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Kurzfassung

[l Kurzfassung

Der Einsatz von Ultraschall zur Plastifizierung von Materialien, im Speziellen
thermoplastischer Kunststoffe, ist schon seit Uber einem halben Jahrhundert
Gegenstand der Forschung [ll.1]. Heutzutage werden Ultraschallmaschinen in der
Industrie in erster Linie als kostengtinstige und schnelle Variante, zur Reinigung und
zum Verbinden von Materialien im MakromaBstab, verwendet [I1.2]. Hierbei werden
Schwingkdrper sogenannte Sonotroden eingesetzt, welche eine hochfrequente,
mechanische Schwingung in das Werkstiick einbringen und sie so formbar machen.
Die Flache, auf der die Bearbeitung anhand einer einzelnen Maschine durchgefihrt
werden kann, ist dabei standardmaBig von der GréBe einer Chipkarte.

Durch die Kombination mit speziellen Formwerkzeugen kann die Palette an Anwen-
dungsmdglichkeiten erweitert und zusatzlich Strukturen im Submillimeter-Bereich
hergestellt werden [II.3]. Das UltraschallheiBpragen kann anschlieBend mit
bestehenden Bearbeitungsverfahren, wie UltraschallschweiBen, -nieten, etc. kombi-
niert und so ganze Mikrosysteme hergestellt werden. Diese Ultraschallfertigungs-
methoden, mit Fokus auf dem UltraschallheiBpréagen, wurden im Rahmen der
vorliegenden Arbeit analysiert und die praktische Umsetzung der theoretischen
Untersuchungen anhand der Herstellung von unterschiedlichen Mikrosystemen

dargestellt.

Hierzu wurden zunachst die Grundlagen zu den Ultraschallfertigungsmethoden be-
trachtet. Die Verteilung des Ultraschalls im Halbzeug, Auslegung der Pragewerkzeuge
im Hinblick auf die benétigten funktionalen und konstruktiven Geometrien und die
Kombination artfremder Kunststoffe. Dadurch konnte eine Abschatzung zu den
Méglichkeiten und Grenzen der Verfahren gemacht und auf die Fertigung Ubertragen

werden.

Ein Schwerpunkt lag auf der Konstruktion von mikrofluidischen Systemen, welcher
eine Kontaktierung dieser Einheiten mit Férderapparaten oberhalb des Mikrometer-
bereichs, wie Pumpen oder Gasflaschen, voraussetzte. Es wurden sowohl kommer-
ziell erhaltliche Verbinder, als auch eigene Ansatze mit exotischeren Anschluss-
optionen getestet. Dabei wurden planare und auch senkrecht zum System befindliche
Kontaktierungsmaoglichkeiten erarbeitet und deren Vor- und Nachteile diskutiert.




Kurzfassung

Die Evaluierung der Anschlussoptionen fUhrte zu einem modularen Mikrosystem-
Konzept, dessen Baukasten auf Basis der Ultraschallfertigungsmethoden vielfaltig
erweiterbar war. Dies sollte in Kombination mit dem schnellen, flexiblen und
kostengunstigen Herstellungsverfahren die Grundlage fiir ein anpassungsfahiges
Paket aus ,Einweg-Artikeln“ schaffen. Die ersten elementaren Module waren hierbei
zunachst in ihrer Geometrie abweichende Strukturen zum Mischen und Trennen von
Fluiden, welche anschlieBend durch Sensoreinheiten, zur Messung von

Reaktionstemperaturen und Flissigkeitsstrémen, erweitert wurden.

AbschlieBend wurden zwei Mikrosysteme auBerhalb des Modul-Kits betrachtet, die
durch ihre Voraussetzungen eine alternative Herangehensweise zur Fertigung und
Montage der Mikrostrukturen notwendig machten. Dabei handelte es sich um einen
Bioreaktor zur Ziichtung und selektiven Regulierung einer Genexpression, bei der vom
standardmaBigen UltraschallheiBpragen in einen Folienstapel abgewichen wurde.
Weiterhin um eine Messstrecke, zur Ermittlung von Diffusionskonstanten mit méglichst

kleinem Kanalquerschnitt bei einer groBtmoglichen Lange der Diffusionsstrecke.




Abstract

[l Abstract

The use of ultrasound for plasticizing materials, in particular thermoplastics, is the
subject of research for over half a century [ll.1]. Today, in the industry ultrasound
machines are primarily used as an inexpensive and quick option for cleaning and
bonding materials on a macroscale [II.2]. For this purpose, acoustic waveguides, so
called sonotrodes, are used to transfer a high-frequency, mechanical vibration into the
work piece making them moldable. The default machining area of a single ultrasonic
machine has the size of a chip card.

The range of application is extendable by usage of special molds, which enable the
embossing of structures in the sub millimeter range [l.3]. The combination of this
technique, the so-called ultrasonic hot embossing, with existing processing methods
such as ultrasonic welding, - riveting, etc., allows the fabrication of a variety of
microsystems. These ultrasonic assembly methods, with focus on ultrasonic hot
embossing, were analyzed in this thesis and the practical implementation of the
theoretical investigations were exemplified by the fabrication of different microsystems.

For this purpose, the fundamentals of the ultrasonic manufacturing methods have been
discussed first. The core areas were the distribution of the ultrasound through the
wrought material, dimensioning of the mold with regard to the required functional and
constructive geometries and the combination of different species of plastics. This
allowed an estimation of the possibilities and limitations of the methods.

One of the key aspects of the work was the construction of microfluidic devices.
Therefore, a fluidic connection between the microsystems and devices above the
micron range, such as pumps or gas cylinders, are required. In addition to commer-
cially available connectors, own approaches with more exotic options have been
tested. Connection components located planar and perpendicular to the system were
developed and their advantages and disadvantages discussed.

The evaluation of connectivity options resulted in a concept of modular microsystems
whose versatile and expandable kit was based on the ultrasonic fabrication methods.
The aim was to provide the basis for an adaptable package of "disposable articles" in
combination with a fast, flexible and cost-effective production process. The first
elementary modules were systems that differ in their geometrical structure for the
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mixing and separation of fluids, which were subsequently extended by sensor units for

the measurement of reaction temperatures and volumetric flow rates.

Finally, two microsystems were reviewed outside the module kit that needed an
alternative approach of manufacturing and assembly of the microstructure, neces-
sitated by their requirements. A bioreactor for the growing of a yeast strain and the
selective regulation of their gene expression. Here the typical approach of ultrasonic
hot embossing the structure into a stack of foils hasn’t been used. Instead, the channel
was prepared by ultrasonic hot embossing into a combination of a 0.125 mm foil and
a 3 mm polymer plate. Secondly, a measuring section, for the determination of diffusion
constants with the smallest possible channel cross section at a maximum channel

length was fabricated.
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1 Einleitung

1 Einleitung

Die Bearbeitung von thermoplastischen Kunststoffen reicht zuriick bis zum Anfang der
1960er Jahre [ll.1]. Aufgrund der stetig wachsenden Nachfrage von Kunststoffen als
Werkstoff Anfang der finfziger Jahre des 20. Jahrhunderts [1.1], ergab sich die
Notwendigkeit diese zu fligen. Eine Alternative war das UltraschallschweiBen, mit
welchem sich diese ersten Veréffentlichungen beschéaftigen. Mit diesem Verfahren
wurden thermoplastische Pulver in Form gepresst [1.2][1.3], Folienmaterial versiegelt
und Werkstlcke in unterschiedlichen Bereichen der Industrie geflgt. Die Technologie
ist dabei jedoch nicht nur auf Kunststoffe beschrankt, es lassen sich auch diinne
Metallfolien [1.4] verschweiBen oder Materialkombination in Verbindung mit thermo-
plastischen Materialien durch Ultraschallnieten und -bérdeln formschlissig verbinden.

In den nahezu 60 Jahren der Entwicklung dieser Technologie ergaben sich, neben
dem Verbinden von Kunststoffteilen durch Ultraschall auch andere Einsatzgebiete, wie
das Trennen, Saubern und die Oberflachenveredelung von Materialien [11.2].

Beim Ultraschalltrennen kann zwischen Schneiden und Stanzen unterschieden
werden. In beiden Fallen wird eine scharfe Schnittkante mit Hilfe von Ultraschall-
schwingungen in das Material gepresst. Der Vorteil gegentber den herkdmmlichen
Methoden ist der reduzierte Kraftaufwand und der reduzierte VerschleiB des

Werkzeugs.

Die Oberflachenveredlung erfolgt durch Ultraschallpréagen, hiermit werden Logos,
Schriften und andere Kavitaten in ein thermoplastisches Material eingebracht.
Hierdurch wird der visuelle Effekt verbessert oder funktionelle Flachen geschaffen
[1.5]. Erste wissenschaftliche Arbeiten zum Pragen mittels Ultraschall stammen aus
den Jahren 2005 von Liu et al. [1.6] und 2006 von Lin et al. [1.7] und zeigen, neben
dem Potential zum Einbringen von milimetergroBen Strukturen in Kunststoffplatten,
auch die moégliche Temperaturverteilung im Material. Zusatzlich hierzu kombinierten
Mekaru et al. das HeiBprdgen mit Ultraschallschwingungen um die verbesserte
Befullung von Kavitaten des Formkérpers aufzuzeigen [1.8].

Als nachsten logischen Schritt entwickelten Schomburg et al. 2008 das Ultraschall-
heiBpragen, welches zur Konstruktion von polymerbasierten Mikrosystemen einge-
setzt wird und ihren Einsatz in der Kleinserienfertigung findet [1.9]. Die Funktionsweise

15



1 Einleitung

leitet sich hierbei von den namensgebenden Verfahren UltraschallschweiBen und
HeiBpragen ab.

Die vorliegende Arbeit fasst die zuvor genannten Anwendungen unter dem Oberbegriff
,2Ultraschallfertigung“ zusammen und behandelt die gezielte Weiterentwicklung
einzelner Aspekte wie des UltraschallheiBpréagens. Dabei wird auf die Grundlagen
dieser Technik eingegangen und deren Md&glichkeiten und Grenzen in Bezug auf die
konstruktiven Aspekte von mikrofluidischen Systemen aus thermoplastischen Poly-

meren untersucht.
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2 Stand der Technik

Verfahren zum Bearbeiten von Werkstliicken wie Ultraschall-, schweiB-
en, -nieten, -bdrdeln, -stanzen und -schneiden waren bereits im Vorfeld der hier
beschriebenen Arbeit bekannt. Ebenfalls gab es einige Ver6ffentlichungen zur
Strukturierung von Oberflachen, als auch der Herstellung von Mikrosystemen durch
Kombination von UltraschallheiBpragen und —schweiBBen. In diesem Kapitel werden

die Verfahren kurz naher beleuchtet.

2.1 Ultraschallschweif3en

Beim UltraschallschweiBen werden Ultraschallschwingungen zur Generierung von
Warme und dem damit einhergehenden Aufschmelzen des SchweiBmaterials genutzt.
Die hierflr eingesetzte UltraschallschweiBanlage (sieche Abb. 2.1) besteht aus drei
Hauptkomponenten, dem Generator, dem Schwinggebilde und einem (pneumat-
ischen) Antriebsmodul.

/Vorschubbewegung

Antrieb (Pneumatik oder Motor) // Vorschubeinheit

(Aktuator)
Ruckholfeder bei
Pneumatikantrieb Schlitten mit
_~ Klemmung
Kraftmess- /
einrichtung —
Ultraschallwandler Einstellung
(Konverter) _ Grundabstand

Transformationsstlick
(Booster) —

Sonotrode —

Fugeteile -

““Sonotrode / Amboss

Stander mit
_~~ Fuhrung

Abgri
Vorschu

MHDE

des
weges

__ S 1 |Generator/
AN | Steuerung

Amboss ——

rundplatte

Abbildung 2.1: Schematische Darstellung einer kommerziell erhéltlichen UltraschallschweiBmaschine

[2.1].
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2 Stand der Technik

Im Generator wird zunachst die Netzfrequenz von 50 Hz in eine Ubliche Ausgangs-
frequenz zwischen 20 kHz und 70 kHz umgewandelt. Die tatsachliche Arbeitsfrequenz
des Generators hangt dabei von der Resonanzfrequenz des Schwinggebildes ab [2.2].
Diese elektrische Schwingung wird im piezoelektrischen Konverter des Schwing-
gebildes in eine mechanische Schwingung umgesetzt und Gber das Amplituden-
transformationsstick (Booster) und die Sonotrode in das Bauteil eingekoppelt. Das
Antriebsmodul sorgt fir den Anpressdruck zwischen Sonotrode und Werkstiick,
welches wiederum auf dem Amboss der Maschine befestigt wird.

Der Prozessablauf [2.3] einer SchweiBung ist in Abbildung 2.2 dargestellt.

(a) () 1
Sonotr k

(c) Sonotrode (e)

Amboss Energi

(d) Sonotrode direktor

* Flgepartner

Abbildung 2.2: Darstellung des UltraschallschweiBprozesses: Positionierung des Werkstlicks (a),
Kraftaufbau bis zur Auslésekraft (b}, Einbringung der Ultraschallenergie (c), Schmelzen der Energie-
direktoren und Vermischung des Materials (d) und Abkihlen der Schmelze und stoffschliissige
Verbindung (e).

Die zu flgenden Werkstlicke werden zunachst zwischen Amboss und Sonotrode einer
UltraschallschweiBmaschine positioniert (Abb. 2.2 (a)). Nach dem Starten des
Prozesses wird eine zuvor definierte Kraft aufgebaut, die sogenannte Triggerkraft
(Ausldsekraft) (Abb. 2.2 (b)). Beim Erreichen dieser wird eine Ultraschallschwingung
mit konstanter Amplitude und Frequenz Uber die Sonotrode in die Flgeteile einge-
koppelt (Abb. 2.2 (c)), welche zu innerer und Grenzflachenreibung an der Flgeflache
fOhrt. Der Anteil der Grenzflachenreibung nimmt mit dem statischen Anpressdruck ab,
welcher durch die Triggerkraft und die SchweiBkraft wahrend des Prozesses gesteuert
wird. Durch den Warmeertrag aus der Reibung schmilzt das Material der beiden
Komponenten und vermischt sich miteinander (Abb. 2.2 (d)). Die Ultraschall-
schwingung wird aufrechterhalten, bis ein zuvor festgelegtes Abbruchkriterium erreicht
wird. Dieses kann entweder Uber den SchweiBweg, die SchweiBenergie oder die

SchweiBzeit bestimmt werden. Nach Beendigung des Ultraschalls erfolgt kein
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2 Stand der Technik

Energieeintrag in die Bauteile mehr, wodurch sich diese im Schmelzbereich abkihlen,

erstarren und eine stoffschlissige Verbindung bilden (Abb. 2.2 (e)).

Abbildung 2.3: Strukturierte Sonotroden zum VerschweiBen von Verpackungsmaterial (a) [2.4].
Energiedirektoren auf zu fiigenden Komponenten: (b) Schnitt durch eine Grabenstruktur mit Energie-
direktoren auf den Wanden und (c) Aufsicht auf kegelférmige Energiedirektoren.

Beim gezielten VerschweiBen von Bauteilen oder Folien sind erhabene Strukturen
notwendig. Diese befinden sich entweder auf einer strukturierten Sonotrode oder auf
den zu flgenden Elementen und heiBen Energiedirektoren bzw. Energierichtungs-
geber (Abb. 2.3). Sie konzentrieren die Ultraschallenergie auf die Flgeflache, wodurch

weniger Energie bendtigt und ein kontrollierter Prozessverlauf erméglicht wird.
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2 Stand der Technik

2.1.1Theorie zur Energietbertragung und -umwandlung

10 Das Kapitel 2.1.1 fasst in erster Linie die
s Literaturstellen [2.2] und [2.5] zusammen.
|
ameSOET | Beim Einkoppeln der longitudinalen Ultra-
/'r__.__...— e — schallschwingungen in das Werkstuck,
/ .--""'"".-—-— agum | . . . .
2 m-83#% L s—e| Dbildet sich im Letzteren ein stehendes
10| 4 -~ .....--'-:""""H .
w b /. /;_--—- amet050m ———=1  Wellenfeld aus. Die Umsetzung der
3 /"/./'1/"". Schwingung in Warme erfolgt in Berei-
N . -
/s // F_A;n_:f-_s_*;'f,-_x— chen maximaler Wechselspannung und —
Cad -',”/T_ : dehnung. Diese treten flr die einfachste
pvd . : :
’ _ Werkstlckform, einen Stab, bei den
o1 ’
Langen L = n% (schallharter Abschluss;
Werkstoff : PMMA mit n =0, 1, 2, .) und L = n%+%
(schallweicher Abschluss; mit
Qﬁi‘o 50 100 kp/cm? 150

n=20,1, 2, ..) auf. Ein schallharter Ab-

schluss ist in den meisten Fallen ein

Abbildung 2.4: SchweiBzeit als Funktion des sta-
tischen Anpressdrucks und der Amplitude [2.5].

Amboss aus Stahl oder Aluminium, ein schallweicher Abschluss im extremsten Fall
Luft.

Die Art der Energieumwandlung hangt vom Flgedruck ab, welcher sich als Quotient
aus statischer Anpresskraft (Maschinenparameter) und der Querschnittsflache des zu
flgenden Halbzeugs definiert. Abbildung 2.4 zeigt die experimentell ermittelte
Abhangigkeit der Aufschmelzzeit (fir PMMA) als Funktion der Amplitude und des
statischen Anpressdrucks. Dabei sind zwei Bereiche mit unterschiedlicher Steigung zu
erkennen. Im Bereich niedriger Anpressdricke ist der Kurvenverlauf steil, hier setzt
sich die Warmeenergie aus einem inneren Reibungsanteil und einem Grenzflachen-
reibungsanteil zusammen. Im flacheren Kurvenverlauf wird das Werkstlck durch die
Anpresskraft so stark fixiert, dass der Anteil der Grenzflachenreibung wegfallt. Hier
ware eigentlich ein Verlauf der Kurve ohne Steigung zu erwarten, dennoch verlangert
sich die SchweiBzeit mit zunehmendem Anpressdruck geringflgig. Dies ist auf den
Versuchsaufbau zurlickzufthren. Dieser sah fUr die Untersuchungen zwei Werkstlcke

mit einem Energiedirektor an der SchweiBnaht vor. Mit steigendem Anpressdruck
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2 Stand der Technik

wurde dieser immer starker abgeplattet, was wiederrum zu einer Schallfeld-

verschiebung fUhrte und somit die Energielbertragung beeinflusste.

Das MaB an Ubertragener Ultraschallenergie ist abhangig von der Geometrie / Dimen-
sionierung des Werkstlicks. Nimmt man wieder ein stabférmiges Halbzeug an, so ist
die Energie fur einen schallharten Abschluss maximal fUr die Lange des Stabes mit

L=n2+% (n=0,1,2 ..) und fir den schallweichen Abschluss mit L = nZ,

(n=0,1, 2, ...). Die Abhangigkeit der Ubertragenen Uliraschallenergie von der Fuge-
teilgeometrie und —dimensionierung tritt in erster Linie fir hohe Fulgedrlicke
(~ 1500 N/cm?) auf und lasst sich theoretisch durch Absenken dieser fast vollstandig
beseitigen.

2.2 Alternative formschlUssige Verbindungen

Das UltraschallschweiBen ist in den meisten Féllen auf das Verbinden von stoff-
gleichen Materialien beschrankt. Bei den Kunststoffen werden dabei nur amorphe
Kunststoffe untereinander und teilkristalline mit ahnlichem Schmelzpunkt verschweiBt.

Durch Nieten und Boérdeln wird ein formschlissiges Geflge von unterschiedlichen
Werkstoffen in Kombination mit einem thermoplastischen Polymer erméglicht.

2.2.1Ultraschallnieten
Das Ultraschallnieten ist eine haufig eingesetzte Verbindungspraxis [2.2] deren

Hauptunterschied zum UltraschallschweiBen darin besteht, dass die Schmelzum-
formung nur eines Flgepartners durchgefihrt wird [2.6].

(@) (b) | (c) (d)

|

1
S—
Abbildung 2.5: Prozessablauf beim Ultraschallnieten. Orientierung des Werkstiicks mit dem Nietzapfen

zur Sonotrode (a). Kraftaufbau bis zum Triggerpunkt (b). Plastifizieren des Nietzapfens durch Ultraschall
(c). Kraftschlissige Verbindung zweier Komponenten (d).
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Ultraschallenergie wird bei diesem Verfahren in einem Nietzapfen konzentriert und
dieser plastifiziert (Abb. 2.5 (c)). ldealerweise sollte das Lange-Durchmesserverhaltnis
vom Nietschaft nicht gréBer als 4:1 werden, um Brlche im Bereich des ZapfenfuBes
und die dadurch abnehmende Stabilitdt zu verhindern. Fir Uberlange Zapfen kann
durch eine konische Form oder eine Verstarkung des ZapfenfuBes einer Rissbildung
entgegengewirkt werden. Generell sollte die Absorption der Ultraschallenergie im
oberen Bereich des Zapfens erfolgen.

Beim Ultraschallnieten wird mit sehr hohen Amplituden gearbeitet, weshalb sich far
dinnwandige Bauteile mit hohen Anforderungen an die Nietfestigkeit Hohlzapfen
(Abb. 2.6) empfohlen werden. Diese haben trotz ihrer kleinen Wandstarke einen

groBen Nietkopf-Querschnitt [2.7].

(a) (b)

Abbildung 2.6: Ultraschallnieten eines Hohlzapfens. Stabilisierung des Hohlzapfens von Innen und
Konzentration der Energie auf die Zapfenwédnde (a). Plastifizierung des Zapfenmaterials mit wenig
Energie bei groBer Querschnittsflache (b). Kraftschliissige Verbindung der Komponenten (c).

Durch die Struktur in der Sonotrodenoberflache wird die Form des Nietkopfes vorge-
geben, welche wiederrum von der Geometrie des Nietzapfens und den Eigenschaften
der gewahlten Materialien abhangt. Fur teilkristalline Materialien sollte der Sonotro-
denkopf mit Querrillen oder anderweitigen Spitzenstrukturen versehen werden, so
dass die Ultraschallenergie zusatzlich konzentriert eingetragen wird. Das Volumen des
ausgebildeten Nietkopfs sollte dabei dem plastifizierten Volumen des Nietschafts

entsprechen, um die Verdrangung von Uberflissigem Material zu vermeiden [2.8].

Wie auch schon beim US-SchweiBen verhalten sich amorphe Kunststoffe besser als
teilkristalline. FUr eine optimale Umwandlung von Ultraschallenergie in Warme sollte
der Elastizititsmodul bis zum Erweichungs- bzw. Schmelzpunkt des Polymers
maoglichst lange hoch bleiben und erst am Ende abfallen. Der Verlustfaktor dagegen
sollte hierbei einem entgegengesetzten Trend folgen. Fir amorphe, thermoplastische

Kunststoffe ist dies gegeben, fir teilkristalline jedoch nicht. Zudem steigt in der Nahe
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des Kiristallitschmelzpunktes die spezifische Wéarmekapazitat stark an [2.5]. Aus
diesen Griinden wird fiir das Bearbeiten von teilkristallinen Kunststoffen mehr Energie
benbtigt als fir amorphe.

Problematisch ist der Einsatz von gefillten (z.B. Glas- / Kohlefaser, Glaskugeln) und
Hochtemperaturkunststoffen (Abb. 2.7). Die Differenz zwischen der Schmelz- und der
Sonotroden- / Ambosstemperatur ist hierbei so groB, dass ein GrofBteil der Um-
schmelzenergie durch Warmeleitung in die Peripherie verloren geht. Durch die Fillung
der Kunststoffe wird die Warmeableitung aus dem Kunststoff zusatzlich beglnstigt,
was zu einer mangelhaften optischen Nietqualitat mit nicht reproduzierbaren
mechanischen Eigenschaften des Niets fuhrt. Fir diesen Fall wurde am KuZ Leipzig
von Kazmirzak et al. das Ultraschallnieten mit beheizter Sonotrode entwickelt [2.9].
Durch das Erwdrmen der Sonotrode wird die Temperaturdifferenz zwischen
Schmelztemperatur des thermoplastischen Kunststoffs und der Sonotrodenoberflache
verringert, was die Warmeableitung wahrend des Prozesses reduziert. Infolgedessen
ist weniger Ultraschallenergie notwendig, was mdgliche Schaden an den Bauteilen

vermeidet.

Abbildung 2.7: Genietete Hochtemperaturkunststoffe PEEK und PPS [2.9].

2.2.2Ultraschallb6drdeln

Das Ultraschallbérdeln ist eine Modifikation des Ultraschallnietens. Hierbei werden
keine langlichen Schéafte sondern eine umlaufende Wand Uber das zu befestigende
Bauteil umschmolzen. Diese Bdrdelkante kann dabei sowohl gerade aber auch in
Radienform ausgebildet werden [2.10].
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(a) (b)

Abbildung 2.8: Ultraschallbérdeln eines thermoplastischen Kunststoffs (ber eine Metallplatte (a).
Einseitige kraftschlissige Einfassung der Metallplatte (b). Die Form der Bédrdelung ist durch die
Sonotrode vorgegeben.

Die Richtung des Schmelzflusses und die anschlieBende Form der Bérdelung, werden
durch eine strukturierte Sonotrode (Abb. 2.8) vorgegeben. Es ist bei diesem Prozess
darauf zu achten, dass das zu umschlieBende Bauteil genug Steifigkeit aufweist, um

nicht durch die Schmelzfront verformt zu werden.

2.3 Ultraschallstanzen und -schneiden

Neben dem Verbinden von Bauteilen wird Ultraschall auch fGr das Trennen von
Materialien eingesetzt. Ein groBer Vorteil ist dabei die hochfrequente Bewegung der
Schneidkante, welche je nach Anwendung entweder durch die Sonotrode dargestellt
wird oder sich auf deren Oberflache befindet. Der Ultraschall fihrt dazu, dass weniger
Anpresskraft fur den Trennprozess bendétigt wird und somit der Verschlei3 der
Schneide reduziert wird.
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(a)

—

Abbildung 2.9: Ultraschallschneiden eines Kunststoffrohrs (a). Ultraschallstanzen einer Folie durch
einer strukturierte Sonotrode (b) und durch Einsatz eines Stanzwerkzeugs (c).

Das Ultraschallstanzen wird in den unterschiedlichsten Segmenten der Industrie ein-
gesetzt. Es werden hiermit Materialien wie Vliese, Schaumstoffe, Gummi, Textilien und
andere Kunststoffe geschnitten. Wie auch schon beim UltraschallschweiBen erzeugt
die Schwingung Reibungswarme im Bereich der Schnittstelle, wodurch wahrend des
Stanzvorgangs die Schnittkante plastifiziert und ein Ausfransen dieser unterdrickt wird
(Abb. 2.9).

Im Gegensatz zum Ultraschallstanzen ist die Form der Schnittkante beim Ultraschall-
schneiden nicht durch das Werkzeug vorgegeben. Ansonsten sind sich die Verfahren
ahnlich. Das Ultraschallschneiden wird haufig in der Lebensmittelindustrie zum préazi-
sen Zerteilen von Nahrungsgutern eingesetzt, wo sich ein weiterer Vorteil der vibrie-
renden Klinge zeigt. Stoffe die sich beim herkdmmlichen Schneiden am Schneidwerk-
zeug anhaften, werden beim Ultraschallschneiden durch die Ultraschallschwingung
abgeschuttelt. Die Klinge bleibt wahrend des gesamten Vorgangs sauber, wodurch ein
reproduzierbares Ergebnis erreicht werden kann.

2.4 Oberflachenstrukturierung mittels Ultraschall

Erste Patente zum Strukturieren von Kunststoffoberflachen sind bereits aus den
siebziger Jahren des 20. Jahrhunderts bekannt. Diese sollten dabei in erster Linie zum
Einbringen von Nummern oder anderweitiger Identifikationsmarkierungen in Kunst-
stofffolien dienen [2.11][2.12]. Einige Zeit spater wurde die Anwendung auf die
Oberflachenbehandlung von lederdhnlichen Materialien ausgedehnt [2.13].

Erste Veroffentlichungen zu Untersuchungen des Ultraschallprageprozesses tauchen
erst ab 2005 auf. Hier werden unterschiedliche geometrische, gleichmaBige Formen
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in ein Polymer (PMMA oder PE) eingebracht [1.6][2.14] und der Einfluss der Prage-
parameter (Amplitude, Pragezeit, Anpressdruck) untersucht. Sie geben erste Hinweise
darauf, dass das Ultraschallpragen ein geeignetes Verfahren zur Replikation von
Mikrostrukturen ist.

Auf diese Weise wurden superhydrophobe Flachen, sowohl auf hydrophoben [2.15],
als auch auf hydrophilen [2.16] Thermoplasten, hergestellt. Lee et al. nutzten daftr
hierarchische  Strukturen. Diese  bestanden aus  mehreren Saulen
(20 um x 20 um x 20 um) (Abb. 2.10 (b)) auf denen sich zusétzlich 1 um?® groBe
Einheiten (Abb. 2.10 (c)) befanden.
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Abbildung 2.10: Werkzeug zur Herstellung von superhydrophoben Oberflachen (a). Geprégte Warfel
(Seitenldnge L = 20 um) (b) mit kleinen quadratischen Einheiten auf der Spitze (Seitenldnge L = 1 um)
(c) [2.15].

Dies ist nicht ohne weiteres zu bewerkstelligen, da hierflir im Werkzeug sehr kleine

Kavitdten am Boden einer anderen Kavitat mit Kunststoff geflllt werden missen
(Abb. 2.10 (a)).

In der Medizintechnik wurde das Ultraschallpragen von Kunststoffoberflachen genutzt,
um einen mikrostrukturierten Untergrund zum Kultivieren von Zellen zu schaffen.
Hierzu pragten Altmann et al. ein Raster aus kubischen Mikrohohlraumen in die
Napfchenbdden einer 96-Mikrotiterplatte (Abb. 2.11 (a)-(c)) [2.17].
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Abbildung 2.11: 96-Mikrotiterplatte mit strukturiertem Boden (a). Netzwerk aus kubischen Mikrohohl-
rdumen (c), welche durch Ultraschallprédgen mit speziellen Werkzeugen (b) gefertigt wurden [2.17].

In dieser konnten anschlieBend Hep G2- Zellen (menschliche Leberzellen) gezlchtet
und deren Aktivitat untersucht werden.

2.5 UltraschallheiBpragen

Eine alternative Anwendung des Ultraschallpragens, auch UltraschallheiBpragen ge-
nannt, ist die Herstellung vollstandiger Mikrosysteme. Hierbei werden mehrere Lagen
eines thermoplastischen Polymers mit Hilfe von Ultraschall und eines Stempels, auch
Werkzeug genannt, umgeformt. Es eignen sich hierfir sowohl Folien
(D =15 pym - 500 ym) als auch Plattenmaterial (D = 500 pm — 3000 pm) und

Kombinationen beider.

Die Herstellung des verwendeten Pragewerkzeugs kann auf mehreren Wegen erfol-
gen. Durch Strukturieren eines Siliziumsubstrats mit Hilfe von Lithographie und
Trockenatzen und anschlieBender Galvanisation oder Laserstrukturieren bzw. -
funkenerosive Bearbeitung eines metallischen Werksticks. Die Anforderungen an das
eingesetzte Stempelmaterial sind hierbei eine ausreichende Robustheit, um den im
UltraschallheiBprageprozess auftretenden Kraften zu widerstehen und je nach
Einsatzgebiet eine gute Warmeleitung. In den haufigsten Fallen erfolgt die Herstellung
mit Hilfe einer Hochprazisionsfrase in ein Halbzeug aus Aluminium. Der kleinste hierftr
eingesetzte Mikro-Fraser besitzt einen Durchmesser von 50 um und gibt dadurch das
untere Limit flr die Werkzeugkavitaten vor. Bei der Fertigung des Pragestempels ist
darauf zu achten, dass dieser das Negativ der zu pragenden Struktur darstellen muss.

Der Ablauf des UltraschallheiBprageprozesses ist in Abbildung 2.12 dargestellit.
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Abbildung 2.12: Skizzierte Darstellung des UltraschallheiBprageprozesses mit korrespondierendem
Weg- / Kraftverlauf. Positionierung eines Folien- oder Plattenstapels (a). Kraftaufbau bis zum Ausldse-
punkt (b). Einbringen des Ultraschalls und Generierung von Warme (c). Formgebung und anschlie Ben-
de Kihlphase (d). Entformen der fertigen Mikrostruktur (e).

Das thermoplastische Halbzeug wird zwischen Werkzeug und Sonotrode platziert
(Abb. 2.12 (a)). Die Anzahl der Folien bzw. Platten hangt dabei von dem fir die Struktur

bendtigten Schmelzvolumen und der Dicke des Halbzeugs ab.

Das UltraschallheiBpragen beginnt mit dem Absenken der Sonotrode auf das Roh-
material. Nachdem die Auslésekraft (Abb. 2.12 (b)) erreicht ist, wird der Ultraschall
ausgeldst und so Warme an den hervorstehenden Strukturen des Werkzeugs generiert
(Abb. 2.12 (c)). Das thermoplastische Material schmilzt auf und flieBt in die Kavitaten
des Stempels. In der AbkUhlzeit (Abb. 2.12 (d)), welche im Aligemeinen 1,5 s betragt,
wird die Schmelze bei einem definierten Druck unter die GlaslUbergangstemperatur
gebracht und anschlieBend entformt (Abb. 2.12 (e)). Das Werkzeug bleibt bei diesem
Vorgang erhalten und kann somit anschlieBend wieder verwendet werden. Dies
ermoglicht eine kontinuierliche Fertigung von Mikrostrukturen durch ein Rolle zu Rolle-

Verfahren wie es in [2.18] dargestellt ist.

In Kombination mit anderen Ultraschallfertigungsmethoden wie dem Ultraschall-
schweiBen wird die Herstellung von Systemen im Mikro- und teilweise im Millimeter-
maBstab ermdglicht [2.19][2.20]. Gegenuber der Strukturierung von Oberflachen durch
Ultraschallpragen, missen hierflr spezielle konstruktive Hilfsstrukturen (z.B. Energie-

direktoren, Schnittkanten, Zulaufe) im Vorfeld vorgesehen werden.

Das UltraschallheiBpragen hat mit den zuvor beschrieben Verfahren die Quelle zur
Warmegenerierung gemeinsam. Aus diesem Grund teilt es dementsprechend auch
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deren Vor- und Nachteile. So ist die Prageflache auf die Dimensionen der Sonotrode
beschrankt.

Die ausgegebene Amplitude heutiger Ultraschallgeneratoren liegt bei 4 um — 10 pm
[2.21]. FUr das Bearbeiten von Werkstoffen werden jedoch Amplituden von 10 pm —
100 um bendtigt [2.22]. Die Vibrationsenergie eines akustischen Schwingers bleibt bei
festem Querschnitt des Schwinggebildes gleich und eine Erhéhung der Energiedichte
kann nur durch Verkleinerung des Querschnitts erzielt werden [2.21]. Die GréBe einer
einzelnen Sonotrode ist demnach im Hinblick auf die eingebrachte Energie einge-
schrankt. Eine effektive VergréBerung der Prageflache kann somit nur durch das
Koppeln mehrerer Maschinen erreicht werden.

2.6 Mikrofluidik

Die Funktionsebene einer Sonotrode, welche flr das UltraschallheiBpragen eingesetzt
wird, ist im Allgemeinen 60 mm x 40 mm. Auf dieser Flache zeichnet sich die
Technologie durch einen hohen, zeitlich und 6rtlich definierten Energieeintrag aus. In
Kombination mit der Vielfalt an Bearbeitungsméglichkeiten (Pragen, SchweiBen,
Stanzen, Nieten, Bérdeln, Thermoformen) sind die Ultraschallfertigungsmethoden fir

Anwendungen im Mikrosystembereich gut geeignet.

Ein Teilaspekt hiervon ist die Mikrofluidik. Diese beschaftigt sich mit der Aufarbeitung
und Manipulation von Flussigkeitsmengen im Mikro-, Nano bis hin zum Femtoliter-
bereich [2.23]. Die kleinen Probenmengen haben im Vergleich zu Versuchen im
Labormafstab, einen verkleinerten 6kologische FuBabdruck, teilweise drastisch ver-
kirzte Reaktionsgeschwindigkeiten und ermdglichen eine erhdéhte Arbeitssicherheit
bei Experimenten mit kritischen Stoffen. Daneben wird der Umstand genutzt, dass in
mikrofluidischen Systemen im Bereich von kleinen Reynoldszahlen und somit in einer
laminaren Strébmung gearbeitet wird. Dadurch werden neue Mdoglichkeiten in der

raumlichen und zeitlichen Kontrolle von Molekilkonzentrationen eréffnet [2.24].

Theorien und Berechnungen zu den Vorteilen der Mikrofluidik wurden bereits vor
Dekaden veréffentlicht [2.25]. Die erste praktische Anwendung dieser wurde erst durch
ein Verfahren der Mikroelektronik méglich. Manz et al. nutzten die Fotolithographie mit
anschlieBendem Atzen von Siliziumwafern um Mikrokanale herzustellen, welche zur
Kapillarelektrophorese in Kombination mit Fluoreszenzdetektion eingesetzt wurden

[2.26]. Neben der Analyse von Stoffen in der Chemie, Biologie und Medizin hat sich
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die Mikrofluidik mittlerweile zu einem interdisziplinaren Gebiet entwickelt, an dem
zunehmend Facher wie Physik, Material- und Ingenieurswissenschaften beteiligt sind
[2.27]. Aufgrund dessen haben die Komplexitdt der Systeme und die Vielfalt an
eingesetzten Materialien zugenommen. Heutzutage werden diese aus Glas [2.28] oder
Kunststoff [2.29] mit Pumpen, Ventilen und Mischern als sogenannte ,Lab on a Chip“-
Lésungen oder aus Metall als modularer Baukasten [2.30] kommerziell angeboten.
Jedes Material hat dabei seine eigenen Bearbeitungsverfahren zur Herstellung und
Versieglung der Apparate.

Auf dem Segment der mikrofluidischen Komponenten aus Kunststoff setzen die
Ultraschallfertigungsmethoden an, um eine weitere Alternative zur Komplett- oder

Teilmontage zu ermdglichen.
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

Um das Verfahren zu verbessern, missen zunachst die Grundlagen verstanden wer-
den. Hierzu gehdren sicherlich die Warme- und Ultraschallverteilung im Halbzeug aber
auch die Auswirkungen auf das Material nach der Umformung. Basierend darauf
kédnnen dann konstruktive Modifikationen vorgenommen werden, um das Potenzial im

Hinblick auf Einsatz, Reproduzierbarkeit und Optik zu steigern.

3.1 Ultraschallverteilung wahrend des Pragevorgangs
Die Messung der Temperatur innerhalb des Werksticks wahrend der Ultraschall-
fertigung, ist ein zentrales Thema zur Validierung von geeigneten Bearbeitungspara-

metern.

Flr die Untersuchung des Ultraschallprageprozesses nutzten Liu et al. Thermoele-
mente, die in einer Polymethylmethacrylat (PMMA)-Platte (D = 2 mm) an drei unter-
schiedlichen Positionen in die Platte eingesetzt und mit Kleber fixiert wurden [1.6].
Dadurch konnte ein Temperatur- und Tiefenprofil, in Abhangigkeit von der Zeit und
dem Abstand des Messpunktes von der SchweiBflache, erstellt werden. Es zeigte sich,
dass die fur das Ultraschallpragen benétigte Temperatur (hier: Glasibergangs-
temperatur Ty) bereits nach unter zwei Sekunden erreicht werden konnte. Der Einfluss
des eingesetzten Klebers konnte nicht ermittelt werden, wurde aber als ver-
nachladssigbar angenommen. Durch den Prageprozess kam es zu einer Verschiebung
des Thermoelements, welches sich in direkter Umgebung des Pragewerkzeugs
befand. Aus diesem Grund wurde davon ausgegangen, dass die von dieser Mess-
einheit ausgegebene Temperatur nicht der tatsachlichen entsprach.

Einen ahnlichen Ansatz verfolgten Wise et al. bei der Erforschung des Temperatur-
verlaufs beim UltraschallschweiBprozesses [3.1]. Es wurden zwei Thermoelemente
des Typ K im Bereich der entstehenden SchweiBnaht eingebracht. Eines durch eine
Bohrung im flachen Gegenstiick zum Energiedirektor (K1) und ein Zweites seitlich am
Energiedirektor (K2) (siehe Abb. 3.1).
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Abbildung 3.1: Versuchsaufbau zur Untersuchung des Temperaturverlaufs beim UltraschallschweiBen.
Mit Thermoelement K1 gegeniiber vom (a) und K2 seitlich am Energiedirektor (b) angebracht.

Das Thermoelement K2 wurde mit der auftretenden Schmelzfront verschoben und
dokumentierte somit den Temperaturverlauf der auBeren Schmelzlinie. Das Tempera-
turmaximum betrug dabei 194 °C. K1 hingegen war in der Bohrung fixiert und befand
sich am Ende des SchweiBvorgangs innerhalb der SchweiBnaht. Der hierdurch
erhaltene Temperaturverlauf wies drei unterschiedliche Regime auf. In den ersten
0.1 s stieg die Temperatur mit einer Rate von ca. 800 °C/s auf eine Temperatur von
90 °C. AnschlieBend sank die Heizrate auf 240 °C/s ab bis eine nahezu konstante
Temperatur von 265 °C erreicht wurde. Die Aufnahme dieses SchweiBBvorgangs mit
einer Hochgeschwindigkeitskamera zeigte, dass der hohe Temperaturanstieg mit dem
kompletten Aufschmelzen des Energierichtungsgebers einhergeht. Die anschlieBende
reduzierte Heizrate ergab sich durch die Erhéhung der Kontaktflache, bis auch diese

plastifiziert war.

AnknUpfend hieran wurde im Rahmen der vorliegenden Arbeit eine alternative Unter-
suchungsmethode flr das UltraschallheiBpragen erdacht. Anstatt einer Kunststoff-
platte wurde hier jedoch ein Stapel aus Kunststofffolien (PP, PVDF, PC) verwendet.
Das Einbringen von Thermoelementen in die Folien ist in dieser Konstellation keine
Option, da diese ansonsten als Energiedirektoren fungieren und somit das Prage- als

auch Messergebnis verfalschen wirden.

Stattdessen wurden Piezosensoren aus PVDF-Folie im Folienstapel platziert. Neben
dem piezoelektrischen Effekt ist die eingesetzte PVDF-Folie pyroelektrisch aktiv. Die
PVDF Folien sind 28 pm dick und auf ihren Oberflachen sind 5 - 10 um dicke

Elektroden aus Silber angebracht.

Der piezoelektrische Effekt fihrte dazu, dass man eine elektrische Spannung an den

Elektroden messen konnte, wenn die PVDF-Folien senkrecht zu ihren Oberflachen
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zusammengedruckt oder in lateraler Richtung gezogen wurden. Die Polarisierung der
Folien und die Messelektronik waren so aufgebaut, dass ein Zusammendricken zu
einer Erh6hung der elektrischen Spannung und ein lateraler Zug zu einer Erniedrigung
der elektrischen Spannung fihrten. Wenn die Sonotrode also auf dem Folienstapel
aufsetzte, wurde eine Erhéhung der Messspannung festgestellt.

Der pyroelektrische Effekt bewirkte, dass eine Temperaturerhdhung der PVDF-Folien
zu einer Erniedrigung der an den Elekiroden gemessenen elektrischen Spannung
fihrte. Die Anderung der gemessenen elektrischen Spannung war fiir beide Effekte
gegenlaufig, weshalb der Verlauf der gemessenen Spannung durch eine Uberlagerung
von Druckanderungen und Temperaturverlaufen zustande kam. Der Messaufbau ist in
Abbildung 3.2 dargestellt, die Schaltskizze flr den Ladungsverstarker ist im Anhang

A1 zu finden.

4 A

Schweillmaschine

Klemmvorrichtung*verstarker j‘KIemmvorrichtung

Abbildung 3.2: Messaufbau zur Untersuchung der Energieverteilung beim Ultraschallprageprozess (a).
Fixierung des Stapels aus thermoplastischen Folien und der Piezofolienelemente (b).

Die Untersuchungen erfolgten an der UltraschallschweiBmaschine Dynamic 745
(Rinco Ultrasonics AG) anhand von vier Piezofolienelementen des Typs FDT1-028K
(Measurement Specialties). Diese zeichneten sich durch flexible Leiterbahnen aus,
welche Uber Pins elektrisch mit dem Ladungsverstarker verbunden waren. Durch die
flexiblen und flachen Leiterbahnen konnten die Elemente derart positioniert werden,
dass ein Biegemoment auf die Messflache verhindert wurde. Die Folge des Moments
ware die Ausgabe eines Signalwerts ungleich null in der Ausgangsstellung, welcher
die eigentliche Messung verfalscht hatte.
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(a)

Thermo-
plastische
Folie

Sonotrode

Piezo-
sensor

Abbildung 3.3: Skizzierter Aufbau des Messobjekts (a). Die Sensoren sind jeweils zwischen zwei Folien
eingebettet, Obereinander ausgerichtet und fixiert (b). Die oberste und unterste Folie dient zusatzlich als
Isolator zwischen Sonotrode bzw. Amboss, um ein Abwandern von Ladung zu verhindern.

Die Elemente wurden zwischen die Polymerfolien eingebracht, wobei jeweils eine Folie
den obersten und untersten Sensor von der Sonotrode und dem Amboss elektrisch
isolierte und somit ein Abwandern der Oberflachenladung verhinderte. Diese wurden
zudem Ubereinander ausgerichtet und fixiert, um eine einheitliche Belastung der
Sensoren sicherzustellen und ein Verrutschen wahrend des Ultraschallprozesses zu
verhindern (Abb. 3.3). Hierbei war die Polung der einzelnen Sensorfolien zu beachten,
da die Orientierung des Messsignals von dieser abhangig war. Der gesamte Stapel
wurde anschlieBend mit einer Klemmvorrichtung unter der Sonotrode der Ultraschall-
schweiBmaschine positioniert, sodass Sensor 4 zur Sonotrode und Sensor 1 zum
Amboss orientiert war. Die Messungen wurden im ersten Schritt ohne Pragewerkzeug
durchgefihrt, so dass sich der Druck und die Ultraschallenergie auf die gesamte
Sensoroberflache verteilten. Um die Piezoelemente nicht zu zerstéren, wurden

zunachst vergleichsweise milde Parameter (siehe Anhang 3: Tabelle 9.2 — 9.5)
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

eingestellt und deren Einflisse auf den Prozessverlauf untersucht. Eine
Zusammenfassung der Versuchsparameter ist im Anhang A3 dargestellt. Die
Auswertung des Messsignals erfolgte mit Hilfe des Oszilloskops MSO 2014B
(Tektronix Inc.) mit einer Abtastrate von 32 kHz und einer Messdauer von vier
Sekunden pro Messdurchgang. Es ergab sich ein charakteristischer Kurvenverlauf,
welcher sich in vier Teilabschnitte (I-1V) unterteilen lasst (Abb. 3.4).

0.4

0.2 4 Sensor 1 Sensor 4

0.0 4

-0.2

0.4

-0.6 H

-0.8 -

Spannung (V)

1.0 - Sensor2 Sensor 3

-1.2 -

1.4

T
2000
Zeit (ms)
Abbildung 3.4: Kurvenverlauf der vier Sensorelemente flr eine Beschallungszeit des Testobjekts aus

PP von 50 ms. Sensoren sind vom Amboss zur Sonotrode durchnummeriert. Die rémischen Zahlen
geben die unterschiedlichen Phasen des Prozesses an.

Das erste Intervall beginnt mit dem Kontakt der Sonotrode auf dem Stapel (l) und dem
anschlieBendem Kraftaufbau bis zum Triggerpunkt. Dieser Abschnitt ist deutlich durch
zwei sich absetzende Spitzen in der Druckbelastung eingegrenzt. Diese reprasentier-
en jeweils das Aufsetzen der Sonotrode und die ersten Durchgange der Sonotroden-
schwingung.

Nach Erreichen des Triggerpunkts beginnt die Ultraschallphase (ll), in welcher der

Stapel der oszillierenden Bewegung ausgesetzt wird und sich somit erwarmt. Da der
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

pyroelekirische Effekt des genutzten Sensors ein gegenlaufiges Signal zum piezo-
elektrischen Effekt ausgibt, auBert sich die Erwarmung der einzelnen Elemente und
somit des Stapels in einem Abfall des Messsignals. Hierbei ist sichtbar, dass das
Signalmaximum mit dem Abstand zur Sonotrode abnimmt. Daraus kann geschlossen
werden, dass bei den gewdhlten Parametern die einzelnen Folien im Stapel nicht
gleichmaBig erwarmt werden, weil der Schall beim Durchgang durch den Folienstapel
teilweise reflektiert und absorbiert wird.

Die Waérmeverteilung andert sich jedoch sobald der Folienstapel auf einem
strukturierten Werkzeug platziert wird. Die Erwarmung der einzelnen Folien erfolgte
hierbei fir die Messungen mit einem kurzen Ultraschallintervall (50 ms). Flr einen
kompletten UltraschallheiBpragedurchgang wird sichtbar, dass die Warmeentwicklung
in diesem Fall an der Werkzeugseite am grdéBten ist (Abb. 3.5).

2
Sensor1 Sensor?2 Sensor3 Sensor4

Spannung (V)
A

| |
0 100 200 300
Zeit (ms)

Abbildung 3.5: Gemessene elektrische Spannungen von vier PVDF-Sensorelementen in einem Foli-
enstapel. Die Piezosensoren wurden wéhrend des Vorgangs zerstort.

Das Signal des Sensors 1, welcher zum Werkzeug orientiert ist, fallt steiler ab als die
der restlichen. Dies geschieht in ihrer Reihenfolge im Stapel. Die Sensorfolien werden
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

hierbei zerstért wodurch sie nacheinander ausfallen (vgl. Abb. 3.5). Diese Messung
erklart eine Beobachtung, welche haufig beim UltraschallheiBpragen gemacht wurde.
Folien, die im Pragestapel zur Sonotrode orientiert waren, wurden nicht durchgehend
plastifiziert und delaminierten nach dem Prozess von der Unterseite der Mikrostruktur.

Der Kurvenverlauf der Ultraschallphase flr einen kompletten Pragedurchgang, war
nicht mehr linear wie far die zuvor gemachten Untersuchungen. Stattdessen wies er
fir den teilkristallinen Kunststoff PVDF zwei Wendepunkte auf (Abb. 3.5). Diese
kdnnten ein Anzeichen fiir die Anderung der Warmekapazitat am Glasibergangs- und
Schmelzpunkt sein. Eine zweifelsfreie Zuordnung der Temperatur fehlt jedoch,

weshalb dies nur angenommen werden kann.

Die maximale Auslenkung des Signals hing von Gerateeinstellungen wie der Lange
der Ultraschallzeit und der Amplitude und zusatzlich von den Dicken der Einzel-
schichten und der Oberflachenrauheit des Materials ab. Bei gleichen Parametern sind
die Signalverlaufe reproduzierbar.

Sonotrode Sonotrode
0,125 mm _
4 mm CH4 A2~
i 0,125 mm ———
CH4 A2~ A~ S a——oN
0,75 mm 0,125 mm e
A~ CH2 E’\,\,\
CH 3 E\,\/\
0,125 mm ——a S
CH2 A2~ A~ CH1 £ &= A~
0,125 mm
CH 1 Q’;j"\/\ﬁ 4 mm
0,125 mm X
(a) (b)

Abbildung 3.6: Skizzierter Aufbau zur Untersuchung des Einflusses von Schichtdicke und Ober-
flachenrauheit beim Ultraschallprédgeprozess. Orientierung eines StoBes aus PC-Folien und Platten mit
der 4 mm dicken Platte zur Sonotrode (Konfiguration 1} (a) und zum Amboss (Konfiguration 2) (b). Die
schraffierten Linien symbolisieren eine erhdhte Rauheit der jeweiligen Folienoberflache.

Die Abhangigkeit von Materialstarke und Rauheit wurde anhand eines Versuchs mit

Polycarbonat gezeigt.
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Ein StoB aus Polymerfolien und -platten (Abb. 3.6) mit abnehmender Materialstarke
(D=4 mm, 0,75 mm, 0,125 mm) wurde hierfir jeweils von beiden Seiten beschallt und
der korrespondierende Kurvenverlauf aufgezeichnet. Vergleicht man die Verlaufe
(Abb. 3.7 und 3.8), so ist zu erkennen, dass der Messaufbau in der ersten
Konfiguration eine kleinere Spannung ausgibt.

Diese entspricht fir den sonotrodennahen Sensor (Sensor 4) einer Verringerung des
Wertes auf 30 % und fir die Sensoren 2 und 3 auf 17 % gegenlber der zweiten Kon-
figuration. Der Einfluss der Rauheit zeigt sich in der ersten Konfiguration. Fir den
sonotrodenfernsten Sensor 1 wirde man bei glatter Folienoberflache ein Signalmini-
mum oberhalb der von Sensor 2 und 3 erwarten. Dies entspricht jedoch nicht den
Messergebnissen, was durch die Oberflachenrauheit und der damit erhéhten Reibung
zu erklaren ist. Die mittels des Profilometers DektakXT (Bruker Corporation)
ermittelten Rauheiten der Polycarbonatfolien-Oberflachen betrugen fir die hier
bezeichnete glatte Seite Rq6 nm und fir die raue Seite Ry 1141 nm. Es ist zu erwarten,

dass der Einfluss der Rauheit mit zunehmender Anpresskraft abnimmt.
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0-0 N | | |
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Abbildung 3.7: Kurvenverlauf der Konfiguration 1 mit VergrdBerung der Ultraschallphase.
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Abbildung 3.8: Kurvenverlauf der Konfiguration 2 mit

Des Weiteren kann in der Ultraschallphase
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Abbildung 3.9: Ausschnitt der aufgenommenen
Ultraschallschwingung bei einer Aufnahmerate von
6,25 MHz. Zu erkennen ist die 35 kHz Schwingung
der verwendeten UltraschallschweiBmaschine.

in die Abkuhlphase Uber.

In der AbklUhlphase (lll) steigt das Signal

VergréBerung der Ultraschallphase.

eine periodische Druckbelastung beob-
achtet werden. Diese hatte bei allen
Versuchen eine Frequenz von 3,8 kHz
und lag somit unter der verwendeten
Ultraschallfrequenz. Dies lasst sich
jedoch durch die geringe Abtastrate
erklaren. Untersuchungen mit einer
Samplerate von 6,25 MHz zeigten die
charakteristische 35 kHz Schwingung
der UltraschallschweiBmaschine (Abb.
3.9). Die Ultraschallphase endet mit dem
Ausschwingen der Sonotrode und geht

wieder an. Dessen Steigung ist dabei

abhangig von der Position (vgl. Abb. 3.4). Die Sensoren im AuBenbereich (Sensor 1

und 4) des Stapels haben einen steileren Kurvenverlauf und kiihlen somit schneller ab

als die Elemente im Inneren (Sensor 2 und 3). Die Kihlrate wird zusatzlich durch die
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Haltezeit des Ultraschallprozesses bestimmt. Je langer die Haltezeit, desto niedriger
die Temperatur am Ende des Ultraschallprozesses.

Der letzte Abschnitt ist das Hochfahren der Sonotrode (IV) in der das Signal aufgrund
des nachlassenden Drucks abfallt.

Um die Reproduzierbarkeit der Experimente zu evaluieren, wurden von allen Para-
metereinstellungen mindestens drei aufeinander folgende Messungen durchgeflhrt.
Die Messergebnisse zeigten eine hohe Ubereinstimmung im Kurvenverlauf mit einer
maximalen Abweichung von 1,7 %. Zusatzliche Messungen, mit einem Abstand von
zwei Tagen bei sonst gleichen Gerateparametern, ergaben eine Anderung der
Signalintensitat fir alle Sensoren. Dabei erhéhte sich die Abweichung im Vergleich zu
den ersten Experimenten auf 2,9 %. Der relative Kurvenverlauf anderte sich jedoch
nicht. Es ist zu vermuten, dass dies an der Anderung der tagesabhangigen
Umgebungstemperatur und deren Einfluss auf die mechanischen / physikalischen
Eigenschaften der Folien und des Sensors liegt. Fundierte Langzeittests hierfir
konnten im Rahmen der vorliegenden Arbeit nicht mehr durchgefiihrt werden

3.2 SchweiBkombinationen nach dem UltraschallheiB-
pragen

Nicht alle thermoplastischen Polymere lassen sich mit einander durch Ultraschall-
schweiBen verbinden. Zudem hat ein vorangegangener Prageprozess womaglich Ein-
fluss darauf, da beim UltraschallheiBpragen die Amorphizitdt des verwendeten
Polymers erhdht wird. Deshalb wurde systematisch untersucht, welche Polymere sich
mit einander verschweiBen lassen und welche nicht [3.2]. Um ein mdglichst ein-
deutiges Ergebnis zu erhalten, wurden die Versuche, wie im Folgenden beschrieben,
durchgeflhrt.

Von jedem thermoplastischen Kunststoff wurden zundchst gerade Kanéle mit den
AbmaBen 1 mm x 1 mm x 20 mm durch UltraschallheiBpragen hergestellt. Anschlie3-
end wurde versucht, jeden dieser Kanéale mit jeweils einer einzelnen Deckelfolie des
jeweiligen Materials mittels UltraschallschweiBBen zu versiegeln (Tab. 3.1). Dieser
Versuch wurde fir jede Kombination mindestens funf Mal wiederholt und das
SchweiBergebnis optisch mit Hilfe des digitalen Mikroskops VHX-500F der Firma
Keyence untersucht. Bei nicht eindeutigem Ergebnis ist die Anzahl der Versuche

erhéht worden. Dies war flr den Hochleistungskunststoff PEEK (Polyetheretherketon)
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notwendig, da oftmals die Schmelztemperatur nicht erreicht werden konnte. Diese liegt
laut Hersteller (Victrex Europa GmbH) bei 343 °C, die Glasubergangstemperatur
hingegen bei 143 °C. Das flihrte dazu, dass die Glasibergangstemperatur Utber-
schritten und die Energiedirektoren deformiert wurden, was ein stoffschlissiges Ver-
binden der Komponenten ohne eine Zerstérung der Kanalform maBgeblich erschwer-
te.

FlOr das Pragen und VerschweiBen der Komponenten wurde die Ultraschallschweif3-
maschine 2000IW+ der Firma Branson Ultraschall verwendet. Eine Tabelle mit der
Bezeichnung und dem Hersteller, der fir die Experimente verwendeten Kunststoffe,
ist im Anhang (A2) zu finden.

Tabelle 3.1: Ergebnisse der SchweiBuntersuchungen von verschiedenen Materialkombinationen. Das
Testobjekt wurde zuvor mittels UltraschallheiBpragen hergestellt.

Kanal » 2 5 g ol o s .
Deckel G| o é E g E = m > § > 5 g
v 5
PS - - - + - + - - - -
PP - - - - + - - - + -
PEEK amorph - - + - - - - - - -
PEEK
teilkristallin ) ) ) ) " ) - - ) -
SAN + - - - - + + - - +
PE - + - - - - - - R R
PLA + - - - + - + - + -
PVDF - - - - - - + - - -
PA - - - - - - - + - -
PVC + - - - - - + - + +
PET + - - - + - - - - =5
FEP - - - - - - - - - - -
PFA - - - - - - - - - - -
Grin Polymere fir beide Optionen verschweiBBbar (Kanal-Deckel, Deckel-Kanal).

- VerschweiBen zweier identischer Polymere.

Auffallig ist, dass einige Materialkombinationen wie z.B. PVDF und PA oder SAN und
PS nur in einer Kanal-Deckel-Konfiguration verschweiBt werden konnten. In diesen
Fallen ist das Verbinden immer dann mdéglich, wenn das Material mit der niedrigeren

Glastbergangstemperatur ( Tg) als Deckelfolie eingesetzt wurde. Dies wiederrum zeigt,
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dass der Temperaturanstieg und somit die Generierung von Schmelze am
Energiedirektor am hdchsten war, was sich auch in Untersuchungen von Potente et al.
gezeigt hatte [2.2].

Bei den im Rahmen der vorliegenden Arbeit durchgefiihrten Versuchen wurden Mate-
rialien miteinander verschweiflt, welche laut Literatur [3.3] nicht miteinander kompa-
tibel sind. So z.B. die Kombinationen PE/PP oder PVC/PET (Tab. 3.2).

Tabelle 3.2: SchweiBkombinationstabelle der Dukane Corporation [3.2].

- - T - —
— — = = - o |c &)
s 5|8 - = 5 = | £ = T
= = == = T L T | E = >
& ?5-5': = "=k =l |Fla O e
E A = = |@[= | E o & = Y
O lnla s = T | =lo | @ 2 | & & =
= | Sl 2g = = [EI2 | £ 8| _|= =
o |m|w|EIE = 2| == |5 =y — | 5
HE RIS RE T |ZE (=2 E 2| (Bl |E
w15 | ==& = R Bt S BN o = = 0 g
gle el = 4t |-l = - | — 5 =3 el VTR R = =
=2 |E|E|l=F |~ — |z (S8 | o5 o =
sHHEHEHESH S EEHHE R aERE
cle (a5 (> ~ | =[Z |22 |Z|=5 =8 P
= E |2 ==yl — o= ol == |>|le =% =
E =0 e P P N = T |=|T || |eE|la|s == | =
2L |ml= Els 2= |2 |=|=|2 |25 = |2z
wla [z sz |26 EN N Ay e =z
qIifo | LT | = o |Do |o|lo|le |Blo|c|lae|lo|d|E
<f [« |=D < |3 |= | i [ T IS [ S o AT oI T 5
ABRS (Cycolac) ]
ABSPolycarbonate (Cycoloy) .
Acetal (Delnn, Celcon)
Acrylic (Plexiglass, Perspex)

Acrylic Multipolymer (XT)
Liquid Crystal Polymers (Xydar)

Mylon (£y tel)

Phenylene Cxide (Monyl)

Polycarbonate (Lexan)

Polycarbonate/Polyester { Xenoy)

Polyester PET (Celanex, Valox)

Folyester PET (Rynite)

Polyetherether Ketone (FEEK)

Polyetherimide (Uitemn)

Polyethylens P
Polyphanylane Ether/Oxide {Pravex)

Polyphenylane Suffide PPS (Ryton)

Polypropylens F/P

Polystyrene

Paolysulfone (Udel)
Polyvinyldlonde (Rigid PYC)
SANMAS

Styrane Block Copolymars (K-Resin)

. Good compatibility & Compatible at times based on material compaosition

StandardmaBig werden fir die Evaluierung von SchweiBparametern und Nahtfestig-
keit der DVS-Prufkdrper (Deutscher Verband flur SchweiBtechnik), AWS-Prifkdrper
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(American Welding Society) oder ein PriUfkérper nach Ziegltrum [3.4] verwendet

(Abb. 3.10). Alle drei Versionen werden dabei mittels SpritzgieBen hergestellt.

(a) (b) (c)

Abbildung 3.10: Standardisierte Prifkdrper der American Welding Society (a), des Deutschen
Verbands fiir SchweiBtechnik (b) und nach Ziegltrum (¢) zur Ermittlung von UltraschallschweiB-
parametern.

Eine mdégliche Erklarung flr das Abweichen der Testergebnisse (Tab. 3.1) von der
Literatur ware deshalb der Ansatz zur Prifkérperherstellung. Die Heiz- und Kihlrate
ist beim UltraschallheiBpragen sehr hoch, weshalb eine Erh6hung des amorphen An-
teils und der Amorphizitat im gepragten Bauteil denkbar ware. Diese konnte wiederum
zu einer verbesserten VerschweiBbarkeit der Materialien fhren.

Einen Hinweis auf die Anderung des Kristallinitdtsgrads geben Beobachtungen beim
Ultraschallprageprozess. Werden teilkristalline Materialien wie zum Beispiel Polyviny-
lidenfluorid (PVDF) oder Polyetheretherketon (PEEK) eingesetzt, so sind diese vor
dem Pragen opak. Nach dem Einbringen der Struktur wird der Kunststoff im behandel-
ten Bereich durchsichtig. Dies lasst auf eine Erh6hung des amorphen Anteils im
Thermoplast schlieBen.

Des Weiteren zeigten erste thermische Analysen mit Hilfe eines dynamischen Diffe-
renzkalorimeters -kurz DSC (differential scanning calorimetry)- eines gepragten und
ungepragten Folienstapels, eine Anderung in der Schmelztemperatur. Diese &uBerte
sich bei der gepragten Spezies in einer Uberlagerung zweier Schmelzpeaks mit der
einhergehenden Verbreiterung des Schmelzbereichs. Eine Erklarung hierflr wéare eine
Spaltung der Polymerketten auf molekularer Ebene, welches eine breitere Mol-

massenverteilung im Vergleich zum Ausgangsmaterial zur Folge hatte.
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3.3 Energiedirektoren fur das VerschweiBBen von Mikro-
systemen

Far das Verbinden von Bauteilen existieren diverse Richtlinien [2.1][3.5] zur Auslegung
der Flgeflache. In allen Fallen ist die Flgeflache im Vergleich zum verwendeten
Energierichtungsgeber sehr gro3 (> 5:1), wodurch die Toleranz in der eingesetzten
Prageenergie /- kraft vergleichsweise hoch ist. Beim Versiegeln von Mikrosystemen ist
das GroBenverhéltnis von Kanalwand zu Energiedirektor im Bereich von 4:1, aus
diesem Grund ist das Intervall flr die SchweiBparameter relativ eng. Fir das Deckeln
der Mikrosysteme ergeben sich deshalb mehrere mdgliche Fertigungsfehler.

Eine zu hohe Anpresskraft oder Ultraschallenergie hat eine Deformation bis zur
kompletten Zerstérung der eigentlichen Mikrostruktur zur Folge. Aufgrund des gerin-
gen Fugeflachensprungs, vom 250 um breiten Energiedirektor auf die 1 mm breite
Kanalwand, kann sich die stationare Temperaturphase, wie sie in Unterkapitel 3.1
angesprochen wurde, nicht in dem MaBe ausbilden wie es fir groBere Bauteile der

Fall ware.

Werden die SchweiBparameter (Amplitude, SchweiBzeit, Anpressdruck) zu niedrig
gewahlt, so schmilzt nur die Spitze des Energiedirektors, was zu einer reduzierten
Festigkeit der Naht und zudem zu einem unerwinschten Spalt zwischen Kanalwand
und Deckel fUhrt.

Der haufigste Defekt ist das Eintreten von Uberfllissiger Schmelze in den mikrofluidi-
schen Kanal (Abb. 3.11). Dies hat eine Anderung des Kanalquerschnitts zur Folge und

verandert dadurch das Strdmungsprofil im Kanal.

Abbildung 3.11: Schnitt durch einen versiegelten Mikrokanal mit eingedrungener (berschiissiger
Schmelze.
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Um die Fehlerquellen zu minimieren, wurden alternative Designs fur die Fugeflache
untersucht. Die limitierenden Faktoren waren dabei die Abmessungen der Mikrofraser
der Hochprazisionsfrase und das bendtigte Schmelzvolumen zur Beflllung der
Kavitaten im Pragewerkzeug.

Das Eindringen von Schmelze in den Mikrofluidkanal wurde stark reduziert, indem bei
der Auslegung des Pragewerkzeugs Kavitaten in der Kanalwand vorgesehen wurden
(siehe Abb. 3.12).

Abbildung 3.12: Alternatives Energiedirektordesign mit Drainagen flr Gberschiissige Schmelze (a) und
das anschlieBend versiegelte System (b).

Diese Drainage fuhrte wahrend des UltraschallschweiBens die entstehende Schmelze
ab und sicherte dabei eine einheitliche SchweiBnaht. Generell ergab sich aus den
Erfahrungen im Rahmen dieser Arbeit, dass fur das Deckeln von Mikrosystemen
Folien mit Dicken > 700 um genutzt werden sollten, um eine ausreichende Steifigkeit

dieser zu erreichen. Je nach Material werden dunnere Folien durch die im Prozess

ausgetriebene Schmelze deformiert und somit Kanalquerschnitt und -profil verandert
(siehe Abb. 3.13).

Abbildung 3.13: Anderung des Kanalprofils durch Einsinken einer diinnen Deckelfolie bei zunehmen-
der SchweiBenergie.

Untersuchungen zum SchweiBmodus an der UltraschallschweiBmaschine HiQ Dialog
1200 (Herrmann Ultraschall GmbH & Co. KG) haben ergeben, dass die Bruchkraft der
SchweiBnaht beim Weg-Modus im Vergleich zum Zeit-Modus zunimmt. Die beiden

Modi unterscheiden sich im Abbruchkriterium der Ultraschallschwingung (vgl. Kapitel
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2.1). Beim Weg-Modus erfolgt diese nach einem voreingestellten SchweiBweg, d.h.

der Ultraschall wird unter Druck solange in das Bauteil eingekoppelt bis die Sonotrode

eine voreingestellte Strecke Uberbrickt. Die Lange diese Strecke lasst sich beim

SchweiBen anhand der H6he der genutzten Energiedirektoren abschatzen. Im Zeit-

Modus hingegen wird die Dauer der Ultraschallschwingung direkt vorgegeben. Die

Auswahl dieser SchweiBzeit erfolgt mit Hilfe einiger ProbeschweiBungen.

Flr diese Experimente wurde ein ringférmiger Polycarbonat-Prifkdrper (d = 20 mm)

Bl

Abbildung 3.14: Prifstand zur Messung der
Bruchkraft der SchweiBnaht mit Halterung fir die
Testkérper.

mit durchgehendem Energiedirektor ge-
pragt und dieser mit einer Polycarbonat-
platte (D = 750 um, Makrolon GP clear
099, Bayer Material Science) einseitig
versiegelt. Mit Hilfe einer speziellen Pro-
benaufnahme (Abb. 3.14), konnten an-
schlieBend Stabilitdtsuntersuchungen an
Typs
zwickiLine Z5.0 (Zwick GmbH & Co. KG)
durchgefihrt werden. Angelehnt an die
Prafnorm 1ISO 604, drickte ein Stempel

einer  Zugprifmaschine  des

mit konstanter Geschwindigkeit gegen den Polycarbonat-Deckel bis sich dieser von

dem Prafkorper 16ste. Die Messungen wurden fUr jeweils zwanzig Proben, welche

zuvor mit den zwei unterschiedlichen Modi verschweiBt wurden, durchgefihrt. Tabel-

le 3.3 zeigt die Ergebnisse dieser Druckversuche.
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

Tabelle 3.3: Tabellarische Zusammenfassung der Prifergebnisse zur Untersuchung der Bruchkraft
der Nahte, die durch UltraschallschweiBen mit unterschiedlichen Modi erzeugt wurden.

Schweifmodus Zeit-Modus Weg-Modus
Mittlere Bruchkraft [N] 231,33 323,95
Standardabweichung Bruchkraft[N] 101,66 41,60
Minimale Bruchkraft [N] 59,69 236,45
Maximale Bruchkraft [N] 358,72 376,49
Mittlere Prageenergie [J] 55,05 55,70
Standardabweichung Prageenergie [J] 6,84 20,26
Mittlerer Prageweg [mm] 0,18 0,17
Standardabweichung Prageweg [mm] 0,07 0,00
Mittlere Pragezeit [s] 0,30 0,31
Standardabweichung Pragezeit [s] 0,00 0,12
Ausschuss Probekorper 10 3

Sowohl die maximale als auch die mittlere Bruchkraft der Zeit-Modus-Proben waren
geringer und wiesen zudem eine hdéhere Fluktuation in der SchweiBnahtstarke auf.
Eine mikroskopische Evaluation der SchweiBnahtqualitat zeigte zudem, dass 30 % der
Proben, die im Zeit-Modus versiegelt wurden, einen Ubergequollenen Energiedirektor
aufwiesen. Dies trat fir keine der Weg-gesteuerten VerschweiBungen auf.

Einige Sensortypen setzten das Einbringen von filigranen Metalldrahten (d < 150 um)
in das Mikrosystem voraus [1.11][3.7]. Diese wurden durch den Einsatz von durch-
gehenden Energierichtungsgebern derart beansprucht, dass die Dréahte wahrend des
SchweiBens rissen. Unterbrechungen im Energiedirektor (Abb. 3.15 (a)(b)) erleichter-
ten das positionsgenaue Platzieren der Metallfilamente und verhinderten deren Be-
schadigung.
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

Abbildung 3.15: Optionen zur Einbringung von Metallfilamenten in ein Mikrosystem. Aufsichten (a)(c)
und Schnitte (b)(d) durch Mikrokanéle vor dem UltraschallschweiBen.

War die Position des Drahts im Voraus nicht festgelegt, wurde der umlaufende
Energiedirektor auf der vollen Lange unterbrochen, so dass dieser aus
aneinandergereihten Kegeln bestand. Um dabei die Dichtheit sicherzustellen, wurden
diese Kegel versetzt in zwei bzw. drei Reihen angeordnet (Abb. 3.15 (c)(d)). Die
Aussparrungen zwischen den Energiedirektoren wurden wahrend des Ultraschall-
schweiBens durch die Polymerschmelze versiegelt.

3.4 Vorstrukturierung

Das Pragen groBflachiger Strukturen ist ohne weiteres nicht méglich, da sich die
Ultraschallenergie Uber das komplette Werkzeug verteilt und somit keine Schmelze
erzeugt wird. Die Untersuchungen im Rahmen dieser Arbeit haben gezeigt, dass das
gezielte Vorstrukturieren von Polymerfolien ermdéglicht, dies zu umgehen und auch
groBe Flachen mit flachen Kavitaten (~10 um) zu pragen [2.3]. Fir das Vorstrukturie-
ren wurden Werkzeuge, wie es in Abbildung 3.16 dargestellt ist, verwendet.
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

0. Oum

Abbildung 3.16: Das Vorstrukturieren von Polymerfolien erfolgt anhand von Werkzeugen mit
pyramidenférmigen Formationen.

Diese pyramidenférmigen Strukturen (Abb. 3.16) wurden in einen Stapel aus Polymer-
folien (Polystyrol) eingebracht, sodass ein Gitter aus Energiedirektoren geschaffen
wurde (Abb. 3.17 (a)).

Abbildung 3.17: Vorgepragter Folienstapel mit einem Netzwerk aus Energiedirekioren (a) erleichtert
das UltraschallheiBpragen von flachen Konturen (¢) gegeniber nicht vorstrukturierten Folien (b).

Hierdurch konnte die Reibeflache zwischen dem Polymer und dem Werkzeug verklei-
nert und die Energie auf die erhabenen Stege konzentriert werden. Auf diese Weise
wurden auch groBflachige Werkzeuge mit Mikrokavitaten abgeformt. Ein Beispiel
hierflr ist in Abbildung 3.18 dargestellt.

Abbildung 3.18: Wafer mit Mikrokavitéten (a)(b) (10 um x 10 um x 40 pm) und Aufnahmen der Ultra-
schallheiBpragung im Rasterelektronenmikroskop (c).
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

Das in Abbildung 3.18 (a)(b) gezeigte Werkzeug wurde durch Réntgentiefenlithografie
und Galvanik hergestellt und enthalt kleine rechteckige Vertiefungen mit den Dimen-
sionen 10 um x 10 um x 40 um (Abb. 3.18 (b)).

FOr Werkzeuge mit breiten jedoch flachen, hervorstehenden Formen bot es sich an
eine dunne Folie zwischen Werkzeug und den vorstrukturierten Energiedirektorfolien
zu platzieren (Abb. 3.19 (a)).

(a) Strukturierte Folie <= (b)

: HTITH T T T T T T T

Pragewerkzeug

Abbildung 3.19: UltraschallheiBprégen eines breiten, flachen Werkzeugs mit Hilfe eines Stapels aus
einfacher und vorstrukturierter Folie (a). Abformen eines groBflichigen Werkzeugs mit Mikrokavitaten
durch direktes Platzieren der vorstrukturierten Folie auf der Werkzeugoberflache (b).

Dadurch wurde eine gleichmaBigere Oberflache erzielt, ohne den Effekt der Vorstruk-
turierung zu sehr zu dampfen. Bei Abformwerkzeugen mit kleinen Vertiefungen ohne
hervorstehende Strukturen wie es in Abbildung 3.18 dargestellt ist, war dies nicht
moglich, so dass die Energierichtungsgeberstrukturen direkt mit der Werkzeugober-
flache in Kontakt gebracht wurden (Abb.3.19 (b)).

3.5 Ultraschallthermoformen

Das zweiseitige Strukturieren einer einzelnen thermoplastischen Folie erfolgte durch
Ultraschallthermoformen [3.8]. Hierzu wurde der Umstand genutzt, dass nicht alle
Kunststoffe miteinander verschweiBbar sind. Die zu strukturierende Folie wurde auf

dem Formwerkzeug platziert und mit einem Stapel Pufferfolien (z.B. PE) bedeckt
(Abb. 3.20 (a)).
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3 Grundlagen zur Ultraschallfertigung

Abbildung 3.20: Schematische Darstellung des Ultraschallthermoformens einer einzelnen Folie.
Platzieren der Folien zwischen Werkzeug und Sonotrode (a) und anschlieBendes Ausldésen des
Ultraschalls (b}). Entformen der thermogeformten Folie (c).

Die H6he des Pufferfolienpakets war dabei derart zu wahlen, dass die Kavitaten des
Formwerkzeugs komplett ausgeflllt werden konnten. Durch Auslésen des Prozesses
wurden sowohl die zu thermoformende Folie als auch die Pufferfolie plastifiziert
(Abb. 3.20 (b)), wodurch sie die Form des Werkzeugs annahmen.

Abbildung 3.21: Ultraschallthermogeformte PEEK-Folie (a) und ein ultraschallheiBgeprégter PE-
Pufferfolienstapel (b).

Nach dem Entformen erhielt man eine thermogeformte Folie und ein ultraschallheif3-

gepragtes Pufferfoliengeflige (Abb. 3.21).

Far das Ultraschallthermoformen einer einzelnen Folie mit einer Dicke < 200 pm wur-
den die Pufferfolien bendtigt, um eine Dissipation der Ultraschallschwingung zu errei-
chen. Ohne den Puffer wirde der Ultraschall direkt in das Werkzeug / den Amboss
geleitet ohne die notwendige Warme zu generieren.
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4 Mikrofluidische Anschlussoptionen

Fir die Kontaktierung von mikrofluidischen Systemen mit externer Peripherie (z.B.
Spritzenpumpen) wurden diverse Mdglichkeiten untersucht. Diese reichten von stoff-
gleichen /- ungleichen Materialien, Gber kommerzielle, bis hin zu Eigenlésungen und
werden im Weiteren zwischen der ,out of plane“-Variante und der ,in plane“-Variante

unterschieden.

4.1 ,0ut of plane“-Varianten
In den hier genannten ,out of plane®-Varianten sind die Anschlliisse so angeordnet,

dass die zu- und abfihrenden Schlduche senkrecht zum Mikrosystem stehen.

Die einfachste Version war das Ankleben von Anschlussstiicken samt Schlauch auf
den Eingangsbereich eines gedeckelten Mikrokanals (Abb. 4.1 (a)). Diese wurden
einzeln auf die Deckelfolie gesetzt, wobei darauf geachtet werden musste, dass Uber-
schissiger Kleber nicht in den Kanal floss. Als Alternative hierzu wurden Anschluss-
sticke durch UltraschallschweiBen auf dem Mikrosystem fixiert (Abb. 4.1 (b)). Hierzu
mussten diese jedoch aus einem zum Mikrosystem kompatiblen Material bestehen und
zudem Uber Energiedirektoren verfligen, was die Vorbereitungszeit erhdhte. Die
Anschlussstiicke konnten flexibel auf jedes Mikrosystem aufgebracht werden und
boten, je nach verwendetem Material, im Vergleich zu einer Anschlussplatte, einen
verbesserten optischen Zugang zum Kanal. Von Nachteil ist die Anfalligkeit gegen
Hebelkrafte die vom Anschlussschlauch ausgehen, aufgrund der kleinen Klebe- bzw.
SchweiBflache.

Dies konnte durch den Einsatz einer Anschlussplatte verhindert werden. Die mikro-
fluidische Struktur wurde hierfir direkt auf eine kompatible Kunststoffplatte ge-
schweiBt, in welcher zuvor die bendtigten Zugange eingebracht wurden. Das Anbrin-
gen der Schlauche wurde entweder durch kraftschlissiges Einpressen in eine koni-
sche Bohrung (Abb. 4.1 (d)) oder durch Zuhilfenahme einer Gewindebohrung erreicht.
Das Gewinde erméglichte den Einsatz von kommerziell erhéltlichen Standardfittings
oder Steckverschraubungen (Abb. 4.1 (c)). Die Auslegung der Anschlussplatte musste
im Vorfeld fUr das zu versiegelnde System durchgeflihrt werden.
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4 Mikrofluidische Anschlussoptionen

Abbildung 4.1: ,Out of plane*-Anschlussoptionen zur mikrofluidischen Kontaktierung von Mikro-
systemen. Basierend auf Anschlussstiicken (a)(b), welche geklebt oder geschweiBt werden kdnnen
oder einer Anschlussplatte (c)(d), die das Mikrosystem zusatzlich stabilisiert.

Das ,out of plane“-Verbinden von Systemen untereinander wurde im Rahmen der
Entwicklung eines modularen Mikrosystemkonzepts durch Ultraschallfertigung be-
handelt. Hierzu erfolgte eine Evaluierung unterschiedlicher Anschlussentwirfe, die
sowohl handelsubliche Verbinder als auch exotischere Grundbausteine, wie bei-

spielsweise LEGO®, Druckkndpfe oder Magnete umfasste.

Bei den Legobausteinen wurde in erster Linie das Produkt ,Plate 1x1 Round® ver-
wendet, welches sowohl aus ABS als auch PC erhdltlich war. Das Flgen zweier
Legoelemente erfolgte nach dem Steckprinzip und war somit, analog zum Druckknopf
(z.B. Messing oder PA), formschlissig. Bei beiden Optionen wurde ein Teil direkt am
Deckel im Bereich der Durchgangsbohrung fixiert. Dies erfolgte in den meisten Fallen

durch Kleben. Alternativen hierflr waren das UltraschallschweiBen flr kombinierbare
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Kunststoffe oder das Ultraschallnieten. Ein Dichtring zwischen den Anschlusselemen-
ten wirkte moglichen Leckagen entgegen (Abb. 4.2 (b)).

Anschlussadapter nach dem Luer-Slip Ansatz waren sowohl aus PP als auch PVDF
erhaltlich. Diese bestanden aus einem Matrizen- und einem Patrizen-Teil, welche in-
einander geschoben und anschlieBend aufgrund des Reibungswiderstandes zusam-
mengehalten wurden (Abb. 4.2 (c)). Diese wurden fir das Verknipfen der Mikro-
systeme im Einlaufbereich mit dem Matrizenteil und im Auslaufbereich mit dem Patriz-

enteil versehen [4.1]. Das Anbringen erfolgte hierbei durch UltraschallschweiBen.

Abbildung 4.2: Getestete Methoden zur Verschaltung von Mikromodulen. Das Koppeln zweier
Mikrosysteme kann anhand von Adaptern mit Matrizen und Patrizen-Teil (a-d) oder durch den Einsatz
eines Schlauchverbinders erfolgen (e-i).

Das Koppeln zweier Systeme mittels Magnete erfolgte kraftschlissig, weshalb der
maximale Betriebsdruck von der Stérke der eingesetzten Magnete abhing. Ein NdFeB-
Ringmagnet wurde hierflr durch einen durchbohrten Kunststoffniet an dem System
befestigt (Abb. 4.2 (d)). Obwohl die Wahl des thermoplastischen Nietmaterials frei
wahlbar war, erwies sich eine UltraschallschweiBung als ungeeignet. Die wahrend des
SchweiBprozesses auftretenden Druck- und Temperaturbelastungen fihrten zum
Brechen des sproden Magneten oder entmagnetisierten diesen. Die in Tabelle 4.1
dargestellten Messwerte wurden ausfUhrlich in [4.1] und [4.2] diskutiert.
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Tabelle 4.1: Zusammengefasste Einschatzung der verschiedenen Anschlussoptionen anhand von
Einsatzbereich, Herstellung und Handhabbarkeit.

Einsatzbereich

Druck- Micro-  Luer- Schrumpf-  Press-
Herstellung N Lego® Luer Magnete _ o _ o HyLok® .
Handhabung knopfe Tight™  Tight schlauch verbinder
P max [KPa] 50 250 250 190 1000 / >4000 >4000 >4000
T max [C] /' 70-1352 150 70-80 250° 100° 650 90°% /
chem.
Bestandigkeit ; * ° + * + * *
Vior [ / 80-85 ~60 <10 ~12 ~10 ~15 / /
Verbindungs-
elemente ° ° ) * * * * °
Verbindung - - 0 o] + + + + +
Montage + + + + - - o + +
Demontage - + 0 o} + + o} - +
Mikro-Makro - - + - + + + + +

+ = gut, 0 = maRig, - = schlecht, / = keine Angabe,. a) Materialabhéngigkeit ABS oder PC, b) max.
Dauergebrauchstemperatur von PEEK bzw. PP [4.3], ¢) max getestete Temperatur.

Die in Tabelle 4.1 aufgeflhrten, kommerziell erhaltlichen Verbindungstechniken Micro-
Tight®, Luer-Tight® und Hy-Lok® wurden fiir das Koppeln von Modulen in der ,in plane®-

Konfiguration getestet.

4.2 ,In plane“-Varianten

FOr das Anbringen von Verbindungen in einer Ebene mit dem Mikrosystem stand in
den meisten Fallen nur eine Seitenflache mit einer Ho6he von 1 mm zur Verfligung. Um
diesen Bereich nutzen zu kénnen, wurde eine Flugeflachengeometrie entwickelt, die
das Einlegen von Kapillaren vorsah. Diese kénnen sowohl aus Metall als auch
Kunststoff bestehen. Glaskapillaren mit kleiner Wandstérke eigneten sich hierfiir nicht,

da diese durch die auftretende Druckbeanspruchung zersplitterten.

Flr diese Anschlussvariante wurde im Bauteil ein Kontaktareal fir die Zu- und Ablaufe
des Systems vorgesehen. In dieses wurde zumeist eine Kapillare mit kreisférmigem
Querschnitt eingelegt und wahrend der Versieglung mittels UltraschallschweifBen mit
eingebettet. Die Héhe des Kontaktbereichs sollte dabei maximal dem AuBendurch-

messer der Kapillare entsprechen.

Bei den ersten Versuchen wurde ein PTFE-Schlauch in einem rechteckigen Kanal
(Abb. 4.3 (a)), bei einer Einlagelange von 1 — 1,2 cm, eingeschweif3t [4.4]. Die
Verbindung war hierbei kraftschllssig, da es sich bei PTFE um ein Material mit hohem
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Schmelzpunkt und niedrigem Reibungskoeffizienten handelt. Eine druckdichte Verbin-
dung (700 kPa) lieB sich nur in 8 % der Falle realisieren. Scott et al. und Nelson et al.
[4.5][4.6] stellten einen Ansatz zur Oberflachenbehandlung von PTFE-Schlauchen
durch eine L6sung von Naphthalin in Tetrahydrofuran vor, welches das Klebeverhalten
verbesserte. Dieser Ansatz wurde flr das EinschweifBBen getestet, zeigte jedoch keinen
Effekt im Hinblick auf die Druckdichtheit oder Reproduzierbarkeit.

Die Hauptfehlerquelle waren die rechteckigen Raume im Kontaktbereich, welche nur
unzureichend durch den Schlauch und die entstehende Schmelze gefullt wurden und
somit eine natdrliche Bruchstelle darstellten (Abb. 4.3 (b)).

Abbildung 4.3: Darstellung zur Einbringung von Kapillaren in ein Mikrosystem fir die ,in-plane®-
Konfiguration und der zugehérige Fehlerquelle bei einem rechteckigen Kontaktbereich.

Durch Einbringen von Fasen im Kanalboden bzw. Frasen des Kanals in halbrunder
Form und zusatzliches Heranrlcken der Energiedirektoren an den Kontaktbereich,
konnte die Anzahl der dichten Systeme auf 20 % erhdht werden. Bei Fertigung des
Kontaktbereichs aus zwei halbrunden, gespiegelten Halften wurde in 80 % der Falle

ein druckdichtes System erhalten [4.7].

Eine Reproduzierbarkeit von 98 % wurde erreicht, indem zusatzliche Energiedirekto-
ren im Boden des Kontaktbereichs angebracht wurden (Abb. 4.4 (a)), deren Hohe
150 um nicht Ubersteigen durfte. Das Schlauchmaterial musste so gewahlt werden,
dass es sich mit dem Material des Mikrosystems durch Ultraschallschweif3en ver-
binden lieB. Durch Einflhren eines Metalldrahts in den Polymerschlauch wurde eine
Anderung des Innendurchmessers wihrend des Prozesses verhindert. AuBerdem
sorgte der Draht durch seine stitzende Funktion fir eine verbesserte Anpresskraft
zwischen Schlauch und Mikrosystem. Dies hatte eine einheitlichere, stoffschlissige
Verbindung zur Folge (Abb. 4.4 (b)).
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Abbildung 4.4: Blick auf eine Halfte des Mikrokanals vor dem Einlegen des Anschlussschlauches und
dem AufschweiBen der oberen Kanalhalfte (a). Im halbkreisférmigen Kontaktbereich zum Schlauch sind
zusétzliche Energiedirektoren im Boden angebracht und der umlaufende Energiedirektor in diesem
Bereich néher an den Kanal herangeriickt. Dadurch wird ein vollstédndiges EinschweiBen der Kapillare
ermdglicht (b).

Bei der gewahlten Geometrie des Kontaktbereichs zwischen Schlauch und Mikro-
system lie sich dieser auf eine Lange von 0,5 cm verklrzen [4.8], ohne dass es zu
Leckagen kam.

Flr die Module, welche in Kapitel 5 besprochen werden, wurde ein spezieller Schlauch
gewahlt, der vor der Nutzung um einen Draht mit einem vorher festgelegten
Durchmesser (d = 600 pm) geschrumpft wurde. Nach der Deckelung des Systems

konnte dieser problemlos aus dem Schlauch herausgezogen werden.

Das Koppeln der Module erfolgte entweder Uber klassische Fittings, wie sie aus dem
Bereich der Hochleistungschromatographie (HPLC) bekannt sind, mittels eines
Schrumpfschlauchs oder durch einen Pressverbinder. Die Schraubverbinder Luer-
Tight® / Micro-Tight® (IDEX Health & Science, Oak Harbor, WA, USA) und Hy-Lok®
(Hy-Lok D Vertriebsgesellschaft, Oyten, Deutschland) arbeiten mit Klemmringen,
welche beim Verschrauben gestaucht werden und die Kraft auf den eingelegten
Schlauch Ubertragen und somit abdichten. Sie unterscheiden sich in erster Linie durch
den Mechanismus und das Material (Edelstahl, PEEK, PP, etc.). Die Funktionsweise
der unterschiedlichen Fittings ist in Abbildung 4.5 dargestellt.
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Verschraubkorper vorderer Klemmring Klemmringe

-

N Q{////////%
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Mutter hinterer Klemmring  weibliches Fitting méannliches Fitting

Abbildung 4.5: Kommerziell erhéltliche Fittingvarianten und deren Funktionsweise [4.9][4.10][4.11].

Die Fittingvarianten sind unabhangig vom Schlauchmaterial, bendtigen fir den Einsatz
jedoch entweder spezielles Werkzeug (Hy-Lok®) oder es findet ein Mitdrehen der zu
verbindenden Schlauche statt (Micro-Tight®, Luer-Tight®). Dies wiederrum ist flr fest

verschweiBte und somit unbewegliche Schlauche von Nachteil.

Eine materialabhangige Flgevariante wurde in Kooperation mit dem Lehrstuhl flr
ApparateDesign der TUDortmund entwickelt. Zwei PVDF-Schlduche wurden dabei
durch einen PVDF-Schrumpfschlauch (DEMES Technik GmbH) stoffschliissig mitein-
ander verbunden. Eine zerstérungsfreie Demontage ist hiernach nicht mehr méglich.
Hierfir wurden zwei zu verbindende Schlduche an der Kontakistelle in einem
Schrumpfschlauch gleichen Materials platziert. AnschlieBend erfolgte das Erwarmen
Uber den Materialschmelzpunkt durch eine Heizplatte oder ein HeiBluftgeblase. Der
Verbindungsschlauch schrumpfte zunachst und verband sich anschlieBend mit den
beiden Endstlcken. Hierbei war darauf zu achten, dass sowohl die in den Modulen
verbauten Leitungen als auch der Verbindungsschlauch vom selben Lieferanten
bezogen wurden. Es hatte sich gezeigt, dass sich Leitungen aus stoffgleichen Poly-
meren von unterschiedlichen Herstellern nicht immer miteinander verbinden lieBen.
Dabei wurde eine Deformation bis hin zur Agglomeration des inneren Schlauchs

beobachtet, was eine Blockade der Leitung zur Folge hatte.
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Eine zusétzliche ,in-plane“-Option, die Pressverbindung, wird derzeit am Lehrstuhl fir
Apparate Design entwickelt und charakterisiert [4.2]. Der Ansatz ist eine Verkntpfung
aus der materialabhangigen und Fittingvariante. Zwei Endstlcke werden in einen
Verbindungsschlauch eingeflihrt, welcher durch eine Schraube / Mutter-Kombination
gestaucht wird und so die beiden Schlduche nach auBBen abdichtet (siehe Abb. 4.2 (h)).

Als Alternative zum Polymerschlauch oder -rohr wurden auch handelstbliche Kanulen
aus Edelstahl auf die zuvor beschriebene Art eingebracht. Diese wurden anschlieBend
durch einen Kunststoffschlauch oder durch den standardmaBig angebrachten
Lueradapter (Matrizenteil) untereinander verbunden. Die Zuhilfenahme eines Drahtes
war hierbei aufgrund der Eigenstabilitdt der Nadel nicht notwendig. Zu Bedenken war
jedoch, dass es sich bei dieser Option um keine stoffschllissige Variante handelte und
sie deshalb anfallig fir auftretende Hebelkrafte an der Spritzennadel war. Durch das
Herausziehen und anschlieBende Einflihren der Kanile in das System nahm die
Druckdichtheit rapide ab.
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5 Modulares Konzept zur variablen Verschaltung
von Mikrosystemen

In Kooperation mit der Arbeitsgruppe ApparateDesign der TU Dortmund unter Leitung
von Prof. Dr.-Ing. Norbert Kockmann wurde ein modulares Mikrosystemkonzept ent-
wickelt. Dadurch sollte ein freies Verschalten von mikrofluidischen Einheiten mit
unterschiedlichen Funktionen ermdglicht werden, dessen Kit aufgrund der Flexibilitat
der Ultraschallfertigungsmethoden jederzeit um Strukturen und thermoplastische
Materialien erweiterbar war (Abb. 5.1).

Erweiterbarer
_Modulbaukasten

Folienstapel Modulverschaltung

Abbildung 5.1: Konzeptidee zum erweiterbaren Modulbaukasten basierend auf den Ultraschall-
fertigungsmethoden.

Das Verbinden der einzelnen Module kann Gber die in Kapitel 4 vorgestellten Tech-
niken erfolgen, wobei sich das Koppeln mittels Schrumpfschlauch MS 113 PVDF
1,2/0,6 (DEMES Technik GmbH) als geeignetste Loésung erwiesen hatte. Der generelle
Entwurf der Systeme sah einen Kanalquerschnitt vor, welcher kleiner war als der
AuBendurchmesser des verwendeten Schlauchs (d = 1 mm). Bei diesen Modulen

verjlngte sich der Einlass zum Kanal hin konusférmig.

Als Ausgangsmaterial flr die Module wurde ein PVDF-Homopolymer gewahlt, welches
als Folie in den Dicken 100 um und 200 um von der Nowofol Kunststoffprodukte GmbH
& Co. KG bezogen wurde. Hierbei handelte es sich um ein Fluoropolymer, das eine
hohe chemische Resistenz gegenlber den gangigsten Lésungsmitteln, Sauren und
Basen aufwies und darUber hinaus aufgrund seiner thermischen und physikalischen
Eigenschaften hervorragend fir die Verarbeitung mittels UltraschallheiBpragen und -

schweif3en geeignet war.
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Die folgenden Unterkapitel beschaftigen sich mit den Kernanwendungen in der Mikro-
reaktionstechnik dem Mischen, Trennen und der Uberwachung / Steuerung einer
Reaktion.

5.1 Mischer und Verweilzeitstrecke

Aufgrund der laminaren Strémung in Mikrokanalen erfolgt das Mischen von Fllssig-
keiten nur durch Diffusion. Durch gezieltes Einbringen von Windungen oder Rinnen
lasst sich die Leistungsfahigkeit der Mischer in Abhangigkeit von der Strdmungsge-
schwindigkeit verbessern.

Flr einen modularen Baukasten wurden vier unterschiedliche Arten eines Mischers
(T-, SZ-, Kreuz- und 90 °-T-Mischer) und eine Verweilzeitstrecke gefertigt (Abb. 5.2).

Abbildung 5.2: Mittels UltraschallheiBpragen und -schweiBen hergestellte Mischer (90°-T-Mischer (a),
Kreuzmischer (b}, T-Mischer (c), SZ-Mischer (d}) und eine Verweilzeitstrecke (e).

Diese wurden sowohl im Hinblick auf ihre Fertigung als auch Funktion untersucht.
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5.1.1 Fertigung der Mischer- und des Verweilzeitmoduls
Die Verweildauer eines Fluids in einem
Modul hangt sowohl von der Foérderge-
e schwindigkeit als auch der Lange des
Kanals ab. Deshalb sollte die Verweilzeit-
strecke so lang wie moglich gestaltet
werden. Als Form wurde eine maandrier-
. ende Struktur auf einer Flache von
Hilfsstruktur 50 mm x 30 mm gewahlt. Eine

(Rahmen) hervorstehende Hilfsstruktur auf dem

Abbildung 5.3: Hilfsstrukturen auf dem Prage- Werkzeug, welche in Form eines

werkzeug der Verweilzeitstrecke zur Generierung .

von zusatzlicher Schmelze und deren Steuerung.  Rahmens um die Kanalstruktur angelegt
wurde (Abb. 5.3), sorgte fur die Generier-

ung von zusatzlicher Schmelze und dirigierte diese in die gewlnschten Kavitaten des

Pragewerkzeugs.

Die Warme nimmt, aufgrund der besseren Kihlung im Randbereich der Sonotrode und
somit der Prageflache, von innen nach

aufRen ab. Das hatte wiederum ein

' -y N inhomogenes Prageergebnis zur Folge,
| « g mit Zersetzungserscheinungen im Zen-
éj /| trum und unvollstdndig abgeformten

Strukturen im Randbereich der Sono-

Abbildung 5.4: Heizplatte mit Temperaturregler trode. Durch gezieltes Vorheizen des
HT560. Werkzeugs und des Werkstlcks lief3 sich
das Prageergebnis verbessern. Hierzu wurde eine Aluminiumplatte mit integrierter
Heizpatrone / ThermofUhlerkombination mit dem Temperaturregler HT560 (HORST
GmbH) (Abb. 5.4) verwendet. Es war zu beachten, dass das Ausrichten der
Ausgleichsplatte (Justierplatte) nach dem Aufheizen des Werkzeugs durchgefihrt

wurde, um dem entstandenen Warmeverzug entgegen zu wirken.

Far das VerschweiB3en der Verweilzeitstrecke ergab sich eine ahnliche Problem-
stellung. Aufgrund der GréBe der Flache wurden vergleichsweise hohe Parameter
(Amplitude As =32 um, Ausldsekraft Fr,= 752,8 N, Ultraschallzeit {s = 375 ms) fir das

Versiegeln verwendet, was zur Folge hatte, dass die verwendete Folie einer hohen
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periodischen Belastung ausgesetzt wurde. Dieses als Diaphragma-Effekt [3.4]
bekannte Phanomen flUhrte zu einem Defekt der Folie im freischwingenden Bereich
(Abb. 5.5).

(a)

_—

|

750 ym |

Abbildung 5.5: Das freie Schwingen einer nicht-verstarkten Folie, auch Diaphragma-Effekt (a) genannt,
fahrt zu Schéaden an den mikrofluidischen Systemen, welche eine Leckage (b} zur Folge haben.

Dem Diaphragma-Effekt kénnte man in diesem Fall durch eine Verstarkung der
Deckelfolie entgegenwirken. Also durch die Verwendung einer héheren Folienstarke
oder durch Einbringen von stlitzenden Strukturen. Durch die Wahl eines Kunststoff-
platte mit einer Starke > 700 um verbesserte sich zudem die Homogenitat der Schwei-
Bung gegenuber der einer Folie (D < 250 um). Bei Nutzung eines opaken Kunststoffs
(hier: teilkristallines PVDF) geht hierdurch jedoch die optische Transparenz verloren.

— T f"‘) ——— Im Gegensatz zur Verweilzeitstrecke

waren die Leckagen bei den Mischern im
Bereich der Energiedirektoren vorzufin-
Leckage- den. Diese waren dabei (berdurch-
positionen o ) )
schnittlich oft im AuBenbereich der

| Struktur, welche sich beim Ultraschall-

i schweifBen im Randbereich der Sono-
Abbildung 5.6: Position von dberdurchschnittlich trqde befanden und in Arealen in denen
hdufigem Auftreten von Defekten beim T-Mischer.

zwei Energiedirektoren im rechten Winkel
aufeinander trafen (Abb. 5.6). Dies trifft fir den Ubergang zwischen Einlauf und Misch-
kanal zu. In beiden Fallen wurde ein inhomogener Energieeintrag vermutet, welcher
zu einem unzureichenden Aufschmelzen von Energiedirektor / Deckelfolie und somit

einer geschwachten SchweiBnaht fihrte. Durch Beaufschlagen des Kanals mit einem
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Fluid und der damit einhergehenden Druckerhéhung, wélbte sich die Deckelfolie nach
auBen. Hierdurch trat eine Schalkraft am Energiedirektor auf, welche an den
rechtwinkligen Ubergangen des Energierichtungsgebers erhdht war und somit
teilweise zu Leckagen ab einem Druck von 100 kPa flhrte. Der rechte Winkel sollte
bei der Auslegung der Energiedirektoren vermieden und diese stattdessen in radialer

Form konstruiert werden.

5.1.2 Charakterisierung der Verweilzeit- und Mischermodule
Druckuntersuchungen an den Mischern wurden mit Hilfe einer Pumpe des Typs

SyrDos 2 (HiTec Zang GmbH) und dem elektronischen Druckmessumformer A-10
(WIKA Alexander Wiegand SE & Co. KG) durchgefihrt. Hierzu wurden der Drucksen-
sor und die Pumpe jeweils an den Eingangen des Mischers angeschlossen und der
Ausgang mit einem Blindstopfen versiegelt. Die Férderung des verwendeten VE-
Wassers wurde mit einem Volumenstrom von 1 mL/min durchgefthrt, bis eine Leckage
auftrat. Dadurch ergab sich fir die erste Version des T-Mischers eine Druckdichtheit
von 750 kPa mit einer Standardabweichung von 150 kPa. Diese konnte im weiteren
Verlauf durch eine stabilere Deckelfolie bzw. durch die Herstellung des Mikrokanals
aus miteinander verschweiBten Ober- und Unterteil auf 2900 kPa + 100 kPa (bei 20 °C)
erhoht werden [4.2].

_ : Die Funktionsfahigkeit der Verweilzeit-
T-Mischer \

\ strecke und der Mischer wurde anhand

einer Neutralisationsreaktion einer wass-

rigen Losung von 0,5 M Natronlauge
(2 97,0 %, Merck KGaA) und 0,5 M Es-

\Verwellzelt- % sigsaure (= 99,9 %, VWR International

strecken

GmbH) verifiziert. Als Indikatorlésung
/\ & diente hierzu Phenolphthalein (Merck
KGaA) in Ethanol (= 99,9 %, Merck

KGaA), welche der Essigsaure hinzuge-
= tropft wurde. Die Neutralisation konnte

Abbildung 5.7: Neutralisationsreaktion in drei hin- SOMIt durch einen Farbumschwung am
tereinander geschalteten Verweilzeitstrecken. Die

Kombination von Natronlauge und Essigsdure er-
folgte in einem T-Mischer. farblos zu pink sichtbar gemacht werden.

Aquivalenzpunkt (pH = 8,72) [5.1] von

Aufgrund der rein diffusiven Vermischung im Verweilzeitmodul wurden drei dieser
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Module als ,in-plane“-Variante miteinander verschaltet (Abb. 5.7) und so genugend
Zeit fUr die Reaktion ermdglicht. Die Kombination der zwei Flussigkeiten wurde Uber
das Vorschalten eines T-Mischers realisiert. Auf Abbildung 5.7 ist zu erkennen, dass
die Reaktion bereits im zweiten Modul nahezu vollstdndig abgelaufen war.

Um die Vermischung flr Volumenstro-

me zwischen 1 ml/min und 10 ml/min zu

quantifizieren wurde eine Bildauswer-
tung einzelner Positionen (siehe
Abb. 5.8) in den Mischern durchgefihrt.

Dies erfolgte mit Hilfe des Programms
MatLab® v2012 (The MathWorks Inc.)

und einem internen Skript des Lehr-

15_00“m stuhls flr ApparateDesign (TUDort-
. s C :) Re =208 Mund). Hierzu wurden zunachst die
: ' RGB-Werte (Rot-Griin-Blau) auf voller

[ =
Sd5asesese

Kanalbreite ausgelesen (GIMP v2.6.10,

A

ﬁ GIMP Team) und diese anhand des
Skripts mit den Werten einer abge-

Abbildung 5.8: Neutralisationsreaktion in einem T- gchlpssenen Reaktion verglichen.
und SZ-Mischer flir mehrere Volumenstrome.

Anhand dieser Versuche konnte eine bessere Vermischung mit zunehmendem

Volumenstrom gezeigt und die Tauglichkeit der Mischer bewiesen werden [5.2].

5.2 Stofftrennung

Im Gegensatz zu makroskopischen Fluidsystemen dominiert in mikrofluidischen Ka-
nalen die Oberflachenkraft gegentber der Gravitationskraft. Aus diesem Grund bietet
sich das Trennen von Fluiden mittels des Kapillardrucks an.

5.2.1 Fertigung des Separatormoduls
Das Konzept eines Kapillarseparators fur zwei nicht mischbare Fluide sah einen

Hauptkanal vor, der im Trennbereich Gber Spalte mit einem Seitenkanal verbunden
war (vgl. Abb. 5.9). Die Abmessungen des Haupt- (2,5 mm x 1 mm; 1,5 mm x 1 mm)
und Nebenkanals (1 mm x 1 mm) wurden derart gewahlt, dass deren Druckverlust im

Vergleich zu den Zuleitungen (d = 0,6 mm) vernachlassigbar war. Als Modulmaterial
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kam wieder PVDF zum Einsatz. Dieses wurde von unpolaren Flassigkeiten benetzt,
welches im Testsystem n-Butylacetat / Wasser als kontinuierliche Phase eingesetzt
wurde. Durch kapillare Hebung konnte die kontinuierliche Phase durch die Trennspalte
in den Nebenkanal gelangen und durch den Auslauf A2 aus dem Separatormodul
beférdert werden. Die disperse Phase (Wasser) hingegen reicherte sich am Ende des

Hauptkanals an, bevor sie das Mikrosystem aus Auslauf A1 verlie3 (vgl. Abb. 5.9).

Disperse Phase Kontinuierliche Phase  Glasrundstab  Duse Zulauf

Trennspalten Auslauf A1 Auslauf A2

Abbildung 5.9: Aufbau des Separatormoduls zur Trennung von nicht mischbaren Fluiden.

Beobachtungen haben gezeigt, dass Tropfen der dispersen Phase deren AusmafBe
kleiner waren als die der Trennspalte, letztere ungehindert passieren konnten [5.3].
Um dies zu verhindern, wurde die Koaleszenz der dispersen Phase im Anfangsbereich
des Separators geférdert. Hierzu wurde
ein Rundstab mit einer hydrophilen
Oberflache (hier: Glas) eingelegt. Der
Stab hatte einen Durchmesser von 1 mm
und wurde vor dem Versiegeln in einer
halbrunden Vertiefung (r = 0,5 mm)
positioniert. Versuche anstatt eines
massiven Rundstabs, eine Glaskapillare
einzubringen und so die hydrophile
Oberflache zu erhdhen, schlugen fehl.

Das Glasrohr hielt den Energieeintrag

Trenn-
spalten

Abbildung 5.10: UltraschallheiBgepragte Module Weshalb dieser Ansatz verworfen wurde.
zur Trennung von Fluiden. Hier sind Separatoren mit

einer Hauptkanalbreite von 25 mm und einer

Trennspaltenbreite von 0,3 mm dargestellt.

wahrend des Ultraschallschweif3-

prozesses nicht stand und zerbarst,
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Uber eine diisenférmige Verengung erfolgte die Projektion des einlaufenden Fluidge-
misches auf die Stirnseite des Glasstabes. Dadurch bildete sich ein dinner Film der
dispersen Phase entlang der Staboberflache, welcher sich an der entgegengesetzten
Stirnseite 16ste und groBe Tropfen bildete.

Nach diesem Konzept wurden finf Module (Tabelle 5.1, Abb. 5.10) gefertigt, bei denen
die Breite des Hauptkanals (B = 1,5 mm, 2,5 mm) und der Trennspalten (B = 0,15 mm,
0,3 mm, 0,4 mm) variiert wurden. Kleinere Spalten sollten dabei die Trenneffizienz,
groBere hingegen die Kapazitat erhéhen.

Tabelle 5.1: AbmaBe der Trennspalten- und Hauptkanalbreiten fiir die untersuchten Module.

Bauteil 1 2 3 4 5
Trennspaltenbreite (mm) 0,3 0,15 0,3 0,15 04
Hauptkanalbreite (mm) 2,5 1,5 1,5 2,5 2,5

Mit diesen wurden sowohl das Koaleszenzverhalten am Glasstab als auch der Arbeits-
bereich des Trennmoduls getestet. Die Untersuchungen wurden dabei fir das flissig-
flussig-Gemisch aus n-Butylacetat / Wasser und fir die gasférmig-flissig-Gemische
Stickstoff / n-Butylacetat und Stickstoff / Wasser durchgeflhrt.

5.2.2 Charakterisierung des Separatormoduls
Die Untersuchung des Kapillarseparators erfolgte nach dem Aufbau in Abbildung 5.11.

Abbildung 5.11: Versuchsaufbau zur Evaluierung der Kapillarseparatoren.
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Die disperse und kontinuierliche Phase wurden Gber ein 90°-T-Mischermodul (siehe
Kapitel 5.1) miteinander vermengt. Zur Férderung der Fluide wurden dabei zwei
Pumpen des Typs SyrDos 2 (HiTec Zang GmbH) eingesetzt. Nach der Auftrennung im
Separator erfolgte die Aufnahme der Fluide aus Auslauf A1 und A2 in gesonderten
Messzylindern. Dabei wurde darauf geachtet, dass die Fluide am Messzylinderrand
abliefen und nicht tropften. Fir das flissig-flissig-Gemisch konnte durch Ablesen der
Messzylinderskala der Trenngrad bestimmt werden.

Zur Untersuchung der Koaleszenz wurden die zwei Kanale mit unterschiedlichen
Breiten des Hauptkanals aber gleichen Breiten der Trennspalte eingesetzt. Die Einstu-
fung des Koaleszenzverhaltens erfolgte hierbei iiber die Anderung der TropfengrdBe
vor und nach dem Zulaufbereich mit disenférmiger Verengung und Glasstab
(Koaleszer). Die Stromungsgeschwindigkeiten wurden flr die organische Phase
zwischen 1 und 5 ml/min und der wassrigen Phase zwischen 0,2 und 2,4 ml/min
variiert. Es ergab sich, dass der Koaleszer im gewahlten Bereich einsetzbar war und
in allen Fallen zu einer VergrdBerung der Tropfen flhrte. Die GroBe der Tropfen war
hierbei vom Volumenstrom von disperser und kontinuierlicher Phase abhangig. Eine
zusatzliche VergréBerung der Tropfen ergab sich durch Erhdéhung des wassrigen
Volumenstroms bei konstantem organischem Volumenstrom. Auffallig war die
Anderung des Benetzungsverhaltens bei Modulen, welche mit einem frisch gefrasten
Pragestempel gefertigt wurden. Hierbei verbesserte sich die Benetzung der wéssrigen
Phase an den Modulwénden, was wiederrum eine Verschlechterung der
Trenneffizienz zur Folge hatte. Dies lasst sich durch Verunreinigungen mit
Aluminiumspanen erklaren, welche wahrend des UltraschallheiBprageprozesses im
Kunststoff eingeschlossen wurden und sich durch eine grauliche Tribung der
Mikrosysteme bemerkbar machten. Eine zeitliche Verdnderung des Be-
netzungsverhaltens lasst sich auch fir mehrfach genutzte und zwischengelagerte
Module erkennen. In beiden Fallen erhéht sich die GrdBenverteilung der Tropfen. Ein
Einfluss auf das Koaleszenzverhalten aufgrund der Breite des Hauptkanals und der
Lange des Glasstabs lie sich hingegen nicht erkennen.

Um eine Trennung mittels Kapillarkraft zu erméglichen, musste die Druckdifferenz Gber
beide Auslasse identisch sein. Bei einem statischen Trennmodul ware somit nur ein
enger Arbeitsbereich moglich. Durch Einstellen des Druckabfalls an den Ausgangen
A1 und A2 lieB sich dieser erweitern. Zur Ermittlung der Trenneffizienz wurden die flnf
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Module mit einer konstanten Schlauchlange (L2 = 80 mm) an Ausgang A2 fir jeweils
drei unterschiedliche Volumenstrdbme der kontinuierlichen Phase vermessen. Die
Schlauchldnge an Ausgang A1 wurde zwischen 100 mm — 300 mm variiert. Durch die
Verkirzung der Schlauchs an Ausgang A1 verschob sich der optimale Betriebsbereich
zu héheren Volumenstromen der dispersen Phase. Die Trennspaltenbreite hatte im
gewahlten Messbereich keinen merklichen Einfluss auf die Trenneffizienz.

Fir die gasformig-flissig-Gemische konnte gezeigt werden, dass der Separator funk-
tionierte solange die fliissige Phase das Kanalmaterial benetzte. Somit war eine
Trennung von n-Butylacetat und Stickstoff mdglich, fur das Stickstoff / Wasser-Ge-
misch versagt dieses Modul jedoch. Beim letztgenannten System benetzten beide
Phasen das Modulmaterial geleichermaBen gut, wodurch keine Trennung erfolgen
konnte.

5.3 Temperatur- und Multisensormodul

Der Ablauf von chemischen Reaktionen kann in einem Mikrokanal besser beobachtet
und Uberwacht werden, wenn der Temperaturverlauf entlang des Kanals gemessen
werden kann. Deshalb wurden im Rahmen der vorliegenden Arbeit mikrofluidische

Kanale mit darin integrierten Temperatursensoren entwickelt und getestet.

5.3.1 Fertigung der Sensormodule
Fdr die Sensormodule sollten diverse Entwirfe mit und ohne Fluidkontakt zur Messung

der Temperatur getestet werden. Hierzu wurden Thermoelemente des Typs K (CHAL-
003, Omega Engineering Inc.) verwendet. Einer hiervon wurde jeweils in den Kanal
Uber einen unterbrochenen Energiedirektor, wie er in Kapitel 3.4 vorgestellt wurde,
eingebracht und diente als Referenz flr die anderen Konzepte. Die Kalibrierung der
einzelnen Thermoelemente wurde in einem Wasserbad mit Temperaturregelung durch
einen Thermostaten des Typs Polystat CC2 (Peter Huber Kéaltemaschinen GmbH)
durchgeflhrt.

Die Temperaturmesseinheiten ohne direkten Kontakt zum Fluid wurden dabei zu-
nachst so konzipiert, dass die verwendeten Thermoelemente wiederverwendet werden

konnten. Hierzu gab es drei Varianten.

Das erste Konzept (Entwurf 1) sah eine mobile Messplattform vor, in welcher flunf

Sensorelemente in definierten Abstadnden zueinander eingebracht waren. Um diese
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thermisch voneinander zu trennen, wurde eine 50 mm x 40 mm x 4 mm groBe PMMA-
Platte (Perspex, Lucite International) mit einem pyramidenférmigen Langloch
versehen. Dieses hatte an zuvor definierten Positionen eine Durchgangsbohrung,
welche die Messperlen der Thermofihler aufnahm. Die Anschlussdrahte der einzelnen
Elemente wurden in entgegengesetzte Richtungen abgefuhrt und durch eine pyra-
midenférmige Einlage aus Styrodur sowohl elektrisch als auch thermisch voneinander
getrennt (Abb. 5.12).

PMMA-Platte

Thermo-
elemente T
Styrodur Typ K

Abbildung 5.12: Darstellung und Aufbau der mobilen Temperaturmessplattform.

Die elektrische Kontaktierung erfolgte Uber eine Platine mit Leiterplattenklemmen.
Diese Version erm0glichte das Messen durch den Deckel oder den Bodenbereich
eines jeden Mikromoduls, wodurch die Plattform wiederverwertbar war und fur
verschiedene Messungen eingesetzt werden konnte. Im zweiten Entwurf (Entwurf 2)
wurden die Elemente in zuvor gepragte Aussparungen in den Kanalwanden eingeflhrt.
Dadurch sollten zum einen die Messung an definierten Stellen sichergestellt und zum

anderen der Abstand zum Fluid minimiert werden.
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Energiedirektor

/[ '
Herausnehmbarer
Pragewerkzeug Metallstift

Abbildung 5.13: UltraschallheiBpragewerkzeug mit herausnehmbaren Metallstiften (a) zur Pragung von
Aussparungen flr die Thermoelemente (b).

Hierflr wurde ein spezielles Werkzeug designt, welches tGber herausnehmbare Metall-
stifte verflgte, was wiederrum das Pragen von Hinterschneidungen ermdglichte
(Abb. 5.13). Der Metallstift wurde Uber eine seitliche Bohrung im Werkzeug eingeflhrt
und anschlieBend mit Hilfe von Klebestreifen fixiert. Nach dem UltraschallheiBpragen
konnte der Draht herausgezogen und das Bauteil entformt werden. Der Stift wurde
wahrend des Prozesses von der Polymerschmelze umschlossen, wodurch beim

fertigen Bauteil eine Kavitat fur die Thermoelemente geschaffen wurde.

Abbildung 5.14: Der zweite Entwurf sah finf Thermoflihler, welche in die Kanalwand eingefiihrt (a)
wurden und ein Referenzelement (b) mit Fluidkontakt vor.

Die so gepragte Struktur enthielt finf Sensorelemente (Abb. 5.14 (a)), welche jederzeit
entfernt bzw. ersetzt werden konnten und ein zusatzliches Referenzelement im Kanal
mit Medienkontakt (Abb. 5.14 (b)).
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Das dritte Konzept (Entwurf 3) wur-

< Pufferfolie _ _
. de als Weiterentwicklung der ersten
/ - o beiden erdacht und sollte neben der
/ _ Praparierter : :
- Folienstapel Temperatur auch die Bestimmung

der FlieBgeschwindigkeit ermog-
Draht / lichen [5.4]. HierfGr wurden die

i
\<Thermoelement ThermofUhler mit einer Heizspule
Kanalbodenfolie kombiniert, welche um den An-
l I schlussschlauch gewickelt und im

LS
/l = A% Werkzeug mit Kontaktbereich (vgl. Kapitel 4.2) di-

| Positionierung o1t mit in das System einge-

Abbildung 5.15: Skizzierte Darstellung zur Herstellung gchweiBt wurde. Mit Hilfe der Heiz-
des dritten Entwurfs. Die Thermoflhler werden direkt mit

in den Kanal eingeprégt. spule wurde ein Warmepuls gene-

riert, der als Warmepaket transportiert und an den Thermoflhlern detektiert wurde.
Anhand des Abstandes zwischen Spule und Thermoelement und der Zeit bis zum
Eintreffen des Warmepulses beim Letzteren wurde die FlieBgeschwindigkeit ermittelt.
Die ThermofUhler wurden direkt wahrend des Ultraschallprageprozesses in den Kanal-
boden integriert. Hierzu wurden zunachst Offnungen fiir die Sensorfilamente in einem
definierten Abstand in den Foliensto3 gestanzt und letztere darin platziert. Anschlie-
Bend wurden die Messperlen mit einer weiteren Folie abgedeckt und die Struktur
gepragt (Abb. 5.15). Die Messperle war dabei zum Werkzeug orientiert, so dass der
Abstand zum Kanal so klein wie moglich wurde, spater jedoch kein Fluidkontakt
bestand. Durch den Pragevorgang wurde das Thermoelement komplett von der
Polymerschmelze umschlossen und so thermisch besser mit dem Kanalmaterial
gekoppelt. Durch Variieren der Folienanzahl und der Pragekraft lieB sich die Starke
des Restmaterials zwischen Messperle und Mikrokanal in einem gewissen Rahmen
beeinflussen (Abb. 5.15). Die ThermofUhler lieBen sich bei diesem Verfahren nicht
mehr herausnehmen und mussten demnach mit dem Modul entsorgt werden. Der
Aufbau des ersten Ansatzes von Entwurf 3 sah einen Kanal mit den MaBen L =42 mm,
H = 0,9 mm, B = 0,450 mm mit vier ThermofUhlern und einer Heizspule vor. Ein
Referenzelement und ein indirektes Thermoelement, welches nach den zuvor be-
schriebenen Verfahren eingebracht wurde, befanden sich dabei jeweils beim Ein- und
Auslauf.
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Bei einem alternativen Ansatz far diesen Entwurf wurden zwei Werkzeuge eingesetzt.
Eins zum UltraschallheiBpragen des Grundkdrpers und ein zweites zur Herstellung der
Endstruktur. Die Grundstruktur stellte den Kanal mit seinen Kanalwanden, den
Einlegebereichen flar die Anschlussschlauche und die Heizspule dar. Er enthielt
zusatzlich eine Aussparung im Kanalboden fir das Thermoelement und Unterbrech-
ungen in den Kanalwanden fir dessen Anschlussdrahte (Abb. 5.16; Abb. 5.17).
Dadurch sollte ein exaktes Platzieren der Sensoren ermoglicht werden.

50 mm

b
-

Position Heizspule Energiedirektor Positionierungshilfen

/ yd i
— 7 _—
l l( Z/Z
———
\ z; ; Kanal Position Thermoelement
35,5 mm

Abbildung 5.16: Zeichnung des Endformwerkzeugs mit den Positionen von Heizspule und indirektem
Thermoelement. Die VergréBerung zeigt die Aussparrungen fiir das Einfigen des Thermofiihlers bei
dem Grundkérper.

Nach dem Einlegen des Thermoelements wurde der Grundkdrper mit einer weiteren
Folie (100 um) bedeckt und anhand der elliptischen Positionierungshilfen im

Endformwerkzeug ausgerichtet (Abb. 5.17 (b)).
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Position fur ein
Grundkorper Folie Thermoelement
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Abbildung 5.17: Schematische Darstellung der Pragefolge des alternativen Ansatzes von Entwurf 3.
Dieser wurde in zwei Prageschritten mit einem Grundformwerkzeug (a) und einem Endformwerkzeug
(b)(c) durchgefihrt.

Durch eine zweite Pragestufe mit weniger Energie wurde die einzelne Folie mit dem
Grundkoérper verbunden, die Energiedirektoren abgeformt und das Thermoelement
versiegelt (Abb. 5.17 (c)). Dieser Ansatz ermoglichte eine positionsgetreuere
Ausrichtung der Sensoren und minderte, aufgrund der reduzierten Prageenergie, die

Wahrscheinlichkeit von Briichen an den Metallfilamenten.

Der Aufbau des zweiten Ansatzes von Entwurf 3 sah einen Kanal mit den MafBen
L =50 mm, H=0,9 mm, B = 0,450 mm mit einem indirekten Thermofihler und einer
Heizspule vor. Der ThermofUhler wurde im Abstand von 35,5 mm von der Heizspule

eingebaut.

5.3.2 Charakterisierung der Sensormodule
Die Validierung der ersten beiden Messkonzepte erfolgte am Computer. Die Thermo-

elemente wurden hierflr Uber ein Messumformermodul mit dem COM-Port des Mess-
computers verbunden. Die Datenerfassung und Auswertung erfolgte Uber das

Programm LabView (National Instruments).

Entwurf 1 und 2 wurden zunachst mit unterschiedlich temperiertem Wasser getestet.

Hierzu wurde bei den T-férmigen Temperatursensormodulen der seitliche Zulauf mit
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einem Blindstopfen versiegelt und deionisiertes Wasser mit definierter Temperatur
(T =29 - 72 °C) durch den Hauptkanal des Sensormoduls gepumpt.

Die Temperaturmessung wurde bei jedem Modul zeitgleich far alle Messfuhler durch-
gefuhrt und mit der Referenz im Kanal verglichen. Fir die Messung auf der mobilen
Messplattform wurde der Mikrokanal mit der Deckelfolienseite Uber den Messstellen
positioniert und mit einem Gewicht angedrickt.

Sowohl fur Entwurf 1 als auch 2 wichen die Temperaturen von der Referenz ab, wobei
die Differenz mit zunehmender Temperatur gréBer wurde. Im gewahlten Messbereich
bedeutete dies fur Entwurf 2 eine mittlere Abweichung von 10 °C und bei maximaler
Temperatur um bis zu 19 °C (Abb. 5.18). Fur Entwurf 1 war die Temperaturdifferenz
zwischen externem Messflhler und Referenz nochmals um 3 °C gréBer als beim
Entwurf 2. Dies wurde auf eine schlechtere Warmeankopplung zurlckgefthrt. Durch
Einsatz von Warmeleitpaste konnte nur die Warmeankopplung fir Entwurf 2 nachhaltig
verbessert werden. Dabei wurde die Abweichung zwischen Referenz und den

Sensoren um bis zu 4 °C verringert.

Weil seine Messwerte dichter an den Referenzwerten lagen, wurde deshalb Entwurf 2
fir das Durchfihren einer exothermen flissig-flissig und gasférmig-fliissig Reaktion
gewahlt. Um eine Steuerung der Umgebungstemperatur und somit der Reaktions-
geschwindigkeit zu erméglichen, wurde das Sensormodul auf einer Heizplatte fixiert.

(2)801 Entwurf 1 (b) 80 Entwurf 2
70- 70-
& 60 © 60
250 250
IR :
40+ 40+
30- 30-
20 T T T T T T T T T 1 20 T T T T T T T T T T 1
20 30 40 50 60 70 80 30 40 50 60 70 80
TReferenz ( C) Referenz ( )

Abbildung 5.18: Evaluierung der Temperatursensormodule Entwurf 1 (a) und 2 (b} anhand von de-
ionisiertem Wasser im Temperaturbereich zwischen 29 °C und 72 °C.

Bei der gasférmig-flissig-Reaktion wurde Kohlensdure mit Natronlauge neutralisiert.
Hierzu wurde in einem 90°-T-Mischer (Entwurf 2) einer 2 M wassrigen Lésung von
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Natriumhydroxid (= 97,0 %, Merck KGaA), Kohlenstoffdioxid (99,5 %, Messer Group
GmbH) zugefihrt. In dem wassrigen Medium erfolgten eine Umsetzung von CO2 nach
der Gleichgewichtsreaktion (5.1) zu Kohlensaure und eine anschlieBende Neutral-

isation durch die Natronlauge.

COy + 2 H,0py == HCO35q + H3O$q) — HyCOsq + HOy, (5.1)

Die Neutralisationsreaktion ist schwach exotherm, wodurch ein Temperaturanstieg
gemessen werden konnte. Dieser betrug bei einer Umgebungstemperatur von 23 °C,
einer NaOH-Férdermenge von 10 ml/min und einem CO2-Druck von 6 bar, 5°C,
welcher am Referenzelement gemessen wurde. Bei héheren Umgebungstemper-
aturen bzw. niedrigeren COz2-Dricken reichte die Sensitivitat des Moduls nicht aus, um
einen verlasslichen Nachweis Uber das Voranschreiten der Reaktion auf thermischen

Wege zu ermoglichen

Bei der flissig-fllissig-Reaktion handelte es sich um eine Oxidation einer 0,61 M
Natriumthiosulfat-Lésung (Na2S203) durch 1,34 M Wasserstoffperoxid (H202) zu
einem Sulfat. Im Vergleich zu der zuvor beschriebenen Zweiphasenreaktion wurde
hierbei mehr Warmeenergie frei. Bei einer Heizplattentemperatur von 80 °C konnte so
ein Temperaturanstieg von 65 °C auf 105 °C flr das Referenzelement und von 75 °C
auf 95 °C fur die externen Thermoelemente beobachtet werden. Durch den Medien-
kontakt korrodierte der interne Messflhler bei der Reaktion und fiel letzten Endes aus.

Basierend auf diesen Ergebnissen wurde Entwurf 3 konzipiert, bei dem sich durch das
EinschweiBen der Messperle, die Warmeankopplung an das Modul und den Fluidkanal
im speziellen, verbesserte. Eine Messung der Temperatur ohne Fluidkontakt wurde
forciert, um den Einfluss einer Reaktion auf das Sensorelement und umgekehrt zu

verhindern und so ein ,Ein-Material-System® zu ermoglichen.
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Abbildung 5.19: Plattform zur elektrischen
Kontaktierung der Thermoelemente.

FOr die Evaluierung der Module des
Entwurfs 3 wurde eine Spritzenpumpe
des Typs Perfusor secura FT (BBraun
AG) genutzt, welche Uber eine Kanile mit
dem Sensorkanal verbunden war. Der
eingestellte Volumenstrom war
1,7 ml/min. Das Modul wurde auf einer
Kontaktplatte (Abb. 5.19) fixiert, welche
die Thermoelemente Uber Listerklem-

men mit der Endstufenbox und einer DI-

Box mit dem Computer verband. Fir die zusatzlichen Flussmessungen wurde ein

Funktionsgenerator des Typs AFG 3101

(Tektronix Inc.), zur Generierung des

Warmepulses, mit der Endstufenbox verbunden. Die Uberwachung der Impulsdauer

und -starke erfolgte durch ein Oszilloskop (Tektronix Inc.).

Die Temperaturuntersuchungen am Modul des ersten Ansatzes wurden anhand von

Kihlkurven von Wasser durchgefihrt. Die Messdauer an den vier Thermoelementen

betrug 20 min (Abb. 5.20), was der maximalen Anzahl an méglichen Datenpunkten bei

einer Samplerate von 10 Hz entsprach.
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Abbildung 5.20: Evaluierung des Entwurfs 3. Dargestellt sind die vier aufgenommenen Kihlkurven von
Wasser, anhand der indirekten und Referenzelemente am Ein- und Auslauf des Moduls.

Die Temperaturdifferenz am Eingang zwischen dem indirekten Thermofiihler und dem
Referenzelement betrug dabei 4 °C und entsprach somit eher der aufgenommenen
Temperatur am Ende des Kanals. Dies ist auf ein Verrutschen des indirekten
Thermoelements beim Einbringen zurtck zu fihren. Dies hatte zur Folge, dass die
Messperle starker durch die sie umgebende Schmelze vom Mikrofluidkanal abge-
schirmt wurde und somit niedrigere Temperaturen ausgab. Fur das indirekte Mess-
element am Kanalauslauf war dies nicht der Fall. Die Temperaturdifferenz zwischen
den Thermofihlern am Modulauslauf blieb konstant und betrug 1 °C. Die Tempera-
turkurve zeigte in ihrem Verlauf eine Fluktuation um 1 °C, welche von der Pulsation
der verwendeten Spritzenpumpe herrtihrte und fir alle vier Elemente sichtbar war.
Generell zeigte das Einbringen nach dem Verfahren des ersten Ansatzes, dass das
Verrutschen der Messperle vom Pragedruck abhangig war. Bei niedrigen Prage-
driicken (350 kPa) neigten die Thermofihler zu Schwankungen in vertikaler Richtung
(bezlglich des Kanalbodens), bei hdheren Dricken (600 kPa) in horizontaler Richtung

(bezlglich der Kanalmittelachse).
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Beim Vergleich der drei Temperaturmesskonzepte, welche im Kapitel 5.3 vorgestellt
wurden, wies somit Entwurf 3 die kleinste Abweichung von der Referenztemperatur
auf und wirde sich somit am besten als Sensormodul eignen. Die schadensfreie
Ruckgewinnung der verwendeten Temperaturfihler (5,60 € p. Stk.; Stand Juli 2015)
ist jedoch nicht gegeben, wodurch die Nutzung des Moduls als ,Einweg-Artikel* auf

diesem Stand nicht empfehlenswert ware.

Entwurf 3 wurde zudem als Prototyp fur ein Multisensormodul konzipiert. Durch eine
den Anschlussschlauch umgebende Spule (Abb. 5.21) lieB sich das Fluid pulsartig
erwarmen. FUr einen kontinuierlichen Volumenstrom konnte das Warmepaket
anschlieBend an den Thermofihlern detektiert und die Flussgeschwindigkeit Gber die
Zeit ermittelt werden, die zwischen der Erzeugung des Warmepaktes und dessen

Eintreffen an den Thermoflhlern vergangen war.

Abbildung 5.21: Zur Generierung eines Warmepulses wurde eine Heizspule mit 39 Windungen um den
Einlaufschlauch des Systems gewickelt (a). Schnitt durch den eingeschweiBten Schlauch samt Heiz-
spule (b).

Der Einfluss der Stromstarke und Lange des Pulses auf das an den Thermoelementen
detektierte Warmepaket wurde untersucht. Hierzu wurde die Stromstarke zwischen
0,5 Aund 0,7 A und die Dauer zwischen 0,5 s und 1,5 s variiert.

Eine héhere Stromstarke fUhrte zu einer starkeren Erwarmung des Fluids bei gleich-
bleibender Breite des an den Thermoelementen detektierten Signals. Wurde die Im-
pulsdauer erhéht, so fihrte dies sowohl zu einer hheren Amplitude des gemessenen
Warmesignals als auch zu einer Verbreiterung des selbigen. Ein breites Signal
erschwert die Ermittlung der Flussgeschwindigkeit aufgrund der schlechten zeitlichen
Einordung des Pulsmaximums. Ein kurzer Impuls mit hoher Stromstarke ist somit zu

erstreben, wird jedoch durch die maximale Belastungsgrenze der Spule eingeschrankt.
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Abbildung 5.22: Detektiertes Warmepaket an einem direkten (a) und indirektem (b) Thermoelement,
eines Heizpulses mit einer Stromstérke von 6 A und einer Dauer von 40 ms.

Diese lag bei den Untersuchungen im Bereich von 7 A, ab welcher die Spule zerstort
wurde. Die Messungen zeigten, dass die Warmepakete detektiert und ausgewertet
werden konnen (Abb. 5.22). Die Hohe des Maximums und der zeitliche Versatz
zwischen einem direkten und einem indirekten Thermoelement an gleicher Position,
hangen jedoch von der Schichtdicke und somit vom Abstand zwischen indirektem
Thermoelement und Fluid ab. Mit zunehmendem Abstand wird das detektierte Signal
flacher und der zeitliche Versatz gréBer.

Der mittlere Fehler aus neun Messungen fir die Module des zweiten Ansatzes,

zwischen eingestellter und ermittelter Flussgeschwindigkeit, lag bei 8.8 %.
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6 Sonstige Mikrosysteme

6.1 Bioreaktor

In Kooperation mit dem Lehrstuhl fir Angewandte Mikrobiologie der RWTH Aachen
unter Leitung von Prof. Dr.-Ing. Lars Blank wurde ein Mikrobioreaktor entwickelt. Bei
diesem handelte es sich um ein System, welches aus zwei geschichteten Kammern,
die durch eine Membran voneinander getrennt waren, bestand. Die obere Kammer
(K1) wurde mit einer Hefekultur (Saccharomyces cerevisiae) bestlickt. Die untere
Kammer (K2) diente zur Versorgung der Zellen mit Nahrstofflosung und war als Y-
Mischergeometrie ausgelegt. Dadurch lieBen sich zwei unterschiedliche Nahrlésungen

zeitgleich als laminarer Strom zuflhren.

Der Aufbau des Systems sollte es ermdglichen, die Kulturen im Durchfluss mit ver-
schiedenen Nahrmedien zu versorgen, um den Einfluss der einzelnen Medien auf die
Backerhefe zu ermitteln. Hierzu wurde ein Gen in die Hefekultur eingebracht, welches
durch ein Triggerereignis dazu flhrte, dass die Hefe ein griin fluoreszierendes Protein
bildete (GFP). Die Expression dieses Gens wurde durch einen Galaktose-induzierten
Promoter reguliert. Sobald die Béckerhefe durch eine N&hrlésung (z.B. YNB) mit
Galaktose als Kohlenstoffquelle versorgt wurde, fihrte dies zum Lumineszieren der
Zellen. Die Untersuchungen erfolgten auf Basis von Fluoreszenz mit Hilfe eines
Mikroskops.

6.1.1 Fertigung des Bioreaktors

Flr diese Untersuchungen wurden zwei Versionen des Mikroreaktors aus Polycarbo-
nat gefertigt. Die erste Version verflgte Uber einen Kanal fir die Versorgung mittels
der Nahrmedien und einen Kanal fir die Hefekulturen (vgl. Abb. 6.1). Beide Kanale
waren mit Steckverschraubungen (QSML-M3-3; Festo AG & Co. KG) ausgestattet, so
dass diese unabhangig voneinander mit einem Fluid geflllt werden konnten. Die
Kontaktierung flr den Nahrstoffkanal erfolgte senkrecht zur Anschlussplatte. Die
Beflllung der Kammer flur die Hefekulturen geschah Gber Bohrungen (L = 1,6 cm,
d =1 mm), welche seitlich in die Anschlussplatte eingebracht waren (Abb. 6.1).
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Kanal fur
Nahrmedien

Abbildung 6.1: Erste Version des Bioreaktors zur Ziichtung und Untersuchung von Béackerhefe und
dessen Schnittdarstellung.

Die 25 pm dicke Membran aus PC (GTTP02500; Merck Millipore), welche eine
Versorgung der Hefekulturen ermdglichen sollte, wurde fir diese Version in zwei
40 um dicke PC-Folien (Pokalon N 331 EM) eingefasst. Dadurch konnte die Membran
stabilisiert und der Diaphragma-Effekt bei der spateren Montage abgeschwacht wer-
den. In die Pokalon-Folien wurde im Vorfeld eine Offnung (d = 2 mm) im Bereich des
Ubergangs zwischen den beiden Kammern gestanzt. Dadurch lag die Membran frei,
was wiederrum ein Durchtreten des Nahrmediums in die Hefekulturkammer
ermoglichte. Die 0,22 um groBen Poren der Membran verhinderten jedoch ein
Abwandern der Hefe in die entgegengesetzte Richtung.

Die Herstellung des Néahrstoffkanals (B = 2 mm; H = 1 mm) erfolgte durch Ultra-
schallheiBpragen in einen Stapel aus acht Polycarbonat-Folien (D = 125 um, Lexan
FR83, SABIC Innovative Plastics).
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Die anschlieBende Montage des Sys-
tems wurde mittels UltraschallschweiBen
durchgefihrt. Die verstarkte Membran
wurde hierfr zunachst durch eine
geriffelte Struktur an die Anschlussplatte

geschweiB3t, wobei die SchweiB3naht in

Proben- IS0 T einem 90 °Winkel zum spateren Proben-
kammer gF=" S ) kanal angebracht war und somit das

obere und untere Ende dessen markierte.
AnschlieBend wurde hierauf die Kammer
fir das Nahrmedium geschweif3t und so
die abschlieBenden MaBe des Proben-

Parallele L
Schweil3nahte | - ey kanals definiert (Abb. 6.2).

Abbildung 6.2: Montierter Bioreaktor der ersten Die Untersuchung der Kulturen sollte
Version. Die Probenkammer entsteht durch das ] ]
UltraschallschweiBen der verstarkten Membran an durch die 4 mm dicke Anschlussplatte

die Anschlussplatte durch ein geriffeltes Werkzeug . .
(senkrechte Naht) und anschlieBendem Aufschwei- (L€xan, SABIC Innovative Plastics) aus

Ben des Nahrstoffkanals (parallele Naht). Polycarbonat erfolgen. Die Brennweite
des verwendeten Fluoreszenzmikroskops lie3 dies jedoch nicht zu. Aus diesem Grund
wurde eine weitere Version des Bioreaktors gefertigt, welche einen geringeren

Abstand zum Probenraum vorsah.

Die zweite Version wurde zum einen auf andere Weise gefertigt und sah zudem ein
alternatives Konzept der Probenzufuhr vor (Abb. 6.3). Statt einem Kanal war hierftr
eine Analysekammer bestimmt, in welche die Hefekulturen pipettiert und anschlieBend
mit einem Deckglas (rechteckig, 18 mm x 18 mm, Carl Roth GmbH + Co. KG)
abgedeckt wurden. Hierdurch wurde der Abstand zur Probe von 4 mm (Dicke der
Anschlussplatte der ersten Version) auf 0,16 mm (Dicke des Deckglases) verkleinert.
Das Deckglas musste bei dieser Anwendung durch ein Geliermittel (Agar-Agar, Carl
Roth GmbH + Co. KG) auf Zuckerbasis fixiert werden, um dem Druck aus dem

Nahrstoffkanal standzuhalten.

Der Mikrokanal far die Zufuhr der Nahrmedien wurde bei dieser Version direkt in eine
Kombination aus Polycarbonat-Platte + Folie gepragt. Diese wurde dabei so aufgelegt,
dass die einzelne Folie zum Werkzeug und die Platte zur Sonotrode orientiert war. Die

zusatzliche Folie schaffte eine weitere Grenzflache an der Oberflachenreibung
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stattfinden und die wahrend des Prageprozesses entstehende Schmelze leichter
abflieBen konnte. Dies schafft sowohl eine homogenere Oberflache auf der Folienseite
als auch eine bessere Sicht durch das System im Vergleich zum UltraschallheiBpragen
eines Folienstapels.

Kanal fur

jI |i Nahrmedien

O———— Probenrau

( - - ——I Deckglas

Abbildung 6.3: Aufbau der zweiten Version des Bioreaktors.

Schraubanschliisse
‘.

Flr das UltraschallheiBpragen in Platten sollte die Prageflache minimiert werden, aus
diesem Grund wurde die duBere Hilfsstruktur des Pragewerkzeugs auf 1/3 ihrer Héhe
runtergefrast. Dadurch erfolgte die Energieeinkopplung in zwei Stufen. Zunachst auf
die Flache des Hauptkanals und gegen Ende des Prozesse zusatzlich auf der Flache
der Hilfsstruktur. Letztere dient hierbei nicht mehr zur Generierung von Schmelzvolu-
men, sondern forciert in erster Linie die entstandene Schmelze in Richtung von Werk-
zeugkavitaten. Dadurch wird das Ausformen von kleinen Strukturen, so zum Beispiel

der Energiedirektoren, verbessert oder gar ermoglicht.

Der Probenraum (B = 1 mm, H =
0,30 mm, L =2 mm) wurde in eine 750 um
dicke Kunststoffplatte (Makrolon GP clear
099, Bayer Material Science) samt
> Vertiefung far das Deckglas gefrast. Die
Membran (RTTP01300, Merck Millipore)
wurde anschlieBend, wie bereits bei der

Abbildung 6.4: Fixierrahmen zur Herstellung und ersten Version, mittels einer geriffelten
Montage der zweiten Version des Bioreaktors. Die .
Bohrungen im Boden des Rahmens ermdglichten Struktur aufgeschweiBt. Aufgrund der

das Auswerfen der Pragewerkzeuge. geringen AbmaBe der Analysekammer ist

eine Stabilisierung der Membran durch zusatzliche Folien nicht notwendig. Es wurde
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dennoch eine weitere Polycarbonatfolie (125 um) zur Fixierung verwendet, da die
Membran trotz identischen Materials nicht mit dem Rest des Systems verschweiBbar
war. Sowohl das Pragen des Nahrstoffkanals als auch die Montage des Gesamtsys-
tems wurde in einem fUr diesen Zweck gefertigten Rahmen durchgefihrt (Abb. 6.4).
Dieser ermdglicht eine passgenaue Ausrichtung der einzelnen Komponenten.

6.1.2 Analyse
Die Untersuchungen erfolgten anhand der Mikroskopiestation AF6000LX (Leica

Microsystems GmbH). Hierzu wurde die zweite Version des Bioreaktors auf dem
beweglichen Mikroskoptisch mit Klebestreifen fixiert und mit der Spritzenpumpe
KDS230 (KD Scientific Inc.) verbunden. Nahrlésung welche sich im Durchfluss durch
den Kanal erschépfte, konnte in einem Ausschussbehélter aufgefangen werden
(Abb. 6.5). Die Durchlichtaufnahmen der Zellen erfolgten nach der Methode des Diffe-
rentialinterferenzkontrasts (DIC).

Fluoreszenz- |
mikroskop

;Bi_oreakr .

'Spritzenpumpe

Abbildung 6.5: Versuchsbau zur Evaluierung der Bioreaktorfunktionalitdt anhand der Beckerhefe S.
cerevisiae.

Zur Probenpraparation wurde zunachst 1 pl einer Kultur von S. cerevisiae in den
Probenraum pipettiert und dieser mit einem Tropfen Agar-Agar und einem Deckglas
verschlossen. Die Zufuhr der Nahrlésungen erfolgte fir Experimente mit einer Dauer
unter finf Stunden mit einer Flussrate von 2 ml/h. Bei langeren Untersuchungen wurde
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die Flussrate auf 0,25 ml/h reduziert. Eine Evaluierung der aufgenommen Bilder wurde
mit Imaged (National Institutes of Health) durchgefthrt [6.1].

Ein Wachstum der Zellen konnte nachgewiesen werden, indem an einer festgesetzten
Position in mehreren zeitlichen Abstanden Aufnahmen der Backerhefe durchgefihrt
wurden. Abbildung 6.6 zeigt die Zunahme an Zellen nach einem Zeitintervall von 22 h.

Abbildung 6.6: Zellwachstum im Bioreaktor v2 in einem Zeitintervall von 22 h.

Generell konnte zusatzlich zum Wachstum ein Anstieg des Signals der Fluoreszenz
beobachtet werden. Die Untersuchung der Grenzflache zweier unterschiedlicher Nahr-
I6sungen und somit zweier Genexpressionen (mit / ohne Fluoreszenz) gestaltete sich
jedoch als diffizil. Der Grund hierfir war die genutzte Membran. Diese war zum einen
herstellungsbedingt opak und erschwerte somit die Sicht auf die Nahrlésungen. Zudem
war sie nach der Montage nicht eben und planparallel zum Mikroskop ausgerichtet,

wodurch das Fokussieren einzelner Zellen / Zellenverbiinde behindert wurde.

6.2 Chip zur Bestimmung von Diffusionskonstanten
In Kooperation mit dem Lehrstuhl fir Technische Thermodynamik wurde ein Mikro-
fluidikchip zur Messung von Diffusionskonstanten erarbeitet [6.2].

Eines der wichtigsten Kriterien hierflir und somit an den Chip ist die Kontakizeit der
Fluide. Diese muss derart gewahlt werden, dass ein Stoffaustausch mittels Diffusion
maglich ist, jedoch kein vollstandiger Konzentrationsausgleich stattfindet. Die Kontakt-
zeit Iasst sich sowohl durch die Kanaldimensionen als auch die Férderrate der Fluide
beeinflussen. Die Wahl der Foérderrate wird durch die Strdmungsgeschwindigkeit
eingeschrankt, da die Strémung im Kanal streng laminar sein muss. Dies ist der Fall
fir kleine Reynolds-Zahlen, welche wiederrum von dem hydraulischen Durchmesser
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also der H6he und der Breite des Kanals abhé&ngen. Mit der Lange des Kanals erhdht
sich die Verweilzeit und somit die Kontaktzeit.

Als Untersuchungsmethode zur Validierung der Tauglichkeit der Mikrostrukturen wur-
de eine offline-Messmethode gewahlt. Bei dieser wurden die Konzentrationen von
Saccharose-Lésungen (VE-Wasser) vor und nach Durchlauf der Diffusionsstrecke
durch Refraktometrie bestimmt und die Konstante anhand eines lehrstuhlinternen
MatLab-Skripts berechnet.

6.2.1 Fertigung der Diffusionskanéle
Basierend auf den Anforderungen wurde fir die Form des Kanals eine H-Mischer-

Struktur gewahlt. Dabei war es wichtig, dass die zwei Lésungen sowohl am Zu- als
auch am Ablauf des Kanals mdglichst scharf und sauber getrennt und turbulente
Strdomungsregime verhindert wurden. Dies wurde durch einen 250 um breiten Steg
erreicht, an dem zwei Zuckerlésungen Uber ein Strecke parallel zueinander ohne
Querschnittsdnderung des Kanals flieBen. Die Breite und Hohe des Kanals wurden auf
800 um und 100 pum festgelegt. Beim UltraschallschweiBen wurde die bendtigte
Schmelze durch hervorstehende Strukturen (Kanal- und Hilfsstruktur) am Werkzeug
erzeugt. Aufgrund der geringen HOhe des eigentlichen Kanals musste die gesamte
Pragekontur auf einem Plateau gefertigt werden. Hierdurch wird mehr Préageenergie
bendtigt und somit die Gefahr auf Zersetzung des Polymers gesteigert.

Das Hoéhenverhéltnis von Energiedirektor zu Kanal betrug 2,5:1 wodurch die Kanal-
dimensionen bei Einsatz von ,herkdmmlichen® Energierichtungsgebern durch die ent-
stehende Schmelze stark schwanktien. Werden stattdessen Energiedirektoren mit
Drainagen fur die Schmelze verwendet, wie sie in Kapitel 3.4 vorgestellten wurden, so
kann verhindert werden, dass Schmelze in den Hauptkanal gelangt. Diese erfordern
jedoch wiederum eine hdhere Schmelzmenge beim UltraschallheiBpragen der
Mikrostruktur.
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s &R, . Um die Lange der Kontaktstrecke mog-
Einlasse S-:A . Auslasse
Iw r ‘.-_ 5

lichst gro zu machen, wurden zwei An-
satze getestet. Der erste sah einen
Mikrokanal mit spiralférmigen Windung-
en in die und aus der Mitte der Struktur
vor (Abb. 6.7). Dadurch ergéabe sich eine
Diffusionsstrecke von 584 mm. Die groB3e
Flache und der damit einhergehende in-
Abbildlfng 6.7: Gewundene Diffusion;strecke mit homogene Warmetransport fihrten wie
einer Lange L = 584 mm, aufgeschweiBt auf eine

PC-Anschlussplatte. auch bereits bei der Verweilzeitstrecke
aus Kapitel 5.1 zu einem nicht zufriedenstellenden SchweiBergebnis. Der Kanal 16ste
sich im Bereich der Zulaufe vom Deckel und wies gleichzeitig Uberschissige Schmelze
im Mittelteil auf. Durch die Montage der Diffusionsstrecke auf einer speziellen
Anschlussplatte (Abb. 6.7), lieB sich eine gleichmaBigere SchweiBung erzielen. Im
Bereich der Anschlisse blieben die Kanale aber dennoch undicht. Dieser Entwurf
wurde letztendlich verworfen, da zusatzlich die Gefahr der nicht-diffusiven Vermi-
schung, durch die Spiralform und im Speziellen in der Region des Richtungswechsels
(Mitte), bestand.

Im zweiten Ansatz wurde der Kanal in zwei Teilschritten mit demselben Werkzeug
gepragt. Vor der zweiten Pragung wurde das Werksttck um 180 °gedreht, sodass eine
Diffusionsstrecke mit einer Lange von 88 mm entstand (Abb. 6.8 (b)). Die Positio-
nierung erfolgte Uber zwei Pragestifte im Werkzeug und Gber einen Uberlappbereich
der Strukturen von 9 mm (Abb. 6.8 (a)).

Abbildung 6.8: Werkzeug zu UltraschallheiBpragung einer Diffusionsstrecke (a). Das Pragen in zwei
Teilschritten fOhrt zu einer erhdhten Rauheit an der Schnittstelle (b).
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Diese Mikrostruktur wies eine erhdhte Rauheit an der Schnittstelle der zwei Prage-
schritte auf, wodurch die Diffusionsuntersuchungen negativ beeintrachtigt werden kén-

nen.

Um den grundsachlichen Einsatz der gepragten Mikrokanéale zu zeigen, wurde eine
Diffusionsstrecke in einem Schritt gepragt. Dieses war in seiner Lange auf 30 mm
beschrankt und wurde Uber eine Anschlussplatte mit den Spritzenpumpen des Mess-

aufbaus verbunden.

6.2.2 Analyse

Der Messaufbau bestand aus einem inversen Mikroskop (Carl Zeiss AG), einer
Spritzenpumpe fiir kontinuierlichen Durchfluss (KDS270, KD Scientific Inc.) und einer
PIV (particle image velocimetry) -Kamera (Imager pro x, LaVision GmbH)
(Abb. 6.9 (a)). Die Auswertung des Trennungsverhaltens erfolgte mittels der zur
Kamera gehorigen DaVis-Software (LaVision GmbH). Dabei werden den Graustufen-
aufnahmen des Mikroskops Farben zugeordnet um den Kontrast zu verbessern
(Abb. 6.9(d)).
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(a)

Abbildung 6.9: Versuchsaufbau zur Ermittlung der Diffusionskonstante einer Zuckerlésung (Saccha-
rose) (a). Die mikrofluidische Kontaktierung der 30 mm langen Diffusionstrecke erfolgte Ober eine PC-
Platte mit eingeklebten Schlduchen (b). (¢) und (d) zeigen jeweils den Steg an dem die Fllssig-
keitsstrome getrennt wurden.

Zur Analyse des Trennungsverhaltens wurde jeweils eine Spritze mit reinem VE-
Wasser und eine weitere mit blauem Farbstoff versehen. Es konnte beobachtet
werden, dass direkt nach dem Einschalten der Pumpe zunéachst ein ,Einschwingen®
der zwei flussigen Phasen erfolgte. Dieses zeichnete sich durch teilweise an dem
Trennsteg (Abb. 6.9 (c)) auftretende Strédmungsabrisse und Verwirbelungen aus,
welche in eine Fluktuation der Diffusionsgrenze zwischen den zwei Auslaufen Uber-
ging. Das Schwanken der Grenze nahm ab bis sich ein gleichmaBiger Strom, wie er in
Abbildung 6.9 (d) zu sehen ist, ausbildete. Dieses Verhalten lasst sich durch Luftein-
schlisse im System und dem ungleichméaBigen Anfahren der Pumpen erklaren und

fOhrt bei einem Probenvolumen von 1 ml zu einem Fehler von 0,3 % [6.2].
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Fdr die Bestimmung eines Diffusionskoeffizienten wurde das Mikroskop entfernt und
die Schlduche fur den Zulauf geklrzt um das Totvolumen zu verringern. Die zwei
Spritzen flr die Zulaufe wurden jeweils mit reinem VE-Wasser und einer Saccharose-
Lésung mit der Konzentration 44,02 mmol/l gefillt. Das Probenvolumen jeder Messung
betrug 0,9 ml. Die Konzentration der Zuckerlésungen in den Auslaufspritzen wurde bei
Abschluss mittels eines Abbe-Refraktometers (Typ 2WAJ, PCE Deutschland GmbH)
bestimmt. Die Konzentration ergab sich dabei aus dem Mittel zweier unabhéngiger
Messungen. Die gewonnen Daten wurden in einem lehrstuhlinternen MatLab®-Skript
verarbeitet und so der Diffusionskoeffizient der Messung ermittelt. Dieser betrug
1,3-10"° m?/s und wich somit um 151 % vom Literaturwert (0,52:10° m#/s) [6.3] ab. Bei
den gewahlten Bedingungen entsprach dies den Erwartungen und zeigte, dass der
Einsatz generell méglich ist jedoch noch Anderungen an den Kanaldimensionen
bedarf.
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/7 Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Aspekte zum Verstédndnis des Prozessablaufs beim
UltraschallheiBpragen diskutiert und hierfir eine Methode zur Untersuchung der verti-
kalen Ultraschallenergieverteilung vorgestellt. Durch den Einsatz mehrerer Messpunk-
te innerhalb einer Folienebene ergédbe sich die Méglichkeit zur Darstellung des
horizontalen Warmetransports. Durch die Kombination der Werte (vertikal, horizontal)
ware somit ein Konturplot méglich, welcher Aufschllisse Uber die rdumliche Verteilung
der durch den Ultraschall erzeugten Warme geben wirde. Der Einfluss des Halbzeugs
und des Pragewerkzeugs auf die Bildung der Warmeverteilung lieBe sich dadurch
untersuchen. Interessant waren hierbei die Abhangigkeiten des Werkstlickmaterials
und deren Fillmaterialien (Glas- / Kohlefasern, -kugeln) auf die Ausbildung der
Waérmeverteilung und inwieweit sich diese durch die Form und den Werkstoff des
Pragewerkzeugs homogenisieren lieBe.

Die Anderung der Kunststoffstruktur wihrend des UltraschallheiBpragens wurde an-
gesprochen. Diese auBerte sich in einer verbesserten Transparenz und der erhdhten
Kombinationsfreiheit beim UltraschallschweiBen verschiedener Kunststoffe. Eine
systematische Gegeniberstellung von gepragten und nicht-gepragten Polymeren, an-
hand von spektroskopischen Methoden (UV-Vis, IR) oder Interferometrie, ist bislang
nicht vorhanden. Diese kdnnten die Zunahme der Transparenz quantifizieren und
deren Zusammenhang mit der Rauheit der Werkzeugoberflache aufzeigen. Der Ein-
fluss, die Art und das AusmaB der Strukturanderung des Polymers wahrend des Ultra-
schallheiBpragens auf das Temperaturprofil der Kunststoffe, kénnten durch weitere

Untersuchungen mit einer dynamischen Differenzkalorimetrie dargestellt werden.

Die Zusammenstellung eines mikrofluidischen Systems aus standardisierten Kompo-
nenten ist langfristig dazu geeignet, chemische Reaktionen zu Uberwachen und zu
steuern. Die prinzipielle Funktionalitat wurde gezeigt, eine Verbesserung der Sensibi-
litdt und Funktionsweise gerade in Bezug auf die Sensormodule ist jedoch noch
notwendig. Darlber hinaus wére fir eine Prozesssteuerung die Erweiterung um
weitere Module notwendig. So zum Beispiel fir die Untersuchung von pH-, O2 und
CO2-Werten.
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7 Ausblick

In einigen Fallen zeigten sich die Grenzen der Ultraschallverfahren aufgrund der Ein-
schrankung auf die festgelegte Sonotrodenflache. Dies wurde besonders bei der Her-
stellung der Diffusions- und der Verweilzeitstrecke deutlich. Durch den Einsatz von
rotierenden Sonotroden, welche in der Industrie zum VerschweiBen von Vliesstoffen
eingesetzt werden, kénnten Kanale ohne Langeneinschrankung gepragt und

versiegelt werden.
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9 Anhang

9 Anhang

A1 — Schaltskizzen flr den Ladungsverstarker

78105 —o—@
+15..25V O—L 78L12 ’ O
—1 200pF — 1pF — 1pF
] ] I
GND OV o— ’ .
C——I 100uF I 1pF
] ]
-15.25V QO+ 7912 . O

Abbildung 9.1: Anhang 1: Schaltskizze zur Spannungsversorgung des Messaufbaus.
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Abbildung 9.2: Anhang 1: Ladungsverstérkerschaltung fir ein einzelnes Sensorelement.
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Abbildung 9.3: Anhang 1: Gesamtschaltskizze der Ladungsverstarkerschaltung fir bis zu finf
Piezosensoren.
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9 Anhang

A2 — Verwendete Materialien

Tabelle 9.1: Anhang 2: Verwendetes Material (Dicke und Hersteller) fir die Kompatibilitatsversuche.

Material ?:::f Lieferant Typ / Bemerkung
Nowofol Kunststoffprodukte
PA12 150 GmbH & Co. KG NOWOBAX PA12 /9212
Nowofol Kunststoffprodukte
PA12 260 GmbH & Co. KG NOWOBAX PA12 /9212
PVDE 100 Nowofol Kunststoffprodukte NOWOFLON PVDF-
GmbH & Co. KG Homopolymer
Nowofol Kunststoffprodukte
PP-HM 150 GmbH & Co. KG NOWOCAST HD
Nowofol Kunststoffprodukte
PP-HM 250 GmbH & Co. KG NOWOCAST HD
Nowofol Kunststoffprodukte
HDPE 150 GmbH & Co. KG NOWOCAST HD
Institut fir Kunststoffverarbeitung
PET 270 an der RWTH Aachen
Institut fir Kunststoffverarbeitung
PLA 270 an der RWTH Aachen
PEEK 100 Victrex plc amorph, Aptiv 2000 Serie
PEEK 250 Victrex plc amorph, Aptiv 2000 Serie
PEEK 150 Victrex plc kristallin, Aptiv 1000 Serie
PEEK 250 Victrex plc kristallin, Aptiv 1000 Serie
PS 50 Goodfellow GmbH biaxial orientiert
PVC 140 Modulor GmbH Ruckprojektionsfolie
SAN 100
SAN 250
Nowofol Kunststoffprodukte
PFA 100 GmbH & Co. KG NOWOFLON PFA
Nowofol Kunststoffprodukte
PFA 120 GmbH & Co. KG NOWOFLON PFA
Nowofol Kunststoffprodukte
FEP 100 GmbH & Co. KG NOWOFLON FEP
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9 Anhang

A3 — Parameter zur Untersuchung des UltraschallheiB3-
pragepozesses

Tabelle 9.2: Anhang 3: Versuchsparameter zur Untersuchung des UltraschallheiBprageprozesses
anhand von PVDF-Sensorfolien. Untersuchtes Material PP.

00/01/02/

Messhummern 03/16 04/05/06 07/08/09 10/11/12 13/14/15 49/50/51
Pretravel
Velocity 9 9 9 9 9 9
Slowdown
Velocity 3 3 3 3 3 3
Force buildup
Rise of Force (N/s) 100 100 100 100 100 100
Trigger force (N) 100 100 100 100 100 100
Melting on
Rise of Force (N/s) 0 0 0 0 0
Amplitude 1 1 1 1 1
US-Time (ms) 50 50 50 50 50
Solidification
Force (N) 100 100 100 100 100 100
Time (ms) 1000 [NOB0000T 1000 1000 1000
Return stroke
Velocity 9 9 9 9 9 9
Material PP
Kommentar Abtastrate 32 kHz
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9 Anhang

Tabelle 9.3: Anhang 3: Versuchsparameter zur Untersuchung des UltraschallheiBprégeprozesses
anhand von PVDF-Sensorfolien. Untersuchtes Material PVDF — Teil 1.

Messnummern |7/ 13%/ 19 ooi1/2 2324125 26 278129 3
Pretravel
Velocity 9 9 9 9 9 9
Slowdown
Velocity 3 3 3 3 3 3
Force buildup
Rise of Force (N/s) 100 100 100 100 100 100
Trigger force (N) 100 100 100 100 100 100
Melting on
Rise of Force (N/s) 0
Amplitude 1 1 1 1 1
US-Time (ms) 50 50 50 50
Solidification
Force (N) 100 100 100 100 100 100
Time (ms) 1000 [NONNE0000 50000 1000 1000
Return stroke
Velocity 9 9 9 9 9 9
Material PVDF
Kommentar Abtastrate 32 kHz
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9 Anhang

Tabelle 9.4: Anhang 3: Versuchsparameter zur Untersuchung des UltraschallheiBprageprozesses
anhand von PVDF-Sensorfolien. Untersuchtes Material PVDF — Teil 2.

Messnummern | 33/35 34 36/38 37 39
Pretravel
Velocity 9 9 9 9 9
Slowdown
Velocity 3 3 3 3 3
Force buildup
Rise of Force (N/s)| 100 100 100 100
Trigger force (N) | 100 [N6000 100 100
Melting on
Rise of Force (N/s) 0 0 0 0
Amplitude 1 1 1 1
US-Time (ms) 50 50 50 50
Solidification
Force (N) 100 100 100 100
Time (ms) 1000 1000 1000 1000
Return stroke
Velocity 9 9 9 9 9
Material PVDF
Abtastrate 32 Struktur gepragt/
Abtastrate 1 GHz / kHz /"38 mit 6,25 Abtastrate 32 kHz
Kommentar Error bei 34 Prage- MHz / 2V pro
struktur Kastchen (y-
durchgefihrt Achse)
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9 Anhang

Tabelle 9.5: Anhang 3: Versuchsparameter zur Untersuchung des UltraschallheiBprageprozesses

anhand von PVDF-Sensorfolien. Untersuchtes Material PC.

Messhummern

Pretravel
Velocity
Slowdown
Velocity
Force buildup
Rise of Force (N/s)
Trigger force (N)
Melting on
Rise of Force (N/s)
Amplitude
US-Time (ms)
Solidification
Force (N)
Time (ms)
Return stroke
Velocity
Material

Kommentar

40/41/42/43/44 45 46/47/48
9 9
3 3
100 100
100 100
0 0
1 1
50 50
100 100
1000 1000
9 9
PC
Abtastrate 32 kHz / g':;as::zt; 3§dkr:rz1t/
41 und 42 p g

Kurzschluss CH1

und Ausgabe
invertiert
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