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Kurzfassung

Diese Arbeit beschreibt die Entwicklung von Formgedachtnis-Mikroventilen und daraus
aufgebauter Durchflussregler fir mikrofluidische Anwendungen. Ein erklartes Ziel war die
Bereitstellung einer hohen Energiedichte, um mdglichst kompakte Bauelemente mit gro3em
Arbeitsvermdgen zu realisieren. Von den bekannten Energiewandlungsprinzipien zeigt der
Formgedachtnis- (FG-) Effekt die hochste Energiedichte. Daher liegt der Schwerpunkt der
Arbeit in der Entwicklung mikrosystemtechnischer Lésungen zur Strukturierung, Kontaktierung
und Integration verfligbarer Folien und Dunnschichten aus Formgedéachtnislegierungen (FGL).

Zur Mikrostrukturierung von FGL-Dinnschichten wurde in dieser Arbeit ein neuartiges
nasschemisches Photoatzverfahren entwickelt. Dabei wurde eine zusatzliche chemisch inerte,
jedoch selektiv atzbare Schutzschicht, die gleichzeitig als Atzmaske dient, eingefiihrt. Das
Verfahren erlaubt eine kostenglinstige parallele Herstellung sehr empfindlicher, dinner
Mikrostrukturen mit hoher Ausbeute bis zu 100%. Die Anwendung wurde sowohl an
Legierungen basierend auf NiTi (NiTi, NiTiPd, NiTiCu, ...) als auch an NiMnGa-Legierungen
demonstriert.

Verschiedene elektrische Kontaktierungsverfahren fir den FGL-Mikroaktor wurden hinsichtlich
Verlustleistung und Zuverlassigkeit untersucht. Fir den hier verwendeten FGL-Mikroaktor hat
sich das Laserschweillen bewahrt. Fiir den mechanischen Aufbau der auf thermoplastischen
Polymeren bestehenden Gehduse, den FGL-Mikroaktor und andere Komponenten wurden die
Klebetechniken wie Kapillarkleben und Stempelverfahren eingesetzt.

Die in dieser Arbeit entwickelten FGL-Mikroventile sind fir den Betrieb mit Gas und mit
Flissigkeit geeignet. Fir verschiedene Temperaturbereiche wurden zwei unterschiedliche
Lésungen entwickelt. Fur Raumtemperaturbetrieb wurde eine NiTi-Folie und fur den Betrieb
Uber 100°C eine NiTiPd-Dinnschicht eingesetzt. Das NiTi-Mikroventil kann bis zu einer
maximalen Druckdifferenz von 400 kPa mit einer Leistung von 75 mW mit Gas betrieben
werden. FUr den Betrieb mit Wasser betragen die maximale Druckdifferenz und die bendtige
Leistung ca. 300 kPa bzw. 75 mW. Die maximale Schaltfrequenz ist ca. 15 Hz. Durch den
Einsatz von NiTiPd wurde der Anwendungstemperaturbereich des FGL-Mikroventils erstmalig
bis 120 °C erweitert. Dabei wird eine maximale Schaltfrequenz von 30 Hz erreicht.

Um einen Durchfluss-Regler zu realisieren, wurde das FGL-Mikroventil sowohl modular als
auch durch Hybridintegration mit einem Durchflusssensor kombiniert. Fir die modulare
Lésung wurde ein neuartiges, aus drei Funktionsebenen bestehendes Konzept entwickelt. Auf
diese Weise kann eine grofRe Flexibilitat des Systemdesigns erreicht werden. Das hybrid
integrierte System erlaubt eine weitere Verringerung des Totvolumens und eine Verbesserung
der dynamischen Ansprechzeit. Mit einer PI-Regelung zeigt der DurchfluR-Regler im Bereich
von 10 % bis 90 % des maximalen Durchflusses eine maximale Steuerabweichung von ca.
6 %. Die entsprechende Zeitkonstante betragt ca. 200 ms.



Shape Memory — Microvalve with High Energy Density

Abstract

The work described here focused on the development of shape memory microvalves and a
microfluidic controller based on them. It was the defined objective to reach a high energy
density and to obtain compact components with a large work output. Among the known
energy conversion principles, the shape memory effect produces the highest energy density.
Hence, development concentrated on finding microsystems technology solutions for
micromachining, contacting, and integration of foils and thin films made of shape memory
alloys (SMA).

For micromachining of SMA thin films, a novel, wet-chemical photoetching method was
developed. This method is based on the introduction of an additional, chemically inert, but
selectively etchable protective layer that also serves as an etching mask. This allows for the
inexpensive, parallel production of highly sensitive, thin microstructures with high yields of up
to 100%. Application was demonstrated for alloys based on TiNi (TiNi, TiNiPd, TiNiCu, ...) and
for NiMnGa alloys.

Various electrical contacting methods for the SMA microactuator were studied with respect to
power loss and reliability. For the SMA microactuator used here, laser welding proved to be a
suitable method. To mechanically assemble the housings made of thermoplastic polymers, the
SMA microactuator, and other components, adhesive bonding techniques, e.g. capillary
bonding and stamping, were applied.

The SMA microvalves developed are suited for operation with gas and liquids. Two different
solutions were conceived for different temperature ranges. For operation at room temperature,
a TiNi foil was designed. For operation at temperatures in excess of 100°C, a TiNiPd thin film
was employed. The TiNi microvalve can be operated with gas up to a maximum pressure
difference of 400 kPa at a power of 75 mW. For operation with water, the maximum pressure
difference and power requirement are about 300 kPa and 75 mW, respectively. Maximum
operation frequency is about 15 Hz. Use of TiNiPd allowed an extension of the temperature
range of the SMA microvalve up to 120°C for the first time. In this case, a maximum operation
frequency of 30 Hz is reached.

To produce a microfluidic controller, the SMA microvalve was combined with a flow sensor in
a modular manner or by hybrid integration. The modular solution is based on a novel concept,
consisting of three functional layers. In this way, a high flexibility in the design of microfluidic
system is achieved. Hybrid integration allows for a further reduction of the dead volume and
an improvement of dynamic response time. In the range of 10 to 90% of maximum flow, these
microfluidic controller equipped with a proportional integral (P1) control has a maximum control
tolerance of about 6%. The corresponding time constant is about 200 ms.
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1 Einleitung

1 Einleitung

In den letzten vierzig Jahren ist die Miniaturisierung elektronischer Bauelemente sehr rasch
fortgeschritten. Durch die Systemintegration hat die zunehmende Miniaturisierung der
elektronischen Systeme unsere Arbeitsweise und unsere Lebensart verandert. Ausgehend
von diesen technischen und wirtschaftlichen Erfolgen der Mikroelektronik wurde in den letzten
Jahren das Erfolgskonzept der Miniaturisierung und der Massenfertigung auf andere
Technologiebereiche Ubertragen, um neue Anwendungsgebiete zu erschliel3en. In den spaten
siebziger Jahren wurde zuerst die Siliziumtechnologie fur die Fertigung mikromechanischer
Systeme eingesetzt, die spater als Mikro-Elektro-Mechanische-Systeme (MEMS) bezeichnet
wurden [1]. Um den Bereich der heutigen Mikrotechnologie zu umschreiben, genigt diese
Bezeichnung jedoch nicht mehr. Durch die Integration von fluidischen und optischen Bauteilen
als Mikrosystem ist Mikrosystemtechnik (MST) zur Zeit eine umfassendere Bezeichnung.

Die Entwicklung mikrofluidischer Systeme begann schon in den siebziger Jahren. Typische
Anwendungen waren der Gas Chromatograph [2,3] und die Druckkdpfe der
Tintenstrahldrucker der Firma IBM [4,5]. Seit Anfang der neunziger Jahren fand mit dem
zunehmenden Bedarf an Bioanalytik und chemischen Anwendungen eine drastische
Zunahme der Forschungstatigkeiten auf diesem Gebiet statt und das mikrofluidische System
entwickelte sich zu einem ,heilken“ Forschungsthema [6]. Im Vergleich zu traditionellen
fluidischen Produkten bieten mikrofluidische Bauteile ein besonders geringes Totvolumen,
eine kleine BaugroRe und die Realisierbarkeit einer genau kontrollierbaren und schnellen
Ansprechzeit. Weiterhin ist es moglich, verschiedene Komponenten auf einem Substrat zu
integrieren, um z.B. einen Durchflussregler oder ein Dosiersystem zu realisieren.

Zunachst wurden mikrofluidische Produkte Uberwiegend in Siliziumtechnik hergestellt. Diese
mussen jedoch, im Gegensatz zur Mikroelektronik, Uber viel groRere Kanale fir den Transport
der mikrofluidischen Molekile und Flussigkeiten verfugen. Bei der Anwendung von
Siliziumtechnik fuhrt dieser GréRenunterschied zu relativ groRen Bauteilen und dem Anstieg
der Herstellungskosten. Mitte der neunziger Jahre wurde eine neue Mikroherstellungstechnik
basierend auf thermoplastischem Kunststoff entwickelt. So zeigte der Einsatz der
HeilRpragetechnik mit Hilfe eines zuvor hergestellten Formeinsatzes oder der
Spritzgieldtechnik bei der Herstellung viele grofe Vorteile, wie z.B. Kostenglnstigkeit, hohe
Reproduzierbarkeit und die Mdglichkeit der Massenproduktion. Dazu wurde am Institut fir
Mikrostrukturtechnik des Forschungszentrums Karlsruhe ein neues Herstellungsverfahren zur
kostengtinstigen Produktion von mikrofludischen Komponenten aus Kunststoff entwickelt. Das
Fertigungsverfahren bedient sich der Abformung, Oberflachenmikromechanik und
MembraniUbertragung und wird als AMANDA bezeichnet [7].

Mittlerweile wurden verschiedene mikrofluidische Produkte entwickelt, z.B.
Durchflusssensoren Drucksensoren, Mikropumpen und Mikroventile [8]. Anhand der
Betriebsweise lassen sich verschiedene Ventiltypen unterscheiden. Wichtige Ventiltypen sind
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z.B. normal geéffnete Ventile, normal geschlossene Ventile und bistabile Ventile. Die
Funktionseigenschaften der Ventile z.B. die maximale Druckdifferenz, Leistung, Leckrate oder
Dynamik sind in jedem Fall stark abhangig von den eingesetzten Mikroaktoren. Bisher wurden
dazu schon die vielfaltigsten Aktorprinzipien eingesetzt, z.B. pneumatische Mikroventile,
piezoelektrische Mikroventile, elektrostatische Mikroventile usw. Im Vergleich zu anderen
Aktorprinzipien besitzt der aus Form-Gedachtnis-Legierungen (FGL) aufgebaute Aktor eine
sehr hohe Energiedichte.

Abbildung 1.1 stellt die Energiedichten der unterschiedlichen Arten von Mikroaktoren dar. Im
Vergleich zu anderen Aktorprinzipien zeigt der Formgedachtniseffekt (FG-Effekt) die hdchste
Energiedichte, die bei NiTi in der GréRenordnung von 107 J/m? liegt [9]. Damit erscheint der
Formgedachtniseffekt insbesondere fir Anwendungen interessant, bei denen trotz geringer
BaugréfRe hohe Krafte und Stellwege bendtigt werden. Durch den Einsatz in Mikroventilen
konnte eine hohe Druckdifferenz und ein grofder Durchfluss realisiert werden. Weitere Vorteile
sind die geringe BaugroRe, die kleine Versorgungsspannung und die Biokompatibilitat.

10?2 103 104 103 10°¢ 107  J/m?

I | | | I —>
Elel‘<tr0- Magnetische Piezo- - Thermo- Formgedachtnis-
statische elektrische ~ pneumatische Legierung

Bimetalische

Abbildung 1.1: Energiedichte verschiedener in Mikroventilen verwendeter Aktoren [9].

Da der FGL-Aktor thermisch betrieben wird, treten beim makroskopischen Baugréf3en geringe
thermodynamische Effizienz und niedrige Warmetubertragungsraten auf. Diese werden jedoch
bei Mikrodimension deutlich verbessert. Zur Zeit sind bei den vorhandenen Abmessungen im
Mikrometerbereich Zykluszeiten des FGL-Mikroaktors von wenigen Millisekunden mdglich
[10].

In den letzten Jahren wurde mit der Entwicklung von FGL-Dinnschichten durch
Sputterverfahren und durch kaltgewalzte FGL-Folien eine technische Grundlage fur die
Entwicklung von FGL-Mikroaktoren geschaffen. Das erste FGL-Mikroventil flir Gasbetrieb
basierte auf Siliziumtechnik [11]. Am IMT wurden schon verschiedene, auf Kunststoffsubstrat
basierende FGL-Mikroventile hergestellt [12].

Fur die Eigenschaften der FGL-Mikroventile ist das Ventilkonzept entscheidend. Durch die
konduktive und konvektive Abklhlung des FGL-Mikroaktors werden die statischen und
dynamischen Eigenschaften des Ventils stark beeinflusst. Gleichzeitig werden jedoch durch
die niedrige Umwandlungstemperatur des FGL-Materials der Arbeitstemperaturbereich und
die dynamischen Eigenschaften begrenzt. Aufgrund der niedrigen Umwandlungstemperatur
von NiTi kénnen NiTi-Mikroventile nur bei Raumtemperatur betrieben werden. Mit der
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Anwendung neuer FGL-Materialien wie z.B. NiTiPd mit hohen Umwandlungstemperaturen
sind Verbesserungen hinsichtlich der Erweiterung des Einsatztemperaturbereiches und der
dynamischen Eigenschaften zu erwarten.

Im Rahmen dieser Arbeit sollte ein Ventilkonzept basierend auf einem Kunststoffgehause
entwickelt  werden, bei dem der Mikroantrieb aus Dinnschichten der
Formgedachtnislegierungen NiTi und NiTiPd besteht. Es sollten folgende Ziele erreicht
werden:

e Als Schwerpunkt fir diese Arbeit soll die Herstellungstechnik sowie die Aufbau- und
Verbindungstechnik flr den aus einer dinnen Schicht bestehenden FGL-Mikroaktor
besonders berlcksichtigt werden. Das Mikrostrukturierungsverfahren der FGL-
Dinnschichten soll einfach, aber mit hoher Ausbeute, hoher Sicherheit und hoher
Genauigkeit durchfihrbar sein und gleichzeitig fir eine parallele kostenglnstige
Massenproduktion geeignet sein. Das elektrische Verbindungsverfahren sollte den
Anforderungen des Mikroaktors gerecht werden.

e Im Rahmen der Arbeit soll ein Ventilkonzept entwickelt werden, dass insbesondere
hohe Dricke und Durchflisse ermdglichen soll und ein ausreichendes
Arbeitsvermdgen (Energiedichte) fur einen moglichst breiten Anwendungsbereich
bietet. Fir das mit NiTi bei Raumtemperatur betriebene Mikroventil, soll die schaltbare
Druckdifferenz  mindestens 2000 hPa betragen. Gleichzeitig sollen kurze
Schaltfrequenzen von mindestens 10 Hz erzielt werden. Insbesondere soll das Ventil
nicht nur fir Gas sonder auch fir Flissigkeiten verwendet werden.

¢ Ausgehend von diesem Konzept sollen weiterfiihrende Ziele, wie mdglichst grofie
Schaltfrequenzen und die Erweiterung des Anwendungstemperaturbereichs durch den
Einsatz von FGL-Material wie NiTiPd mit hoher Umwandlungstemperatur angestrebt
werden.

e Als Anwendung der Mikroventile erfolgt die Kombination mittels verschiedener
Integrationsverfahren mit dem Flusssensor, so dass ein Durchflussregler realisiert
wird.

Nach einer kurzen Vorstellung der technischen Grundlagen in Kapitel 2 und die in dieser
Arbeit verwendeten Messverfahren in Kapitel 3, behandelt Kapitel 4 die Herstellungsverfahren
fur das FGL-Mikroventil und fir das Ventil-Sensor-System. Das Augenmerk richtet sich hier
insbesondere auf die Mikrostrukturierung der FGL-Dinnschicht und die elektrische
Kontaktierungsverfahren.

Kapitel 5 behandelt die Materialeigenschaften der verwendeten Legierungen, sowie die
mechanischen und thermischen Eigenschaften der daraus hergestellten Mikroaktoren.

Kapitel 6 und 7 stellen die entwickelten FGL-Mikroventile vor. In Kapitel 6 wird zunachst ein
thermisch verbessertes NiTi-Mikroventil vorgestellt. Die fluidischen Eigenschaften werden bei
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Raumtemperatur statisch und dynamisch fiir den Betrieb mit Gas und Flissigkeit diskutiert.
Kapitel 7 geht auf die Entwicklung des NiTiPd-Mikroventils flr die Anwendung bei hohen

Temperaturen ein.

Kapitel 8 behandelt das durch die Integration des FGL-Mikroventils und eines
Durchflusssensors weiterentwickelte Ventil-Sensor-System.

Abschlie3end folgt in Kapitel 9 eine Zusammenfassung.
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2 Grundlagen

In Abschnitt 2.1 wird zundchst der Formgedachtniseffekt erklart. Danach werden die
Eigenschaften der Legierungen NiTi und NiTiPd dargestellt, insoweit diese bei dieser Arbeit
von Bedeutung sind. In Abschnitt 2.3 wird der prinzipielle Aufbau und die Funktionsweise der
normal gedffneten FGL-Mikroventile erldutet. AnschlieBend wird auf die fluidischen
Eigenschaften der Mikroventile eingegangen.

2.1 Formgedachtniseffekt

Nach einer Deformation sind Materialien mit Formgedachtnis in der Lage, sich in eine zuvor
eingepragte Gestalt zurlickzuwandeln entweder durch Temperatur-Erhéhung oder durch
Rucknahme der Belastung. Dieses Phanomen wird als Formgedachtniseffekt (FG-Effekt)
bezeichnet. Er wurde gegen Ende der dreiliger Jahre in Messinglegierungen entdeckt.
Seitdem ist der Effekt bei verschiedenen anderen Materialien beobachtet worden. Dies sind
insbesondere metallische Legierungen (z.B. NiTi), sowie Keramiken (z.B. ZrO,) und Polymere
(z.B. PTFE).

Der zugrunde liegende Mechanismus des Effekts basiert bei den metallischen Legierungen
auf einer reversiblen, diffusionslosen martensitischen Phasenumwandlung zwischen einem
austenitischen Zustand (A) und einem martensitischen Zustand (M), der durch eine
temperatur- oder spannungsinduzierte Phasen-Umwandlung hervorgerufen wird. Der
Umwandlungsmechanismus ist schematisch in Abbildung 2.1 dargestellt. Das Auftreten einer
Hysterese hat zur Konsequenz, dass im Allgemeinen vier Temperaturen zur Charakterisierung
der Umwandlung erforderlich sind, die Austenitstarttemperatur A5, Austenitendtemperatur Ay,
Martensitstarttemperatur Mg und Martensitendtemperatur M;. Bei einer vollstandig reversiblen
Umwandlung ist nach der Rickumwandlung wieder genau die gleiche Gitterstruktur erreicht,
ohne dass es hierbei zu einem Abgleiten der Gitterebenen, Versetzungsbildung, oder dem
Wandern von Versetzungen kommt. Unter dieser Bedingung ist die martensitische
Umwandlung beliebig oft wiederholbar. In diesem Fall spricht man auch von idealer
Thermoelastizitat. Gleichzeitig ist die martensitische Umwandlung mit einer Hysterese
verbunden. Die Ursache fur das Auftreten der Hysterese ist die innere Reibung, die entsteht,
wenn die Phasengrenze das Gitter durchlauft oder wenn bei der Umwandlung Gitterdefekte
erzeugt werden.
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% Austenit

Temperatur

Abbildung 2.1: Martensitische Umwandlung und Hysterese [13].

Die mikroskopischen Vorgange beim Formgedachtniseffekt sind mit einem 2-dimensionalen
Schema in Abbildung 2.2 dargestellt. Nach dem Abklhlen vom Austenit (Abbildung 2.2-a)
werden die selbstakkomodierten Varianten des Martensits gebildet (Abbildung 2.2-b). In
dieser Phase wandern die Zwillingseben wahrend der Deformation leicht ab, da ihre Bildung
keine Grenzflachenenergie erfordert. Das Verschieben der Zwillingsebenen erfolgt deshalb
bereits bei geringen aulReren mechanischen Spannungen. Wird die Verzwillingung vollstéandig
aufgehoben, so spricht man von Entzwillingung (siehe Abbildung 2.2-c). Da der Austenit nur
eine energetisch bevorzugte Struktur zeigt, wird beim Erwarmen das teilweise oder ganz
verzwillingte martensitische Gefluge zurlck in ein nicht verzwillingtes austenitisches Gefuge
umgewandelt, welches bis auf die Warmeausdehnung dieselbe Gestalt wie der urspringliche
Martensit hat. Diese Gestalt kann durch ein Temperverfahren eingepragt werden.

gResssssee

(b) Entzwillingen des Martensits

Abkiihlen / Belastung
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(a) Austenit (¢) Deformierter Martensit

Abbildung 2.2: 2-dimensionales mikroskopisches Schema des Formgedachtniseffekts [14].
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Die martensitische Umwandlung kann bei Legierungen mit FG-Effekt je nach Temperatur und
Spannungsbeanspruchung drei verschiedene FG-Effekte bewirken. Dies sind der Einweg-
Effekt, der Zweiweg-Effekt und der pseudoelastische Effekt.

2.1.1 Einweg-Effekt

Wird ein normaler Festkdrper elastisch verformt, so nimmt er nach Ricknahme der Spannung
wieder seine urspriingliche Form an. Wird er plastisch verformt, so behalt der Kérper seinen
Dehnungszustand, verliert aber den Bezug zu seiner urspringlichen Gestalt. Im
martensitischen Zustand (Abbildung 2.3, T<My) zeigt die Formgedachtnislegierung eine sehr
niedrige Elastizitdtsgrenze. Nach elastischer Dehnung schliel3t sich ein pseudoplastischer
Dehnungsbereich an, in dem das Bauteil bis zu mehreren Prozent reversibel gedehnt werden
kann. Das weitere Dehnungsverhalten ist durch plastische Verformung bis zum Bruch
gekennzeichnet. Nach Entlastung im pseudoplastischen Bereich bleibt eine scheinbare
Verformung gqw zuriick.

Durch Erwarmung des verformten Bauteils Uber die Austenit-Endtemperatur A; kann die
gesamte Formanderung wieder zurlickgebildet werden. Solange keine plastische Deformation
auftritt, geht die Dehnung auf null zurick. Da dieser Effekt nur beim Erwarmen auftritt, also
nur in einer Richtung, wird er als Einweg-Effekt bezeichnet. Bei einem erneuten Abkuhlen und
Erwarmen andert sich die Gestalt nicht mehr. Die urspriingliche Gedachtnisgestalt wird vor
der Belastung durch Warmebehandlung in das Bauteil eingepragt. Wird die Weganderung
wahrend der Rickumwandlung in den Austenit behindert, so treten hohe Krafte auf, die zum
Verrichten von Arbeit genutzt werden kénnen. Dies ist die Grundlage der FGL-Aktorik.

Ao

Abbildung 2.3: Verlauf von Spannung, Dehnung und Temperatur beim Einweg-Effekt.

21.2 Zweiweg-Effekt

Bei dem Einweg-Effekt verschwindet eine Dehnung im Martensit durch die Rickumwandlung
in den Austenit. Die anschlieRende Umwandlung in den Martensit andert nichts an der Gestalt
des Korpers. Beim Zweiweg-Effekt erinnert sich die Formgedachtnislegierung nach einer
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Deformation nicht nur an ihren urspriinglichen Austenitzustand, sondern — bei einer
anschliefenden Umwandlung in den Martensit — auch wieder an dessen vorangegangenen
Deformationszustand. Zum  Schalten zwischen diesen beiden unterschiedlichen
Gestaltsformen ist keine externe Last erforderlich. Es genigt, wenn die Temperatur zwischen
Mi<T<As variiert wird. Der Temperatur-Dehnungs-Verlauf ist in Abbildung 2.4 gezeigt. Die
Formanderung beim Abkuhlen wird durch Einpragen geordneter innerer Spannungen im
Material erzielt. Im diesem Zustand ist die Gestaltanderung ohne erneute Verformung
wiederholbar. Allerdings ist die erreichbare Formanderung grundsatzlich geringer als beim
Einweg-Effekt.

40

Abbildung 2.4: Verlauf von Dehnung und Temperatur beim Zweiweg-Effekt.

2.1.3 Pseudoelastischer Effekt

Befindet sich das Material im austenitischen Zustand, kann durch mechanische Spannungen
eine reversible Formanderung hervorgerufen werden. Dieses Verhalten wird
pseudoelastischer Effekt genannt. Im Gegensatz zu den vorangegangenen Effekten ist hier
keine Temperaturanderung erforderlich.

Charakteristisch flir den pseudoelastischen Effekt ist der in Abbildung 2.5 dargestellte
Spannungs-Dehnungs-Verlauf. Oberhalb der sogenannten Plateauspannung o, wandelt sich
der Austenit in Martensit um. Der Martensit kann sich entsprechend der angelegten Spannung
entzwillingen und ermdglicht damit innerhalb des Plateaus eine Deformation des Materials bis
zu einer scheinbaren Dehnungsgrenze epe bei konstanter Gegenkraft. Oberhalb epg tritt
plastische Verformung bis zum Bruch auf. Wird das Bauteil nur bis ¢p. belastet, so wird beim
Entlasten der untere Teil der Hysteresekurve durchlaufen, wobei die Dehnung wieder
vollstandig zuriuckgeht. Der spannungsinduzierte Martensit ist auf den Temperaturbereich
zwischen Martensitstarttemperatur Mg und einer Temperaturgrenze My beschrankt. Oberhalb
von My verhalten sich FGL wie konventionelle Materialien mit elastischem Dehnungsverhalten
und anschlielender Plastizitat bis zum Bruch. Innerhalb des Temperaturbereichs zwischen A¢
und My ist die Dehnung des Formgedachtnismaterials vollstadndig reversibel und man spricht
von Pseudoelastizitat. Zwischen Mg und My steigt die Plateauspannung mit der Temperatur



2 Grundlagen

an. Der Zusammenhang zwischen Spannung o und der Umwandlungstemperatur T der
Martensitbildung Iasst sich durch eine Clausius-Clapeyron Gleichung darstellen [15].
do _ _AH

dT T, -Ae¢

Hierbei beschreiben AH die Umwandlungsenthalpie, T, die Gleichgewichtstemperatur und Ae

die Dehnungsanderung, die parallel zur Spannung vorliegt. Das Differential do/dT wird als
Spannungsrate bezeichnet.

(2.1)

Ao

Y

A

My
7

€ pe

Abbildung 2.5: Verlauf von Spannung und Dehnung bei der Pseudoelastizitat.

Generell konnen die drei Formgedachniseffekte, je nach Temperatur und Spannung, einzeln
oder Uberlagert vorkommen. Die Bedingungen, unter denen die Effekte auftreten, hangen
zusatzlich von der chemischen Zusammensetzung, dem Ordnungsparameter der kristallinen
Phase, sowie von dem Gefiige der FGL ab. Dies wird im Folgenden weiter erlautet.

2.2 Formgedachtnislegierungen

Im Rahmen dieser Arbeit werden zwei NiTi-basierende Formgedachtnislegierungen, NiTi und
NiTiPd,  verwendet. Daher  wird im Folgenden auf die grundlegenden
Formgedachtniseigenschaften der beiden Materialien eingegangen.

2.2.1 NiTi-Legierung

Seit 1961 der Formgedachtniseffekt in NiTi Legierungen von Purdy und Parr vom Naval
Ordnance Laboratory erstmals beschrieben wurde [16], hat diese Legierung bereits zahlreiche
technische Anwendungen gefunden. Die Eigenschaften der Legierung sind stark abhangig
von der chemischen Zusammensetzung und ihrer thermomechanischen Behandlung. Der
Grund fir diese Empfindlichkeit findet sich in der geringen Loéslichkeit von Ni und Ti in der
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NiTi-Phase. Zwischen Ni-reichen und Ti-reichen Legierungen koénnen charakteristische
Unterschiede festgestellt werden. Ni-reiche Legierungen zeigen eine starke Abhangigkeit der
Ms-Temperatur von der chemischen Zusammensetzung. Bei Ti-reichen Legierungen ist die
Abhangigkeit wesentlich geringer, da die Bildung Ti-reicher Ausscheidungen fiir eine nahezu
unveranderte Matrixzusammensetzung sorgt. Die Ms-Temperatur liegt bei Ni-reichen
Legierungen unterhalb der Raumtemperatur. Maximale Ms-Temperaturen zwischen 90 und
100 °C werden bei einer Ni-Konzentration unter 49,5 At.-% erreicht [17]. Die Abhangigkeit der
Martensitstarttemperatur Mg vom Ni-Gehalt ist in Abbildung 2.6 dargestellt.

100 T T T

50+ 1

0_ -

-50+ 1

-100+ 1

s

M -Temperatur in °C

-150+ 1

-200 ~ - -
48 49 50 51 52

Ni-Gehalt in At.-%

Abbildung 2.6: Martensitstarttemperatur Mg in Abhangigkeit vom Ni-Gehalt [17].

Legierungen mit einem Ni-Gehalt unter 50,5 At.-% sind unempfindlich hinsichtlich
Warmebehandlung unterhalb der Rekristallisationstemperatur von ca. 550°C. Bei
Temperaturen oberhalb 550 °C bilden sich NisTiz-Ausscheidungen, womit der Ni-Gehalt
verandert wird. Dagegen werden die Eigenschaften Ni-basierende FGL stark durch
thermomechanische Behandlungen (Kaltverformung und nachfolgende Warmebehandlung
unterhalb der Rekristallisationstemperatur) beeinflusst. Fir das kaltverformte Material geht
man davon aus, dass die durch Kaltverformung erzeugten Versetzungen durch
Warmebehandlung zu Zellen umorientiert werden. Dadurch entstehen versetzungsarme
Zonen, in denen eine Bewegung der Zwillingsgrenzen moglich wird. So wird durch
Zellenbildung eine Verfestigung des Materials erreicht und die Neigung zu plastischer
Deformation unterdriickt. Der Grad der Kaltverformung als auch die Temperatur der
Warmebehandlung beeinflussen die plastische Deformationsgrenze und die erzielbare
reversible Dehnung in gegensatzlicher Weise und sind daher sorgfaltig zu wahlen, um die
gewlnschten  Materialeigenschaften zu  erzielen. In diesem Fall ist die
Konditionierungstemperatur wichtig, da oberhalb der Rekristallisationstemperatur die durch
Kaltverformung erzeugte Versetzungsdichte wieder abgebaut wird, was zu einer
Verschlechterung der Formgedachtniseigenschaften fuhrt. Gleichzeitig hat die Korngrélie in
polykristallinen FGL Einfluss auf die Formgedachtniseigenschaften, wobei mit abnehmender
KorngroBe ebenfalls eine Erhéhung der reversiblen Dehnung einhergeht [18]. Durch
thermomechanische Behandlung von polykristallinem NiTi ist eine maximal reversible

10
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Dehnung von 7 bis 8 % im martensitischen Zustand erreichbar [19].

Wenn die martensitische Umwandlung durch eine hohe Defektdichte oder durch Ni-
Uberschuss zu niedrigeren Ubergangstemperaturen verschoben wird, so kommt es zur
Bildung einer rhomboedrischen Zwischenphase, der sogenannten R-Phase, und es entsteht
der zweistufige Ubergang B2 liber R-Phase zu B19'.

Die R-Phase besitzt eine trigonale Kristallstruktur und geht aus der B2-Phase durch
Gitterdeformation in {111} Richtung hervor [20]. In {111}-Richtung wird eine maximale
reversible Gitterdehnung von ca. 1% erzielt. In polykristallinen Materialien sind maximale
reversible Gitterdehnungen zwischen 0,5 und 0,8 % mdglich. Das Auftreten der R-Phase zeigt
sich beispielsweise in zusatzlichen Rontgenreflexen bei den 1/3-Position des reziproken
Gitters [21], die urspringlich als pramartensitische Phanomene gedeutet wurden.

Abbildung 2.7 zeigt den EinfluR der Umwandlungssequenz einer Biegebalkenprobe aus
thermomechanisch behandeltem aquiatomarem NiTi auf die mechanische Auslenkung und
den elektrischen Widerstand. Die Auslenkung wurde bei konstanter Belastung aufgezeichnet.

Bei Kuhlung der Probe beginnt der elektrische Widerstand bei der rhomboedrischen
Starttemperatur Ry anzusteigen. Dieser Anstieg fallt mit der Verringerung der mechanischen
Auslenkung des Biegebalkens zusammen. Im Temperaturfester zwischen der Temperatur R
und der Endtemperatur R; koexistieren beide Phasen B2 und R. Die Temperatur, bei der der
elektrische Widerstand abnimmt, fallt mit einem zweiten steilen Anstieg der Balkenauslenkung
zusammen. Hier koexistieren die R- und B19’-Phase bis die Ms-Temperatur erreicht ist. Beim
Erwarmen erfolgt nur eine einstufige Umwandlung von der B19’-Phase direkt in die B2-Phase.
Kihlt man ausgehend vom austenitischen Gefiige nur bis Mg ab und erwarmt dann wieder, so
tritt auf Grund der einstufigen Umwandlung zwischen Austenit und R-Phase eine nur geringe
Hysterese sowohl in der Auslenkungs- als auch in der Widerstandskennlinie auf. In dieser
Arbeit wurde die R-Phasenumwandlung einer NiTi-Legierung fir das FGL-Mikroventil wahrend
des Betriebs bei Raumtemperatur verwendet.

11
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Abbildung 2.7: Charakteristische Widerstands- und Auslenkungs-Kennlinien einer NiTi-Legierung in
Abhangigkeit der Tremperatur unter anliegenden Last. [22]

2.2.2 NiTiPd-Legierung

Die martensitische Umwandlung in TiPd wurde 1970 von Donkerslot et al. durch
Strukturuntersuchung mittels temperaturabhangiger Rontgendiffraktometrie entdeckt [23].
Danach haben NiTiPd-Legierungen ein zunehmendes Interesse erfahren. Dies liegt
insbesondere an der starken Zunahme der Umwandlungstemperaturen mit zunehmendem
Pd-Gehalt, was fur Aktoranwendungen von besonderem Interesse ist.

Die Ubergangstemperaturen der Legierung NiTi lassen sich durch Substitution der Ni-Atome
mit Pd sukzessiv erhéhen [24,25]. Abbildung 2.8 zeigt die Ubergangstemperaturen der
martensitischen Umwandlung von Legierungen des Systems NisoxTisoPdy, die mittels
kalorimetrischer Messverfahren bestimmt wurden. Die Ubergangstemperaturen zwischen
Austenit und Martensit (A-M) und zwischen Martensit und Austenit (M-A) sinken mit
zunehmendem Palladiumgehalt zunachst auf Werte unter 0°C ab, um dann ab etwa 15 At.-%
nahezu linear auf bis zu 540 °C anzusteigen.

12
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Abbildung 2.8: Ubergangstemperatur vom Austenit zum Martensit A->M und vom Martensit zum
Austenit M—A von Nisg,TisoPdy -Legierungen [26, 27].

Wie NiTi besitzt auch NisoxTisoPdx im Austenit die kubische B2-Struktur des CsCI. Die
Martensitstruktur hangt dagegen vom Pd-Gehalt ab. Bei einem Pd-Gehalt unter ca.25 At.-%
tritt eine zweistufige Umwandlung Uber die R-Phase auf: B2—>R—»B19’. Oberhalb einem Pd-
Gehalt von ca. 25 At.-% findet eine einstufige Umwandlung in die orthorhombische Struktur
statt: B2—»B19. Die Hysteresebreiten andern sich mit zunehmendem Pd-Gehalt nicht
wesentlich. Die maximale reversible Dehnung nimmt mit zunehmendem Pd-Gehalt ab.
Unterhalb eines Pd-Gehaltes von 30 At.-% werden maximale reversible Dehnungen von bis
zu 4,5% beobachtet. Oberhalb eines Pd-Gehalts von 45 % liegt die maximale reversible
Dehnung unterhalb 1% [28,29]. Trotz des ausgepragten Formgedachtniseffekts in
Legierungen des Systems Ti-Ni-Pd fanden diese Legierung aufgrund ihrer Sprodigkeit und der
damit verbundenen geringen Verformbarkeit, bisher noch keine technische Anwendung.
Kilrzlich untersuchte Miyazaki ebenfalls Niso4TisoPdy Dinnschichten und stellte dabei
insbesondere den hohen Widerstand gegenliber plastischer Deformation heraus, der in
Zugtests ermittelt wurde [30]. Es konnte in einer Niys 4Tis1sPd21s-Schicht eine vollstandig
reversible Dehnung von 1,5% bei einer Spannung von 150 MPa erzielen. Die maximal
mogliche Formgedachtnisdehnung betrug 2%. Im Rahmen dieser Arbeit werden NiTiPd-
Dunnschichten fir FGL-Mikroventile mit einem hohem Arbeitstemperaturenbereich eingesetzt.

2.3 Ventilprizip und Mikrofluidik
2.3.1 Ventilaufbau und Funktionsweise

Bei dem in dieser Arbeit beschriebenen Ventil handelt es sich um ein normal geéffnetes FGL-
Mikroventil. Der prinzipielle Aufbau ohne elektrische Anschlisse ist in Abbildung 2.9
dargestellt. Die wichtigsten Ventilkomponenten sind ein Polymer-Gehause mit integriertem

13
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Ventilsitz und fluidischen Zu- und Ableitungen, eine Membran, eine Distanzscheibe, ein FGL-
Mikroaktor und ein Kihlring [31].

Der grof’e Vorteil der Verwendung von Polymer-Kunststoff flr die Ventilgehduse ist, dass
durch Einsatz von Spritzgussverfahren oder HeilRpressenverfahren eine hohere
Reproduzierbarkeit gewahrleistet werden kann. Um den Ventilbetrieb nicht nur fir Gas sonder
auch fur Wasser zu realisieren, wird der Volumenstrom vom thermisch angetriebenen FGL-
Mikroaktor durch Einsatz einer Membran auf die Oberflache des Gehause getrennt. Um die
maximale Dehnung und Spannung bei geschlossenem Zustand des Ventils im FGL-
Mikroaktor einzustellen, wird eine Distanzscheibe zwischen dem FGL-Mikroaktor und der
Membran bendtigt. Um den FGL-Mikroaktor abzukiihlen und ein besseres dynamisches
Betriebsverhalten des Ventils zu erreichen, wird ein Metall-Abkihlring beim Ventilaufbau
verwendet.

FGL-Aktor

Distanzscheibe

Membran

Ventilsitz

Ventil-
kammer

EinlaR
AuslaR

Abbildung 2.9: Prinzipieller Aufbau des normal gedéffneten FGL-Mikroventils.

Die Funktionsweise des Ventils ist in Abbildung 2.10 veranschaulicht. Im martensitischen
Zustand bzw. R-Phasenzustand lasst sich der FGL-Mikroantrieb bereits bei einer geringen
Druckdifferenz zwischen Ein- und Auslal leicht in senkrechter Richtung zum Ventilsitz
deformieren. In diesem Fall befindet sich das Ventil im normal gedffneten Zustand, siehe
Abbildung 2.10 (a). Beim Beheizen des FGL-Mikroantriebs Uber die austenitische
Umwandlungstemperatur wird der Gedachtniszustand der FGL durch Nutzung der Krafte des
Einweg-Effekts wiederhergestellt. Dadurch wird das Ventil geschlossen, siehe Abbildung 2.10

(b).
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Abbildung 2.10: Schema der Funktionsweise des normal gedtffneten FGL-Mikroventils.

2.3.2 Mikrofluidik fiir die Mikroventile

Um das DurchfluR-Druck-Verhalten im Ringspalt zwischen Ventilsitz und Membran (siehe
Abbildung 2.11) zu beschreiben, mussen in diesem Fall einige Besonderheiten beachtet
werden, die sich aus der geringen Spaltldnge L in Durchflussrichtung im Vergleich zum
hydraulischen Durchmesser D, ergeben. In diesem Fall betragt der hydraulische Durchmesser
D, =4h[32]. Dabei bezeichnet h die Hohe des Spalts.

Membran

Ventilsitz

P aus l T P ein

Abbildung 2.11: Schematische Darstellung der Ringspalt zwischen Ventilsitze und Membran.

Makroskopische Stromungsverhaltnisse wirden im Fall L/D,>70 vorliegen, wobei in diesem
Fall bei einer kritischen Reynoldszahl von ca. 2300 ein Ubergang von laminarem zu
turbulentem Verhalten erfolgt [33]. In den hier betrachteten Mikroventilen liegt das L/D, —
Verhaltnis deutlich unterhalb von 70. Daraus ergeben sich folgende Konsequenzen [32]:

¢ Bei kleinem L/Dy-Verhaltnis kann sich keine turbulente Strémung ausbilden.
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2 Grundlagen

e In diesem Zustand existiert eine kritische Reynoldzahl Re; = C/{:L/Dy, oberhalb der ein
Ubergang zwischen laminarer Strémung und nicht vollstéandig ausgebildeter Strémung
mit dominierenden Inertialverlusten stattfindet. Bei dem Parameter C handelt es sich
um einen Reibungskoeffizienten, der bei rundem Kanalquerschnitt den Wert 64
annimmt. Der Parameter { betragt bei L/D,<1 ca.2,6.

Bei den hier betrachteten Mikroventilen liegt das L/Dy-Verhaltnis im Bereich 0,2 bis 2 und die
kritische Reynoldszahl Re; liegt zwischen 8 und 75. Die Reynoldszahlen erreichen bei den
hier interessierenden Druck- und Durchflussbereichen dagegen deutlich héhere Wert als Re:..
Daher mul3 von einer nicht vollstandig ausgebildeten Stromung mit dominierenden
Inertialverlusten ausgegangen werden. In diesem Fall kann das DurchfluR-Druck-Verhalten
durch folgende Naherungslésung simuliert werden [33]:

2

0= i E& (2.2)
2JC\ P Pass

Gleichung 2.2 ist bei diatomaren Gasen und isothermen Bedingungen anwendbar, wobei das

Verhaltnis von Ein- und Auslassdruck pei./paus >2 erfillen muss. Bei diatomaren Gasen im Fall

Pein/Paus<2 und bei inkompressiblen Flussigkeit gilt ndherungsweise:

Q:% %Ap 2:3)

Dabei bezeichnen A bzw. p die Querschnittsflache des Durchlaufs bzw. die Dichte des Fluids,
Ap steht fur die Differenz zwischen Ein- und Auslassdruck pein-paus- Die Kopplung zwischen
Durchflud Q und dem mechanischen Hub der Ventiimembran Gber dem Ventilsitz wird hier
durch die Querschnittsflache A beschrieben, die aus dem Aktorhub h und dem mittleren
Umfang des Ventilsitzes berechnet wird.
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3 Experimentelle Methoden

In diesem Kapitel werden die im Rahmen dieser Arbeit verwendeten Messmethoden und der
erstellte Versuchsaufbau erlautert.

3.1 Dynamische Differenzen Kalorimetrie

Zur Bestimmung der Umwandlungstemperaturen von FG-Legierungen wird die Dynamische
Differenzen Kalorimetrie verwendet. Diese Messung wird auch als DSC-Messung (Differential
Scanning Calometry) bezeichnet. Die kalorimetrische Bestimmung der
Ubergangstemperaturen erfolgt tiber die Messung des Warmestroms zur Probe bei konstanter
Heiz- bzw. Abkuhlrate.

Der Warmefluss wird zunachst nur zum Erhdhen oder Verringern der Probentemperatur
bendtigt. Kommt es nun zu einer Gefiigetransformation, so nimmt die Probe, bedingt durch die
Transformationsenthalpie, zusatzlich Warme auf, bzw. gibt diese ab, was in einem héheren
Warmefluss in die Probe hinein bzw. heraus resultiert. Als Folge bildet sich eine
Temperaturdifferenz zwischen Referenz und Probe aus, mit deren Hilfe sich der Warmefluss in
die Probe und die hieraus resultierenden Transformationstemperaturen bestimmen lassen.

Abbildung 3.1 zeigt dazu eine typische DSC-Kennlinie einer NiTi-Legierung, die beim Abklhlen
eine zweistufige Umwandlung und bei Erwarmen eine einstufige Umwandelung aufweif3t. Die
Umwandlungstemperaturen werden nach dem Tangentenverfahren bestimmt. Der
Schnittpunkte der beiden Tangenten wird als Transformationsstart- bzw. Endtemperatur
festgelegt.

aufheizen

Asi— —4 Af

M- Ms Rf Rs

e )
Y -,
exo- abkithlen

Temperatur

Abbildung 3.1: Charakteristische DSC-Kennlinie einer Formgedachtnislegierung die beim Abkuhlen
eine zweistufige Phasenumwandlung und beim Erwarmen eine einstufige Phasenumwandlung zeigt.

Die Messungen wurden an einem Gerat der Firma Netzsch (DSC 204 Phoenix) durchgefihrt.
Die Aufheiz- und Abklhlrate wird bei diesen Untersuchungen auf 10 K/min eingestellt.
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3.2 Elektrische und mechanische Eigenschaften

Weitere wichtige Kenngrofien zur Dimensionierung von Mikroaktoren aus FGL-Legierungen
sind neben den Umwandlungstemperaturen die temperaturabhangigen mechanischen und
elektrischen Eigenschaften. Zu den mechanischen Eigenschaften zahlt insbesondere das
temperaturabhangige Spannungs-Dehnungs-Verhalten der verschiedenen Geflige. Damit kann
z.B. der E-Modul des Materials im austenitischen Zustand bestimmt werden. Von Bedeutung ist
die Temperaturabhangigkeit des Widerstandes, die ein MaR fiir die Gefigeumwandlung ist.
Damit sind Rickschlusse auf das Umwandlungsverhalten maglich.

Zu Untersuchungen wird ein Doppelbiegebalken als Teststruktur mit L&ngenabmessungen im
mm-Bereich und Breiten im pm-Bereich gewahlt. In Abbildung 3.2 ist ein Doppelbiegebalken mit
der Balkenlange |, der Balkenbreite w und der Balkendicke h sowie der schematische
Versuchsaufbau mit den Messgrdoflen dargestellt. Das untere verbreiterte Ende des
Doppelbiegebalken wird so auf ein thermisch leitendes und elekitrisch isolierendes Substrat
(Al,O; — Sinterkeramik) aufgeklebt, dass sich der Balken auf der gesamten Lange | frei
durchbiegen kann. Zur Widerstandsmessung wird die 4-Punkte-Methode mit einem
Digitalmultimeter (HP 34A. Fa. Hewlett Packard) mit einer Genauigkeit von +0,001 Ohm
eingesetzt. Die elektrischen Kontakte an den Biegelbalken werden mit dem Wedge-Wedge
Bondverfahren mit 25 pm dicken Aluminiumdrahten hergestellt. Zur Bestimmung der
mechanischen Eigenschaften werden kalibrierte Mikrogewichte mit einer Genauigkeit von +1
KN an die Spitze des Balkens eingehangt. Dies flhrt zu einer Auslenkung des Balkens, die Uber
ein Videomikroskop ruckwirkungsfrei mit einer Genauigkeit von 2um gemessen werden kann.

elektrischer Widerstand
Temperatur

vertikale Auslenkung

Substrat —=

Videomikroskop

Last

Abbildung 3.2: Schematische Darstellung der Biegebalken-Versuche

Fur die Temperierung der Probe sowie fiir die Messung der Probentemperatur wird ein speziell
hierfur entwickelter Kryo- Thermostat verwendet, dessen schematischer Aufbau in Abbildung
3.3 dargestellt ist. Er besteht aus einem druckfesten Behalter (h), der iber eine Vakuumpumpe
(g9) auf ein Isoliervakuum evakuiert werden kann. Durch ein Fenster (f) wird die Auslenkung der
Probe mit dem Videomikroskop beobachtet. Die Probe (a) ist auf dem Probenhalter aus Kupfer
(b) festgeklemmt, welcher wiederum fest mit der Heizplatte (c) verbunden ist. Die Temperatur
der elektrisch beheizten Platte wird mit einem PID-Regler (m) kontrolliert. Ein Kuhlblock (d), der
ebenfalls fest mit der Heizplatte verbunden ist, wird durch einen konstanten Durchfluss von
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fliussigem Stickstoff (i,k) gekihlt. Die Probe ist von Strahlungsschildern umgeben (e), welche
thermisch leitend mit dem Probenhalter (b) verbunden sind und somit anndhernd auf dem
gleichen thermischen Niveau liegen. Mit einem Temperatursensor (PT100) wird die Temperatur
des Keramiksubstrates gemessen, auf welches die Probe geklebt ist. Mit dieser
Vorgehensweise wird in einem Temperaturbereich von —60°C bis 200°C eine Messgenauigkeit
der Temperatur von £0,1 K erreicht.

e a: FGL-Probe

: a b: Probenhalter

; ] f c: Heizung

d: Kiihlung

b e: Strahlungsschild
f: Fenster

g: Vakuumpumpe
h: Druckbehilter
h i: StickstoffeinlaB
RS SR k: Stickstoffauslaf}
000 1 000 | I: Thermoelement
m: PID-Regler

Y

i f L

Abbildung 3.3: Schematische Darstellung des Kryo- Thermostats.

3.3 Auger-Elektronenspektroskopie zur Tiefenprofilanalyse

Zur Untersuchung der Zusammensetzung des Materials an der Oberflache und im Tiefenprofil
wird die Auger-Elektronen-Spektroskopie (AES) in dieser Arbeit verwendet. Bei dieser Analyse
kénnen Atome, bei denen ein inneres Elektron durch Elektronenbeschuss in den angeregten
Zustand Ubergeht, ihre Energie Uber die Aussendung elektromagnetischer Wellen oder Uber
emittierte Elektronen, die sogenannten Augerelektronen, abgeben. Diese Messung ist
oberflachensensitiv und ermdglicht bei sukzessivem Materialabtrag durch lonenbeschuss die
Bestimmung eines Tiefenprofils. Die im Rahmen dieser Arbeit dargestellten Messungen sind in
einem Gerat der Firma Physical Electronics durchgefuhrt worden.

3.4 Waiarmebildaufnahmen

Um das Temperaturprofii des beheizten FGL-Mikroantriebs zu bestimmen, wird ein
Infrarot-Mikroskop verwendet. Das Mikroskop besteht aus einer Infrarotkamera von Firma FLIR
Systems, die mit Hilfe einer Mikroskop Objektiv aus Ge Warmebildaufnahmen einer Flache von
ca. 6,3x6 mm? bei einer Aufldsung von 15x15 um? erstellen kann. Vor der Untersuchung wird
die Probe mit einer dinnen Schicht Graphitlack belackt, um die Emmissionskoeffizienten der
verschiedenen Bauteile der Probe anzupassen. Dann wird der Emmissionskoeffizient so
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eingestellt, dass die Kamera als gemessene Temperatur die Raumtemperatur anzeigt. Die
relative Messgenauigkeit betragt 0,1 K. Der Messbereich liegt zwischen —20 °C und 2000 °C.

3.5 Fluidische statische Messung mit Gas und Fliissigkeiten
Gas

Bei der Charakterisierung der statischen Eigenschaften der Ventile geht es um die
Untersuchung der Ventile hinsichtlich des druckabhangigen Durchflusses als Funktion der
Ansteuerleistung. Gleichzeitig wird der elektrische Widerstand des FGL-Aktors gemessen, um
den Verlauf der Phasenumwandlung im FGL-Mikroaktor zu verfolgen. Der Messaufbau ist in
Abbildung 3.4 schematisch dargestellt.

Die Spannungsquelle (h) versorgt das FGL-Mikroventil (d) mit elektrischer Leistung. Aus einer
Gasflasche (a) wird das System mit Stickstoff versorgt, dessen Eingangsdruck (pein) mit einem
Druckminderer (b) fest eingestellt und von dem geeichten Manometer (c) zwischen 200 hPa bis
5000 hPa mit einer Genauigkeit von 50 hPa angezeigt wird. Der GasfluR durch das Ventil wird
mit einem elektronischen Durchflussmesser (e) (PR 4000, Fa. MKS Elektronics) mit einer
Auflésung von 0,1% in einen Messbereich bis 1000 sccm bestimmt. Der Druckabfall tGber den
Durchflussmesser ist vernachlassigbar. In diesem Fall wird die Druckdifferenz pein — paus an dem
Ventil direkt als Eingangsdruck pein bezeichnet.

Zusatzlich sind am Messstand ein Spannungs-(g) und ein Strommessgeréat (f) installiert. Die
Strom- und Spannungswerte werden mit Hilfe eines Computers (i) eingelesen. Aus den
eingelesenen Werten kann der Widerstand und die Leistung ermittelt worden. Uber ein
LABVIEW - Messprogramm wird die Spannungsquelle in einem vorher eingestellten Bereich in
stationaren Schritten variiert. Das Ausgangssignal des Durchflussmessers wird ebenfalls vom
Computer erfasst.

A
e paus
. a: Gasflasche
b @ | ! b: Druckminderer

¢: Manometer
d: FGL-Ventil
f e: Durchflussmesser
C _d'/LD — f: Ampémeter
a h g: Voltmeter
h: Spannungsquelle
Pein i: Computer

Abbildung 3.4: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus zur Charakterisierung der fluidischen
Gaseigenschaften von Mikroventilen.
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Wasser

Der prinzipielle Messaufbau bei stationaren Messungen mit Fllssigkeit ist identisch mit dem
Messaufbau fur stationare Messungen mit Gasen. Lediglich die Stickstoffflasche wird durch
einen Vorratsbehalter mit destilliertem Wasser erweitert, so dass mit Hilfe des Stickstoffs der
Wasserdruck geregelt werden kann. AuRerdem wird der Durchflussmesser der Firma MKS
durch ein Volumenstrommessgrat ausgetauscht, das auf dem Prinzip eines Druckabfalls in
einem geraden Kapillarrohr beruht [34]. Der Messbereich liegt unterhalb 30 ml/min. Die
maximale Genauigkeit betragt ca 0,03 ml/min. Zur Bestimmung der Druckdifferenz wird hier ein
Eingangs- und Ausgangsducksensor anstelle eines Manometers verwendet. In diesem Fall ist
es moglich, die Druckdifferenz zwischen 200 hPa und 3000 hPa mit einer Genauigkeit von ca.
50 hPa einzustellen.

Das Messprogramm flr die statischen Messungen fir Gase wurde an die Anforderungen der
Messungen mit FlUssigkeiten angepasst. Anstelle des Ausgangsignals des MKS
Durchflussmessers wird hier die Spannungsdifferenz des Volumenstrommessgerates
eingelesen und gespeichert. Aus diesem Wert wird spater der Volumenstrom anhand der
Kalibrierungskennlinie des Volumenstrommessgerates berechnet.

3.6 Fluidische dynamische Messungen mit Gas und Flussigkeiten
Gas

Bei den dynamischen Messungen wird das Ventil hinsichtlich seiner leistungsabhangigen
SchlieR- und Offnungszeiten untersucht. Der prinzipielle Messaufbau ist in Abbildung 3.5
gezeigt. Fur die Messungen wird ein am IMT entwickelter Durchflusssensor verwendet, der auf
dem anemometrischen Prinzip basiert [35]. Der Widerstand des Sensors betragt ca. 2300 Ohm.
Die Querschnittsfliche des fluidischen Kanals misst ungefihr 1x1 mm? Wéhrend der
Untersuchungen wird der Sensor mit einem konstanten Strom beheizt. Das Ausgangssignal
wird durch einen Verstarker mit Hilfe eines Oszilloskopes aufgezeichnet und Uber ein
Datenubertragungsprogramm (SkopeLink) in einer Datei abgelegt. Die Ansprechzeiten dieses
Sensors liegen bei Gasen bei ca. 2,5 ms.

Zur Steuerung des Ventils wird ein Impulsgenerator verwendet, der in Labview programmiert
wurde. Damit kann die Steuerzeit und die Impulszeit frei gewadhlt und zum Schalten des
Laststromkreises benutzt werden. Die einzukoppelnde Leistung kann durch dieses Schalten mit
einer vorhandenen Konstantstromquelle bis zum Schlie3en des Ventils eingestellt werden.

In diesem Fall wird das Ausgangssignal des Durchflusssensors nicht in Abhangigkeit des
Durchflusses kalibriert. Aus diesem Grund ist das Sensorsignal in den folgenden Abbildungen
ohne Skalierung aufgetragen. Die Zustande ,Offen“ und ,Geschlossen® des Ventils werden
folgendermalen ermittelt: Im gedffneten Zustand ist das Spannungssignal des Sensors gleich
dem bei ausgeschaltetem Ventil. Beim Schliel3en ergibt sich durch Erhéhung der Leistung ein
Signalsprung am Oszilloskop. Wird die Leistung weiter erhdht, geht das Signal in eine Sattigung
Uber. In diesem Fall wird angenommen, dass das Ventil geschlossen ist. Bei den Versuchen
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wird die SchlieR- und Offnungszeit aus der Zeitdifferenz ermittelt, die zum Erreichen von 90%
des Endimpulses erforderlich ist.

A

e a: Gasflasche

b: Druckminderer
" > Bl Lk — i c¢: Manometer
d: FGL-Ventil

e: Durchflusssensor
f: Elektronik

c d . g: Stromquelle
a J bl h: Netzteil
‘ 1: Computer

j: Elektronik
k: Osziloskop

Abbildung 3.5: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus zur Charakterisierung der dynamischen
Eigenschaften von Mikroventilen mit Gas.

Wasser

Fur die dynamische Untersuchung mit destiliertem Wasser wird der gleiche Messaufbau und
Durchflusssensor verwendet. Wegen der starken Abklhlung durch Wasser wird in diesem Fall
der Heizstrom des Sensors entsprechend erhéht. Die Ansprechzeit des Sensors liegt bei ca. 2
ms.

3.7 Leckflussmessung fur Gas und Fliissigkeiten

Um die Leckrate des Ventils im geschlossenen Zustand zu messen, wird der gleiche
Messaufbau wie bei der statischen Messung verwendet. Anstelle des Durchflussmesser von
MKS fiir Gas und des Volumenstrommessgerates flir Wasser wird hier eine Messpipette an den
Ventilausgang angeschlossen. Die Messpipette hat ein bemalfites Volumen von 1 ml und ist am
Ausgang offen. Bei der Messung des Leckflusses von Luft wird in dieser Messpipette zuvor ein
eingefarbter Wassertropfen eingebracht, dessen unterer Meniskus das Gasvolumen hinter dem
Ventilausgang einschlie3t und als Ablesemarkierung dient, wahrend bei Messung des
Wasserleckflusses der Meniskus der Wassersaule direkt beobachtet wird. Eine
Ablesegenauigkeit besser als 5 pl ist dabei moéglich.

Anhand der GroRRe der Leckrate wird die Testzeit abhangig von dem bemalten Volumen und
der Ablesegenauigkeit bestimmt. Danach wird die Leckrate aus der Volumendifferenz der
Messpipette und der Zeitdauer ermittelt.
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4 Herstellungstechnologie

In diesem Kapitel wird die Herstellungstechnologie der in den folgenden Kapiteln behandelten
Bauteile und die verwendete Aufbau- und Verbindungstechnik fiir die Montage beschrieben.

4.1 Mikrostrukturierung der FGL-Mikrobauteile

Ein wichtiger Schritt zur Herstellung der Mikorventile ist die Mikrostrukturierung von FGL-Folie
oder -Dunnschichten. Um FGL-Mikrobauteile herzustellen, gibt es zur Zeit verschiedene
Verfahren. Im Mikrobereich werden diese Verfahren in zwei Gruppen eingeteilt. Bei der einen
Gruppe spricht man von additiven Verfahren der Formgebung, die andere verwendet
subtraktive Verfahren zur Strukturerzeugung. Beim additiven Verfahren werden Strukturen
durch lokales hinzufigen von Material in einem zuvor hergestellten Model (Opferschicht) auf
einem Substrat erzeugt. Die FGL-Struktur wird nomalerweise mit Hilfe von Sputtern oder
mikrogalvanischer Abscheidung erreicht. Durch die nachfolgende Entfernung der Opferschicht
wird die FGL-Struktur freigelegt und bei einer bestimmten Temperatur unter Vakuum
konditioniert, um den FG-Effekt einzupragen [36].

Bei den subtraktiven Strukturerzeugungsverfahren wird ein Teil von einem geschlossen
vorhandenen oder abgeschiedenen Funktionsmaterial lokal entfernt. Subtraktive
Strukturierung ist entweder durch eine Sondertechnik maoglich, die direkt lokal Material entfernt,
z.B. Drahterodieren und Laserschneiden [37-39], oder sie bedient sich einer Maske, die die
nicht abzutragenden Bereiche vor einem flachig wirkenden Angriff schitzt, z.B. beim
elektrolytischem Photoatzen [40,41] und beim nasschemischem Photoatzen [42-44].

Laserschneiden und Drahterodieren gehéren zu den seriellen Verfahren und besitzen den
Nachteil des geringen Durchsatzes und damit verbundenen relativ hohen Kosten.
Insbesondere bei sehr diinnen Schichten in der Gréfienordnung von 10 um sind derartige
Verfahren nur eingeschrankt geeignet. Dagegen bieten die parallelen elektrolytischen und
nasschemischen Photoatzverfahren eine kostengunstige Fertigungsmoglichkeit im
industriellen MaRstab und sind gleichzeitig fur die Herstellung dinner Schichten gut geeignet.

Dieser Abschnitt konzentriert sich auf nasschemische Atzverfahren fir freitragende NiTi-
Folien und NiTiPd-Dinnschichten. Zunachst werden die bisher aufgetretenen Probleme bei
der Anwendung des Verfahrens vorgestellt, danach ein optimiertes Atzkonzept beschrieben
und anschlie®end die Untersuchungsergebnisse diskutiert.
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4.1.1 NiTi-Folie
4.1.1.1 Bisherige Probleme

Ein nasschemisches Atzverfahren flr freitragende gewalzte NiTi-Folien wurde schon in
friheren Arbeiten [34,45] am IMT entwickelt und eingesetzt. Am Anfang des
Strukturierungsprozesses wurde eine 300 nm dicke Au-Schicht auf der Oberseite der NiTi-
Folie aufgedampft. Sie diente als Abhebeschicht, um den fertigen Aktor am Ende vom
Substrat ablésen zu kénnen. Anschliefend wurde die NiTi-Folie auf einem Keramiksubstrat
mit einer Klebestoff-Haftschicht fixiert. Die Abhebeschicht sowie die Haftschicht dienten als
Zwischenlagen zwischen Substrat und der Funktionsschicht. Daraufhin wurde die Struktur der
vorher hergestellten Cr-Maske durch Photolithographie auf eine Positivlackschicht tbertragen.
Mit Hilfe des lithographisch strukturierten Photolack als Atzmaske konnte danach der NiTi-
Atzschritt mit einer Atzldsung bestehend aus HF/HNOs/H,O durchgefiihrt werden.
AbschlieRend wurde die Au-Abhebeschicht weggeatzt, um den Mikroaktor freizulegen. Bei
diesem Prozess traten folgende Probleme auf:

e Bei den Photoatzverfahren dient ein lithographisch strukturierter Photolack als
Atzmaske. Wegen der hohen Korrosionsbestandigkeit sind sehr aggressive
Atzldsungen erfordlich, die sich nachteilig auf die Ublicherweise verwendeten
Photolacke und deren Haftung auswirken. Selbst bei den stabileren Positiviacken wird
nach einer bestimmten Atzzeit Ablésung oder Haftversagen festgestellt. Diese
Probleme treten insbesondere bei den fur die Mikrosystemtechnik Ublichen
Strukturabmessungen im Mikrometerbereich auf und sorgen fur eine schlechte
Reproduzierbarkeit. In Abbildung 4.1 ist eine durch die Instabilitat der Photolackschicht
beschadigte FGL-Mikrostruktur zu sehen.

e Zum Abheben der Mikrobauteile muss die Au-Abhebeschicht durch Unteratzen
entfernt werden. Dabei wird aufgrund der Aufweichung der Haftschicht aus Klebstoff
der Atzprozess behindert, wodurch die FGL-Folie nicht abgehoben werden kann, dies
gilt besonders fur grofRe Klebflachen.

Abbildung 4.1: Wegen der Instabilitdt der Lackschicht beschadigte Mikrostruktur.
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4.1.1.2 Prozessoptimierung
Zum Ldsen dieser beiden Probleme wurden folgende Optimierungen durchgefiihrt:
e Anwendung einer Metall-Schutzschicht

Um die Instabilitit der Atzmaske aus Photolack zu umgehen, wird eine zusatzliche
Schutzschicht zwischen dem Lack und der NiTi-Folie eingefigt. Damit wird eine
Funktionstrennung von lithographischer Strukturierbarkeit und Maskenfunktion erreicht. Die
strukturierte Schutzschicht Gbernimmt anstelle des strukturierten Photolacks die Funktion der
Atzmaske. Dafiir sollte das Material der Schutzschicht folgende Anforderungen erflllen:

1) Gute Haftfestigkeit.
2) Chemische Unempfindlichkeit in NiTi-Atzlésung.
3) Die Mdglichkeit zu selektiven Entfernung, ohne die NiTi-Schicht zu beeintrachtigen.

Nach der Untersuchung verschiedener Materialien wurde Au als Schutzschicht beim NiTi-
Atzen ausgewahlt, da Gold mit einer wasserigen Lésung aus 200 g/l Kaliumjodid (KJ) und 100
g/l Jod (Jy) leicht zu strukturieren ist. Die Atzrate betragt ca. 15 nm/s bei Raumtemperatur [45].
NiTi ist resistent gegen diese Atzlésung. Gleichzeitig hat die Au-Schicht eine gute
Haftfestigkeit auf der NiTi-Folie und ist beziiglich der NiTi-Atzlésung sehr stabil.

Um die Strukturierungszeit der Schutzschicht zu verringern und ein Unteratzen zu vermeiden,
sollte die Dicke der Schutzschicht so dunn wie moglich sein. In diesem Fall ist sie stark
abhangig von der Rauhigkeit der Oberflache der Funktionsschicht. Fur die NiTi-Folie wird eine
Au-Schicht von 100 nm Dicke mit einem Sputterverfahren erzeugt.

e Anwendung einer Abhebeschicht aus Photolack

Anstelle der Au-Abhebeschicht und der Klebstoff-Haftschicht wird hier ein Positivlack als
Abhebeschicht und gleichzeitig als Haftschicht verwendet. Die gro3en Vorteile sind, dass die
Lackschicht nicht nur wie der Klebestoff eine Haftkraft fur die Fixierung der Funktionsschicht
bietet, sondern auch anschlieend in Azeton einfach abgeldst werden kann. Azeton wirkt nicht
aggressiv auf Metalle. In diesem Fall werden die Abhebeschicht und die Haftschicht in einer
Schicht zusammengefasst.

e Vorgehensweise

Die Prozessabfolge ist in Abbildung 4.2 veranschaulicht. Die Vorgehensweise wird in der
Reihenfolge der Prozessschnitte beschrieben:

1) Die NiTi-Folie wird mit positivem Photolack auf dem Keramik-Substrat fixiert.

2) Eine 100 nm dicke Au-Schutzschicht wird durch Sputtern aufgebracht.
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3) Mittels Spinncoating wird 3.5 um Positiviack auf die Oberflache aufgetragen. Danach wird
die gewinschte Sollstruktur durch lithographische Belichtung mit Hilfe einer optischen Cr-
Maske und nachfolgender Entwicklung in den Photolack tubertragen.

4) Die Au-Schutzschicht wird chemische strukturiert. Aufgrund der geringen Dicke der
Schutzschicht ist die Atzzeit sehr kurz. Dadurch wird eine hohe Genauigkeit und
Zuverlassigkeit erreicht. Unteratzen, sowie das Haftproblem des Photolacks sind in diesem
Fall unkritisch. Die Mikrostrukturierung z.B. von der Au-Schutzschicht kann mit 100%
Ausbeute durchgefihrt werden.

5) Bei der chemischen Strukturierung der Funktionsschicht mit einer Atzlésung aus
HF/HNO3/H,O. Hier kommt die gute Haftung der Schutzschicht zum Tragen. Die
Funktionsschicht wird selektiv strukturiert. Abldsungen oder Haftversagen des Photolacks
wirken sich dabei nicht nachteilig aus. Bei isotroper Atzwirkung tritt nur eine geringe
Unteratzung auf.

6) Um die FGL-Mikrobauteile frei zu legen, wird die Lackschicht mit Azeton abgelést. Um die
Ablésung zu beschleunigen, wird hier zusatzlich ein Ultraschallbad verwendet. Gleichzeitig
wird der Photolack auf der Oberseite entfernt.

7) Selektive Entfernung der Au-Schutzschicht mit einer Atzlésung aus KJ und J,.
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1) Fixierung der NiTi-Folie mit einer Lackschicht auf einen Keramik-Substrat..

| T
[ =+
2) Sputtern der Au-Schutzschicht.
3) Photolithographische Strukturierung der AZ-Lackschicht.
UV-Licht
I N O IV I S
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4) Obere Au-Schutzschicht wird geatzt.

Au-Atzlésung

A
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5) NiTi-Atzen mit der Atzldsung aus HF/HNO,/H,O.

HF/HNO,/H,0
2 A
— e e e
6) Entfernen der Lackschicht mit Azeton im Ultraschallbad.
Azeton

A 2
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7) Entfernen der Au-Schutzschicht.

KJIJ,
A

NiTi-Folie
Lack- Opferschicht

Keramik Substrat

Au-Schutzschicht

Cr-Maske

~——— Positiv AZ-Lack

Abbildung 4.2: Prozessabfolge des nasschemischen Photoatzen fiir die freitragende NiTi-Folie.
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Bei der Zusammensetzung der NiTi-Atzlésung HF/HNOs/H,O von 13%/34%/53% betragt die
Atzgeschwindigkeit bei Raumtemperatur ca. 150 nm/s. In Abbildung 4.3 ist eine strukturierte
NiTi-Mikrostruktur zusammen mit Au-Schutzschicht zu sehen. Es ist deutlich erkennbar, dass
durch die Verwendung der Au-Schutzschicht die NiTi-Struktur durch das Ablésen der
Lackschicht nicht beschadigt wird. Abbildung 4.4 zeigt ein, durch Raster-Elektronen-
Mikroskopie aufgenommenes Bild (REM-Bild) einer Atzkante der 20 um dicken NiTi-Folie. Die
Rauhigkeit der Kante ist abhangig von der Korngrofe des Materials.

Abbildung  4.3:  Atzergebnis mit  Au- Abbildung 4.4: Rauhigkeit der Atzkante des
Schutzschicht NiTi-Mikrobauteils.

4.1.2 NiTiPd-Dinnschicht
4.1.2.1 Bisherige Probleme

Zum Strukturieren von NiTiPd-Dinnschicht wurde bisher nur ein elektrolytische Atzverfahren
erfolgreich verwendet [46]. In dieser Arbeit wird erstmals das Strukturieren derartiger
Schichten mit nasschemischen Atzverfahren untersucht. Urspriinglich wurde der gleiche
nasschemische Atzprozess von NiTi fur das NiTiPd zum Strukturieren verwendet. Dabei traten
folgende Probleme auf:

e Beim NiTiPd-Atzen mit der Atzlésung von HF/HNOs/H,O wird ein schwarzer
Niederschlag auf der Oberflache der NiTiPd-Legierung abgeschieden. Diese Schicht
verhindert den weiteren Atzprozess.

Zur Erklarung dieses Verhaltens wurden zwei NisgTisgPd22 Proben, eine Originalprobe und
eine andere, mit HF/HNOs/H,O Atzldsung behandelte Probe, mittels Untersuchung durch
Auger-Elektronen-Spektroskopie (AES) verglichen. Abbildung 4.5 zeigt das Ergebnis einer
nicht geatzten NiTiPd Originalprobe als Referenzprobe. Daraus geht hervor, dass zuerst ca.
20 nm Oxidschicht mit C und Ti-Oxid (10 nm) an der Oberflache vorliegen. In der Oxidschicht
sind Gradienten von Ti, Ni und Pd nachweisbar. Unterhalb der Oxidschicht folgt die
Matrixzusammensetzung.
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Abbildung 4.5: Auger-Untersuchung der NiTiPd — Referenzprobe

Abbildung 4.6 zeigt eine mit dieser Atzlésung fur 2 min behandelte Probe. Diese
Untersuchung beweist, dass die oberste Oxidschicht der Probe aus Ti-Oxid besteht, und
darunter eine ca. 30 nm dicke TiNiPd-Oxidschicht mit starker Pd-Anreicherung folgt. Es kann
auch sein, dass Pd hier metallisch vorliegt, da der Sauerstoff O zur Bildung von Ti-und Ni-
Oxid ausreicht. Unterhalb der Oxidschicht findet man erst die Matrixzusammensetzung.
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Abbildung 4.6: Augeruntersuchung der mit HF/HNO3/H,O geatzten Probe.
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Nach dem Vergleich der beiden Untersuchungsergebnisse lalkt sich sagen, dass es sich bei
dem schwarzen Niederschlag um elementares Palladium als Rickstand des HF/HNO3/H,O
Atzens handelt. Neben dem Abtrag von Nickel und Titan wird Palladium in diesem Atzprozess
durch die Atzlésung oxidiert ( Pd — Pd®** + 2 e) und geht dadurch in Lésung. Die instabilen
Pd?*-lonen werden an der Oberflache wieder zum Metall reduziert (Pd?* + 2e” — Pd). Daraus
resultiert  die beobachtete schwarze Abscheidung (,Palladiummohr* bzw.
,Palladiumschwamm”), die den weiteren Atzprozess verhindert.

e Beim Atzen der Au-Schutzschicht greift die Kaliumjodid-Jodid Atzlésung das NiTiPd
stark an. Auch hier bildet sich eine schwarze Schicht an der Oberflache und verhindert
den weiteren Atzprozess.

Um dieses Verhalten zu erklaren, wird ebenfalls die 0.g Untersuchungsmethode verwendet.
Eine Probe, die fir 2 Minuten in eine KJ/J, Atzldsung behandelt wurde, ist dazu analysiert
worden. Das Ergebnis ist in Abbildung 4.7 zu sehen. Die Analyse beweist, dass die
Oberflache nach dem KJ/J,-Atzen aus einer ca. 100nm dicken, komplex aufgebauten,
Oxidschicht mit Gradienten von Ti, Ni und Pd besteht. In den obersten 50 nm lassen sich fast
nur O, J und Pd nachweisen. Die Matrixzusammensetzung lasst sich nach Abtrag der
Oxidschicht und selbst in 300 nm Tiefe noch nicht erreichen.
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Abbildung 4.7: Auger-Untersuchung der mit KJ/J, geatzten Probe.

Nach dem Vergleich mit der Originalprobe kann man feststellen, dass sich in der KJ/J,
Atzlésung eine Schicht aus Palladiumjodid (PdJ,) mit unbekannter Zusammensetzung an der
Oberflache der Probe bildet. Palladiumjodid unterliegt einem Alterungsprozess, so dass sich
frisch gebildetes von alterem durch seine chemischen Eigenschaften unterscheiden laft.
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4.1.2.2 Prozessoptimierung

Zur Loésung der oben aufgezahlten Probleme werden beim NiTiPd-Atzen die verwendete
Atzl6sung und das Material der Schutzschicht verandert:

e Anstelle der Atzldsung von HF/HNOs/H,O wird jetzt, beim NiTiPd-Atzen, die
HF/HNOs/H,0O Atzlésung um NaCl erweitert. Um ein gutes Resultat zu erzielen, wird
die Probe abwechselnd in HF/HNO3/H,O + NaCl und Koénigswasser (HCI/HNO;) geatzt.

Um die Reduktion des Pd-Metalls an der Oberflache zu vermeiden und das oxidierte
Palladium in Lésung zu halten, misste die Atzlésung einen Uberschuss an Liganden
enthalten, welche die Bildung von stabilen Palladiumkomplexen ermdglichen. Ein moglicher
Lésungsansatz ist, dass der Atzldsung Chlorid-lonen in Form von KCI oder NaCl zugesetzt
werden (Pd*" + 4CI'-[PdCI*/*). Das Aufldsen der abgeschiedenen schwarzen Pd-Schicht
funktioniert in dieser Atzlésung besser als frilher, aber die Losegeschwindigkeit ist sehr
langsam, was auch den weiteren Atzprozess behindert.

Zum Verstarken der Pd-Ablésung wird daher Kénigswasser (HCI/HNO3) gleichzeitig benutzt,
weil Palladium in kaltem Kénigwasser I6slich ist. Um diese beiden Atzldsungen (Kénigwasser
und HF/HNO3/H,O ) zusammen verwenden zu kénnen, gibt es zwei Mdglichkeiten. Die erste
ist, dass beide Losungen zusammen gemischt werden. Aber nach dem Mischen verandert
sich die Zusammensetzung der Ldsung, und die Atzrate des Materials Ti geht zuriick. Daher
werden beide Atzprozesse im Wechsel eingesetzt.

e Anstelle der Au-Schutzschicht wird eine Cr-Schutzschicht fiir das NiTiPd-Atzen
verwendet. Gleichzeitig wird die Cr-Schutzschicht nicht nur auf der Oberseite sondern
auch auf der Unterseite der NiTiPd-Schicht aufgebracht.

Da bei Au-Atzen mit KJ/J, Lésung NiTiPd angegriffen wird, und Au sich leicht in Kénigwasser
ablést, wurde ein anderes Material als Schutzschicht fir das NiTiPd-Atzen gesucht. Dafiir
eignet sich Cr. Nach Testversuchen stellte sich heraus, dass Cr in der Atzlésung
HF/HNO3/H,0O und Kdnigwasser sehr stabil ist, jedoch mit einer alkalischen Hexacyanoferrat-
Atzlésung auch leicht aufgeldst werden kann. Diese Atzldsung greift NiTiPd nicht an. Wegen
der hohen Rauhigkeit der gesputterten NiTiPd-Schicht wird hier eine gesputterte Cr-
Schutzschicht von 100 nm Dicke benutzt. Die Atzrate der Cr-Schicht in der alkalischen
Hexacyanoferrat-Atzlésung betragt ungefahr 1 nm/s.

Wie beim NiTi-Atzen wird die freitragende NiTiPd-Folie mit positivem Photolack (AZ-Lack) auf
dem Keramiksubstrat fixiert. In diesem Fall ist die Atzlésung jedoch so stark, dass nach dem
Durchatzen der NiTiPd-Schicht die Lackschicht von der Losung schnell angegriffen wird.
Dadurch ergibt sich ein starkes Unteratzen und die untere Seite der NiTiPd-Schicht wird
beschadigt. Aus diesem Grund wird in diesem Fall eine beidseitige Schutzschicht benutzt.
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e Vorgehensweise

In Abbildung 4.8 ist die Prozessabfolge fiir die NiTiPd-Strukturierung dargestellt. Die
Vorgehensweise wird im Folgenden nach der Prozessabfolge beschrieben.

1) Als erster Schritt wird eine 100 nm dicke Cr-Schutzschicht auf beiden Seiten der
freitragenden NiTiPd-Schicht durch Sputtern aufgebracht.

2) Die Probe wird mit positivem Photolack auf dem Keramik-Substrat fixiert.

3) Mittels Spinncoating wird eine 3,5 uym dicke Schicht Positiviack auf die Oberflache
aufgeschleudert. Danach wird die gewiinschte Sollstruktur durch lithographische Belichtung
mit Hilfe einer optischen Cr-Maske und nachfolgender Entwicklung in den Photolack
Ubertragen.

4) Die obere Cr-Schutzschicht wird in einer alkalischen Hexacyanoferrat Atzlésung strukturiert
und danach die gewlnschte Sollstruktur mit einer Lackschicht bis zu der Cr-Schutzschicht
Uberzogen.

5) Die NiTiPd-Schicht wird mit den Atzlésungen HF/HNOs/H,O mit NaCl dabei und
Konigswasser (HCI/HNO;3) bei Raumtemperatur geatzt. Die Probe wird abwechselnd in der
Atzlésung HF/HNOs/H,O und danach in Kdnigwasser geéatzt, um die abgeschiedene Pd-
Schicht zu entfernen. Zwischen dem Wechsel der Losungen muss die Probe zuerst in
destilliertem Wasser abgespult und danach getrocknet werden, damit die Zusammensetzung
Ldsungen nicht verandert wird.

6) Um die FGL-Mikrobauteile freizulegen und die Oberseite zu reinigen, wird die Lackschicht
mit Azeton in Ultraschallbad abgeldst.

7) Selektive Entfernung der Cr-Schutzschicht mit einer alkalischen Hexacyanoferrat-Atzlésung.
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1) Sputtern einer Cr-Schutzschicht auf beide Oberseiten der NiTiPd-Schicht.

Cr-Schutzschicht

= NiTiPd-Schicht

Cr-Schutzschicht
2) Fixierung der NiTiPd-Schicht mit einer Lackschicht auf dem Keramik-Substrat.

Lack- Opferschicht
/

Keramik Substrat

3) Photolithographische Strukturierung einer positiven Lackschicht.
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4) Atzen der oberen Cr-Schutzschicht.

Cr-Atzléung
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5) NiTiPd-Atzen mit der Atzldsung von HF/HNO,/H,O und Kénigwasser im Wechsel.

HF/HNO,/H,0 und Kénigwasser
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6) Entfernung der Lackschicht mit Azeton in Ultraschallbad.

Azeton
A 2
N e s B s e s s

7) Entfernung der Cr-Schutzschicht auf der oberen und unteren Seite.
I e I I s

Abbildung 4.8: Prozessabfolge des nasschemischen Photoatzens fiir die freitragende NiTiPd-Schicht.

In Abbildung 4.9 ist ein Bild eines strukturierten NiTiPd-Mikroaktors in Detail gezeigt.

Abbildung 4.10 zeigt einen kompletten Wafer, auf dem mehre Mikrobauteile mit diesem
Verfahren parallel hergestellt wurden.
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Mit diesem Verfahren kann man auch die Formgedachtnislegierung NiMnGa strukturieren. Da
die KJ/J, Atzlésung auch Ga angreift, wird auch hier eine Cr-Schutzschicht verwendet. In
diesem Fall wird nur die Atzlbsung von HF/HNO3/H,0 unter Zugabe von NaCl verwendet.

Abbildung 4.9: Strukturierter NiTiPd-Aktor mit Abbildung  4.10:  Parallelfertigung  einer
Cr-Schutzschicht. mikrostrukturierten NiTiPd-Dunnschicht.
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4.1.3 Zusammenfassung

In diesem Abschnitt wird ein nasschemisches Atzverfahren zur parallelen Mikrostrukturierung
einer Folie oder Diinnschicht aus Formgedachtnislegierungen auf der Basis von NiTi (NiTiCu,
NiTiPd, ...) und NiMn- (NiMnGa, ...)-Basis beschrieben.

Bei diesem Verfahren wird die Oberflache der Funktionsschicht zunachst mit einer dinnen
Schutzschicht Uberzogen, die chemisch inert gegeniber der zur Strukturierung der
Funktionsschicht verwendeten Atzlésung, jedoch gleichzeitig chemisch selektiv strukturierbar
ist und eine gute Haftfestigkeit zur Oberflache der Funktionsschicht besitzt. Die Schutzschicht
wird durch Photolithographie und einem nachfolgenden ersten Atzschritt selektiv
mikrostrukturiert. Die derart praparierte Schutzschicht dient beim nachfolgenden Atzschritt zur
Mikrostrukturierung der Funktionsschicht als Atzmaske. Auf diese Weise kann die
Mikrostrukturierung der Funktionsschicht mit hoher Genauigkeit und hoher Ausbeute
durchgeflhrt werden, ohne dass sich Ablésungen oder Haftversagen des Photolacks
nachteilig auswirken.

Besonders zur Mikrostrukturierung der freitragenden diinnen FGL-Schicht wird in diesem
Verfahren ein Haftschicht aus positive Photolack verwendet, um die Schicht auf dem Substrat
zu fixieren. Nach der Strukturierung dient die Lackschicht wieder als Abhebeschicht, um die
Mikrobauteile freizulegen. Da die Lackschicht leicht in Azeton abgeldst werden kann, ist das
Abheben nach der Strukturierung einfach durchzufihren. Damit ist das Verfahren auch fir
freitragende, spréde dinne Schichten geeignet.
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Fir verschiedene Materialien sollte das Material der Schutzschicht und die Atzldsung
angepasst werden. Nachfolgend werden die Vorteile des entwickelten nasschemischen
Photoatzens im Vergleich zu anderen Mikrostrukturierungsverfahren zusammengefasst:

e Hohe Ausbeute

e Hohe Zuverlassigkeit

e Anpassung an empfindliche Strukturen z.B. aus diinnen, spréden Funktionsschichten
e Grolder Dickenbereich der Funktionsschicht

o Parallele Herstellbarkeit

o Kostenglnstige Herstellbarkeit

4.2 Ventilgehause

In dieser Arbeit werden zwei Polymer-Kunststoffe, PMMA (PolyMethylMethAcrylat) und PES
(PolyEtherSulfone), fur die Ventilgehduse verwendet. Der grofde Vorteil der Verwendung von
Kunststoff ist, dass durch Einsatz von Spritzgussverfahren oder Heil3prageverfahren eine
hohere Reproduzierbarkeit gewahrleistet werden kann. Da die Grenztemperatur fur die
Warmeformbestandigkeit dieser beiden Materialien bei ca. 74 °C fur PMMA und 203 °C flr
PES liegt [47], wird in diesem Fall ein PMMA-Gehause fir den Betrieb von Ventilen bei
Raumtemperatur und PES flr den Betrieb bei Temperaturen tber 100 °C verwendet. Die
Ventileigenschaften werden jeweils in den Kapitel 6 oder 7 beschrieben.

Die Prototypen der Gehduse wurden in dieser Arbeit durch geeignete mechanische
Fertigungsverfahren hergestellt. Die Ventilkkammer wird mit einer CNC-Frasmaschine
herausgearbeitet, die dazugehdrigen Zu- und Ableitungen werden gebohrt. Der Durchmesser
der Zu- und Ableitung betragt 0,2 mm und 0,3 mm. Fir das Standard FGL Mikroventil betragt
der Durchmesser der Ventilkammer und des Ventilsitzes 2 mm und 0.4 mm mit einer Tiefe
von je 0,15 mm. Eine kleine Ventilkammer hat ein geringeres Totvolumen zur Folge. Die
gesamte  Aulendimension der Gehduse wird vom verwendeten elektrischen
Kontaktierungskonzept bestimmt. Wichtig fur die Dichtheit des Ventils ist die planparallele
Flache des Ventilsitzes, die nach der mechanische Bearbeitung durch ein Schleifverfahren
korrigiert werden kann.

4.3 Distanzscheibe

Um die maximale Dehnung und Spannung bei geschlossenem Zustand des Ventils im FGL-
Aktor einzustellen, wird eine Distanzscheibe zwischen dem FGL-Aktor und der Membran
bendtigt. Durch Verandern von Dicke und Durchmesser der Distanzscheibe kdnnen
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maximaler Hub, Durchflufd und maximal kontrollierbarer Druck des Ventils eingestellt werden.
In dieser Arbeit wird eine Distanzscheibe aus Silikon mit Durchmesser und Dicke von ca. 600
pm beziehungsweise ca. 90 pm benutzt. Sie wird aus einem 90 pym dicken Silikonfilm
gestanzt. Der Nachteil der Anwendung einer Silikondistanzscheibe liegt darin, dass sich die
Dicke der Distanzscheibe unter der Druckkraft verandert, da das Material relativ weich ist,
besonders bei hohen Temperaturen. Der Vorteil ist, dass es eine gute Abdichtung im
geschlossenen Zustand des Ventils ermdglicht.

4.4 Membran

Um den Volumenstrom vom thermisch angetriebenen FGL-Aktor zu trennen, wird eine
Membran auf die Oberfliche des Gehduses geklebt. Im Folgenden werden
Herstellungsverfahren von zwei unterschiedlichen Membranen vorgestellt, deren Einsatz in
Mikroventile in spateren Kapiteln beschrieben werden. Eine Membran besteht aus Polyimid,
der anderen Membran handelt es sich um eine abgeformte Membran aus PSU (Polysulfone).

4.4.1 Polyimid - Membran

Bislang wurde eine Polyimid (Pl)-Membran fur den Ventilbau am IMT benutzt. Zur Herstellung
wird zunachst der Polyimidlack (Probimide 7510) auf einen mit 60 nm Goldschicht bedeckten
Siliziumwafer durch Spin-Coating aufgeschleudert. Durch Variieren der Drehgeschwindigkeit
kann die Dicke der Membran eingestellt werden. Danach wird die Lackschicht belichtet und
bei 400 °C ausgehértet. Die Gold-Schicht dient als Opferschicht zum Entfernen der Membran
vom Wafer, da die Haftkraft zwischen Gold und Siliziumoxid relativ gering ist. Um ein Quellen
der Membran im Fluid zu vermeiden, wird eine 100 nm dicke Gold-Schicht auf die Membran
aufgedampft. Durch Photolithographie und nasschemisches Atzen wird die Au-Schicht mit
einer bestimmten Geometrie strukturiert, die an die Ventilkammer angepasst ist. Eine PI-
Membran mit der Goldschicht-Struktur auf den Sillizumwafer wird in Abbildung 4.11 gezeigt.

k

Abbildung 4.11: PI-Membran mit Au-Struktur auf dem Silizium-Wafer.
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4.4.2 PSU - abgeformte Membran

Obwohl mit dem Spin-Coating und der Photolithographie die PIl-Membran mit grofRer
Genauigkeit hergestellt werden kann, ist es in diesem Fall nicht moglich, eine gestufte
Membran mit Stufehéhe in Bereich 50-200 um herzustellen, weil die Stufenhéhe erheblich
groler als die Ubrige Dicke des Materials (10 um) ist. Daher wird die Herstellung einer neuen
Membran aus PSU auf der Basis des Heilprageverfahren untersucht. Mit diesem Verfahren
kénnen in einem Herstellungsprozess verschiedene Strukturen, z.B. die Distanzscheibe oder
eine Stufe direkt in der Membran integriert werden. Dadurch werden Herstellungs- und
Aufbauprozess des Ventils wesentlich vereinfacht.

Zur Fertigung der Membran wird ein Formeinsatz bendétigt, der durch Frasen aus Messing
hergestellt wird. Als Halbzeug der Membran wird eine 250 um dicke PSU-Folie verwendet.
Dieser Kunststoff zeichnet sich neben seiner hoher Hitzebestandigkeit durch seine chemische
Inertheit und seine gute Vertraglichkeit beim Verbinden mit dem Gehause aus. Um eine
Membrandicke von 10 ym zu erhalten, wird die PSU-Folie bei 225 °C mit einer Druckkraft von
5000 N gepresst. Der Herstellungsprozess ist in Abbildung 4.12 schematisch dargestellt.

In Abbildung 4.13 ist ein REM-Bild zu sehen, das einen Detailausschnitt der hergestellten
Membran zeigt. In diesem Fall werden mehre Stufe von 120 und 190 ym realisiert. Die
Membrandicke soll 10 ym betragen. Der Durchmesser der zentralen Struktur mit der Hohe
190 ym betragt ungefahr 600 um. Es ist auch deutlich zu sehen, dass in der Mitte und am
Rand der Membran die Dicke nicht gleichmafig ist. Diese Abweichung ist auf die drastische
Dickenveranderung zurlckzufihren. Ein weiteres Problem sind Spannungsverzige in der
abgeformten Membran, die nach dem Abformen zu einem Verwdélben der Membran fihren.
Durch eintdgiges Tempern bei 100°C in lastfreiem Zustand lassen sich diese
Spannungsverzige beseitigen. Auf diese Weise kann man auch andere Materialien, z.B.
PMMA, verwendet. Dazu mussen lediglich die entsprechenden Herstellungsparameter
verandert werden.

Stempel

PSU-
Folie

L—

Form- — |

einsatz

500 pm
| —

Abbildung 4.12: Schematische Darstellung der Abbildung 4.13: Detaildarstellung  einer
Abformherstellung. abgeformten PSU-Membran.
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4.5 Abkuhlring

Um den FGL-Aktor abzukihlen und ein besseres dynamisches Betriebsverhalten des Ventils
zu erreichen, wird ein Metall-Abkuhlring beim Ventilaufbau eingesetzt. Dafur eignet sich
besonders Kupfer wegen seiner guten thermischen Eigenschaften. Aullerdem hat der Ring
die Funktion, dass er den Aktor nach dem Strukturieren fixiert und die Deformierung des
Aktors vor der Endmontage verhindert. Der Metallring wird mit einem mechanischen
Verfahren hergestellt. Der Aufen- und Innendurchmesser ist an die Dimension des Aktors
angepasst und betragt 2,1 und 3,6 mm. Die Dicke ist 1 mm.

4.6 Mechanische Aufbau- und Verbindungstechnik

Zur mechanischen Verbindung werden in dieser Arbeit verschiedene Klebeverfahren benutzt.
Diese werden nachfolgend, gegliedert nach Verfahren zum Auftragen von Klebestoffen,
vorgestellt [48].

Kapillarkleben

Um eine dinne gleichmaRige Klebeschicht ohne Luftblasen zwischen den beiden Flgteilen zu
realisieren, wird ein Kapillarklebeverfahren verwendet. Dabei wird der Klebstoff mittels
Kapillarkraft durch die Verbindungsflache gezogen. Die Verfigungsmaoglichkeit der Verfahrens
ist durch die Klebstoffviskositat begrenzt. Die Dicke der Klebeschicht ist von der Rauhigkeit
der Flgeflache und der Fixierkraft abhangig. Der Nachteil ist die geringere
Ausbreitungsgeschwindigkeit besonders bei grofden Verbindungsflaichen und die lange
Aushartezeit.

Tropfen

Fur kleine Fugeflache oder bei nicht hoher Qualitat der Verbindung wird der Klebstoff einfach
in Tropfen aufgetragen. AnschlieRend werden die Fligeteile einfach zusammengedrickt.

Stempeln

Stempelverfahren besitzt eine relativ hohe Ausbreitungsgeschwindigkeit, und ist besonders fiir
grol3e Verbindungsflachen geeignet [49]. Dabei wird zuerst ein dinne Klebeschicht durch
Spin-Coating oder Rakeln auf ein Substrat aufgebracht. Danach wird die Klebeschicht durch
Stempeln auf die Oberflache der Fiigeteile tUbertragen. Der Nachteil ist, dass die Klebequalitat
wegen Luftblasen schwer zu kontrollieren ist. Dieses Verfahren wird in Kapitel 8 fir den
Aufbau der modularen Ventil-Sensor-Systeme verwendet.

Mechanischer Aufbau des FGL-Mikroventils

Vor dem Zusammenbau mussen die bei der mikromechanischen Bearbeitung entstandenen
Spane und Fettriickstdnde von allen Mikrobauteilen mit Isopropanol entfernt werden. Fir die
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Montage des FGL-Ventils wird das Ventilgehduse mit der Membran durch Kapillarkleber
verbunden. Die Silikon-Distanzscheibe wird durch einen kleinen Tropfen Klebstoff tiber den
Ventilsitz auf die PI-Membran geklebt. Der Cu-Kihlring wird durch kleine Klebetropfen mit
dem FGL-Mikroaktor verbunden. Danach wird der mit dem Cu-Kiihlring verbundene FGL-
Mikroaktor auf das Gehause durch Kapillarkleben aufgebracht.

Das Kapillarklebeverfahren ist nur fir die Montage des einzelnen Flgeteiles bei der kleinen
Fugeflache des Ventilgehauses in der Prototypenfertigung geeignet. Fur einen
serientauglichen  Fertigungsprozess muissen andere  Verbindungsverfahren  z.B.
Kammerkleben [50], thermisches Schweilen [51] oder Ultraschweilden [52] verfugbar
gemacht werden.

4.7 Elektrische Kontaktierungsverfahren

In diesem Abschnitt werden die im folgenden Kapiteln verwendeten elektrischen
Kontaktierungsverfahren beschrieben. Um das ideale elektrische Kontaktierungsverfahren fur
FGL-Mikroaktor auszuwahlen, wurden zunachst verschiedene Verfahren charakterisiert.
Nachfolgend wird ein neues elektrisches Kontaktierungsverfahren fir diinne Leiterbahnen auf
einen Kunststoffsubstrat erlautert, das in Kapitel 8 fiir ein Ventil-Sensor-System verwendet
wird.

4.7.1 Elektrische Kontaktierungsverfahren fir den FGL- Mikroaktor

Die Eigenschaften der FGL-Mikroventile hangen malgeblich vom elektrischen
Kontaktierungsverfahren ab. Eine  wichtige  KenngroRe ist der elektrische
Ubergangswiderstand. Wenn der Ubergangswiderstand so grof ist, dass er im Vergleich zum
Widerstand des FGL-Aktors nicht vernachlassigbar ist, wird er zu einer gro3en Verlustleistung
fuhren. Die Verlustleistung bewirkt wiederum einen Temperaturanstieg. Damit werden nicht
nur die statischen, sondern auch die dynamischen Eigenschaften des Ventils beeinflusst. Eine
andere wichtige KenngroRe ist die Temperaturstabilitit des Ubergangswiderstands. Sie
beschrankt den Einsatzbereich des Aktors.

Um die Verlustleistung zu verringern und den Anwendungstemperaturbereich des Aktors zu
erweitern, wird ein elektrisches Kontaktierungsverfahren mit geringem Ubergangswiderstand
und hoher Temperaturstabilitat benétigt. Es wurden elektrische Kontaktierungsverfahren wie
z.B. Drahtbonden, anisotropisches Kleben, Loten und Laserschweilien charakterisiert, um ein
fur FGL-Mikroventile geeignetes Verfahren zu finden.
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4.7.1.1 Charakterisierung der verschiedenen elektrischen Kontaktierungsverfahren

Fir diese Untersuchung wurden vier verschiedene Proben mit Bonden, Léten, anisotropisches
Kleben und Laserschweilen vorbereitet und getestet. Zum Messen des
Ubergangswiderstands wurde das 4-Punkt-Messverfahren verwendet. Die
Anzeigegenauigkeiten der verwendeten Strommeter (Fluke 45) und Voltmeter (HP 34401)
betragen 0,001 A und 0,001 V. Zum Testen wurde allen Proben ein konstanter Strom von 200
mA zugefuhrt. Um die Temperaturstabilitdt der Proben zu bestimmen, wurden die
Untersuchungen bei verschiedenen Temperaturen in einem Thermostat durchgefuhrt.

e Probe 1 (Drahtbonden): Zwischen zwei auf einem Substrat fixierten Cu-Leiterbahnen
(Dicke: 300 um, Breite: 2 mm) wurde ein 25 um dunner Al — Draht mit ca. 1 cm Lange
gebondet. Dafiir wurde die Drahtbondmaschine der Firma ,West Bond’ benutzt. Der
schematische Aufbau der Untersuchung ist in Abbildung 4.14 gezeigt.

Al - Draht

Cu Cu
Leiterbahn Leiterbahn

Amperemeter e

Voltmeter

Isolierte
Kabel

Netzgerat

Abbildung 4.14: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus fiir das Drahtbonden.

e Probe 2 (anisotropes Kleben): Die gleichen Cu-Leiterbahnen wurden mit einem 2 mm
breiten und 300 pm dicken Cu-Streife und einem 25 pm dinnen anisotropen
Klebeband (Z —Axis conductive adhesive 5303R, von Firma 3M) verbunden. Die
Flache jeder Klebstelle betrdgt ca. 4 mm? Zum Kleben wurde die Anlage —
Phasemaster IV der Firma Unitek Equipment verwendet. Der schematische Aufbau der
Untersuchung ist in Abbildung 4.15 gezeigt.
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Abbildung 4.15: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus fiir anisotropes Kleben.

Probe 3 (Loten): Zwischen zwei Cu-Leiterbahnen wurde ein 2 mm breiter und 300 um
dicker Cu-Streifen durch Léten verbunden. Dafur wurde ein Lot (CN102) mit einer
Temperaturbestandigkeit von 240°C verwendet. Die Flache jedes Lotpunkts betragt ca.
4 mm?. Abbildung 4.16 zeigt eine Skizze des Versuchsaufbaus.

Lotpunkte
Cu /
Cu _ . Cu
Leiterbahn Leiterbahn
Ampermeter
Voltmeter
Isolierte
Kabel
Netzgerat

Abbildung 4.16: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus fir Léten.

Probe 4 (Laserschweil’en): Ein 200 um dicke und 2 mm breite Ni-Folie wurde mit zwei
Stahl-Kontaktstiften mit einem Durchmesser von 2 mm durch Laserschweil’en
verbunden (siehe Abbildung 4.17). Daflr wurde ein 150 Watt Neodym-YAG-Laser der
Firma Haas benutzt. Bei dem Schweilen wurde mit Argon gespult, um die Bildung
einer Oxidschicht zu verhindern. Die eingestellte Pulsenergie betrug 16 Wi/s, die
Pulsdauer 10 ms. Die Kontaktfliche des Schweilpunkts betrigt ca. 0,3 mm?.
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200um Ni-Folie

l Laserpuls l
/

Stift L[H L[H Stift
Amperemeter

Voltmeter Isolierte
Kabel

Netzgerat

Abbildung 4.17: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus fir Laserschweil3en.

Ubergangswidersténde bei Raumtemperatur

Die gesamten Ubergangswiderstande der Proben bei Raumtemperatur sind in Abbildung 4.18
zusammengestellt. Daraus 18Rt sich ersehen, dass Léten und Laserschweillen einen sehr
kleinen Ubergangswiderstand von unter 0,01 Ohm haben. Der Ubergangswiderstand des
anisotropen Klebens ist abhangig von der Klebeflache. In diesem Fall betragt der
Ubergangswiderstand ca. 0,022 Ohm. Wegen des kleinen Querschnitts des Bonddrahts zeigt
die Probe mit dem Drahtbondverfahren einen relativ groen Ubergangswiderstand von ca.
0,226 Ohm.

E 0.25

S ° ® Drahtbonden
5 020 A Anisotropes Kleben
c i N

S r Loten

g 0.15 - LaserschweilRen
o r

= 010F

(2] [

=2 r

% 0.05F

5 - A

S 0.00¢

Abbildung 4.18: Vergleich des elektrischen Ubergangswiderstands.

Temperaturstabilitit der Ubergangswiderstinde

Zum Vergleich der Temperaturstabilitit der Ubergangswiderstéande sind die Widerstands-
Temperatur-Kennlinien der verschiedenen Kontaktierungsverfahren zusammen in Abbildung
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4.19 dargestellt. Die Kennlinie zeigt, dass der Ubergangswiderstand des Laserschweiflen und
des Loten bei verschiedenen Temperatur sehr stabil bleibt, der des Drahtbondens und
anisotropen Klebens steigt mit zunehmender Temperatur erheblich.

0,35 ¢ .
0,30 F
025F
0,200 Drahtbonden

0,15 F —a— Anisotropes Kleben
0.10 F —¥— Léten

—&— Laserschweilden

0,05 F

0,00 F—r——rr——+rt——"F——

0 50 100 150 200
Temperatur (°C)

4

Ubergangswiderstand (Ohm)

Abbildung 4.19: Vergleich der Temperaturstabilitat.

4.7.1.2 Auswahl des elektrischen Kontaktierungsverfahrens fiir FGL-Mikroaktor

In Vergleich zu anderen elektrischen Kontaktierungsverfahren besitzen nur Laserschweilien
und Léten kleine Ubergangswiderstdnde und eine gute Temperaturstabilitit. Wegen der
Oxidschicht der FGL-Schicht ist das Loéten schwer einsetzbar. Deswegen wird
Laserschweillen als optimales Kontaktierungsverfahren fir die Kontaktierung des FGL-
Mikroaktors im Ventil eingesetzt.

4.7.1.3 Die elektrische Kontaktierung im FGL-Mikroventil

Abbildung 4.20 zeigt eine Skizze der Anwendung des Laserschweillens im Ventilaufbau. Um
die Kontaktflache des FGL-Aktors mit dem Kontaktstift mit 2 mm Durchmesser aus Edelstahl
zusammenzuschweil3en, wird eine 200 um dicke Ni-Kontaktplatte als Hilfsmittel benutzt, damit
die Schweillenergie besser auf die Kontaktflache fokussiert wird. Gleichzeitig dient die Ni-
Kontaktplatte auch als Hilfsmittel um einen festen und ebenen Kontakt zwischen der FLG-
Folie und dem Kontaktstift zu gewahrleisten. Durch einen gezielten Laserimpuls werden die
Kontaktplatte, der Aktor und die Oberflache des Kontaktstifts punktuell verschweil’t. Bei dem
verwendeten Laser handelt es sich um einen 150 Watt Neodym-YAG-Laser der Firma Haas.
Zur Kontaktierung des 20 um dicken NiTi-Aktors und des 10 um dicken NiTiPd-Aktors sind die
Schweillparameter abhangig von der Dicke der Kontaktplatte. Fir die Kontaktplatte aus 100
oder 200 um dicker Ni-Folie sind es 11,5 W bzw. 16 W mit einem Laserpuls von 10 ms. Nach
dem SchweiRen werden die elektrische Kontaktplatte und der Kontaktstift mit Kapillarkleber

43



4 Herstellungstechnologie

auf das Gehause festgeklebt. Die mit dem Aktor verschweil3ten Kontakistifte werden danach
als elektrische Anschliisse nach Auflen verwendet.

Kiihlring Laserimpuls
FGL-Aktor
Distanzscheibe Kontakiplatte

Membran

Gehause l T Kontakstift

Abbildung 4.20: Elektrische Kontaktierung des FGL-Mikroventils durch Laserstrahlschweil3en.

4.7.2 Elektrische Kontaktierungsverfahren fir eine diinne Leiterbahn auf dem
Kunststoffsubstrat

Am IMT wurden viele verschiedene Mikroprodukte auf Basis von Kunststoffsubstraten
entwickelt, z.B. eine Mikropumpe [53] und ein Durchflusssensor [35]. Der grofe Vorteil liegt in
der Moglichkeit der Massenproduktion und dem Einsatz des kostengunstigen AMANDA-
Verfahrens [7]. Bei diesen Produkten dient eine auf das Kunststoffsubstrat aufgedampfte
dinne Metallschicht, z.B. Au oder Cr von 50 bis 100 nm als elektrischer Anschluss zur
Peripherie. In diesem Fall sollen eingesetzte elektrische Kontaktierungsverfahren folgende
Vorteile besitzen: leicht produzierbar, niedriger Ubergangswiderstand, hohe Zuverlassigkeit,
keine Beschadigung der anderen Kunststoffbauteile. Im folgenden werden zunachst die
Eigenschaften der bislang verwendeten anisotropen Klebeverfahren und anderer
Standardverfahren fir die  Anwendung diskutiert. Danach wird ein  neues
Kontaktierungskonzept vorgestellt.

4.7.2.1 Motivation

Nachfolgend werden die Anwendungsmadglichkeiten der verschiedenen
Kontaktierungsverfahren der weiter oben erwahnten Produkte diskutiert.

e Anisotropes Kleben

Bislang wurden Mikrokomponenten durch das anisotrope Kleben mit einem Kabel verbunden.
Dafiir wurde das 25 ym oder 50 ym dicke anisotrope Klebeband (Z —Axis conductive adhesive
5303R, von 3M) verwendet. Zum Verbinden wurde die Anlage — Phasemaster IV der Firma
Unitek Equipment benutzt. Mit einem Heizstempel wurden die Fligepaare unter einer
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Druckkraft von 2 bar bei 270 °C fir ca. 10 s beheizt und zusammengedriickt. Die Druckflache
betragt dabei ca. 3,5 mm?.

Wegen der hohen Temperatur und der grofden Druckkraft wurde das Kunststoffsubstrat aus
PMMA oder PSU nach der Durchflihrung teilweise beschadigt. In Abbildung 4.21 ist eine
Klebeflache des Durchflusssensors zwischen dem Kabel und der Leiterbahn zu sehen, die
normalerweise verbundenen Kabel sind absichtlich abgezogen. Man kann erkennen, dass die
Oberflache des Gehauses aus PSU teilweise beschadigt wurde. Gleichzeitig zeigen
Messergebnisse, dass der Ubergangswiderstand bei diesem Verfahren variiert. Es kommt zu
Abweichungen zwischen 0,5 und 10 Ohm, die abhangig von der Durchfiihrungstemperatur
und der Druckkraft sind. Daher ist dieses Verfahren fiir hoch integrierte Mikrosysteme nicht
geeignet. Nach dem Verbinden lassen sich die Anschlisse nicht wieder trennen.

Abbildung 4.21: Beschadigung der Kunststoffbauteile durch anisotropen Kleben.

e Drahtbonden.

Drahtbonden kann hier nicht verwendet werden, da das unter der Metallschicht befindliche
Polymer-Kunststoffsubstrat der Druckkraft der Bondspitze nicht standhalten kann.

e Laserschweilden.

Wegen dem eingesetzten Kunststoffsubstrat kann das Laserschweillen hier nicht eingesetzt
werden.

o Elektrisch leitfahiger Klebstoff.

Bei der Anwendung mit dem elektrisch leitfahigen Klebstoff ist der Ubergangswiderstand
relativ hoch. Aus diesem Grund ist dieses Verfahren fir die Anwendung mit einem hohen
Bedarf an Genauigkeit nicht geeignet. Gleichzeitig ist die Aushartetemperatur von mindestens
150 °C fur den Kunststoff PMMA bzw. PSU kritisch. Auch bei diesem Verfahren kann die
Kontaktstelle nicht wieder aufgetrennt werden.

e Loten.
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Der Uberganswiderstand beim Loten ist immer klein und stabil. Der Nachteil ist, dass die
Lotpunkte sehr einfach abreilden, da die Haftkraft zwischen der diinnen Metallschicht und dem
Polymer-Substrat nicht stark genug ist.

In Tabelle 4.1 sind die Vorteile und Nachteile der verschiedenen elektrischen
Kontaktierungsverfahren zusammengestellit.

Tabelle 4.1: Vergleich der verschiedenen elektrischen Kontaktierungsverfahren.

Anwendbar | Ubergangswiderstand | Leichte Zuverlassigkeit | Robust
Durchfiihrbarkeit (wieder
trennbar)
Anisotropes Klebeband | Ja Grof (>0,5 Ohm) Schlecht Gut Schlecht
Drahtbonden Nein - - - -
LaserschweilRen Nein - - - -
El leitfahige Klebstoff | Ja Grof3 (>0,5 Ohm) Gut Gut Schlecht
Léten Ja Klein (<0,1 Ohm) Gut Schlecht Gut

Der Vergleich zeigt, dass es ein optimales Verfahren flr die elektrische Kontaktierung der
Metallschicht auf dem Kunststoffsubstrat nicht gibt.

4.7.2.2 Aktuelles Kontaktierungskonzept

Zum Optimieren des elektrischen Kontaktierungsverfahrens fur die auf Polymeren
basierenden Mikroprodukte wird hier ein neues Kontaktierungskonzept beschrieben, das in
Kapitel 8 im Ventil-Sensor-System fir die Kontaktierung des Durchflusssensors verwendet
wird. Die Prozessabfolge ist in der Abbildung 4.22 schematisch dargestellt.

1) Sputtern einer I6tfreundlichen Metallschicht z.B. Au auf die Leiterbahn.

Da manche Leiterbahnen aus einem Material wie z.B. Pt oder Cr bestehen, das schwer zu
|6ten ist, wird zuerst ein diinne, ca. 100 nm dicke, I6tfreundliche Metallschicht z.B. Au oder Cu
mit Hilfe einer Maske auf das Kontaktgebiet gesputtert.

2) Positionieren und Verkleben eines Cu-Rings.

Ein I6tfreundlicher Cu-Ring wird auf dem Kontaktgebiet positioniert und durch
Kapillarklebestoff (zwei Komponenten Epoxid 353 ND) auf der Polymer-Membran festgeklebt.
Der Auflen- und Innendurchmesser des Cu-Rings ist den Dimensionen der Leiterbahn
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angepasst. In diesem Fall betragen sie 2 mm beziehungsweise 1 mm. Der Klebstoff wird bei
60 °C ausgehartet. Nach dem Aushérten betragt der max. Anwendungstemperaturbereich des
Klebstoffs ca. 300 °C.

3) Zusammenldten von Leiterbahn, Cu-Ring und Kabel.

AnschlieBend werden der Cu-Ring und die Metallschicht mit einem Lotzinn mit einer
Schmelztemperatur von ca. 100 °C zusammengelttet. Abschliel3end wird das Kabel mit dem
Cu-Ring verlotet.

1). Original Bauteil eines Durchflusssensor.

Offung Lefterbahn Polyimid-Membran

Offnung
Polymer-Substrat
Leiterbahn —

2). Sputtern der l6tfreudliche Au-Schicht mit Hilfe einer Maske.

C@ *  Sputtern-Maske
Gl

3). Positionieren und Verkleben des Cu-Rings.

Cu-Ring

Klebestoff

4). Zusammenldten der Leiterbahn, Cu-Ring und der Kabel.
Kabel

Lo6tzin

Abbildung 4.22: Kontaktierungskonzept des neuen Verfahren am Beispiel eines AMANDA-
Durchflu3sensors.
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Auf dem Cu-Ring bleibt ein Luftspalt am Rand, wie in Abbildung 4.23 zu sehen ist. In diesem
Fall ist dieser Spalt sehr wichtig, weil durch ihn die Luft im Ring beim Léten austreten kann.
Natlrlich kann der Ring auch durch andere I6tfreundliche Materialien oder andere Strukturen
ersetzt werden.

Ein Photo eines fertig kontaktierten Durchflusssensors zeigt Abbildung 4.24. Der
Ubergangswiderstand liegt unter 0,1 Ohm. Die Festigkeit der Kontaktierungspunkte wird durch
den verklebten Cu-Ring gesichert. Das Kabel kann nach Bedarf jeder Zeit an den Cu-Ring an-
oder abgelétet werden, ohne die Kunststoffbauteile zu beschadigen.

Luftspalt

Abbildung 4.23: Design des Cu-Rings. Abbildung 4.24: Kontaktierte Mikro-
komponente mit Kabel.

4.7.2.3 Zusammenfassung
o Elektrische Kontaktierungsverfahren fur den FGL-Mikroantrieb.

Bei der Anwendung des FGL-Mikroantriebs spielt das elektrische Kontaktierungsverfahren
eine grolRe Rolle fiir die Eigenschaften, da er elektrisch thermisch angetrieben wird. Nach dem
Vergleich der verschiedenen elektrischen Kontaktierungsverfahren ist Laserschweilen fur
Verbindung des FGL-Antriebs ausgewahlt worden, da es einen kleinen Ubergangswiderstand
und gute Temperaturstabilitat aufweil3t. Die Flgeteile werden beim SchweiRen nur punktuell
aufgeheizt. Der kleine Ubergangswiderstand verringert die Verlustleistung beim Betrieb und
die gute Temperaturstabilitat vergroRert den Anwendungstemperaturbereich.

o Elektrisches Kontaktierungsverfahren fir polymerbasierte Mikrokomponenten.

Ein neuartiges elektrisches Kontaktierungskonzept fiir die auf Kunststoff basierenden
Mikrokomponenten ist hier entwickelt worden. In diesem Konzept wurden die Vorteile des
Klebeverfahrens und des Loétens kombiniert. Die Festigkeit der Kontaktierungspunkte wird
durch das Kleben garantiert. Durch Léten ergibt sich ein kleiner Ubergangswiderstand und ein
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robustes Design. Im Vergleich zu anderen Kontaktierungsverfahren, z.B. dem anisotropen
Kleben, dem Drahtbonden, dem Laserschweil3en oder dem elektrischen Kleben und Loéten,
bietet dieses Verfahren die folgenden Vorteile:

1) Es werden bei der Kontaktierung keine Kunststoffbauteile beschadigt.
2) Hohe Festigkeit.
3) Kleiner Ubergangswiderstand (<0,1 Ohm).

4) Robustes Design und Trennbarkeit der Kontaktstelle.
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5 Materialien und Aktorelemente

In Abschnitt 5.1 werden zunachst die in dieser Arbeit verwendeten FG-Legierungen NiTi und
NiTiPd vorgestellt. Die verschiedenen Experimente zur Ermittelung der wichtigsten
thermischen und mechanischen KenngréRen der Ausgangsmaterialien werden in Abschnitt
5.2 dargestellt. Zur Charakterisierung der Materialien wird eine Doppelbiegebalkenstruktur
verwendet, fur deren Herstellung die in Abschnitt 4.1 vorgestellten
Mikrostrukturierungsverfahren zur Verfigung stehen. Abschlieend wird in Abschnitt 5.3 das
Aktordesign vorgestellt, und mechanische sowie thermische Untersuchungen an dem
mikrostrukturierten Aktorelementen aufgefihrt.

5.1 Materialien

In dieser Arbeit werden zwei verschiedene FG-Legierungen kaltgewalzte NiTi-Folien und
gesputterte NiTiPd-Dunnschichten verwendet. Die kaltgewalzte NiTi-Folie stammt von der Fa.
Tokin (Japan). Der NiTiPd-Film wurde mittels DC-Magnetronsputtern an der Universitat
Tsukuba (Japan) hergestellt. In Tabelle 5.1 sind die zwei Ausgangsmaterialien und ihre
wichtigsten KenngréRen zusammengefasst.

Tabelle 5.1: Ausgangsmaterialien

Material- Ni-Gehalt Ti-Gehalt Pd-Gehalt Dicke Herstellung
Bezeichnung [At. %] [At. %] [At. %] [um]
NiTi 49 51 - 20 Walzen
NiTiPd 255 51,0 23,5 8 Sputtern

In Tabelle 5.2 sind die Konditionierungsparameter der beiden Materialien anhand der
Vorgaben der Hersteller zusammengefasst.

Tabelle 5.2: Konditionierungsparameter

Material-Bezeichnung Temperatur [°C] Zeit [min]
NiTi 500 15
NiTiPd 500 60
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5.2 Charakterisierung der Materialien

In diesem Abschnitt werden zunachst die Phasenumwandlungstemperaturen der Materialien
mittels Dynamische-Differenzen-Kalorimetrie (DSC-Messung) und Widerstandsmessung an
einer Biegebalken-Teststruktur bei homogener Erwdrmung bestimmt. Nachfolgend werden
lastabhangige Auslenkungskennlinien vorgestellt, die bei homogener Erwarmung mit einer
Biegebalken - Teststruktur ermittelt wurden. Mit Hilfe dieser Messwerte werden die E-Module
der Materialien in Abhangigkeit von der Temperatur bestimmt.

5.2.1 Phasenumwandlungstemperatur

Die wichtigsten Kenngroflen von FGL sind die Phasenumwandlungstemperaturen, denn sie
bestimmen ihren Einsatzbereich. Ein geeignetes Verfahren um die
Phasenumwandlungstemperaturen zu bestimmen ist die DSC-Messung. Eine andere
Méoglichkeit zur Bestimmung der Umwandlungstemperatur ist die Aufnahme von
Widerstandskennlinien des Materials in Abhangigkeit der Temperatur [22]. Hierzu wird der
Widerstand eines Doppelbiegebalkens von 4 mm lang und 0,5 mm breit bei homogener
Temperierung in einem Kryostaten durch das Vier-Punkte-Messverfahren gemessen, welches
in Abschnitt 3.2 beschrieben wurde.

NiTi

Abbildung 5.1 zeigt DSC-Kennlinien einer kaltgewalzten Folie aus NiTi, wobei das Gewicht
der Probe 5,4 mg betrug. Man erkennt beim Aufheizen von -25 °C anfangs eine einstufige
Phasenumwandlung vom martensitischen zum austenitischen Zustand, welche bei einer
Starttemperatur von As= 40,1 °C beginnt und bei einer Endtemperatur von A= 52 °C
abgeschlossen ist. Beim AbklUhlen kommt es zu einer zweistufigen Umwandlung, vom
austenitischen Uber einen R-Phasen zum martensitischen Zustand. Die R-
Phasenumwandlung beginnt bei einer Starttemperatur von Rs= 37,9 °C, und ist bei der
Endtemperatur von R~ 31,2 °C abgeschlossen. Anschliefend setzt die martensitische
Umwandlung bei M= 6,3 °C ein und endet bei M= -15 °C.

Abbildung 5.2 zeigt den Widerstand einer Teststruktur aus NiTi in Abhangigkeit der
Temperatur. Im Gegensatz zur DSC-Analyse wird die Oxidschicht der Proben vor der
Mikrostrukturierung wie beim realen Mikroaktor durch ein Atzverfahren entfernt. In der
Widerstandskennlinie ist beim Abkihlen eine zweistufige Phasenumwandlung zu erkennen,
wobei die R-Phasenumwandlung mit dem Anstieg des Widerstandes bei Rs= 42 °C beginnt,
und bei R= 33 °C endet. Der Start der martensitischen Umwandlung bei der Temperatur Ms
ist durch das Widerstandsmaximum bei 8 °C gekennzeichnet. Bei einer Temperatur M= -18
°C ist die Umwandlung abgeschlossen.

51



5 Materialien und Aktorelemente

04 [ A B!
Aufheizen —~ [
o 0,2 £ 13}
S <) [
= 0,0 £ 12}
S ® [
(0} [
-0,2 2 11[
C R Abkiihlen = [
-0,4 P R S B 10 [

0 50 100 "’50 100

Temperatur (°C)

Temperatur (°C)

Abbildung 51: DSC-Kennlinie einer Abbildung 5.2: Widerstand-Temperatur-Kennlinie
kaltgewalzten Folie aus NiTi. eines Doppelbiegebalkens aus NiTi-Folie.

Die gewonnenen Umwandlungstemperaturen des Materials bei diesen Untersuchungen sind
in Tabelle 5.3 zusammengestellt. Es fallt auf, dass bei beiden Messmethoden unterschiedliche
Ergebnisse auftreten. Im Gegensatz zu den Umwandlungstemperaturen der DSC-Messung
sind die Umwandlungstemperaturen der Widerstandsmessung hdher. Diese Abweichungen
kénnen durch mechanische Spannung, die bei der Montage der Testprobe erzeugt wurde,
erklart werden. Wegen dieser Spannung wird die Umwandlungstemperatur zu hdheren
Werten verschoben. Der Zusammenhang zwischen der Spannung o und der
Umwandlungstemperatur 7' lasst sich durch die Clausius-Clapeyronsche Gleichung 2.1
beschreiben.

Anhand der Untersuchungsergebnisse einer 100 um kaltgewalzten NiTi-Folie betragt die
Spannungsrate im martensitischen und austenitischen Zustand ca. 4 - 6 MPa/°C, und im R-
Phasenzustand ca. 20 MPa/°C [54]. Fur die maximale Abweichung von 4 °C zwischen den
Messmethoden fiir Rs bei NiTi wurde eine maximale Spannung von 80 MPa abgeschatzt.
Aulerdem liefert die Tangentenmethode, mit der die Temperaturen aus den Messkennlinien
bestimmt werden, eine begrenzte Genauigkeit von ca. 3 K.

Tabelle 5.3: Umwandlungstemperaturen des NiTi.

Material- Messmethode Umwandlungstemperatur (°C)
bezeichnung
As As Ms Mg Rs Ry
NiTi DSC-Messung 40,1 52 6,3 -15 37,9 31,2
Widerstandsmessung - - 8 -18 42 33
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NiTiPd

Die Widerstands-Temperatur-Kennlinie der Testprobe aus gesputtertem NiTiPd ist in
Abbildung 5.3 dargestellt. In dieser ist beim Abkuhlen eine einstufige Umwandlung erkennbar,
wobei die martensitische Umwandlung mit dem Abfallen des Widerstandes bei Ms= 156 °C
beginnt und bei M= 112 °C beendet ist. Die austenitische Umwandlung zeigt sich durch den
Anstieg des Widerstands bei A;= 130 °C und geht bis zur Endtemperatur A= 171 °C. Die
Hysterese AT der Temperatur zwischen den Aufheizen und Abklihlung betragt ca. 20 °C. Die
gewonnenen Umwandlungstemperaturen des Materials sind in Tabelle 5.4 zusammengestellt.

Abbildung 5.4 zeigt die Untersuchungsergebnisse einer Dehnungs-Temperatur-Messung mit
verschiedener konstanter Belastung, die von dem Hersteller des Materials durchgefiihrt
worden ist. Fir diese Untersuchung wird eine Testprobe von 1 mm lang und 5 mm breit
benutzt. Aus diesen Kennlinien kann man feststellen, dass sich die
Umwandlungstemperaturen mit zunehmender Belastung zu hdheren Temperaturen
verschieben. Die Anstiegrate betragt ungefahr 8 MPa/K. AuRerdem zeigen diese Kennlinien,
dass die kritische Belastung des Materials fiir den Beginn der plastischen Deformation bei
ungefahr 100 MPa liegt. Die maximale erlaubte Dehnung betragt im martensitischen Zustand
ca. " =1,8 % und im austenitischen Zustand ca. "=0,3 %.
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Abbildung 5.3: Widerstands-Temperatur-Kennlinie Abbildung 5.4: Dehnungs-Temperatur-

eines Doppelbiegebalkens aus einer gesputterten Charakteristik der NiTiPd-Dinnschicht bei
NiTiPd-Dunnschicht. verschiedenen konstanten Belastungen.

Tabelle 5.4: Umwandlungstemperaturen des NiTiPd.

Material- Messmethode Umwandlungstemperatur (°C)
bezeichnung
AS Af Ms Mf
NiTiPd Widerstandsmessung 130 171 156 112
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5.2.2 Bestimmung des E-Moduls

Eine andere wichtige KenngréRe der FG-Materialien, die fur die Ventileigenschaften relevant
ist, ist der E-Modul. Zu dessen Bestimmung werden last— und temperaturabhangige
Auslenkungsversuche an Doppelbiegebalken bei homogener Erwarmung mit externer
Beheizung in einem Kryostaten (siehe Abschnitt 3.2) durchgefuhrt. Die flr die Versuche
verwendeten Doppelbiegebalken werden durch den in Abschnitt 4.1 vorgestellten Verfahren
hergestellt, wobei bei der NiTi-Folie vorher die Oxidschicht entfernt werden muss, die sich
beim Kaltwalzen ausbildet. Die genauen Abmessungen der strukturierten Doppelbiegbalken
beider Materialien sind in Tabelle 5.5 zusammengestellt.

Tabelle 5.5: Abmessung der Doppelbiegebalken

Breite (mm) Lange (mm) Dicke (um)
NiTi 0.47 3,8 18.5
NiTiPd 0.49 3,96 8

Aus den Abmessungen der Doppelbiegebalken, der anliegenden Kraft und den gewonnenen
Auslenkungswerten werden die mechanischen Eigenschaften des Materials durch die
folgende Gleichung ermittelt [55]:
2-F-P
a=———
E-b-h
Dabei bedeutet:

(5.1)

a : Auslenkung F : Anliegende Kraft E : E-Modul h : Héhe des Doppelbiegebalkens

b : Breite eines Steges des Doppelbiegebalkens [ : Léange des Doppelbiegebalkens

Wegen der pseudoplastischen Dehnung im martensitischen Zustand und im R-
Phasenzustand, die durch Entzwillingen auftritt, ist der E-Modul von der Last abhangig. Fur
NiTi ist die maximale erlaubte Dehnung im R-Phasenzustand ca. 0,8 %. Bei groRerer
Dehnung beginnt eine plastische Deformation. Im austenitischen Zustand ist die
Dehnungsgrenze ca. 0,45 % [56]. Wie im Abschnitt 5.2.1 gezeigt, betragt die maximale
Dehnung unter der Spannung von 100 MPa im martensitischen Zustand bei NiTiPd
Dunnschichten ca. 1,8 %. Entsprechend ist die Dehnungsgrenze von 0,3 % im austenitischen
Zustand erreichten.

Im austenitischen Zustand zeigen diese Materialien bis zur plastischen Dehnungsgrenze eine
elastischen Verformung. Abbildung 5.5 zeigt eine Belastungs-Auslenkungs-Kennlinie der NiTi-
Biegebalken im austenitischen Zustand. Damit ergibt sich der E-Modul in der Austenitphase
nach der Gleichung 5.1 zu ca. E* = 57 GPa. In Abbildung 5.6 ist die Belastungs-
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Auslenkungs-Kennlinie der NiTiPd-Biegebalken im austenischen Zustand dargestellt. Der E-
Modul betragt in diesem Fall ca. E* =27 GPa.
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Abbildung 5.5: Belastungs—Auslenkungs Abbildung 5.6: Belastungs-Auslenkungs

Kennlinie einer kaltgewalzten NiTi-Folie der Kennlinie einer gesputterten NiTiPd-Schicht

Dicke 18,5 ym bei einer Temperatur von 80°C. der Dicke 8 ym bei einer Temperatur von
200°C.

5.3 Design und Charakterisierung der Aktorelemente

In diesen Abschnitt wird zunachst das verwendete Design der Mikroaktoren im Vergleich zu
bisherigen Aktordesigns beschrieben. Anschlielend werden das statische thermische und
mechanische Verhalten der Aktoren untersucht.

5.3.1 Bisheriges Aktordesign

Am IMT wurden zundchst Mikroaktoren aus einer 100 pm dicken gewalzten NiTi-Folie als
Ventilantrieb verwendet [57]. Daflir wurde ein Aktordesign mit einer kreisférmigen Anordnung
von spannungsoptimierten Doppelbiegelbalken entwickelt. Nach dem Design betragt die
Balkenlange 1,5 mm, die Breite variiert, je nach der Geometrie, zwischen 100 bis 500 pm.
Durch Einsatz des Aktors im normal ge6ffneten Ventil wurde ein Differenzdruck von 1200 hPa
erreicht. Dafur wurde eine SchlieRleistung von 230 mW bendtigt.

Der Vorteil in der Anwendung relativ dicker FGL-Folien besteht darin, dass relativ grof3e und
stabil Krafte erzeugt werden konnen. Der Nachteil ist jedoch, dass flir den Betrieb eine hohe
Leistung bendétigt wird. Nach der folgenden Gleichung [58]:

Agq=c-m-AT (5.2)

Wobei Ag die zugefihrte Warmemenge, C die Warmekapazitat, m die Masse des Korpers,

und AT die Temperaturdifferenz ist.
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wird zum Erreichen einer bestimmten Temperatur eine bestimmte Warmemenge bendtigt, die
proportional zur Masse des Korpers ist. Die erforderliche Warmemenge ist mit einer relativ
hohen Aufheizzeit von ca. 1 s und einer Abkuhlzeit von Uber 1 s verbunden [59].

5.3.2 Aktuelles Aktordesign

Um die thermischen Eigenschaften und das daraus resultierende dynamische Verhalten zu
verbessern, und die bendtigte Leistung zu verringern, werden in dieser Arbeit dinne NiTi-
Folien von 20 um Dicke und NiTiPd-Dinnschichten von 8 pm eingesetzt. Aufgrund der
geringen Materialdicke wird mit dem Doppelbiegebalkendesign nur eine sehr kleine Kraft
erzeugt. Zur deren Steigerung wird daher eine Brickenstruktur als Aktorgeometrie, die in
Abbildung 5.7 zusehen ist, verwendet.

Diese Struktur besteht aus einer kreisformigen Anordnung von drei durchgehenden Bricken
[7]. Dadurch wird im Gegensatz zu den Biegebalken nicht nur die Biege- sondern auch die
Zugdehnung ausgenutzt. Um die Gefahr der lokalen Spannungsuberhéhung in den
Ubergangsregionen zwischen Briicke und elektrischer Zuleitung zu vermeiden, wodurch es zu
plastischer Deformation und Ermidungseffekten kommen kann, wird die Briickengeometrie an
den Belastungsfall mittels FEM-Simulation optimiert [60]. Damit kann eine homogene
Spannungsverteilung und somit auch eine homogene und effektive Nutzung des FG-Effektes
erreicht werden. An den Durchmesser der Ventilkkammer angepalt, betragt die Lange L jedes
Steges 2 mm. Die Dicke des Materials wird bei der Herstellung festgelegt. Die Breite b der
Mikrostege betragt ca. 140 ym. Um die anbietende Kraft abzuschatzen, wird ein analytisches
Modell verwendet, das nachfolgend erlautet wird.

R
V%@

Abbildung 5.7: Aktordesign mit der Brickenstruktur

Abbildung 5.8 zeigt eine schematische Darstellung des Ventils im geschlossenen Zustand
[12]. Durch eine Distanzscheibe werden die Bricken senkrecht zum Ventilsitz deformiert. Es
stellt sich ein Kraftegleichgewicht ein. Wobei FBA die Kraft einer FGL-Bricke in der
Austenitphase bezeichnet, die im Gleichgewicht mit der Gegenkraft F; vom Ventilsitz und der
Druckkraft F,,, die aus dem Volumenstrom resultiert, steht. Die Auslenkung Z" wird von der
Hohe der Distanzscheibe bestimmt. L bezeichnet die gesamte Lange der Bricke im
undeformierten Zustand.
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. 2

Abbildung 5.8: FGL-Briicke in geschlossenem Zustand unter Last

In dem elastischen Dehnungsbereich im austenitischen Zustand wird die Kraft der Bricke
durch ein vereinfachtes Modell analytisch abgeschéatzt, das in Abbildung 5.9 veranschaulicht
ist.
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Abbildung 5.9: Vereinfachtes Modell einer Briicke beim Lastfall in Abbildung 5.8.

Das Modell geht von einer Punktbelastung im Abstand Lg von den Aufhangungspunkte der
Bricke aus. Die trigopnometrische Funktion liefert:

74 = (L, (1+£)) = (L)’ (5.3)

Wobei ¢ die Dehnung bezeichnet. Darin kann Lg durch L und den Durchmesser Dp der
Distanzscheibe bestimmt werden.
_ L _DD

2

Anhand des E-Moduls E* erfolgt die Berechnung der induzierten Zugspannung o in der
Bricke nach dem Hooke’schen Gesetz:

Ly

(5.4)

c'=E" ¢ (5.5)
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Die Kraft FBA einer Bricke in vertikaler Richtung wird durch die Spannung und die
Querschnittsflache der Stege in dieser Richtung bestimmt.

Fl=2-0c"-b-h-sina” (5.6)

Dabei bezeichnet b, h die Breite und Dicke der Brlicken. Anhand der trigonometrischen
Funktion erfiillt der Auslenkungswinkel o* der Briicken folgende Gleichung:
: z*
sinag? = ————— (5.7)
L,(1+¢)

Die Gesamtkraft ', =~ des Aktors in vertikaler Richtung wird abhéngig von der Anzahl n der
Bricken bestimmt.
FA

Aktor

=n-F} (5.8)

Weiter kann die angebotene Energiedichte EA des Mikroaktors nach folgende Gleichung
bestimmt werden [61]:
Fi -z

E, = —Akw;/ (5.9)

Dabei bezeichnet V der Volumen des Mikroaktors.

Die maximale Zugkraft und Auslenkung des Aktors wird durch die maximale reversible
Dehnung des Materials begrenzt. Mit der obigen Gleichung lassen sich die Verhalten
zwischen dem Hub, der Dehnung, der Spannung und der angebotene Kraft des FGL-
Mikroaktors zu bestimmen.

5.3.3 Charakterisierung der Aktorelemente

Vor dem Einsatz des Aktors im Ventil wurden die thermischen sowie mechanischen
Eigenschaften mittels verschiedener Versuche statischen charakterisiert. Fir den Aufbau der
Testprobe stehen zwei strukturierte Aktoren aus NiTi und NiTiPd zur Verfigung. Wie den
Aufbau des Mikroventils wird der Aktor mit einem Cu-Kuhlring fixiert. Danach wird er auf
einem Substrat aufgeklebt, das eine Bohrung des Durchmessers 2 mm hat, damit die
Auslenkung des Aktors in Abhangigkeit der anliegenden Belastung gemessen werden kann.
Gleichzeitig wird er auch elektrisch kontaktiert. Die wichtigsten Dimensionen der beiden
Aktoren sind in Tabelle 5.6 zusammengefasst.
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Tabelle 5.6: Dimension der Aktoren

Steghdhe-H Stegbreite-B Steglande-L
(Hm) (Hm) (mm)
NiTi-Aktor 18 120 1,96
NiTiPd-Aktor 8 125 1,96

5.3.3.1 Temperaturverteilung

Aufgrund von Inhomogenitaten in der Stromdichteverteilung und beim Abklhlen durch
Warmeleistung ist die Temperatur im Aktor nicht gleichmaRig verteilt. In Abbildung 5.10 wird
ein Temperaturprofil des NiTi-Aktors bei einer Aufheizleistung von 35 mW mit einer Infrarot-
Kamera gezeigt. Es ist deutlich erkennbar, dass die Temperatur des Aktors am Rand wegen
des Kiihlrings kleiner als in der Mitte ist. In diesem Fall liegt die Temperatur in der Mitte des
Aktors Uber 70 °C, wahrend sie am Messpunkt, der durch Fadenkreuz gekennzeichnet ist, nur
64,1 °C betragt. Am Rand liegt die Temperatur noch bei 25°C. Diese Temperaturdifferenz ist
fur den NiTiPd- Aktor wegen seiner hohen Umwandlungstemperatur noch groRer. Um die
Temperaturverteilung zu bestimmen, wird die Temperatur bei verschiedenen Messpunkten auf
dem Aktor bei variierender Leistung mit der Infrarot-Kamera erfasst. Die Abbildung 5.11 zeigt
die gewahlte Messpunkte auf dem Aktor. Entlang eines Aktorsteges werden von der Mitte zum
Kahlring sechs Messpunkte gewahlt.
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Abbildung 5.10: Temperaturprofii des NiTi- Abbildung 5.11: Messpunkte am Aktor.
Aktors mit einer Heizleistung von 35 mW.

In Abbildung 5.12 ist die Temperatur an den Messpunkten des NiTi-Aktors bei verschiedenen
Heizleistungen von 35 mW, 50mW und 70 mW im stationaren Zustand gezeigt. Die
Temperatur steigt entlang der Stege von Raumtemperatur am Rand zur Mitte proportional an.
Mit zunehmender Heizleistung wird die Temperaturdifferenz zwischen Mitte und Kuhlring
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immer groRer. Bei der Heizleistung von 25 mW ist die Temperaturdifferenz nur 27 °C, bei 50
mW hat sie sich schon auf 65 °C vergréRert.

Abbildung 5.13 zeigt die Messergebnisse des NiTiPd-Aktors bei einer Heizleistung von 15 mW
bis 200 mW. Wegen der hoheren Temperatur zeigt die Kennlinien eine relativ kleine
Veranderung der Temperaturverteilung in den Regionen von Punkte 1 bis 3. Anschlieend
zwischen Punkten 4 und 6 tritt eine scharfe Temperaturabnehmung auf. Die
Temperaturdifferenz wird auch mit dem Erhohen der Heizleistung proportional groRer. Wegen
der Temperaturerhbhung des Aktors steigt die Temperatur des Kihlrings ebenfalls an. Bei der
Heizleistung von 200 mW betragt die Temperatur des Kihlrings 65 °C. In diesem Fall ergibt
sich eine Temperaturdifferenz von 235 °C zwischen Mitte und Rand.

i 300
80 |- —e— 25mW —e— 15 mW
s 250 —+— 50 mW
) ~ F 80 mw
e £ 200k 120 mw
5 5 165 mW
o ® 150 —+— 200 MW
2 g
g GE) 100
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1 2 3 4 5 6 1 2 3 4 5 6
Messposition Messposition
Abbildung 5.12: Temperaturverteilung an den Abbildung 5.13: Temperaturverteilung an den
Stegen des NiTi-Aktors. Stegen des NiTiPd-Aktors.

5.3.3.2 Leistungs- Temperatur-Messung

Zusatzlich zur Bestimmung der Temperaturverteilung wird eine Leistungs-Temperatur-
Messung durchgefuhrt, um die bendtigte Leistung fur den Ventilbetrieb zu ermitteln. Dafur wird
ein Messpunkt (Punkt 4 in der Abbildung 5.11) in der Nahe des Stegrandes genommen. Wenn
die Temperatur an diesem Punkt die Umwandlungstemperatur tberschritten hat, sind etwa 80
% des Mikroaktors umgewandelt.

In Abbildung 5.14 ist die Temperatur des Messpunktes in Abhangigkeit von der Leistung
gezeigt. Die Temperatur steigt nahezu linear mit der Leistung an. Fir die
Umwandlungstemperatur des NiTi von Rs= 44 °C wird eine Leistung von 35 m\W bendtigt.
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Abbildung 5.14: Leistungs-Temperatur- Abbildung 5.15: Leistungs-Temperatur-
Kennlinie des NiTi-Aktors in der Nahe des Kennlinie des NiTiPd-Aktors in der Nahe des
Stegrandes. Stegrandes.

Die gleiche Abhangigkeit ist in Abbildung 5.15 flir das NiTiPd-Aktor gezeigt. Um den Aktor am
Messpunkt Uber die Umwandlungstemperatur A=171 °C aufzuheizen, wird eine Leistung von
ca. 200 mW bendtigt.

5.3.3.3 Mechanische Eigenschaften

Zur Prufung der mechanischen Eigenschaften im austenitischen Zustand von der
mikrostrukturierten NiTi- und NiTiPd-Mikroaktoren wird die Auslenkung abhangig von der
anliegende Belastung experimentell bestimmt. Schliellich werden die Messergebnisse mit
den nach Gleichung 5.8 bestimmten Werten verglichen.

Die Belastungs-Auslenkungs-Kennlinie der Aktoren wird durch eine mechanische Messung
mit einem Elastometer bestimmt. Der Versuchsaufbau ist in Abbildung 5.16 gezeigt. Die
Testprobe wird zusammen mit einem Kuhlring auf einem Substrat befestigt, welches auf einen
Schraubtisch fixiert ist. Dieser wird durch einen Schrittmotor mit einer Genauigkeit von 0,2 ym
senkrecht nach oben bewegt. Die Messstange des Elastometers mit einem Durchmesser von
0,4 mm wird in der Mitte des Aktors positioniert. Durch die Aufwartsbewegung des
Schraubtisches (bertragt die Messstange eine Druckbelastung auf den Aktor. Gleichzeitig
wird die Belastung von einem Sensor gemessen und mit einer Genauigkeit von 1 mg
angezeigt.
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Abbildung 5.16: Messaufbau der mechanischen Messung
1: Sensor 2: Kuhlring 3: Messstange 4: FGL-Aktor

5:Elektrischer Kontaktstift 6: Substrat 7: Schraubtisch 8: Schrittmotor

Um die Versuche fir die FGL-Mikroaktoren im austenitischen Zustand durchzufihren, wird
jeder Aktor mit geniigend Leistung aufgeheizt. Am Anfang des Versuchs wird das Messgerat
auf den Nullpunkt eingestellt. Danach wird die Auslenkung dieses FGL-Antriebs in
Abhangigkeit von der Belastung gemessen.

In Abbildung 5.17 ist die Belastungs-Auslenkungs-Kennlinie des NiTi-Aktors im Vergleich zu
den berechneten Werten gezeigt. Um das Verhalten im austenitischen Zustand zu messen,
wird eine Leistung von 35 mW dem FGL-Antrieb zugeflihrt. Fir Auslenkungen kleiner als 70
Mm sind die gemessenen Krafte groler als die berechneten Werte. Die Ursache hierfir ist
eine mdgliche Ungenauigkeit bei der Bestimmung des Nullpunktes. Fir die Auslenkungen >
70 ym werden die berechneten Werte groRer als die gemessenen Krafte. Diese Abweichung
ist dadurch zu erklaren, dass ab 70 ym Auslenkung plastische Deformation auftritt, die im
Modell nicht berlcksichtigt wird. Die maximale reversible Dehnung von NiTi betragt 0,45%.
Nach der Gleichung 5.3 ist dies bei einer Auslenkung von 85 um erreicht. Hierzu ist geman
der Kennlinie eine Kraft von ca. 0,2 N erfordlich. Nach der Gleichung 5.9 ergibt sich eine
Energiedichte des NiTi-Mikroaktors in diesem Fall von ca. 1,5 x10° J/m®.

Die Abbildung 5.18 zeigt die aufgenommenen Kennlinien des NiTiPd-Aktors im austenitischen
Zustand. Im Vergleich zu dem berechneten Werte ist die gemessene Kraft immer kleiner. Das
Modell zur Berechnung der Kraft ist offenbar zu einfach. In diesem Fall wird der Aktor mit 200
mW Leistung beheizt. Die gemessene Kraft steigt mit der Auslenkung an. Sie betragt bei einer
Auslenkung von 90 ym 150 mN. Die maximale reversible Dehnung von 0,3 % erlaubt eine
Auslenkung von ca. 70 ym. In diesem Fall betragt die Kraft ca. 75 mN. Die entsprechende
Energiedichte betragt ca. 0,4 x10° J/m®.
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Abbildung 5.17: Vergleich der berechneten und Abbildung 5.18: Vergleich der berechneten und
gemessenen Auslenkungs-Krafts-Kennlinie im gemessenen Auslenkungs-Krafts-Kennlinie im
austenitischen Zustand. austenitischen Zustand.

5.4 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurden die Eigenschaften der 20 um dicken kaltgewalzten NiygTis¢-Folie und
8um dicken gesputternen NigssTis10Pdass-Dinnschicht charakterisiert, die in folgenden
Kapiteln fir den Ventilantrieb verwendet werden. Die statischen thermischen und
mechanischen Eigenschaften der mit diesen Materialien hergestellten Mikroantriebe wurden
Uberprift, da sie die Ventileigenschaften wesentlich beeinflussen.

Material

Die Umwandlungstemperaturen entscheiden Uber den Einsatzbereich des Materials. Mit DSC
und Widerstands- Messung wurden die Umwandlungstemperaturen der Materialien bestimmt.
Da sich die martensitische Umwandlung der NiTi-Legierung unter Raumtemperatur befindet,
tritt beim Ventilbetrieb nur die R-Phasenumwandlung in Erscheinung. Deren Starttemperatur
und Endtemperatur Ry/ R¢ im lastfreien Zustand betragt 37,9 / 31,2 °C. Deswegen kann die
NiTi-Legierung nur bei Raumtemperatur als Antrieb benutzt werden. Ein Vorteil der
Anwendung der R-Phasenumwandlung ist, daf3 sich eine sehr kleine Hysterese beim Aufheiz-
und Abkuhlungsvorgang ergibt. Das spielt bei dem proportionalen Antrieb des Ventils und der
Realisierung eines Durchflussreglers eine grofe Rolle.

Das NiTiPd zeigt oberhalb der Raumtemperatur eine vollstandige martensitische und
austenitische Umwandlung. Nach den Untersuchungsergebnissen betragen die
Umwandlungstemperaturen Ms/M{A/As ca. 156/112/130/171 °C. Das Material kann somit bei
Temperatur Uber 100 °C als Antrieb verwendet werden.

Der E-Modul im austenitischen Gefligezustand wird durch einen lastabhangigen
Auslenkungsversuch bestimmt. Fir die NiTi-Folie betragt der E-Modul 57 GPa, und fir die
NiTiPd-Diinnschicht 27 GPa.
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Aktorelemente

Fir den Dinnschicht FGL-Mikroaktor wird ein Aktordesign mit Mikrobrickenstruktur
verwendet. Die statischen thermischen und mechanischen Eigenschaften der FGL-
Mikroaktoren aus NiTi und NiTiPd werden im Laufe dieser Arbeit Uberprift.

Weil der FGL-Mikroaktor thermisch betrieben wird, ist die Temperaturverteilung beim
Aufheizen mit elektrischem Strom fur die Eigenschaften des Mikroaktors entscheidend. Die
Mechanismen der konvektiven und konduktiven Kuihlung filhren zu einem
Temperaturgradienten an den Aktorbriicken. Die Untersuchungen zeigen, dass die
Temperatur beim Aufheizen entlang der Aktorbriicke fast linear vom Rand zur Mitte ansteigt.
Gleichzeitig nimmt die Temperaturdifferenz zwischen Mitte und Rand mit der Erhéhung der
Heizleistung proportional zu. Um ca. 80 % des Mikroaktors Uber die Umwandlungstemperatur
aufzuheizen, wird eine minimale Leistung von 35 mW bei NiTi-Mikroaktoren und 200 mW bei
NiTiPd-Mikroaktoren bei Raumtemperatur bendtigt.

Wegen des pseudoplastischen Effektes zeigen die Materialien im R-Phasenzustand bzw
Martensitzustand nur geringe Krafte und erméglichen somit eine leichte Offnung des normal
geoffneten Mikroventils. Im Austenitzustand zeigen die Materialien deutlich groRe Krafte, die
zum Schlieen des Ventils benutzt werden. In diesem Fall sind die maximale Auslenkung und
Spannung von der erlaubten reversiblen Dehnung begrenzt. Laut der Messungen bietet der
Mikroaktor bei der maximalen reversiblen Dehnung von 0,45 % fir NiTi bzw. 0,3 % fir NiTiPd
eine Energiedichte von ca. 1,5 x10° J/m* bzw. 0,4 x10° J/m?®.
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6 Normal gedffnete Mikroventile fiir Raumtemperatur- Betrieb

In diesem Kapitel werden normal gedffnete Ventile mit dem NiTi-Mikroaktor vorgestellt. In
Kapitel 6.1 werden zunéchst das bisherige Ventilkonzept und seine Spezifikation erlautert und
anschlieBend die in dieser Arbeit entwickelten Ventilvarianten beschrieben. Nachfolgend
werden die verschiedenen Ventilvarianten bei stationdrem und dynamischem Zustand fur den
Betrieb mit Gas und Flussigkeit charakterisiert. Die Eigenschaften der Ventile werden
abschliel3end verglichen und bewertet.

6.1 Ubersicht
6.1.1 Bisherige FGL-Mikroventile

Am IMT wurden bereits verschiedene normal geotffnete  Mikroventile  far
Raumtemperatur-Betrieb mit einem Mikroaktor aus NiTi-Folie oder NiTi Dinnschichten [62-64]
realisiert. Das zugrunde liegende Konzept ist in Abbildung 6.1 schematisch dargestellt.

N - Kihlring
istanzscheibe FGL-Aktor
Ventilkammer
ZB
Gehause/ ¢ f Membran

Abbildung 6.1: Schematische Darstellung der bisher am IMT entwickelten FGL-Mikroventile.

Wie in Abschnitt 2.3.1 erlautet, bestehen diese Ventile aus 5 Bauteilen: Gehause, Polyimid
(P1)-Membran, Distanzscheibe, FGL-Aktor und Kihlring. Fur den Betrieb dieser Ventile werden
hohere Leistungen bendtigt, als die in Kapitel 5 durch statische thermische Untersuchung am
NiTi-Mikroaktor ermittelten. Bei Gasbetrieb schlie3en diese Ventile bis zu einem maximalen
Differenzdruck von 2500 hPa. Die dafiir bendttigte minimale Leistung betragt ca. 80 mW [63].
Bei Wasserbetrieb muss bereits bei einem maximalen Differenzdruck von 880 hPa mindestens
120 mW zugefuhrt werden [63]. Die maximale Schaltfrequenz fir Betrieb mit Gas bzw.
Flussigkeit betragt 7 Hz bzw. 0,5 Hz. Die wichtigen Spezifikationen sind in Tabelle 6.1
zusammengefasst.

Tabelle 6.1: Spezifikation des bisherigen NiTi-Mikroventils

Gas Wasser
Dmax Pmax fmax Dmax Pmax fmax
Bisherige Ventile | 2500 hPa 80 mW 7 Hz 880 hPa 120 mW 0,5 Hz

Dmax: maximale Druckdifferenz;

Pmax: maximale Leistung;

fmax: maximale Schaltfrequenz.
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Ursache fur den erhohten Leistungsbedarf dieses Ventiles gegeniber dem in Kapitel 5
beschriebenen sind:

e Ubergangswiderstand der elektrischen Kontaktierung.

Bei Kontaktierung mit Drahtbonden oder Leitmatten ergibt sich ein relativ hoher
Ubergangswiderstand von 0,1 bis 0,3 Ohm je nach Lange des Bonddrahtes und der
Fertigungstoleranzen. Im Vergleich mit dem Widerstand der 20 um FGL-Bauteile von ca. 0,6
Ohm ist dies eine nicht zu vernachlassigende Gréf3e, die beim elektrischen Aufheizen zu
groleren Leistungsverlusten fuhrt.

e Thermische Kopplung.

Bei diesem Ventilkonzept befindet sich der Aktor sehr nahe an der Ventimembran (siehe
Abbildung 6.2). Im gedffnetem Zustand wird wegen der Druckdifferenz in der Ventilkammer die
diinne PI-Membran so deformiert, dass sie dabei einen direkten thermischen Kontakt mit dem
Aktor bildet. Abbildung 6.3 dokumentiert den Zustand bei einem Eingangsdruck von 2000 hPa.
Bei Beheizen des Aktors wird ein grof3er Warmeverlust Uber diese Verbindung durch
Warmeleitung tber die Membran und Konvektion hervorgerufen. Dies fuhrt zu einer erhdhten
Leistungsbedarf im Ventilbetrieb. Nach SchlieBen des Ventils besteht die Gefahr der
Uberhitzung des Aktors. Darlberhinaus fiihrt der erhohte Leistungsbedarf zu einer langeren
Ansprechzeit des Ventils.

Abbildung 6.2: Der Aktor und die Membran im Abbildung 6.3: Der Aktor und die Membran bei
flusslosen Zustand. Aufgenommen unter einem einem Eingangsdruck von 2000 hPa.
optischen Mikroskop der Firma Aristomet. Aufgenommen  unter einem  optischen

Mikroskop der Firma Aristomet.

6.1.2 Aktuelle FGL-Mikroventile

Zur Losung dieser Probleme wurden folgende Anderungen von Design und Technologie
durchgefihrt:

e LaserschweilRen.

Zum Verringern des Uberganswiderstands der elektrischen Kontaktierung wird das in Abschnitt
4.7.1 besprochene Laserschweil3en als elektrisches Kontaktierungsverfahren verwendet.

e Thermischen Isolierung.

Zum Vermeiden der thermischen Kopplung wird eine thermische Isolierscheibe zwischen Aktor
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und Membran angebracht. In diesem Kapitel werden zwei Mdglichkeiten hierfir beschrieben.
Die erste besteht aus einer keramischen Isolierscheibe, bei der zweiten wird eine gestufte
Membran verwendet.

Das mit dem bisherigen Konzept aufgebaute Ventil wird im Folgendem als Referenzventil
bezeichnet, und den mit den verbesserten Konzepten aufgebauten Ventilen gegenuber-
gestellt.

1. Referenzventil

Das Ventil besteht insgesamt aus 7 Bauteilen: Kontaktstift, PMMA-Gehause, PI-Membran,
Silikon-Distanzscheibe (Durchmesse 0,6 mm, Dicke 90 pm), FGL-Aktor, Cu-Kuhlring und
Kontaktplatten. In Abbildung 6.4 ist der Aufbau des Ventils schematisch dargestellt. Die
Herstellungstechnik ist die in Kapitel 4 beschriebene.

Kontaktplatte

3 ___— Abkiihlring
<§>/ FGL-Aktor
< Distanzscheibe

Polyimidmembran

ﬂ]ﬂﬂ[ﬂ’ Gehause

O
Kontaktstif
y

Abbildung 6.4:  Schematische Darstellung des Referenzventils.

2. Ventilvariante-1
In Abbildung 6.5 ist der Aufbau der Ventilvariante-1 schematisch dargestellt.

Q/ Kontaktplatte

___— Abkuhlring

FGL-Aktor

/ Isolierscheibe
Q> Distanzscheibe

Polyimidmembran

"

Gehéuse

v

Abbildung 6.5:  Schematische Darstellung des Ventilvariante-1.

;
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Fur die thermische Entkopplung von Aktor und Ventilkammer sorgt eine 630 um dicke
keramische Isolierschicht, die durch ein Kapillarklebeverfahren mit der PI-Membran auf der
einen und dem FGL-Aktor auf der anderen Seite verklebt wird. Die Keramikscheibe hat eine
Bohrung mit einem Durchmesser von 2 mm in der Mitte. An der beiden Seiten befinden sich
zwei halbkreisformige Aussparungen mit Durchmessern von 2 mm, die den Durchgang der
elektrischen Kontaktstifte ermdglichen. Diese Scheibe wird mit einem Nd-YAG Laser gefertigt.
Zur Realisierung der Vorauslenkung des Aktors wird die urspringlich verwendete
Silikondistanzscheibe durch eine Keramikdistanzscheibe (Durchmesser 0,6 mm, Dicke 630
pm) verlangert. Diese wird durch Laserschneiden gefertigt und anschlieend mit der
Silikonscheibe verklebt.

Ein komplett aufgebautes Ventil mit Keramikscheibe ist in Abbildung 6.6 gezeigt. Die
Gesamtabmessungen des Ventils betragen 6x11x4 mm?® einschlieRlich der elektrischen
Kontaktierungen.

3. Ventilvariante-2

Bei der zweiten Ventilvariante wird die bei Variante 1 verwendete Distanzscheibe, die
keramische Isolierscheibe und die PI-Membran durch eine gestufte Membran bestehend aus
integrierter Isolierscheibe und Distanzscheibe ersetzt. Die Herstellung wird, wie in Abschnitt
4.4.2 erlautet, durch Abformtechnik in einem Herstellungsschritt realisiert. Es vereinfacht den
Aufbau des Ventils, jedoch ist die Prazision herstellungsbedingt begrenzt.

Die integrierte Distanzscheibe hat einen Durchmesser von 0,6 mm, aufl3erdem soll sie hoher
als die Isolierungsstufe sein, um die Vorauslenkung des Aktors zu gewahrleisten. Die
Isolierschicht hat eine Hohe von ca. 100 um bezuglich der Membran. Abbildung 6.7 zeigt eine
REM-Aufnahme einer abgeformten PSU-Membran. Im Vergleich zu Polyimid ist PSU
abformbar, ab einer Temperatur von 178 °C. Bei der Montage wird die gestufte Membran wie
die obige Polyimid-Membran mit dem Geh&use direkt durch Kapillarklebeverfahren verbunden.

FIK £ IMT P
Abbildung 6.6: Photo des FGL-Mikroventils. Abbildung 6.7: Abgeformte PSU-Membran in
der Seitenansicht.
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Die drei Ventilvarianten und ihre wichtigsten Eigenschaften sind in Tabelle 6.2 und Tabelle 6.3
aufgelistet.

Tabelle 6.2: Ventiltypen.

Ventilname Ventil- Thermische Isolierungsmethode Serien-

Variante Referenzventil ohne Keramik -Scheibe Abgeformte Membran | Nummer

Isolierscheibe

R-5 Referenz X 5
V1-3 Variante-1 X 3
V2-2 Variante-2 X 2
Tabelle 6.3: Ubersicht der Ventile.
NiTi-Mikroaktor Membran Ventilkammer | Isolierungsschicht
Ventil Dicke Stegbreite Vorauslenkung des Dicke Durchmesser Dicke
(um) (um) Distanzscheibe (um) (mm) (um)
(m)
R-5 17,5 103 71 5 2 0
V1-3 17,3 102 73 5 2 630
V2-2 17,7 106 86 12 2 100

6.2 Charakterisierung

Zur Charakterisierung der Ventile werden zwei verschiedene Messreihen, jeweils fur den
Betrieb mit Gasen oder Flussigkeiten, durchgefuhrt. In Abschnitt 6.2.1 werden zun&chst
stationdre Messungen vorgestellt. Zur Ermittelung des Einflusses der thermischen Kopplung
auf die Ventileigenschaften sind Temperatur-Profile der verschiedenen Ventiltypen im
stationdren Zustand durch Infrarot-Mikroskopie aufgenommen worden. Aul3erdem wurden die
fluidischen Eigenschaften durch leistungsabhangige Durchflusskennlinien ermittelt. Daraus
folgen die maximal schaltbaren Driicke, die Schliel3leistung und Leckraten. In Kapitel 6.2.2
werden dynamische Messungen vorgestellt. Bei diesen wird der zeitabhangige Verlauf des
Durchflusses von Gasen und Fliissigkeit bestimmt, woraus sich SchlieR- und Offnungszeiten
ergeben.

6.2.1 Stationdre Messungen
6.2.1.1 Stationare Temperatur-Profile

Zur Untersuchung des Einflusses der Isolierschicht wurden die Temperatur-Profile beim
elektrischen Heizen der Ventile, R-5 und V1-3 mit einer Infrarotkamera bei einer
Umgebungstemperatur von ca. 20 °C gemessen. Als Medium wird Stickstoff mit 2000 hPa
Eingangdruck verwendet. Bei diesem Druck wird die PI-Membran aufgrund der Druckdifferenz
in der Ventilkammer nach oben gedrtickt.
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In Abbildung 6.8 ist das Temperatur-Profil des Referenzventils R-5 gezeigt. Bei Beheizen des
NiTi-Aktors mit einer Leistung von 40 mW bleibt das Ventil noch im geéffneten Zustand und hat
einen Durchfluss von 320 sccm. Wegen der konvektiven Kihlung durch den Gasflul3 werden
die Aktorstege nicht in der Mitte sondern am Rand zuerst erhitzt. In diesem Zustand betragt die
Temperatur Tmax @am Rand ca. 25 °C. Dies bedeutet, dass die konvektive Kuhlung durch den
Durchflul3 starker als die konduktive Kiihlung durch den Cu-Kihlring ist. Um den Aktor Uber die
Umwandlungstemperatur (42 °C) aufzuheizen und damit das Ventil zu schlieRen wird eine
Leistung von mindestens 58 mW bendétigt.

Abbildung 6.9 zeigt das Temperatur-Profil des Ventils V1-3 mit einer keramischen
Isolierschicht bei einer elektrischen Heizleistung von 20 mW. Mit dieser Leistung wird das
Ventil noch nicht geschlossen, wobei der Durchfluss 350 sccm betragt. In Gegensatz zu
vorliegendem Ventil erwarmt sich der Aktor hier von innen nach auf3en. Daraus kann
geschlossen worden, dass konvektive Kihlung weitgehend unterdrickt wird, und nur die
konduktive Kiihlung durch die Steige, die Distanzscheibe und den Kuhlring verbleibt. Deshalb
wird in diesem Fall die Schlief3leistung auf 35 mW reduziert.

18 DEZ 02 =0 Ni= 18 DEZ 02 =
11:09:05 (PO 10:24:19 [=]EN[=2

E[1.00

SPOT bl

E|1.00

Kihlring

Marke 9—"1,,_, .
THERMACAM
Abbildung 6.8: Temperatur-Profil des Ventils R-5 Abbildung 6.9: Temperatur-Profil des Ventils
ohne thermische Isolierscheibe bei einer V1-3 mit Keramik Isolierscheibe bei einer
Heizleistung von 40 mW. Die Temperatur der Heizleistung von 20 mW. Die Temperatur der
Marke betragt 23,5 °C. Marke betragt 47,0 °C.

Aus den thermischen Aufnahmen werden Temperatur—Leistungs Diagramme beider Ventile
ermittelt. Dabei wird ein Temperaturmesspunkt in der Nahe des Stegrandes (Punkt 4 in
Abbildung 5.11) festgelegt. In Abbildung 6.10 ist die Temperatur des Messpunktes als Funktion
der elektrischen Leistung bei verschiedenen Driicken fiir das Ventil R-5 aufgetragen .
Zunéchst ist das Ventil im getffneten Zustand. Mit zunehmender Leistung wird es
geschlossen. Bei diesem Versuch werden verschiedene Driicke zwischen 0 bis 2500 hPa
eingestellt. Bei einem Eingangsdruck von 0 hPa wird nur die reine Aufheizung des Aktors
beobachtet. Die Temperatur steigt mit der elektrischen Leistung linear an. Wird der Durchfluss
erhoht, kommt es zu einem Knick in der Temperaturkennlinie der sich bei hoherem Druck zu
hoherer Leistung verschiebt. Der Temperaturknick wird durch das SchlieBen des Ventils
verursacht. Dieses Verhalten kann auf die unterschiedliche konvektive Kihlung der Membran
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im offenen bzw. geschlossenen Zustand zurtickgefuhrt werden. Wegen der Zunahme der
konvektiven Kiihlung mit steigendem Eingangsdruck wird eine hohere Leistung benétigt, um
die gleiche Temperatur zu erreichen.

Abbildung 6.11 zeigt die Temperaturverlaufe des Ventils V1-3 mit thermischer Isolierscheibe.
Aus dieser Kennlinie kann man erkennen, dass die Temperatur bei verschiedenen
Eingangdriicken von 0 bis 2500 hPa mit der elektrischen Leistung durchflussunabhangig linear
ansteigt. Die Temperaturverlaufe werden nicht von der konvektiven Kihlung des Gasflusses
beeinflusst. Damit erfullt die eingesetzte Isolierscheibe das gestellte Ziel der thermischen
Isolierung.
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Ventils R-5 ohne
Isolierungsschicht bei unterschiedlichem Druck.

Diagramm des

Ventils V1-3 mit
Isolierungsschicht bei unterschiedlichem Druck.

Diagramm des

6.2.1.2 Stationare Gasdurchflu3-Messungen

Bei diesen Versuchen wird Stickstoff als Durchflussmedium verwendet. Der stationare Fall wird
durch schrittweises Erhdhen der Heizleistung mit ausreichender Wartezeit zwischen den
Messpunkten erreicht. Die in folgender Abbildung angegebenen Druckwerte sind absolute
Druckdifferenzen gegentber Umgebungsdruck.

e Referenzventil R-5 ohne thermische Isolierscheibe

Typische Kennlinien des Gas-Durchflusses und des elektrischen Widerstands des Ventils R-5
sind in der Abbildung 6.12 dargestellt.

Bei einem Differenzdruck von 500 hPa zeigt das Ventil einen relativ kleinen Durchfluss von 10
sccm im gedffneten Zustand. Die Leistung zum Schlie3en betragt ungeféahr 18 mwW. Damit ist
eine partielle Phasenumwandlung des Aktors ausreichend um die SchlieRkraft aufzubringen.
Deshalb wird in diesem Fall nur eine Veréanderung des Widerstands von ungefahr 0,02 Ohm
beobachtet. Durchfluss, elektrische Schlief3leistung und Widerstandséanderung steigen mit der
Druckdifferenz an. Oberhalb einer maximal schaltbaren Druckdifferenz von 2500 hPa tritt keine
weitere Anderung des Widerstands auf. Dies zeigt, dass in diesem Fall die vollstandige
Phasenumwandlung des Materials fur den Ventilantrieb genutzt wird. Bei diesem Druck zeigt
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das Ventil einen maximalen Durchfluss von 400 sccm im gedffneten Zustand, wobei sich der
NiTi-Mikroaktor im R-Phasenzustand befindet. Zum Schlie3en des Ventils wird eine Leistung
von 92 mW bendtigt. Bei weitem Anstieg des Differenzdrucks kann das Ventil nicht mehr

vollstandig schliel3en.
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Abbildung 6.12: Widerstands- und Durchfluf3 Kennlinie des Ventils R-5 unter stationéren Bedingungen

fur den Betrieb mit Gas.

Die Kennlinien zeigen eine breite Leistungs- und Widerstands-Hysterese, die nicht nur von der
Phasenumwandlung des Materials, sondern auch von den unterschiedlichen
Kihlungszustéande des Ventils im geschlossen und gedffneten Zustand abhangen. Nach dem
SchlieRen des Ventils wird eine deutlich kleinere Leistung bendtigt, um den geschlossen
Zustand zu halten. Dafir gibt es zwei Griinde.

1. Im geschlossenen Zustand ist die Druckkraft kleiner als im getffneten Zustand, da
der Druck nur an der Einlassflache von 0,1 mm Durchmesser anliegt.

2. Die Starke der Abkuhlung in den beiden Zustanden ist verschieden. Im geo6ffneten
Zustand steigt die konvektive Kihlung durch den Gasstrom mit zunehmendem
Druck an und erganzt die konduktive Kiihlung. Dagegen wird im geschlossenen
Zustand das FGL-Bauteil nur durch Wéarmeleitung des Kihlringes gekihilt.

Im geschlossenen Zustand bei maximal schaltbarem Differenzdruck von 2500 hPa liegt der
Leckfluss bei 1,3 sccm. Im Vergleich zu dem Durchfluss von 400 sccm in gedffnetem Zustand
ist die Leckrate ca. 0,3 %. Die Leckfluss wird im Wesentlichen von der Rauhigkeit des
Ventilsitzes und der Membran hervorgerufen.
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e Ventil V1-3 mit Keramik Isolierscheibe

Abbildung 6.13 zeigt Gasdurchfluss- und Widerstandskennlinien des Ventils V1-3. Durch den
Einbau der Isolierscheibe wird die konvektive Kiuhlung des Aktors vermieden. Im
geschlossenen und getffneten Zustand wird das FGL-Bauteil nur durch Warmeleitung tber
den Cu-Kuhlring, der Keramikdistanzscheibe und der Isolierschicht gekuhlt. Im Vergleich zum
Ventil R-5 wird eine kleinere Leistung zum Schliel3en gleicher Differenzdriicke bendtigt. Die
Kennlinie zeigt bei gleichem Druck eine deutliche Verkleinerung der Hysteresisbreite.

Mit dem neuen Konzept kann das Ventil bis zu einem maximalen Druck von 4000 hPa
betrieben werden. Dabei wird ein maximaler Druchflul? von 640 sccm im getffneten Zustand
beobachtet. Zum Schliel3en des Ventils wird eine Leistung von 70 mW benétigt. Der Ventilhub
h kann aus dem Durchflul Q mit der Gleichung 2.3 abgeschéatzt werden. In diesem Fall betragt
der Ventilhub ca. 50 um. Anhand der Dicke der Distanzscheibe lasst sich die entsprechenden
Dehnung im austenitischen Zustand &¢* und im R-Phasenzustand &® durch analytische
Modellrechnungen wie in Abschnitt 5.3.2 zu ca. 0,38 % bzw. zu ca. 1 % bestimmen.
Entsprechend betragt die maximale mechanische Spannung im austenitischen Zustand " ca.
216 MPa. Nach der Gleichung 5.9 wird in diesem Fall eine Energiedichte des NiTi-Mikroaktors
von ca. 4,9x10° J/m?® bestimmt. Die Kennlinie zeigt, dass nach der Dehnung des NiTi-Aktors
Uber ca. 0,6 % im R-Phasenzustand die starke Zunahme der Hysterese durch SIM-Bildung
oder teilweise plastische Deformation hervorgerufen wird [65].

Im geschlossenen Zustand, bei einem maximalen Differenzdruck von 4000 hPa, betragt der
Leckfluss ca. 0,3 sccm. Im Vergleich zum Durchfluss von 640 sccm in getffnetem Zustand ist
die Leckrate ca. 0,05 %.
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Abbildung 6.13: Widerstands- und DurchfluR3- Abbildung 6.14: Widerstands- und Durchfluf3-
Kennlinie des Ventils V1-3 mit Gas Kennlinie des Ventils V2-2 mit Gas
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e Ventil V2-2 mit abgeformter Membran

Abbildung 6.14 zeigt die Kennlinien von Ventilvariante V2-2 bei verschiedenen Driicken
unterhalb 3500 hPa. Im Vergleich zu dem Ventil V1-3 bendtigt dieses Ventil noch geringere
Leistung zum Schlie3en. Gleichzeitig wird aus diesen Kennlinien ersichtlich, dass das Ventil
einen geringeren Durchfluss zeigt. Dafir sind die gute thermische Isolierung und der relative
geringe Membranhub verantwortlich, der aufgrund der Dicke der Membran von 12 pum und der
dickeren Distanzscheibe von 96 pupm hervorgerufen wird. Die maximal schaltbare
Druckdifferenz liegt bei ca. 3500 hPa. Im gedffneten Zustand zeigt das Ventil bei diesem Druck
einen Durchfluss von ca. 330 sccm. In diesem Zustand liegt die Leistung zum Schliel3en des
Ventils bei ca. 26 mW. Die Leckfluss im geschlossenen Zustand liegt bei 2,1 sccm. Diese
VergroRerung ist auf die erhdohte Rauhigkeit der Oberflache der abgeformten Membran
zurtckzufiihren.

Bei dem maximalen Druckdifferenz von 3500 hPa folgt ein Hub Dy des NiTi-Mikroaktors von
ca. 30 um. Die entsprechende Dehnung in austenitischen Zustand &* betragt ca. 0,45 %. In
R-Phasenzustand liegt die Dehnung &7 bei 0,85 %. Die maximal Spannung im austenitischen
Zustand o” lasst sich mit. ca. 260 MPa bestimmen. Die maximale Energiedichte betragt ca.
9x10° J/m®. In diesem Fall ist auch deutlich erkennbar, dass sich wegen der SIM-Bildung die
Leistungshysterese zunehmend verbreitert.

6.2.1.3 Stationare Durchflu3-Messungen mit Wasser

In diesem Fall wird der Durchflu tUber den Differenzdruck in einem Kapillarrohr gemessen
(siehe Abschnitt 3.5). Die in folgenden Abbildungen angegebenen Druckwerte sind die am
Ventilsitz anliegenden Druckdifferenzen.

e Referenzventil R-5 ohne thermischer Isolierscheibe

Die statische Kennlinie fir Wasser unterhalb 1500 hPa von Ventil R-5 wird in Abbildung 6.15
gezeigt. Im Vergleich zum Gasbetrieb wird bei gleicher Druckdifferenz erheblich mehr Leistung
bendétigt, und eine verbreiterte Hysterese zwischen der Schliel3 und Halte-Leistung gezeigt.
Dafir ist die starkere konvektive Kihlung von Wasserdurchfluss verantwortlich. Bei einer
Druckdifferenz von 747 hPa wird eine Leistung von 58 mW zum Schliel3en bendétigt. Mit der
Erhéhung der Druckdifferenz steigt die bendtige Leistung an. Bei einer maximalen
Druckdifferenz von 1487 hPa zeigt das Ventil im gedffneten Zustand einen Durchfluf3 von ca.
5,3 ml/min. Die zum Schliel3en erforderliche Leistung liegt bei ca. 110 mW. Der Leckfluss bei
der Druckdifferenz von 1487 hPa betragt ca. 0,04 ml/min. Die Leckrate betragt ca. 0,7 % des
maximalen Durchflusses.

74



6 Normal gedffnete Mikroventile flir Raumtemperatur-Betrieb

6 -
c 1487 hPa
E 4t “_.-1107 hPa
€ 747 hPa
2
2 2
e L
8 L
20
a of
= 0,54:
e L
) [
- 0,52
C + .
S
(& L ™y,
g 050} \
< [ R
o8l v o
0 50 100 150

Elektrische Leistung (mW)

Abbildung 6.15: Widerstands- und Durchflu-Kennlinie des Ventils R-5 unter stationaren Bedingungen
far den Betrieb mit Wasser

e Ventil V1-3 mit Keramik Isolierscheibe

Abbildung 6.16 zeigt die statische Kennlinie des Ventils V1-3 bei Betrieb mit Wasser. Durch
Verwendung einer Isolierschicht aus Keramik wird die thermische Kopplung zwischen Aktor und
Medium auch in diesem Fall unterdrickt. Die starke konvektive Kihlung der Fllssigkeit hat
daher auf das Aufheizverhalten des Aktors einen geringeren EinfluR. Daher wird eine kleinere
Leistung als bei Ventil R-5 bendtigt. Fur die Druckdifferenz von 1493 hPa braucht das Ventil
V1-3 nur 50 mW im Vergleich zu 110 mW des Ventils R-5. Folglich zeigen die Verlaufe von
Durchflufd und Widerstand eine schmale Hysterese.

Das Ventil kann eine maximal schaltbare Druckdifferenz von 2900 hPa mit maximalem
Wasser-Durchfluf3 von ca. 25 ml/min im gedtffneten Zustand erreichen. Die maximale Leckrate
des Ventils im geschlossenen Zustand liegt unter 0,03 %. Zum Schlieen des Ventils ist eine
maximale elektrische Leistung von 75 mW erforderlich. Aus der Widerstandskennlinie bei 2908
hPa kann man sehen, dass der Widerstand des Mikroaktors im austenitischen Zustand
verandert ist. In diesem Fall ist eine plastische Verformung des Aktors aufgetreten.

e Ventil V2-2 mit abgeformter Membran

Abbildung 6.17 ist die typische Kennlinie des Durchflusses und des elektrischen Widerstands
des Ventils V2-2 im stationaren Betrieb mit Wasser. Die maximal schaltbare Druckdifferenz
betragt 2555 hPa. Der maximale Durchflu betrdgt ca. 13 mil/min. Die zum Schlie3en
erforderliche Leistung liegt unter 100 mW. Die Leckrate ist im geschlossenen Zustand < 0,36
ml/min.
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Abbildung 6.17: Widerstands- und Durchfluk-

Abbildung 6.16: Widerstands- und Durchfluf3-
Kennlinie des Ventils V2-2 fiir den Betrieb mit

Kennlinie des Ventils V1-3 fir den Betrieb mit

Wasser.
Wasser.

6.2.1.4 Diskussion

Zur Demonstration des Einflusses der thermischen Kopplung sind die benétigte Leistungen in
Abhangigkeit von der kontrollierbaren Druckdifferenz fir den Gas- und Wasserbetrieb der drei
Ventilvarianten in den Abbildungen 6.18 und 6.19 zusammengefasst.

Anhand des Vergleichs der Kennlinien kann man feststellen:

Der maximal schaltbare Differenzdruck und die maximal SchlieBleistung werden im stationaren
Fall von der konvektive Kihlung durch das Medium stark beeinflusst. Ohne Isolierscheibe sind
Aktor und Fluidkammer thermisch eng miteinander gekoppelt. Bereits bei geringen
Druckdifferenzen wird eine relativ hohe Heizleistung benétigt, um die konvektive Kiihlleistung
zu Uberwinden. Im Gegensatz dazu bendtigen die mit thermischer Isolierscheibe aufgebaute
Ventile bei gleichen Drucken weniger Leistung, und erzielen héhere maximal schaltbare
Druckdifferenzen. Das Verhalten der thermischen lIsolierung ist abhangig von der Dicke der
Isolierschicht und der Membran.
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Abbildung 6.18: Druck-Leistungs-Diagramm der Abbildung 6.19: Druck-Leistungs-Diagramm
verschiedenen Ventile fir Gas. der verschiedenen Ventile fir Wasser.

6.2.2 Dynamische Messungen

Wie in Abschnitt 3.6 erlautet, wird bei den dynamischen Messungen die leistungsabhangige
SchlieR- und Offnungszeit des Mikroventils mit einem thermischen Durchflusssensor ermittelt.
Da in diesem Fall keine absoluten Durchflisse gemessen werden, ist das Sensorsignal in den
folgenden Abbildungen ohne Skalierung aufgetragen. Die SchlieB- u. Offnungszeit wird aus der
Zeitdifferenz ermittelt, die zum Erreichen von 90 % der Endimpulse erforderlich ist.

6.2.2.1 Dynamische GasdurchfluB-Messungen

Die zeitaufgeldsten Durchfluss-Kennlinien der drei Ventilvarianten sind fir Gasbetrieb in
Abbildung 6.20 bei 1500 hPa dargestellt. Mit einem elektrische Impuls wird der FGL-Mikroaktor
beheizt, um das Mikroventil zu schlielRen. Die Schlie3zeit des Mikroventils wird mit ts, die
Offnungszeit mit t, bezeichnet. Die verwendete Pulsdauer zum SchlieRen der Ventile ist 2 ms.
Die Leistung wird durch die angelegte Spannung U und dem Gesamtaktorwiderstand R aus der
Gleichung P=U%R ermittelt. Die fiir das SchlieBen erforderliche Leistung des Ansteuerpuls
betragt fur Ventil R-5 ca. 1,4 W, fir Ventil V1-3 ca. 1,3 W, und fiir Ventil V2-2 ca. 2,0 W.
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Abbildung 6.20: Vergleich der Offnungs- und SchlieRzeiten von Ventile R-5, V1-3 und V2-2 bei 1500 hPa
mit einem Ansteuerpuls von 2 ms.
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Im Vergleich zu der Schliel3zeit beim Referenzventil R-5 von ts.1 = 40 ms sind die Schliel3zeiten
der Ventile mit thermischer Isolierscheibe deutlich kirzer. Die Schlielzeiten der Ventile V1-3
und V2-2 sind in diesem Fall identisch und betragen ca. t;23 = 18 ms. Die Kennlinie des
Referenzventils zeigt eine Offnungszeit von 40 ms. Die Offnungszeit der Ventile V1-3 bzw. V2-2
betragt 40 ms bzw. 80 ms. Die Offnungszeit ist von der Abkiihlzeit des Aktors abhangig. Im
Vergleich zu Ventil V1-3, das mit einer Keramikscheibe aufgebaut ist, bendtigt das, mit
PSU-abgeformter Membran aufgebaute Ventil V2-2 eine deutlich 1angere Offnungszeit. Diese
wird durch die schlechte konduktive Abklhlung zwischen Aktor und Isolierscheibe verursacht.
Aus den gemessenen SchlieR- und Offnungszeiten der Ventile werden die maximalen
Schaltfrequenzen fiir den Betrieb mit Gas bei 1500 hPa bestimmt. Es ergeben sich fir das
Referenzventii R-5 und das Ventil mit abgeformter Membran V2-2 eine maximale
Schaltfrequenz von ca. 10 Hz, und fiir das Ventil mit Keramik Isolierscheibe V1-3 von ca. 15 Hz.
In Abbildung 6.21 und 6.22 werden die gemessenen Kennlinien der Ventile R-5 und V1-2 mit
der maximalen Schaltfrequenz dargestellt.
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Abbildung 6.21: Zeitaufgeldster Durchfluss- Abbildung 6.22: Zeitaufgeldster Durchfluss-
Kennlinien des Ventils R-5 bei maximaler Kennlinien des Ventils V1-3 bei maximaler
Schaltfrequenz von 10 Hz bei 1500 hPa. Schaltfrequenz von 15 Hz bei 1500 hPa.

Bei Untersuchung des dynamischen Verhaltens der NiTi-Mikroventilen wird beobachtet, dass
die Schliel3zeit der Ventile sehr stark leistungsabhangig ist. In Abbildung 6.23 ist die Schliel3zeit
des Ventils V1-3 als Funktion der Heizleistung bei verschiedenen Differenzdriicken dargestellt.
Die Schliezeit t; fallt mit zunehmender Leistung ab. Das Verhalten kann durch die folgende
Gleichung, die zum Bestimmen der Aufheizzeit von FGL-Drahten verwendet wurde, erklart
werden [66].

, meepAT(p) +0)+W(p)
’ Pelek _Pcunv(p) - Pc()nd

(6.1)

Dabei bezeichnet ¢, die Theoretische SchlieRzeit, P,, die Elekirische Heizleistung, W (p)
die Hubarbeit, cp die Spezifische Warmekapazitat, m die Masse des FGL-Bauteiles, p die
Anliegende Druckdifferenz, P die Konvektionsleistung, P _ , die Konduktionsleistung, O,

die Spezifische Transformationsenergie von NiTi, AT die Differenz zwischen Raumtemperatur
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und Transformationstemperatur.

Die Gleichung zeigt ein reziprokes Verhalten zwischen Schlief3zeit ¢, und elektrischer
Heizleistung p,, , welches mit der Kennlinie gut Uberein stimmt.
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Abbildung 6.23: SchlieRzeit-Leistung Diagramm des Ventils V1-3.

6.2.2.2 Dynamische DurchfluB-Messungen mit Wasser

Der zeitliche Verlauf des Durchflusses bei Betrieb mit Wasser von Ventil V1-3 ist in Abbildung
6.24 dargestellt. Mit einem Impuls von 2 ms und einer Leistung von 1,77 W kann das Ventil bei
1500 hPa Differenzdruck bis zu einer maximalen Schaltfrequenz von 10 Hz betrieben werden.
In diesem Fall betragt die SchlieRzeit ts ca. 25 ms und Offnungszeit t, ca. 75 ms. Im Vergleich zu
den Betrieb mit Gas in Abbildung 6.20 zeigt die Kennlinie eine langere SchlieRzeit. Und damit
auch einen Anstieg in der Heizleistung. Gleichzeitig wird auch eine zunehmende Offnungszeit
beobachtet.

Die Abbildung 6.25 zeigt eine zeitaufgeloste Durchfluss-Kennlinie von Ventil V2-2 bei einem
Differenzdruck von 2000hPa. Die elektrische Impulsdauer betragt 5 ms, die Leistung 1,39 W.
Die SchlieR- bzw. Offnungszeit betragen t; ca. 38 ms, bzw. t, ca. 62 ms. In diesem Fall liegt die
maximal mogliche Schaltfrequenz bei ca. 10 Hz.

1500 hPa Ele,_!<trischer Impuls 2000 hPa Elektrischer Impuls
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Abbildung 6.24: Typische zeitaufgeldste Abbildung  6.25:  Typische  zeitaufgelOste
Durchflusskennlinie des Ventils V1-3 mit Durchflusskennlinie des Ventils V2-2 mit maximal
maximaler Schaltfrequenz von 10 Hz. Schaltfrequenz von 10 Hz.
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6.2.3 Dauerbetrieb

Zur Untersuchung von Alterungseffekten ist das Ventil V1-3 mit einer Schaltfrequenz von 10 Hz
bei 2000 hPa mit Gas iiber 15 Stunden (5,4x10° Zyklen) betrieben worden. Dieser Test wurde
mit einer Pulsdauer von 2 ms und einer Leistung von ca. 1,3 W durchgefiihrt. Wahrend des
Dauerversuchs wurde das Durchflusssignal des Ventils mit einem Osziloskop gemessen. Das
Ergebnisse ist eine nur unwesentliche Anderung des maximale Durchfluss von anfanglich 220
sccm auf 217 scem.

6.3 Weitere Miniaturisierung des FGL-Mikroventils

Der aktive Teil der untersuchten Ventile besitzt nur eine geringe Flache von 3,5x3,5 mm?.
Dagegen werden fir elektrische Kontaktierung und mechanische Verbindung relative grof3e
Flachen bendtigt. Die weitere Miniaturisierung hat daher im Wesentlich die Optimierung der
Aufbau-Verbindungs-Technik auf kleinere Flache zum Ziel. Zum Verkleinern der
Gesamtdimension des Ventils werden die AuRenabmessung des Ventilgehduses und der
Durchmesser der elektrische Kontakistifte verkleinert, wahrend die Dimension der
Ventilkammer und der Aktorbriicke nicht verandert wird. Es ist ein neues Gehausedesign
entwickelt worden, bei dem die Gesamtabmessung des Ventils 6x6x3 mm?® inklusive der
elektrischen und fluidischen Anschlisse betragt. In diesem Design werden beide elektrische
Kontaktstifte mit einem Durchmesser von 1 mm auf einer Seite des Aktors angebracht.
Abbildung 6.26 zeigt ein Photo des verkleinerten Ventils mit elektrischen Kontaktstiften und
fluidischen Anschlissen.

Abbildung 6.26: Photo des verkleinerten FGL-Mikroventils

6.4 Zusammenfassung

In diesem Kapitel ist das normal gedffnete Mikroventil betrieben mit einem NiTi-Mikroaktor aus
kaltgewalzter Folie auf der Basis des bisherigen NiTi-Mikroventils optimiert worden. Hierflr sind
folgende zwei Verbesserungen eingesetzt worden.

e Laserschweilden als elektrisches Verbindungsverfahren.

Die Eigenschaften der Mikroventile sind stark abhangig von dem elektrischen
Verbindungsverfahren, da der Mikroaktor elektrisch angetrieben wird. Ein groRer
Ubergangswiderstand der elektrischen Verbindung fiihrt zu einem groRen Leistungsverlust.
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Damit wird auch die dynamische Eigenschaft des Mikroventils beeinflusst. Deshalb ist das in
Abschnitt 4.7.1 beschriebene Laserschweil3en als elektrisches Verbindungsverfahren beim Bau
des Mikroventils eingesetzt worden.

o Neues Ventilkonzept mit thermischer Isolierung.

Bei dem bisherigen Ventilkonzept wird der Mikroaktor direkt mit der Membran verbunden. Es
fuhrt zu einer Warmeverluste des Mikroaktors durch die thermische Kopplung zwischen
Mikroaktor und Medium. Darlber hinaus fiihrt der erhéhte Leistungsbedarf zu einer langeren
Aufheizzeit des Mikroaktors und damit zu einer langeren Ansprechzeit des Mikroventils. Dies
wirkt sich insbesondere bei Betrieb mit Wasser aus. Fur die weitere Verbesserung ist ein neues
Ventilkonzept mit thermischer Isolierung entwickelt worden. Die thermische Isolierung ist durch
eine Keramikscheibe oder eine gestufte abgeformte PSU-Membran realisiert worden.

Durch Einsatz des neuen Ventilkonzeptes und des Laserschwei3ens werden die Eigenschaften
der NiTi-Mikroventile fir den Gasbetrieb von maximal schaltbaren Druckdifferenz von 2500
hPa, der entsprechenden Schlielleistung 80 mW und der maximalen Schaltfrequenz 7 Hz auf
4000 hPa, 75 mW und 15 Hz verbessert. Fur den Betrieb mit Wasser werden die Eigenschaften
von maximal schaltbaren Druckdifferenzen 880 hPa, der entsprechenden Schlielleistung 120
mW und der maximalen Schaltfrequenz 0,5 Hz auf 2900 hPa, 75 mW und 10 Hz verbessert. In
dem neuen Ventil wird eine maximale Energiedichte von ca. 9x10° J/m® erreicht.

Die wichtigsten Eigenschaften der bisherigen und neu entwickelten NiTi-Mikroventilen sind zum
Vergleich in Tabelle 6.4 zusammengestellt.

Tabelle 6.4: Vergleichen der wichtigen Spezifikationen.

Gas Wasser
Dmax Pmax fmax Dmax Pmax fmax
Bisherige Ventile | 2500 hPa 80 mW 7 Hz 880 hPa 120 mW 0,5 Hz
Neu entwickelte | 4000 hPa 75 mW 15 Hz 2900 hPa 75 mW 10 Hz
Ventil V1-3

Dmax: maximale Druckdifferenz;

Pmax: maximale Leistung;

fmax: maximale Schaltfrequenz.
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7 Normal geoffnetes Mikroventil fiir Anwendungen uber 100 °C

In diesem Kapitel wird ein normal gedffnetes Ventil mit einem NiTiPd-Mlkroantrieb fur die
Anwendung Uber 100 °C vorgestellt. In Abschnitt 7.1 wird die Motivation zur Entwicklung des
Ventils erlautet und eine Ubersicht zum Ventildesign gegeben. AnschlieRend werden die
statischen und dynamischen Eigenschaften beim Betrieb mit Gas in Abhangigkeit von der
Temperatur vorgestellt und bewertet.

7.1 Ubersicht
7.1.1 Motivation

Viele Anwendung z.B. im Automobil oder bei der Hochtemperatur-Gas-Chromatographie
erfordern erhdhte Betriebstemperaturen von Ventil-Systemen. Um den
Einsatztemperaturbereich des FGL-Mikroventils zu erweitern, wird eine FG-Legierung mit
hoher Umwandlungstemperatur bendétigt. Bei erhéhter Temperaturdifferenz zwischen Betrieb-
und Umgebungs-Temperatur sind aulerdem verbesserte dynamische Eigenschaften zu
erwarten.

Bislang wurden verschiedene FGL-Dinnschichten mit hohen Umwandlungstemperaturen As
Uber 100 °C hergestellt, z.B. NiMnGa [67, 68], NiTiHf [69-72], und NiTiPd [73,74]. Prinzipiell
sind diese Materialsysteme flir Ventilanwendungen bei hoher Temperatur geeignet. Das
NiTiHf zeigt jedoch eine groRe Temperaturdifferenz zwischen A und My, die zu einer hdheren
Ansteuerleistung und einer begrenzten Dynamik fuhrt. Diese Eigenschaften sind stark
abhangig vom Hf-Gehalt [75]. Das NiMnGa zeigt zusatzlich zum FGE noch einen
magnetischen Effekt, der zum Rickstellen des Aktors im leistungslosen Betrieb genutzt
werden kann [76]. Das NiTiPd zeigt einen reinen FGE, der in einem weiteren Temperatur-
Bereich bis 700 °C einstellbar ist, mit einer relativ schmaleren Hysterese als NiTiHf. In dieser
Arbeit wird das in Kapiteln 5 charakterisierte NiTiPd verwendet.

Bisher wurde Tis4(NisoPdso)ss am IMT schon als Mikroantrieb in Ventilen eingesetzt [77]. Zur
Herstellung der NiTiPd-Schicht wurde das Material direkt auf ein mit einer Au-Opferschicht
bedecktes Keramiksubstrat gesputtert, welche zur Entfernung der NiTiPd-Schicht diente.
Danach wurde die NiTiPd-Schicht mit einem elektrolytischen Photoatzverfahren strukturiert
[78]. Dabei treten drei Probleme auf:

¢ Beim Konditionieren diffundiert Au in die NiTiPd-Schicht. Dies fiuhrt zu einer Abnahme der
Umwandlungstemperatur. Entsprechend niedrig ist die maximale Betriebstemperatur des
Ventils.
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¢ Durch Diffusion geht die Opferschicht verloren. Folglich lasst sich der FGL-Mikroantrieb
nach dem Strukturieren nur schwer vom Keramiksubstrat entfernen.

In dieser Arbeit werden diese Probleme wie folgt gelost:

e Zum Vermeiden der Au-Diffusion wird eine freitragende NiTiPd-Schicht verwendet, die
direkt vom Hersteller bezogen wird.

e Ein neuer Atzprozess wird in Abschnitt 4.1.2 fiir die nasschemische Mikrostrukturierung
des NiTiPd entwickelt.

Wie in Kapitel 5 erlautet, betragt die Umwandlungstemperatur des in diesem Kapitel
verwendeten NiTiPd ungefahr M¢/ As 112/171 °C. Die maximale reversible Dehnung betragt
ca. 0,3 %. Deshalb lalt sich der NiTiPd-Mikroaktor bis zu einer Anwendungstemperatur tUber
100 °C betrieben.

7.1.2 Herstellung

Fur das NiTiPd-Ventil wird das in Abbildung 6.5 gezeigte Ventilkonzept verwendet. Wegen der
hohen Umwandlungstemperatur des Materials spielt die thermische Isolierung zwischen dem
Aktor und dem durchflieRenden Medium bei diesem Ventil eine groRere Rolle als beim NiTi-
Ventil. Zur thermischen Isolierung wird hierbei eine 630 uym dicke Keramikscheibe eingesetzt.
In diesem Fall kann die gestufte PSU-Membran nicht mehr verwendet werden, da die
maximale Temperatur fir die Warmeformbestandigkeit von PSU bei nur 178 °C liegt und
daher leicht Gberschritten werden kann [47].

Zur Anwendung des Ventils im Hochtemperaturbereich sollten alle Materialien der
Ventilbauteile mindestens bis zur Temperatur der vollstandigen Phasenumwandlung von
A=171 °C stabil bleiben. Die Materialien der Membran und des Gehauses missen auf ihre
Verwendbarkeit bis zu dieser Temperaturen Uberprift werden. Die Grenztemperatur des
Polyimid (PI) bei Langzeitbeanspruchung liegt bei ca. Gber 180 °C [47], so dal} dieses
Material weiterhin verwendet wird. Da die Grenztemperatur fur die Warmeformbestandigkeit
von PMMA nur bei 74 °C liegt [47], wird in diesem Fall das Gehause aus PES
(Polyethersulfone) hergestellt, dessen Warmeformbestandigkeit Uber 203 °C liegt [47].

Zur mechanischen Verbindung wird das gleiche Klebeverfahren wie beim NiTi-Ventil
verwendet. Es wird hierbei ein 2-Komponenten Epoxidharzklebstoff ,Epo-Tek Kapillarkleber*
eingesetzt, da dieser bis 300 °C hitzebestandig ist. Zur elektrischen Kontaktierung wird weiter
das Laserschweilden eingesetzt. In diesem Fall spielt nicht nur der kleine
Ubergangswiderstand sondern auch die thermische Stabilitiat des Verfahrens eine grole Rolle
(siehe Abschnitt 4.7.1). Die Gesamtabmessungen des Ventils betragen 6x11x4 mm?
einschliellich der elektrischen Kontaktierungen.
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7.1.3 Designparameter

Die wichtigsten Designparameter des entwickelten NiTiPd-Mikroventils sind in Tabelle 7.1
zusammengestellt. Das hier verwendete Aktordesign ist das gleiche wie beim NiTi-Mikroaktor.
Auf Grund der geringeren Dicke der Dinnschicht von nur 8 ym wird in diesem Fall eine
Distanzscheibe mit einer Héhe von 50 um verwendet.

Tabelle 7.1: Wichtige Designparameter des NiTiPd-Mikroventils.

NiTiPd-Mikroaktor Membran Ventilkammer | Isolierungsschicht
Dicke Stegbreite Vorauslenkung durch Dicke Durchmesser Dicke
(um) (um) Distanzscheibe (um) (um) (mm) (um)
8 120 50 5 2 630

7.2 Charakterisierung

In diesem Abschnitt werden die stationdren und dynamischen Eigenschaften des NiTiPd-
Mikroventils fir den Betriecb mit Gas bei verschiedenen Umgebungstemperaturen
charakterisiert. Als DurchfluR-Medium wird hier Stickstoff verwendet. Zur Einstellung der
Umgebungstemperatur wird das Ventil in einen Thermostat eingelegt, der mit einer
zusatzlichen Heizung erwarmt werden kann (der Aufbau ist in Abbildung 3.3 dargestellt). In
diesem Fall wurde kein Vakuum verwendet, um die reale Anwendungsumgebung zu
simulieren. Nach der Kalibrierung variiert die maximale Temperaturabweichung im Thermostat
zwischen £5°C im Bereich unter 120 °C.

7.2.1 Stationare GasdurchfluB-Messungen

In Abbildung 7.1 sind typische Durchfluss- und Widerstands-Kennlinien des Ventils bei
verschiedenen Umgebungstemperaturen unter 120 °C bei einem Differenzdruck von 700 hPa
aufgefuhrt. Das Schaltverhalten der Ventile ist auf den FGE zurtckzuflhren, wie ein Vergleich
der beiden Kennlinien zeigt.

Bei 120 °C wird eine Leistung von ca. 80 mW zum VentilschlieRen bendtigt. Mit Abnahme der
Umgebungstemperatur steigt die erforderliche Leistung auf ca. 260 mW bei 20 °C. Der
maximale Durchfluss betragt ca. 18 sccm. Der Gesamtwiderstand erhdht sich wegen dem
positiven Temperaturkoeffizienten von NiTi mit dem Anstieg der Umgebungstemperatur. Der
Leckfluss betragt bei 20 °C ca. 0,03 sccm und bei 120 °C ca. 0,02 sccm, was ca. 0,1 % des
maximalen Durchflusses entspricht.
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Bei weiterem Ansteigen der Druckdifferenz kann das Ventil nicht mehr vollstandig
geschlossen werden. Die maximal nutzbare Druckdifferenz liegt daher bei ca. 700 hPa. Bei
héherer Umgebungstemperatur verringert die einsetzende Phasenumwandlung des Materials
den Durchfluss.
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Abbildung 7.1: Durchfluss- und Widerstands- Abbildung 7.2: Durchfluss- und Widerstands-
Kennlinie des NiTiPd-Ventils bei Betrieb mit N, Kennlinie des NiTiPd-Ventils bei Betrieb mit
Gas bei 700 hPa und verschieden Gas bei verschiedenen Differenzdriicken bei
Umgebungstemperaturen. einer Umgebungstemperatur von 100°C.

Abbildung 7.2 zeigt typische Durchfluss- und Widerstands-Kennlinien des NiTiPd-Ventils bei
einer Umgebungstemperatur von 100 °C flir verschiedene Druckdifferenzen unterhalb 700
hPa. Bei dem maximalen Differenzdruck von 700 hPa zeigt die Kennlinie einen Durchfluss von
ca. 19 sccm im gedffneten Zustand. Zum Schlieen wird eine Leistung von 145 mW bendtigt.
Mit der Abnahme des Differenzdrucks verringet sich auch der Durchfluss. Bei 300 hPa betragt
er ca. 5 sccm. Durch den Einsatz der thermischen Isolierscheibe werden die SchlieRleistung
und die Differenz zwischen der Schlie3- und Halte-Leistung nicht von der konvektiven
Kihlung des Durchflusses beeinflusst. Die Widerstands-Kennlinie zeigt bei den verschieden
Differenzdriicken den gleichen Verlauf. Der Leckfluss betragt bei 700 hPa ca. 0.03 sccm und
bei 300 hPa ca. 0.01 sccm.

In Abbildung 7.3 sind die bendtigten SchlieRleistungen in Abhangigkeit von der
Umgebungstemperatur bei einem Differenzdruck von 700 hPa zusammengefasst. Mit dem
Anstieg der Umgebungstemperatur fallt die bendtigte Schlielleistung nahezu linear ab.
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Abbildung 7.3: Die Leistungskennlinie in Abhangigkeit von der Umgebungstemperatur des NiTiPd-
Ventils fir den Betrieb mit Gas bei 700 hPa.

Der Ventilshub h kann durch den Durchflufy Q mit den Gleichung 2.3 abgeschatzt werden. In
diesem Fall betragt h ca. 8 ym bei dem maximalen Durchfluss von ca. 20 sccm. Anhand der
Dicke der Distanzscheibe Iasst sich die entsprechenden Dehnung im austenitischen Zustand
¢® und im martensitischen Zustand €“ durch analytische Modellrechnungen wie in Abschnitt
5.3.2 von ca. 0,26 % bzw. von ca. 0,34 % bestimmen. Entsprechend betragt die maximale
mechanische Spannung im austenitischen Zustand " ca. 69 MPa. Nach der Gleichung 5.9
wird in diesem Fall eine Energiedichte des NiTiPd-Mikroaktors von ca. 0,74x10°% J/m?3
bestimmt.

7.2.2 Dynamische GasdurchfluB-Messungen

Das dynamische Verhalten des Ventils im Gasbetrieb wird mit zeitaufgeldsten
Durchflussmessungen untersucht. Der Gas-DurchfluR wird dabei mit dem gleichen
thermischen Durchflusssensor wie in Kapitel 6 ermittelt.

Abbildung 7.4 zeigt eine zeitaufgeloste Durchflu-Kennlinie des Ventils bei 300 hPa bei
verschiedenen Umgebungstemperaturen. Der elektrische Impuls zum Schlief3en ist 1 ms lang.
Die fur das Schlielten bendtige Leistung nimmt mit der Erhéhung der Umgebungstemperatur
ab. Bei 20 °C betragt die Pulsleistung ca. 7,5 W. Bei 120 °C fallt die Leistung auf ca. 3,3 W
ab. In diesem Fall ist die Schliel3zeit bei 20 °C und 120 °C fast identisch, bei ca. 10 ms. Die
Offnungszeit nimmt erheblich mit steigender Temperatur zu. Bei 20 °C betrégt sie ca. 22 ms,
bei 120 °C ca. 75 ms. Dieses Verhalten wird auf die konduktive Kihlung bei den
verschiedenen Temperaturdifferenzen zwischen der Umgebungstemperatur und der
Umwandlungstemperatur zuriickgefiihrt. Mit den Messergebnissen der Schlielzeit und
Offnungszeit konnte die maximal mégliche Schaltfrequenz zum SchlieBen und Offnen des
Ventils bei verschiedenen Umgebungstemperaturen bestimmt werden.
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In Abbildung 7.5 werden die berechneten Frequenzen dargestellt. Aus dieser Kennlinie wird
deutlich, dass die Frequenz kontinuierlich mit dem Anstieg der Umgebungstemperatur
abnimmt. Sie betragt bei 20 °C ca. 30 Hz, und bei 120 °C ca. 10 Hz.

In den Abbildungen 7.6 und 7.7 sind die gemessenen Kennlinien des Ventils bei der
Temperatur von 20 °C und 100 °C mit der maximalen Schaltfrequenz von 30 und 15 Hz

dargestellt.
_.-Elektrischer Impuls
120 °C
% 105 °C
-]
= 90 °C
-C o
o 70°C
A 20°C
%)
@®
O]
b, o, :
f\.'l‘-'.\.\‘\ 7"";’\ HAY Nty "'-\:.y!;,, e

Zeit (s)

Abbildung 7.4: Vergleich der Offnungs- und
SchlieRzeiten des Ventils bei verschieden
Umgebungstemperaturen. Der Steuerpuls ist 2
ms lang.
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Abbildung 7.6: Durchfluss-Kennlinien bei

maximaler Schaltfrequenz von 30 Hz bei einer
Umgebungstemperatur von 20 °C und einem
Druckdifferenz von 300 hPa. Der Steuerpuls ist
2 ms lang.
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Abbildung 7.5: Maximale Schaltfrequenz des
Ventils in Abhangigkeit von der
Umgebungstemperatur bei Gasbetrieb und
einer Druckdifferenz von 300 hPa.
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Abbildung 7.7: Durchfluss-Kennlinien bei

maximaler Schaltfrequenz von 15 Hz bei einer
Umgebungstemperatur von 100 °C und einem
Druckdifferenz von 300 hPa. Der Steuerpuls ist
1 ms lang.
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7.3 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wird erstmals ein NiTiPd-Mikroaktor mit einer hohen
Umwandlungstemperatur von tber 100 °C als Ventilantrieb verwendet. Wegen der hohen
Umwandlungstemperatur wird der Arbeitstemperaturbereich des Ventils von Raumtemperatur
bis 120 °C erweitert. Gleichzeitig werden die dynamischen Eigenschaften des Ventils durch
die verstarkte konduktive Kiihlung deutlich verbessert.

Zur Anpassung an die hohe Umgebungstemperatur wurde fir das Gehause ein temperatur-
bestandiger Kunststoff benutzt. Durch Abstimmen der mechanischen (temperaturbestandiger
Klebstoff) und elektrischen (Laserschweilden) Aufbau- und Verbindungstechniken konnten die
Funktionseigenschaften des Ventils bis zu 120 °C nachgewiesen werden.

Mit dem 8 um dicken NiTiPd-Mikroaktor kann das Ventil bis einer maximal kontrollierbaren
Druckdifferenz von 700 hPa mit einem Durchfluss von ca. 18 sccm arbeiten. Daflr bietet der
NiTiPd-Mikroaktor eine Energiedichte von 0,7x10° J/mm*® an. Abhangig von der
Betriebstemperatur zwischen 20 °C und 120 °C variiert die bendtige Leistung zwischen 260
und 80 mW. Bei 120 °C betragt die maximale Schaltfrequenz des Ventils ca. 10 Hz. Mit
Abnahme der Umgebungstemperatur nimmt die maximal Schaltfrequenz fast linear zu. Bei
Raumtemperatur wird eine kurze Abkihlungszeit des Aktors von 22 ms durch die groRe
Temperaturdifferenz  zwischen der Umwandlungstemperatur des Materials und der
Umgebungstemperatur erreicht. In diesem Fall zeigt das Ventil eine maximale Schaltfrequenz
von 30 Hz.
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8 Ventil-Sensor-System

Dieses Kapitel konzentriert sich auf die Kombination der in Kapitel 5 vorgestellten NiTi-
Mikroventile mit Durchflusssensoren, um Ventil-Sensor-Systeme flir Gase zu realisieren. Dazu
werden zwei Systemkonzepte entwickelt, ein modulares und ein integriertes Aufbaukonzept.
In Abschnitt 8.1 wird zuerst das modulare Konzept fir den Aufbau von Ventil-Sensor-
Systemen vorgestellt. AnschlieBend werden die physikalischen Eigenschaften eines
mikrofluidischen Reglers bestehend aus einem normal gedffneten NiTi-Mikroventil und einem
Durchflusssensor diskutiert. Abschnitt 8.2 behandelt nachfolgend die physikalischen
Eigenschaften eines integrierten Ventil-Sensor-Systems.

8.1 Modulares Ventil-Sensor-System

In den letzten Jahren, entstand eine zunehmende Nachfrage an mikrofluidischen Systemen
z.B. fUr die exakte Dosierung von Gasen und Flissigkeiten [79]. Dafir sind verschiedene
mikrofluidische Komponenten entwickelt worden [8], z.B Mikroventile (betrieben mit FGL,
PZT,...), Mikropumpen, Drucksensoren und Durchflusssensoren. Mikrofluidische Systeme
kénnen hybrid oder monolitisch aufgebaut werden. Fir modulare Systeme sind bereits einige
Konzepte in Silliziumtechnik vorgeschlagen worden [80].

Dieser Abschnitt konzentriert sich auf die modulare Kombination von mikrofluidischen
Komponenten aus Kunststoff. Im Folgenden wird ein modular aufgebautes mikrofluidisches
Ventil-Sensor-System vorgestellt, das ein NiTi-Mikroventil und einen Durchflusssensor enthalt,
welcher auf dem thermisch anemometrischen Grundprinzip [81] basiert. Nach Diskussion der
Eigenschaften der einzelnen Komponenten, werden die dynamische Eigenschaften und die
technologischen Aspekte der modularen Systemintegration diskutiert. Der abschlielRende Teil
konzentriert sich auf die physikalischen Eigenschaften des mikrofluidischen Steuersystems.

8.1.1 Modulares Systemkonzept

In Abbildung 8.1 ist eine schematische Darstellung eines modularen Ventil-Sensor-Systems
gezeigt. Das System besteht aus drei Ebenen: einer Funktionsebene, einer fluidischen Ebene
und einer elektrischen Ebene. Die Funktionsebene enthalt zwei Elemente, das NiTi-
Mikroventil und den Durchflusssensor. Die Funktionselemente haben einen fluidischen Ein-
und Ausgang mit einem Durchmesser von je 0.6 mm auf ihrer unteren Seite, die als
Schnittstelle zur fluidischen Ebene dienen. Die fluidische Ebene besteht aus einer 2 mm
dicken Polymer-Grundplatte, in der alle fluidischen Kanale mit einem Querschnitt von 0,6x0,3
mm? zwischen den Funktionselementen und den Anschliissen zu den externen fluidischen
Bauteilen durch Frasen hergestellt werden. Um kleine Totvolumina zu erzielen und die
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Ansprechzeit des Sensors zu verbessern, wurde ein geringer Abstand von 4,7 mm zwischen
dem Ausgang des Ventils und dem Eingang des Sensors gewahlt. Sowohl die
Funktionselemente als auch die fluidische Grundplatte enthalten Bohrungen fir die
elektrischen Anschliisse zur elektrischen Ebene, die sich unterhalb der fluidischen Ebene
befinden. Die elektrische Ebene ist eine gedruckte Leiterplatte, die Offnungen fiir elektrische
durchgehende Kontakte und einen Stecker enthalt.

Funktionselement-
Schicht

Fluidische-
Schicht

Elektrische-
Schicht

Abbildung 8.1: Schematische Darstellung eines modularen Ventil-Sensor-Systems.

8.1.2 Funktionselemente
8.1.2.1 NiTi-Mikroventil

Fur die Realisierung des Systems wird ein normal gedffnetes NiTi-Mikroventil verwendet, um
den Gas-Durchfluss zu steuern. Details zum Design, zur Herstellung und zu den
Eigenschaften dieses Mikroventils finden sich in Kapitel 6. Der Durchmesser der
Ventilkammer und der Ventileingangsoffnung betragen 2 mm, bzw. 200 pym. In diesem Fall
betragt das Totvolumen des Systems ca. 0,05 pl. Um eine thermische Kopplung zwischen
Aktor und Fluidkammer zu vermeiden, wird eine in Abformtechnik hergestellte gestufte
Membran benutzt. Die durchschnittliche Dicke der Membran betragt ungefahr 10 ym. Die
integrierte Distanzscheibe ist 84 ym dick und hat einen Durchmesser von ungefahr 0,6 mm.
Dicke und Breite des NiTi-Mikroaktors betragen ca. 18 um bzw. 96 um. Abbildung 8.2 zeigt
charakteristische Kennlinien des statischen Gas-DurchfluR-Verhaltes des Ventils und des
elektrischen Widerstands des NiTi-Aktors. Fir die Versuche mit Stickstoffgas betragt die
maximal schaltbare Druckdifferenz ca. 3000 hPa. Der entsprechende maximale Durchfluss
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und die maximale Steuerenergie fur den Betrieb sind ungefahr 450 sccm, bzw. 48 mW. Die
Leckrate betragt weniger als 0,1%.
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Abbildung 8.2: Kennlinien vom statischen Gas-Durchfluss des verwendeten NiTi-Mikroventils

8.1.2.2 Durchflusssensor

Der Betrieb des Durchflusssensors basiert auf dem thermisch anemometrischen Prinzip. Der
Sensor besteht aus einem durch Heil3pragen abgeformten oberen und untereren Polymer-
Gehause, die zusammen einen Kanal bilden. In dem Kanal wird eine Fahne aus einer
Polyimid-Membran mit einer Dicke von 2,5 um wie in Abbildung 8.3 aufgehangt, so dass eine
thermisch bedingte Verbreiterung des Kanals keinen Einfluss auf das Messsignal hat. In der
neutralen Faser der Membran ist ein Platinheizleiter integriert. Durch diese Platzierung der
Messstruktur ist keine Verfalschung des Messsignals durch Verbiegungen oder
Flatterbewegungen der Fahne moglich [35]. Die Dimensionen des benutzten
Durchflusssensors sind 4,5 x 5,5 x 1,2 mm® Der Querschnitt des Kanals mift ungefahr 600 x
800 um?. Der elektrische Widerstand des Heizleiters betragt ca. 630 Ohm.

Der Durchflusssensor kann auf zwei Weise betrieben werden, mit einem elektrischen Impuls
oder mit konstantem elektrischem Strom. Bei Impulsbetrieb wird zuerst die Temperatur der
Flissigkeit durch den Widerstand mit einem niedrigen elektrischen Strom festgelegt, der das
System nicht aufwarmt. Dann wird der elektrische Strom weiter erhoht, bis die
Widerstandsanderung des Heizleiters einen vorherbestimmten Anstieg seiner Temperatur
anzeigt. Die hierzu bendtigte Energie wird als Maly fir die Stromungsgeschwindigkeit
genommen. Die Daten bezlglich der Temperatur und des Durchflusses werden weiter
verarbeitet, um die temperaturkompensierten Daten zu ermitteln. Der Vorteil dieses
Vorgehens liegt darin, dass das Messsignal durch die Temperaturkompensation nicht von
eventuellen Temperaturanderung beeinflusst wird. Nachteile ergeben sich jedoch beziiglich
des zeitlichen Ansprechverhaltens, die im Sekundenbereich liegt. Beim Verwenden von
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konstantem elektrischen Strom wird die Widerstandsanderung aufgrund des einsetzenden
Volumenstroms mit einer Wheatstone’schen Briickenschaltung gemessen. Daraus ergibt sich
eine Spannungsanderung, proportional zum Widerstand. In diesem Betriebsmodus zeigt das
Messsignal eine gute Ansprechzeit, die Messgenauigkeit wird jedoch von der Temperatur
beeinflusst. Um eine bessere Ansprechzeit fir die Regelung zu erzielen, wird in dieser Arbeit
der Sensor in diesem Modus betrieben.

fluidischer Anschluss fluidischer Anschluss

oberes Gehiuse
Leiterbahn

Volumenstrom

. Trigerkorper Fluid-
p unteres Gehiuse Schutzschicht  kanal

Leiterbahn

Yy

/ SRR
J einseitig eingespannte 2
N elektrische  pojyimidmembran Fiuid-

x Kontaktpads kanal

Abbildung 8.3: Schematische Darstellung des Durchflusssensors im Fluidkanal, a) Seitenansicht, b)
Draufsicht [35].

Abbildung 8.4 zeigt Kennlinien der Ansprechzeit des Sensors fur unterschiedliche Durchflisse
bei Betrieb mit Stickstoffgas. Fur eine Heizenergie von 7 mW wird eine Heizzeit tyo von
ungefahr 2,5 ms im Zustand ohne Durchfluss beobachtet, wobei tyg das Zeitintervall eine
Signalédnderung von 90 % bezeichnet. Die entsprechende Kuhlzeit im Zustand ohne
Durchfluss betragt ungefahr 3 ms. Abbildung 8.5 zeigt eine statische Sensorsignal-Durchfluss-
Kennlinie bei Raumtemperatur. In diesem Fall ergibt sich eine maximale Temperaturanderung
von ungefahr 45 K im Heizleiter. Der Durchflu® wird hier mit einem kalibrierten Standard mit
einer Genauigkeit von 0,05 sccm bestimmt. Die maximale Empfindlichkeit betrdgt im
Durchflussbereich zwischen 0 und 300 sccm ca. 0,1 sccm.
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Abbildung 8.4: Sensorsignal als Funktion der Abbildung 8.5: Sensorsignal als Funktion des
Zeit fir unterschiedliche Gas-Durchflisse; tgg Gas-Durchflusses.

bezeichnet das Zeitintervall von 90 %
Signalénderung.

8.1.3 Modulare Systemintegration

Der Zusammenbau des modularen Systems wird in wenigen Integrationsschritten
durchgefiihrt. Die fluidischen und elektrischen Ebenen werden mit einem UV-hartenden
Klebstoff mit dem in Abschnitt 4.6 beschriebenen Stempelverfahren verbunden. Dann werden
FGL-Mikroventil und Durchflusssensor an der fluidischen Ebene mit dem gleichen
Klebeverfahren angebracht. Zum Positionieren werden die Uber alle drei Schichten ragenden
Kontaktstifte als Hilfsmittel benutzt. Externe fluidische Anschlisse werden durch kleine
Schlauche mit einem Innendurchmesser von 0,5 mm realisiert. Fir die elektrischen
Verbindungen werden Metallstifte benutzt. Die Kontaktflachen des FGL-Mikroaktors werden
mit den Metallstiften durch Laserschweil’en verbunden. Die unteren Enden aller Metallstifte
werden auf die gedruckte Leiterplatte gelotet. Fur die elektrische Kontaktierung der diinnen
Leiterbahnen des Durchflusssensors mit einem Metallkabel werden der in Abschnitt 4.7.2.2
aufgefuhrte neue Verfahren verwendet. Danach wird das mit dem Sensor verbundene
Metallkabel direkt auf die Leiterplatte gelodtet. Ein kleiner Stecker dient als elektrische
Schnittstelle zur Peripherie. Abbildung 8.6 zeigt einen Prototyp des Durchflussreglers. Die
GesamtgréRe des Durchflussreglers betragt ungefahr 20 x 25 x 5 mm®.
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Abbildung 8.6: Prototype des modularen Durchflussreglers.

8.1.4 Versuchsaufbau

Der Durchflussregler wird mit dem in Abbildung 8.7 gezeigten Messaufbau angesteuert und
charakterisiert. Der Prifstand wird flr minimale Stromungsgeschwindigkeiten von 0,1 sccm
fur Gase entworfen. Der Eingangsdruck kann zwischen 200 hPa und 5000 hPa eingestellt
werden. Mit diesem Testssystem kann der Durchflussregler im offenen Regelkreis und in einer
geschlossenen Regelschleife mit einem Pl-Regler betrieben werden. Das Sensorsignal wird
mit einem Oszilloskop angezeigt, und gleichzeitig mit Hilfe einer DAQ-Karte (data acquisition-
card, Firma: NI) zu einem Computer Ubertragen. Der Pl-Regler wird mit Hilfe des Programms
Labview realisiert.

Gas-/Flussigkeit-Eingang

:X?‘ Pein Computer

Ventil ‘ i H R
| &
Durchfluss Sensor- .
sensor | Elektronik Oscilloskop
[
I [pas | Signa-
Generator
Ausgang

Abbildung 8.7: Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus fiir die fluidischen Messungen; pein
und pays bezeichnen den Druck am Eingang und den Referenzdruck am Ausgang; DAQ bezeichnet
die Datenerfassungskarte.
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8.1.5 Fluidische Eigenschaften des Systems

Zuerst wird der mikrofluidische Durchflussregler im offenen Regelkreis betrieben. Dazu
werden elektrische Impulse zum dynamischen Testen des Systems verwendet, die auch bei
den dynamischen Versuchen des FGL-Mikroventils eingesetzt wurden. Der Durchfluss des
Systems wird durch das Ausgangssignal des Durchflusssensors Uberwacht. Die
Impulsenergie ist mit dem 90% Regler so eingestellt worden, dass das System mit gentigend
Energie versorgt werden kann um das Ventil zu schlieBen und nur ein minimaler Betrag an
zusatzlicher Heizenergie in das System gelangt.

Eine typische Kennlinie des Durchflussreglers beim Betrieb mit Gas ist in Abbildung 8.8 flr
eine Druckdifferenz von 2000 hPa gezeigt. Die Impulsenergie betragt ca. 1 W bei einer
Frequenz von 10 Hz. Die Zeitkonstanten des Systems fir das komplette Offnen und
SchlielRen betragen ungefahr 20 ms bzw. 50 ms. Sie sind hauptsachlich durch die Heiz- und
Abkuhl-Zeiten des Mikroaktors bestimmt. Fir den Betrieb mit Stickstoffgas ergeben die
Zeitkonstanten maximale Betriebsfrequenzen von ungefahr 13 Hz.

Ap=2000 hPa g |oktrischer Impuls
» T .
3 _>S . /Sensors&gnal
£ ;
5 \To
O < -
[72]
@
g\
s o ' | s s s s | L ! ! 1
0,0 0,1 0,2 0,3

Zeit (s)

Abbildung 8.8: Kennlinie der Ansprechzeit des Durchflussreglers flir Gas bei einer Druckdifferenz von
2000 hPa und einer Ventilfrequenz von 10 Hz.

8.1.6 Modularer Durchflussregler

Um ein geregeltes Verhalten des Durchflussreglers zu erreichen, wird eine Proportional —
Integral (Pl)-Regler Steuerroutine in das System integriert. Das Signal des Durchflusssensors
wird an den Regler weitergeleitet und ein ,Feed-back®-Signal an den Mikroaktor
zurickgekoppelt.

Um den gewiinschten Durchfluss einzustellen, wird der Ist-Wert des Ausgangsignals des
Durchflusssensors mit einem eingestellten Soll-Wert verglichen. Die Abweichung zwischen
dem Ist-Wert und dem Soll-Wert wird vom Regler ermittelt und zu einem analogen
Ausgangssignal gewandelt. In diesem Fall wird die Heizleistung des FGL-Mikroaktors vom
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8 Ventil-Sensor-System

analogen Ausgangssignal der PI-Reglung eingestellt. Diese beeinflusst wiederum die
mechanischen Auslenkung des Aktors, und fuhrt am Ende zur Veranderung des Durchflusses.

Um eine gute Steuerungsgenauigkeit des Systems zu erreichen, missen zwei Faktoren
beachtet werden. Einer ist die Nichtlinearitat der Leistungs-Durchfluss-Kennlinie des Ventils
und der Ausgangssignal-Durchfluss-Kennlinien des Sensors. Zum anderen ist die Hysterese
bei der Phasenumwandlung der FGL zu berucksichtigen. Beim Einsatz von NiTi-Mkroaktoren
wird nur eine R-Phaserumwandlung verwendet. Obwohl die Hysterese der R-Phase relativ
gering ist, kann sie im Steuersystem nicht vernachlassigt werden.

Aufgrund dieser Besonderheiten sind in der Literatur verschiedene Methoden fur das
Ansteuern von FGL-Mikroaktoren beschrieben worden, wie z.B der Proportional-
Differential(PD)-Kontroller [82] oder der fein regelbare nichtlineare Kontroller [83-85]. Als
erster Schritt bei der Entwicklung des Systems wurde zuerst die Integration eines PI-Reglers
in das System vorgenommen.

8.1.6.1 PI-Regelung

Eine PI-Regelung flihrt die gleiche Funktion wie ein Thermostat aus, jedoch mit einem
speziellen Algorithmus fir die Bestimmung seines Ausgangssignals. Sie betrachtet nicht nur
die gegenwartige Abweichung zwischen Ist- und Soll-Wert sondern auch das Integral der
Abweichung Uber einem bestimmten Zeitintervall, damit sich nicht nur das ,wie viel“ einer
Korrektur, sondern auch das ,wie lang® zutreffend bestimmen lassen kann. Im Betrieb werden
die beiden Werte zuerst jeweils mit einem "konstanten Abstimmungsfaktor" multipliziert und
dann zusammen addiert, um die gegenwartige StellgréRe CO(t) zu erhalten:

CO(t)=Poelt)+1 ( jo’e(f)dfj (8.1)

In Gleichung 8.1, ist P der Verstarkungsfaktor des Proportionalglieds, und [ der
Verstarkungsfaktor des integrierenden Glieds. e(t) ist die Abweichung zwischen dem Soll-Wert
SP(t) und dem Ist-Wert PV(t) zur Zeit t.

e(t)= SP(t)- PV (t) (8.2)

Die hier verwendete Regelstrecke des mikrofluidischen Reglers ist in Abbildung 8.9
schematisch dargestellt. Ziel ist es dabei, dass der gemessene Ist-Durchflud den
vorgegebenen Soll-DurchfluR in méglichst kurzer Zeit ohne Uberschwingen maglichst genau
erreichen kann.
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Soll-Ist-Wert
Vergleich Regelglied
SP(t) e(t) CO(t) Mikroaktor| LTSS
Soll-Wert —» —— > Regler| ] s Ventils g
Fehler Heizleistung PV(t)
Durchflusssensor}
Ist-Wert

Abbildung 8.9: Schematische Darstellung der Regelstrecke der PI-Regelung

Im Betrieb wird der FGL-Aktor beheizt oder abgeklhlt. Durch den thermischen Transport
dauert es jedoch eine bestimmte Zeit, bis die gewlinschte Umwandlungstemperatur auf der
Oberflache des Aktors erreicht wird. Dadurch entsteht bei FGL-Bauteilen eine leicht
zeitverzdgerte Reaktion des Aktors, welche sich in der Regelung in Form einer Totzeit
auswirkt. Durch die Tragheit der Aktorbewegung entsteht zusatzlich eine Verzdgerung in der
Regelstrecke. Durch die Totzeit kann ein Regelsystem instabil werden und zum
LAufschwingen“ des Ist-Wertes um den Soll-Wert fUhren. Eine Verzégerung macht das
Regelsystem dagegen tendenziell trage.

Das Regelglied hat die Aufgabe einer stabilen DurchfluB-Kontrolle mit hoher
Regelungsgenauigkeit. Die richtig eingestellten Konstanten P und | verandern standig die
Prozessvariable in die gewilnschte Richtung, um eine Abweichung zwischen Soll- und Ist-
Wert zu beseitigen. Es gibt unterschiedliche Methoden um die Konstanten des P-Gliedes und
des I-Gliedes zu bestimmen, z.B. die Ublicherweise verwendete Ziegler-Nichols-Methode [86],
oder andere mathematische Modelle [87, 88]. Hier wird die einfachste Methode benutzt, die
als ,trial and error-Methode® bezeichnet wird.

8.1.6.2 Regelungsergebnisse

Durch die Kombination des Proportional- und des Integrationsgliedes wird eine PI-Regelung
realisiert. Das P-Glied ermdglicht eine schnelle Grobregelung in der Nahe des Sollwertes, das
I-Glied gleicht die stationare Regelabweichung aus. Um eine optimale Regelung zu erreichen,
sollten die Skalierungsfaktoren beider Regelglieder so eingestellt werden, dass ein Optimum
der Regelungsgeschwindigkeit und der Regelgenauigkeit erzielt wird. Mit einem eingestellten
P-Glied von 30 und einem I-Glied von 0,0001 werden die Stufenfunktionen der Regelung zur
Sollwertvorgabe erstellt.

Abbildung 8.10 zeigt die Regelungscharakteristik am Beispiel einer Treppenfunktion. Im
diesem Fall wird das mikrofluidische System bei 1500 hPa mit Gas betrieben. Das System
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wird gesteuert, indem der Sollwert schrittweise erhoht wird. Abbildung 8.11 zeigt die
Charakteristik einer Sequenz mit Stufen beliebiger Hohe und Richtung.

Aus den Abbildungen 8.10 und 8.11 wird deutlich, dass das System Uber den ganzen
Arbeitsbereich eine unterschiedlich Regelgenauigkeit hat. Im Bereich oberhalb von 90% und
unterhalb von 10% des maximalen Durchflusses wird die Regelung des Systems sehr trage
und zeigt auch sehr grof3e Abweichungen. Im mittleren Bereich der Kennlinien ist die
Regelungsgenauigkeit viel besser, jedoch zeigt die Regelungscharakteristik bei
verschiedenen Durchflissen verschiedene Reglerabweichungen. Diese resultieren aus der
Nichtlinearitat des Systems, die abhangig von der Nichtlinearitdt des Mikroventils und des
Durchflusssensors sind.

09
E AP=1500 hPa

Sollwert
08 .
C Sensorssignal
0,7 F

06 F

UIDTNC VNS

0,5

04F

03t
0,0 2,5 5,0 7,5 10,0 12,6 150
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Abbildung 8.10:
optimierten Parametern P=30 und 1=0,0001,

Treppenfunktion mit

bei einer Druckdifferenz von 1500 hPa fir Gas-
Betrieb.
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z 1,05 Sensorssignal
08 F
§ 0,6 |
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0‘0:....|....|....1....|....|....
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Abbildung  8.11:  Sequenz  verschiedener

Sollpositionen mit den Faktoren P=30 und
1=0,0001 bei einer Druckdifferenz von 1500 hPa
fur Gas-Betrieb. Im Bereich oberhalb von 90%

und unterhalb von 10% wird die Regelung trage
und hat groflse Abweichungen.

Abbildung 8.12 zeigt eine charakteristische Kennlinie des fluidischen Systems, das vom
gedffneten Zustand zum geschlossenen und danach wieder zum gedéffneten Zustand mit
einem bestimmten Leistungsschritt stufenweise betrieben wird. Aul3er den oben erlauterten
Regelabweichungen sind auch Unterschiede der Regelungsabweichung bei gleich
eingestelltem Sollwert in der Offnungs- und SchlieR-Folge des Ventils zu beobachten. Dabei
spielt die Hysterese des Materials eine grofle Rolle. Ein anderer Grund daflr ist die
unterschiedliche Warmetransportzeit des Mikroaktors beim Aufheizen und Abklhlen. Wegen
der Nichtlinearitat des Systems bendétigt der PI-Regler in jedem der kleinen Arbeitsbereiche
verschiedene optimale P und | Faktoren, um die gewilnschte Reglergenauigkeit und
Geschwindigkeit zu erreichen. Bevor man einen adaptiven Regler einzusetzen ist ein gutes
Syntheseverfahren zu auszuwahlen.
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Abbildung 8.13 zeigt eine Reglerabweichung von einer Messpunkt in der Abbildung 8.12 im
mittleren Arbeitsbereich des Systems. Im Vergleich zum eingestellten Sollwert betragt in

diesem Fall die Steuerabweichung 6 ungeféhr 6%. In diesem Fall betragt die Zeitkonstante t
ungefahr 200 ms.
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1.2 Sensorssignal AP=1500 hPa , Sollwert
< r Sollwert —.... — i i
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Abbildung 8.12: Der Durchflussregler wird vom
Zustand Auf bis Zu, danach wieder von Zu
Auf bestimmten
Leistungsschritt fur gut eingestellte P und / -
Faktoren betrieben.

Abbildung 8.13: Die stationare Abweichung & im
mittleren Betriebsbereich die
Zeitkonstante .

und

nach mit einem

8.2 Integriertes Ventil-Sensor-System

In Vergleich zum modularen Aufbaukonzept sind beim hybrid integrierten Design des Ventil-
Sensor-System folgende Vorteile zu erwarten [89]:

e Weniger Herstellungsprozesse.
o Kleinere Baugrofe, kleinere Totvolumina.
o Besseres Ansprechverhalten des Systems.

Aus diesen Grunden konzentriert sich dieser Abschnitt auf die Kombination von FGL-
Mikroventil und Durchflusssensor, zu einem integrierten Durchflussregler. Im Folgenden wird
zunachst das Aufbaukonzept und die Herstellungstechnik vorgestellt. Abschlielend werden
die physikalischen Eigenschaften eines integrierten Durchflussreglers charakterisiert.

8.2.1 Integriertes Systemkonzept

Abbildung 8.14 zeigt eine schematische Darstellung des integrierten Ventil-Sensor-Systems.
Das gesamte System besteht aus 8 Komponenten: Gehause, mit dem Sensor integrierte
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Membran, Keramik-Isolierscheibe, Distanzscheibe, FGL-Aktor, Cu-Kihlring, elektrische
Kontaktstifte und ein Deckel zum Abschliellen der Sensorkammer.

In diesem Konzept sind Ventil und Sensor in einem Gehduse aus PMMA integriert. Als
Demonstrator wurde es in dieser Arbeit durch Frasen hergestellt. Im Vergleich zu dem
Ventilgehduse (siehe Abbildung 6.5) wird hier ein mit der Ventilkammer verbundener
fluidischer Kanal entworfen, der mit dem gefrasten Kanal auf der Unterseite des PMMA-
Deckels zusammen eine Sensorskammer bildet. Durch dieses Design betragt die Entfernung
zwischen dem Ventilsitz und dem Durchflusssensor nur ca. 3,5 mm. Weil der
Durchflusssensor in der neutralen Faser einer 2,5 ym dicken PlI-Membran integriert ist [15],
wird in diesem Design die PI-Membran gleichzeitig vom Ventil mit verwendet. Um an der
kleinen GesamtbaugrofRe des Systems anzupassen, wird hier das in Abschnitt 6.3
beschriebene verkleinerte NiTi-Mikroventil verwendet. Dadurch verringert sich der
Durchmesser des Kontaktstifts bis zu 1 mm. Zur thermischen Isolierung wird hier eine 630 um
dicke Keramik-Isolierscheibe verwendet.

S Deckel fir

Sensorkammer

Cu-Kihlring

NiTi-Mikroakto

Durchfluss-
Isolierscheibe W

sensor

Distanzscheibe

Membran

Gehause

Elektrische
Kontaktstifte @ @ @ @

Abbildung 8.14: Schematische Darstellung des integrierten Ventil-Sensor-Systems.

8.2.2 Systemintegration

Zum Aufbau eines Durchflussregler-Demonstrators wird zunachst das Gehaduse durch
Kapillarkleber mit der im Sensor integrierten Membran verbunden. Der wichtigste Punkt in
diesem Schritt ist die Positionierung des Gehauses auf der Membran, damit sich die Fahne
des Sensors im fluidischen Kanal befindet und nicht mit dem Gehause verklebt. Dabei helfen
die durch Lithographie hergestellten Positionierungsstrukturen auf der Membran.
AnschlielRend werden Keramik-Isolierscheibe, FGL-Mikroaktor und Cu-Kihlring zusammen in
das Ventil integriert. Der Deckel wird abschliefend unten Mikroskop auf dem Gehause
positioniert und mit Kapillarkleber verklebt. Externe fluidische Anschlisse werden durch
Kapillarrohre mit einem AufRen- und Innendurchmesser von 0,6 und 0,3 mm verwirklicht. Fur
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die elektrische Verbindung des Ventils wird die Kontaktfliche des FGL-Aktors mit dem
Kontaktstift durch Laserschweil3en verbunden. Die Leiterbahn des Durchflusssensors wurde
mit dem in Abschnitt 4.7.2.2 beschriebenen elektrischen Kontaktierungsverfahren mit einem
Cu-Ring verlotet. AnschlieBend wird der Cu-Ring mit den Kontaktstiften verlotet. Die
Metallstifte dienen als elektrische Schnittstelle des Systems zur Peripherie. Abbildung 8.15
zeigt einen Prototypen des integrierten Durchflussregler. Die gesamte GroRe des Systems
betragt 6x11x3 mm®.

Abbildung 8.15: Prototyp eines Durchflussreglers in integrierter Bauweise.

8.2.3 Funktionselemente

Bevor das System getestet wird, werden zunachst Ventil und Sensor separat fiir den Betrieb
mit Gas charakterisiert.

8.2.3.1 NiTi-Mikroventil

Wie beim Durchflussregler in modularer Bauweise werden hier beim Mikroventil gleiche
Designparameter verwendet. Eine Ausnahme ist die Dicke der PI-Membran, die in diesem Fall
2,5 um betragt. Mit einer Distanzscheibe von 0,6 mm Durchmesser besitzt der FGL-
Mikroaktor eine Vorauslenkung von ca. 80 ym. Dicke und Breite einer Aktorbricke betragen
ca. 17,5 ym und 100 ym.

Abbildung 8.16 =zeigt eine typische Durchfluss-Widerstand-Kennlinie des Ventils bei
stationdrem Betrieb mit Stickstoffgas unterhalb 3000 hPa. Bei 3000 hPa betragen der
entsprechende maximale Durchfluss und die SchlieRleistung ca. 600 sccm beziehungsweise
70 mW. In diesem Fall betragt die Leckrate ungefahr 0,1 sccm.
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Abbildung 8.16: Gas-Durchfluss-Kennlinien bei statischem Betrieb des Ventils.

8.2.3.2 Durchflusssensor

In diesem Design betréagt der Querschnitt des Sensorskanals 1x1 mm?. Der Widerstand des
Heizleiters ist ca. 470 Ohm. Mit dem standardmaRig verwendeten Durchflussmessgerat MKS
wird das Sensorsignal in Abhangigkeit vom Durchfluss bei Raumtemperatur kalibriert. In
Abbildung 8.17 ist eine Sensorsignal-Durchfluss-Kennlinie gezeigt. Mit dem Anstieg des
Durchflusses zeigt die Kennlinie eine abnehmende Empfindlichkeit.

3,0

25F
20
15E

10 E

Sensorsignal (V)

05F

O’O / s s s s | s s s s | s s s s
0 200 400 600

Durchfluss (sccm)

Abbildung 8.17: Sensorkennlinie als Funktion des Gas-Durchflusses.

8.2.4 Fluidische Eigenschaften des Systems

Zur Untersuchung des Systems wird der in Abbildung 8.7 gezeigte Versuchsaufbau verwendet.
Die dynamischen Eigenschaften des Systems werden auf die gleiche Weise wie in Abschnitt
8.1.5 im offenen Regelkreis-Modus charakterisiert. In Abbildung 8.18 ist eine zeitaufgeloste
Gas-DurchfluR-Kennlinie bei einer Druckdifferenz von 2000 hPa gezeigt. Die Impulslange
betragen 5 ms, die Zeitkonstanten des Systems fiir das komplette Offnen und SchlieRen
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betragen ca. 20 ms beziehungsweise 40 ms. In diesem Fall wird eine maximale
Betriebsfrequenz von ca. 16 Hz erreicht.

Elektrischer Impuls Sensorssignal

Durchfluss

W
L | NN AR

0,0 0,1 0,2 0,3
Zeit (s)

Abbildung 8.18: Gas-Durchfluf3 als Funktion der Zeit. Die Leistungssignal sind ebenfalls dargestellit.

8.2.5 Integrierter Durchflussregler

In einem geschlossenen Regel-Modus wird das System mit der PI-Regelung charakterisiert.
Abbildung 8.19 zeigt die Regelungscharakteristik einer Treppenfunktion im ganzen
Arbeitsbereich mit den beiden Skalierungsfaktoren P= 28 und I= 0,01. In diesem Fall wurde
der mikrofluidische Regler bei 2000 hPa mit Gas betrieben. Der maximale Durchfluss betragt
ca. 330 sccm.

Die Kennlinie zeigt das gleiche Verhalten wie bei der PI-Regelung des modularen
Durchflussreglers. Uber den ganzen Arbeitsbereich wird eine unterschiedliche
Reglergenauigkeit beobachtet. Im mittleren Arbeitsbereich der Kennlinien ist die
Regelungsgenauigkeit viel besser als im Bereich oberhalb von 90% und unterhalb von 10 %
des maximalen Durchflusses. Die Reglungsabweichungen werden sowohl bei zunehmendem
als auch bei abnehmendem Durchfluss beobachtet.

Abbildung 8.20 zeigt eine Reglerabweichung eines gemessenen Bereiches (siehe Abbildung
8.19) im mittleren Arbeitsbereich des Systems. Im Vergleich zum eingestellten Sollwert
betragt in diesem Fall die Steuerabweichung & und die Zeitkonstante t wie beim modularen
Durchflussregler ungefahr 6% bzw. 200 ms.
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Abbildung 8.19: Der mikrofluidische Abbildung 8.20: Die Steuerabweichung & im
Durchflussregler wird vom gedéffnetem -, zu mittleren Betriebsbereich und die Zeitkonstante
geschlossenen Zustand, anschlielend von T.

geschlossenem -, zu gedffnetem Zustand in
einem bestimmten Leistungsschritt betrieben.

8.3 Zusammenfassung
o Modulares Ventil-Sensor-System

Ein neuartiges Konzept fir die modulare Systemintegration von auf Kunststoffen basierenden
mikrofluidischen Bauelementen ist hier entwickelt worden. Auf diese Weise konnte eine grof3e
Flexibilitat beim Systementwurf im Vergleich zum Hybrid-Design realisiert werden.

Damit wird die Kombination eines FGL-Mikroventils und eines Durchflusssensors durchgeflihrt,
um einen mikrofluidischen Durchflussregler zu erhalten. Bei dem verwendeten
Durchflusssensor betragt die maximale Durchflusssensitivitat des Systems ca. 0.1 sccm. Die
dynamischen Eigenschaften des Systems werden von der Warmetransportzeit im FGL-
Mikroaktor begrenzt, die im Bereich zwischen 20 und 50 ms liegt. Die maximalen Frequenzen
zum vollstandigen Offnen und SchlieRen des Systems liegen bei ca. 13 Hz.

Mit einer PI-Reglung erreicht das System in dem Arbeitsbereich zwischen 10% und 90% des
maximalen Durchflusses eine minimale Steuerabweichung von ungefdhr 6%. Die
entsprechende Zeitkonstante betragt ungefahr 200 ms. Aufgrund der Nichtlinearitat der
Eigenschaften des Ventils und Durchflusssensors zeigt das System unterschiedliche
Reglergenauigkeiten innerhalb des ganzen Arbeitsbereiches. Gleichzeitig wird dieser von der
Umwandlungshysterese des FGL-Aktors beeinflusst. Zur besseren Reglergenauigkeit ist ein
adaptives Reglerverfahren, d.h. ein nichtlinearer Kontroller, fur die zukinftige Entwicklung des
Systems sinnvoll.
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o Integriertes Ventil-Sensor-System

Zur Weiterentwicklung der Ventil-Sensor-Systeme ist ein Integrationsverfahren eingesetzt
worden. Mit dem integrierten Design wird der Herstellungsprozess des Systems vereinfacht,
und die Gesamtbaugrofie verringert. Gleichzeitig wird durch den verkirzten fluidischen Kanal
das Ansprechverhalten des Systems verbessert. Durch diese Mallhahmen a3t sich das
System mit einer maximalen Frequenz von 16 Hz betreiben.

In diesem Fall erreicht das System mit PI-Reglung in dem Arbeitsbereich zwischen 10% und
90% des maximalen Durchflusses mindestens eine Steuerabweichung von ungefahr 6%, wie
beim modularen System. Die entsprechende Zeitkonstante betréagt auch ungeféahr 200 ms. Die
GroRe des Gesamtsystems betragt nur 6x10x3 mm®.
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9 Zusammenfassung und Ausblick

In Rahmen dieser Arbeit wurden, basierend auf einem Ventilgehduse aus thermoplastischem
Kunststoff, durch einen Formgedachtnis-Mikroaktor betriebene, normal getffnete Mikroventile
weiterentwickelt. Durch die Anwendung einer freitragenden Dilnnschicht aus einer
Formgedachtnislegierung als Aktormaterial und dem spannungsoptimierten Design, wird eine
hohe Energiedichte bei kleiner Baugrofe erzielt. Ausgangsmaterialien sind gesputterte
NiTiPd-Dunnschichten der Dicke 8 um bzw. NiTi-Folien, die auf eine Dicke von 20 um gewalzt
wurden. Das Aktordesign besteht aus einer kreisformigen Anordnung von drei durchgehenden
Mikrobriicken mit einer ungefahren Lange von 2 mm und ca. 100 um Breite.

Fir die Mikrostrukturierung der FGL-Dinnschicht wurde ein neuartiges nasschemisches
Photoatzverfahren mit hoher Ausbeute entwickelt. Durch ein neues Ventilkonzept und die dazu
entwickelten verschiedenen Herstellungsverfahren kann das Ventil eine héhere Druckdifferenz
bei geringerer Leistung als zuvor schalten. Ferner wurden die dynamischen Eigenschaften des
Ventils deutlich verbessert. Auch der Betrieb mit Wasser, im Gegensatz zu vorherigen Arbeiten,
ist nun mdglich. Durch den Einsatz von NiTiPd wird der Anwendungstemperaturbereich des
Ventils erstmalig auf bis tUber 100 °C erweitert. Fir denkbare Anwendungen wurde das
Mikroventil mittels zwei verschiedener Aufbauweisen mit einem Durchflusssensor verbunden,
um einen Durchflussregler zu realisieren. Um eine kostenglinstigen Massenproduktion zu
erreichen, kdnnen nahezu alle Bauteile im Batch- Verfahren hergestellt und integriert werden.

Die wichtigsten Ergebnisse der Arbeit konnen folgenden Themenbereichen zugeordnet
werden.

Nasschemische Mikrostrukturierungsverfahren

Ein wichtiger Schritt zur Herstellung der Mikroventile ist die Mikrostrukturierung von FGL-Folien
und -Diinnschichten. Um eine parallele und damit kostenglinstige Herstellung zu ermdglichen,
wurden in dieser Arbeit nasschemische Photoatzverfahren fir diese Mikrostrukturierung
weiterentwickelt. Bei den bisherigen Verfahren treten folgende Probleme auf:

e Die hohe Aggressivitat der verwendeten Atzlésung fiihrt zur Abldsung der als Atzmaske
dienenden lithographisch strukturierten Photolackschicht oder zu Haftversagen. Die Folgen
sind eine schlechte Reproduzierbarkeit und eine Beschadigung der Mikrostrukturen. Sie
treten insbesondere bei den flr die Mikrosystemtechnik Ublichen Strukturabmessungen im
Mikrometerbereich auf.

e Wegen der Selektivitat der Atzldsung ist die fiir NiTi schon bekannte Atzldsung nicht fiir
NiTiPd geeignet.

Die vorliegende Arbeit vermeidet das Problem der schlechten Haftung des Photolacks durch
Einfihrung einer zusatzlichen chemisch inerten, jedoch selektiv dtzbaren Schutzschicht mit
guter Haftfestigkeit um die Lithographiemaske und die Atzmaske voneinander zu trennen.
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9 Zusammenfassung und Ausblick

Die Anwendung des Verfahrens erlaubt die zuverldssige Herstellung sehr empfindlicher,
dinner Mikrostrukturen, bei paralleler Strukturierung und eine Ausbeute von bis zu 100%.

Zur Mikrostrukturierung von NiTiPd-Dunnschichten wurde ein neuartiges nasschemisches
Photoatzverfahren weiter entwickelt. Dazu wurden die Schutzschicht und die Atzldsung
entsprechend optimiert.

Dieses entwickelte nasschemische Photoatzverfahren kann auch flr andere Metalle mit hoher
Korrosionsbestandigkeit verwenden werden. Um die Anforderungen an die geringen lateralen
Auflésungen oder Abbildungsscharfe zu erflllen, kann alternativ die Schutzschicht mit Hilfe
einer Maske bereits strukturiert gesputtert werden, wodurch der nachtragliche Schritt der
Photolithographie eingespart wird.

Opferschichtverfahren fiir freitragende Mikrostrukturen

Bei den bisherigen Verfahren der Oberflachen-Mikromechanik muss meistens eine metallische
Schicht oder ein Substrat als Opferschicht verwendet werden, auf die die FGL-Diinnschicht
abgeschieden wird. Nach dem Sputtern, der Temperung und der Mikrostrukturierung der
FGL-Dinnschicht wird die Metallschicht entfernt, um die frei tragenden Strukturen freizulegen.
Dabei treten folgende Probleme auf:

e Beim Aufbringen der FG-Legierung kann die Metallschicht in die FGL-Schicht
diffundieren.

¢ Durch die unterschiedliche thermische Ausdehnung zwischen gesputterter Schicht und
Substrat wird eine innere Spannung in der FGL-Dunnschicht erzeugt.

Diese Probleme werden bei thermischer Behandlung mit frei tragenden Diinnschichten
vermieden, die jedoch nachfolgend wieder auf ein atzselektives Substrat Gbertragen werden
mussen, um die Mikrostrukturierung durchzufuhren.

Dazu wird eine spater leicht I6sbare Haftschicht verwendet, die nun als Opferschicht dient. Ein
solches Opferschichtverfahren ermdglicht, insbesondere bei spréden Dinnschichten und
empfindlichen  Strukturen, die Strukturierung freitragender Dinnschichten. Dieses
Opferschichtverfahren ist nicht nur fir die Mikrostrukturierung von Dinnschicht-Materialien mit
nasschemischem Photoatzverfahren, sondern auch fir andere Strukturierungsverfahren wie
z.B. das Laserschneiden sinnvoll.

Elektrische Kontaktierungsverfahren

Der elektrische Ubergangswiderstand und die Temperaturstabilitit der elektrischen
Verbindungen sind fir die Verlustleistung und den Anwendungstemperaturbereich des
elektrothermisch betriebenen FGL-Mikroaktors entscheidend. In dieser Arbeit wurden bisher
verwendete Verfahren wie Drahtbonden, anisotropes Kleben, Léten und Laserschweilden
charakterisiert. In Vergleich zum Drahtbonden und dem anisotropen Kleben erhalt man beim
Laserschweiflen einen sehr kleinen Ubergangswiderstand und eine sehr gute
Temperaturstabilitat. Zudem wird die Probe beim Einsatz nur punktuell aufgeheizt. Die
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Einsatzmdglichkeit wird nicht von der Oxidschicht wie beim Loéten beeinflusst. Aus diesen
Grinden wird das Laserschweillen beim Ventilbau eingesetzt. Mit Hilfe dieser Anwendung wird
die bendtige Leistung des FGL-Mikroventils in Vergleich zum bisherigen Ventil deutlich
verringert.

Zur elektrischen Kontaktierung dinner Leiterbahnen auf einem Kunststofftrager ist ein neues
Kontaktierungskonzept entwickelt worden, welches die Vorteile des Klebeverfahrens und des
Loétens kombiniert. Im Vergleich zu anderen Kontaktierungsverfahren, wie anisotropem Kleben,
Drahtbonden, Loten oder Laserschweil3en, bietet dieses Verfahren folgende Vorteile:

e Bei der Kontaktierung selbst werden keine Kunststoffbauteile beschadigt.
e Hohe Festigkeit.
e Kleiner Ubergangswiderstand.

¢ Robustes Design und Trennbarkeit der Kontaktstelle.

Neue Ventilkonzepte mit thermischer Isolierung

Da der FGL-Mikroaktor elektrothermisch betrieben wird, ist die konvektive und konduktive
Kihlung des Aktors fiir die statischen und dynamischen Eigenschaften des Mikroventils von
grolier Bedeutung. Bei den bisher hergestellten FGL-Mikroventilen war der FGL-Mikroaktor,
thermisch mit der Durchflusskammer gekoppelt. Aufgrund der Warmeverluste durch die
thermische Kopplung zwischen Aktor und Medium bendétigen bisherige FGL-Mikroventile eine
deutlich héhere Schaltleistung, was sich insbesondere bei Betrieb mit Wasser auswirkte.
Zudem wurden nur relativ geringe Schaltfrequenzen erzielt.

In dieser Arbeit werden diese Probleme durch die Verwendung einer geeigneten thermischen
Isolierung zwischen FGL-Mikroaktor und Fluidkammer vermieden. Im Vergleich zu den
bisherigen NiTi-Mikroventilen zeigt das mit dem neuen Konzept gebaute NiTi-Mikroventil
folgende Verbesserungen:

Vergleich der Leistungsdaten von Ventilen mit Gas Wasser

thermischer Isolierung zu bisher hergestellten Ventilen
Bisher | Optimiert | Bisher | Optimiert

maximal schaltbare Druckdifferenz 2500 hPa | 4000hPa | 880 hPa | 2900 hPa
SchlieRleistung bei max. schaltb. Druckdiffernz 80 mw 75 mwW 120 mwW 75 mwW
maximalen Schaltfrequenz 7 Hz 15 Hz 0,5Hz 10 Hz

Mit dem neuen Ventil wird eine maximale Energiedichte von ca. 9x10° J/m® erreicht. Durch
Anpassen der Designparameter von FGL-Mikroaktor und Ventilgehduse kann die maximal
schaltbare Druckdifferenz bei unterschiedlichem Durchfluss realisiert werden.
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NiTiPd-Mikroventil fiir hohe Arbeitstemperaturen liber 100 °C

Mit Hilfe des Magnetronsputterns, separater Temperung, dem oben genannten
nasschemischen Photoatzverfahren und des Opferschichtverfahren wurde erstmals ein
NiTiPd-Mikroaktor mit einer hohen Umwandlungstemperatur von ber 100 °C hergestellt und
konnte in das Mikrosystem integriert werden.

Daraus wurde ein normal gedffnetes NiTiPd-Mikroventil entwickelt, das fir den Betrieb bei
hohen Umgebungstemperaturen bis 120 °C geeignet ist. Das NiTiPd-Mikroventil kann zur
Steuerung eines maximalen Druckunterschiedes von 700 hPa und eines maximalen
Gasflusses von ca. 18 sccm herangezogen werden. Der NiTiPd-Mikroaktor erreicht eine
maximale Energiedichte von ca. 0,7x10° J/mm?®. Abhangig von der Betriebstemperatur variiert
die bendtige Leistung zwischen 80 und 260 mW. Aufgrund der hohen Umwandlungstemperatur,
verkirzt sich die Abklhlzeit des Mikroaktors bei Raumtemperatur auf 22 ms. Dadurch wird ein
maximale Schaltfrequenz von 30 Hz erreicht.

Basierend auf den verwendeten Technologien scheint eine Erhéhung der Arbeitstemperatur
des Mikroventils bis zu 200 °C machbar. Bei Anwendung von dickerem Aktormaterial wird
zusatzlich eine héhere schaltbare Druckdifferenz erwartet.

Ventil-Sensor-System

Das in dieser Arbeit entwickelte NiTi-Mikroventil wurde weiterhin durch Modular- und
Hybridintegration mit einem Durchflusssensor kombiniert, um einen Durchflussregler zu
realisieren.

Fur die Modularintegration wurde ein neuartiges, aus drei Funktionsebenen bestehendes
Konzept fur die Polymer-basierten mikrofluidischen Komponenten erstellt. Auf diese Weise
konnte eine betrachtliche Vereinfachung des Aufbaus und eine grof3e Flexibilitdét des
Systemdesigns erreicht werden. Die Herstellung des Polymergehduses und die
Systemintegration sind fiir die Massenproduktion geeignet. Der mit diesen Konzept entwickelte
modulare Durchflussregler erzielt fur den Betrieb mit Gas eine maximale Auflésung von 0,1
sccm. Die dynamischen Eigenschaften werden durch die Warmetransportszeit des
FGL-Mikroaktors begrenzt. In diesem Fall liegen sie im Bereich von 20 bis 50 ms. Aus diesem
Grund wird eine maximale Betriebsfrequenz des Systems fiir das vollstandige Offnen und
SchlieRen im Bereich von 10 bis 15 Hz, in Abhangigkeit vom Ventiltyp, erreicht. Mit einer
PI-Reglung besitzt das System im Bereich von 10 % bis 90 % des maximalen Durchflusses eine
minimale Steuerabweichung von ungefahr 6 %. In diesem Fall betragt die Zeitkonstante ca. 200
ms.

Zur weiteren Verringerung des Totvolumens und zur Verbesserung der dynamischen
Ansprechzeit des Systems wird ein Hybridintegrationsverfahren verwendet. Gleichzeitig wurde
die GesamtbaugréRe des hybridintegrierten Durchflussreglers auf 6x10x3 mm?® verringert. In
diesem Fall |asst sich das System flr den Betrieb mit Gas mit einer Betriebfrequenz von
mindestens 16 Hz realisieren. Wie beim modularen Durchflussregler erreicht das
hybridintegrierte System mit einer PI-Reglung im Bereich von 10 % bis 90 % des maximalen
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Durchflusses eine minimale Steuerabweichung von ungefahr 6 %. Die entsprechende
Zeitkonstante betragt ebenfalls ca. 200 ms.

Im Laufe einer Weiterentwicklung soll dieser Durchflussregler fur den Betrieb mit Flussigkeit
realisiert werden. Zur Verbesserung der Reglungsgenauigkeit soll ein genauer, robuster, fein
regelbarer, nichtlinearer Kontroller zum Einsatz kommen.

Als Ausblick werden die folgenden Entwicklungsrichtungen, ausgehend von dieser Arbeit
betrachtet:

In Kombination mit nasschemischen Photoatzverfahren und durch den Einsatz von Substraten
mit verschieden Geometrien kénnen nicht nur planare, sondern auch verschiedene
dreidimensionale z.B. gestufte, zylindrische, gebogene Strukturen, aus metallischen
Dunnschichten realisiert werden. Dies ist besonders bei der Realisierung dreidimensionaler
FGL-Mikroaktoren interessant.

Fur die zuklnftige Industrieanwendung wird die kostengilinstige, zur Massenproduktion
geeignete Abformtechnik ,AMANDA® eingesetzt. Passend zur Massenproduktion ist eine
Weiterentwicklung der mechanischen Verbindungstechnik winschenswert, da die zur Zeit
verwendete Klebetechnik eine relativ lange Aushartezeit besitzt. Gleichzeitig spielt die Dicke
der Klebeschicht fur die Herstellungsabweichung, besonders in der Mikrosystemtechnik, eine
grol’e Rolle. Zur Verbindung der verschiedenen Kunststoff- oder Metallschichten ist das
Ultraschallschweil3en als Alternativverfahren winschenswert. Auf Grund der in dieser Arbeit
entwickelten Herstellungstechniken und der gesammelten Erkenntnisse Uber das normal
geoffnete FGL-Mikroventil sollen in Zukunft andere Ventiltypen wie das normal geschlossene,
und das bistabile FGL-Mikroventil weiter entwickelt werden, um in der Industrie mehr
Anwendungsbereiche erschliefen zu kdnnen.

Zur weiteren Verbesserung der dynamischen Eigenschaften sollen in Zukunft andere
Materialien, nicht nur mit hoher Umwandlungstemperatur sondern auch mit schmaler Hysterese
zwischen Mg / A; zum Einsatz kommen.

Da die Formgedachtnis-Legierung und die Polymer-Kunststoff Bauteile biokompatibel sind, sind
die entwickelten FGL-Mikroventile nicht nur fir die Anwendung im Bereich der Pneumatik und
der chemischen Analyse, sondern auch fur die Verwendung im medizinischen Bereich von
groltem Interesse. Durch weitere Veranderung der Designparameter, wie Breite, Lange oder
Anzahl der Mikrobriicken des FGL-Mikroaktors, sowie unterschiedliche Abmessungen des
Ventilsitzes oder der Ein- oder Auslassleitungen konnen die Mikroventile die unterschiedlichen
Anforderungen an maximale Druckdifferenz- bzw. Durchflussbereich erflllen. Mittels
zusatzlicher Elektronik-Integration, sowie durch die Erweiterung mit diversen Sensoren kann
der Einsatzbereich des FGL-Mikroventils drastisch erweitert werden.
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