dahingegen dazu, dass sich die Spannungen im Bauteil abbauen
konnen. [33]

Der Aufbau der klassischen Heif3pragemaschinen sowie der Prozessablauf des

Verfahrens bringen verschiedene Vor- und Nachteile mit sich.

Vorteile:

» Exakte Replikation der Strukturen durch das Arbeiten im Prozessfenster
oberhalb der Glasiibergangstemperatur 7, sowie die Moglichkeit der Eva-

kuierung des Werkzeugs.

* Replikation groer Aspektverhiltnisse durch prizise Wegsteuerung sowie

senkrechtes Entformen

¢ Herstellung spannungsarmer Bauteile, bedingt durch kurze FlieBwege und

geringe Schergeschwindigkeiten wihrend des Prigevorgangs

* Grofle Flexibilitit beziiglich Werkzeug und Materialien durch die offene

Bauweise
Nachteile:
e Zyklischer, serieller Prozess
* Begrenzte strukturierbare Fliche pro Zyklus

e Lange Zykluszeit, bedingt durch die Autheiz- und Abkiihlzeiten fiir das
Werkzeug

12
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Diese Nachteile des klassischen Heillpriagens konnen durch die Verwendung des
R2R-Replikationsprozesses verringert oder vermieden werden wie ab Kapitel 3

dargestellt.

2.2 SpritzgieBen

Der SpritzgieBprozess ist ein industriell genutztes, diskontinuierliches Verfahren
zur Herstellung von Polymerbauteilen [34]. Der Prozess zeichnet sich durch sei-
nen hohen Automatisierungsgrad sowie seine kurzen Zykluszeiten aus, die die
Nutzung des Verfahrens wirtschaftlich machen [35]. Im SpritzgieBprozess kann
eine grofle Vielfalt an Polymermaterialien verarbeitet werden [36]. Jedoch miissen
die verwendeten Materialien fiir die optimale Formfiillung eine niedrige Viskositét
aufweisen [37]. Dafiir werden die Materialien iiber die Schmelztemperatur (7;,)
aufgeheizt. Unter hohen Driicken von bis zu mehreren hundert MPa wird eine
Polymerschmelze in das Werkzeug eingespritzt [38, 39]. Durch die kurzen Zy-
kluszeiten sowie das schnelle Abkiihlen der Polymerschmelze im Prozess, weisen
die Bauteile im Vergleich mit dem HeiB3prigen erhohte innere Spannungen auf
[40]. Weiterhin beeinflussen die hohen Prozesstemperaturen im SpritzgieBprozess
die Molekiilstruktur der Polymer-Makromolekiile und liegen deshalb, um die not-
wendige geringe Viskositit zu gewihrleisten, oft nahe der Zersetzungstemperatur.
Diese Termperaturen konnen ebenfalls zu veridnderten Polymereigenschaften
fithren [41]. Der Ablauf des StandardspritzgieBprozesses ist schematisch in Ab-
bildung 2.2 dargestellt. Das Verfahren ldsst sich in fiinf Prozessschritte aufteilen.
Zu Beginn wird das Werkzeug fiir den SpitzgieBprozess geschlossen. Das ther-
moplastische Rohmaterial in Form von Granulat wird in einer Forderschnecke
aufgeschmolzen, homogenisiert sowie anschlieend durch die Vorwértsbewegung
der Schnecke in die temperierte Kavitit des Werkzeuges eingespritzt. Anschlie-
Bend wird der sogenannte Nachdruck aufgebracht und Material zum Ausgleich der
Materialschwindung, welche aufgrund der Abkiihlung der Polymermasse stattfin-
det, in das Werkzeug gepresst. Sobald das Bauteil ausreichend abgekiihlt ist, kann

das Werkzeug geoffnet werden und das Bauteil iiber Auswerferstifte entformt
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Abbildung 2.2: Schematischer Prozessablauf des Spritzgieens

_____— Bauteil

Das Polymergranulat wird durch die Plastifiziereinheit und Heizelemente in den
schmelzfliissigen Zustand mit bestimmter Viskositit gebracht. Das Granulat wird durch
eine Forderschnecke in Richtung des Angusses transportiert und dabei homogenisiert.
In diesem Zustand kann der aus fiinf Prozessschritten bestehende SpritzgieBzyklus
beginnen.

1. Schlieien der beiden Werkzeughilften

2. Einspritzen der Polymerschmelze unter hohem Druck

3. Kiihlen des Werkzeugs inkl. Schmelze und Nachdruckphase zum Kompensieren der
Schwindung

4. Aufdosieren von Material fiir den nédchsten Schuss

5. Offnen des Werkzeugs und Entformen des Bauteils iiber Auswerfer

und ausgeworfen werden. Die Schnecke wird anschlieBend zum Aufdosieren
des néchsten Zyklus zuriickgefahren [34, 37, 38]. Hohe innere Spannungen im
Vergleich zum Heilprigen, welche durch die kurzen Zykluszeiten des Spritzgief3-
prozesses im Bauteil auftreten, erschweren das Entformen und verhindern die
Nutzung der Bauteile in thermisch belasteten Umgebungen wie z.B. bei groB3-
flachigen selbstreinigenden Mikrolinsenarrays als Beschichtung von Solarzellen
[42]. Eine thermische Belastung fiihrt auf Grund der inneren Spannungen zu einer
Verformung der Bauteile [43].
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2.2.1 MikrospritzgieBen

Der Bereich des Mikrospritzgiefens bezieht sich auf Bauteile im MikromaBstab
was Bauteilgewicht und Abmessungen betrifft. Als Mikrobauteile werden Bautei-
le, mit Abmafen im um-Bereich und einem Bauteilgewicht < 0,1 g bezeichnet.
Mikrostrukturierte Bauteile hingegen konnen Abmessungen von sub-mm bis cm
mit einer Strukturierung im um-Bereich und einem Gewicht > 0,1 g aufweisen.
[44-46] Bei den notwendigen Anpassungen fiir das Spritzgielen von Mikrobautei-
len handelt es sich um Verdnderungen im Prozessablauf, welche die vollstindige
Fiillung der Mikrokavititen gewéhrleisten und entsprechend der Grofie der Mikro-
bauteile, die Dosierung der geringen Spritzvolumina ermoglichen. Aus diesem
Grund ist eine gesonderte Dosiereinheit, ein sog. Dosier-/ Einspritzkolben notwen-
dig, um die geringen Schussvolumina exakt dosieren zu konnen (siehe schematisch
Abbildung 2.3) [47]. Die Abformwerkzeuge fiir den Mikrospritzguss erfordern
aufgrund der Strukturgrofe und der Viskositit der Schmelze eine hohere Prézi-
sion beziiglich Oberflichenqualitit und Abdichtung des Werkzeugs gegeniiber
den konventionellen SpritzgieBwerkzeugen [48]. Die vollstindige Fiillung der
Werkzeugkavitit zu gewihrleisten, ist eine der grofiten Herausforderungen im
Mikrospritzguss, da das Verhiltnis von Oberfliche zu Volumen erheblich groB3er
als bei makroskopischen Bauteilen ist. Hier wiirde ein Kontakt mit dem kiihlen
Werkzeug sofort zu einem Erstarren der Schmelze und damit zu unvollstindiger
Formfiillung oder Lunkern fithren. Aus diesem Grund wird fiir den Mikrospritz-
gieBprozess oft eine variotherme Prozessfithrung verwendet. Dabei wird auch das
Werkzeug in jedem Zyklus aufgeheizt und nach dem Spritzvorgang wieder abge-
kiihlt. Dies erhoht die Zykluszeiten von einigen Sekunden auf mehrere Minuten
[49]. Um eine vollstindige Formfiillung der Werkzeugkavitit mit Schmelze zu
gewihrleisten, muss die Kavitét evakuiert werden. Dariiber hinaus konnen Luft-
einschliisse zum Korrodieren des Kunststoffs fithren. Durch das Komprimieren
der eingeschlossenen Luft erhoht sich die Temperatur der Luft und kann in der
Spitze Temperaturen iiber der Zersetzungstemperatur des Polymers erreichen und

so das Polymer schiddigen bzw. zerstoren [43, 50].
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Extruder 7
Werkzeug-
hélften
P i P E —
1. Einspritzkolben 2.

- N

\(/— Bauteil

3.

Abbildung 2.3: Schematischer Prozessablauf des Mikrospritzgie3ens

Der Prozessablauf des Mikrospritzgiefens unterscheidet sich vom konventionellen
SpritzgieBen hauptsidchlich durch das eingespritzte Volumen. Das Einspritzen wird
durch den Einspritzkolben realisiert. So kann trotz der kleinen Spritzvolumina eine
exakte Dosierung erfolgen.

1. Geoftnete Werkzeughilften und Aufdosieren der Schmelze in der Schnecke

2. Schliefien der Werkzeughilften und Fiillen des Einspritzzylinders

3. Einspritzen des exakten Volumens der bendtigten Polymerschmelze durch den
Einspritzkolben

4. Offnen des Werkzeugs und Auswerfen des Bauteils

Das Mikrospritzgieen erlaubt die Herstellung von mikrostrukturierten Mikro-
bis Minibauteilen [44, 45]. Die Herstellung grofflichiger mikrostrukturierter
Oberflachen ist unter Verwendung des Mikro-spritzgieprozesses nicht unbegrenzt
moglich. Die Herausforderung liegt hier in grofiflichigen Bauteilen mit langen
FlieBwegen und mit der Fliche steigenden Schussvolumina in Kombination mit
den zu replizierenden mikrostrukturierten Oberflichen und den entsprechenden

Prozessanpassungen.

2.2.2 Spritzpragen

Um die Herstellung von mikrostrukturierten Bauteilen mit einem Hochdurchsatz-

abformverfahren zu kombinieren, wurde Spritzprigen als Hybridprozess zwischen
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Heiflpriagen und SpritzgieBen entwickelt. Der Prozess wurde entwickelt, um die
kurzen Zykluszeiten des SpritzgieBens mit der Spannungsarmut heilgeprigter
Bauteile zu verbinden. Durch die variotherme Prozessfithrung ist Spritzprigen

auBerdem auch zur Replikation von Mikrostrukturen auf Makrobauteilen nutzbar.

/Prégespalt

- -
F F
4 - -
1. 2. 3. 4.

Abbildung 2.4: Schematischer Prozessablauf des Spritzpriagens

Die geoffneten Werkzeughilften werden bis auf den Prigespalt geschlossen. Anschlie-
Bend wird die Schmelze drucklos in das noch nicht komplett geschlossene Werkzeug
eingespritzt. Durch das vollstidndige Schlieen der Werkzeughilften wird die Schmelze
in die Mikrokavititen gepresst.

1. Geoffnete Werkzeughilften

2. Schliefen der Werkzeughilften bis zum Préigespalt

3. Druckloses Einspritzen der Polymerschmelze

4. Komplettes SchlieBen der Werkzeughilften und Aufbringen des Priagedrucks

Der Spritzprigeprozess (siehe schematisch Abbildung 2.4) verlauft in einem prin-
zipiell dem SpritzgieBen sehr dhnlichen Verfahren ab. Das Polymer wird durch
eine Forderschnecke in das um den Prigespalt gedffnete Werkzeug eingespritzt.
Dies erfordert spezielle Werkzeuge, welche die Werkzeugkavitit auch im teilweise
geoffneten Zustand abdichten [51]. Nach dem Einspritzen wird das Werkzeug
geschlossen, wodurch die gesamte Werkzeugkavitét gefiillt und der Priagedruck
aufgebracht wird. Wihrend der Nachdruckphase wird das Werkzeug gekiihlt und
das Polymer erstarrt. Der gleichmifige Druck in der Schmelze fiihrt zu einer ge-
ringeren Schwindung und geringeren inneren Spannungen im Bauteil [52]. Gerade
bei lichttechnischen Anwendungen konnen geringe Spritz- und Nachdriicke innere
Spannungen minimieren und so die optischen Eigenschaften mafigeblich beeinflus-
sen. Aus diesem Grund wird der Prozess auch zur Replikation optischer Bauteile
verwendet. Beispielsweise werden Hybridoptiken fiir LED-Stralenbeleuchtungen

[51, 53] sowie DVD und Blu-ray Discs [50] im Spritzprigeverfahren hergestellt.
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2.3 UV-Nanoimprint

Der UV-Nanoimprint-Prozess verwendet durch UV-Strahlung aushértende Po-
lymere, sog. Resiste. Diese werden zunichst auf eine Trigerfolie aufgebracht
und anschlieend mittels Master strukturiert. Im Gegensatz zu den vorherigen
Verfahren wird das Polymer im Anschluss mittels UV-Licht ausgehirtet. An-
schlieBend wird der Master entformt [54]. Dieser Prozess ist sowohl eben als
Plate-to-Plate (P2P) als auch auf der Rolle als Roll-to-Roll (R2R) oder aber als
Roll-to-Plate (R2P) moglich [6]. Neben dem klassischen UV-Nanoimprint existie-
ren verschiedene Prozessvarianten, dhnlich dem Druckprozess, in welchem mittels
eines strukturierten Werkzeuges der Resist auf eine Tréigerfolie iibertragen und
anschliefend mittels UV-Licht ausgehértet wird.

Wl [] ——
IN

Strukturwalze 4.~ @ ’

3.
,‘ \ UV-Lichtquelle
Resistapplikation

1. 2.

/ — ?genwalze

Trégerfolie

Abbildung 2.5: Ablauf des rollenbasierten UV-Nanoimprint Prozesses

Das Tragermaterial wird von einem Materialcoil in den Prozess eingebracht und
durch einen Beschichtungsprozess wie das SchlitzgieBen, Spray- bzw. Dipcoating oder
Aufrakeln beschichtet. Der fliissige Resist wird im Arbeitsspalt von Strukturwalze
und Gegenwalze strukturiert und durch UV-Licht ausgehirtet. Anschlieend wird der
mikrostrukturierte Resist auf dem Tridgermaterial aus der Strukturwalze entformt.

1. Beschichten der UV-transparenten Trigerfolie mit Photoresist
2. Priagen der Struktur in den fliissigen Resist

3. Aushirten des Resists mittels UV-Licht

4. Entformen der Strukturen aus dem Werkzeug
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Damit ist das Verfahren prinzipiell auch fiir die groBflichige Ubertragung von
Mikro- und Nanostrukturen geeignet. In Abbildung 2.5 ist der UV-Nanoimprint-
Prozess schematisch in einem R2R-Verfahren dargestellt. Beim UV-Nanoimprint
auf der Rolle ist die Verwendung von Polydimethylsiloxan (PDMS)- oder ande-
ren Polymerwerkzeugen auf einer Triagerwalze Stand der Technik [55-58]. Eine
Limitierung des UV-Nanoimprints ist die Beschrinkung des Verfahrens auf durch
UV-Strahlung aushirtende Materialien. Weiterhin beeinflusst die Elastizitét des
strukturierten Werkzeugs die verarbeitbaren Materialien und Strukturen wesent-
lich. Die moglichen iibertragbaren Strukturen sind aufgrund der Tatsache, dass
das UV-aushirtende Polymer im fliissigen Zustand verarbeitet wird, auf nied-
rige Aspektverhiltnisse beziehungsweise niedrige Strukturhohen von wenigen
hundert Nanometern beschrinkt. Ein Vorteil ist jedoch die Verwendung von Stem-
peln aus Polydimethylsiloxan (PDMS), die als strukturierte Werkzuge fungieren
und eine hohe Auflosung bis in den unteren nm-Bereich ermoglichen [6]. Das
Polydimethylsiloxan (PDMS) erlaubt allerdings keine Ubertragung hoher Krifte
und kein Arbeiten mit hohen Standzeiten. Die Triagerwalze verleiht der strukturier-
ten Oberfliche die fiir den Prozess notwendige mechanische Stabilitét. Der Einsatz
des Polymer-Werkzeugkonzepts wie beispielsweise Ethylen-Tetrafluorethylen-
Copolymer (ETFE) [57] zur Abformung von Mikrostrukturen in thermoplastische
Kunststoffe ist jedoch begrenzt. Aufgrund des elastischen bzw. thermoplastischen
Verhaltens des Werkzeugmaterials ist die maximal mogliche mechanische sowie
thermische Belastung begrenzt, um Verformungen der Strukturen auf dem Werk-
zeug zu vermeiden. Die Strukturierung thermoplastischer Kunststoffe erfordert
Temperaturen im Bereich der Glasiibergangs- bzw. der Schmelztemperatur des
zu strukturierenden Materials. Beziiglich des Temperaturverhaltens und der im
Priageprozess vorherrschenden Polymersteifigkeit bzw. -viskositidt muss eine ver-
gleichsweise hohe Priagekraft wihrend des Priageprozesses von Werkzeug und
Walzen iibertragen werden. Dies schrinkt die Nutzung von Polymerwerkzeugen
fiir die thermische Abformung stark ein, da ein Erwédrmen die Festigkeit des
als Werkzeug verwendeten Polymers negativ beeinflussen kann und somit zu

fehlerhaften Replikationen und zur Zerstorung der Strukturen fiithren kann. Zur
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2 Technologien zur Mikroreplikation

Uberwindung dieser Einschrinkungen werden typischerweise Werkzeuge aus
Metall benétigt.

2.4 Bewertung der Mikroreplikationstechnologien fiir
die groBflachige und nahtfreie Strukturierung

Die bereits etablierten Prozesse Heipragen, Spritzgieen, Mikrospritzgieen,
Spritzprigen sowie UV-Nanoimprint sind fiir die Mikroreplikation grofldchi-
ger mikrostrukturierter Bauteile nur bedingt geeignet. Allen diskontinuierlichen
Replikationstechniken gemein sind Nachteile im Bereich groBflachiger Mikro-
strukturierung von Folienhalbzeugen bzw. Flichenbauteilen. Die Fliche ist bei
allen vorgestellten Verfahren aufler dem R2R-UV-Naoimprint begrenzt. Diinne
Bauteile, z.B. strukturierte Folien, lassen sich schwer ohne Verformung aus dem
Werkzeug entformen, da sie nicht die notwendige Bauteilsteifigkeit aufweisen, um
mittels Hilfswerkzeugen wie z.B. Auswerferstiften entformt zu werden. Weiterhin
wiirden diese Auswerfer die gepridgten Strukturen beschéddigen oder zerstoren.
Die Entformung beim Heif3prigen erfolgt tiber gro3ere Adhdsionskrifte auf der
Substratseite als auf der Werkzeugseite. Das kann durch eine raue Substratplatte
oder durch Kleben geschehen. Dies schriinkt allerdings die Verwendbarkeit der
geprigten Bauteile bspw. fiir optische Anwendungen ein. Fiir viele andere An-
wendungen werden spezielle Materialien mit intrinsischen Materialeigenschaften
benotigt. Somit besteht je nach anwendungsspezifischer Anforderung auch die
Notwendigkeit des Mikrostrukturierens einer breiten Materialvielfalt, wie bspw.
thermoplastische Polymere, Metalle, Keramiken oder Gléser, was die Nutzung
des kontinuierlichen UV-Nanoimprintverfahrens ausschlief3t.

In nachfolgender Tabelle 2.1 sind die vorgestellten Mikrostrukturierungsverfahren
gegeneinander hinsichtlich groBflachiger Mikrostrukturierung bewertet.

Aus der Beschreibung der Prozesse sowie der Bewertungsmatix ist ersichtlich,
dass die klassischen Mikroreplikationstechniken die Liicke in der groB3flachigen
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2.4 Bewertung der Mikroreplikationstechnologien fiir die grofflichige und nahtfreie Strukturierung

Tabelle 2.1: Bewertung der Replikationstechnologien

Verfahren Fliche Strukturierbare Zykluszeit  Struktur-
Materialvielfalt geometrie
HeilBprigen 0 - 2,5D
Mikrospritzgieen 0 + 2,5D
Spritzprigen 0 + 2,5D
R2R-UV-Nanoimprint + - + 2,5D

Mikrostrukturierung bisher nicht schlieBen konnen. Einzig der R2R-Prozess birgt
die Moglichkeiten fiir eine nahtfreie Mikrostrukturierung auf groflen Flichen.
Die Nutzung des R2R-Prinzips im Zusammenhang mit einem thermischen Ab-
formprozess zur Mikrostrukturierung, verbunden mit der Herstellung von nahtfrei-
en Werkzeugen aus Metall wiirde zu einer Erhohung der Vielfalt replizierbarer
und damit nutzbarer Materialien und Strukturgeometrien fithren. Um dies zu reali-
sieren werden jedoch widerstandsfihige nahtfreie Werkzeuge aus Metall fiir die
kontinuierliche Mikrostrukturierung benotigt.

Im Folgenden wird daher der R2R-Heifprigeprozess vorgestellt, welcher die Ei-
genschaften verschiedener hier vorgestellter Prozesse vereint und so einen kontinu-
ierlichen Rollenprozess zur thermischen Replikation von 2,5D-Mikrostrukuturen

in einer Vielzahl von Materialien ermoglicht.
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3 Grundlagen des R2R-Prozesses

3.1 Einfuhrung in den R2R-Prozess

Der Rolle-zu-Rolle-Prozess (engl. Roll-to-Roll (R2R)-Prozess) ist ein wichtiges
Verfahren fiir die Massenproduktion einer Vielzahl von Produkten in verschiede-
nen traditionellen Industrien wie der Druck- und der Verpackungsindustrie. In den
letzten Jahren wurden die Methoden und das Know-how der R2R-Fertigung in
vielen anderen Bereichen adaptiert, darunter beispielsweise die Mikroelektronik,
die Displayfertigung, die Photovoltaiktechnik und die Mikrofluidik [59].

Es gibt zwei Hauptgriinde fiir die Attraktivitit und Verbreitung von R2R-Verfahren.
Erstens ermoglicht der Prozess einen hohen Flidchendurchsatz, sodass er sich
gut fiir die Massenproduktion von 2D bis 2,5D-Folienprodukten eignet. In der
Druckindustrie beispielsweise werden im Tiefdruck Bahngeschwindigkeiten iiber
15 % bei Papierbahnbreiten iiber 4 m gefahren [60-62].

Zweitens bezeichnet R2R einen kontinuierlich ablaufenden Prozess. Dabei wird
ein Halbzeugmaterial, z.B. eine unstrukturierte Folie von einer Materialrolle in
den Prozess eingefiihrt und durch zylinderféormige Rollenwerkzeuge bearbeitet.
Anschlieend wird das bearbeitete Material wieder als Rolle auf einen Kern
aufgewickelt (sieche Abbildung 3.1). Verschiedene Varianten des R2R-Prozesses
beinhalten mehrere Bearbeitungsstufen, welche iiber Rollenwerkzeuge realisiert
werden. Der Prozess steht im Gegensatz zu diskontinuierlichen Verfahren wie
dem P2P- oder dem R2P-Verfahren [6].

Die R2R-Prozesse sind aufgrund ihres Durchsatzes sehr kosteneffizient, auch da
alle Prozessschritte auf einer Anlage durchgefiihrt werden.

Dem R2R- sowie dem R2P-Verfahren gemein ist, dass die Bearbeitung bzw. der

Strukturtransfer, die Abformung, iiber einen Linienkontakt realisiert wird. Bei
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3 Grundlagen des R2R-Prozesses
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Abbildung 3.1: Aufbau der Roll-to-Roll Anlage

Das Halbzeugmaterial wird durch den Abwickler vom Coil gewickelt und iiber Um-
lenkrollen in den Prozess eingefiihrt. Die Folie wird im Arbeitsspalt zwischen den
beiden temperierbaren Prigewalzen strukturiert. Die Fithrungsrollen erlauben das Ein-
stellen des Umschlingungswinkels der Folie um die Werkzeugwalze fiir einen besseren
Wirmetibertrag. Der Aufwickler ermdoglicht tiber die einstellbare Zugspannung das
tangentiale Entformen der strukturierten Folie und wickelt die kalte Folie wieder auf
einen Kern auf.

P2P-Verfahren, wie bspw. dem HeiBprigen, werden die Strukturen senkrecht und
flachig zur Oberfliache iibertragen.

Der R2R-Prozess ermoglicht das Drucken, Pragen oder Beschichten eines flexi-
blen Halbzeugs mit Hilfe eines walzenformigen Werkzeugs (sieche Abbildung 3.1).
Dabei sind mindestens zwei Walzen am Bearbeitungsvorgang beteiligt. Das ver-
wendete Halbzeug wird durch einen Arbeitsspalt zwischen den Walzen hindurch-
gefiihrt und bearbeitet. Der Rollenprozess kann zur Herstellung verschiedenster
Bauteile verwendet werden, wie beispielsweise Separationsmembranen, Filterme-
dien, Druckerzeugnissen, Anti-Splitter-Folien fiir Windschutzscheiben, flexible
Solarzellen, Verbundelektroden auf Metallfolien fiir Lithium-Ionen-Batterien und
makroskopische Strukturierung von Metall-Verbindungen fiir flexible Verpackun-
gen elektronischer Bauteile [59]. Ebenso wird der Prozess auch zur Produktion
von OLEDs (Akronym fiir engl. Organic Light Emitting Diode), Diinnschicht
Solarzellen oder organische Diinnschicht Transistoren verwendet [63]. Aktuell ist

die Erweiterung der R2R-Technologien auf Strukturgeometrien im Mikro- und
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3.1 Einfithrung in den R2R-Prozess

Nanometerbereich von besonderem Interesse. Die Verkniipfung der Herstellung
von Mikrostrukturen mit R2R-Verfahren hat erhebliches Innovationspotenzial.
Kommerzielle Produkte und Anwendungen, welche durch einen technischen Ent-
wicklungsschub im Bereich der groflachigen Mikrostrukturierung positiv hin-
sichtlich Machbarkeit, Zykluszeiten oder 6konomischeren Verfahren beeinflusst
werden konnen, sind beispielsweise Displays, Leuchtmittel, Energiespeicherung,
Elektronik und Photovoltaik [59].

Der wesentliche Unterschied zwischen R2R-Mikroreplikationsprozess und dem
Druckverfahren ist der Ubertrag eines Mediums. Beim Drucken wird Tinte von ei-
nem Zylinder auf die Papierbahn tibertragen. Das Prigen ist ein umformender Pro-
zess, durch den die Oberflichenstruktur und damit die Oberflicheneigenschaften
veridndert werden konnen, jedoch kein zusitzlicher Materialtransfer benotigt wird.
Im R2R-Verfahren finden u.a. I6sungsmittelbasierte Prozesse zum Aufbringen
von Beschichtungen unter hohen Arbeitsgeschwindigkeiten in der GroBserien-
Fertigung Verwendung [59]. Um die funktionell wirksame Oberfliche von mi-
krostrukturierten Bauteilen und Produkten zu vergrofern, ist ein Wechsel von der
zyklischen zur kontinuierlichen Replikation erforderlich [59, 64]. Dieses Upsca-
ling ist nach wie vor die Herausforderung in der Mikro- und Nanoreplikation, da
auch die Prozesse des Formen- und Werkzeugbaus skaliert werden miissen. Insbe-
sondere sequentiell arbeitende lithographische Prozesse wie die Laserlithographie
erfordern Zeit und Anpassungen fiir die groBflichige Masterherstellung. Bisherige
Systeme erzeugen Flichen, welche iiber die einfache Schreibfliche hinausgehen,
durch das Aneinanderfiigen mehrerer Strukturfelder, was zu Fehlstellen in der
Struktur fiithrt [56, 57, 65]. Hier sind Systeme fiir die kontinuierliche Strukturie-
rung grofler ebener Fldachen oder die nahtlose Strukturierung von rotationssym-
metrischen Korpern notwendig. Im Vergleich zur klassischen Replikation von
Thermoplasten, wechselt beim R2R-Verfahren das Prozessfenster vom Schmelz-
in den Erweichungsbereich nahe der Glasiibergangstemperatur 7, (siche Abbil-
dung 6.3). Dies ist notwendig, damit die Folie durch die Bahnspannung nicht reifit
und die Folie durch die Prigekraft Fp nicht makroskopisch verformt wird.
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3 Grundlagen des R2R-Prozesses

Die Werkzeugrotation fiihrt hinsichtlich der Strukturqualitidt dazu, dass abgerunde-
te Konturen durch die Abrollgeometrie in Vorschubrichtung gebildet werden (siehe
Abbildung 3.2). Die erreichbaren Aspektverhiltnisse der replizierten freistehenden
Strukturen sind abhéngig vom Rollendurchmesser (siehe Kapitel 3.2). Umlaufende
Strukturen in Umfangsrichtung konnen auch unabhingig vom Aspektverhéltnis
abgeformt werden, sofern die Entformkrifte dies zulassen.

Im sequenziellen Heiprigen sind mehrere Funktionseinheiten fiir die Umsetzung
der Prozessschritte in einem Werkzeug vereint und werden parallel oder nachein-
ander verwendet. Dieses Kombiwerkzeug kann die notwendige Heizleistung zum
Erwirmen des Halbzeugs auf Prigetemperatur 7p sowie die notwendige Prige-
kraft aufbringen und aufnehmen. Ebenso ist es iiber das Werkzeug moglich das
Bauteil zu kiihlen und zu entformen. [7]. Bisher ist auf rotationssymmetrischen
Werkzeugen keine technische Losung bekannt, welche die Prozessschritte Heizen
auf Prigetemperatur, Prigen, Kiihlen unter 7, und Entformen des Werkzeugs fiir
die thermische Mikroreplikation innerhalb einer Umdrehung des Werkzeuges
ermoglichen wiirde. Aus diesem Grund sind die einzelnen Prozessschritte im R2R-
Prozess im Gegensatz zum sequenziellen HeiB3préigen teilweise ortlich getrennt.
Das macht die Umsetzung der einzelnen Prozessschritte in einen fortlaufenden
Prozess mit mehreren Stationen notwendig. Beim R2R-Prozess wird das Halbzeug
von einem Coil durch den Abwickler in den Prozess eingebracht und anschlielend
mittels Infrarot-Heizstrahlern auf Priagetemperatur geheizt. Je nach Prozessfiih-
rung kann das Halbzeug auf einem Tragermaterial transportiert werden oder es
stellt die benotigte mechanische Stabilitit selbst bereit. Wihrend des Erwidrmens
darf lediglich die oberste Schicht der Folie auf Prigetemperatur gebracht werden,
sodass die Restschicht die durch den Aufwickler aufgebrachte Zugspannung, die
sog. Bahnspannung aufnehmen kann. Nachdem das Halbzeug vorgeheizt wurde,
wird mit der Prigeeinheit die Pragekraft aufgebracht. Die strukturierten Walzen
miissen sich fiir das thermische R2R-Verfahren bis in den AT, des Polymers
temperieren lassen. Die Werkzeugwalzen der Prageeinheit konnen ebenfalls zur
Halbzeugkiihlung verwendet werden. Moglich ist eine aktive Kiithlung der Walzen.
Ebenso kann die Prigeeinheit werkzeugseitig geheizt und gleichzeitig die Gegen-
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3.2 Einfluss der Werkzeugform auf den R2R-Prozess

walze zum Kiihlen verwendet werden. Vor und nach dem Prige- oder Arbeitsspalt,
dem Linienkontakt zwischen Werkzeug und Gegenwalze, sind Fithrungs- oder
Umlenkrollen platziert, mit denen der Umschlingungswinkel des Materials um
die Prigewalze eingestellt wird. Uber den Umschlingungswinkel lisst sich der
Wirmestrom in die Walze und in das Material zusitzlich regeln. Durch das Zu-
sammenspiel aus Pragewalze und angepresster Gegenwalze wird der notwendige
Priagedruck erzeugt. Auf der Prigewalze befindet sich das strukturierte Werkzeug
als Negativ der abzuformenden Strukturen. Die Strukturierung des Werkzeugs
kann auf verschiedene Weise geschehen (siehe Kapitel 5.1). Die Gegenwalze kann
als unmodifizierte oder modifizierte (ummantelte) Stahlwalze ausgefiihrt werden,
um die optimalen Eigenschaften beziiglich Warmetransfer und Steifigkeit fiir den
Prigeprozess mit unterschiedlichen Materialien und Halbzeugen zu bieten (siehe
Kapitel 4.4). Fiir eine beidseitige Strukturierung der Halbzeugfolie kann die Ge-
genwalze ebenfalls als strukturierte Prigewalze ausgefiihrt sein. Die Entformkraft
wird durch den Aufwickler bereitgestellt und die strukturierte Folie durch die tan-
gentiale Zugkraft aus dem Werkzeug entformt. Um die Mikrostrukturen aus dem
Werkzeug zu entformen und um die aufgebrachten Zugspannungen aufnehmen
zu konnen, muss die Folie nach dem Strukturieren wieder unter die 7, abgekiihlt
werden. Die mechanische Stabilitdt des Materials ist auBerdem weiterhin notwen-
dig, um die geprigten Strukturen nicht durch das Aufwickeln wieder zu zerstoren

oder die einzelnen Materiallagen zu verkleben.

3.2 Einfluss der Werkzeugform auf den R2R-Prozess

Die zylindrische Form des mikrostrukturierten Werkzeugs erlaubt bei nahtloser
Strukturierung die groflichige Abformung von Mikrostrukturen. Die zylindrische
Geometrie des Werkzeuges im R2R-Prozess ist allerdings auch der Grund fiir eine
notwendige Neuentwicklung jedes Prozessschrittes fiir die Werkzeugfertigung, da
alle Prozesschritte in der Mikrotechnik fiir die Herstellung planarer Werkzeuge
ausgelegt sind. Von der neuen Geometrie beeinflusst sind alle Prozessschritte,

von der Substratbelackung mit Photoresist, dem Softbake, der Belichtung des
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3 Grundlagen des R2R-Prozesses

Photoresists, der Galvanoformung, den moglichen Strukturgeometrien und Aspekt-
verhiltnisse sowie die auftretenden Krifte beim Abformen der Strukturen, bis hin

zur Qualitit der abgeformten Strukturen.

—— —
Zugspannung

')

Abbildung 3.2: Schematische Darstellung des Abformens von Strukturgeometrien quer zur Vorschub-
richtung

Beispielhafte Abformung senkrechter Strukturen in Folienhalbzeug mit der R2R-
Anlage. Die Abrollgeometrie entspricht prinzipiell der einer Zahnstange mit Evolven-
tenverzahnung und einem Zahnrad mit Eingriffswinkel 0°. Bei der Abformung eines
Werkzeuges mit senkrechten Seitenwidnden ergeben sich demnach im Idealfall bei
entsprechenden Geometrieverhéltnissen abgeformte Strukturen mit Evolventenprofil
und umgekehrt. [66]

Mittels R2R ist die Abformung senkrechter Seitenwinde quer zur Vorschub-
richtung im Allgemeinen nicht moglich. Abbildung 3.2 zeigt schematisch eine
mogliche Abformgeometrie quer zur Vorschubrichtung des Werkzeugs. Der Ra-
dius des Priagewerkzeuges beschriankt die Hohe der abformbaren, periodischen
Strukturen quer zur Vorschubrichtung. Durch den Radius der Prigewalze kann der
Fehler allerdings beeinflusst und auf die gewiinschte Struktur angepasst werden.
Die Auswirkungen einer Strukturdeformation auf die funktionellen Eigenschaften
der Bauteile sind allerdings struktur- und halbzeugabhiingig. Niedrigaspektige
Strukturen sind in geringerem Male betroffen als hochaspektige. Genauso werden
flexible Materialien weniger stark beeinflusst als steife (sieche Kapitel 9). Auch
das maximal realisierbare Aspektverhiltnis wird bei der Abformung quer zur
Vorschubrichtung vom Radius der Werkzeugwalze beeinflusst. Dabei gilt, dass
durch groflere Walzenradien die Deformation kleiner ausfillt, da der Entform-
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3.2 Einfluss der Werkzeugform auf den R2R-Prozess

winkel groer wird und niher an den 90° zum Substrat fiir eine ideal senkrechte
Entformung von 2,5D Strukturen liegt.
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3 Grundlagen des R2R-Prozesses

3.3 Belastung der Werkzeuge - Hertzsche Pressung

Beim klassischen HeiBprigen werden zwei ebene Platten fiir die Abformung
verwendet. Daraus ergibt sich eine konstante Fldchenlast. Die Druckverteilung,
welche sich bei einer kreisformigen Bauteilgeometrie im weichen Polymer ausbil-
det, ist parabolisch, wobei der maximale Druck im Zentrum der Schmelze liegt
[7]. Im R2R-Prozess ergibt sich durch die beiden zylinderformigen Korper mit
coaxial verlaufenden Drehachsen im Idealfall eine konstante Linienlast, welche

die zur Abformung notwendigen Kréfte tibertragt.

Kontakt zwischen zwei elastischen Korpern mit gekriimmten Oberflichen

Sonderfall zweier Zylinder

2 e LZ

(a) Kontakt zweier identischer (b) Kontakt zwischen Hiilse und
Zylinder, schematisch Gegenwalze, schematisch

)

i
]

(c) Darstellung der elastischen
Deformation zweier Zylinder

&\

Abbildung 3.3: Schematische Darstellung der Belastungsfille der R2R-Prigewalzen
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3.3 Belastung der Werkzeuge - Hertzsche Pressung

Bei linienférmigen Beriihrungen zweier elastischer Korper treten Abplattungen an
der Beriithrungszone auf (sieche Abbildung 3.3). Infolge der Normakraft F entsteht

eine Flachenpressung p. Die maximale Fliachenpressung pj,. berechnet sich dann

wie folgt.
FE
max = Omax =00 = 4 | ———5~ 3.1
wobei | | |
[ T 2
R + 2 (3.2
RiR;
= ) 3.3
Ri+R -3
Im Fall zwei identischer Rollen mit den Radien R} = R, gilt
R= 1R (3.4)
=5k .

Bestehen beide Rollen aus dem gleichen Material gilt fiir den Elastizitdtsmodul

E =E| = E; und es folgt:
E\E>
E=2 3.5
E\+E 35)

Elastizitdtsmodul Eg;,j,; = 210000 ﬁ

Fiir die Querkontraktionszahl gilt
V=V =WV 3.6)

Dabei ist v = 0,3 bzw. Querkontraktionszahl v = % — 1 mit Schubmodul
Gsian = 81000 2 [67]

F = wirkende Normalkraft [N]

Aus der Walzengeometrie ergeben sich folgende Abmessungen:
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3 Grundlagen des R2R-Prozesses

Hiilse Walze
Linge Ly =100 mm L, =300 mm
Radius R; =75 mm Ry =75 mm

Durch die Eigenschaften realer Materialien ergibt sich eine Abflachung der Kon-

taktlinie zu einer Kontaktflache mit der Breite 2a und der Léange L.

_ [8FR(1—-Vv?)

Fiir einen Vergleich der Prigekrifte sei an dieser Stelle eine Beispielrechnung
angefiihrt. Angenommen wird die maximale Bearbeitungsbreite mittels struktu-
rierter Stahlhiilsen (siehe Kapitel 5) mit einer Bahnbreite von 100 mm. Verglichen
werden die auftretenden Krifte mit dem Herstellen ebenso breiter Bauteile mittels
klassischem Heilpragen.

Die Maximalkraft am Priagekalander betridgt 18 kN pro Hydraulikzylinder. Daraus
ergeben sich 36 kN Maximalkraft auf die zu prigende Bahnbreite von 100 mm.

Auf der R2R-Anlage ergibt sich demnach ein maximaler Prigedruck von

Pmax = 593,79 =

Druckberechnung fiir das klassische HeiB3prigen:

Berechnet wird die Belastung fiir die Replikation einer Bauteilbreite, welche dqui-
valent zur Bahnbreite der R2R-Strukturierung ist. Fiir den maximalen Prigedruck

folgt bei einer planaren Bauweise:

~

Pmax = — (38)

b

F = wirkende Normalkraft [N]
A = Priigefliche [mm?]
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3.3 Belastung der Werkzeuge - Hertzsche Pressung

Im Vergleich ergibt sich mit einer Prigefliche von 7854 mm? (mit D = 100mm)
(beispielhaft strukturierte Fliche auf einem 4" Wafer) beim Heifpriagen eine
Prigekraft von F ~ 4,6 MN, welche auf der Heilpragemaschine dquivalent zu
den verwendeten 36 kN auf dem R2R-Kalander ist. Der signifikante Unterschied
in den auftretenden Kriften ldsst den Schluss zu, dass der R2R-Prozess damit
der deutlich effizientere fiir die groflachige Mikrostrukturierung ist. Durch die
Zylindergeometrie des Abformwerkzeugs kann allerdings die Nachdruckphase
beim R2R nicht aufgebracht werden, um die Schwindung oder elastische Kompo-
nente der Verformung zu begrenzen. Ungeachtet der Zykluszeit fiir die Abformung
der gleichen Flédche sind die benétigten Kréfte aufgrund der Linienpressung im
Prigespalt deutlich geringer.

So lassen sich bspw. Metallfolien unter hohem Druck deutlich unter 7, prigen
(vergleiche Kapitel 8). Hierfiir werden Werkzeuge benotigt, welche diesen Drii-

cken standhalten.
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4 Anlagentechnik des
R2R-Replikationsprozesses

Durch die Kombination der Vorteile des kontinuierlichen UV-R2R-Nanoimprints
mit Funktionseinheiten des klassischen Heilpragens sowie der Anpassung der Pro-
zessparameter entstand das R2R-Verfahren zur Replikation von Mikrostrukturen.
Das resultierende Verfahren erlaubt einen hohen Durchsatz von mikrostrukturier-
ten Bauteilen. Die Nahtfreiheit des Werkzeugs (siehe Kapitel 5) erlaubt auBerdem
die Strukturierung groBer Fldchen ohne Unterbrechung. Die neu entwickelte Pro-
zessfithrung, insbesondere die Heizung des Halbzeuges sowie die Aufbringung
des notwendigen Prigedrucks, ermdglicht eine kontinuierliche Strukturierung
einer Vielzahl verschiedener Materialien mit dem R2R-Verfahren. Weiter erlaubt
die Nutzung des Hiilsenkonzeptes fiir die Werkzeuge (siehe Kapitel 5.1 und Ka-
pitel 5.3.5) kurze Riistzeiten beim Wechsel der Werkzeuge sowie ein einfaches
Handling wihrend des Werkzeugherstellungsprozesses. Durch den offenen und
flexiblen Anlagenaufbau kann der Prozess schnell und einfach an neue Anforde-
rungen angepasst werden.

Im folgenden Kapitel werden die notwendigen Anpassungen an die am Institut
fiir Mikrostrukturtechnik (IMT) vorhandene Anlagentechnik detailliert dargestellt.
Abbildung 4.1 zeigt dazu die R2R-Prigeanlage zu Beginn der Arbeit.

4.1 Anlagenaufbau

Abbildung 3.1 zeigt schematisch den Aufbau einer R2R-Préigeanlage. Die im
Replikationslabor des IMT aufgebaute Prigeanlage fiir coilbasierte Halbzeuge ist
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4 Anlagentechnik des R2R-Replikationsprozesses

Abbildung 4.1: Laborkalander am IMT als Kernelement der R2R-Préigeanlage

in Abbildung 4.2 dargestellt. Der gesamte Aufbau zur kontinuierlichen Mikrore-
plikation auf coilbasierten Folien besteht aus der Prigeinheit, der Steuereinheit
sowie dem Auf- und Abwickler fiir Halbzeuge. In der Prigeeinheit, einem modifi-
zierten Laborkalander (Comerio Ercole S.p.A., (I)) (Spezifikationen siehe Tabelle
4.1), wird die Pragekraft Fp tiber Hydraulikzylinder aufgebracht. Die Maximal-
kraft bei Nutzung einer Werkzeugbreite von 100 mm betrigt 360 % Die Einheit
kann kraftgeregelt oder iiber die Regelung des Prigespaltes zwischen den Walzen

gesteuert werden.

Tabelle 4.1: Spezifikation des R2R-Priagekalanders am IMT

Max. Prigewalzenbreite 300 mm
Walzendurchmesser 150 mm
Max. Prigekraft Fp 120 %
Bahngeschwindigkeit vg, 2,2 & -39 o

Walzentemperatur Werkzeugwalzentemperatur (T'g,;;) 25 °C - 260 °C
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4.1 Anlagenaufbau

Um die Temperatur der Walzen wihrend des Priagevorgangs zu regeln, werden
Hohlwalzen verwendet, diese sind mit einem Temperierol gefiillt, welches mittels
einer elektrischen Heizpatrone erwidrmt werden kann. Zur Erweiterung des bear-
beitbaren Materialspektrums wurde vor den Prigekalander eine IR-Vorheizeinheit
zur Erwiarmung der Oberfliche des Halbzeugs in den Aufbau integriert.

R (T
Pragewalze |

Abbildung 4.2: R2R-Anlage am IMT

Der Prigekalander stellt die zentrale Funktionseinheit zur Strukturierung dar. Das
verwendete mikrostrukturierte Werkzeug bildet mit der Gegenwalze den Prégespalt. In
diesem wird das Halbzeug, welches iiber den Abwickler in den Replikationsprozess
eingebracht wird, strukturiert. Zwischen Abwickler und Prigeeinheit wird die Folie
iiber die IR-Strahler, der Vorheizung, aufgeheizt. Hinter der Priage- und Krafteinheit
wird die Folie vom Aufwickler entformt und auf einen Kern gewickelt.

Die Vorheizung erlaubt die Bearbeitung von Materialien, deren Prigetemperatur
iiber der maximalen Werkzeugwalzentemperatur (7 g,;;) liegt. Weiterhin erlaubt
die Vorheizung, die Priage- und Gegenwalzen zur Kiihlung einzusetzen, sodass der
Priageprozess variiert werden kann und das Materialspektrum dadurch zusétzlich
erweitert wird. In den Kalander konnen Umlenkrollen eingebaut werden, womit
der Umschlingungswinkel um die Prigewalze einstellbar wird.

Die Prigeeinheit ist mit einem externen Auf- und Abwicklersystem der Firma
Spilker GmbH (D) verbunden, um das coilbasierte Halbzeug in den Prozess

einzubringen, die Entformkraft aufzubringen und das Folienmaterial zu handhaben.
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4 Anlagentechnik des R2R-Replikationsprozesses

Zusitzlich ist die Strukturierung von kleineren, einzelnen Halbzeugbdgen durch
manuelles Einfiihren in den Prigespalt moglich.

4.2 \Vorheizung

Durch die hohe Flexibilitit des Prozesses konnen viele verschiedene Materiali-
en bearbeitet werden. Sowohl das Pragewerkzeug als auch das zu verarbeitende
Halbzeug konnen schnell und problemlos gewechselt werden. Da die benétigte
Energie, um das verwendete Polymer bis in Erweichungstemperaturbereich AT,
aufzuheizen, je nach Bahngeschwindigkeit nicht durch den bloBen Kontakt mit
der Priagewalze im Prigespalt ibertragen werden kann, wurde eine IR-Vorheizung
vor dem Prigekalander installiert. Durch die vorgeschaltete IR-Vorheizung kann
eine breitere Vielfalt an Halbzeugen verarbeitet werden (siehe Kapitel 6, 8, 9).
Die installierte IR-Vorheizung hat eine Leistung von 7,2 kW, die auf einer Strecke
von 50 cm iiber die Bahnbreite von 30 cm arbeitet und das Halbzeug auf die Vor-
heiztemperatur (7 p,.) erwidrmt. Die verwendeten Hohlkeramik-Insfrarotstrahler
SFEH der Firma Niggeloh (D) zeigen ein breites Emmisionsspektrum, wodurch
die Vorheizung einer Vielzahl verschiedener Materialien mit unterschiedlichem
Absorptionsverhalten ermoglicht wird. Das emittierte Spektrum des Infrarot-
strahlers hat sein spektrales Leistungsdichtemaximum bei ca. 4 um Wellenldnge
(155 W/um) (siehe Abbildung 4.3) [69]. Dabei erwidrmen sich die Heizelemente
auf bis zu 750 °C. Die Vorheizung der Halbzeugmaterialien basiert auf der Ab-
sorption der Strahlungsenergie auf dem Weg durch das Material (sieche Abbildung
4.4).

Der zum Préigen notwendige Energieeintrag wird teilweise von der Vorheizung
und teilweise von der Prigewalze geleistet. Durch diese Aufteilung kann die
Stabilitiit der Folie fiir die Entformung sowie fiir die Auf -und Abwicklung ge-
wiihrleistet werden. Uber beide Einheiten kann die Energie in das zu prigende
Folienhalbzeug eingebracht werden. Dabei ist die Energieabsorption des Materials
durch die IR-Strahlung sowie die Wirmeiibertragung durch den Kontakt mit der

Priagewalze zu beriicksichtigen. Die Bahngeschwindigkeit und die Heizzeit sind
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4.2 Vorheizung

somit voneinander und zusitzlich von dem zu prigenden Material abhédngig. Die
Wirmeleitung durch den Kontakt mit der Priagewalze kann durch den Umschlin-
gungswinkel, welcher durch die Positionierung der Fithrungsrolle eingestellt wird,
angepasst werden. Um die Temperierung des Halbzeuges weiter auf die jeweiligen
Materialien anzupassen und spezielle Temperaturfithrungen und komplexere Pro-
zesssteuerung zu ermoglichen, konnen zusitzliche separat temperierbare Walzen

in den Prozess eingebaut werden.
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Abbildung 4.3: Spektrum der vom IR-Strahler (Vorheizung) emittierten Strahlung

Die verwendeten IR-Strahler haben ihr spektrales Leistungsdichtemaximum von
155 W/um bei einer Wellenldnge von 4 um. Die emmitierte Schwarzkorperstrahlung
der IR-Strahler erméglicht die Vorheizung verschiedener Materialien mit unterschied-
lichem Absorptionsverhalten. Nach [69]

Die Leistung der Vorheizung muss je nach Eindringtiefe in das Material und
der Absorption der Strahlung auf den jeweils verwendeten Werkstoff angepasst
werden.

Die Strahlungsenergie der IR-Vorheizung wird beim Durchdringen des Folienma-
terials umgewandelt. Die eingebrachte Energie fiihrt zu einer Temperaturerhohung.
Die Strahlungsintensitit / wird auf dem Weg dx durch das Material abgeschwécht:

dl = —aldx (4.1)
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4 Anlagentechnik des R2R-Replikationsprozesses

Dabei ist der Absorptionskoeffizient o eine Materialkonstante, welche von der
Wellenlinge A der Strahlung abhingt.
Durch Integration ergibt sich der Intensitédtsverlust in einer grofSeren Schichtdicke

x nach dem Lambert-Beer‘schen-Gesetz [70]:

I, = Ipe™ ™ “4.2)

Intensitat |

Materialstarke x

Abbildung 4.4: Resultierende Intensititsverteilung innerhalb eines Materials mit der Materialstirke x
nach dem Absorptionsgesetz (nach [70])

Der Intensititsverlust der Strahlung (siehe Abbildung 4.4) ist an der Materialober-
flache am stédrksten. Daraus resultiert hier auch der grof3te Temperaturanstieg im
Material. Dieses Verhalten ist von Vorteil fiir die Erwdrmung des Folienhalbzeugs
im R2R-Prigeprozess. Die Folie muss eine gewisse Zugkraft aufnehmen konnen,
um gespannt zu bleiben und so in gleichméfBigem Abstand unter der Vorheizung
hindurchzulaufen. Weiterhin muss sie die Entformkraft aufnehmen konnen, wel-
che durch den Aufwickler aufgebracht wird, ohne zu reilen. Hierfiir ist es von
Vorteil, wenn die Folie nur in der obersten Schicht auf Prigetemperatur erwirmt
wird und der Rest der Foliendicke als Triagermaterial dient, sodass die Verwendung

einer zweiten Trigerfolie vermieden werden kann.
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4.3 Einflussfaktoren auf den R2R-Prageprozess

Die Prozessparameter und deren Einfluss auf die Qualitit der Abformung der
Mikrostruktur des klassischen ebenen Hei3pragen sind den Einfliissen beim R2R-
Prigen in Tabelle 4.2 gegeniibergestellt.

Neben den Maschinen- und prozessinternen Parametern hat aulerdem das ver-
wendete Halbzeug einen groflen Einfluss auf den Prigeprozess. Gegebenenfalls
enthaltene Additive wie UV-Stabilisatoren oder Flussmittel sowie der Wasser-
gehalt wirken sich auf das Prigeergebnis aus. Des Weiteren beeinflussen die
Oberflichenbeschaffenheit und die Strukturqualitidt des Werkzeugs die Priagequali-
tat. Weitere nicht regelbare Einfliisse ergeben sich aus den Materialeigenschaften
der Werkzeuge (z.B. der Wiarmeleitfihigkeit) sowie der Gesamtsteifigkeit der
HeiBpriageanlage [27].

Durch die unterschiedliche Charakteristik des diskontinuierlichen Hei3pragepro-
zesses und des R2R-Prigeprozesses unterscheiden sich die Einflussparameter bzw.
deren Einfluss. Die Werkzeugqualitit ist fiir beide Prozesse gleichermal3en ent-
scheidend. Die Priagetemperatur darf beim R2R-Prigen nicht dazu fiihren, dass die
Halbzeugbahn durchgewédrmt wird und so z.B durch die Zugspannung beim Entfor-
men reiit. Beim Hei3pragen wird das Material hingegen auf eine Prigetemperatur
> T, gebracht. Auch die Priigekrifte unterscheiden sich aufgrund der unterschied-
lichen Prigefldchen (siehe Kapitel 3.3) als auch hinsichtlich der unterschiedlichen
Priagetemperaturen wesentlich. Durch die kontinuierliche Prozesscharakteristik ist
die Prigegeschwindigkeit fiir das R2R-Prigen deutlich hoher als beim klassischen
HeilBpriagen. Ebenso kann beim R2R-Prigen keine Haltezeit oder Nachdruckzeit
genutzt werden. Dies ergibt sich aus der zylindrischen Werkzeuggeometrie ebenso
wie die Entformgeschwindigkeit, die beim R2R-Prigen gleich der Prigegeschwin-
digkeit ist. Das bedeutet, dass beide an Vorheizung und Abkiihlgeschwindigkeit
vor und nach dem Prigevorgang angepasst werden miissen.

Zusitzlich ergeben sich durch die unterschiedlichen Anlagenaufbauten teilweise
unterschiedliche bzw. weitere Einflussparameter. In Tabelle 4.2 werden diese

gegeniibergestellt.
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4 Anlagentechnik des R2R-Replikationsprozesses

Tabelle 4.2: Einflussparameter auf den Prozess und das Prigeergebnis beim Heillprigen und der
R2R-Replikation

Klassisches HeiBprigen R2R-Replikation
Werkzeugqualitit Werkzeugqualitit
Prigetemperatur Prigetemperatur
Priagekraft Priagekraft
Priagegeschwindigkeit Bahngeschwindigkeit
Nachdruckzeit/Haltezeit

Entformtemperatur Entformtemperatur
Entformgeschwindigkeit o Bahngeschwindigkeit

Gasdruck in der Pragekammer  Gasdruck der Laborumgebung
Strukturausrichtung/Werkzeugform
Umschlingungswinkel Werkzeug/Halbzeug
Bahnspannung/Zugrichtung

Materialverhalten der Gegenwalze

Der Walzendurchmesser beeinflusst das maximal mogliche Aspektverhiltnis pe-
riodischer Strukturen. Der Entformwinkel bestimmt geometrisch die maximale,
entformbare Strukturhohe. Die Werkzeugqualitit spielt wie beim klassischen
HeiBBprigen eine wichtige Rolle beim Entformen der Strukturen. Beim Abformen
von Mikrostrukturen mittels R2R-Prozess wird die notwendige Entformkraft nicht
senkrecht, sondern tangential durch die Zugkraft des Aufwicklers aufgebracht. Da-
bei ergibt sich eine geringere nutzbare Normalkraft zum Entformen im Vergleich
zum klassischen Hei3prigen. Weiterhin beschrinken die Materialeigenschaften
des Folienmaterials bei der verwendeten Entformtemperatur die Entformkraft.
Durch eine Strukturausrichtung in Umfangsrichtung auf der Werkzeugwalze kann
das Aspektverhiltnis im Vergleich zu achsial ausgerichteten Strukturen erhoht

werden. Beim klassischen Heifpriagen wird das gesamte Werkzeug auf Prige-
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4.3 Einflussfaktoren auf den R2R-Prigeprozess

temperatur aufgeheizt und anschlieend abgekiihlt, um das Bauteil entformen zu
konnen. Somit hdngen die Zykluszeiten direkt von dem verwendeten Material und
der Prigetemperatur ab. Im R2R-Replikationprozess kann das Halbzeug vorge-
heizt und direkt durch ein wiarmeres oder kilteres Werkzeug strukturiert werden.
Durch die kurze Beriihrungszeit des Werkzeuges mit dem Halbzeug ist es notwen-
dig, schon vor dem Pridgevorgang die Folie aufzuwidrmen. Ob das Werkzeug zur
Erwidrumg auf Priagetemperatur oder bereits zum Abkiihlen fiir einen sichereren
Entformvorgang verwendet werden muss, hingt von Material und Foliendicke ab.
Je dicker die Folie, umso stérker ist die Schichtdicke, welche die Zugkrifte des
Abwickelns und Aufwickelns aufnehmen kann. Zur Strukturierung muss je nach
Wirmeeindringzahl idealerweise nur eine Schichtdicke vergleichbar der Struktur-
hohe auf Prigetemperatur gebracht werden. Die Vorheizung hat groen Einfluss
auf die Bahngeschwindigkeit, da diese an die Wirmeeindringgeschwindigkeit
angepasst werden muss, um mit der Vorheizung die zu strukturierende Schicht
auf Umformtemperatur erwirmen zu konnen. Je langsamer die Folie unter der
Vorheizung hindurchgefiihrt wird, desto tiefer dringt die Energie in die Folie ein.
Die Prigekraft wird beim R2R iiber eine Linienlast tibertragen. Dies erlaubt eine
Strukturierung mit reduzierter Kraft im Vergleich zum Heilprigen. Das Material
der Gegenwalze hat liber den Elastizititsmodul und die Oberflichenbeschaffenheit
(siehe Kapitel 3.3) Einfluss auf den anliegenden Prigedruck. Je weicher die
verwendete Gegenwalze, desto breiter ergibt sich die Linie zur Kraftiibertragung
und damit sinkt der Priagedruck.

Die Entformtemperatur hiangt von der Werkzeugtemperatur, der Temperatur des
Materials nach der Vorheizung und der Raumtemperatur ab. Sollte die Temperatur
durch das Werkzeug oder die Umgebungsluft nicht auf Entformtemperatur gesenkt
werden konnen, ist es moglich, am Ausgang des Prigespaltes eine Schlitzdiise fiir
temperiertes Gas anzubringen, wodurch das Material zusdtzlich abgekiihlt werden
kann.

Der R2R-Prigeprozess kann aufgrund der Anlagengrof3e nicht ohne Weiteres im
Vakuum stattfinden. Aus diesem Grund ist das Abformen von Mikrokavititen in

ein Folienhalbzeug nicht ohne Weiteres moglich. Wie beim diskontinuierlichen
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HeiB3priagen wiirde das weiche Polymer die Kavititen wihrend des Prigevorgangs
dicht verschliefen und das eingeschlossene Gas wiirde eine vollstindige Fiillung
der Kavitit verhindern. Hier ist beim R2R-Prozess jedoch die Abformgeometrie
hilfreich. Sofern die Strukturen nicht deutlich kleiner als die Priagekontaktlinie
sind, wird die Kavitidt am vorderen Ende wieder geoffnet, bevor das Ende der
Struktur durch das Polymer verschlossen wird.

4.4 Handlingsystem

Gegenwalze

Uber die Gegenwalze (siche Abbildung 3.1) und die feste Prigewalze wird der
notwendige Prigedruck aufgebaut. Die Prigewalze ist mit dem mikrostrukturier-
ten Werkzeug bestiickt. Die Gegenwalze besteht, um die Prigekrifte aufnehmen
zu konnen aus gehértetem Stahl und wird, abhédngig vom zu prigenden Materi-
al, mit unterschiedlichen Ummantelungen versehen. Das ideale Priageergebnis
entsteht durch das passende Zusammenspiel der Prozesstemperatur, der Prigege-
schwindigkeit, der Materialspannung und der notwendigen Unterstiitzung durch
die Gegenwalze wihrend des Préigens. Je nach Halbzeugmaterial, zu pragenden
Strukturen sowie Werkzeugmaterial gilt es, die passende Gegenwalze zu nutzen
bzw. die Gegenwalze entsprechend anzupassen, zu beziehen oder zu beschich-
ten. In der vorliegenden Arbeit wurden blanke Stahlwalzen (1.2842, 90MnCrVS,
gehirtet) sowie mittels gieBbarem Silikonpolymer (Elastosil® M4601 A+B; 9:1,
Wacker Chemie, (D)) beschichtete und mit Filz bezogene Walzen als Gegenwalzen
fiir die Replikation (Strukturierung von Vliesstoffen, siehe Kapitel 9) verwendet.
Die Stahlwalze bietet einen guten Wirmeiibergang in das zu prigende Material,
ist allerdings aufgrund der Materialsteifigkeit des Stahls nicht fiir alle Arten von
mikrostrukturierten Werkzeugen und Halbzeugen geeignet, da die Gefahr der
Zerstorung der Strukturen durch die Gegenwalze besteht. Diese Gefahr kann
teilweise durch eine Reduzierung der Prigekraft sowie durch die Verwendung

einer beschichteten Gegenwalze verringert werden. In der vorliegenden Arbeit
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Abbildung 4.5: Gegenwalzen (jeweils unten) fiir unterschiedliche Anwendungen und Prigeergebnisse

a) Die Gegenwalze aus Stahl bietet den besten Wirmeiibergang in das zu prigende
Material und ermoglicht durch die Steifigkeit das Prigen von beispielsweise Metallfo-
lien oder Glassomer.

b) Die mit Silikon beschichtete Gegenwalze bietet eine elastische Oberfliche und
einen geringeren Wirmetibergang im Vergleich zur Stahlwalze.

c¢) Die mit Filz bezogene Gegenwalze verteilt die Prigekraft durch sein elastisches
Materialverhalten und ist ideal zum Priigen von thermoplastischem Vliesstoff geeignet.

wurde die Stahlwalze fiir die Abformung in thermoplastische Folienhalbzeuge
sowie Metallfolien und Glas (vergleiche Kapitel 6 und Kapitel 8) verwendet.
Die silikonbeschichtete Walze sowie die mit Filz bezogene Walze werden fiir die
Abformung von Mikrostrukturen in thermoplastische Vliesstoffe verwendet, mit
dem Ziel, die einzelnen Fasern im Prigeprozess nicht zu zerstoren (siche Kapitel
9).

Auf- und Abwickler

Durch die Priageeinheit wird die Prigegeschwindigkeit im Anlagenaufbau vorgege-
ben und die Auf- und Abwickler sorgen durch die aufgebrachten Bahnspannungen,
je nach Halbzeug, fiir eine sichere Prozessfiihrung. Durch die Bahnspannung vor
der Priageeinheit wird ein konstanter Abstand der Halbzeugbahn von den IR-
Strahlern der Vorheizung sichergestellt. Eine Bahnkantensteuerung ermoglicht
die prizise Fithrung der Halbzeugbahn in die Vorheizung und die Prigeeinheit.
Der Aufwickler nach der Prigeeinheit stellt die zum Entformen der Folie aus
dem Priagewerkzeug notwendige Zugspannung sicher. Die Bahnspannung kann

zwischen 4 N und 100 N eingestellt werden.

45



4 Anlagentechnik des R2R-Replikationsprozesses

4.5 Résumé zum R2R-Prageaufbau

Fiir die kontinuierliche Replikation von Mikrostrukturen wurde eine kompakte
und modular aufgebaute Anlage konzipiert und aufgebaut (siche Abbildung 4.2).
Beim Aufbau der Anlage wurde auf eine offene Bauweise im Sinne einfacher
Modifizierbarkeit Wert gelegt. Die Anlage besteht aus einem Pragekalander mit
Auf- und Abwickler fiir die verwendeten Halbzeuge. Neben den heizbaren Walzen
wurde eine IR-Vorheizung installiert, um in einem grofleren Temperaturbereich
strukturieren zu konnen bzw. den Prigeprozess bspw. mittels Vorheizung und
kalten Walzen an die Prigeparameter des jeweiligen zu prigenden Materials
anpassen zu konnen. Auflerdem wurden verschieden beschichtete Gegenwalzen
fur die Verarbeitung unterschiedlicher Materialien untersucht. Die Spezifikation

der vollstindigen R2R-Prigeanlage ist in Tabelle 4.3 zusammengestellt.

Tabelle 4.3: Spezifikation der am IMT aufgebauten R2R-Anlage

Max. Priagewalzenbreite 300 mm

Walzendurchmesser 150 mm

Vorheiztemperatur 7 py, 25°C-750°C
Bahngeschwindigkeit vgap, 2,2 & -39

Walzentemperatur T g,y 25°C-260°C

Max. Prigekraft Fp 120 %

Mogliche Gegenwalzen Stahl, Elastomer-, Filzbeschichtung
Bahnspannung 4N - 100N

Replizierbare Strukturdimensionen  gezeigt: 1 um - 900 um

Replizierbares Aspektverhiltnis gezeigt: < 1

Die R2R-Anlage ermdglicht so die Forschung und Entwicklung auf einer kom-
pakten Plattform, um die Liicken zwischen Laborforschung, Pilotproduktion und
den anschliefenden vollstindigen Produktionsprozessen fiir die gro3flachige Mi-

krostrukturierung zu schlief3en.
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Die Nutzung des R2R-Mikroreplikationsprozesses ergibt nur in der Kombinati-
on mit nahtfrei strukturierten Werkzeugen einen optimalen industrietauglichen
Prozess fiir die Mikrostrukturierung grof3flachiger Bauteile. Im folgenden Kapitel
wird die Entwicklung einer Prozesskette fiir die Herstellung nahtfrei strukturierter
R2R-Werkzeuge aufgezeigt und die einzelnen Prozessschritte erldutert.

Abformwerkzeuge fiir die Mikrostrukturtechnik werden iiblicherweise mittels
lithographischer Verfahren in Kombination mit Atz- oder Galvanoformungspro-
zessen hergestellt. Diese sind in der Mikrotechnik etabliert und ermdglichen die
benotigte Prizision fiir die Herstellung der Werkzeugmaster mit Strukturen <
10 um. Mechanische Bearbeitungsmethoden liefern nicht die geforderte Qualitét
hinsichtlich Seitenwandrauigkeiten, Profiltreue und Oberflachengiite, wodurch
Entformkrifte erhoht werden und Schiden an den replizierten Mikrostrukturen

auftreten konnen. (siehe Tabelle 5.1).

Tabelle 5.1: Typische Seitenwandrauigkeiten verschiedener Fertigungsmethoden im Vergleich
(nach [71])

LIGA-Werkzeug R, =10nm -40nm
Mikroerodieren R, =100 nm -200 nm
Mikrozerspanen R, = 200 nm-400 nm

Vom klassischen thermischen Heiflprigen sind verschiedene Werkzeuge bekannt.
Strukturierte Nickelbleche mit einer Dicke < 0,5 mm werden als Nickelshims

bezeichnet, wohingegen Werkzeuge mit einer Dicke > 1 mm als Formeinsitze
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bezeichnet werden. Aufgrund ihrer Dicke und der mechanischen Eigenschaften
von Nickel ist es moglich, die Shims zu biegen. Dies ist der Ausgangspunkt fiir
die Werkzeugherstellung fiir die R2R-Replikation. Durch klassische Mikrostruk-
turierungsprozesse hergestellte, eben strukturierte Nickelbleche, welche auf die
Prigewalze gebogen werden, sind in Kapitel 5.2.1 und Abbildung 5.5 dargestellt.
Davon ausgehend wurden strukturierte Stahlshims als Werkzeuge entwickelt, die
ebenfalls um die Prigewalze gebogen werden konnen. Diese Werkzeuge wurden
mittels klassischer Mikrostrukturierungsprozesse hergestellt, weshalb sich nach
dem Umbiegen auf die Walze auf dem Umfang mindestens eine bzw. mehrere
Nihte ergeben. Um die groBflichige Mikroreplikation zu ermoglichen, wurde dar-
auf aufbauend eine Prozesskette zur Herstellung nahtlos strukturierter Stahlhiilsen

fiir die R2ZR-Mikroreplikation entwickelt und getestet.

Die strukturierten Werkzeuge lassen sich in drei Arten unterteilen (Abbildung
5.1):

Abbildung 5.1: Schematische Darstellung der verschiedenen Werkzeugarten.

a) Positive Werkzeuge, welche so benannt sind, da deren Strukturbereiche
erhaben gegeniiber dem Werkzeugsubstratmaterial sind

b) Negative Werkzeuge, bei denen die Strukturbereiche aus Kavitdten im
Werkzeugsubstratmaterial bestehen

¢) Kombinierte Werkzeuge, deren Strukturbereich sowohl durch ein Vorhan-
densein von erhabenen Bereichen als auch durch das Vorhandensein von

Kavititen bestimmt ist
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Durch die Wahl der Werkzeugart wird zugleich eine Entscheidung zur Bearbeitung
des Halbzeugs getroffen. Wihrend bei Verwendung eines positiven Werkzeugs
die FlieBwegldnge des Materials beim Umformen verhéltnismifig gering ausfillt,
ist sie bei Verwendung eines negativen Werkzeugs ungleich hoher, da der Werk-
stoff auf einer groferen Kontaktflache flielen muss, um die Kavitidten zu fiillen.
Die Abformung der Mikrostrukturen auf groB3en Fldchen ist nicht nur durch die
auftretenden Krifte (siche Kapitel 3.3) beschriankt, sondern auch durch die Grofe
der herstellbaren Werkzeuge.

5.1 Herstellung mikrostrukturierter Werkzeuge

Fiir Strukturen mit GréBen tiber 10 um sind typischerweise Frisen, Funkenerodie-
ren (EDM) (Engl. Electrical Discharge Machining) [72, 73] oder Strukturieren
mittels Femtosekundenlaser [22] bevorzugte Methoden. Diese sind bei abnehmen-
der StrukturgroBe jedoch physikalisch begrenzt, insbesondere wenn eine hohe
Qualitit definierter Profile, wie beispielsweise 2,5D-Strukturen mit senkrechten
Seitenwénden und orthogonalem Strukturgrund, gefordert ist. Der Prozess der
anodischen Oxidation erzeugt zufillig verteilte Strukturen bis in den Nanobereich
direkt auf Metalloberfldchen [74-76].

Aus dem Bereich der Drucktechnik ist die Strukturierung von Tiefdruckwalzen
mit Tintennidpfchen bekannt. Abbildung 5.2 zeigt die typischen Profile der Tinten-

ndpfchen, welche mittels verschiedener Herstellungsverfahren erzeugt werden.

Lithographische
Methoden

Elektromechanische Gravur Atzgravur Lasergravur

Abbildung 5.2: Schematische Darstellung der Profile verschiedener Strukturierungstechniken
(erginzt nach Stahl, 2013 [60])
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5 Werkzeugherstellung fiir die R2R-Mikroreplikation

Fiir Strukturgroflen unter 10 ym mit prizisen Profilen oder fiir Nanostrukturen
sind typischerweise lithographische Prozesse erforderlich. Allgemein kann der
Lithographieprozess mittels verschiedener Licht- oder Energiequellen, wie Ront-
genlicht, Laserlicht, UV-Licht oder mittels Elektronenstrahl durchgefiihrt werden
[7]. Diese Strukturierungsverfahren sind allerdings in verschiedener Hinsicht
nur bedingt fiir die R2ZR-Werkzeugherstellung geeignet. Meist optimiert fiir die
Strukturierung ebener Substrate, weisen sie Einschrinkungen fiir die praktische
Umsetzung auf gekriitmmten Oberflichen auf. Einschriankungen sind unter ande-
rem in der maximal strukturierbaren Fliche bzw. maximal moglichen Aufnahme,

der moglichen Auflosung und dem moglichen Aspektverhiltnis vorhanden.

5.2 Werkzeugkonzepte fir den R2R-Prozess

Zwei Ansitze stehen fiir die R2ZR-Mikroreplikation mit Strukturgrofien < 15 pm

zur Verfiigung:

e Strukturierung eines, durch UV-Strahlung aushirtenden Polymers auf einer
Tragerfolie unter Verwendung einer elastomeren Form als ebener Stem-
pel oder Hiilse [56, 65, 77, 78], typischerweise aus Polydimethylsiloxan
(PDMS) [79-81]

e Strukturierung eines thermoplastischen Polymers unter Verwendung eines

mikrostrukturierten Shims, der um eine Rolle gewickelt ist [6, 82-86]

Bei beiden Konzepten kann die Montage von Formwerkzeugen in zwei Kategorien
unterteilt werden.

Erstens, die Fixierung von Stempeln oder Shims, welche um eine Rolle gewickelt
werden. Diese Shims werden im Allgemeinen mittels klassischer lithographi-
scher Verfahren und nachfolgender elektrochemischer Abscheidung aus Nickel
hergestellt (siche Kapitel 5.2.1).

Die zweite Kategorie fiir die Konzepte der Fixierung von strukturierten Werkzeu-

gen ist die Verwendung von sog. Sleeves, die eine nahtlose Replikation ermogli-
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chen. Sleeves sind Hiilsen, welche auf eine Trigerwalze gespannt werden (siche
Kapitel 5.2.2).

Die Strukturierungsmethoden fiir Hiilsen oder Walzen werden abhingig von der
StrukturgroBe und der erforderlichen Qualitéit gewihlt. Die Qualitét der Strukturen
beeinflusst maBigeblich die Qualitit der Abformung und damit die Funktion des
Bauteils bzw. der Struktur. Je besser die Replikation, desto besser die Funktion des
Bauteils. Die Replikationsqualitit setzt sich aus der Formfiillung des Werkzeuges
und der gelungenen Entformung aus dem Werkzeug zusammen. Nur eine hohe
Werkzeugqualitit erlaubt eine zerstorungsfreie Entformung der Bauteile. Bei der
R2R-Replikation ergibt sich zusitzlich die Einschrinkung des Aspektverhéltnisses

durch die Kinematik aufgrund der Entformgeometrie (siche Kapitel 3.2).

5.2.1 Shims - Mikrostrukturierte Bleche fiir die R2R-Replikation

Lithographische Methoden sind in der Mikrostrukturtechnik gingige Methoden
zur Strukturierung von Resisten und der anschlieBenden Weiterverarbeitung zu
Bauteilen oder Mastern fiir die Werkzeugherstellung. Diese Werkzeuge werden
dann fiir die Replikation der Mikrostrukturen durch Heilprigen oder Spritzgiefen
verwendet [20].

Mit dem Prinzip der vollflachigen galvanischen Abscheidung wird ein Nickelshim
hergestellt. Dieser Prozess stellt den Standard zur Werkzeugherstellung in der Mi-
krotechnik dar. Die Struktur des Shims bildet das Negativ des mikrostrukturierten
Resists ab.

Zur Herstellung eines Shims wird ein Substrat (Siliziumwafer) mit Photoresist
beschichtet. Der Resist wird anschlieend mittels lithographischer Methoden struk-
turiert. Ein so erzeugter Master kann durch Galvanoformung [87] direkt, oder
unter Verwendung des Resists als Atzmaske [12, 88] mit anschlieBender Galvano-
formung, in ein Metallwerkzeug iiberfiihrt werden. Der Vorteil dieses Verfahrens
liegt in der Vielfalt der verwendbaren Materialien, wie bspw. Nickel und seinen
Legierungen [89, 90], um die Materialeigenschaften wie Steifigkeit, Duktilitét
oder Temperaturbestandigkeit auf die Anforderungen des zu strukturierenden Ma-
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5 Werkzeugherstellung fiir die R2R-Mikroreplikation

Vollflachige galvanische Abscheidung

B Y By
a) Lithographisch strukturierter b) Flachiges Aufgalvanisieren C) Galvanoformung (iber die d) Entwickeln des Photoresists
Photoresist auf Siliziumwafer von Nickel auf Chrom-Gold- Resisthéhe um Nickelshim und abheben des Nickel-
Startschicht herzustellen shims vom Wafer

Abbildung 5.3: Schema der vollflachigen galvanischen Abscheidung

Bei der vollflichigen galvanischen Abscheidung muss der Siliziumwafer sowie der
Resist nach der Strukturierung mit einer leitfahigen Schicht versehen werden, sodass
der Prozess der Galvanoformung gestartet werden kann. Die Strukturen werden dabei
von der Nickelabscheidung tiberwachsen. Dadurch ergibt sich der Nickelshim. Nach
dem Abheben vom Wafer kann dieser zur Replikation verwendet werden.

terials abzustimmen. Diese Kombination aus Lithographie und Galvanoformung
bzw. Atzmethoden ist vorrangig fiir flache und ebene Oberflichen entwickelt.
Insbesondere im Wafer-MaBstab stellt der LIGA-Prozess einen Standardprozess
in der Mikrotechnik [89, 91] dar. Beim vollflachigen galvanischen Abscheiden
(siehe Abbildung 5.3) muss der als Substrat verwendete Siliziumwafer sowie der
Resist nach der Strukturierung mit einer leitfdhigen Schicht, z.B. Chrom-Gold
bedampft werden, sodass die notwendige Leitfdhigkeit hergestellt wird und der
Prozess der Galvanoformung gestartet werden kann. Die Resiststrukturen werden
dabei von der Nickelabscheidung iiberwachsen, bis ein mehrere hundert um di-
ckes Nickelblech entsteht. Ein Uberwachsen der Strukturen ist notwendig, um
eine entsprechende Schichtdicke zu gewdhrleisten, sodass der Shim die Krifte
wihrend des Prigevorgangs ohne Beschiddigung aufnehmen kann. Im Anschluss
an die Galvanoformung muss der Nickelshim vom Wafer abgehoben werden.
Durch die begrenzte Abscheiderate bei der chemischen Abscheidung des Nickels
ergibt sich fiir die Herstellung der Nickelshims mittels vollflichiger galvanischer
Abscheidung typischerweise eine Badzeit von mehreren Tagen.

Nickelshims sind < 0,5 mm dick und kénnen so bspw. um eine magnetische
Trégerrolle gewickelt werden oder mechanisch auf dieser gespannt werden (siche
Abbildung 5.5) [92, 93]. Hierdurch entstehen typischerweise Nihte, jedoch bietet
die Verwendung von Shims den Vorteil, dass mehrere Werkzeuge auf einer Rolle
angeordnet werden konnen (siehe Abbildung 5.5). Die Anzahl und GroBe der
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5.2 Werkzeugkonzepte fiir den R2R-Prozess

Abbildung 5.4: GroBflichiger Nickelshim mit Néhten zwischen den einzelnen Bauteilen

Nahtstellen kann minimiert, jedoch bei eben hergestellten Shims nicht vermieden
werden (siehe Abbildung 5.4). Die Nihte und die passende Ausrichtung der
Shims auf der Rolle stellen fiir die grofflichige Abformung bisher ein Problem
dar, da diese auch ins Bauteil abgeformt werden und so die Funktionalitéit der
Mikrostrukturen auf grolen Flachen zerstoren (siehe Abbildung 5.4) [6, 83, 84].

Die Fixierung der strukturierten Bleche muss den Kriften beim Replikations-
prozess standhalten. Verschiedene Fixierungsmethoden fiir polymere Stempel
und metallische Shims wie Kleben [6, 83, 84, 94], Schweillen, Spannen [95]
oder die magnetische Fixierung wurden in fritheren Arbeiten untersucht [96].
Neben der Temperatur- und Belastungsbestindigkeit eines jeden Fixierverfahrens
muss die Riickseite der Shims sehr glatt und eben sein. Ist dies nicht der Fall
konnen Partikel oder Agglomerationen von Klebstoff die Shims durch die auf-
tretenden Belastungen verformen und zum Versagen der funktionellen Struktur
im groflen Maf3stab fithren. Diese Kontinuitidt wird auch bei der Nutzung des
Step and Repeat-Verfahrens, des wiederholten Abformens und Positionierens des
Abformwerkzeugs, fiir die Master- oder die Bauteilherstellung zerstort, da die
Positioniergenauigkeit des Pragewerkzeuges in den drei Raumrichtungen endlich
ist. Bei diesem Verfahren wird der Pragestempel zur Strukturierung eines vielfa-

chen seiner eigenen Fliche verwendet, indem der Stempel sequentiell abgeformt
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5 Werkzeugherstellung fiir die R2R-Mikroreplikation

wird, bis die gewiinschte Flidche strukturiert ist [56, 97]. Fiir ein solches Step and
Repeat-Verfahren fehlt es jedoch an Prozessen fiir die Werkzeugfertigung, die
Mikrostrukturen mit definiertem Profil und entsprechender Oberflichengiite direkt

und ohne Naht auf Rollen erzeugen zu konnen.

Abbildung 5.5: a) GroBflachiger Nickelshim (275 x 230 mm) mit einer Dicke von 200 um auf der
R2R-Magnetwalze, hergestellt durch Umkopieren eines aufgeklebten Bauteilarrays in
Nickel.
b) Stahlshim (80 x 472 mm) mit Nickelmikrostrukturen auf der R2R-Magnetwalze.
Auf den 200 pm dicken Stahlshim aufgebrachter Resist wurde mittels UV-Lithographie
eben strukturiert. Die Mikrostrukturen wurden auf den Stahl galvanisiert und der Shim
anschliefend auf die Magnetwalze gespannt.
¢) Mikrostrukturierter Nickelshim (55 x 55mm) mit einer Dicke von 400 pum, in eine
eingefriste Tasche einer Stahlhiilse eingeschweil3t.

Aus der vollflichigen galvanischen Abscheidung wurde die partielle galvanische
Abscheidung auf leitfdhigen Substraten entwickelt (sieche Abbildung 5.6). Da das
Substrat bei dieser Prozessvariante zu einem Teil des Werkzeugs wird, sollte es
auBerdem ein guter Wérmeleiter sein. Um ein haftfestes Aufwachsen des Nickels
zu gewihrleisten, muss der Stahl mechanisch und chemisch vorbehandelt werden
(siehe Kapitel 5.3.1). Das Substrat muss eine entsprechend der Strukturgréfien
ausreichende Oberflichenqualitit aufweisen und chemisch entfettet sowie fiir die
Nickelgalvanoformung aktiviert werden. Anschliefend wird das Stahlblech mittels
einer Rakel mit Photoresist beschichtet. Dieser wird mittels lithographischer Me-
thoden mikrostrukturiert. Im Anschluss an die Entwicklung der Strukturen werden
diese im Galvanoformungsprozess vom Stahlsubstrat startend galvanisch mit Ni-
ckel aufgefiillt. Durch die Entwicklung der mit Nickel haftfest mikrostrukturierten
Stahlbleche, kdnnen die je nach benotigter Werkzeugdicke bis zu mehreren Wo-

chen langen Badzeiten in der Galvanoformung umgangen werden. Die Badzeiten

54



5.2 Werkzeugkonzepte fiir den R2R-Prozess

sind um ein Vielfaches reduziert, da die Galvanoformung fiir die partielle galvani-
sche Abscheidung nur noch bis auf % der Resisthohe durchgefiihrt werden muss.
Im Anschluss wird der Photoresist entfernt. So ergibt sich ein mikrostrukturiertes

Nickelwerkzeug auf Stahlsubstrat.

Partielle galvanische Abscheidung

a) Lithographisch strukturierter b) Aufgalvanisieren von Nickel c) Aufgalvanisieren von Nickel d) Entfernen des Resists
Photoresist auf leitfahigem vom Stahlsubstrat bis zu %/, der Resisthéhe > Nickelstrukturen auf
Stahlsubstrat Stahlsubstrat

Abbildung 5.6: Schema der partiellen galvanischen Abscheidung

Der lithographisch mikrostrukturierte Photoresist auf leitfihigem Substrat stellt den
Ausgangspunkt fiir die galvanische Abscheidung dar. Die Oberfliache des Stahlsubstrats
wird durch ein Salzsdurebad aktiviert. Die galvanische Abscheidung an der Kathode
(Substrat) startet im Elektrolytbad nach dem Anlegen des elektrischen Stroms. Nach
der Abscheidung wird der Resist entfernt und das Werkzeug kann verwendet werden.

Sowohl die mikrostrukturierten Stahl- als auch die Nickelshims miissen zur Repli-
kation auf der Priagewalze befestigt werden. Dadurch ergeben sich Nihte auf dem
Priagewalzenumfang und damit auf dem abgeformten Bauteil. Abbildung 5.5 zeigt
verschieden hergestellte Shims und Haltemechanismen zur Mikroreplikation im
R2R-Verfahren.

Da die groBflachige Mikrostrukturierung nur durch ein nahtloses Werkzeug mog-
lich ist und um die Thematik des Halterns der Shims und der damit verbundenen
Nihte zu verbessern, wurde der Prozess zur Herstellung nahtfrei mikrostrukturier-
ter Stahlhiilsen fiir die groflichige Mikroreplikation im R2R-Prozess entwickelt.
Dabei konnten mehrere Prozessschritte zur Herstellung, wie bspw. die chemi-
sche Vorbehandlung (siehe Kapitel 5.3.1) aus den Vorarbeiten zu den Stahlshims

angepasst werden.

5.2.2 Walzen - Mikrostrukturierte Hiilsen fiir die R2R-Replikation

Sleeves aus elastomeren Materialien wie bspw. PDMS, welche iiber eine Tra-

gerwalze gestiilpt werden, sind ein Konzept fiir das R2ZR-UV-Nanoimprint. Der
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5 Werkzeugherstellung fiir die R2R-Mikroreplikation

Einsatz des PDMS-Werkzeugkonzepts ist jedoch, wie in Kapitel 2.3 dargestellt,
aufgrund der begrenzten mechanischen Belastbarkeit fiir die Replikation von
Mikro-und Nanostrukturen in thermoplastische Polymere nur sehr begrenzt
moglich. Aufgrund des elastischen Werkstoffverhaltens ist die mogliche Be-
lastung auf verglichen niedrige Prigekrifte begrenzt, um Verformungen der
PDMS-Werkzeugstruktur zu vermeiden. Die Replikation der Mikrostrukturen
in thermoplastische Strukturwerkstoffe erfordern Temperaturen im Bereich des
Glasiibergangs bzw. der Schmelztemperatur des Polymers. Hinsichtlich des Tem-
peraturverhaltens und der erreichbaren Polymersteifigkeit und Viskositdt muss eine
vergleichsweise hohe Priagekraft (vergleiche Kapitel 3.3) durch Walze und Werk-
zeug aufgebracht werden. Um diese Anforderungen zuverlissig sicherzustellen,

werden Werkzeuge aus Metall benotigt.

580

Tragerwalze 100 Wellenmutter

M115x2
150

Stahlhiilse

Abbildung 5.7: Schematische Darstellung der entwickelten Triagerwalze mit montierter Stahlhiilse im
Viertelschnitt

In dieser Arbeit wird ein neues, skalierbares Verfahren zur Herstellung von nahtlos
mikrostrukturierten Stahlhiilsen durch ein auf zylindrische Substrate angepass-
tes UV-Lithographiesystem und angepassten galvanotechnischen Nickelstruktur-
aufbau direkt auf Stahlhiilsen vorgestellt. Basierend auf den Erkenntnissen der
Arbeiten zur partiellen galvanischen Abscheidung auf Stahlblechen wurde diese

Prozessvariante der Galvanotechnik als vielversprechendste Methode fiir nahtfreie
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Werkzeuge angewendet (siehe Abbildung 5.3). Durch die Werkzeugherstellung
mittels partieller galvanischer Abscheidung konnte die Badzeit auf wenige Stun-
den reduziert werden. Der Resist wird dabei direkt auf einer leitfdhigen und fiir
die Replikation geeigneten Stahlhiilse aufgebracht und haftfest darauf galvanisiert.
Die so gefertigten und strukturierten nahtlosen Hiilsen wurden in einen R2R-
Prigekalander montiert. Die Abformung der Werkzeuge wurde in einer Vielfalt
an thermoplastischen Polymeren (siehe Kapitel 6), ausgewihlten Metallen sowie
Nanokompositmaterial [98] (siehe Kapitel 8) und dem Formgedichtnispolymer
Tecoflex® 72D (siehe Kapitel 7) demonstriert. Das System der Werkzeughiil-
sen erleichtert das Handling der Werkzeuge und ermoglicht die Fertigung von
mikrostrukturierten Oberflichen. Dariiber hinaus garantieren die Werkzeughil-
sen kurze Riistzeiten durch das Werkzeughiilsen-Spannsystem und eine hohe
Materialflexibilitét in der Abformung von funktionellen Mikrostrukturen.

Das Ziel der Nahtfreiheit des Werkzeuges lésst sich einzig durch eine nahtfreie
Strukturierung auf einem nahtfreien Substrat erreichen. Daraus ergibt sich zwin-

gend die Nutzung eines zylindrischen Substrates.

Im Anhang sind die technischen Zeichnungen zur detaillierten Beschreibung
der Gegenwalze, Trigerwalze und Hiilsenaufbau in den Abbildungen A.1 - A.6
dargestellt.

5.3 Prozesskette zur Herstellung nahtfrei strukturierter
Stahlhilsen fir die kontinuierliche
R2R-Mikroreplikation

Der Prozess zur nahtfreien Strukturierung auf den gekriimmten Oberfldchen der
Stahlhiilsen als Pragewerkzeug besteht aus mehreren Teilprozessen. Die Hiilsen
werden mechanisch bearbeitet, danach schliefft sich eine chemische Behandlung
zur Vorbereitung der Oberfliache fiir die Belackung sowie die Galvanoformung
an. Mittels eines lithographischen Prozesses wird der aufgebrachte Photoresist

strukturiert. Daran schliet sich die Galvanoformung an. Nach dem Reinigen
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der Hiilse kann sie auf die Trigerwalze gespannt und fiir die Replikation im
Priagekalander verwendet werden.

Durch die Anforderungen hinsichtlich Strukturstabilitit im Prigeprozess sind me-
tallische Werkzeuge notwendig. Dadurch ergeben sich besondere Anforderungen
an das Substratmaterial, sodass die Prozesse zur Strukturierung und die Abfor-
mung der Strukturen erfolgreich durchgefiihrt werden konnen. Als Grundlage fiir
die Galvanoformung muss das Substratmaterial leitfdhig sein. Der elektrochemi-
sche Prozess zur Nickelabscheidung muss auf der Oberflidche starten und eine
haftfeste Verbindung der Nickelstrukturen mit dem Substrat ermoglichen. Wei-
terhin muss das Substratmaterial eine zur Strukturgrofle passende entsprechend
bessere Oberflichengiite aufweisen.

In dieser Arbeit wurde eine Stahlhiilse aus 1.8550, 34CrAINi7 als Substrat verwen-
det. Diese Hiilse bietet in einer Umgebung, welche durch Prozesse auf Waferbasis
geprigt ist, einige Vorteile gegeniiber einer kompletten Prigewalze. Die Hiilse
ist in ihren Dimensionen deutlich kleiner und wiegt damit weniger als eine Pri-
gewalze, wodurch die Integration in die Fertigungsschritte der Strukturierung
erleichtert wird. Eine Hiilse wiegt ca. 4 kg, wohingegen eine Prigewalze inklusive
Temperierol und Heizelementen ca. 47 kg wiegt. Die Geometrie der Hiilse wurde
so gewdhlt, damit sie spiter liber eine Kegelpassung kraftschliissig [99] auf eine
Triagerwalze montiert werden kann (siehe Abbildung 5.7, sowie Kapitel 5.3.5).
Durch die Werkstoffauswahl werden einige Fertigungsschritte des Verfahrens zur
Strukturierung festgelegt. Die Wahl des Stahls als Hiilsensubstrat machte eine Vor-
behandlung des Stahls vor der Belackung mit Resist sowie der Galvanoformung
notwendig, um die Haftfestigkeit des Resists und der Nickelstrukturen zu erhohen.
Andererseits ermoglicht der Stahl die exakte Formtreue der Werkzeughiilse im
Prigeprozess. In Abbildung 5.8 ist die Prozesskette zur Herstellung nahtfrei
strukturierter Stahlhiilsen fiir die kontinuierliche Mikroreplikation schematisch
dargestellt. Im folgenden Kapitel werden die einzelnen Prozesschritte detailliert

beschrieben.
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Prozesskette zur Herstellung nahtfrei strukturierter Stahlhiilsen fiir die
kontinuierliche R2R-Mikroreplikation

140°C AZ® 9260, ®
€g Stahlhiilse L Rakel \/’ 90°C

a) b) c) d)
Nasschemisches und Wasserdesorption und Aufrakeln des Photoresists Softbake des Photoresists
elektrolytisches Entfetten  Aufbringen des Haftvermittlers
im Vakuum

a-d) Chemische Vorbehandlung der Hiilse und anschlieBende Belackung mit Photoresist

UV-Licht

i1l _

\ O
e) f) 9) h)

Wiederholte UV-Belichtung Wiederholte Positionierung  Nasschemische Entwicklung Entwickelte Strukturen
durch eine Maske zur Belichtung des Photoresists im Photoresist

e-h) UV-Lithographie auf der Hiilse unter Verwendung einer Chrom-Maske mit anschliefender Entwicklung der
Mikrostrukturen

200 O

i)
Nickelgalvanoformung Nickelstrukturen und Nasschemisches Entfernen Nickel Mikrostrukturen
Resiststrukturen auf der des Resists auf der Stahlhiilse
Stahlhiilse

i-1) Galvanoformung der Nickelstrukturen auf der Stahlhiilse
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Tragerwalze
Temperierte
Abformwalze
. IR- n /
Vorheizung ﬂ?
| NN NG
T Hiilse n)
Teilschnitt: Montage mikrostrukturierte Stahlhiilse Mikroreplikation in Polymerfolie

m-n) Montage der Hiilse auf der Tridgerwalze und Replikation der Mikrostrukturen in Polymerfolie

Abbildung 5.8: Schematische Darstellung der Prozesskette zur Herstellung nahtfrei strukturierter
Stahl-Hiilsen-werkzeuge fiir die kontinuierliche R2R-Mikroreplikation

Der schematisch dargestellte Werkzeugherstellungsprozess ermoglicht die Herstellung
von nahtfreien Werkzeugen fiir die kontinuierliche Roll-to-Roll Mikroreplikation mit
Strukturen < 10 um auf Stahlsubstraten. Die chemische Vorbehandlung sowie das
Ausheizen der Hiilse ist fiir die Haftfestigkeit des Resists sowie fiir die Haftfestigkeit
der galvanisierten Strukturen notwendig. Um gleichmiBig dicke Schichten des
Photoresists und der Nickelstrukturen zu erhalten, wird der Prozess auf rotierenden
Einheiten weitergefiihrt. Nach dem Belacken wird der Resist rotierend getrocknet und
anschliefend auf dem Prizisionsdrehtisch durch eine Schlitzmaske belichtet. Nach der
Entwicklung der Resiststrukturen werden die Strukturen mittels Galvanoformung in
Nickel aufwachsen lassen. Mit dem Entfernen des Resists ist das Werkzeug fertig und
bereit fiir die Integration in den Prigekalander.

Im Anhang ist der reale Werkzeugherstellungsprozess beispielhaft durch die Ab-
bildungen A.7-A.22 aus der Prozesskette zur Herstellung nahtfrei strukturierter
Stahlhiilsenwerkzeuge fiir die kontinuierliche R2R-Mikroreplikation gezeigt.

5.3.1 Substratvorbehandlung

Der Werkzeugherstellungsprozess kann in vier Abschnitte gegliedert werden. Der
erste Prozessabschnitt ist die Substratvorbehandlung (siehe Abbildung 5.8 a). Fiir
die Belackung der Stahlhiilse ist die Vorbehandlung der Hiilse notwendig, um
eine homogene Beschichtung mit dem Resist zu gewihrleisten. Ausganspunkt
der Vorbehandlung ist eine polierte Stahlhiilse (1.8550, 34CrAINi7). Die Hiilse
muss eine moglichst gute Oberflichengiite aufweisen, um Unterwandern, sog.
Underplating und damit ein Ablosen bzw. eine Zerstorung der Resiststrukturen

wihrend des Nickelabscheideprozesses zu vermeiden. Weiterhin werden bei der
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Replikation auch Defekte einer unstrukturierten Oberfliche abgeformt. Je bes-
ser die Oberfliche des Werkzeugs, umso besser die Bauteile. Die Oberfldchen
der Hiilsen wurden mechanisch auf eine Oberflichenrauheit von R, < 100 nm
geschliffen und poliert.

Fiir die nasschemische Vorbehandlung wurde die polierte Stahlhiilse fiir 10 Minuten
in einem Abkochentfettungsbad (35 % MR100, SCHWENK Galvanotechnik, (D))
bei 60 °C behandelt. Anschliefend wurde die Reinigung mit einer elektrolytischen
Entfettung (80 % RE128, SCHWENK Galvanotechnik, (D)) fortgefiihrt. Diese
wurde abwechselnd anodisch und kathodisch durchgefiihrt.

Die folgende Reinigungssequenz wurde fiir eine Hiilsenoberfliche von rund 5 dm?
festgelegt: Anodisch 0,5 min - kathodisch 1 min - anodisch 1 min - kathodisch
1 min - anodisch 0,5 min mit jeweils 3(1% -10 ﬁ. Wichtig ist hierbei, dass der
letzte Teilschritt anodisch ausgefiihrt wird. Dadurch wird die Bildung einer Passiv-
schicht bei hoher legierten Stihlen vermieden und das haftfeste Aufwachsen der
Nickelstrukturen begiinstigt. Im Anschluss an die Entfettung wurde die Hiilse in
einer 5 Vol.-% Salzsdure (HCI) dekapiert und anschlielend in einer konzentrierten
37 Vol.-% Salzsdure gebeizt. Die Verweilzeit im Bad betrug jeweils 10 s bei Raum-
temperatur. Zwischen den einzelnen nasschemischen Prozessschritten wurden
Spiilschritte in Wasser, Deionisiert (DI), durchgefiihrt. Um das Benetzungsver-
halten des Resists auf der Hiilsenoberfliche zu verbessern, wurden die auf der
Hiilsenoberfliche vorhandenen Wassermolekiile mittels Ausheizen im Ofen auf
> 140 °C desorbiert (siche Abbildung 5.8 b). Ein Aufheizen tiber 150 °C bewirkt
das Aufbrechen von OH-Bindungen und damit eine weitere Verbesserung des
Benetzungsverhaltens sowie der Lackhaftung auf der Hiilsenoberfliche. Anschlie-
Bend wurde im Ofen ein Vakuum hergestellt und Hexamethyldisilazan (HMDS)
(CeH 9N Si») als Haftvermittler durch eine mit HMDS angereicherte Stickstoft-
dusche auf die aufgeheizte Hiilse aufgebracht. Im Anschluss wurde die Hiilse
moglichst schnell auf Raumtemperatur abgekiihlt, um die Resistbeschichtung
durchfiihren zu konnen, da die Nutzung von HMDS das Risiko birgt, dass der

Photolack substratnah quervernetzt und anschlieBend nicht durchentwickelt wer-
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den kann. Daher war es wichtig, dies fiir das jeweilige Substrat sowie den Resist

im Prozess zu priifen und auszuschlieflen. [100, 101]

5.3.2 Beschichtung mit Photolack

Die Nutzung zylindrischer Substrate fiir die Strukturierug macht die Ausfiihrung
des Lithographieprozesses sowie aller Teilprozesse fiir gekriimmte Oberflichen
notwendig. Fiir die Lithographie auf einer Stahlhiilse ist ein Resist notwendig,
welcher iiber die verschiedenen nachfolgenden Prozesschritte wie z. B. der Gal-
vanolfomung auf der Stahlhiilse verbleibt und die gewiinschte Auflosung fiir die
Strukturierung bietet und auf der Hiilse entwickelt werden kann. Weiterhin muss
der Resist nach der Galvanoformung mdglichst einfach z. B. mittels Losungsmit-
teln zu entfernen sein. Der Positivresist AZ® 9260 (MicroChemicals GmbH, (D))
erfiillt diese Eigenschaften und ist fiir die benotigten Resistschichtdicken von bis
zu 24 um geeignet. Fiir die Belackung des Hiilsenumfangs mit Resist wurde die
Hiilse auf einen Prizisionsdrehtisch PI M-062.PDV Precision Rotation Stage (Phy-
sik Instrumente (PI) GmbH & Co. KG, (D)), die sog. Montageeinheit, gespannt
(sieche Abbildung 5.10). Diese ist mit einem hochprizisen Schrittmotor ausge-
stattet, um sowohl eine gleichméBig kontinuierliche als auch eine ortlich hoch
aufgeloste, schrittweise Drehung der montierten Hiilse zu ermdglichen. Die kleins-
te Motorschrittweite von 0,0008° (15 urad) ergibt fiir den Hiilsendurchmesser von
150 mm eine kleinste Schrittweite im Bogenmall von ca. 2 um. Der Drehtisch
sichert ebenfalls eine geringe Verkippung gegen die Drehachse, wodurch eine ho-
mogene Lackschichtdicke iiber die gesamte Hiilsenbreite gewihrleistet wird. Nach
der Montage und Justierung verbleibt die Hiilse wihrend der Prozessschritte Be-
schichtung, Trocknung, Softbake, Lithographie und Belichtung (siche Abbildung
5.8 c-f) auf der Montageeinheit.

Um die Hiilse mit einem homogenen Resistfilm zu beschichten, wurde ein eigens
entwickelter, hohenverstellbarer Rakel verwendet. Dieser Rakel gleitet auf an den
Radius der Stahlhiilse angepassten Kufen iiber die Oberfliche. Dabei wurde der
Resist iiber den Rakelspalt homogen auf die Oberflache aufgebracht. Abbildung
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Schnitt Vorderansicht
Kufen Hohenverstellbar
A / T Rakelspalt tahlsubstrat

Stahlsubstrat Meniskus

Abbildung 5.9: Schematische Darstellung der Rakel zum Beschichten der Stahlhiilse mit Photoresist

Die Rakel gleitet auf Kufen mit Hiilsenradius iiber die Hiilsenoberfliche. Vor der
Rakel befindet sich ein Resistreservoir. Die Rakel ist hohenverstellbar und damit zur
Herstellung verschiedener Resistschichtdicken geeignet. Im Schnitt ist der Rakelspalt
sowie die Pinkante fiir den Resist gezeigt. An der Pinkante bildet sich ein Meniskus
aus, der bei einer konstanten Drehgeschwindigkeit einen gleichméfigen Resistfilm
ausbildet.

5.9 zeigt den schematischen Aufbau fiir die Belackung. Je nach Resistviskosi-
tat, Drehgeschwindigkeit und eingestelltem Rakelspalt ergibt sich eine andere
Schichtdicke [102, 103]. Die Kontur des Rakels wurde dabei so gewihlt, dass
eine Pinkante entsteht, eine Art Abrisskante, an welcher sich der Meniskus anpint
(siehe Detail Abbildung 5.9) und sich so, bei gleichméBiger Drehgeschwindigkeit,
eine homogene Schichtdicke ausbildet [102, 104]. Mit dem verwendeten Resist
und Rakel kdnnen Resistschichtdicken im Bereich < 25 um, unter Beriicksichti-
gung der mechanischen Prizision bis < 1 um [105, 106] erzielt werden. Alternativ
kann die Rakelbeschichtung durch Spriithbeschichtung [107, 108] oder Schlitz-
diisenbeschichtung [109] ersetzt werden. Nach der Belackung wurde der Resist
getrocknet. Um eine inhomogene Verteilung des noch fliissigen Resists zu ver-
meiden, wurde die Hiilse wihrend des Trocknungsvorgangs kontinuierlich und
gleichmiBig rotiert. Nach der ersten Trocknung folgte der Softbake des Resists,
welcher fiir eine Resistschichtdicke von ~23 pm innerhalb von 240 min bei 90 °C
in einem zu diesem Zweck angepassten Ofen (Heraeus T5028, Heraeus, (D))

rotierend durchgefiihrt wurde.
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Abbildung 5.10: a) Beschichten der Stahlhiilse (Durchmesser: 150 mm, Breite 100 mm) mit Photoresist
AZ® 9260. Die angepasste Rakel gleitet auf Kufen tiber die Oberfliche der fiir
optimale Resisthaftung und Galvanoformung vorbehandelten Stahlhiilse. Diese ist
auf den Prizisionsdrehtisch gespannt und dreht sich mit konstanter Geschwindigkeit
unter der Rakel, um eine homogene Schichtdicke zu erzeugen.

b) Abbildung der Rakel. Die Rakel ist hohenverstellbar, um unterschiedliche Resist-
schichtdicken herstellen zu konnen.

Durch Trocknen und Softbake wird der Grofteil des im Resist vorhandenen Lo-
sungsmittels entfernt und der Resist wird fest. So wurde u. a. ein Ankleben der
Photomaske wihrend der Belichtung vermieden. Weiterhin reduziert sich durch
die verminderte Restlosemittelkonzentration der Dunkelabtrag, ein unerwiinschter
Abtrag von unbelichtetem Resist, beim Entwickeln.

Das Entfernen des Losemittels vermindert aulerdem die Entwicklung von Stick-
stoff wihrend der Belichtung, was zu Blasen und dadurch zu Defekten in den
Strukturen im Resist sowie zu verminderter Lackhaftung auf dem Substrat fithren
kann. Dadurch erhoht der Softbake des Resists die chemische und mechanische
Stabilitidt des Resists und verbessert so die Haftung auf dem Substrat sowie die
Stabilitit des Resists fiir den Lithographieprozess und die Galvanoformung [110].
Die Nutzung von Trockenresist war nicht moglich, da die Stahlhiilse nicht die
dafiir erforderliche niedrige Oberflachenrauheit aufwies und somit die Gefahr des
Underplatings im Galvanoformungsprozess bestand. Weiterhin ergébe sich durch
die Nutzung von Trockenresist mindestens eine Nahtstelle im Resist und damit in

der Strukturierung der Hiilse.
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Die Reduktion des Losemittelgehaltes geht mit einer Verringerung der Resist-
schichtdicke einher. Nach dem Trocknen des Resists wurde die Schichtdicke
vermessen, um die Belichtungsparameter zu bestimmen. Dies wurde Mithilfe
eines Lichtmikroskops (Leitz UWM SKI, Leitz Messtechnik GmbH, (D)) an
mehreren Stellen iiber die Hiilsenbreite und Umfang durchgefiihrt.

5.3.3 Nahtlose Lithographie auf Stahl-Hiilsen

Die entwickelte Montageeinheit mit gesteuertem Drehtisch als eigenstindige Ein-
heit kann in unterschiedliche Lithographiesysteme wie Anlagen fiir die maskenlo-
se Lithographie [111], die Rontgenlithographie [89] oder die Laserlithographie
[112] mit entsprechenden Fotolacken eingebettet werden. Jede lithographische
Methode hat ihre speziellen Einsatzgebiete. Diese lassen sich anhand der mini-
mal moglichen Strukturgréfen, den nutzbaren Photolackdicken, den moglichen
Aspektverhiltnissen sowie den nutzbaren Resisten einteilen und entsprechend
der Aufgabe auswihlen. Mogliche Fehlerquellen der lithographischen Verfah-
ren allgemein sind Staub, Reflektion am Substrat, Fokus und Beugung bzw. der
Proximity-Effekt. Durch den Proximity-Effekt wird die Strukturauflosung durch
die Beugung des Lichts an der Maskenstruktur begrenzt. Je groer der Abstand
zwischen Maske und Resist ist, desto stirker ist der Einfluss der Beugung und
damit der Fehler.

In dieser Arbeit wurde die maskenbasierte UV-Lithographie mit den Belich-
tungssystemen LH5 und einem angepassten MA6-System (beide SUSS MI-
CROTEC AG, (D)) verwendet. In den Systemen wurden Quecksilber (Hg)-
Kurzbogenlampen (350 W) (OSRAM AG, (D)) mit einer maximalen Leistung im
ultravioletten Wellenldngenbereich, insbesondere bei 405 nm (h-line) und 365 nm
(i-line) verwendet [113]. Der verwendete Resist AZ® 9260 ist fiir Wellenlidngen
der h- und i-line (405 und 365 nm) optimiert. Bei Verwendung der 350 W Hg-
Lampe wird bei diesem Aufbau ca. 20 % -30 % Licht, verteilt auf die g-, h-

o 712 5

und i-line, abgegeben. Dabei entfallen auf die i-line bei 365 nm ca. 6

[110]. Im vorliegenden Fall lag die Intensitit bei 12 %
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Mit dem Konzept der Rotationseinheit und dem UV-Lithographie-System konnten
nahtlos umlaufende Strukturen (Linien in Umfangsrichtung), die durch kontinu-
ierliche Rotation der Hiilse belichtet wurden, erzeugt werden. Weiterhin konnten
auch freistehende Strukturen, die mittels schrittweiser Positionierung und Belich-
tung der montierten Hiilse unter dem Maskenspalt hergestellt wurden, realisiert
werden. Fiir eine Resistdicke von 20 um wurde die Dosis zwischen 1525 % und
2000 Cm?Jz variiert. Um den Abstand (Proximity) zwischen Maske und Resist zu
minimieren und das System mit unterschiedlichen Resisthohen nutzen zu kon-
nen, wurde ein hohenverstellbarer Maskenhalter (siehe Abbildung 5.14) integriert.
Durch diese Anordnung wurde das Problem von Beugung und Streulicht reduziert
und die ebene Chrommaske konnte wihrend der schrittweisen Belichtung von
Strukturen in Kontakt mit dem Resist gebracht sowie bei umlaufender Belichtung
bis auf Freilauf (Beinahe-Kontakt 1 pm) eingestellt werden.

Die Lithographie auf gekriimmten Oberflichen kann aufgrund der Geometrie
nicht in einem Prozessschritt durchgefiihrt werden. Die gekriimmte Oberfliche
der Stahlhiilse sorgt dafiir, dass bei Nutzung einer herkommlichen ebenen Chrom-
maske der Abstand zum Substrat stetig zunimmt und so keine 1:1 Abbildung
der Mikrostrukturen iiber die komplette Hiilsenoberfliache oder tiber die gesamte
100 mm x 100 mm-Maskenflidche zuldsst. Auch die Belichtung groBer Segmente
der Hiilsenoberflache mit gekriimmten Masken ist nicht moglich, da sich der Win-
kel des Lichteinfalls zum Substrat auf der gekriimmten Oberfliche dndert (siche
Abbildung 5.12).

Aus diesem Grund wurde die Belichtung der Stahlhiilse in eine endliche Anzahl
von Belichtungsschritten aufgeteilt, welche eine nahezu proximityfreie Belich-
tung zulassen. Weiterhin wurde durch die Nutzung einer schmalen Blende der
Belichtungswinkel zur Substratoberfliche klein gehalten (siehe Abbildung 5.12).
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Herstellung gebogener Glasmasken fiir die Lithographie auf
gekriimmten Oberflachen

Um die Fehler in der lithographischen Abbildung auf den gekriimmten Oberfld-
chen des zylindrischen R2R-Werkzeugsubstrates, resultierend aus dem wachsen-
den Proximity zur ebenen Maske, zu eliminieren, wurde eine biegsame Chrom-
maske aus ultradiinnem Glas (Schott Ultrathin Glass D 268 T® eco, Schott AG,
(D)) entwickelt. Durch die Nutzung einer flexiblen Maske kann die Abbildungs-
qualitét erhoht und, je nach Struktur, die Breite der Blende und damit die in einem
Belichtungsschritt zu belichtende Fliche vergroflert werden. Dadurch reduziert
sich die Zahl der Einzelbelichtungen und damit die Prozesszeit. Das verwendete
Glassubstrat hatte eine Dicke von 100 um und wurde als Maskensubstrat prozes-
siert und anschlieBend als flexible Maske eingesetzt. Beim Handling und wéhrend
des Prozesses musste der geringen mechanischen Stabilitéit des Glases speziell
Rechnung getragen werden.

Da die Maske bei der Herstellung eines Werkzeuges, zur Reduzierung des Proxi-
mityfehlers, mehrere tausend mal auf Hiilse und Resist angepresst und abgehoben
wird, ist der minimale Biegeradius der Maske bzw. des D 268 T® eco Substrates
von grofler Bedeutung. Dieser ist von mehreren Faktoren abhédngig. Den grofiten
Einfluss auf den minimal moglichen Biegeradius hat die Qualitit der dueren
Kanten. Ist die Kante optimal geschnitten, so dass beim Brechen des Glases kaum
Mikrorisse auftreten, kann das Glas temporir in kleinen Radien gebogen werden.
Ist die Kante schlecht geschnitten, bricht das Glas aufgrund der fortlaufenden
Mikrorisse sehr schnell. Die Spannungsrisskorrosion im Glas, die ein Wachsen der
Mikrorisse tiber die Zeit verursacht, fiihrt dazu, dass es bei permanenter Biegung
ebenfalls zu einem Bruch kommt. Um einen Bruch der Maske zu verhindern,
sollte die permanente Biegung bei max. 30 MPa liegen. Bei einer Glasdicke von
100 um entspricht dies einem Radius von 121,5 mm. Temporir kann die Biege-
belastung bei bis zu 100 MPa liegen. Dies entspricht fiir die 100 ym Glasdicke
einem Biegeradius von 36,4 mm. Ab einer Spannung von 50 MPa (r = 72,9 mm)
ist das Bruchrisiko sehr hoch [114]. Die UV-Transmission des genutzten Glases
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betrug bei 405 nm noch 94% der Intensitét vor der Glasmaske (Gemessen mit:
Karl Suss UV-Intensity Meter-Modell 1000, Karl Siiss KG, (D)).

In Abbildung 5.11 wird schematisch die Prozesskette zur Herstellung der flexiblen
Chrommasken gezeigt. Um der Flexibilitdt und Empfindlichkeit gegen mechani-
sche Belastungen des Diinnglases Rechnung zu tragen, wurde die Herstellung der
Maskenstruktur auf einem Siliziumwafer als Trager durchgefiihrt. Das Glas wurde
mittels AZ® 1505 Resist auf den Wafer geklebt. Der Resist wurde verwendet, da
er durch alle Prozessschritte stabil bleibt und im Anschluss leicht wieder 16sbar
ist. Um eine Blasenbildung durch ausdampfendes Losungsmittel und damit ein
Ablosen von Wafer und Glas zu vermeiden, wurde der Resist sehr langsam bei
40 °C fir 12 Stunden im Ofen getrocknet.

i~ o

a) Aufkleben von 100 um D 263® T b) Trocknen des Resists bei 40 °C C) Bedampfen des Glassubstrates
eco Dinnglas auf 6* Wafer mit fur 12 Stunden mit 100 nm Chrom
AZ® 1505 Photoresist

Jﬂ, 95°C
JIBdBBiaitiLlll
d) Belacken des Glassubstrates e) Softbake des Photoresists f) Schreiben des Maskendesigns in
mit 500 nm AZ® 1505 Resist mittels Laserlithographie
g) Entwicklung des Photoresists h) Nasschemisches Chrom atzen i) Resist entfernen und Glasmaske

in AZ® 400K vom Wafer l6sen

Abbildung 5.11: Prozesskette zur Herstellung von flexiblen Chrommasken auf einem ultradiinnem
Glassubstrat
Aufgrund der Flexibilitit und Empfindlichkeit gegen mechanische Belastungen wird
der Herstellungsprozess fiir die flexiblen Chrommasken auf einem Siliziumwafer als
Trdger durchgefiihrt. Das Glas wird auf den Wafer geklebt und mit Chrom bedampft.
Im nichsten Prozesschritt wird das Glas mit dem Photoresist belackt und anschlieSend
mit dem gewiinschten Design belichtet. Die Resiststrukturen werden entwickelt und
dienen als Atzmaske fiir das Atzen der Chromschicht. Im Anschluss wird der Resist
entfernt und die flexible Chrommaske vom Wafer abgehoben.
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Anschliefend wurde der Aufbau mit einer 100 nm Chromschicht bedampft (Be-
dampfungsanlage Univex 450, Leybold GmbH, (D)). Im Anschluss wurde das be-
dampfte Glassubstrat mit 500 nm AZ® 1505 Resist im Spin Coater belackt. Darauf
folgte der Softbake des Resists bei 95 °C im Ofen. Das gewiinschte Maskendesign
wurde mittels Laserlithographie in den Resist geschrieben. Die Resiststrukturen
wurden anschlieBend mittels AZ® 400K 1:4 Deionisiert (DI)-Wasser entwickelt.
Die so hergestellte Resiststruktur diente als Maske fiir das nasschemische Atzen
der Chromschicht. Im Anschluss wurde der Resist mittels AZ® 400K entfernt und
die strukturierte Glasmaske vom Wafer abgelost. Der Prozess wurde zusammen
mit der Firma Rose Fotomasken GbR (D) getestet und durchgefiihrt.

Die flexible Maske erlaubt eine Kontaktbelichtung auf der gekriimmten Stahlhiilse
und minimiert so den Einfluss des Proximity-Effekts (siehe Abbildung 5.12). Um
die Strukturseitenwinde moglichst orthogonal zum Substratgrund herstellen zu
konnen, wurde die strukturierte Fldche auf der Maske auf einen 100 um breiten
Bereich iiber die gesamte Hiilsenbreite (100 mm) beschrinkt. Diese Chrommaske

wird aufgrund der Form des strukturierten Bereiches Schlitzmaske genannt.

a) UV-Licht b) UV-Licht
LilLlLiR1lLiRRL1111}
212222211222111 Maske A Iy
= Resist -
Hilse

Abbildung 5.12: Schematische Detaildarstellung der Belichtung einer gekriimmten Oberfléche mittels
einer Schlitzmaske a) Ebene Maske b) Flexible Maske

Die Nutzung von flexiblen Masken ermoglicht die Reduzierung von Abbildungs-
fehlern, welche durch Beugung an der Maske entstehen und durch einen Abstand
zwischen Maske und Resist zunehmen. Um den Winkel der Strukturseitenwand zur
Substratoberflache o nahe an 90° zu halten kann die Strukturierung des Resists auf
der Hiilse nur in kleinen Schritten (< 100 um) vorgenommen werden. Durch die
exakte Positionierung der Maske auf dem Hiilsenumfang ergibt sich eine nahtfrei
strukturierte Hiilse.

Die diinne Glasmaske wurde fiir die Belichtung iiber die Hiilse gebogen und durch

den an die Maske angelegten Zug auf die Oberflidche des Photoresist gepresst. Dies
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entspricht einer Kontaktbelichtung und ist vergleichbar dem Fixieren einer ebenen
Maske mittels Vakuum auf einem ebenen Wafer. Nach dem Belichtungsvorgang
wird die Maske abgehoben und die Hiilse um eine Blendenbreite weitergedreht.
AnschlieBend wird die Maske wieder auf die Hiilse gepresst und der Teilprozess
wird wiederholt. Vereinfacht ist der Ablauf in Abbildung 5.13 dargestellt. Die-
ser Vorgang wird bei einer Blendenbreite von 100 um 4712-mal wiederholt, um
die gesamte Hiilsenoberflache komplett zu belichten. Dabei ergibt sich bei einer
benotigten Belichtungsdosis von 2000 % fiir 20 um Resistdicke und einer Licht-
intensitit am Substrat von 12 % eine notwendige Belichtungsdauer von 166 s
pro Belichtung einer Blendenbreite. So ergibt sich die Belichtung der kompletten

Hiilse zu ~ 9 Tagen.
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1. Anlegen der flexiblen Glas- 2. Abheben der Maske zur 3. Anlegen der flexiblen Glas-
Chrommaske und exakten Positionierung Chrommaske und
UV-Belichtung der Hilse UV-Belichtung

Abbildung 5.13: Schemadarstellung der Belichtung der resistbeschichteten Hiilse durch eine flexible
Chrommaske

Schematischer Ablauf der schrittweisen Belichtung auf der Hiilse mittels gekriimmter
Glas-Chrommaske. Wihrend der Belichtung wird die Maske auf die Resistoberfliche
gepresst, um Abbildungsfehler durch den Abstand und Beugung moglichst gering zu
halten. Die Maske besteht aus ultradiinnem Glas, ist daher flexibel und lisst sich an
die Resistoberfldche anlegen.

1. Belichtung des Resists durch die gekriimmte Glas-Chrommaske
2. Abheben der Maske und Rotation der Hiilse um die Schlitzbreite
3. Néchster Belichtungsschritt unter Andruck der Maske auf den Resist

Um den Werkzeugherstellungsprozess effizienter zu gestalten, wurde dieser Teil
des Prozesses teilautomatisiert (siehe Kapitel 5.3.3). Dies ermdoglicht es ohne

personellen zeitlichen Mehraufwand, die Blendenbreite je nach Anwendung und
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Abbildung 5.14: UV-Lithographieaufbau auf der Hiilse unter Verwendung einer gebogenen Glas-
Chrommaske

a) Die Chrommaske hat eine Dicke von 100 um und eine Fliche von 101 mm x
101 mm. Die Maske ist auf einem hohenverstellbaren Maskenhalter mit gelagerter
Klemmung montiert.

b) Der strukturierte Bereich betrdgt 100 mm x 100 um. Die Lichtmikroskopaufnah-
me zeigt die Chromstrukturen auf der strukturierten Schlitzmaske, welche einen
Durchmesser von 3 pm aufweisen.

Struktur zu verkleinern. Die Nutzung der ultradiinnen Glasmaske stellt erhohte
Anspriiche an die Oberflachenqualitit des Resists auf der Hiilse, da bereits kleine
UnregelmiBigkeiten der Resistdicke zu lokalen Spannungsiiberh6hungen und
damit schnell zum Bruch der Maske fiihren.

Neben den ultradiinnen Glasmasken wurden in dieser Arbeit herkommliche ebene
Chrommasken mit ebenem Glassubstrat sowie flexible Polymerfolienmasken aus
Agfa Idealine Folie (Polyethylen-terephthalat-Basis) mit einer Dicke von 180 um
verwendet (JD PHOTO DATA, (GB)). Die Polymerfolienmasken sind elastischer
und damit toleranter gegeniiber Resistinhomogenititen, Partikeln auf der Maske
oder dem Resist sowie resistenter gegeniiber Bruch. Die mogliche Strukturauf-
16sung von > 5 um [115] ist allerdings geringer als die mogliche Auflosung der

mittels Laserlithographie strukturierten Glas-Chrommasken mit ~1 um [116, 117].

Automatisierung der Lithographie

Durch die grole Anzahl an Einzelbelichtungen war der Lithographieprozess im

vorliegenden Fall sehr zeitaufwindig und anfillig fiir Fehler durch den Bedie-

71



5 Werkzeugherstellung fiir die R2R-Mikroreplikation

ner. Eine Automatisierung des Lithographieprozesses beschleunigt den Prozess
und verhindert menschliche Fehler wie Mehrfach-, Nicht- oder Fehlbelichtung.
Dabei sollte vor allem der Anteil manueller Prozessschritte durch den Einsatz
automatisierter Verfahren mit exakt einstellbaren Prozessparametern reduziert
werden. Im Speziellen wurde ein automatisierter Aufbau fiir die Prozessschritte
im Lithographieumfeld (Belacken, Trocknen, Softbake und Belichten) entwickelt,
um die menschlichen Einfliisse auf die Prozesse zu reduzieren und so die Re-
produzierbarkeit der Prozesse zu gewihrleisten. Dabei sollte der Prozess und die
Anwendungen dieser Technologie so vereinfacht werden, dass diese ungelernt

und in grolem Maflstab angewendet werden konnen.

T —
O = N
Flexible Glas-Chrommaske -5‘, -‘J
- - - "’\.

e Regelungseinheit
J Hg-Lampe

Montageeinhe'i!\’/i:;
1 Rechner mit
Steuerungsprogramm

Abbildung 5.15: Teilautomatisierter Autbau des Belichters MAG6 in Gelblichtumgebung zur Erzeugung
nahtlos umlaufender Mikrostrukturen auf Stahlhiilsen unter Verwendung gebogener
Masken.

Als Ausgangspunkt fiir die Automatisierung wurde der Belichter MA6 von SUSS
MICROTEC verwendet. Dessen Aufbau (sieche Abbildung 5.15) wurde dafiir
mit Pneumatikzylindern fiir das Anheben und Ablegen der Maske auf der Hiilse
ausgestattet (sieche Anhang A.23). Die Shutter im Strahlengang des MA6, der
Prizisionsdrehtisch PI M-062.PDV sowie die Pneumatikzylinder zum Anheben
der Maske wurden tiber LabVIEW (National Instruments Corporation, (USA))
gesteuert. Die Maske kann so mittels pneumatischer Zylinder angehoben und

mittels Federn definiert auf den Resist gepresst werden, um den Kontakt von Maske
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und Resist sicherzustellen. Der Programmablaufplan sowie das User-Interface
sind im Anhang A.24 und A.25 aufgefiihrt. Das Programm bietet im User-Inter-
face verschiedene Modi (siehe Abbildung 5.16), um die Belackung, das Trocknen
und die Belichtung durchzufiihren. Dariiber hinaus wird der jeweilige Status
bzw. Prozessschritt angezeigt und bietet so eine iibersichtliche Kontrolle des
Prozesses. Damit kann die 360°-Lithographie fiir periodische Strukturen auf der

Hiilse automatisiert durchgefiihrt werden.
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Abbildung 5.16: User-Interface fiir das Steuerungsprogramm fiir den automatisierten Lithographiepro-
zess

Das Steuerungsprogramm ist sowohl als Steuerung fiir die Belackung, als auch fiir
die automatische 360°-Belichtung einer Stahlhiilse ausgelegt

1 Referenzierung des Prizisionsdrehtisches

2 Fehleranzeige

3 Statusanzeige zu Prozessschritten

4 Initialisierung und Abbruch des Programms

5 Modul zum Belacken sowie fiir Einzelbelichtungen

6 Parametereingabe fiir die nahtlose Werkzeugherstellung

Als Weiterentwicklung der automatisierten, maskenbasierten UV-Lithographie
wird derzeit zusammen mit der Fa. Heidelberg Instruments GmbH (D) am Aufbau
eines Prototypen fiir die nahtfreie, maskenlose Laserlithographie auf der Hiilse
gearbeitet. Durch diese Entwicklung konnen auch nicht periodische Strukturen
iiber den Umfang abgebildet werden. Gerade in der Entwicklung bietet die la-
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serbasierte, maskenlose Lithographie die notwendige Flexibilitdt und Effizienz,
mit der Moglichkeit das Design der Strukturen auf der Hiilsenoberfliche bei
jedem Versuch zu dndern oder anzupassen, ohne Zeit und Kosten fiir eine neue
Photomaske aufzuwenden. AuBlerdem ermdglicht es diese Technik eine sich liber

den Umfang verdndernde Struktur herzustellen.

Im Anschluss an die Belichtung des Resists, auf der Hiilse, wurde dieser nassche-
misch entwickelt, um die Strukturen freizulegen. Die Entwicklung kann auf der
Montageeinheit durch Drehen der Hiilse im Entwickler durchgefiihrt werden. Hier
wurde der Entwickler AZ® 400K 1:4 mit deionisiertem Wasser verdiinnt verwen-
det. Die Entwicklungszeit fiir eine 20 um Resistschichtdicke wurde zwischen 180 s
und 760 s in Abhingigkeit mit der verwendeten Intensitit sowie der Belichtungsart
(schrittweise oder umlaufend) variiert (siehe Abbildung 5.8 g-h). Dabei musste der
Resist bis auf den Substratgrund durchentwickelt sein, um die Leitfahigkeit fiir die
galvanische Abscheidung sicherzustellen. Dies wurde Mithilfe eines Lichtmikro-
skops (Leitz UWM SKI, Leitz Messtechnik GmbH, (D)) an mehreren Stellen iiber
die Hiilsenbreite und den Umfang gepriift. Nur auf der blanken Stahlhiilse kann
der Prozess gestartet werden und sich eine haftfeste Verbindung zwischen Stahl
und Nickel ausbilden. Nach der lithographischen Strukturierung wurde der Resist
als Maske zur additiven Strukturierung, zum partiellen galvanischen Abscheiden
von Nickelstrukturen [87] auf der Stahlhiilse verwendet.

5.3.4 Nickelgalvanoformung

Im Gegensatz zu den subtraktiven nasschemischen Atzprozessen werden die litho-
graphisch erzeugten Strukturen bei der Galvanoformung direkt auf der Oberfldche
der Stahlhiilse additiv mit Nickel aufgebaut. Der Galvanoformungsprozess beginnt
direkt auf der Oberflache der frei entwickelten Stahlhiilse. Um eine gute Haftung
der Nickelstrukturen auf dem Stahlsubstrat zu erreichen, musste wiederholt eine
chemische Vorbehandlung der Hiilsenoberfliche durchgefiihrt werden. Dazu wur-
den die freientwickelten Bereiche der Stahlhiilse in einer HCI-Losung (5 Vol.-%)
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angeitzt, um die Stahloberfliche zu aktivieren. Die Verweilzeit im Bad betrug bei
Raumtemperatur 10s.

Kreisformige
Anode

Kathode —
Strukturierte
Stahlhulse

Nickelelektrolyt

Rotierende Stahlhilse

Abbildung 5.17: Schematische Darstellung des Galvanikaufbaus sowie des realen Aufbaus wéhrend
einer Abscheidung

Galvanoformung auf der strukturierten Stahlhiilse. Durch Drehung der Hiilse in
einem elektrischen Feld, das durch die Verwendung einer kreisformigen Anode
jederzeit senkrecht zur Oberfliache der Hiilse steht, wird ein homogenes Aufwachsen
der Nickelschicht erreicht. Die Rotation sorgt fiir einen verbesserten Abtransport
der im Abscheidungsprozess entstehenden Wasserstoffbldschen und beugt einem
Verarmen des Bades in der Strukturgeometrie vor.

Um ein homogenes Wachstum der Nickelstrukturen iiber die gesamte Hiilsen-
mantelfliche hinweg zu gewihrleisten, wurde die Hiilse auf eine Rotationsein-
heit gespannt, wodurch die Hiilse wihrend des Galvanoformungsprozesses im
Nickelsulfamat-Elektrolytbad gleichméBig innerhalb der kreisformig angeordne-
ten Anode (siehe Abbildung 5.17) gedreht wurde. Die Anode wurde als ringformi-
ger, mit Nickelpellets gefiillter Titankorb ausgelegt. Damit konnte eine homogene
Verteilung der elektrischen Feldlinien erreicht werden. Die Rotationsgeschwindig-
keit der Hiilse betrug 10 Umdrehungen pro Minute. Die Rotation der Hiilse inner-
halb der kreisformigen Anode ermoglichte eine homogene Stromdichteverteilung
und entspricht einer Warenbewegung in der klassichen Galvanoformung auf ebe-
nen Substraten. Sie verbesserte den Elektrolytaustausch in den Resistkavititen
[118], was eine Verarmung des Elektrolyten in Substratnéhe verhinderte und so-

75



5 Werkzeugherstellung fiir die R2R-Mikroreplikation

mit eine konstante Wachstumsgeschwindigkeit sicherte. Weiterhin wurde so der
Abtransport des sich wéahrend der Abscheidung bildendem Wasserstoffs garan-
tiert. Bei dem verwendeten Elektrolyt handelte es sich um einen chloridfreien,

borsdurehaltigen Nickelsulfamat-Elektrolyten.

Tabelle 5.2: Parameter und Zusammensetzung des Nickelsulfamat-Elektrolytbades

Nickel 80 §

H3BO3 40 %

Tensid 180 5¢
pH-Wert: 3,.4..3,6
Badtemperatur: 52 °C
Stromdichte: 0,25 5.1 A

Der Nickelsulfamat-Elektrolyt wurde verwendet, um geringe innere Spannungen
in den Mikrostrukturen zu gewéhrleisten und damit die Haftfestigkeit der Struk-
turen auf dem Stahl zu erhohen. Uber Abscheidezeit und Stromstiirke wurde die
Nickelhohe auf maximal % der Hohe des Resists eingestellt, um ein Uberwach-
sen der Resiststrukturen zu verhindern. Die galvanische Abscheidung wurde mit
einer Strukturhéhe von 5 um bei Werkzeug HG5 demonstriert (siehe Abbildung
5.18). Die in der vorliegenden Arbeit Werkzeug HG7 genannte Hiilse wurde
mit einer Strukturhohe von 13 um hergestellt (vgl. Tabelle 5.3). Die Stromdichte
wihrend der galvanische Abscheidung wurde stufenweise von 0,25 dA? bis 1 dA?
Gleichstrom erhoht.
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Abbildung 5.18: Stahlhiilse mit nahtlos galvanisierten Nickel-Mikrostrukturen; Sechskantmutter M16
(ISO 4032) zum GroBenvergleich.
Detailbild: Makroaufnahme der mikrostrukturierten Oberfliche, Umlaufende und
periodische Strukturen; Menschliches Haar zum Grofenvergleich.

Durch die Nutzung eines gepulsten Galvanikprozesses ist es moglich, die Ober-
flachengiite weiter zu verbessern und zusitzlich durch eine Kornfeinung eine
Verbesserung der Festigkeitswerte der Nickelstruktur zu erreichen [119].

Nach Beendigung der Galvanoformung wurde der Resist mittels AZ® 400K
entfernt und die Stahlhiilse anschlieBend mit DI Wasser gespiilt und mit Aceton

und Isopropanol gereinigt (siche Abbildung 5.18).

5.3.5 Integration der Hiilse auf das R2R-Pragewerkzeug

Die strukturierten Hiilsen werden im Anschluss an die Galvanoformung der Struk-
turen mittels eines konischen Klemmmechanismus auf einer Trigerwalze montiert
(siche Abbildung 5.8 m). Die Trigerwalze wurde mit Schwerlastlagern in den
R2R-Kalander eingebaut. Fiir ein einfacheres Handling im Prozess, aber auch
beim Werkzeugwechsel, wurde das Werkzeugkonzept von Walzen auf Stahlhiilsen
iibertragen. Dabei war eine Fixierung der Hiilse auf der Tragerwalze mit einem
Radialschlag erforderlich, der deutlich unterhalb der Strukturhohe liegt. Um diesen
Fehler zu minimieren, wurde eine Trigerwalze mit kraftschliissigem Klemmme-
chanismus fiir die strukturierten Hiilsen konzipiert (siche Abbildung 5.19). Hiilse
und Trigerwalze wurden aus dem selben Stahl (1.8550, 34CrAINi7) gefertigt,
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um eine Presspassung durch unterschiedliche Wiarmeausdehnungskoeffizienten
der Hiilse und der Walze wihrend der Heiz- und Kiihlzyklen zu vermeiden. Die
Nutzung eines Konus erlaubte sowohl eine einfache Montage der Hiilse als auch
die sichere Demontage der Hiilse nach diversen Heiz- und Prigezyklen. So konnte
ein Rundlauffehler unter 1 pym erreicht werden. Mit den geschliffenen Oberfldchen
der Passung ergibt sich eine gute Warmeleitung zwischen heizbarer Trigerwalze
und der montierten strukturierten Hiilse. Die Kombination aus Walze und Spann-
vorrichtung lisst sich schnell in die Maschine einbauen und ermdglicht Riistzeiten
< 15 min fiir den Hiilsenwechsel. Der Klemmmechanismus zentriert die Hiilse in
Verbindung mit ihrer Fixierung mittels Wellenmuttern auf der Triagerwalze und
reduziert so den Rundlauffehler. Weiterhin wurde der optimale Warmeiibergang
von der Triagerwalze in die strukturierte Hiilse durch die flachige, kraftschliissige
Verbindung und die Wahl des gleichen Materials fiir Tragerwalze und strukturierte

Hiilse sichergestellt.

Schnitt

Wellenmutter

Abbildung 5.19: Schematische und reale Darstellung der Klemmung einer strukturierten Stahlhiilse
auf der Trigerwalze

5.4 Charakterisierung der nahtlos hergestellten
Werkzeuge

In der vorliegenden Arbeit wurden sowohl ein positives Werkzeug, im Folgenden
als HGS, als auch ein negatives, im Folgenden als HG7 bezeichnet, hergestellt.

Die Stahlhiilsen konnten aufgrund ihrer Dimensionen nicht direkt mittels Raster-
elektronenmikroskop (REM), WeiBlichtinterferometer (VSI) (Engl. Vertical Scan-
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ning Interferometry) oder Rasterkraftmikroskop (AFM) (Engl. Atomic Force
Microscope) charakterisiert werden. Diese Herausforderung besteht auch fiir gro-
Ber skalierte industrielle Werkzeugwalzen. Um die Abformqualitét beurteilen zu
konnen, wurde von den Werkzeugen jeweils ein PDMS-Abguss eines Umfangs-
segments angefertigt. Diese PDMS-Abgiisse stellen das Negativ der Werkzeuge
dar und konnten mittels der klassischen Methoden charakterisiert werden.

a)

20um

Abbildung 5.20: Rasterelektronenmikroskop (REM)-Aufnahmen vom PDMS-Abguss nahtfrei herge-
stellter Hiilsenwerkzeuge

Abbildung 5.20 zeigt REM-Aufnahmen des PDMS-Abgusses der Stahlhiilse. In
Tabelle 5.3 ist eine Ubersicht zu den Werkzeugen HG5 und HG7 gegeben. Das
positive Werkzeug HG5 wurde mit periodischen sowie umlaufenden Strukturen
hergestellt (siehe auch Abbildung 5.18). Dabei betréigt die Strukturhdhe 5 um. Die
Umfangsstrukturen stellen sich mit lateralen Abmessungen von 8 um, 12 um und

18 um und die freistehenden Strukturen ab 10 um dar.
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Tabelle 5.3: Ubersicht zu den verwendeten und nahtlos hergestellten Werkzeugen

Werkzeug HGS  Werkzeug HG7

Werkzeugart positiv negativ
Strukturform umlaufend periodisch
Strukturgrofie 8; 12; 18 um 18; 20 um
Strukturhohe 5um 13 um

Das negative Werkzeug HG7 wurde zur Abformung periodischer Séulen-Strukturen
hergestellt. Im Werkzeug wurden Locher mit kreisformiger sowie quadratischer
Grundfldche im Werkzeug realisiert. Dabei haben die Quadrate eine Kantenlidnge
von 20 um und die Kreise einen Durchmesser von 18 um. Die Strukturtiefe betrigt

dabei 13 um.

5.5 Résumé zur Werkzeugherstellung fir die
R2R-Mikroreplikation

Mit dem Konzept der nahtlos mikrostrukturierten Stahlhiilsenwerkzeuge fiir den
kontinuierlichen R2R-Replikationsprozess konnte eine Moglichkeit zur groB3-
flachigen lithographischen Mikrostrukturierung zylindrischer Prigewerkzeuge
entwickelt werden. Erfolgreich konnten nahtlose Werkzeuge mit positiv und ne-
gativ Strukturen fiir die groflichige Mikrostrukturierung mit der entwickelten
und dargestellten Prozesskette zur Herstellung dieser zylindrischen Abformwerk-
zeuge erzeugt werden. Hierfiir wurden flexible Glas-Chrommasken entwickelt
und erfolgreich getestet. Die Hiilsenwerkzeuge konnen iiber die Tragerwalze in
den Pridgekalander integriert werden und bieten durch die Konus-Passung eine
temperierbare und sicher 16sbare Verbindung.

Das Herstellungsverfahren des nahtlos strukturierten Werkzeugs fiir die Roll-
to-Roll Mikroreplikation und die Replikation in thermoplastische Polymere ist

verdffentlicht in , Seamless tool fabrication for roll-to-roll-microreplication*,
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Andreas Striegel, Marc Schneider, Norbert Schneider, Christian Benkel, Matthias
Worgull, Microelectronic Engineering, 2018.
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6 Mikrostrukturierung von
thermoplastischen Folien mittels
R2R-Mikroreplikation

Die Vorteile der nahtlosen R2R-Mikroreplikation zeigen sich am deutlichsten bei
der Herstellung groBfldchiger Bauteile auf langen bzw. endlosen Halbzeugmate-
rialien. Diese konnen als auf Kerne gewickelte Materialrollen, sog. Coils, in den
Prozess eingebracht oder per Extrusion direkt vor dem Prdgekalander hergestellt
werden. Durch die nahtlose Strukturierung kann das Prigeerzeugnis im Anschluss
bei Bedarf in das gewiinschte Format, unabhingig von der GroBe der strukturierten
Fldache oder des Walzendurchmessers, vereinzelt werden.

Das Prigen von Mikrostrukturen erfolgte in dieser Arbeit mit Hilfe eines modifi-
zierten Laborkalanders (Comerio Ercole, (I)) mit einer maximalen Werkzeugbreite
von 300 mm. Die Anlage erlaubt eine maximale Linienlast Fp von 120 r%s eine
Bahngeschwindigkeit vgq;,, von 2,2 = bis max. 39 —=- und eine mogliche Tempe-
raturregelung der Walzen T'g,,;; bis 260 °C. Um die Temperatur fiir die Replikation
von Hochleistungspolymeren und Metallfolien zu erhohen, ist das Replikations-
system zusétzlich mit einer Heizstrecke aus IR-Wérmestrahlern aus Keramik
ausgestattet worden (siehe Abbildung 6.1). Der Kalander ist mit einem externen
Auf- und Abwicklungssystem (Spilker GmbH, (D)) verbunden. Die Strukturie-
rung von kleineren, einzelnen Halbzeugbogen ist durch manuelles Einfiihren des
Halbzeugs in den Prégespalt ebenfalls moglich. Im Verlauf dieser Arbeit wurden
verschiedene Materialien und Materialgruppen mittels R2R-Verfahren struktu-
riert. Der GroBteil der verwendeten Materialien stammt dabei aus der Gruppe der

thermoplastischen Kunststoffe.
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Abbildung 6.1: Kontinuierliche Mikroreplikation auf Polypropylen-Folie unter Verwendung einer naht-
frei strukturierten Stahlhiilse. Die Polymerfolie wird vom Abwickler in den Prozess
eingebracht und beim Durchlaufen der Vorheizung mittels IR-Strahlern vorgewérmt.
Anschliefend wird die Folie mit dem geheizten und mikrostrukturierten Werkzeug
geprigt. Durch den Aufwickler hinter der Priageeinheit wird die strukturierte Folie
entformt und aufgewickelt.

6.1 Kunststoffe und deren Einteilung

Der Begriff Kunststoff ist nach Schwarz et al. (2009) wie folgt definiert:

.Kunststoffe sind kiinstlich hergestellte Werkstoffe, die mit chemischen Verfahren,
entweder durch Umwandlung von Naturstoffen oder in der Mehrzahl aus nieder-
molekularen Stoffen, «synthetisch» aufgebaut werden. Kunststoffe bestehen aus

sehr grofen organischen Molekiilverbindungen sogenannten Makromolekiilen.*
[120].

Je nach Anzahl der Monomere in den Makromolekiilen wird die Materialklasse
der Kunststoffe in Polymere oder Oligomere unterschieden. Im Fall von Oligome-

ren bestehen die Makromolekiile aus wenigen Monomeren. Polymere hingegen
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Thermoplast Elastomer Duroplast

T

amorph teilkristallin

Abbildung 6.2: Einteilung der Polymere nach dem Grad der Vernetzung der Makromolekiile

sind aus vielen Makromolekiilen zusammengesetzt, welche wiederum aus vielen
Monomeren aufgebaut sind. Aufgrund der hohen Zahl an Monomeren @ndert
sich durch Hinzufiigen oder Entfernen eines Monomers an den physikalischen
und chemischen Eigenschaften der Polymere nichts, wohingegen ein Entfernen
oder Hinzufiigen von Monomeren die Eigenschaften von Oligomeren deutlich
verdndern kann [27]. Polymere lassen sich durch Polymerisation aus Monome-
ren synthetisieren und entsprechend ihres Vernetzungsgrades in Thermoplaste,
Elastomere und Duroplaste einteilen.

Im Falle von Thermoplasten sind die einzelnen Makromolekiile nicht vernetzt.
Bei Elastomeren und Duroplasten hingegen sind die einzelnen Molekiilketten
chemisch miteinander vernetzt. Elastomere und Duroplaste unterscheiden sich
voneinander durch den Vernetzungsgrad der einzelnen Molekiilketten miteinander.
Weitmaschig vernetzte Ketten heilen Elastomere, engmaschig vernetzte Makro-
molekiile Duroplaste (siehe Abbildung 6.2). Durch das Vorhandensein bzw. die
Ausprigung von Vernetzungen ergibt sich das unterschiedliche Materialverhalten

der verschiedenen Polymerklassen.
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Thermoplaste zeichnen sich durch einen beliebig oft durchfiihrbaren Wechsel vom
Schmelzzustand in den festen Zustand und umgekehrt aus. Sowohl Elastomere als
auch Duroplaste, mit Ausnahme der thermoplastischen Elastomere, lassen sich nur
wihrend der Synthese plastisch umformen. Sie sind anschlieBend nicht nochmals
aufschmelzbar und nur elastisch oder destruktiv umformbar [29].

Fiir die in dieser Arbeit durchgefiihrten Versuche sind aufgrund der oben aus-
gefithrten Materialeigenschaften ausschlielich Kunststoffe aus der Gruppe der
Thermoplaste von Bedeutung. Thermoplaste lassen sich weiterhin in amorphe
und teilkristalline Thermoplaste einteilen. Amorphe Polymere sind aufgrund ihrer
ungeordneten Molekiilstruktur in der Regel transparent fiir Licht im sichtbaren
Spektrum. Teilkristalline Thermoplaste dahingegen sind aufgrund der Wechselwir-
kung des Lichts mit den kristallinen Bereichen opak bis undurchsichtig. Sowohl
amorphe als auch teilkristalline Thermoplaste erweichen bei entsprechender Tem-
peraturerhohung. Der Temperaturbereich, in welchem dies geschieht, wird bei
amorphen Polymeren Erweichungsbereich ATg genannt und ist durch die Glas-
libergangstemperatur 7, charakterisiert. Beim iiberschreiten von 7, erweicht das
Polymer und geht in einen gummiartigen bis zdhfliissigen Zustand iiber. Teilkris-
talline Thermoplaste erweichen im Kristallitschmelzbereich. Eine Erhohung der
Temperatur fitht dazu, dass die Thermoplaste schmelzfliissig werden. Je groer
der kristalline Anteil in den Makromolekiilen ist, desto enger ist der Schmelz-
bereich AT),, da die kristallinen Bereiche einen definierten Schmelzpunkt 7;,
besitzen (siehe Abbildung 6.3). Oberhalb 7, und des Schmelzbereichs beginnt
der Zersetzungsbereich der Polymere [29].

Die Verwendung des am besten geeigneten Materials und des hierfiir angepass-
ten Replikationsprozesses ist der Schliissel zu funktionellen und erfolgreichen
Produkten.
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Abbildung 6.3: Thermisches Zustandsdiagramm amorpher und teilkristalliner Thermoplaste mit Pro-
zessfenster fiir den Replikationsprozess (adaptiert nach [40])

Prozessfenster fiir den HeiBpriageprozess nach [7, 40] (Rot). Das Prozessfenster fiir teil-
kristalline Polymere ist deutlich kleiner als das Prozessfenster fiir amorphe Polymere.
Prozessfenster fiir die R2ZR-Mikroreplikation von Folienhalbzeug (Griin). Das Prozess-
fenster fiir amorphe Thermoplaste ist hier deutlich kleiner als das Prozessfenster fiir
teilkristalline Thermoplaste.

Die Materialklasse der Polymere zeichnet sich durch eine Vielzahl an Eigenschaf-
ten aus, die ihren Einsatz in verschiedensten Anwendungen und Umgebungen
ermoglichen. Das im Rahmen dieser Arbeit hauptsichlich verwendete Polypro-
pylen PP [CH,CH (CHj3)], ist wie viele Polyolefine chemisch sehr bestindig und
nur mit wenigen Losungsmitteln 16sbar. Des Weiteren ist Polypropylen (PP) durch

folgende Eigenschaften charakterisiert:
* Niedrige Dichte
* niedrige Neigung zur Spannungsrissbildung
* vielseitige Moglichkeiten, mechanische Eigenschaften einzustellen
 gute Verarbeitbarkeit
* Lebensmittelechtheit
o Sterilisierbarkeit

Thermoplastische Hochleistungspolymere bieten eine grofle Vielfalt an chemi-

schen und physikalischen Eigenschaften, welche sie fiir verschiedenste Anwen-

87



6 Mikrostrukturierung von thermoplastischen Folien mittels R2R-Mikroreplikation

dungen in der Optik, der Medizintechnik oder im Rahmen chemischer Anwen-
dungen pridestinieren. Die aulerdem in dieser Arbeit verwendeten Polymere
Polytetrafluorethylen (PTFE) sowie Fluorethylen-Propylen (FEP) zeigen ein hy-
drophobes Materialverhalten und eignen sich somit z.B. zur Steuerung des Be-
netzungsverhaltens durch Mikro- und Nanostrukturierung fiir superhydrophobe
Oberflachen zur Reibungsreduktion in Wasser oder Selbstreinigungseffekte auf Ba-
sis des Lotuseffektes. Die spezifischen Materialeigenschaften sowie die Struktur
erfordern jeweils spezifische Priageparameter, um ein optimales Prigeergebnis zu
erzielen. Die wichtigsten Parameter stellen die Werkzeuggiite fiir ein fehlerfreies
Entformen sowie die Pragekraft und -temperatur fiir eine exakte Replikation der
Strukturen dar. Eine Einteilung der thermoplastischen Polymere nach ihrem 7, in
Standardpolymere, Technische Polymere und Hochleistungspolymere wurde von
Worgull et al. [40] vorgenommen.

Die Nutzung der aufgezéhlten Polymere ist in diskontinuierlichen und seriellen
Replikationsprozessen fiir makroskopische Bauteile sowie beim ebenen Heil3pri-
gen von Mikrostrukturen im Gegensatz zur groflichigen R2R-Mikroreplikation
bereits Stand der Technik [40]. Die erfolgreiche kontinuierliche und endlose
Strukturierung dieser Materialien mittels R2R-Prozess und damit der Zugang zu
grofflachigen, funktionellen Massenbauteilen wurde im Rahmen dieser Arbeit
neu entwickelt und gezeigt. Dies ist im Folgenden ausfiihrlich erldutert.

Um die Werkzeuggiite, VerschleifSbestindigkeit und Haftung der Mikrostrukturen
bei der Mikroreplikation zu zeigen, wurde die Abformung einer strukturierten
Hiilse in verschiedenen thermoplastischen Polymeren durchgefiihrt. Angefangen
bei Polypropylen (ETIMEX PURELAY®-Pharm FG-100E, ETIMEX Primary
Packaging GmbH, (D)), als Vertreter eines technischen thermoplastischen Poly-
mers, tiber die fluorierten Kunststoffe PTFE (Bohlender GmbH, (D)) und FEP
(FEP500c, DuPont Corp, (USA)) bis hin zu den hochtemperaturbestindigen Ma-
terialien wie Polysulfon (PSU) (Lite U, LITE GmbH, (A)), Polyethersulfon (PES)
(Lite S, LITE GmbH, (A)), Liquid Crystal Polymer (LCP) (KURURAY CO.,LTD,
(J)) und Polyetheretherketon (PEEK) (Lite TK, LITE GmbH, (A)) (siehe Tabelle
6.3 und Abbildung 6.7) wurden verarbeitet [42, 121].
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6.2 Mikrostrukturierung technischer Thermoplaste
mittels R2R-Replikation

Polypropylen (PP) zihlt, wie Eingangs bereits erwéhnt, zu den teilkristallinen
Thermoplasten. Aufgrund seiner Eigenschaften ist PP eines der am hiufigsten
verwendeten Polymere [122]. Die Polymerisation findet unter Zuhilfenahme von
Katalysatoren aus dem Monomer Propen (C3Hp) statt. Aufgrund seiner niedrigen
Glasiibergangstemperatur ist PP zum Einfahren eines Prigeprozesses hervorra-
gend geeignet. Da die in Kapitel 9 untersuchten Vliesstoffe aus PP-Fasern be-
stehen, gaben die hier ermittelten Prigeparameter auch den Ausgangspunkt fiir
die Untersuchung der Strukturierbarkeit dieser thermoplastischen Vliesstoffe.
Die Replikation der Mikrostrukturen in PP erfolgte auf der in Kapitel 4 beschrie-
benen und in Abbildung 4.2 sowie Abbildung 6.1 dargestellten R2R-Anlage. Der
schematische Prozessablauf fiir die R2ZR-Mikroreplikation ist in Abbildung 6.4
dargestellt.

Temperierbare,
strukturierte
Werkzeugwalze

\
IR-Vorheizun q
NNV Prégespa"
— ~

Halbzeug 'F __— Temperierbare Gegenwalze

Abbildung 6.4: Schematische Darstellung des R2R-Mikroreplikationsprozessablaufs

Das Halbzeugmaterial wird durch den Abwickler vom Coil gewickelt und durchliuft
die IR-Vorheizung, wodurch die Folienoberfliche erwirmt wird, bevor sie im
Arbeitsspalt durch Krafteinwirkung zwischen der Werkzeug- und Gegenwalze (beide
temperierbar) strukturiert wird. Der Aufwickler ermoglicht tiber Zugspannung das
tangentiale Entformen der strukturierten Folie und wickelt die erkaltete Folie wieder
auf einen Kern auf.

Das Halbzeugmaterial wurde durch den Abwickler vom Coil abgewickelt (Bahn-
spannung 15N). Die Folie durchlief die IR-Vorheizung, wodurch die Folien-
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6 Mikrostrukturierung von thermoplastischen Folien mittels R2R-Mikroreplikation

oberflache auf Prigetemperatur erwidrmt wurde, bevor sie im Arbeitsspalt durch
Krafteinwirkung geprigt und durch die temperierbare Werkzeugwalze strukturiert
wurde. Die Fithrungsrollen erlaubten das Einstellen des Umschlingungswinkels
der Folie an der Werkzeugwalze fiir einen besseren Wirmeiibergang. Nach der
Strukturierung der PP-Folie wurde diese durch die Bahnspannung (Bahnspannung
10N) entformt. Der Aufwickler ermoglichte iiber Zugspannung das tangentiale
Entformen der strukturierten Folie und wickelte die erkaltete Folie wieder auf
einen Kern auf.

Mit dem Werkzeug HGS (erhabene Linienstrukturen) wurden die Versuche der
Mikroreplikation in Folienhalbzeug sowohl aus PP als auch aus Hochleistungs-
polymeren und Metallfolien durchgefiihrt. Die verwendeten Parameter sind in
Tabelle 6.3 festgehalten und die Ergebnisse bildlich in Abbildung 6.7 dargestellt.
Um den Verschleifl des Werkzeugs sowie die Haftfestigkeit der Nickelstrukturen
auf der Stahlhiilse zu untersuchen, wurde eine Abformung des Werkzeugs in iiber
130 m PP-Folie durchgefiihrt. Dabei ergab sich eine durchgehend strukturierte
Fliche von 13 m”. Die Kanile konnten unter Verwendung der optimierten Pro-
zessparameter (siehe Tabelle 6.1) mit einer Tiefe von 5 um repliziert werden. Die

_m_
min *

Bahngeschwindigkeit betrug dabei 5

Tabelle 6.1: Prozessparameter fiir die Strukturierung von PP mittels Positivwerkzeug HGS

Material Te Tw Trou Trre Fp VBamn
[’Cl [°C] [°C] [°C] [gm! L]
Polypropylen (PP) amorph -20 162 93 95 60 5

Von einem Werkzeugsegment wurde nach der Abformung ein Abguss in PDMS
angefertigt, um die Strukturen im REM (Zeiss SUPRA 60 VP, Carl Zeiss AG,
(D)) untersuchen zu konnen. Die REM-Aufnahmen des PDMS-Abgusses und die
replizierten Mikrostrukturen sind in Abbildung 6.5 gegeniibergestellt und zeigen
keinen erkennbaren Verschleifl des Werkzeugs.
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PDMS
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REM-Aufnahmen der Mikrostrukturen in Umfangsrichtung (8 um, 12 ym, 18 um) repliziert in PP.

Abbildung 6.5: REM-Aufnahmen der replizierten Strukturen in PP

Im Gegensatz zur Abformung eines Werkzeugs mit positiven/erhabenen Struk-
turen, muss bei der Abformung eines negativen Werkzeugs das Polymer in die
Kavititen des Werkzeuges hineinflieBen bzw. hineingepresst werden. Um dies zu
gewihrleisten, muss das Polymer eine niedrige Viskositidt wihrend des Prigepro-
zesses haben. Die R2R-Replikation des negativen Werkzeugs HG7 in PP-Folie
zeigte bei Verwendung der Priageparameter PP 12 (siehe Tabelle 6.2) eine Struk-
turierung vergleichbar dem PDMS-Abguss (vergleiche Abbildung 5.20). Eine
Abformung der Kavitdten bis zur vollstdndigen Strukturfiillung wurde somit nach-

gewiesen.
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Tabelle 6.2: Prozessparameter fiir die Strukturierung von PP-Folie mittels Werkzeug HG7

Versuch T, Tw Trou Tpre Fp veann  Replizierte Strukturhche REM-Aufnahme
Cl °Cl [Cl [PCl 4] [ [m] [ 20 ]

PP1 20 162 95 - 360 22 0,28

PP2 20 162 95 100 360 22 3,5

PP3 20 162 95 110 360 22 9,0

PP4 20 162 95 120 360 22 10,67

PP5 20 162 95 130 360 2,2 9,5

PP6 20 162 95 140 360 2,2 11,17

PP7 20 162 95 150 360 2,2 11,25

PP8 20 162 95 160 360 22 11,75

PP9 20 162 95 170 360 22 11,75

PP10 220 162 95 180 360 22 11,42

PP11 20 162 120 170 360 2,2 12,67

PP12 20 162 130 170 360 2,2 13,0
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Abbildung 6.6 zeigt den Einfluss der verwendeten Prigetemperatur auf das Flief3-
verhalten des Polymers bei ansonsten gleichen Prozessparametern. Das Werkzeug
HG?7 wurde bei verschiedenen Temperaturen in PP abgeformt. Die REM-Bilder
sind jeweils an zufilligen Stellen auf der Probe aufgenommen worden. Die Struk-
turhohe wurde anschlieBend mittels WeiBlichtinterferometriemessung (Bruker
Contour GT-K, Bruker, (D)) an mehreren zufillig ausgewéhlten Stellen auf der
Probe gemessen. Die Messungen wurden mit der Operationssoftware Vision64®
durchgefiihrt. AnschlieBend wurden die Daten mit der Software Gwyddion (Versi-
on 2.23 und 2.49) [123] ausgewertet. Mit steigender Temperatur nimmt bekannt-
lich die Viskositét des Polypropylens ab und die Kavititen des Werkzeuges HG7
konnten unter der aufgebrachten Priagekraft zunehmend bis zur Abformung der
gesamten Strukturhohe (13 um) gefiillt werden.

Die Versuche wurden samtlich bei einer maximaler Priagekraft von 360 Hll\l—m und
minimaler Bahngeschwindigkeit von 2,2 - durchgefiihrt. Der erste Versuch er-
folgte unter Verwendung der geheizten Prigewalze (95 °C). Im Anschluss daran
wurde die Folie mittels IR-Vorheizung vorgewidrmt und mit der auf 95 °C geheiz-
ten strukturierten Walze geprigt, bis die Folie durch die Vorheizung bei 180 °C
und die aufgebrachte Bahnspannung Falten aufwarf, wodurch das Priagen nicht
mehr moglich war. Die Temperatur der Prigewalze wurde so niedrig wie moglich
gehalten, um diese im Prozess zur Folienkiihlung einzusetzen, sodass die Ent-
formkrifte von der Folie aufgenommen werden konnten. AnschlieSend wurde
die Temperatur tiber die Vorheizung soweit reduziert (170 °C), bis der Faltenwurf
nicht mehr auftrat. Darauf folgend wurde die Prigewalze weiter aufgeheizt, bis die
gesamte Strukturtiefe abgeformt werden konnte. Hohere Temperaturen im Prozess
haben zu einem vollstindigen Aufschmelzen der PP-Folie gefiihrt, sodass der
Abformvorgang nicht mehr fehlerfrei ablaufen konnte. Die Folie klebte nach dem
Durchlaufen des Prigespaltes an der Werkzeugwalze. Die Haftung des Polymers
in den Strukturen des Werkzeugs war grof3er als die tibertragbare Zugspannung.
Die Folie konnte die Zugkrifte zum Entformen nicht mehr aufnehmen und es kam

zum Bahnabriss.
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Abbildung 6.6: Auswertung der abgeformten Strukturhche unter Verwendung des Negativwerkzeuges HG7. (Trendlinie in blau)

Das Werkzeug HG7 wurde bei verschiedenen Temperaturen in PP abgeformt. Die Strukturhthe wurde anschlieBend mittels
Weillichtinterferometrie gemessen. Das Diagramm zeigt die zunehmende Formfiillung der Werkzeugkavititen bei steigender
Prigetemperatur und damit sinkender Polymerviskositit.
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Die Folie aus PP wurde sowohl mit dem Positivwerkzeug HGS als auch mit dem
Negativwerkzeug HG7 strukturiert. Die unterschiedlichen Prozessparameter fiir
den erfolgreichen Abformprozess der verschiedenen Werkzeuge zeigen deutlich
den Einfluss der Werkzeugart auf den Prigeprozess (vergleiche Tabelle 6.2 und
Tabelle 6.1).

6.3 Mikrostrukturierung von Hochleistungspolymeren
mittels R2R-Replikation

Um moglichst viele Funktionalititen und damit Anwendungen zu erméglichen, ist
es notwendig eine moglichst breite Materialpalette verarbeiten bzw. strukturieren
zu konnen. Aus diesem Grund wurden die Abformuntersuchungen auf die Klasse
der Hochleistungspolymere ausgeweitet. Diese Materialien zeichnen sich meist
durch eine erhthte T, gegeniiber technischen Thermoplasten aus. Durch die Ab-
formversuche wurden weitere Erkenntnisse {iber die Haftfestigkeit der Strukturen
auf den Hiilsenwerkzeugen sowie iiber den entwickelten R2R-Prozess gesammelt.
Abhingig von der Erweichungstemperatur der untersuchten Polymere erfolgte die
Erwirmung der Polymerfolien konduktiv tiber die geheizte Pragewalze (Hiilse)

oder zusitzlich durch das IR-Vorheizsystem. Um den Warmeiibergang auf die
m_
min

verringert, wodurch das Polymer eine ldngere Zeitspanne aufgeheizt wurde. Die

Folien zu verbessern, wurde die Bahngeschwindigkeit fiir alle Proben auf 2,2

Temperatur der elastischen Gegenwalze wurde in einem Bereich zwischen 63 °C
und 68 °C geregelt. Durch diese, im Vergleich zu T, niedrige Temperatur, wurde
ein Aufschmelzen der Folienriickseite vermieden und es kam zu keinem relevanten
Abfall der Zugfestigkeit und damit einem Bahnabriss oder einem Aufwellen der
unter Zug stehenden Polymerbahn. Weiterhin war die Temperatur der Gegenwalze
somit hoch genug, um ein Abkiihlen des zu strukturierenden Materials unter die

Prigetemperatur zu vermeiden.
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Tabelle 6.3: Prozessparameter fiir die Strukturierung von Hochleistungspolymeren mittels Positivwerkzeug HGS

Material T, Tn Trou Tpre Fp VBahn
[°Cl [°C] [°C] [°C] [m] o]
Fluorethylenpropylen (FEP) teilkristallin 80 290 170 350 350 2,2
Polytetrafluorethylen (PTFE)  teilkristallin 115 327 145 180 350 2,2
Polyetheretherketon (PEEK) teilkristallin 143 343 160 300 360 2,2
Polysulfon (PSU) amorph 190 - 155 - 300 2,2
Polyethersulfon (PES) amorph 230 - 166 - 300 2,2
Liquid Crystal Polymer (LCP) teilkristallin 140 280 170 - 360 2,2
Zum Vergleich:
Polypropylen (PP) amorph -20 162 93 95 60 2,2
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Die Strukturierung der Hochleistungspolymere erfolgte mit Werkzeug HGS nahe
des jeweiligen Glasiibergangsbereichs fiir amorphe Polymere und oberhalb des
Glasiibergangsbereichs sowie unterhalb des Schmelzbereichs fiir teilkristalline
Polymere (siehe Abbildung 6.7 und Tabelle 6.3).

Abbildung 6.7 zeigt oben eine REM-Aufnahme eines PDMS-Abguss der galva-
nisch erzeugten Nickelstrukturen. Dieser Abguss dient als Referenz fiir die Mi-
kroreplikation in den verschiedenen Hochleistungspolymeren. Die REM-Bilder
und korrespondierenden VSI-Scans wurden an zufillig ausgewéhlten Positionen
aufgenommen, um eine statistische Auswertung der gesamten Replikationsqualitit
zu ermdglichen.

Die Strukturen wurden mittels kontinuierlicher Replikation eines nahtlos struk-
turierten Hiilsenwerkzeugs in den Kunststoff {ibertragen. Die Ergebnisse zei-
gen die Moglichkeiten der Strukturierung verschiedener Polymere mittels R2R-
Mikroreplikation unter Verwendung des vorgestellten Werkzeug- und Prozesskon-
zeptes.

Die Mikrostrukturierung in thermoplastische Folien konnte mit der aufgebauten
Anlage erfolgreich umgesetzt werden. Fiir die verwendeten Materialien wurden
optimierte Parameter gefunden, die eine grof3flichige und kontinuierliche Struktu-
rierung zulassen.

Die Prozessfenster fiir die replizierten Materialien lassen sich nach Art des ver-
wendeten Thermoplasten gliedern. Die Replikation in PSU und PES als amorphe
Thermoplaste erfolgte unterhalb der Glasiibergangstemperatur. Dieses Prozess-
fenster ist fiir Strukturen mit niedrigem Aspektverhiltnis geeignet. Bei dieser
Temperatur liegt die erreichte Tiefe der Kanéle dennoch bei ca. 3 um. Um eine
Replikationstiefe von 5 pm zu erreichen, ist eine Temperaturerhhung erforderlich.
Die teilkristallinen Materialien FEP und PTFE mussten fiir eine erfolgreiche
Strukturierung iiber T, erwidrmt werden. Die fluorierten Polymere zeigen ein
ausgeprigtes viskoelastisches Verhalten und stellen sich durch die fehlende Nach-
druckzeit nach der Replikation im Priagespalt so zuriick, dass eine Tiefe von 5 pm
nicht tiber die gesamte Fldche erreicht wurde. Die Hochtemperatur-Polymere LCP,
und Polyetheretherketon (PEEK) wurden iiber 7, und unterhalb 7;, strukturiert.
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REM-Aufnahmen der Mikrostrukturen in Umfangsrichtung (8, 12, 18 um) repliziert in verschiedenen Polymeren
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Abbildung 6.7: REM-Aufnahmen der replizierten Strukturen in verschiedenen Polymeren

In beiden Fillen war die Replikation bis zur vollen Tiefe der Kanile von 5 pm
moglich.

Der R2R-Aufbau bringt durch die zum Prigen verwendete Linienlast eine Rand-
iberhohung in das Prigeergebnis ein. Das verdringte Material kann im Moment
des Prigens vor oder hinter den Prigespalt verdringt werden. Die Randiiberhohung
kann durch eine, im Vergleich zur T, des Polymers, geringere Prigetemperatur
verringert werden, da eine niedrigere Temperatur ein geringeres FlieBverhalten

des Materials zur Folge hat.
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Prozesstechnisch kann der Effekt durch eine Verldngerung der Kontaktzeit zwi-
schen Werkzeug und Halbzeug verringert werden. Dies liee sich durch die
Vergroerung des Umschlingungswinkels der Werkzeugwalze erreichen. Der
Umschlingungswinkel des Halbzeugmaterials um das Werkzeug kann z.B. durch
mehrere Gegenwalzen oder durch den Einsatz von Trigerbdndern zwischen zwei
Gegenwalzen erreicht werden. Dadurch wiirde sich nach dem Préigen noch eine

Nachdruckzeit ergeben.

6.4 Résumé zur Mikrostrukturierung thermoplastischer
Folien mittels R2R-Mikroreplikation

Mittels Abformversuchen in verschiedenen Polymerfolien konnte die Funktion
der aufgebauten R2R-Anlage sowie der Stahlhiilsenwerkzeuge gezeigt und der
entwickelte Prozess eingefahren sowie Prozessparameter fiir die Mikrostrukturie-
rung mittels R2R verschiedener Polymere gefunden werden. Auflerdem wurden
die Einfliisse der Prigewerkzeugart auf den Prozess untersucht und entsprechende
Anpassungen fiir die Prozessfiithrung abgeleitet. Weiterhin wurden erste Unter-
suchungen zur Haftfestigkeit der Nickelstrukturen auf den Hiilsenwerkzeugen
durchgefiihrt. Die Strukturen zeigten sich dauerhaft haftfest und die Werkzeuge
zeigten keinen Verschleif3 und bieten so die Moglichkeit, Untersuchungen zur

Strukturierung weiterer Materialklassen durchzufiihren.

Das Herstellungsverfahren des nahtlos strukturierten Werkzeugs fiir die Roll-
to-Roll Mikroreplikation und die Replikation in thermoplastische Polymere ist
verdffentlicht in ,,Seamless tool fabrication for roll-to-roll-microreplication,
Andreas Striegel, Marc Schneider, Norbert Schneider, Christian Benkel, Matthias
Worgull, Microelectronic Engineering, 2018.
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7 Strukturierung eines
Formgedachtnispolymers mittels
R2R-Mikroreplikation

Bei der Verwendung von Mikro- und Nanostrukturen tritt oft die Frage auf, ob die
Funktionalitit bei mechanisch beschiddigten Strukturen verloren gehen kann. Unter
Nutzung herkommlicher Materialien sind die Mikrostrukturen sehr empfindlich
gegeniiber mechanischer Krafteinwirkung, was zu einem Verlust der Funktionalitét
fiihren kann. Durch die Nutzung intelligenter Materialien ldsst sich dieser Verlust
verhindern.

7.1 Formgedachtnispolymere

Intelligente Werkstoffe oder Smart Materials bezeichnen Materialien, welche
auf bestimmte Umwelteinfliisse reagieren [124—128]. Formgedichtnispolymere
(FGP) zdhlen zu diesen Materialien. Sie reagieren auf einen dufleren Reiz und
werinnern® sich an die urspriinglich programmierte Form. Neben den Polymeren,
die durch Wirme ausgeloste Reaktionen zeigen, existieren auch Polymere, welche
auf bestimmte Losungsmittel oder Licht reagieren [124, 129, 130].

Ein FGP ist dahingehend definiert, dass es eine zuvor definierte Form nach bspw.
einer Deformation durch Anlegen eines externen Triggers wieder herstellen kann.
Das hier verwendete FGP Tecoflex® EG-72D ist ein thermoplastisches amorphes
Blockcopolymer aus Polyurethan (TPU) auf Basis von aliphatischen Polyethern
in medizinischer Qualitét, welches von der Firma Lubrizol (USA) hergestellt
wird. Tecoflex® EG-72D zeigt einen thermisch programmierbaren Effekt. Der
Programmiervorgang bzw. die Riickstellung basiert auf der molekularen Struktur
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7 Strukturierung eines Formgedéchtnispolymers mittels R2ZR-Mikroreplikation

des Polymers. Durch die Verarbeitung des Materials iiber einer bestimmten Tem-
peratur wird das Polymer permanent programmiert. Die so hergestellte Form wird
als permanente Form bezeichnet. Die Programmiertemperatur fiir die permanente
Form wird als T p,,, gekennzeichnet. Wird das Polymerbauteil nun bei niedrigeren
Temperaturen in eine andere Form gebracht, spricht man von der temporiren Form.
Durch Wirmeeinwirkung oberhalb der Schalttemperatur 7 g.j,q;; Wird das Polymer
von der temporiren in die permanente Form iiberfiihrt. Das Material ,,erinnert*
sich an die permanent programmierte Form.

Die Funktion des ,,Erinnerns* basiert auf dem inneren Aufbau des Polymers.
Dieses ist aus harten und weichen Segmenten aufgebaut (siche schematische
Darstellung in Abbildung 7.1). Harte Segmente sind jeweils fiir die permanente
und weiche Segmente fiir die Fixierung der temporiren Form verantwortlich. Die
Netz-Verbindungspunkte sorgen durch ihren Aufbau fiir die hochste Ubergangs-
temperatur 7 p,,,,, im Polymer und stellen die harten Segmente dar. Die permanente

Form bleibt im Material gespeichert, bis die harten Segmente neu programmiert

werden.

H H H / H H \
N ¢ N—C CH)0)+ N N—C— 0 (CH,),0
I | 24 T 24/,
o] H C) H o] v

z
| |1 | | |1 J
HyMDI PTMEG H,MDI 14-8D
| [ Il |
Harte Segmente Weiche Segmente Harte Segmente

Abbildung 7.1: Darstellung der Strukturformel des chemischen Aufbaus von Tecoflex® EG-72D

Die Makromolekiile bestehen aus Hjp,MDI, das die harten Segmente darstellt. Sie
sind fiir die permanente Form des Polymers verantwortlich. Der zweite Teil des
Makromolekiils ist Poly(tetramethylen) Glykol (PTMEG) als weiches Segment, das
fiir das Halten der temporiren Form verantwortlich ist (nach [131]).

Die Schaltsegmente erweichen unterhalb der Glasiibergangstemperatur der Netz-
Verbindungs-elemente und stellen die weichen Segmente dar. Wenn ein Wirme-
eintrag tiber die Temperatur zum temporiren Programmieren von Formgedéchtnis-

polymer (T 7emp) stattfindet, 16st dies die entsprechende Reaktion, das Erweichen
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7.1 Formgedéchtnispolymere

der weichen Segmente im Polymer aus und das Material nimmt dadurch wieder
die permanente Form an.
Die charakteristischen Temperaturen des FGPs Tecoflex® EG-72D sind [132]:

T schair = 55°C T perm ~ 105 °C

Anwendungen und Beispiele fiir intelligente Werkstoffe sind dielektrische Elas-
tomeraktoren, welche in der Aktorik, Sensorik sowie Energieumwandlung An-
wendung finden [133]. Piezoelektrische Materialien wandeln Kraft in Ladungs-
trennung um und finden Anwendung als Ultraschallumwandler und elektrome-
chanische Transformatoren z.B. im Automobilbau als Kraftstoffinjektoren fiir
Motoren sowie in der Medizintechnik als Ultraschallsensoren [134]. Chromogene
(elektrochrome, photochrome und thermochrome) Materialien, z.B. Werkstoffe
mit schaltbarer optischer Transmission, werden im Bereich Architektur und Bau
fuir energieeffiziente Gebdude eingesetzt [135].

Die Anwendungsgebiete von polymeren Formgedichtnismaterialien sind vielfiltig
und reichen von Gelenken fiir die Raumfahrttechnik [136] bis in die Medizintech-
nik in der die Materialien zusitzlich biokompatibel und biologisch abbaubar sein
miissen und beispielsweise fiir Wundverschliisse mit definierter Kraft verwendet
werden [137]. Bisherige Anwendungen fiir FGP stellen unter anderem Stents in
der Medizintechnik dar [138]. Dabei wird der zusammengefaltete Stent in das
Blutgefif3 eingebracht, bevor ein kontrollierter externer Stimulus ein Entfalten des
Geflechts triggert und somit die Blockade 6ffnet.

Die FGP lassen sich fiir verschiedene Anwendungen zusitzlich anpassen. Buckley
et al. (2006) [139] z. B. fiillten das FGP mit ferromagnetischen Mikropartikeln.
So lasst sich die thermisch induzierte Riickstellung mittels Induktion iiber ein
Magnetfeld herbeifiihren.

Durch die Kombination von Formgedichtnispolymeren mit groB3flachiger Mikro-
strukturierung konnten bspw. Anwendungen wie selbstheilende, selbstreinigende
Solarzellenbeschichtungen ermoglicht werden. Als aliphatisches Polyurethan bie-
tet sich Tecoflex® EG-72D fiir optische Anwendungen an, da dieses eine inhérente
UV-Stabilitit bietet und dadurch keine Vergilbung des Materials auftritt [140].
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7 Strukturierung eines Formgedéchtnispolymers mittels R2ZR-Mikroreplikation

Die Selbstreinigung wire iiber die Anwendung einer superhydrophoben Mikro-
bzw. Nanostruktur nach dem Vorbild des Lotuseffekts realisierbar. Wenn die
Struktur durch dullere Einfliisse beschédigt werden sollte, stellt sich diese durch

Ausnutzung des Formgedéchtniseffektes unter Sonneneinstrahlung wieder her.

7.2 Prozessfiihrung und Programmierung von
Formgedachtnispolymeren

Im Folgenden wird die Strukturierung des FGPs Tecoflex® EG-72D mittels R2R
beschrieben. Durch die Untersuchung wird nachgewiesen, dass es moglich ist,
Tecoflex® EG-72D mittels R2R-Prozess zu strukturieren und die Formgediacht-
nisfunktion fiir die Wiederherstellung der Mikrostrukturen nach mechanischer
Deformation zu nutzen.

Wie einleitend beschrieben, bietet die Kombination von Formgedéchtnispolyme-
ren mit der R2R-Mikrostrukturierung zahlreiche Moglichkeiten fiir groB3flachige
Anwendungen.

Den Eigenschaften von Tecoflex® EG-72D muss mit einem angepassten Prigepro-
zess Rechnung getragen werden (siehe Abbildung 7.3). Der Strukturierungspro-
zess des Formgedichtnismaterials unterscheidet sich von der Strukturierung von
herkdmmlichen Thermoplasten. Die Folie muss zunichst iiber 7 p,,,, aufgeheizt,
in den Prigespalt eingebracht und geprigt werden. Der Prigevorgang unter Kraft-
einwirkung muss bei 7' > T p,,, stattfinden, um das Polymer in die permanente
Form zu programmieren. Es muss daher sichergestellt werden, dass das Entformen
unterhalb von T p,, stattfindet, um die Riickstellung auf eine durch den Entform-
vorgang evt. deformierte Struktur zu vermeiden. Dies kann auf mehrere Arten

sichergestellt werden.

 Variante 1: Verwendung einer Vorheizung fiir das Heizen tiber 7 p,,,, und
das Prigen mit einer Walze T = T p,,,, mit einer anschlieBenden Abkiihlung
der Tecoflex®-Folie mittles eines Kaltluftstroms auf die Folienriickseite.

Dabei wird die Folie unter T p,,,, abgekiihlt und kann entformt werden.
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Temperierte
Werkzeugwalze

IR-Vorheizung IR-Vorheizung
TITTIN 11T\

Kihlung

Tréagerfolie

a;) Mikroreplikation in Tecoflex® a,) Mikroreplikation in Tecoflex®

Temperierte
Walze

TSchaIt <T< TPerm

b)  L&schen der Permanent-Struktur

IR-Heizung Tschat < T < Tperm

JTTTTTTITQ

B e e N |
—

C) Wiederherstellen der Permanent-Struktur durch Warme

Abbildung 7.3: Schematischer Ablauf des R2R-Prigeprozesses fiir das FGP Tecoflex® EG-72D

a;) Prozessvariante 1: Tecoflex® mittels Vorheizung auf 7 > T p,,,, autheizen und
mittels Kraft iiber die geheizte Prigewalze strukturieren. Nach dem Prigespalt wird
die Folie durch einen Kaltluftstrom unter 7 p,,, abgekiihlt

ay) Prozessvariante 2: Tecoflex® mittels Vorheizung auf 7' > T p,,,, aufheizen und
mittels Kraft tiber die Prigewalze strukturieren. Nach dem Prigespalt wird die Folie
durch die kalte Prigewalze unter T p,,, abgekiihlt

b) Loschen der Permanent-Struktur mittels Pragen bei Tscpair < T < T perm

c) Wiederherstellen der temporir zerstorten/geloschten Permanent-Struktur durch
Wirme

e Variante 2: Verwendung der Vorheizung fiir das Heizen auf 7 >> T p,,,;, und
das Prigen mit einer Walze T < T pyy,. Somit wird die Folie schon wihrend
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7 Strukturierung eines Formgedéchtnispolymers mittels R2ZR-Mikroreplikation

des Priagevorgangs im Prigespalt gekiihlt und ist durch den anpassbaren
Umschlingungswinkel nach einer an die Prozesstemperaturen anpassbare
Kiihlstrecke auf der Prigewalze auf T' < T'p,,,, abgekiihlt, um entformt

werden zu konnen.

Die im untersuchten Fall genutzte Foliendicke von 250 um machte die Verwendung
einer Trigerfolie aufgrund der geringen Festigkeit der Tecoflex® EG-72D-Folie
bei T > T pyyny notwendig. Die auf T > T p,,, und damit iiber 7, aller Polymerbe-
standteile aufgeheizte Folie konnte die Zugkrifte des Auf- und Abwicklers nicht
mehr aufnehmen. Im untersuchten Fall wurde als Triagerfolie eine 100 um starke
Polyimid-Folie (Kapton® 500 HN, DuPont, (USA)) verwendet. Diese weist eine
hohe Oberflachengiite sowie thermische Bestiandigkeit bis 400 °C auf [141] und
bildet im R2R-Prigeprozess keinen Verbund mit Tecoflex® EG-72D, sodass die
Folien nach der Programmierung leicht voneinander 16sbar sind.

Um die verwendete Formgedichtnisfolie permanent zu strukturieren, muss diese
auf T > T p,, aufgeheizt werden. Dies kann auf unterschiedliche Weisen gesche-
hen. Abbildung 7.3 zeigt die verschiedenen Stadien und Prozessvarianten des
Prozesses zur Mikroreplikation und Programmierung von FGP. Die Varianten
unterscheiden sich darin, wie die Folie zum permanenten Programmieren auf 7’
> T perm gebracht wird sowie fiir das Entformen der Strukturen auf 7' < T peyp,
abgekiihlt wird. Entsprechend des verwendeten Werkzeuges und der Foliendicke,
kann Prozessvariante a;) oder a;) verwendet werden. Je diinner die verwendete
Folie ist, desto besser lésst sich die Folie vor dem Entformen der Strukturen mittels
Kaltluftkiithlung auf T’ < T p,, abkiihlen.

Das Loschen der Permanent-Struktur mittels Prigen bei T separ < T < T pery stellt
die tempordre Zerstorung der permanent programmierten Struktur dar. Dabei
kann die Zerstorung rein mechanisch oder in Kombination mit Temperaturen von
Tschair < T < T perm geschehen. Durch die Anwendung des Triggers 7 > T perp,

wird die permanent programmierte Struktur wieder hergestellt.
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7.3 Mikrostrukturierung von
Formgedachtnispolymeren

Die durchgefiihrten Untersuchungen basieren auf Prozessvariante 2 (Abbildung
7.3 ap)). Der Verbund aus Kapton®-Trigerfolie und Tecoflex®-Halbzeugfolie
konnte nach dem Abkiihlen der Folien auf Raumtemperatur (7 gr) wieder von-
einander getrennt werden. Die verwendeten Prozessparameter zum Prigen von

Tecoflex® EG-72D Folie konnen der Tabelle 7.1 entnommen werden.

Tabelle 7.1: Prozessparameter fiir die Strukturierung des FGPs Tecoflex® EG-72D mittels R2R-
Mikroreplikation unter Verwendung der HG7 Werkzeugwalze

Prozessschritt Material ~ Tgoy  Tpre Fp VBahn
[°Cl [°C] gl [2%]

1. Struktur permanent prigen Tecoflex® 123 215 360 2,2

EG-72D

2. Struktur temporir 16schen  Tecoflex® 96 - 360 2,2
EG-72D

3. Struktur wiederherstellen Tecoflex® - 105 - 2,2
EG-72D

Im Anschluss an den Prigevorgang wurde das Polymer auf 7' < T p,,,, abgekiihlt,
bevor es entformt werden konnte. Andernfalls wird eine mogliche Verformung
der Struktur durch den Entformprozess permanent programmiert. Da die Folie
innerhalb einer Werkzeugumdrehung von T > T p,,, fiir den Programmiervorgang
auf T < T peyy vor dem Entformen gekiihlt werden muss, ergibt sich fiir das
erfolgreiche Abformen und Programmieren von Tecoflex im R2R-Prozess ein
Prozessfenster von wenigen °C.

Analog zum Prozessschema sind in Abbildung 7.4 die Prigeergebnisse dargestellt.
Abbildung 7.4 a) zeigt eine REM-Aufnahme des Prigeergebnisses fiir eine Ab-
formung des Werkzeugs HG7 bei T > T p,,. Die Kavititen konnten vollstindig
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gefiillt werden. Abbildung 7.4 b) stellt das temporidre Programmieren, das Prigen
einer zweiten Struktur, die temporire Entfernung der Struktur oder beispielhaft
eine mogliche mechanische Deformation der Mikrostruktur durch duf3ere Einfliisse
dar. Abbildung 7.4 c) zeigt die wiederhergestellten Mikrostrukturen, nachdem die
Folie mittels IR-Strahlung auf T > T g.;,;; erwdrmt wurde. Durch die Erwidrmung
der Folie auf 7" > T g, wurde die Riickstellung in die permanente Struktur
aktiviert.

Die Qualitdt der R2R-Replikation des Werkzeugs HG7 in Tecoflex® EG-72D
Folie ist mit den Ergebnissen der Replikation in andere Polymere wie bspw. PP
(siehe Abbildung 5.20) vergleichbar. Bei Streckversuchen konnten Schmidt ez al.
(2011) [142] ein Wiederherstellen der Form bis zu 95% nachweisen. Im Fall der
13 um hohen Strukturen konnten keine Abweichungen nach dem Wiederherstellen

innerhalb des Messfehlers festgestellt werden.

REM-Aufnahme der durch Prozessvariante a, abgeformten
Mikrostrukturen in Tecoflex®

108
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REM-Aufnahme der gelschten bzw. temporir zerstorten
Tecoflexfolie®

REM-Aufnahmen der durch Wirme wiederhergestellten
Mikrostrukturen in Tecoflex®

Abbildung 7.4: Ergebnisse der Mikroreplikation in Tecoflex® EG-72D Folie sowie die Verifikation
der Formgedéchtniseigenschaft bei Verwendung von Prozessvariante a

7.4 Résumé zur Mikrostrukturierung eines
Formgedachtnispolymers mittels
R2R-Mikroreplikation

Fiir die Nutzung der Formgedichtniseigenschaft von Tecoflex® EG-72D war

die Weiterentwicklung des R2R-Replikationsprozesses fiir Folienhalbzeuge not-
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wendig. Der entwickelte und dargestellte Prozess (ax-b-c)(siehe Abbildung 7.3)
erlaubt die kontinuierliche Sturkturierung sowie die erfolgreiche Programmierung
des Formgedéchtnismaterials Tecoflex® EG-72D mittels R2R-Mikroreplikation.
Dabei wird die Tecoflex®-Folie mittels Vorheizung auf T > T p,,,, aufgeheizt
und mittels Kraft tiber die Prigewalze strukturiert. Nach dem Prigespalt wird die
Folie durch die kalte Prigewalze unter T p,,,, abgekiihlt und erst danach wird die
Struktur entformt. So bleibt die Programmierung auf die Mikrostruktur des Werk-
zeuges erhalten. Die grofflachige funktionelle Oberfliche der hier beispielhaft
genannten Anwendung auf einer Photovoltaikzelle kann so durch die auftreffende
Sonneneinstrahlung und damit einhergehende Erwarmung der Oberfliche autark

wieder heilen.
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8 Strukturierung von Glas und Metallen
mittels R2R-Mikroreplikation

Polymere sind im Bereich der kostengiinstigen Fertigung von Massenprodukten
oder Bauteilen fiir Forschung und Industrie etabliert und konnen durch ihre breite
Vielfalt eine grole Bandbreite von Anwendungen abdecken. Sobald allerdings
hohe mechanische, thermische oder chemische Bestindigkeiten sowie eine hohe
optische Transparenz gefordert werden, ist Quarzglas den Polymeren deutlich
iberlegen [143].

Ebenso bieten Metallbauteile deutliche Vorteile gegeniiber Polymerbauteilen,
sollten Eigenschaften wie elektrische Leitfahigkeit, Wiarmeleitfahigkeit und Duk-
tilitdt von den zu verwendenden Werkstoffen gefordert werden. In nachfolgendem
Kapitel wird die Strukturierung von Quarzglas durch die Nutzung von Quarzglas-
Nanokomposit, sogenanntem Glassomer [98] sowie die Strukturierung von Me-

tallfolien aus Aluminium und Kupfer [121], vorgestellt.

8.1 Quarzglas

Bisher wird Quarzglas hauptsichlich fiir optische Anwendungen verwendet, wie
bspw. Glasfasern fiir die Lichtleitung zum schnellen Datentransfer, Glasrohre und
Platten fiir Solar- und Photovoltaikanwendungen [144].

Quarzglas ist mit seinen chemischen und physikalischen Eigenschaften eines der
interessantesten und wichtigsten Materialien in der Forschung sowie im Bereich
von thermisch hochbelasteten Anwendungen, wie bspw. optische Zugénge zur

Detektion und Analyse von Stromungen und Einspritzvorgingen, wie sie bei
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motorischen Verbrennungen vorkommen [145] sowie als Sichtfenster in der Luft-
und Raumfahrttechnik oder in solarthermischen Anlagen.

Einige der herausragenden Eigenschaften von Quarzglas sind:
* Hohe chemische Reinheit und Bestindigkeit
* hohe Erweichungstemperatur und Temperaturbestiandigkeit

* niedrige thermische Ausdehnung und hohe Temperaturwechselbestiandig-
keit

* hohe Transparenz vom ultravioletten bis in den infraroten Spektralbereich

sowie

hohe Strahlungsbestindigkeit

Aufgrund seiner chemischen und thermischen Bestindigkeit sowie der mecha-
nischen Festigkeit (Mikrohéarte 8600 - 9800 % [144]) des Materials stellt die
Bearbeitung von Quarzglas eine besondere Herausforderung. Mechanische Me-
thoden wie Schleif- oder Polierverfahren sind nach wie vor die vorherrschenden
Techniken zur Herstellung und Bearbeitung grofer Quarzglasbauteile, wihrend
Trocken- und Nassitzverfahren die Technologie der Wahl fiir die industrielle Mi-
krostrukturierung von Quarzglas sind [146]. Des Weiteren kann Quarzglas direkt
mit CO,-Lasern oder mittels lasergestiitzter Atzverfahren [146—151] strukturiert
werden. Sollte eine hohe optische Qualitét der Oberflichen gefordert sein, miis-
sen mit Laser bearbeitete Oberflichen in aller Regel umfangreich nachbearbeitet
werden [152]. Zu den industriell etablierten subtraktiven Bearbeitungstechniken
fiir Quarzglas gehoren Bohren, Ultraschallbearbeitung, Pulverstrahlschneiden und
Wasserstrahlschneiden [153—157]. Da diese Verfahren jedoch nur fiir einfache
2D-Geometrien im Makrobereich verwendet werden konnen und eine raue und
somit opake Oberfldche erzeugen, finden sie in der Bearbeitung von Bauteilen fiir

optische Anwendungen keine Verwendung.
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8.2 Mikrostrukturierung von Quarzglas-Halbzeug

Das hier verwendete Glassomer ist ein Quarz-Nanokomposit Werkstoff. Der Kom-
positwerkstoff besteht aus Glas-Nanopulver (Partikeldurchmesser ~100 nm), wel-
ches in einer Polymermatrix aus Hydroxyethylmethacrylat (HEMA) eingebettet
ist. Der fliissige Nanokomposit kann in Abhingigkeit des verwendeten Initiators
mit Hilfe von Licht oder durch Hitze polymerisiert werden. Durch die Polymerisa-
tion entsteht ein festes, milchig weilies, polymeres Halbzeug, der sog. Griinling.
Das Verfahren zur Herstellung der Griinlinge und die in dieser Arbeit verwendeten
Griinlinge wurden von Frederik Kotz (NeptunLab, IMT) entwickelt [158] und
hergestellt. Der Nachweis der moglichen Mikrostrukturierung von Glasbauteilen
mittels der Nutzung von Glas-Nanokompositmaterial ist das Ziel der dargestellten
Untersuchung. Nach der Strukturierung wird das strukturierte Glassomerbauteil
thermisch entbindert. Dabei wird die Polymermatrix vollstindig entfernt und
es entsteht der sogenannte Braunling. In einem abschlieBenden Prozessschritt
wird der Braunling bei 1300 °C gesintert. Dabei verdichtet sich das bisher porose
und daher opake Material und ein hochwertiges dichtes, transparentes Quarz-
glasbauteil entsteht. Die Mikrostrukturierung von Glassomer bietet so, wie die
Mikrostrukturierung von anderen Materialien, die Moglichkeit, die materialspezi-
fischen Eigenschaften zu nutzen und weitere Funktionalitdten hinzuzufiigen. Der
Prozess der Quarzglasverarbeitung auf die von Kotz er al. 2018 gezeigte Art und
Weise bietet verschiedene Vorteile [98]. Wihrend des Sinterprozesses schwindet
das Material und damit verringern sich auch die Dimensionen der Strukturen.
Dieses Schrumpfen erlaubt beispielsweise die Nutzung von pm-Werkzeugen vor
dem Sinterprozess, um nach dem Sinterprozess sub-um Strukturen zu erhalten.
Durch Nutzung von Glassomer sowie dem entsprechenden Verarbeitungsverfah-
ren nach Kotz er al. [98, 143, 159], kann die aufwindige Bearbeitung von Glas
durch bewihrte Standardbearbeitungsprozesse fiir Polymere substituiert werden.
Dies eroffnet ein deutlich breiteres Anwendungsspektrum fiir Quarzglasbauteile,
als es bisher moglich war. Glassomer lédsst sich beispielsweise mittels 3D-Druck

verarbeiten. [159]
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Abbildung 8.1: Thermoplastische Mikroreplikation in Glaskompositmaterial

a) Dargestellt ist das fiir die Replikation verwendete Werkzeug
b) REM-Aufnahme der Werkzeugstruktur
c) Die Mikrostrukturen werden in den thermoplastischen Griinling (milchig weil)

gepragt

d) Im Anschluss wird der Griinling gesintert und es entsteht das transparente Quarz-
glasbauteil. Durch die periodischen 1 um Strukturen ergibt sich bei Lichteinfall ein
Schimmern auf der strukturierten Oberfliche

e) Die REM-Aufnahme zeigt die abgeformte Struktur, als negativ der Werkzeugstruk-
tur

Teile mit Erlaubnis aus [98] entnommen. ©John Wiley & Sons

Die Glassomergriinlinge wurden mit dem in Kapitel 4 vorgestellten Prigekalander
mit einem positiven Werkzeug (Abbildung 8.1 b)) strukturiert. Durch Anpas-
sung der Material- und Prozessparameter konnte die Struktur abgeformt und die
Glassomerbauteile anschliefend zu dichten Glasbauteilen gesintert werden [98].
Das Halbzeug wurde durch die auf 110 °C geheizten Pragewalzen strukturiert.
Die Prozessgeschwindigkeit sowie der angepasste hohe Fiillgrad (Prozentualer
Volumenanteil) von Quarzglas Nanopartikeln in der Polymermatrix sind beim
R2R-Prigen von Glassomer entscheidend fiir den Erfolg. Bauteile mit einem Fiill-
grad von 58 vol% Zandosil in HEMA konnten mit einer Geschwindigkeit von bis
zu 5 = erfolgreich mikrostrukturiert werden. Bei der Strukturierung niedrigerer

Fiillgrade fiihrte die Prozessgeschwindigkeit zu inneren Spannungen im thermo-
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plastischen Griinling, was zu Bruch und Rissen wihrend des Entbinderns gefiihrt
hat [98]. Mit dem verwendeten Prigekalander konnten Prigegeschwindigkeiten
unter 2,2 ﬁ nicht durchgefiihrt werden.

Die thermische Ausdehnung des gesinterten Glassomers von 0;3p0—500 = 0,56 x
1070 % wurde mit Hilfe eines Dilatometers (DIL402E, Netzsch-Geritebau GmbH,
(D)) gemessen und ist mit der thermischen Ausdehnung von herkémmlichem
Quarzglas vergleichbar [98, 144].

Abbildung 8.1 zeigt den Aufbau der R2R-Anlage sowie die Ergebnisse des Prige-
prozesses fiir den Quarzglas-Nanokompsit-Werkstoff Glassomer. Die bisherigen
Versuche wurden mit Materialproben von ungefihr 20 mm x 20 mm durchgefiihrt,
zeigen aber die prinzipielle Strukturierbarkeit von Nanokompositwerkstoffen
mittels R2ZR-Mikroreplikation und 6ffnen damit auch den Weg hin zu mikrostruk-

turierten Quarzglasbauteilen auf groferen Fldchen.

8.3 Mikrostrukturierung von Aluminium und
Kupferfolie

Die Strukturierung von Metall erfordert aufgrund der kristallinen Gefiigestruktur
des Metalls eine hohe Festigkeit der Formwerkzeuge. Um die Haftfestigkeit der
Nickelstrukturen auf den hergestellten Stahl-Hiilsenwerkzeugen zu untersuchen,
wurde die Abformung in Metallfolien mittels Werkzeug HGS (siehe Kapitel 5.4)
durchgefiihrt. Hierbei wurde die Strukturierung zweier Metallfolien untersucht,
einer 50 um dicken Aluminiumfolie (HV-W17 99,9% AL) und einer 200 pm
dicken Kupferfolie (CWO004A 99,9% CU). Um die Festigkeit der Aluminiumfolie
zu reduzieren, wurde sie weichgegliiht. Durch das Weichglithen konnte eine
Replikation der gesamten Strukturh6he von 5 um ohne verformte Kanten erreicht
werden. Da das Prigen der Metallfolien nur in deutlich geringerem Mal} durch
einen Materialfluss charakterisiert ist, treten die fiir die Replikation von Thermo-
plasten charakteristischen Kantenverformungen nicht in Erscheinung (vergleiche
Abbildung 6.7 und Abbildung 8.2).
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8 Strukturierung von Glas und Metallen mittels R2R-Mikroreplikation

Im Gegensatz dazu war die Tiefe der Strukturierung von Kupfer aufgrund der
limitierten Walzentemperatur und der damit verwendeten Prigetemperatur auf
ca. 3 um (siehe Abbildung 8.2) begrenzt. Entsprechend dem Temperaturbereich
von Aluminium wird fiir Kupfer eine vollstidndige Strukturierung mit einem Tem-
peraturanstieg auf ca. 700 °C erwartet. Dariiber hinaus zeigte die Strukturierung
von Metallfolien aus Aluminium und Kupfer, dass die in Nickel hergestellten
Mikrostrukturen den auftretenden Kriften wihrend der Abformung standhalten

und haftfest auf die Stahlhiilse galvanisiert werden konnten.

Tabelle 8.1: Prozessparameter fiir die Strukturierung von Aluminium und Kupferfolie

Material T Trott  Tpre Fp VBahn
[°Cl  [°C] [°C] gl [2%]

Aluminium 660 170 300 360 2,2
Kupfer 1084 170 400 360 2,2

PDMS EY 100 U 150 Uw [xjpm] 250

Replikation der Umfangsstrukturen (8 um, 12 um, 18 um) des Werkzeugs HG5 durch einen
PDMS-Abguss der galvanisch erzeugten Nickelstrukturen

‘3‘1/ moV 150 \foﬂ [x/pm) 25¢

5 100 150 00 [xium)] 250

Replikation der Umfangsstrukturen (8 um, 12 pm, 18 um) des Werkzeugs HG5 in Aluminium- und
Kupferfolien

Abbildung 8.2: REM-Bilder und korrespondierende VSI-Scans an zufillig ausgewihlten Positionen
aufgenommen. Dies ermoglicht eine statistisch relevante Darstellung der Qualitit der
Replikation.
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Auf den REM-Aufnahmen und den aufgenommenen Profilen ist deutlich zu er-
kennen, dass die Metallfolien bei der Abformung zwar strukturiert werden, aber
im Vergleich zu den in Kapitel 6 verwendeten Polymeren, nicht so stark flieBen
und dadurch keine Randiiberh6hung auftritt (siehe Abbildung 8.2). Dieser Effekt
entsteht duch die deutlich niedrigeren Prigetemperaturen gegeniiber der hohen
T,, der beiden Metalle (vergleiche Tabelle 8.1). Die Rauheit an der Oberfliche
der Metallfolie resultierte aus der gewalzten Halbzeugqualitit und wird durch
den Prigeprozess nicht verdndert, da der Strukturgrund bei den verwendeten
Prozessparametern nicht abgeformt wird.

8.4 Résumé zur Mikrostrukturierung von Quarzglas
und Metallfolien mittels R2R-Mikroreplikation

Die Strukturierbarkeit von niedrigschmelzenden Metallfolien und Nanokomposit-
werkstoffen wurde zur Erweiterung der mittels R2R bearbeitbaren Produktpalette
untersucht. Dabei konnte die Strukturierbarkeit von Aluminium und Kupferfolien
gezeigt werden. Weiterhin konnten durch die Versuche die Haftfestigkeit der
Nickelstrukturen auf Stahlhiilsenwerkzeugen auch fiir Materialien auflerhalb der
Materialklasse der Polymere demonstriert werden. Durch eine Prozessanpassung
fiir hohere Temperaturen ergibt sich damit ein breites Anwendungsfeld. Die
Mikrostrukturierung von Aluminiumfolien ist bspw. fiir groBflachige Kondensa-

torbauteile von Interesse.

Die R2R-Mikrostrukturierung von Glas, vorliegend als Nanokomposit-Werkstoff
Glassomer, konnte erstmals erfolgreich durchgefiihrt werden. Erste Parameter-
studien haben ergeben, dass eine vollstindige Strukturiibertragung mit einem
Positivwerkzeug bis zu einer Strukturtiefe von 1,5 um bei einem Aspektverhiltnis
von eins moglich ist. Weiterfiihrende Untersuchungen und Anpassungen in der
Materialzusammensetzung sind erforderlich, um die Stabilitit der Halbzeuge im
Prigeprozess zu verbessern. Durch die Nutzung von Glassomer ist bspw. die

einfache Herstellung hochleistungsfihiger Quarzglaslinsen fiir Smartphones und
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8 Strukturierung von Glas und Metallen mittels R2R-Mikroreplikation

diffraktive und refraktive optische Bauteile moglich. Auflerdem ergeben sich
durch die Oberflichenfunktionalisierung dieses Materials neue Moglichkeiten im
Biotech- und Medizintechnik-Bereich.

Die Replikation von nahtlos umlaufenden Mikrostrukturen in Metallfolie mittels
R2R-Mikroreplikationsprozess ist verdffentlicht in ,,Seamless tool fabrication for
roll-to-roll-microreplication*, Andreas Striegel, Marc Schneider, Norbert Schnei-

der, Christian Benkel, Matthias Worgull, Microelectronic Engineering, 2018.

Die Strukturierung von Glas mittels Roll-to-Roll Mikroreplikation ist veroffentlicht
in ,,Glassomer - Processing Fused Silica Glass Like a Polymer*, Kotz, F., Schnei-
der, N., Striegel, A., Wolfschldger, A., Keller, N., Worgull, M., Bauer, W., Schild, D.,
Milich, M., Greiner, C., Helmer, D., und Rapp, B. E., Advanced Materials, 2018.

118



9 Strukturierung von thermoplastischen
Vliesstoffen mittels
R2R-Mikroreplikation

Fiir die vorliegende Arbeit war die Verwendung von thermoplastischen Vlies-
stoffen in Medizinprodukten sowie in Produkten der personlichen Pflege und
in Hygieneprodukten von Interesse [160, 161]. Die umfassende Untersuchung
der thermischen Mikrostrukturierung von thermoplastischen Nonwoven-Material
wurde in Zusammenarbeit mit der Kimberly-Clark Cooperation (Neenah, USA)
durchgefiihrt. Durch die Strukturierung der thermoplastischen Vliesstoffe sollte
das Fluidmanagement in Hygieneprodukten fiir den Anwender verbessert werden,
ohne die bisherigen Eigenschaften des Vliesstoffs zu verdndern.

Insgesamt 10 Milliarden US-Dollar setzt Kimberly-Clark jdhrlich mit saugfahigen
Produkten um. Dieser Umsatz ist auf verschiedene Produkte und Marken verteilt.
In nahezu jedem der Produkte werden Vliesliner als Schnittstelle zwischen der
menschlichen Haut und dem Produkt verwendet. Um bei der Verwendung der
Produkte den notwendigen Tragekomfort fiir den Anwender oder Patienten zu
gewihrleisten, muss der Liner weich sein und eine angenehme Haptik aufweisen.
Unterhalb des Liners befindet sich ein saugfihiges Material, welches die Fliissig-
keit aufnimmt und bindet. Die Aufgabe des Liners ist es, stromende Fliissigkeiten
wie Urin oder Blut schnell zu kontrollieren und so zu verteilen, dass die Fliissigkeit
nicht aus dem Produkt austritt. Dabei muss die Fliissigkeit durch den Liner zur
saugfihigen Ebene durchtreten konnen. Bei einigen Produkten soll sich die Fliis-
sigkeit aulerdem kurzzeitig iiber die Oberfliche verteilen, um die Wirkung des
darunter liegenden absorbierenden Materials zu maximieren und die Uberflutung

eines kleinen Areals des absorbierenden Materials zu verhindern. In der vorlie-
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9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

genden Arbeit wurde die ortliche Steuerung der Benetzbarkeit des Vliesliners
untersucht. Durch diese Steuerung des Fluids kann ein zuséitzlicher Freiheitsgrad
in der Produktentwicklung erschlossen werden, sodass die Bewegung und Ver-
teilung der Fliissigkeit in einem Produkt préiziser reguliert werden kann. Wenn
dies gelingt, konnte eine neue Generation von Linern fiir ein neu entwickeltes
absorbierendes Produkt, wie bspw. trockene Windeln gegen Hautirritationen oder
feuchtigkeitsspendende, kithlende Pflaster oder Wundauflagen im medizinischen
Umfeld, entwickelt werden. Um diese Neuentwicklungen 6konomisch zu realisie-
ren, ist hierfiir eine Verarbeitung der Materialien mittels R2R notwendig. Diese
lasst sich problemlos in bestehende Fertigungsabldufe integrieren und mit keinem

anderen Verfahren kann der erforderliche Flichendurchsatz bewerkstelligt werden.

9.1 Nonwoven Material - Definition und Verwendung

Vliesstoffe, engl. Nonwoven bzw. Nonwoven Materials (NW), sind aufgrund der
vielfiltigen Herstellungsmethoden sowie den unterschiedlichen Rohstoffen und
Eigenschaften in der DIN EN ISO9092: 2011 Norm wie folgt definiert: ,,Struktu-
ren textilen Materials, wie Faserstrukturen, Endlosfilamente oder Kurzfasergarne
unabhingig von ihrer Eigenschaft oder Herkunft, die durch irgendein Verfahren zu
einem Flachengebilde geformt wurden und durch irgendein Verfahren verbunden
wurden, ausgenommen die Verflechtung von Garnen wie in gewobene Gewebe, ge-
kniipfte Gewebe, Maschenware, Spitze oder getuftetem Gewebe. ANMERKUNG:

Film- und Papierstrukturen werden nicht als Vliesstoffe angesehen.” [162].

Entsprechend dieser Definition handelt es sich bei Vliesstoffen um flache, pordse
Strukturen, die aus einzelnen Fasern oder Endlosfasern aus der Kunststoffschmel-
ze aufgebaut sind. Eigenschaften wie Festigkeit, Dehnbarkeit oder Porositét lassen
sich je nach Material, Faserart und -dichte, Faserdurchmesser, Faserldnge, Faser-
herstellungsmethode und Faserorientierung oder Mehrschichtaufbau sowie der

Art der Vliesverfestigung einstellen [160, 161]. Dadurch sind Vliesstoffe eine
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Halbzeugart mit vielfiltigem Anwendungsspektrum und finden in verschiedensten
Produkten Verwendung.

Die Nutzung diverser Faserrohstoffe sowie unterschiedlicher Faserarten erlaubt
eine breite Eigenschaftsvielfalt des Vlieses, wodurch Vliesstoffe unter anderem als
Filter- und Ddmmmaterial, Verpackungsmaterial in Bekleidung und Heimtextilien
aber auch Konstruktionswerkstoff in verschiedensten Bereichen Einsatz finden.
So zum Beispiel als absorbierende Produkte in Landwirtschaft und Gartenbau, im
Bereich Automotive, als Kabelummantelung, Schalldimmung und Warmeisolie-
rung, im Gebidude- und Tiefbau, als Geotextilien sowie Schutzkleidung [163]. Der
in der vorliegenden Arbeit verwendete Spinnvliesstoff aus PP findet Anwendung
in Windeln, aber beispielsweise auch im Automobilbereich als Dimmmaterial
und zeugt somit von seinem breiten Anwendungsspektrum [163].

Die Materialeigenschaften des Vlieses lassen sich in groem Maf} durch den
verwendeten Faserrohstoff und seine intrinsischen Eigenschaften beeinflussen.
Weitere Einflussparameter auf thermoplastische Vliesstoffe sind im Bereich der
Prozessfiihrung der Fertigung der Fasern zum Halbzeug oder fertigen Produkt zu
finden. Drylaying, Meltblowing, Spunbonding, Wasserstrahlverfestigung, Airlay-
ing und Carding, thermisches Bonden und Needlepunching sind nur einige der
moglichen Prozessschritte, welche bei der Herstellung der Vliesstoffe Verwen-
dung finden [164]. Durch die gezielte Nutzung und Abstimmung der verschiede-
nen Teilprozesse konnen die Eigenschaften des Endproduktes in einem groflen
Rahmen sehr prizise eingestellt werden. Diese Vielseitigkeit sowie niedrige Pro-
duktionskosten sind einige der Griinde fiir die Beliebtheit von thermoplastischen
Vliesstoffen.

NW stehen aufgrund dieser Eigenschaften auch im Fokus der Forschung zur Gewe-
bezucht in der Petrischale, dem Tissue Engineering und dem Ziel der Erzeugung
von Organen aus dem Labor. Fiir diese medizintechnischen Anwendungen sind
insbesondere die Moglichkeiten der geringen Dehnungsgrade, einer einstellbaren
Permeabilitit und Absorptionsvermogen sowie eines hohen Grades an Gewebe-
einwuchs von Vorteil und Interesse [165—-168]. Weiterhin bieten die strukturierten

Faserstoffe ein groBes Anwendungspotential auf dem Gebiet der gezielt dosier-
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ten Medikamentengabe iiber die Haut. Die Strukturkavititen dienen hierbei als
Medikamentenreservoir fiir die Langzeitversorgung mittels Pflaster [169-171].
Im Folgenden wird die Entwicklung eines weiteren Bearbeitungsprozesses fiir
thermoplastische Vliesstoffe beschrieben. Das entwickelte kontinuierliche Prige-
verfahren fiir Mikrostrukturen auf Fasern bzw. Faserstoffen ldsst sich in den bishe-
rigen Herstellungsprozess des Vliesstoffhalbzeugs integrieren. Im untersuchten
Prigeverfahren soll die Faseroberfliche durch das Einbringen von Mikrostrukturen
in die Vliesstofffasern vergrofert werden. Die durch die Mikrostrukturierung der
Fasern entstehenden Kavititen bzw. die damit einhergehende Oberflichenvergro-
Berung konnte dann beispielsweise eine erhohte Aufnahme von Medikamenten als
Depot fiir Drug-Delivery-Systeme erlauben [171, 172]. Neben der Oberflichen-
vergroflerung kann auch der Kontaktwinkel zu Wasser durch die Strukturierung
der Faseroberfliche modifiziert werden [173].

Der Fokus dieser Untersuchung liegt auf dem Fluidmanagement im und auf dem
Vliesstoff fiir die Anwendung in Hygieneprodukten. Durch die Mikrostrukturie-
rung der Faseroberfliache sollte das Fluidmanagement verbessert werden. Dabei
waren folgende Kriterien zu beachten:

e Der mikrostrukturierte Vliesstoff soll im Vergleich zum unstrukturierten
Vliesstoft das Fluid ortsabhéngig leiten, verteilen, hindurchtreten lassen

oder abweisen

* Die Mikrostrukturierung muss in die Vliessstoffproduktion bzw. das Her-

stellungsverfahren der jeweiligen Produkte integrierbar sein

» Das Produkt soll verbesserte funktionelle Eigenschaften erhalten und gleich-
zeitig chemische Zusitze (z.B. Tenside) fiir die Hydrophobisierung ver-
schiedener Bereiche einsparen

* Die Eigenschaften des Vliesstoffs beziiglich der Durchlissigkeit fiir Was-
ser und Luft sowie eine fiir den Nutzer angenehme Haptik miissen trotz

zusitzlicher Bearbeitung erhalten bleiben
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Die Vliesstoffschicht, welche hier von Interesse ist, wird in diesem Zusammen-
hang als ,,Topsheet* bezeichnet. Fiir Fluid absorbierende Produktanwendungen
liegt das Augenmerk darauf, die Grenzflache zwischen dem Vliesstoff und den
Flussigkeiten, welche das Produkt steuern soll, zu modifizieren. Zusitzlich soll
sichergestellt werden, dass die Fliissigkeit nicht in der Lage ist, durch den Liner
zuriickflieen zu konnen und aus dem Produkt auf die Haut oder Kleidung des
Tréagers zu gelangen.

Im Gegensatz zu einem UV- hirtenden Kunststoffmonomer birgt die Mikrostruktu-
rierung mittels thermischem R2R nicht das Risiko von Irritationen, Unvertriaglich-
keiten oder dergleichen Korperreaktionen oder Wechselwirkungen mit der Haut
des Anwenders. Dies stellt im Zusammenhang des direkten Kontaktes mit dem
Produkt einen Vorteil fiir die Gesundheit des Nutzers sowie eine Risikoreduktion
fiir den Hersteller dar. Weiterhin kann durch die Verwendung der Mikrostrukturie-
rung mittels R2R der Einsatz von bisher verwendeten Tensiden reduziert werden,

was auch Vorteile fiir den Kunden und die Umwelt hat.

9.2 Nonwoven Material - Herstellung

Vliesstoffe sind als flichige Halbzeuge aus Fasern und/oder Filamenten aufgebaut.
Der erforderliche Stoffzusammenhalt wird durch form-, reib- oder stoffschliissige
Verbindungen der Fasern hergestellt. Vliesstoffe sind im Gegensatz zu Gewe-
bestoffen nicht nach einem festen Muster vernetzt. Die Verbindung der Fasern
miteinander kann auf verschiedene Arten und an statistisch verteilten Orten her-
gestellt werden. Vliesstoffe konnen des Weiteren aus Fasern verschiedenster
Materialien und beliebiger Linge hergestellt werden. Einige Beispiele sind Fasern
aus Polyester, Polyamid, Aramid, Polyacrylat, Polypropylen, Polyethylen, Polyte-
traflourethylen, Viskose sowie hochfeste, chlorhaltige oder Mehr-Komponenten-
Fasern [174]. Ahnlich viele Moglichkeiten ergeben sich durch unterschiedliche
Faserdurchmesser. Das Herstellen von Fasern mit Durchmessern von wenigen
Nanometern bis hin zu mehreren hundert Mikrometern ist mit verschiedenen

Faserherstellungsverfahren moglich. Je nach Anwendung ist in einem Vliessoff
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sowohl die Verwendung eines einzelnen als auch einer Kombination verschiedener
Faserduchmesser moglich. Aufgrund des hoheren Flache-Masse-Verhiltnisses
geht der Trend in der Vliesstoffherstellung hin zur Verwendung von Nanofasern

[175]. Mittels Strukturierung ldsst sich auch die Oberfldche der Fasern vergrofern.

Die Herstellung der Vliesstoffe ladsst sich in drei Teilprozesse gliedern:
* Vliesbildung bzw. Gewebebildung
e Vliesverfestigung bzw. Gewebe-/ Faserverbindung
* Vliesveredelung bzw. End-/ Nachbehandlung

Fiir den zu untersuchenden Strukturierungsprozess sind Vliesstoffe aus thermoplas-
tischem Grundwerkstoff von Bedeutung. Aus diesem Grund wird im Folgenden
nur der Herstellungsprozess dieser thermoplastischen Vliesstoffe erldutert.

In Abbildung 9.1 wird eine Ubersicht iiber die verschiedenen Prozesse zur Vlies-
stoffherstellung gegeben. Die Verfahren unterscheiden sich im Wesentlichen in
der Rohstoffaufbereitung sowie der Vliesbildung. Es besteht die Moglichkeit das
Erzeugen der Fasern aus dem Rohstoff im Trocken-, Nass- oder durch Extrusions-
verfahren aus der Schmelze durchzufiihren. Das Ziel der Rohstoffaufbereitung ist
es, den Rohstoff bzw. die Fasern so aufzubereiten, dass sie fiir den anschlieenden
Vliesbildungsprozess geeignet vorliegen. Dies gilt speziell fiir die Verarbeitung
von ldngenbegrenzten Fasern im Trockenverfahren. Wéhrend der Vliesbildung ist
es von grofler Bedeutung, die Fasern in ein homogenes, gleichmé@Biges, flachiges
Vlies zu formen. Der Stoffzusammenhalt innerhalb dieses Rohvliesstoffes ist
bis zu diesem Prozessschritt lediglich durch die zwischen den Fasern wirkenden
Reibungskrifte gegeben. Der Vliesbildungsprozess kann auf vier unterschiedliche
Arten erfolgen. Die mechanische, die aerodynamische und die hydrodynamische
Vliesbildung sowie die Ablage auf ein Siebband nach dem Extrusionsverfahren.

Vor dem Hintergrund der in dieser Arbeit verwendeten Vliesmaterialien wird an
dieser Stelle lediglich auf das Extrusionsverfahren, mit welchem die bearbeiteten

Vliesstoffe hergestellt wurden, ndher eingegangen.
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Technologie | Trockenverfahren | | Nassverfahren | | Extrusionsverfahren |
Faserstoff-Basis | natiirliche, synthetische Polymere | | synthetische Polymere (Granulat) |
Konstruktions- Fasern Kurzfasern Filamente Feinstfasern
Element (9.3.2.4) Linters
Faserformung mechan. Recken Schmelzblasen
aerodynam. Recken elektrostat. Feld
Vliesbi(lgl;nsg) | mechanisch | |aerodynamisch| |hydrodynamisch| | Ablage auf Siebband |
Faserausrichtung Léngslage Wirrlage Wirrlage Wirrlage Wirrlage
(9.3.2.2) Kreuzlage
Wirrlage l l l l
¥
Vliesverfestigung mechanisch (kraftschlissig)
(9.2.4) thermisch, chemisch (stoffschliissig)
Art der Faser/Faser-
Bindung (9.3.2.3) l l l l l
Vliesstoff-Veredlung I Ausriisten, Farben, Drucken, Beschichten |
(9.2.5) ¢ l ¢ ¢ l
. Trockenvliesstoff Nassvliesstoff Spinnvliesstoff
Vliesstoff-Halbzeug | (dry-laid) | | (wet-laid) | | (spun-bonded) |
nach der Faserviiesstoff Faservliesstoff Filament- Feinstfaser-
Fasergeometrie spinnvliesstoff spinnvliesstoff

Abbildung 9.1: Ubersicht zu Herstellungsverfahren und Bezeichnungen fiir Vliesstoff-Halbzeuge
© Springer-Verlag Berlin Heidelberg [160]

Das Extrusionsverfahren erzeugt aus dem in Granulatform vorliegenden Polymer-
rohstoff direkt extrudierte Endlosfasern. Der Extruder plastifiziert das Granulat.
Eine grofle Anzahl an Spinndiisen, welche sich iiber die gesamte Arbeitsbreite
erstrecken, extrudieren das Granulat in die Faserform. Nachdem das schmelz-
fliissige Polymer die Spinndiise verlassen hat, werden die Fasern durch einen
gerichteten Luftstrom verwirbelt und verstreckt. Durch die Verstreckung der noch
schmelzfliissigen Fasern werden die Molekiilketten des Polymers in eine Vor-
zugsrichtung ausgerichtet. Dieser Vorgang beeinflusst die spdteren mechanischen
Eigenschaften der Vliesstoffe entscheidend. Die durch den Luftstrom nahezu
erstarrten Fasern gelangen auf ein Siebband und werden dort abgelegt und verdich-
tet. Mittels Unterdruck wird dafiir gesorgt, dass das damit gebildete Vlies diese
Lage beibehilt [160]. Unter dem Oberbegriff des Extrusionsverfahrens lassen sich

zwei Verfahren, das Spunbond- sowie das Meltblown-Verfahren, zusammenfassen
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(schematisch in Abbildung 9.2). Das Spunbond-Verfahren ist das am héufigs-
ten verwendete Verfahren um NW herzustellen. Annidhernd 50% der weltweiten
NW Produktion geschieht mittels Spunbond-Verfahren [122]. Im Gegensatz zum
Spunbound-Verfahren lassen sich durch den Meltblown-Prozess feine Mikrofa-
sern herstellen, indem die Polymerschmelze durch eine spezielle Diise geblasen
wird. Mithilfe der Diise und einem Hochgeschwindigkeitsheifluftstrom wird die
Schmelze zu Mikrofasern zerblasen. Durch Anlegen eines elektrischen Feldes
ist es mit Hilfe des Elektrospinn-Verfahrens moglich, Fasern im nanoskaligen

Bereich zu erzeugen [176].

N/ Extruder

7/ Extruder

Spinnbalken mit / HeiRluft

Spinndiisen \
Einzelfilamente
Luftstrom% & Kahlluft \ i

Meltblown- /||
Q Spinnvlies Fasern

OEIIG OLIG

a) Spinnvlies-Prozess b) Meltblow-Prozess

Reckkanal Meltblown-

Vliesstoff

Abbildung 9.2: Grundschema des Spinnvlies-Prozesses und des Meltblown-Prozesses (nach [160])

Die so hergestellten Rohvliesstoffe sind in ihren mechanischen Eigenschaften
noch weit von den Eigenschaften des Endprodukts entfernt. Der Zusammenhalt
des Geleges ldsst sich hauptsichlich auf die Reibung zwischen den einzelnen
Fasern zuriickfiihren.

Um die mechanische Festigkeit der Vliesstoffe zu erhchen, folgt der Prozessschritt
der Vliesstoffverfestigung. Die Methoden der Verfestigung lassen sich in drei

Gruppen einteilen:
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9.2 Nonwoven Material - Herstellung

e Chemische Verfestigung — beruhend auf Adhédsion
e Thermische Verfestigung — beruhend auf Kohision

e Mechanische Verfestigung — beruhend auf Reib- und/oder Formschluss

Mechanische Verfestigung Thermische Verfestigung Chemische Verfestigung

« Vernadeln * Thermobonding * mit Bindemittel

Id)Draufsicht thermo- 1
® bondiertes Vlies i

a)Querschnitt Nadelvliesstoff &

« mit Bindefasern
—

.. e)Querschnitt Bondpunkt J h)Querschnitt bindefaserver- *
L = | festigtes Vlies .

* Wasserstrahlverwirbeln

= b) Draufsicht wasserstrahl-
verfestigtes Vlies

« Vermaschen

i) Draufsicht durch Anlésen
verfestigtes Vlies

i e — .
4 f) Querschnitt heiRluft-
verfestigtes Vlies

c) Draufsicht vermaschtes
Vlies

Abbildung 9.3: Ubersicht der Verfestigungsverfahren und der damit erzielten Vliesstoffstrukturen
(Fotos: Sdchsisches Textilforschungsinstitut e.V.) © Springer-Verlag Berlin Heidelberg

[160]

Beispiele zu jeder Methode sind in Abbildung 9.3 aufgefiihrt. Zu beachten ist
jedoch, dass die jeweils verwendete Verfestigungstechnik die spiteren Verwen-
dungsmoglichkeiten beeinflusst und beschrinkt, da die einzelnen Verfahren zu
unterschiedlichen Vliesstoffeigenschaften beziiglich Elastizitit, Permeabilitiit oder
chemischer Bestindigkeit des Endproduktes fiithren. Im vorliegenden Fall wurde
der Vliesstoff thermisch mittels Thermobonding und unterschiedlichen Bond-

punktgeometrien und Abstinden verfestigt.
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9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

Der finale Prozessschritt auf dem Weg vom Polymergranulat zu den Vliesstoff-
Halbzeugen ist die Stoffveredelung. Durch Beschichten kann ein Vliesstoff anti-
bakterielle, hydrophobe oder hydrophile Eigenschaften erhalten. An diesem Punkt
ist auch der Prigeprozess zur Mikrostrukturierung der Faseroberflache angesiedelt.
Je nach Fertigungsprozess konnen bis zu drei der oben beschriebenen Prozess-
schritte anndhernd gleichzeitig ablaufen. Jede Herstellungsmethode hat ihre
eigenen Vor- und Nachteile bzw. spezifischen Eigenschaften, weshalb die entspre-
chende Wahl des Herstellungsprozesses bereits betrdchtlichen Einfluss auf die
spiteren Eigenschaften des Vliesstoffs hat [160, 161].

9.3 Charakterisierung der verwendeten Vliesstoffe

Abbildung 9.4: REM-Aufnahmen von unstrukturiertem PP Vliesstofthalbzeug verschiedener Dichte
a) Spunbond Vliesstoff 20 m%, unstrukturiert (500 x)
b) Meltblown Vliesstoff 16 %, unstrukturiert (1000 x)

Ausgangspunkt fiir die hier untersuchte Mikrostrukturierung von Vliesstoffen und
Fasern sind Spunbond- und Meltblown-Vliesstoffe auf Basis von Polypropylen,
hergestellt durch die Kimberly-Clark Corporation (USA) (siehe Abbildung 9.5).
Insgesamt wurden mehrere unterschiedliche Materialien untersucht und struktu-
riert. Die Vliesstoffe wurden anhand der Angabe fiir das Gewicht pro Quadratmeter

sowie dem zur Herstellung verwendeten Extrusionsverfahren unterschieden. Die
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9.3 Charakterisierung der verwendeten Vliesstoffe

Abbildung 9.5: Aufnahme von unstrukturiertem PP 17 % Spunbond Vliesstoffhalbzeug

£
m2
Verfahrens hergestellt und thermisch mittels Thermobonding verfestigt. Die Bond-

Materialproben mit einem Gewicht von 17 % - 25 -5 wurde mittels des Spunbond-
ingpunktweite ist der Abstand der Bondingpunkte fiir die thermische Verfestigung
voneinander. Dariiber kann die freie Faserldnge eingestellt werden. Die Fasern des
20 % Spunbond-Vliesstoffs haben laut Hersteller einen mittleren Durchmesser
von =~ 15 um - 25 um. Die Abbildung 9.4 a) zeigt eine REM-Aufnahme des 20 ﬁ
Vliesstoffs bzw. der unbehandelten Fasern in 500-facher Vergroferung.
AuBerdem wurde ein weiterer Vliesstoff mit einem Gewicht von 16 % verwendet,
welcher mit Hilfe des Meltblow-Verfahrens hergestellt wurde und dessen Fasern
einen durchschnittlichen Durchmesser von < 10 um haben. Dieser Vliesstoff ist
dichter gelegt als der 20 m—g; Vliesstoff. Dadurch ist die Ausdehnung des 20 m—gg
Vliesstoff in z-Richtung groer. Die REM-Aufnahme in Abbildung 9.4 b) zeigt
diesen Vliesstoff im unbehandelten Zustand bei 1000-facher Vergroferung.
Klassische Folie aus Polypropylen weist einen Kontakwinkel von ca. 100° auf
[43, 177] und ist damit hydrophob. Die verwendeten Vliesstoffe sind im unbe-
handelten Zustand ebenfalls hydrophob. Der Kontaktwinkel des unbehandelten
25 % Vliesstoffs betrug ~ 123° (5 Messungen). Die Bestimmung des Kontakt-
winkels wurde mit einem KRUSS Mobile Surface Analyzer (KRUSS GmbH, (D))
unter Verwendung der Kriiss ADVANCE Software und der “Ellipse (Tangent-1)"-
Methode durchgefiihrt.
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9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

Die Permeabilitit des unbehandelten 25 > Vliesstoffs betrug ~ 5,2 ypr— (3
Messungen). Die Permeabilitdt wurde mlt dem Frazier Air Permeability Test
gemessen. Die standardisierte Vorgehensweise zur Messung der Permeabilitéit
entspricht dem Verfahren 5450 der Textil Test Methoden mit der Federal Test
Methods Standard Nr. 191A. Durchgefiihrt wurden die Messungen auf dem Fra-
zier Differential Pressure Air Permeability Tester (Frazier Precision Instrument
Company Inc., (USA)). Die Vliesstoffdicke des unbehandelten 25 > Vliesstoffs
betrug ~ 0,37 mm. Die statistische Verteilung der Fasern im Vhesstoff schligt
sich in der Verteilungsbreite der Messwerte nieder (siehe Abbildung 9.13).

Die Materialoberfliche von unstrukturiertem Vliesstoff verschiedener Dichte und
Herstellungsverfahren ist in Abbildung 9.4 dargestellt. Eine Enthalpiemessung
zur Ermittlung der Schmelztemperatur sowie zur Ermittlung des Erweichungs-
temperaturbereichs wurde zu Beginn der Untersuchung zur Strukturierbarkeit
durchgefiihrt. Dabei betrug fiir den 16 > Meltblown- Vliesstoff die Schmelztem-
peratur 155,6 °C sowie 151.,4 °C fiir den 20 > Spunbound-Vliesstoff. Der Erwei-
chungstemperaturbereich fiir den 16 Meltblown— Vliesstoff beginnt bei einer
Temperatur von 121 °C sowie bei 111 9 °C fiir den 20 > Spunbound-Vliesstoff
und endet jeweils bei den jeweiligen Schmelztemperaturen. Die DSC-Diagramme

zur Enthalpiemessung sind im Anhang A.26 und Anhang A.27 zu finden.

9.4 Prozessfuhrung zur Mikrostrukturierung von
thermoplastischen Vliesstoffen

Der bisher vorgestellte R2R-Prozess bezieht sich auf die Abformung von Struktu-
ren in Folienhalbzeugen. In der vorliegenden Arbeit wurden die Versuche zur kon-
tinuierlichen Mikroreplikation mittels R2ZR—Prozess auf thermoplastische Vlies-
stoffe ausgedehnt.

Bisherige Arbeiten auf dem Gebiet der Faserstrukturierung haben die prinzipi-
elle Machbarkeit gezeigt. Dabei ist aber die bisher gezeigte Abbildungsqualitét
der Strukturen begrenzt. In den Patentschriften [178, 179] ist ein Verfahren zur

Herstellung eines Regenbogeneffektes und Hologrammstrukturen auf einem Faser-
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9.4 Prozessfiihrung zur Mikrostrukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen

material theoretisch beschrieben. Hafeez er al. [173] haben eine Grofenvariation
der Strukturen auf gewebten Polyesterfasern durchgefiihrt und eine Erhohung der
Rauigkeit der Oberfliache des gewebten Stoffes und damit des Kontaktwinkels ge-
messen. Die durchgefiihrten Untersuchungen beziehen sich auf die Strukturierung
kleiner Fldchen gewebter Materialien und wurden mittels zyklischer Heilprige-
prozesse durchgefiihrt.

Die Verwendung von Vliesstoffen bringt neue Herausforderungen und Moglich-
keiten der Strukturierung mit sich. Durch die Lockerheit der Vliesstoffe ergibt sich
bspw. die Moglichkeit der mehrfachen Strukturierung und damit der Erhhung
der strukturierten Faserflache gegeniiber einem einfach strukturierten Material.
Um die Vliesstoffe einfach oder mehrfach strukturieren zu konnen, ohne die be-
stehende Haptik zu zerstoren, ist die Beachtung verschiedener Randbedingungen
notwendig. So ist die Struktur und Elastizitit der Gegenwalze wesentlich fiir die
Strukturierung von Vliesstoffen. Dabei sollen die einzelnen Fasern nicht zerstort
sowie der Vliesstoff nicht zu stark verdichtet werden. Dafiir ist eine Gegenwalze
notig, die den Vliesstoff wihrend des Priagens flichig an die Werkzeugwalze
presst, die einzelnen Fasern aber nicht deformiert. Fiir die R2ZR-Mikroreplikation
in thermoplastischem Vliesstoff wurde fiir die gewiinschte Luft- und Wasserdurch-
lassigkeit sowie der gewiinschten Haptik und Stirke des Materials verschiedene
Materialien getestet (siehe Kapitel 4.4). Im vorliegenden Fall wird dafiir mehr-
lagig thermoplastischer Vliesstoff oder eine mit Filz bezogene (uncarbonisiertes
Wollfilz, 4 mm Materialstirke, 0,375 %) Gegenwalze (siche Abbildung 4.5)
verwendet.

Die Intention hinter der Mikrostrukturierung der Vliesstoffe ist die Anderung der
Benetzungseigenschaften des Vliesstoffs. Dabei sollen die bisherigen Eigenschaf-
ten des Vliesstoffmaterials nicht durch die Strukturierung verdndert werden. Da
die Vliesstoffe auch im Bereich der personlichen Hygieneprodukte eingesetzt
werden, diirfen sich insbesondere die Eigenschaften des Vliesstoffs beziiglich
der Haptik und der Durchlissigkeit fiir Luft und Fliissigkeiten wie Wasser bzw.

wissrige Losungen nicht dndern.
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Abbildung 9.6: Vergleich der Prageparameter und resultierender Prigeergebisse zur Mikroreplikation
von 25 %
PP-Vliesstoff mittels
a) klassischem HeiBprigen, bei typischen PP-Prigetemperaturen
b) R2R-Prigen, bei entsprechend angepassten Prigeparametern

Dies stellt einen der zentralen Punkte im Priageprozess dar und ist die grofite
Herausforderung bei der Erarbeitung des moglichen Prozessfensters. Eine zu hohe
Temperatur kann wihrend des Priageprozesses von einem Verkleben einzelner
Fasern bis zum vollstindigen Verschmelzen des Vliesstoffes zu einer Folie fiihren.
Dadurch wird der Stoffzusammenhang verfestigt und die Durchléssigkeit fiir
Wasser oder Luft verringert. Gleiches gilt fiir die verwendete Prigekraft. Ist diese
zu hoch bzw. die Gegenwalze ungeeignet, werden die Fasern ebenfalls verformt
und verkleben miteinander bis zur vollstindigen Umverteilung des Fasermaterials
zu einer Folie (siche Abbildung 9.6).

Tabelle 9.1 stellt die zu beachtenden Prozessparameter und Einfliisse zur Mikro-
strukturierung von Vliesstoffen und Folienhalbzeug gegeniiber.

Das Abformen von Mikrostrukturen auf thermoplastische Vliesstofffasern zeigt
deutlich andere Anforderungen an den Prozess, als das klassische Hei3priagen
von Folienhalbzeug. Abbildung 9.6 a) zeigt das Ergebnis des Heiflpriagens von
Spunbond PP-Vliesstoff. Dabei wird das Halbzeug deutlich iiber die Glasiiber-
gangstemperatur 7, des verwendeten Polymers erwérmt, um die Mikrokavititen
im Werkzeug gut mit Polymer fiillen zu kdnnen bzw. Strukturen in die Oberfliche

zu prigen und so eine gute Abformqualitit zu erreichen. Unter Verwendung die-
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9.4 Prozessfiihrung zur Mikrostrukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen

Tabelle 9.1: Gegeniiberstellung der Prozessparameter zur R2R-Mikroreplikation von Folien- und
Vliesstoffhalbzeugen

Priageparameter Folienhalbzeug  Prigeparameter Vliesstofthalbzeug

- Vorheiztemperatur - Vorheiztemperatur
- Prigetemperatur - Priagetemperatur
- Priagekraft/Pragedruck - Pragekraft/Priagedruck

PP Faserduchmesser
- Verhiltnis StrukturgroBe/Volumen

- Werkzeugart (positiv / negativ) - Werkzeugart (positiv / negativ)

- Prigegeschwindigkeit - Bahngeschwindigkeit
- Gegenwalzenmaterial
- Bahnspannung
- Anzahl der Prégeschritte
- Auflockerung des Vliesstoffs

nach Prigevorgang

ser Parameter entsteht so aus dem Vliesstoff eine mikrostrukturierte Folie. Die
Strukturierung von thermoplastischem Vliesstoff macht die Nutzung neuer Prage-
parameter fiir das HeiB3prdagen, sowie die Ermittlung entsprechender Parameter fiir
die R2R-Mikroreplikation notwendig.

Durch die Wahl der entsprechenden Parameter, welche im Rahmen dieser Arbeit
erarbeitet wurden (siche Tabelle 9.2), konnen die Vliesstoffe geprigt werden ohne
diese zu zerstoren, wobei die dem Vliesstoff eigenen Eigenschaften beziiglich
Permeabilitit oder Flexibilitit und Haptik erhalten bleiben (siehe Abbildung 9.6
b)).

Das Ziel der Strukturierung von Vliesstoffen war die Vliesstoffe mit zusitzlichen
Funktionalititen auszustatten, ohne die bisherigen Eigenschaften des Materials zu
zerstoren. Aus diesem Grund sind neben den maschinenseitigen Prigeparametern
beim Abformen der Strukturen in Fasern oder Vliesstoff insbesondere auch die

Eigenschaften des Halbzeugs zu beachten und miissen neben der Abformqua-

133



9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

litdt parallel untersucht werden, um eine Balance zwischen Funktionalitét des

Vliesstoffes und der abgeformten Strukturqualitit zu finden.

Abbildung 9.7: REM-Aufnahme von mittels Heipriigen mikrostrukturiertem 20 ﬁ thermoplasti-
schem Vliesstoff

Die dargestellten Fasern sind ohne Beriicksichtigung des Verhéltnisses von in der Faser
verfligbarem Polymervolumen und benétigtem Volumen zur Strukturfiillung geprigt
worden. Das Resultat sind teilweise ideal gefiillte Mikrokavititen und entsprechende
Strukturen. Die Faser hingegen ist flach geprégt und fiir die mehrfache Strukturierung
nicht mehr geeignet, da jede weitere Bearbeitung die Struktur zerstoren wiirde. Der
Vliesstoff im Hintergrund ist durch die herrschende Prozesstemperatur stark zusam-
mengeschmolzen und zeigt nicht mehr den lockeren und permeablen Aufbau des
Ausgangsvlieses.

Das Prozessfenster fiir die Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen
oder Geweben wird von mehreren Parametern beeinflusst. Der wichtigste Prozess-
parameter ist, wie beim Heillpriagen, die Prigetemperatur. Die Temperatur des
Polymers bestimmt die Viskositit des Materials und damit die benétigte Kraft,
um das Material zu strukturieren. Wéhrend die Prigetemperatur beim Heifpriagen
oberhalb von 7, liegen muss, um die Nano- und Mikrokavitéten vollstindig zu
fiillen, ist fiir das Strukturieren von Fasern, Vliesstoff oder Gewebe aus thermo-
plastischem Polymer das Prozessfenster eingeschrinkt auf ein AT von wenigen
°C, in denen die Fasern weich genug sind, um strukturiert zu werden. Andererseits
miissen die Fasern noch soviel Festigkeit aufweisen, um im Laufe des Prige-
prozesses strukturell nicht soweit deformiert zu werden, dass die Fasern bzw.
der Vliesstoff seine urspriinglichen Eigenschaften durch Deformation verliert. Je
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9.4 Prozessfiihrung zur Mikrostrukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen

groBer der Faserdurchmesser und damit das Faservolumen, desto hoher kann die
Prigetemperatur eingestellt werden ohne die Fasern zu deformieren. Dies gilt
jedoch nur bei gleicher Strukturgrofle und gleicher Pragekraft.

Faserduchmesser
StrukturgroBe/—Volumen

Das Volumen an Polymer in der Faser pro einzelner Strukturfliche muss deutlich

Ahnlich stellt sich der Zusammenhang mit dem Verhiltnis dar.

grofer sein, als das Volumen, welches bendtigt wird, um die Werkzeugkavitit zu
fuillen. Ist dies nicht der Fall, werden die Fasern beim Prigen zu stark deformiert,
um die Struktur mehrfach vollstindig abformen zu kénnen bzw. die Struktur kann
nicht erfolgreich abgeformt werden. Der auf Abbildung 9.7 dargestellte Vliesstoff
wurde ohne Beriicksichtigung des Verhiltnisses von in der Faser verfiigbarem
Polymervolumen und zur Strukturfiillung benétigtem Volumen HeiB3geprigt. Das
Resultat zeigt teilweise ideal abgeformte Mikrostrukturen. Die einzelnen Fasern
hingegen sind flach geprigt und fiir die mehrfache Strukturierung nicht mehr
geeignet, da jede weitere Bearbeitung die Struktur zerstéren wiirde. Der Vliesstoff
im Hintergrund ist durch die herrschende Prozesstemperatur und Dauer stark
zusammengeschmolzen und zeigt nicht mehr den lockeren und permeablen Aufbau
des Ausgangsvlieses.

Das hat wiederum zur Folge, dass die Moglichkeit zur mehrfachen bzw. hierar-
chischen Strukturierung stark eingeschrinkt wird, da die Faserausrichtung sowie
das verfiigbare Polymervolumen dabei eine entscheidende Rolle spielt. Sobald die
Fasern im Anwendungsfall umorientiert werden, geht der Effekt der perfekt repli-
zierten Strukturen funktionell verloren, da die Fasern so nur in eine Richtung ihre
Funktionalitit bieten. Weiterhin wird die Haptik sowie die Vliesstoffdicke und Per-

meabilitit durch das Verkleben der Fasern sowie das Zerstoren der Faserstruktur

Faserduchmesser _
StrukturgroBe/—Volumen

Verhiltnisses. Die Qualitit der abgeformten Struktur steigt mit einem steigenden

Faserduchmesser
StrukturgroBe/—Volumen

werkzeugen eine hohere Strukturqualitét erkennen.

negativ beeinflusst. Abbildung 9.8 zeigt eine Variation des

-Verhiltnis an. Weiterhin lésst sich bei Nutzung von Positiv-
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9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

Abbildung 9.8: REM-Aufnahmen von strukturierten PP-Vliesstofffasern

Die REM- Aufnahmen zeigen Spunbond Vliesstoff, welcher mit verschiedenen Struk-

turgroBen strukturiert wurde. Die Abbildungsqualitit steigt mit steigendem Verhiltnis
von Faserduchmesser
StrukturgroBe/—Volumen

a) Spunbond Vliesstoff 25 %, Strukturierung mit 18 um Kantenldange

b) Spunbond Vliesstoff 17 -£;, Strukturierung mit & 4 um

m?”

¢) Spunbond Vliesstoff 25 m%, Strukturierung mit & 1-1,5 um
d) Spunbond Vliesstoff 25 n;%, Strukturierung mit 400 nm Kantenlidnge

Der R2R-Prozess bietet im Gegensatz zum Heilprigen die Moglichkeit, die be-
notigte Energie auch mittels IR-Vorheizung einzubringen und das Werkzeug so
zum Kiihlen nutzen zu konnen. Durch die IR-Strahlung kann der Vliesstoff beriih-
rungslos erwdrmt werden, um im Anschluss mit dem kilteren Werkzeug geprigt
zu werden. Das Polymer kiihlt dadurch schneller wieder ab und die Fasern werden
durch das Werkzeug nicht weiter deformiert.
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Durch eine

Variation der Prigekrifte ist das Strukturieren der Fasern sowohl

mehrfach (siehe Abbildung 9.11) als auch hierarchisch mit unterschiedlichen
Werkzeugen moglich (siehe Abbildung 9.9).

Abbildung 9.9:

REM-Aufnahmen von hierarchisch geprigtem PP-Vliesstoff

Die REM-Aufnahmen zeigen Polypropylen Spunbond Vliesstoff in verschiedenen
Werkzeugkombinationen und Reihenfolgen hierarchisch mittels R2R-Prozess geprigt.

a) Spunbond Vliesstoff 20 %, 1. Strukturierung mit @& 4 um, 2. Strukturierung mit
< 1 um

b) Spunbond Vliesstoff 20 %, 1. Strukturierung mit & 4 um, 2. Strukturierung mit
< 1 um

¢) Spunbond Vliesstoff 20 mi, 1. Strukturierung mit 13 um Kantenldnge, 2. Strukturie-
rung mit 400 nm

d) Spunbond Vliesstoff 17 ﬁ, 1. Strukturierung mit @ 1 um, 2. Strukturierung mit
4 um

Da das Vliesstoffhalbzeug, je nach Bondingpunktweite und damit einstellbarer

freier Faserlidnge, flexibel ist, konnen die einzelnen Fasern bei Lastdnderungen

umorientiert werden, wodurch sich die Orientierung der Faseroberfliche im Bezug
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zur Fliissigkeit dndern kann. Um die Eigenschaften des strukturierten Vliesstoffs
auch bei wechselnder Last beizubehalten, ist somit auch die Strukturierung einer
moglichst groen Fasermantelfliche unter Beibehaltung der Flexibilitét, Haptik
und Durchléssigkeit fiir Luft und Wasser, notwendig. Da die strukturierte Fliche
nicht durch die Erhohung der Prigekraft vergroflert werden kann, ohne den Verlust
der vliesstoffeigenen Charakteristika, muss der Vliesstoff bei speziell angepassten
Priageparametern mehrfach geprigt werden. Um bei einem wiederholten Prigevor-
gang ein erneutes Strukturieren der Fasern an den selben Stellen zu verhindern,
miissen die Fasern zwischen aufeinanderfolgenden Prigevorgiangen umorientiert

bzw. gedreht werden.

Abbildung 9.10: Unterschiedliche thermische Bondingpunkte in thermoplastischem Vliesstoff

Durch die unterschiedlichen Formen, Grofen, Abstinde und Aufschmelzcharakteris-
tika kann tiber die Bondingpunkte groBer Einfluss auf die Vliesstoffeigenschaften
genommen werden. Dies bietet weiteres Potential zur Optimierung der Funktion der
strukturierten Vliesstoffe von Seiten des Herstellers.

Um die Fasern moglichst stark umorientieren zu konnen, ist eine moglichst grofe
Freiheit der Fasern, also ein moglichst groler Bondingpunktabstand erforderlich.
Fiir eine Gewihrleistung des Stoffzusammenhalts werden allerdings Bonding-
punkte benotigt, was die freie Faserldnge begrenzt. Durch Variation der Bon-
dingpunktgeometrie und ihres Abstandes sowie der Aufschmelzcharakteristik
(siche Abbildung 9.10) konnen die Vliesstoffeigenschaften beeinflusst werden.
Die Abstinde der Bondingpunkte wurden wihrend der Arbeit erhoht, um die freie

Faserldnge zu erhohen. Dies erleichterte die Umorientierung der Fasern durch das
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9.4 Prozessfithrung zur Mikrostrukturierung von thermoplastischen Vliesstoften

Auflockern des Vliesstoffes nach einem Prégeschritt. Eine Neuorientierung der
Fasern wurde durch mehrere Lastwechsel sowohl in Bahnrichtung, unter 45° und

90° zur Bahnrichtung, in der Vliesstoffebene nach dem Prigeschritt erreicht.

Abbildung 9.11: REM-Aufnahme von mehrfach strukturiertem Vliesstoff

a) Mehrfach strukturierter Vliesstoff ohne Auflockerung des Faserzusammenhal-
tes zwischen den Prigeschritten. Der Vliesstoff verliert dadurch seinen lockeren
Zusammenhalt, wird eben, verdichtet und die einzelnen Fasern werden deformiert.
b) Mehrfach strukturierter Vliesstoff mit Auflockerung des Faserzusammenhaltes
zwischen den Prigeschritten. Die strukturierten Fasern liegen in unterschiedlichen
Ebenen. Weiterhin ist die Strukturierung mehrerer Faserseiten durch die Umorientie-
rung der Fasern nach jedem Prigeschritt sichtbar. Der lockere Faserzusammenhalt
konnte durch die Abstimmung der Prigeparameter beibehalten werden.

Dadurch wurden durch den Prigeprozess hervorgerufene leichte Verbindungen
bzw. Bonds geldst, die Fasern konnten sich drehen und auch aus dem Vliesstoff
an die Vliesstoffoberfliche befordert werden. So konnten im folgenden néchs-
ten Prigeschritt weitere Fasern strukturiert werden. Dariiber hinaus wurde durch
ein Drehen der Fasern die Strukturierung eines Grofteils des Faserumfangs er-
moglicht. Die strukturierte Faseroberflache konnte so deutlich erhoht und Fasern
aus verschiedenen Materialebenen strukturiert werden. Abbildung 9.11 zeigt die
Auswirkungen des Auflockerns des Vliesstoffes zwischen den Prigeschritten.
Mehrfache Prigeschritte ohne Auflockern des Vliesstoffs zwischen den einzelnen
Strukturierungen fiihrten zu einer Verdichtung des Vliesstoffes sowie zu starken
Faserdeformationen und Faserbonding. Der Vliesstoff verliert dadurch seine Per-

meabilidt sowie die Haptik. Durch das Anpassen der Prigeparameter Prigekraft
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9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

und Prigetemperatur war die mehrfache Strukturierung der Fasern auf mehreren
Umfangssegmenten moglich. Aulerdemkonnte der lockere Vliesstoffzusammen-
halt und die Haptik erhalten werden. Die REM-Aufnahmen dienen als Kontrolle
der Priageparameter und lassen die Qualitit der Abformung bzw. den Zustand des
Vliesstoffes erkennen.

Tabelle 9.2 fasst die Prozessparameter fiir die erfolgreiche R2R-Mikrostrukturierung
der PP-Fasern im Vliesstoffverbund zusammen. Dargestellt ist das Prozessfenster
fiir die gleichzeitige Mikrostrukturierung und Kontaktwinkelerhohung der PP-
Fasern und des Vliesstoffs bei weitgehendem Beibehalt der Vliesstoffeigenschaf-
ten beziiglich der Dicke, der Permeabilitit sowie der Haptik durch Auflockern des
Vliesstoffs nach dem Prigen. Die Prozessparameter variieren je nach verwendeter

Werkzeugart, Ausgangsmaterial und freier Faserldnge.

Tabelle 9.2: Zusammenfassung der Prozessparameter fiir die Strukturierung von PP-Vliesstoff mittels
R2R-Mikroreplikation

Die Prozessparameter variieren je nach verwendeter Werkzeugart, Ausgangsmaterial und
freier Faserwegldnge. Die Tabelle stellt das Prozessfenster fiir die gleichzeitige Mikro-
strukturierung und Kontaktwinkelerhohung der PP-Fasern und des Vliesstoffs bei weit-
gehendem Beibehalt der Vliesstoffeigenschaften beziiglich der Dicke, der Permeabilitiit
sowie der Haptik durch Auflockern des Vliesstoffs nach dem Prégen dar.

Vliesstoff Gegen- Fp Trot  TGegenwalze  VBahn Anzahl
walze Priagungen
[Material] [X-]  [°C] [°C] = [#]
17-25 ﬁ Filz 35-50  89-92 Trr-50 2,2 bis 4

Die Tabellen 9.1 und 9.2 sind im Zusammenhang zu betrachten und ergeben bei
Beachtung der Prozesseinfliisse das Prozessfenster.

Die Abformungen, welche in den Abbildungen 9.6 b), 9.8 ¢), 9.11 a) und b)
gezeigt sind, sowie die in Abbildung 9.9 a) und b) gezeigte 2. Strukturierung
wurden mit den in Abbildung 9.12 dargestellten Shimstrukturen erzielt.
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9.4 Prozessfiihrung zur Mikrostrukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen

i

Abbildung 9.12: REM-Aufnahme des verwendeten Shims zur mehrfachen Mikrostrukturierung des
Vliesstoffes

Die abgebildeten Strukturen sind Teil eines Nickelshims, welcher in eine Tasche
in eine Stahlhiilse (vergleiche Abbildung 5.5 ¢)) eingelassen wurde. Mit diesem
Werkzeug wurden die Versuche zum mehrfachen Strukturieren der Vliesstofffasern
durchgefiihrt.

Bestitigt werden die mittels REM aufgenommenen Prigeergebnisse durch die Re-
sultate der Charakterisierung der gepriagten Vliesstoffe beziiglich Vliesstoffdicke,
Kontaktwinkel zu Wasser und Permeabilitét (sieche Abbildung 9.13). Die Mes-
sungen zu Permeabilitit, Vliesstoffdicke und Kontaktwinkel zeigen eine direkte
Abhingigkeit der Funktionalitit zur Deformation des Vliesstoffs bzw. der Fasern.
Durch eine erhohte Pragetemperatur werden die Fasern stirker deformiert und es
ergibt sich bei gleicher Prigekraft eine geringere Permeabilitit (vergleiche Abbil-
dung 9.13 a). Ebenso wirkt sich die Priagekraft direkt auf die Faserdeformation
und die Verdichtung des Vliesstoffes und die damit einhergehende Reduzierung
der Permeabilitit und Vliesstoffdicke aus (vergleiche Abbildungen 9.13 a-d).
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Abbildung 9.13: Messungen der Vliesstoffeigenschaften nach dem Prigen
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Diagramme a), ¢) und e): Messungen von einfach geprigten Vliesstoffproben mit
1,5 um-Pin Strukturen. Die Messungen beziehen sich auf eine Bahnbreite von 100 mm.
Diagramme b), d) und f): Messungen der Vliesstoffeigenschaften in Abhingigkeit
der Anzahl an Prigeschritten.



9.5 Résumé zur Mikrostrukturierung thermoplastischer Vliesstoffe mittels R2ZR-Mikroreplikation

Das Kontaktwinkelmaximum stellt sich bei allen untersuchten StrukturgréfSen
nach 3- bzw. 4-facher Strukturierung ein. Nach der Strukturierung wurden die
Vliesstoffe jeweils aufgelockert, um die Fasern umzuorientieren und so die struk-
turierte Faserfliche zu maximieren. Der Kontaktwinkel des 25 % Vliesstoffes zu
Wasser konnte durch eine 3- bzw. 4-fache Strukturierung mit 1,5 um Pins unter
Verwendung eines positiven Werkzeugs im Mittel um 12° erhoht werden (siehe
Abbildung 9.13 f)). Der mikrostrukturierte zeigt somit ein hydrophoberes Verhal-
ten als der unstrukturierte Vliesstoff. Die Strukturierung der Fasern mittels eines
negativen Werkzeuges mit Strukturgroffen von 4 um bzw. 6 um zeigt im Mittel
keine signifikante Verdnderung des Kontaktwinkels durch die Strukturierung ver-
glichen mit der Strukturierung mittels positivem 1,5 um Werkzeug. Das Maximum
des Kontaktwinkels liegt jedoch ebenfalls bei 3- bzw. 4-facher Priagung. Beziig-
lich des Kontaktwinkels gibt es ein Optimum der zu verwendenden Priagekraft
(siche Abbildung 9.13 e)). Insgesamt betrachtet sollte die Pragekraft so niedrig
wie moglich sein (bei gleichzeitiger erfolgreicher Abformung der Struktur), um
Permeabilitit, Vliesstoffdicke und Kontaktwinkel zu optimieren (Siehe Abbildung
9.13e)+1)).

Die Messungen zeigen deutlich, dass es fiir die Kontaktwinkelerhohung durch
die Strukturierung ein Maximum gibt. Nach mehr als 4 Prigeschritten bzw. bei
einer Priagekraft tiber 4000 N, bezogen auf die 100 mm Bahnbreite, fillt der Kon-
taktwinkel wieder. Dies ist auf die zunehmende Deformation der Fasern und
des Vliesstoffs zuriickzufithren. Dabei lassen sich durch eine Anpassung der
Priagekrifte an die Anzahl der Prigeschritte die Prigeergebnisse und damit die
Permeabilitit, die Vliesstoffdicke und den Kontaktwinkel noch optimieren.

9.5 Résumeé zur Mikrostrukturierung thermoplastischer
Vliesstoffe mittels R2R-Mikroreplikation

Untersucht wurde die Strukturierbarkeit von faserbasierten, thermoplastischen

Vliesstoffen mittels R2ZR-Mikrostrukturierung. Ziel der Untersuchung war eine
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9 Strukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen mittels R2R-Mikroreplikation

ortlich aufgeloste Kontaktwinkelerhohung bei gleichzeitiger Beibehaltung der
Permeabilitit fiir Luft und Wasser. Fiir die Mikrostrukturierung der Fasern konnte
ein Prozess entwickelt und Prozessparameter fiir eine erfolgreiche Strukturierung
des Vliesstoffs gefunden werden. Der Strukturierungsprozess konnte durch die
Nutzung einer filzbezogenen Gegenwalze fiir einfache, mehrfache und hierar-
chische Strukturierung entwickelt werden. Beziiglich des Kontaktwinkels gibt
es ein Optimum der zu verwendenden Pragekraft. Ganzheitlich betrachtet sollte
die Prigekraft so niedrig wie moglich sein, um Permeabilitét, Vliesstoffdicke
und Kontaktwinkel zu optimieren. Ein Auflockern der Faserstruktur nach den
Strukturierungsvorgiangen ist notwendig, um ein mehrfaches Prigen auf dem Fa-
serumfang zu ermoglichen. Weiterhin wird dadurch die Permeabilitit sowie die
Vliesstoffdicke nach dem Prigen wieder erhoht. Der Prozess ist voll in den derzei-
tigen rollenbasierten Herstellungsprozess der Vliesstoffherstellung integrierbar.
Der Kontaktwinkel von Wasser zum Vliesstoffverbund aus PP-Fasern konnte vom

Ausgangsmaterial, durch die Bearbeitung, um iiber 12° erhoht werden.

Im Anhang sind die REM-Aufnahmen zur Faserstrukturierung nochmals vergro-
Pert in den Abbildungen A.28-A.43 gezeigt.

Vorarbeiten zur Strukturierung von Polypropylen Vliesstoffen wurden im Ver-
lauf der Diplomarbeit ,,Mikrostrukturierung von polymeren Fasermaterialien
durch Heifiprigen und Transfer auf Roll-to-Roll-Prozesse, Andreas Striegel,
2014 durchgefiihrt. [180]

Der Prozess zur mehrfachen Roll-to-Roll-Strukturierung von Polypropylen Vlies-
stoffen ist zum Patent eingereicht worden. ,,PROCESS FOR PRODUCING
MICRO- AND NANO-STRUCTURED FIBER-BASED SUBSTRATES“, Andreas
Striegel, Marc Schneider, Matthias Worgull, Anmeldenummer beim Europdischen
Patentamt vom 10.07.2018: 18182690.0
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10 Exkurs: Mikrostrukturierung von
Papier

Neben den bisher gezeigten polymeren Fasermaterialien ist es aulerdem moglich,
pflanzenbasierte Fasermaterialien wie Papier durch eine Strukturierung ortsauf-
gelost zu funktionalisieren. Papier wird seit tiber 2000 Jahren intensiv genutzt.
In der Mikrofluidik gewinnen papierbasierte Systeme aufgrund ihrer Einfachheit,
Rezyclierbarkeit, Kompostierbarkeit und leichten Verfiigbarkeit immer mehr an
Bedeutung. Der Einsatz von Papier, als biogenes, aus nachwachsenden Rohstof-
fen wie z.B. Laub- und Nadelholzern oder Baumwolle hergestelltes Substrat fiir
mikrofluidische Gerite in der Diagnostik hat in den letzten Jahren zunehmend an
Bedeutung gewonnen.

Die Diagnose ist der erste und entscheidende Schritt zur Behandlung von Krank-
heiten. Stand der Technik zur Sicherung der Diagnose sind teure, durch geschultes
Personal zu bedienende Gerite [181]. Diese Geridte haben hiufig spezielle An-
forderungen an die Umgebung, wie die Versorgung mit Strom, Prozessstoffen,
geregelte Temperaturumgebung etc. Hier haben Mikrofluidiksysteme aus Papier
Vorteile. Sie ermdglichen kostengiinstige Nachweissysteme und sind auch ohne
komplexe und energieintensive Infrastruktur nutzbar [182]. Der Hauptgrund fiir
diese Entwicklung ist die porose Struktur des Papiers, die den Fliissigkeitstransport
durch Kapillarkrifte ohne Verwendung eines externen Pumpsystems ermoglicht
[183]. Papier ist recycle- und kompostierbar und hat eine flachige Struktur, die ein
Biegen und Falten aber auch eine einfache Oberflichenmodifikation z.B. durch
Drucken ermoglicht [184].

Diese Diagnosesysteme, die oft als Papier-Mikrofluidik-Analysegerite (UPDAs)

bezeichnet werden, bestehen aus strukturiertem Papier, auf dem sich ein kleines
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10 Exkurs: Mikrostrukturierung von Papier

Flussigkeitsvolumen durch Kapillarwirkung bewegt und so als passives System
keine Energie bendtigt [182]. Dariiber hinaus ist Papier nicht nur ein kostengiinsti-
ges und handliches Material, sondern auch ein sehr leichtes Substratmaterial, das

sich einfach transportieren lésst.

Abbildung 10.1: Gegeniiberstellung der Werkzeuge und Bauteile zu den Versuchen papierbasierter
Mikrofluidik.

Links: Werkzeug (oben) und Bauteil (unten) aus dem klassischen HeiB3priageprozess
Rechts: Werkzeug (oben) und Bauteil (unten) aus dem R2R-Prozess

Der magentafarbene Wachsdurchtritt auf dem Papiersubstrat erzeugt die Mikroflui-
dikkanile

In der papierbasierten Mikrofluidik werden in das Papiersubstrat Kanile und
Barrieren fiir das zu analysierende Fluid eingebaut. Zur einfachen Hydrophobi-
sierung kann Papier z.B. mit Wachs beschichtet werden. Hierfiir kann dabei ein
handelstiblicher Drucker verwendet werden, um Wachs auf Papier im gewtiinschten
Design zu modellieren [185]. Diese Technik ist schnell und kostengiinstig, hat
aber aufgrund der Isotropie des geschmolzenen Wachses im Papier eine relativ
geringe Auflosung. Dahingehend wurden in Kooperation mit der Arbeitsgruppe
Makromolekulare Chemie & Papierchemie an der TU Darmstadt erste Versuche
zur Kombination von wachsbedruckten Papieren mit Heilprigen und R2R-Prigen
mittels mikrostrukturierter Werkzeuge durchgefiihrt [186].
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10 Exkurs: Mikrostrukturierung von Papier

Im dargestellten Fall entstehen die Kanile durch eine einfache und effiziente
Kombination des Wachsdruckverfahrens mit der Mikrostrukturierung mittels Heif3-
priagen. Mit dem Wachsdruckverfahren wird Papier einseitig flachig mit Wachs
beschichtet. AnschlieBend wird das Papier im Heiprigeaufbau mit aufgeheiztem
Werkzeug auf der Papierseite strukturiert. Die Kanalweite im Prigewerkzeug
betrug dabei 600 pm. Das verfliissigte Wachs (magentafarben) tritt an den durch
die Werkzeugstruktur iiber 7, des Wachses aufgeheizten Stellen durch das Papier
(siehe Abbildung 10.1 unten) und bildet so hydrophobe Barrieren, die in Verbin-
dung mit der porosen und hydrophilen Struktur des Papiers Kanile bilden. In die
Mikrofluidikkanile kénnen zusétzlich funktionelle Bereiche fiir die Analyse der
wissrigen Losung eingebracht werden.

Das R2R-Verfahren bietet hier einen Prozess mit hohem Durchsatz zur kostengiins-
tigen Herstellung papierbasierter, mikrofluidischer Chips oder Systeme, um den
steigenden Bedarf an tragbaren, preiswerten, medizinischen Diagnosesystemen
zu decken. Abbildung 10.1 zeigt die Werkzeuge und Ergebnisse der Versuche
zum HeiBprigen und R2R-Prigen anhand zweier Bauteile. Die visuelle Gegen-
iiberstellung der mittels klassischem Heiflgeprigen sowie mittels R2R-Préigen
hergestellten Bauteilen zeigt eine vergleichbare Qualitét der geprigten Fluidikka-
nile mit entsprechend scharfen Papier-Wachs-Grenzen. Die Machbarkeit konnte
mit den Versuchen gezeigt werden und gibt damit eine weiteres Beispiel fiir eine
Anwendung in Bezug auf den R2R-Mikroreplikationsprozess.

Das Verfahren der funktionellen Strukturierung von Papier ist verdffentlicht in
,,Combining wax printing with hot embossing for the design of geometrically
well-defined microfluidic papers*, Niels Postulka, Andreas Striegel, Marcel Kraus-
se, Dario Mager, Dieter Spiehl, Tobias Meckel, Matthias Worgull und Markus
Biesalski, ACS Applied Materials & Interfaces, 2019.
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11 Zusammenfassung und Ausblick

Ziel der vorliegenden Arbeit war es, ein breites Spektrum an Materialien fiir
funktionelle, mikrostrukturierte Oberflichen zugéngig zu machen und zugleich
Limitierungen in den Dimensionen der strukturierten Oberflichen zu eliminieren,
um somit funktionelle Oberfldchen fiir ein breites Anwendungsspektrum zu er-
schlieen. Ein weiteres Ziel der Arbeit war die nahtlose Mikrostrukturierung auf
industriell relevanten Fldchen zu zeigen.

Zunéchst wurde der R2R-Prozess beziiglich der Nutzbarkeit fiir die Mikroreplika-
tion auf industriell relevanten Flichen untersucht. Analysiert wurde der komplette
Prozess vom Verfahrensablauf und der Konzeption bis hin zur Entwicklung neuer
nahtloser Werkzeuge und der Validierung der Nutzbarkeit sowie der Strukturier-
barkeit verschiedener Halbzeug- und Werkstoffklassen.

Hierfiir wurde eine Anlage zur kontinuierlichen Replikation von Mikrostrukturen
konzipiert und aufgebaut. Die Anlage besteht aus einem Prigekalander mit Auf-
und Abwickler fiir die verwendeten Halbzeuge. Um eine moglichst grofie Materi-
alvielfalt strukturieren zu konnen, wurde die Anlage modular aufgebaut. Neben
den heizbaren Walzen wurde eine IR-Vorheizung installiert, mit dem Zweck, einen
grofleren Temperaturbereich fiir die Strukturierung zu ermoglichen. Weiterhin
wurde dadurch eine Prozessfithrung bspw. mittels Vorheizung und kalten Walzen
ermoglicht, um die Prigeparameter auf das jeweilige zu prigenden Material anzu-
passen. Dariiber hinaus wurden speziell an die Eigenschaften und Limitierungen
verschiedener Halbzeuge angepasste Gegenwalzen fiir die Verarbeitung entwickelt
und deren Funktionalitit untersucht. Die modulare R2R-Anlage ermoglicht die
Forschung und Entwicklung auf einer kompakten, kostengiinstigen und hochfle-

xiblen Plattform (Spezifikationen siehe Tabelle 11.1), um die Liicken zwischen
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Laborforschung, Pilotproduktion und den anschlieBenden Produktionsprozessen

fiir die groBflachige Mikrostrukturierung einer breiten Palette von Materialien zu

schliefen.
Tabelle 11.1: Spezifikation der am IMT aufgebauten R2R-Anlage
Max. Prigewalzenbreite 300 mm
Walzendurchmesser 150 mm
Vorheiztemperatur 7 py. 25°C-750°C
Bahngeschwindigkeit vgu, 2,2 -39
Walzentemperatur 7 g, 25°C-260°C
Max. Priigekraft Fp 120 XL
Mogliche Gegenwalzen Stahl, Elastomer-, Filzbeschichtung
Bahnspannung 4N - 100N

Replizierbare Strukturdimensionen  gezeigt 1 pm - 900 um

Replizierbares Aspektverhiltnis gezeigt < 1

Um eine nahtlose Mikrostrukturierung von Folienmaterial zu realisieren, wurden
verschiedene Verfahren zur Strukturierung der Priagewalze untersucht. Angefan-
gen bei eben hergestellten Nickelshims, welche hierfiir auf Stahlsubstraten durch
Kombination von UV-Lithographie und Galvanoformung Nickelstukturen herge-
stellt wurden. Diese Shims werden magnetisch auf der Pragewalze fixiert. Eine
magnetische Fixierung der Shims auf der Prigewalze ermoglicht jedoch keine
nahtlose Abformung der Struktur. Um eine endlose, unterbrechungs- und nahtfreie
Strukturierung zu erméglichen, wurde eine durchgehend strukturierte Stahlhiilse
als Werkzeug fiir die nahtlose Strukturierung entworfen und erarbeitet. Diese
Stahlhiilsen werden tiber einen Klemmmechanismus kraftschliissig auf einer Tré-
gerwalze befestigt.

Die notwendigen Prozesse fiir die lithographische Strukturierung dieser Werkzeu-
ge sowie die galvanotechnischen Prozesse zum nahtlosen Aufwachsen von Ni-

ckelstrukturen auf Stahl samt aller dafiir notwendigen Teilprozesse fiir gekriimmte
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11 Zusammenfassung und Ausblick

Oberflachen wurden hierfiir entwickelt, aufgebaut und getestet. Die entwickelten
nahtlosen Werkzeuge ermoglichen dabei die Replikation von Mikrostrukturen
unter 10 um.

Es wurde ein Vorbehandlungsverfahren entwickelt, welches eine gute Haftung der
Werkzeugstruktur auf der Stahlhiilse sicherstellt. Die Stahlhiilsen wurden zunéchst
durch Polieren mechanisch vorbehandelt, um als Substrat mit entsprechender
Oberflichenrauigkeit fiir die Mikrostrukturierung genutzt werden zu konnen. Che-
misches und elektrolytisches Entfetten der Stahlhiilse sowie die Desorption der
Wassermolekiile ermdglicht eine haftfeste Galvanoformung von Nickel auf den
Stahlhiilsen. Vor dem Belacken wurde ein Haftvermittler aufgebracht. In diesem
Zustand konnte die Stahlhiilse mit Photolack beschichtet werden. Die Beschich-
tung erfolgte auf einem Rotationstisch durch eine speziell entwickelte Rakel,
die Resistdicken bis 1 um ermdoglicht. Der Softbake des Resists erfolgte unter
standiger Rotation der Hiilse, wodurch Inhomogenititen in der Lackschichtdi-
cke vermieden werden. Der Belichtungsprozess wurde im UV-Spektrum mittels
Quecksilberdampflampe und verschiedenen Masken auf einem Prizisionsdreh-
tisch durchgefiihrt. Fiir diesen Prozess wurden im Rahmen der Arbeit spezielle,
flexible und gekriimmte Glas-Chrommasken entwickelt. Unter Verwendung dieser
neuartigen gekriimmten Masken konnte ein Step-by-Step-Verfahren entwickelt
werden, mit dem Hiilsen auf dem dufleren Umfang nahtlos lithographisch struk-
turierbar sind. Nach der nasschemischen Entwicklung wurde die verbliebene
Resiststruktur als Master fiir die direkte Galvanoformung von Nickel auf den
Stahlhiilsen verwendet. Die Hohe der aufgalvanisierten Nickel-Strukturen wurde
in Abhéngigkeit der Zeit und der anliegenden Stromstirke dabei maximal auf
% der Hohe des Resists eingestellt. Anschlieend wurden die Resiststrukturen
nasschemisch von der Hiilse entfernt. Auf diesem Weg wurden mehrere nahtlos
strukturierte Werkzeuge hergestellt. Abbildung 11.1 zeigt eine auf die Trigerwalze
gespannte, mit dem entwickelten Verfahren hergestellte, nahtlose Stahlhiilse sowie
REM-Aufnahmen der Strukturen der hergestellten Werkzeuge in PDMS.

151
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Abbildung 11.1: a) Darstellung der auf die Trigerwalze gespannten Werkzeughiilse im Kalander
b) REM-Aufnahmen der hergestellten und in PDMS kopierten Strukturen auf den
Hilsenwerkzeugen HG5 und HG7

Die Funktionalitit der hergestellten Werkzeuge in Hinblick auf Strukturgréen, Be-
lastbatkeit bzw. die Haftfestigkeit der Nickel-Strukturen wurde durch den Einsatz
bei einer Vielzahl von Replikationexperimenten in unterschiedlichen Materialien
evaluiert. In Abbildung 11.2 sind die verwendeten Materialien beziiglich des
Elastizitdtsmoduls und der maximalen Einsatztemperatur dargestellt und zeigen
eine breite nutzbare Materialpalette. Uber die gesamte Reihe von Replikationsver-

suchen wurden folgende Materialien erfolgreich strukturiert:
e thermoplastische Polymerfolien
* Hochleistungspolymere
e Aluminium und Kupferfolien

e Formgedéchtnispolymer

(Glas-) Nanokompositmaterial

e thermoplastische Vliesstoffe

Die Ergebnisse aus dem Werkzeugherstellungsprozess wurden durch die Untersu-
chung der hergestellten Werkzeuge in Hinblick auf Strukturgroflen, Belastbatkeit
und Haftfestigkeit der Strukturen auf den Prigewalzen gepriift. Dies geschieht
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Abbildung 11.2: Darstellung der strukturierten Materialien in einem Werkstoffdiagramm. Dargestellt

ist der Elastizitdtsmodul der verwendeten Materialien aufgetragen gegen die maxima-
le Nutzungstemperatur.
Die verarbeitbaren Materialien decken einen weiten Bereich verschiedener Werkstoff-
klassen ab und zeigen die Nutzbarkeit der hergestellten Werkzeuge fiir eine grofle
Materialvielfalt und damit viele Anwendungsbereiche. [© CES Edupack2017, Granta
Design Ltd.]

durch die Abformung der Strukturen und Werkzeuge iiber eine moglichst brei-
te Materialpalette von thermoplastischen Kunststoffen iiber Metallfolien bis zu
Glas-Nanokompositwerkstoff.

Es konnte die Strukturierung mittels des R2R-Verfahrens mit hohem Flidchen-
bzw. Bauteildurchsatz gezeigt werden. Durch die Verwendung des Nanokomosit-
materials Glassomer lassen sich die bisherigen Glasbearbeitungsmethoden durch
vergleichsweise einfache Standard Polymerbearbeitungsmethoden ersetzen. Die
Halbzeuge konnten erfolgreich strukturiert und anschliefend zu transparenten
Glasbauteilen gesintert werden. Die Strukturierung von Quarzglas mittels R2R-
Verfahren 6ffnet neue Anwendungsfelder im Bereich optischer Bauteile und medi-

zinischer Anwendungen fiir Forschung und Industrie.
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Die nahtfreie Strukturierung von Metallfolien, z.B. fiir die Herstellung von Kon-
densatorbauteilen konnte in Aluminium und Kupfer gezeigt werden. Die Prigever-
suche dienten auch der erfolgreichen Haftfestigkeitspriifung der Nickelstrukturen
auf dem Stahlsubstrat der Hiilse.

Fiir das Formgedéchtnispolymer Tecoflex® EG-72D wurde eigens ein R2R-
Abformprozess entwickelt. Dieser Prozess ermoglicht, dass die Programmierung
bei T > T p,y, durchgefiihrt und das Entformen der Strukturen bei 7' < T pe,,, statt-
finden kann. Mit dieser Prozessfithrung konnte die permanente Form erfolgreich
programmiert werden und diese nach dem Loschen der Strukturen erfolgreich
durch Wirme wiederhergestellt werden. Das ermoglicht bspw. selbstheilende,
mikrostrukturierte Oberflichen von Solarzellen mit einer selbstreinigenden Mi-
krostruktur und Funktionalitit. [42]

Ein weiterer Schwerpunkt der Arbeit war die Untersuchung zur Strukturierbarkeit
von polymerem Fasermaterial. Hierfiir wurde die groBflachige Mikrostruktu-
rierung thermoplastischer Vliesstoffe aus PP mit dem Ziel der Manipulation
der Benetzungseigenschaften untersucht. Fiir den Vliesstoff wurde eine neue
R2R-Prozessvariante erarbeitet, mittels derer es moglich war, die Fasern des
Vliesstoffs zu strukturieren, ohne die vorgegebenen Eigenschaften wie Stoffdicke
und Durchlissigkeit fiir Wasser und Luft zu veridndern. Fiir die Anpassung des
Prigeprozesses wurde die Gegenwalze mit Filz bezogen sowie die Mikrostruktur
an die zu strukturierenden Fasern angepasst. Die Untersuchung hat eine starke

Faserduchmesser e-
ukturgroBe /Volumen g

Abhingigkeit der Abformqualitit vom Zusammenhang -
zeigt. Das Volumen an Polymer in der Faser muss deutlich grofer sein als das
Volumen der Werkzeugkavitit. Wird dies nicht beachtet, werden die Fasern beim
Priigen deformiert. Fiir die Ubertragung der Siulenstrukturen in die Oberfliche
der Fasern wurde ein Prozessfenster fiir mehrfaches Strukturieren erarbeitet, bei
dessen Nutzung die Vliesstoffeigenschaften wie Permeabilitét fiir Wasser oder
Luft, die Vliesstoffdicke sowie die Haptik nahezu beibehalten wurden. Durch die

Strukturierung konnte eine Kontaktwinkelerhohung von iiber 12° erzielt werden.

154



11 Zusammenfassung und Ausblick

Zusammenfassend konnte in der vorgestellten Arbeit ein Prozess sowie die not-
wendigen Anlagen zur Herstellung nahtfrei mikrostrukturierter Werkzeuge fiir
die grofflichige Mikrostrukturierung erfolgreich entwickelt und angewendet
werden. Mittels dieser Werkzeuge wurden Untersuchungen zur Mikroreplikation
in verschiedene thermoplastische und metallische Folien-Halbzeug-Materialien
durchgefiihrt. Die nahtlose Strukturierung wurde beispielhaft auf 130 m PP-Folie
gezeigt. Fiir die Mikrostrukturierung und Programmierung von Formgedicht-
nispoylmerfolie wurde ebenfalls erfolgreich ein Abformprozess entwickelt. Fiir
thermoplastische Fasermaterialien wurde ein in den Herstellungsprozess inte-
grierbares Verfahren zur R2R-Mikroreplikation entwickelt. Dabei konnte der

Kontaktwinkel von Wasser auf dem PP-Vliesstoff iiber 12° erhoht werden.
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Ausblick

Aus den Erkenntnissen der Arbeit haben sich neue Projekte und Kooperationen
entwickelt. Weiterhin stellt die Arbeit die Grundlage fiir eine weitergehende
Untersuchung des R2R-Verfahrens fiir die Mikroreplikation dar. Um die Fertigung
der strukturierten Hiilsen weiter zu verbessern bzw. zu vereinfachen, konnten
aufbauende Untersuchungen die folgenden Optimierungen durchfiithren und deren
Wirksamkeit untersuchen. Aulerdem werden Abhingigkeiten und Anwendungen
der groBflachigen Mikrostrukturierung, welche im Verlauf der Arbeit aufgetaucht
sind, jedoch die prinzipielle Nutzbarkeit der entwickelten Prozesse nicht belangen,
im Folgenden kurz dargestellt.

Mogliche Optimierungen des vorgestellten Verfahrens bzw. der vorgestellten

Parameter:

* Die Verbesserung der Reproduzierbarkeit von Resistschichtdicken. Hierzu
wiren weitergehende Arbeiten zum Rakeln fiir Schichten > 50 pm sowie
zum Spraycoating fiir Schichtdicken < 5 um mit homogenen Ubergingen

zwischen Start und Endpunkt der Beschichtung interessant und zu verfolgen.

e Anpassung der Kufen der Rakel, um ein gleichmifigeres Gleiten zu er-
moglichen. Fiir die gleichmiBigen Ubergiinge von Start- und Endzone der
Belackung auf der Hiilse ist gleichfalls eine Beschichtung der Rakelkontur
mit PTFE zu untersuchen. Dies soll die Resistmenge reduzieren, welche
an der Rakeloberflidche haftet. So kann die benétigte Resistmenge exakt
berechnet werden und so eine Uberhohung der Resistschicht durch eine
mogliche Uberlappung der belackten Mantelfliiche zu vermeiden. Besonde-
rer Fokus sollte bei einer solchen Untersuchung darauf gelegt werden, wie
sich eine PTFE-Beschichtung der Abrisskante auswirkt.

* Nutzung verschiedener Energiequellen in der Lithographie. Fiir die schnel-
lere Herstellung der Werkzeuge konnte die zukiinftige Verwendung eines

maskenlosen Laser-Lithographie-Systems von Vorteil sein. Durch die Los-
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I6sung von der Maske kann eine hohere Strukturgenauigkeit bis auf 1 pm
bei Aspektverhéltnissen bis 4 erreicht werden [187]. Weiterhin erlaubt die
Verwendung maskenloser Lithographie-Systeme die Verdnderung der Struk-
tur iiber den Umfang, was auch komplexe Mikrostrukturen auf der Rolle
ermoglicht. Zusammen mit der Firma Heidelberg Instruments GmbH laufen
derzeit erste Untersuchungen zum Bau eines Prototypen fiir die maskenlose
Laserlithographie zur Herstellung nahtloser R2R-Werkzeuge.

Fiir die Erzeugung von umlaufenden Strukturen mit hohem Aspektverhilt-
nis ist die Nutzung von Rontgenstrahlung aufgrund ihrer hoheren Ener-
gie notwendig. Die Nutzung von hochenergetischer Strahlung ermoglicht
das Herstellen von qualitativ hochwertigen Werkzeugen mit senkrechten
Seitenwinden und den bendtigten niedrigen Seitenwandrauhigkeiten, um
bspw. die Abformung von groBflichigen, sehr hochaspektigen Strukturen
in Metallfolie zu ermdglichen. R2R-Mikrostrukturierte Aluminiumfolie
kann beispielsweise als Kondensatorbauteil in mobilen Energieversorgungs-
anwendungen Verwendung finden und das bisher iibliche Atzen dieser

Strukturen ersetzen.

* Durch die Nutzung verschiedener galvanischer Abscheidprozesse, z.B. Puls-
Platings und Reverse-Puls-Platings [119], kann die Hirte des abgeschiede-

nen Nickels sowie die Oberflichenqualitit verbessert werden.

Mogliche Einfiihrung zusitzlicher Prozessschritte sowie die ganzheitliche Be-

trachtung der Prozessfithrung vom Granulat zur mikrostrukturierten Oberfldche:

* Fiir die Prozessierung verschiedener Materialien sowie spezieller Strukturen
kann die Nutzung des Extrusionsprozesses, unter dem Schlagwort Raw-to-
Roll, als Materialzufiihrung sinnvoll sein. Hierbei wird das thermoplastische
Polymer als Granulat in den Extrusionsprozess eingebracht und zur Folie
extrudiert. Diese Folie wird unmittelbar in den Arbeitsspalt der R2ZR-Anlage
gefiihrt [188]. Diese Prozessvariante senkt den Gesamtenergieverbrauch

des Prozesses zur Mikrostrukturierung von Folienoberflichen enorm. Die

157



11 Zusammenfassung und Ausblick

hohere Temperatur der Folie am Prigespalteingang wiirde das Fiillen der
Werkzeugkavititen deutlich vereinfachen, wobei die Walzen als Kiihlung

eingesetzt werden, um ein Entformen zu ermoglichen.

Auf der Anwendungsseite ergeben sich fiir die Mikrostrukturierung von
Nonwoven-Vliesstoffen nicht nur die bisherigen Verwendungsméglichkei-
ten der Stoffe fiir Hygieneprodukte, Filter sowie als Konstruktionswerkstoff
oder zur Ddmmung. Die erfolgreiche Mikrostrukturierung der Vliesstoff-
fasern erlaubt weiterhin den Sprung in ein neues Anwendungsfeld fiir
strukturierte Faserstoffe. Auf dem Gebiet des Tissue Engineering werden
verschiedene Fasermaterialien als sog. Scaffold (Grundgeriist fiir das Zell-
wachstum) verwendet, um das Zellwachstum gezielt zu fordern oder punk-
tuell zu hemmen. Durch die Funktionalisierung der Nonwoven-Vliesstoffe

bieten sich hierzu weitere Anwendungsmoglichkeiten [167, 189-191].

Im Laufe der Arbeit wurden neue Projekte fiir verschiedene Anwendungen wie

selbstreinigende Oberflichen fiir Photovoltaikanwendungen, papierbasierte mi-

krofluidische Systeme oder lufthaltende Schichten zur Reibungsreduktion an

Grenzflichen abgeleitet. Durch den entwickelten Werkzeugherstellungsprozess

auf Stahlbasis ist der Prozess sehr flexibel beziiglich Strukturen und Materiali-

en und bietet damit die Basis fiir zukiinftige Entwicklungen, Anwendungen und
Produkte.
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PEEK Polyetheretherketon

PES Polyethersulfon

PP Polypropylen

PSU Polysulfon
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R2P Roll-to-Plate
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REM Rasterelektronenmikroskop

uv Ultraviolett

VSI Engl. Vertical Scanning Interferometry

Symbole

AT Temperaturbereich

Fp Prigekraft

Hg Quecksilber

Trr Raumtemperatur

Tk Entformtemperatur

AT, Erweichungstemperaturbereich

T, Glasiibergangstemperatur

T Schmelztemperatur

AT, Schmelzbereich

Tp Prigetemperatur

T perm Temperatur zum permanenten Programmieren von
Formgedéchtnispolymer

T pre Vorheiztemperatur

T roll Werkzeugwalzentemperatur

T Schair Schalttemperatur vom temporiren in den permanenten Zustand des
Formgedéachtnispolymers

T 7emp Temperatur zum temporiren Programmieren von
Formgedichtnispolymer

VBahn Bahngeschwindigkeit
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Anlagentechnik des R2R-Replikationsprozesses

Technische Zeichungen der entwickelten R2R-Walzen und Hiilsen:
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Abbildung A.3: Technische Zeichnung der Unterlegscheibe zur Nutmutter
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Abbildung A.4: Technische Zeichnung der Nutmutter zur Klemmung der Hiilse auf der Welle
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Abbildung A.5: Technische Zeichnung der geschliffenen Stahlhiilse
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Werkzeugherstellung fiir die Roll-to-Roll
Mikroreplikation

Abbildungen zum Ablauf bzw. zu den einzelnen Zwischenschritten des entwickelten

Werkzeugherstellungsprozesses:

Abbildung A.8: Abbildung der mechanisch polierten Stahlhiilse
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Abbildung A.9: Abbildung der chemischen Vorbehandlung zur Verbesserung der Adhésion von Resist
und Nickelstrukturen. Beispielhaft: Stahlhiilse in der Abkochentfettung
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Abbildung A.10: Abbildung der Belackung der Stahlhiilse mittels Aufrakeln der Photoresistschicht

Abbildung A.11: Trocknung des Resists unter kontinuierlicher Rotation
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Abbildung A.12: Abbildung des automatisierten Belichteraufbaus
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Abbildung A.13: Detailabbildung der belackten Stahlhiilse im automatisierten Belichtungsaufbau
unter Verwendung einer gekriimmten Glasmaske

Abbildung A.14: Automatische Belichtung mit gekriimmter Glasmaske

Xii



Appendix

Abbildung A.15: Nasschemische Entwicklung des belichteten Photoresists in AZ® 400K unter
kontinuierlicher Rotation der Stahlhiilse im Entwicklerbad

Abbildung A.16: Abbildung der Stahlhiilse mit entwickelten Photoresist Mikrostrukturen.
Sechskantmutter M16 (ISO 4032) zum GroBenvergleich
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Abbildung A.17: Galvanoformung von Nickel in Galvanikbad mit angepasster, kreisformiger Anode

Abbildung A.18: Abbildung der Stahlhiilse mit galvanisierten  Nickel-Mikrostrukturen.
Sechskantmutter M16 (ISO 4032) zum GroBenvergleich
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Abbildung A.19: Makrophotographie der Stahlhiilse mit Nickel Mikrostrukturen und menschlichem
Haar zum GroBenvergleich

Abbildung A.20: Abbildung der auf der Prigewalze montierten Stahlhiilse
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Abbildung A.21: Abbildung der mikrostrukturierten Stahlhiilse wihrend des Abformvorgangs in
Polypropylenfolie

Abbildung A.22: Abbildung der kompletten R2R-Abformanlage inkl. Abwickler sowie Vorheizung
und Prigekalander

Xvi



Appendix

(a) 3D-CAD-Darstellung des Aufbaus fiir die (b) Photographie des Aufbaus zur nahtlosen
nahtlose Lithographie auf der Rolle, unter Lithographie auf der Rolle, unter Verwendung
Verwendung von flexiblen Glasmasken von flexiblen Glasmasken

Abbildung A.23: Aufbau fiir die nahtlose Lithographie auf der Rolle, unter Verwendung von flexiblen
Glasmasken

Main-programm

G| (o]

Event-Cases

r

[t | T ot [ | ] e
Initialize pneumatics | Initialize | |
| button event | pneumatics | End event |
Connect &
Connect & reference % |
reference End event
| turntable button event fable
| Cslcu]at:j:;zs button | | Calculate steps | | | — |
Manufacturing Manufacturing
parameter button event [ | parameter ] Encleyent
Save parameterfiles | Save | |
| button event | | End event |
Load parameterfiles | Load | |
| button event | | End event |
Mmuﬁz:vunmlig button | | Manuf; = | | | End |
T\xmtabl:lmlog.e L |—-| | Turntable mode | |—-| End event |
Reboot controller | Reboot | |
| button event | controller | o sveat |

| END button event H | END

Abbildung A.24: Eventstruktur des Automatisierungsprogramms zur Werkzeugherstellung
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i errorin error out Initalized sucessful
S SLTLA [saus code Sals  code
% DAQIModL/portt/incd T <DAQIMod1/port/ine2 F o e | Parameter setting sucessful
Shutter-valve-1 cylinder-valve-1 S sourcs °
% cDAQIMod1 /portd/linel 5 CDAQIMod1 /portt)line = B Referencing succesful
- ~ utter.
USB setings tuntable Shutter open
USB Search? ED
[Search and select | [[0155500309 LD
Mask down
Referencedaxss  Referencemode  Check FRF?
] W
jonss]
Steps made

Manufacturing Step
o

Abbildung A.25: User-Interface des LabView Automatisierungs-Programms zur teilautomatischen
Werkzeugherstellung mit Ausgrauungen gegen Fehlbedienung. Die rechte Spalte

zeigt den aktuellen Status des Prozesses.
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Mikrostrukturierung von thermoplastischen Vliesstoffen

Meltblown Polypropylen Vliesstoffs
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Abbildung A.26: Enthalpie Messung des 16
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Abbildung A.27: Enthalpie Messung des 20
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mm 10 pm

Abbildung A.29: REM-Aufnahme von unbehandeltem Meltblown PP Vliesstofthalbzeug, 16 %
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Abbildung A.30: REM-Aufnahme von mikrostrukturiertem thermoplastischem Vliesstoff, 20 -&;.
Ergebnis des Heiflprigens von Spunbond Polypropylen-Vliesstoff nahe der
Glasiibergangstemperatur des Polymers. Die Fasern verschmelzen zu einer
mikrostrukturierten Folie.
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Abbildung A.31: REM-Aufnahme von mikrostrukturiertem thermoplastischem Vliesstoff, 20 %.
Durch einen angepassten R2R-Mikrosreplikationsprozess konnen die Fasern unter
Beibehaltung der speziellen Vliesstoffeigenschaften strukturiert werden.
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Abbildung A.32: REM-Aufnahme von mikrostrukturiertem thermoplastischem Vliesstoff, 20 %. Die

XXV

dargestellten Fasern sind ohne Beriicksichtigung des Verhiltnisses von in der Faser
verfiigbarem Polymervolumen und bendtigtem Volumen zur Strukturfiillung geprigt
worden. Das Resultat sind teilweise ideal gefiillte Mikrokavitidten und entsprechende
Strukturen. Die Faser hingegen ist flach geprigt und fiir die mehrfache Strukturierung
nicht mehr geeignet, da jede weitere Bearbeitung die Struktur zerstéren wiirde.
Der Vliesstoff im Hintergrund ist durch die herrschende Prozesstemperatur stark
zusammengeschmolzen und zeigt nicht mehr den lockeren und permeablen Aufbau
des Ausgangsvlieses. Sobald die Fasern umorientiert werden, geht der Effekt der
perfekt replizierten Strukturen verloren, da die Fasern so nur in eine Richtung
orientiert gepréigt werden konnen und so auch nur in eine Richtung ihre Funktionalitit
bieten.
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Date :20 Feb 2014 Stag

0KV Date 23 Nov2016  Stag
Signal A= SE2  Tilt Con Stag

Abbildung A.34: Spunbond Vliesstoff 17 %, Strukturiert: &4 um

XXV



Appendix

.00 KV D: Feh 2016 Stage a 000 mm  Twm
200 K X Signal A ilt Corrn. = Off  Stage at T= 0.0

Abbildung A.35: Spunbond Vliesstoff 25 %, Strukturiert: @ 1-1,5 um

Stage a

_13_121_13 A002.tif

Stage af

Abbildung A.36: Spunbond Vliesstoff 25 %, Strukturiert: 400 nm Kantenlinge
Die REM- Aufnahmen A.33-A.36 zeigen Spunbond Vliesstoff, welcher mit
verschiedenen Strukturgrofien strukturiert wurde. Die Abbildungsqualitit steigt mit

e g Faserduchmesser
btelgendern Verhiltnis von StrukturgroBe /Strukturvolumen *
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Abbildung A.37: Hierarchisch R2R-gepriigter Spunbond Vliesstoff 20 -£;,
1. Strukturierung mit @ 4 um, 2. Strukturierung mit & | pm.

Abbildung A.38: Hierarchisch R2R-geprigter Spunbond Vliesstoff 20 -£;,
1. Strukturierung mit @ 4 um, 2. Strukturierung mit o um.
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Date :25 Feb 2014 Stage 00 mm 10pm

rem127003.tif Signal A = S| Tilt Cor off N 0.0

Abbildung A.39: Hierarchisch R2R-geprigter Spunbond Vliesstoff 20 %,
1. Strukturierung mit 13 pm Kantenlidnge, 2. Strukturierung mit 400 nm.
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Abbildung A.42: REM-Aufnahme von mikrostrukturiertem thermoplastischen Vliesstoff, 20 %
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A

WD=88mm  EHT= 300kv Date:19 Feh 2016  Stage atZ = 25.000 mm
Mag= 1.00 KX Signal A= SE2  Tilt Corrn.= OFf  Stage at T

IMT/KIT  S_Striegel_R2R_WS_Flic24 A006.tif

Abbildung A.43: REM-Aufnahme von mikrostrukturiertem thermoplastischen Vliesstoff, 20 %
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