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Kurzfassung

Die vorliegende Arbeit behandelt die Entwicklung und Charakterisierung von Dehnungs- und
Drucksensoren, die potenziell zur materialintegrierten Messung mechanischer GroRen geeignet
scheinen. Anhand von drei Beispielen wird das materialintegrierte Messen mit ausgewahlten Sensoren

fir verschiedene Zwecke vorgestellt.

Die Arbeit beginnt mit einer Analyse der Bedeutung des materialintegrierten Messens und den
Anforderungen, die an dazu geeignete Sensoren gestellt werden. Anhand verschiedener Beispiele aus

der Literatur wird ein Uberblick iber aktuelle Entwicklungen gegeben.

Es werden verschiedene Dehnungssensoren vorgestellt, die fir die Materialintegration geeignet
scheinen. Dabei handelt es sich um miniaturisierte, klassische Metall-Dehnungsmessstreifen (DMS),
aber auch um neuartige, hybride DMS, bei denen Komposit-Materialien als dehnungssensitives
Element genutzt werden. Es zeigt sich, dass vor allem metallische DMS die Kriterien fir die
Integrierbarkeit in Materialien erfillen. AuRerdem wird ein neuartiges Verfahren vorgestellt und
untersucht, dass die Messung von Dehnung und Temperatur gleichzeitig mit guter Ortsauflésung

ermoglicht.

Geeignete Sensoren zur materialintegrierten Messung von Druck sind erheblich schwieriger zu
entwickeln als entsprechende Dehnungssensoren. Es werden Sensoren auf Basis eines Diinnschicht-
Piezoelektrikums und eines organischen Feldeffekttransistors und ein Komposit-Drucksensor
untersucht. Die Eignung der untersuchten Drucksensoren ist jedoch fraglich oder nicht gegeben.

Komposit-Drucksensoren bieten aber einen vielversprechenden Ansatz flir weitere Entwicklungen.

Der Ansatz zur Zustandsiiberwachung von Elastomer-Dichtungen mit integrierten DMS von Schotzko
wird aufgegriffen und weiterentwickelt. Der Fokus liegt dabei auf der Entwicklung eines Verstandnisses
fir die Messdaten wahrend der Zustandsiiberwachung. Es wird eine modellgestiitzte Auswertung
vorgenommen, die eine Aussage Uber die Funktionalitdt der Dichtung anhand der Messdaten
ermoglicht. AuRerdem wird die Anwendung des neuartigen DMS gezeigt, der die gleichzeitige Messung

von Dehnung und Temperatur ermdglicht.

Als weiteres Anwendungsbeispiel wird eine 3D-gedruckte Schraube mit integriertem
Dehnungsmessstreifen vorgestellt. Durch den integrierten Sensor ist das Drehmoment, mit dem die
Schraube angezogen wird, messbar. Hierbei zeigt sich jedoch auch, dass es beim materialintegrierten
Messen zu mehrachsigen Beanspruchungen kommt, deren Einfluss auf das Sensorsignal nicht

ausreichend verstanden ist.

Zuletzt wird der Ansatz eines sensorischen Werkstlicks von Dumstorff und Sarma zur
materialintegrierten Messung von Dehnung und Temperatur in Fertigungsprozessen aufgegriffen und
mit weiterentwickelten Sensoren umgesetzt. Es werden Messergebnisse beim Flachschleifen und

Festwalzen prasentiert und analysiert.







Abstract

The following thesis deals with the development and characterization of strain and pressure sensor,
which are potentially suitable for material-integrated sensing of mechanical loads. Based on three

examples, material integrated sensing with selected sensors for different purposes is presented.

The thesis starts with an analysis of the meaning of material-integrated sensing and its requirements
regarding suitable sensors. Different examples from literature give an overview over recent

developments in the field of material-integrated sensing.

Various strain sensors, which might be applicable for material-integrated sensing, are presented and
analyzed. Those sensors include miniaturized, classic metal strain gauges as well as novel, hybrid strain
gauges, which consist of composite sensing elements. Especially metal strain gauges fulfil the criteria

for the integration in materials.

Suitable sensors for material-integrated sensing of pressure are much harder to develop than strain
sensors. Sensors based on thin film piezoelectrics and organic field effect transistors as well as
composite pressure sensors are investigated. The suitability of all investigated sensors for material-
integrated sensing is at least questionable. However, composite pressure sensors are a promising

approach for future development.

The method for condition monitoring of elastomer gaskets by Schotzko is picked up on and extended.
The work is focused on the development of an interpretation of the measured data during condition
monitoring. Data evaluation is done on the base of a numerical model that allows the deduction of
suitable condition indicators that describe the remaining performance of the gasket. Additionally, a
novel strain gauge is applied for condition monitoring, which allows the simultaneous measurement

of strain and temperature.

In another example, a 3D-printed screw with integrated strain gauge is presented. The signal of the
sensor is correlated to the torque, which is used to fasten the screw. In material-integrated sensing

multiaxial loads occur and that their impact on the signal of the sensor is not yet understood properly.

In the last example, the approach of Dumstorff and Sarma for material-integrated sensing of strain and
temperature in machining processes is picked up on and enhanced sensors are being applied.

Measurements results from grinding and deep rolling are presented and analyzed.
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1 Einleitung

Die Gewinnung von Informationen aus dem Inneren eines Materials kann aus verschiedenen Griinden
von Interesse sein. In vielen Fallen ist die Messung des Materialverhaltens direkt wahrend einer
Beanspruchung oder (ber die Zeit unter verschiedenen Lasten gewliinscht, um daraus den
Materialzustand abzuleiten. Anderungen des Materialverhaltens kénnen so festgestellt und deren
Auswirkungen beriicksichtigt werden. Vor allem bei Polymeren ist aber auch die Messung von
Materialparametern wahrend der Herstellung und (iber die Lebenszeit interessant. So kann etwa der
Polymerisationsgrad bestimmt oder eine Wasseraufnahme (iber die Zeit gemessen werden.

Es ist vergleichsweise einfach, Materialdaten von der Oberflache zu erhalten. Daher wird heutzutage
oft aus diesen durch mathematische Modelle auf den Materialzustand im Inneren geschlossen. Die
wirkliche Messung des Zustands im Material gestaltet sich im Allgemeinen weitaus schwieriger, da zu
diesem Zweck entsprechende Sensoren und ggf. auch notwendige Elektronik im Material integriert
werden miussen. Daher muss bei der Integration von Sensoren in Material immer zwischen
Oberflachenintegration und wirklicher Materialintegration unterschieden werden. Die vorliegende
Arbeit beschaftigt sich hauptsachlich mit der Entwicklung und Verwendung von Sensorik, die in

Vollmaterial integriert wird, um Materialeigenschaften im Inneren verschiedener Bauteile zu messen.

1.1 Relevante Messgroflien und geeignete Messverfahren

Mechanisch ist insbesondere die Erfassung von Dehnung und Druck in vielen Anwendungen von
Interesse. Klassische, resistive Dehnungsmessstreifen sind durch ihren einfachen Aufbau, ihre geringe
GroBe und ihre hohe Bestdndigkeit gegeniliber mechanischer, chemischer und thermischer
Beanspruchung in vielen Fallen sehr gut zur Integration in Materialien geeignet. Kapazitive
Dehnungsmessstreifen eignen sich dhnlich gut, ihre Miniaturisierung ist allerdings begrenzt und neben
der Dehnung messen sie immer auch mogliche Veranderungen der Dielektrizitat.

Weitaus schwieriger als die Integration von Dehnungssensoren ist die Integration von Drucksensoren.
Diese sind Ublicherweise in Silizium-Technologie gefertigt. Auch hier ist die Miniaturisierung stark
begrenzt. Zusatzlich ist Silizium als Fremdkdrper in einem Material problematisch, da es sehr starr ist
und bei Beanspruchung des umgebenden Materials daher besonders ausgepragt wie eine Fehlstelle
wirkt. Neue Methoden zur Herstellung von folienbasierte Drucksensoren in Diinnschicht- oder
Dickschichttechnik haben das Potenzial, Drucksensoren hervorzubringen, die fir die Integration in

Materialien deutlich besser geeignet sind.

Temperatur ist eine weitere MessgroRe, die haufig von Interesse ist. Thermisch induzierte
Materialveranderungen kénnen zum Beispiel zur Beschleunigung der Alterung von Bauteilen fiihren
und einen vorzeitigen Ausfall dieser verursachen. Analog zu resistiven Dehnungsmessstreifen ist auch
die Integration resistiver Thermosensoren eine einfache, gut geeignete Methode zur Messung der
Temperatur im Inneren von Materialien. Wegen der in der Regel bestehenden Querempfindlichkeit
resistiver Thermosensoren gegeniliber mechanischer Belastung empfiehlt sich aber auch die

Integration von Thermoelementen.
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Auch chemische Eigenschaften von Materialien konnen von groRem Interesse sein. Viele chemische
Materialkennwerte haben einen Einfluss auf die Leitfahigkeit und Dielektrizitat. Durch die Integration
von einfachen, folienbasierten Interdigitalsensoren kénnen diese beiden Parameter gut gemessen

werden.

Eine grofRe Herausforderung bei der Messung von Materialbeanspruchungen im Inneren des Materials
ist die Interpretation der Messwerte. Nur sehr selten tritt eine Beanspruchung allein auf. Haufig wirkt
eine Kombination aus Beanspruchungen oder Materialveranderungen auf einen integrierten Sensor.
Die Unterscheidung der fiir die Verdnderung des Sensorsignals verantwortlichen GréRen ist denkbar
schwierig. So kann etwa die Widerstandsdanderung eines Dehnungsmessstreifens nicht nur durch
Dehnung, sondern auch durch Temperaturdnderungen beeinflusst werden. Bei einigen
Messmethoden kann durch geeignete Kompensationsmethoden der Einfluss von StorgréRen schon bei
der Messwertaufnahme ausgeglichen werden. Bei anderen Methoden kann die MessgroRe wiederum
durch geeignete Verarbeitung der Messdaten extrahiert werden. Letztlich gibt es aber auch

Messverfahren, bei denen die Unterscheidung verschiedener Einflussgroflen nicht moglich ist.

1.2 Materialien und Integrationsverfahren

Neben den relevanten MessgrofRen und deren Erfassbarkeit stellt sich die Frage nach geeigneten
Materialien, in die Sensoren integriert werden koénnen, und zur Integration geeigneten
Herstellungsverfahren. Grundsétzlich kdnnen Sensoren in jedes Material integriert werden. Bestimmte

Materialien bieten aufgrund ihrer Herstellung allerdings Vorteile bei der Integration.

Viele Polymere liegen vor der Polymerisation als fliissige Monomere vor. Hier ist die Integration von
Sensoren wahrend der Polymerisation besonders einfach. Das Ausgangsprodukt kann den Sensor
einfach umflieBen und dann in der Regel ohne oder nur mit geringer Beanspruchung vernetzt werden.
Die Integration von Sensoren in nicht-fliissige Polymere ist ebenfalls méglich. Hierbei ist jedoch zu
beriicksichtigen, dass die Offnung im Material, in die der Sensor eingebracht wird, haufig nicht wieder
ohne bleibende Beeintrachtigung wieder verschlossen werden kann. Es gilt daher, diese Beschadigung
so klein wie moglich zu halten.

Die Integration von Sensoren in metallische Werkstoffe stellt mehrere sehr hohe Anforderungen an
die Sensoren. Zum einen ist es durch das Schmelzen von Metallen zwar moglich, einen Sensor form-
oder sogar stoffschlissig zu umschlieRen, hierfiir sind aber in der Regel hohe Temperaturen
notwendig, die ein Sensor unbeschadet (iberstehen kénnen muss. Zum anderen ist die verldssliche
elektrische Isolation des Sensors gegeniiber dem ihn umgebenden Metall erforderlich. Dieses Problem
ist wegen eines Mangels an hochtemperaturbestdandigen, einfach verarbeitbaren und zuverladssigen

Isolatoren nicht zu vernachlassigen.

Viele Keramiken werden in einem Sinterprozess hergestellt. Hierbei ist es, dhnlich wie bei fllssigen
Polymeren, sehr gut moglich, Sensoren in das Material zu integrieren. Das keramische Material liegt
haufig als Pulver vor und wird dann unter Druck und Temperatureinfluss gesintert. Ein Sensor kann

dabei einfach und wenigstens formschlissig mit in die Keramik eingebracht werden.
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1.3 Der Sensor im Material

Unabhangig vom Material, in das ein Sensor eingebracht wird, stellt dieser immer einen Schaden in
der strukturellen Integritat des Materials da. Im Idealfall beeintrdchtigt der Sensor das umgebende
Material nicht maRgeblich. Dies ist in der Regel der Fall, wenn der Sensor ausreichend klein, sein
mechanisches Verhalten dem des Materials dhnlich und die mechanische Anbindung an das Material
gut ist. Im schlimmsten Fall stellt der Sensor im Material eine Wunde oder Fehlstelle da, von der eine

Kerbwirkung ausgeht. Bei Beanspruchung ist die Stabilitdt des Materials dann beeintrachtigt.

Eine zentrale Frage, die sich bei der Integration von Sensoren in Material immer wieder stellt, ist, wie
das Signal des Sensors aus dem Material herausgefiihrt werden kann. Dieser Aspekt ist eng damit
verknipft, welcher Ansatz zur Integration und Kontaktierung des Sensors verfolgt wird. In [1] sind drei

Ansatze dazu beschrieben:

1. Sensor und Elektronik werden gehaust und auf einer Leiterplatte montiert und diese wird in
ein Material eingebettet. Die SignalUbertragung erfolgt durch Kabel, die aus dem Material
gefiihrt werden.

2. Sensor und Elektronik werden ohne Hausung einzeln auf einer flexiblen Leiterplatte montiert.
Die Leiterplatte wird aus dem Material herausgefiihrt und das Signal kann abgegriffen werden.

3. Der Sensor selbst wird folienbasiert ausgefiihrt und integriert. Die Kontakte werden aus dem

Material gefiihrt. Die Elektronik wird nicht mit in das Material eingebettet.
Mit jedem Schritt nimmt das Fremdvolumen im Material ab und der Wundeffekt wird verringert.

Die vorliegende Arbeit behandelt einige der genannten Aspekte und stellt neue Entwicklung und
Problemldsungskonzepte vor. In Kapitel 2 werden einige Anwendungsfalle fiir materialintegriertes
Messen nadher vorgestellt und die daraus abgeleiteten Anforderungen an die Sensoren beschrieben.
Kapitel 3 und 4 stellen die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Sensoren zur Messung der
mechanischen GroRRen Dehnung und Druck sowie der Temperatur vor, die fiir die Materialintegration
vielversprechend scheinen und untersucht deren Potential zur Integration. In Kapitel 5 wird die
Integration von Sensoren in Elastomerdichtungen beschrieben. Kapitel 6 beschéaftigt sich mit der
Integration von Sensoren in additiv gefertigte Polymer-Bauteile. Kapitel 7 zeigt die Moglichkeiten des
Einbringens von Sensoren in metallische Werkstoffe zur Charakterisierung von Fertigungsprozessen
auf. In Kapitel 8 werden die Erkenntnisse dieser Arbeit noch einmal zusammengefasst und ein Ausblick

in kiinftige Entwicklungen und Potentiale gegeben.

1.4 Einordnung dieser Arbeit

Die Versuche und Messungen in der vorliegenden Arbeit wurden Gberwiegend im Rahmen des Projekts
IGF 18695N ,Sensorintegration in Elastomerdichtungen fir die Zustandsiberwachung” (kurz:
,Intelligente Dichtung”) in Zusammenarbeit mit dem Deutschen Institut fir Kautschuktechnologie e.
V. Hannover und des Teilprojekts C04 ,Messung der Werkstoffbeanspruchungen mit
materialintegrierten Sensoren” des transregionalen Sonderforschungsbereichs 136
,Prozesssignaturen” (kurz: ,SFB TR 136 TP C04“) in Zusammenarbeit mit verschiedenen Lehrstiihlen

der Universitdt Bremen und der RWTH Aachen, dem Leibniz Institut fir werkstofforientierte
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Technologie Bremen und der Oklahoma State University durchgefiihrt. Die Gemeinsamkeit der
Projekte ist der Wunsch, mechanische und thermische GréRen im Inneren von Materialien zu messen.
Die in dieser Arbeit vorgestellten Sensoren und Messverfahren sind entsprechend immer mit dem
Projekthintergrund zu betrachten und die Entwicklung erfolgte hauptsachlich anhand der

Anforderungen aus den Projekten.

Im Projekt , Intelligente Dichtung” sollen vor allem die GréBen Dehnung und Druck in Elastomer-
Dichtungen gemessen werden. Dazu werden diinne, folienbasierte Sensoren bendtigt, die sich bei der
Herstellung einer Dichtung in diese integrieren lassen. Die gewonnenen Messwerte sollen zur

Zustandsiiberwachung der Dichtung wahrend ihrer Einsatzzeit genutzt werden.

Im Rahmen des SFB TR 136 wird die Wirkung von traditionellen Fertigungsverfahren auf den
bearbeiteten Werkstoff untersucht. Hierbei wird priméar der Stahlwerkstoff 42CrMo4 untersucht. Im
TP C04 sollen Sensoren fiir Dehnung und Temperatur so in Werkstiicke integriert werden, dass diese
die Beanspruchung des Werkstlicks in dessen Randzone, also an oder knapp unter der Oberflache, bei
verschiedenen Fertigungsverfahren messen. Ziel ist das Verstdandnis von Modifikationsmechanismen

in der Randzone von Werkstlicken.







2 Materialintegriertes Messen

Zustandsinformationen aus dem Inneren eines Materials zu gewinnen, setzt voraus in der Lage zu sein,
geeignete Sensoren unbeschadigt in das Material einbringen zu kénnen. AuRerdem darf die Integritat

des Materials selbst durch den Sensor nicht malRgeblich beeinflusst werden.

Der Integrationsprozess stellt hohe Anforderungen sowohl an den Sensor als auch an den
Fertigungsprozess des Materials selbst. Das Einbringen von Sensoren ist prinzipiell in jedes Material
moglich. Oft sind aber spezielle Herstellungsverfahren nétig, damit die Integration gelingt. Vor allem
hohe Verarbeitungstemperaturen stellen oft eine Herausforderung dar. Eine Vielzahl heutzutage
verfligbarer Sensoren ist nicht dafiir geeignet, hohen Temperaturen und groRen Kraften, wie sie etwa
beim Gielen und Umformen von Metallen auftreten, standzuhalten. Die Integration von Sensoren fallt
daher in Materialien, die unter weniger harschen Bedingungen verarbeitet werden, wesentlich
leichter. Durch geeignete Anpassungen an Sensoren und Verarbeitungsprozessen konnen viele Hirden
allerdings umgangen werden. [1]

Neben den Schwierigkeiten des Integrationsprozesses stellt sich auch die Frage, welchen Einfluss ein
integrierter Sensor auf das makroskopische Verhalten eines Bauteils hat. Haufig agiert ein Sensor als
Fremdkorper im Material. Die resultierende ,,Wunde” kann als Materialfehler angesehen werden und
daher zum Ausfall oder zu beschleunigter Abnutzung des Bauteils flihren. Neben der GroRe des Sensors
spielen bei der Beurteilung dieses Effekts vor allem die Einbindung des Sensors im Material und der
Unterschied im mechanischen Verhalten des Sensors und des Materials selbst eine entscheidende
Rolle. Ist der Sensor nicht gut im Material eingebunden, so entstehen an seinen Kanten Kerben im
Material. Ebenso kann es durch Unterschiede bei dem Verhalten bei Belastung, wie etwa
unterschiedlich starker Ausdehnung, zum Auftreten erhéhter Spannung im Material kommen. Beide
Effekte werden letztendlich durch die GroRRe des Sensors stark beeinflusst. [1, 2]

2.1 Effekt des Sensors als Fremdkorper im Material

Zur Veranschaulichung des Wundeffekts wird mit dem Abbildung 2.1 gezeigten Modell eine einfache
FEM-Simulation durchgefiihrt. In einen 30 mm x 10 mm groBen Probekdrper wird ein 3 mm x 0,5 mm
Inlay eingebracht. Die Abmessungen des Inlays sind denen vieler gangiger Sensoren ahnlich. Auf der
rechten Seite wird der Probekérper fest gelagert, auf der linken Seite wird eine feste Last beaufschlagt.
Die Eigenschaften des Matrixmaterials werden nicht verandert. Das mechanische Verhalten des Inlays
wird durch eine Variation des E-Moduls relativ zum E-Modul des umgebenden Materials geandert.
Betrachtet wird der durch den gestrichelten Kasten markierte Bereich direkt an der Grenze zwischen

Matrix und Inlay.
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Abbildung 2.1: Probekdrper mit Inlay und Last

Abbildung 2.2 zeigt die Beanspruchungsverteilung im betrachteten Bereich bei verschiedenen E-
Modulen des Inlays. Das Verhaltnis der E-Module von Matrix und Inlay V ist definiert als

Elnlay
V=—
EMatrix (1)

Abbildung 2.2: Von-Mises-Vergleichsspannung in MPa : VV = 0,1 (oben links), V = 1 (oben rechts),
V = 10 (unten)

Flr den Fall, dass das Matrixmaterial das gleiche elastische Verhalten wie das Inlay aufweist (V = 1),
ist eine homogene Verteilung der Beanspruchung zu sehen. Deutliche Unterschiede in der
Beanspruchungsverteilung sind zu erkennen, wenn das Inlay der Verformung weniger (V = 0,1) bzw.
mehr (V = 10) Widerstand entgegensetzt. Im ersten Fall ist die Beanspruchung des Inlays deutlich
geringer als die des umgebenden Materials. Insbesondere an den Ecken des Inlays weist das
Matrixmaterial eine deutlich erhéhte Beanspruchung auf. Flir den zweiten Fall ist neben dem ebenfalls
auftretenden Anstieg der Beanspruchung der Matrix an den Inlay-Ecken ein starker Anstieg der
Beanspruchung des Inlays zu sehen. In beiden Fallen ist von einer erhéhten Beanspruchung des
gesamten Probekoérpers durch Unterschiede im mechanischen Verhalten der beiden verwendeten

Materialien auszugehen. Ahnliche Ergebnisse kénnen auch fiir andere Lastfille festgestellt werden.




Materialintegriertes Messen

Vor allem die Beanspruchung des Inlays steigt bei einer deutlich h6heren Festigkeit dessen gegeniiber
dem umgebenden Material stark an. (1) Dies erschwert etwa die Verwendung Silizium-basierter

Sensoren, da Silizium ein sehr hohes E-Modul hat.

2.2 Anforderungen an Sensoren zur Materialintegration

Eine der wichtigsten Anforderungen an Sensoren, damit diese sich zur Materialintegration eignen, ist
ohne Zweifel die Minimierung des oben beschriebenen Wundeffekts. Bei der Materialintegration
ergeben sich aber auch viele weitere Anforderungen, die oft stark von der Anwendung abhangen. Im
Folgenden werden einige Aspekte betrachtet, die beim Design geeigneter Sensoren bericksichtigt

werden sollen oder gar missen.
2.2.1 Anforderungen des Integrationsprozesses

Die offensichtlichste Anforderung an jeden Sensor, der in ein Material integriert werden soll, ist, dass
er den Integrationsprozess moglichst unbeschadet liberstehen muss. Dabei tritt bei der Integration
selten nur eine Belastung auf. Haufig erfolgt die Integration des Sensors wahrend der Herstellung eines
Bauteils. Soll ein Sensor etwa beim GieRBen in eine Metallschmelze integriert werden, so muss er primar
die dort vorherrschenden Temperaturen ertragen. Neben der thermischen Belastung tritt aber haufig
auch eine mechanische Belastung auf, hier etwa durch den Schmelzefluss oder thermisch verursachte

Ausdehnung von Materialien.

Es lasst sich festhalten, dass grundsatzlich bereits in einer frihen Phase der Entwicklung der
vorgesehene Integrationsprozess analysiert und seine Anforderungen an den Sensor berticksichtigt
werden missen. Dies betrifft vor allem die Geometrie des Sensors und die zur Herstellung des Sensors

verwendeten Materialien und Prozesse.
2.2.2 Eignung zur Detektion der erwarteten MessgroRe

Unabhdngig vom Integrationsprozess muss der integrierte Sensor in der Lage sein, die gewiinschte
MessgroRe zu erfassen. Hierbei geht es vor allem darum, dass bereits vor der Entwicklung des Sensors
klar sein sollte, welche MessgrofRe in welcher GroRenordnung und mit welcher Genauigkeit erfasst

werden soll.

Durch Einschrankungen in der Wahl von Materialien und Fertigungsprozessen ist diese Frage umso
entscheidender, da moglicherweise im Normalfall besonders gute zur Herstellung von Sensoren
geeignete Materialien und Geometrien nicht verwendet werden kdnnen. Ein Beispiel hierfir sind etwa
herkédmmlich Silizium-Drucksensoren, die zwar gut erforscht und sehr drucksensitiv, gleichzeitig aber
nicht beliebig miniaturisier- und flexibilisierbar sind und bei ungeeigneter Belastung zum schnellen

Ausfall neigen.

Wichtig ist auch, dass die GroBenordnung der Messgrofle bekannt ist. Viele MessgrofRen im Inneren
von Materialien lassen sich nicht intuitiv abschatzen. Hierfir kann es besonders hilfreich sein, die
geplanten Einsatzszenarien in eine Modellrechnung zu Uberfiihren, um einen Eindruck von

auftretenden Belastungen zu gewinnen. Es gilt dann zu berlicksichtigen, dass nicht jeder Sensor jede
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Belastung unbeschadigt erfassen kann. Typische Dehnungsmessstreifen aus Metall verformen sich bei

zu grolRer Dehnung etwa selbst plastisch oder neigen zu erheblicher Nicht-Linearitat des Signalverlaufs.
2.2.3 Optimierung der Belastungsibertragung von Material auf Sensor

Beim materialintegrierten Messen ist es von wichtiger Bedeutung, dass der Sensor keine Wunde im
Material verursacht. Gleichzeitig muss der Sensor sich aber auch so ins Material einbinden lassen, dass
die Belastung des Materials, die der Sensor erfassen soll, gut vom Material auf den Sensor tbertragen
wird. Eine optimale Ubertragung der Belastung wird iiblicherweise durch einen Stoffschluss zwischen
Sensor und Matrix gewahrleistet. Leider ist die Erzielung eines Stoffschlusses in den meisten
Anwendungen nicht oder nur sehr schwierig moglich. Die Ubertragung von mechanischen Belastungen
kann ggf. durch den Einsatz von Haftvermittlern verbessert werden. Thermische Belastungen
verlustfrei zu Ubertragen ist hingegen schwierig, da jeder Materialibergang oft auch eine

Warmeflussbarriere ist.

Letztlich ist damit zu rechnen, dass die durch einen Sensor im Material gemessene Belastung
Abweichungen zur realen Belastung im reinen Vollmaterial aufweist. Durch den Sensor als
Fremdkorper und die Wunde durch den Integrationsprozess ist die Belastungsverteilung im Matrix-
Material oft bereits beeinflusst. Mogliche Abweichungen kdnnen, falls nétig, durch Modellrechnungen

identifiziert und ggf. kompensiert werden.
2.2.4 Kontaktierung zu Messgeraten

Ein Sensor im Material geniigt allein noch nicht, um Messwerte zu generieren. In aller Regel muss der
Sensor zu externen Messgerdten verbunden werden, Uber die das Signal aufgenommen und
weiterverarbeitet wird. Zur elektrischen Verbindung missen typischerweise Kontakte aus dem
Material herausgefiihrt werden. Oft sind Leiterbahnen und Kontakte wesentlich groRer als die
sensitiven Strukturen selbst, so dass eine weitere Schadigung der strukturellen Integritdt des Materials
verursacht wird. AuRerdem ist auch darauf zu achten, dass die Kontaktierungsmoglichkeiten den

Integrationsprozess nicht behindern.
2.2.5 Langzeitstabilitat

Insbesondere in Anwendungen zur Zustandsiberwachung ist es kritisch, dass der integrierte Sensor
selbst eine ausreichende Langzeitstabilitat aufweist. Nur so kann ausgeschlossen werden, dass eine
Anderung des Sensorsignals nicht aus einer Verdnderung des Sensors selbst resultiert. Die
Langzeitstabilitat ist vor allem beim Einsatz von organischen Materialien zur Sensorherstellung fraglich,
da diese z. B. haufig bereits mit geringen Mengen Sauerstoff chemisch reagieren und ihre
Eigenschaften andern konnen. Ein weiteres Problem kann bei vielen Materialien das FlieRen sein, das

auftreten kann, wenn der Sensor liber lange Zeit dauerhaft mechanisch belastet wird.
2.2.6 Belastbarkeit und Interpretierbarkeit gemessener Grofsen

Gelingt es letztlich, sensorisch Informationen aus dem Inneren eines Materials zu gewinnen, stellt sich
die Frage, wie die gemessenen GroRen zu interpretieren sind. Da der Sensor fast immer einen

Fremdkorper im Material darstellt und das Verhalten des Gesamtsystems je nach Anwendung mehr
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oder weniger stark beeinflusst, muss Gber Modellrechnungen der Einfluss des Sensors ermittelt
werden. Erst dann kann eine Aussage dariber getroffen werden, inwiefern die Messwerte eine

Aussage Uber das Materialverhalten erlauben.

2.3 Beispiele materialintegrierter Sensorik

Sowohl im wissenschaftlichen als auch im kommerziellen Umfeld gibt es bereits eine Vielzahl von
Beispielen flir materialintegriertes Messen. Im industriellen Umfeld werden dabei haufig kommerzielle
Sensoren nachtraglich in an sich bereits fertige, funktionsfahige Bauteile integriert. Ein typisches
Beispiel hierfir sind Temperatursensoren, die Uber einen Schraubanschluss am Gehause direkt in ein
Innengewinde in einem Bauteil geschraubt werden kénnen. So werden etwa Temperaturen an
verschiedenen Stellen in Verbrennungsmotoren gemessen. Ein solcher Aufbau hat den Vorteil, dass
der Sensor durch sein Gehduse gut geschiitzt und durch die Schraubverbindung im Schadensfall
einfach auszutuschen ist. Dafir wird in Kauf genommen, dass der Sensor samt Gehause sehr groR ist
und eine entsprechend groRe Schwachstelle im Bauteil erzeugt. AuRerdem kann das Gehause das

Messergebnis etwa durch mangelhafte thermische Leitfahigkeit deutlich beeinflussen. [3]

In der Forschung wird haufig ein dhnlicher Ansatz bei der Messung von Temperatur genutzt. Hier wird
allerdings der Genauigkeit der Messung der Vorzug gegenliber Zuverldssigkeit und
Wiederherstellbarkeit im Schadensfall gegeben. Dazu wird etwa auf ein groRes Gehduse mit
Schraubanschluss verzichtet. Stattdessen werden zum Beispiel feine Thermoelemente mit einfacher,
diinner Verkapselung in kleine Bohrungen in Bauteilen eingebracht. Die Schwachstelle im Bauteil ist so

wesentlich geringer und die Messungenauigkeit durch das Gehaduse wird deutlich reduziert. [4]

Die Messung von mechanischen und chemischen GroRRen erfordert in der Regel Sensoren, die sich nicht
so leicht miniaturisieren lassen wie Thermoelemente. Dies stellt kein Problem dar, solange ein
Wundeffekt vernachlassigbar ist. Ein typisches Beispiel dafilir ist die Integration von optischen
Dehnungsmesssystemen in Beton-Bauteile [5] oder StralRenbelédge [6]. Hierbei werden optische Fasern
mit Faser-Bragg-Gittern (FBG) ins Material eingebracht. Bei Verformung dieser dndert sich die
Amplitude des einbrachten Lichts durch Interferenz. Obwohl optische Fasern inklusive ihrer Mantelung
relativ zu anderen Sensoren grol8 sind, verursachen sie in den in der Regel noch wesentlich groReren

Bauteilen nur einen geringen Wundeffekt.

Ein Gebiet, in dem die Anwendung von verschiedenen, miniaturisierten Sensoren von grofem
Interesse ist, ist die Integration in Faserverbundwerkstoffe. Das Interesse ist hier stark durch die
Luftfahrtindustrie getrieben, welche an einer Uberwachung der strukturellen Integritit von Bauteilen,
der strukturellen Stabilitdt bei moglichst geringem Gewicht, also bei moglichst geringem
Materialeinsatz, und einer effizienten Herstellung interessiert ist. Zur Uberwachung der strukturellen
Integritat bieten sich diverse Sensoren an. So wurden dazu bereits einfache Dehnungsmessstreifen,
Faseroptiksensoren sowie piezoelektrische Sensoren genutzt. [7] Bei der Herstellung von
Faserverbundwerkstoff-Bauteilen ist besonders die Uberwachung der Aushirtung des Polymers,
welches die Fasern umgibt, von Interesse. Neben indirekten Methoden lber die Messung von Dehnung
bzw. Spannung im Material mit optischen FBG-Sensoren [8] oder DMS [9] Uber die Messung mit

Ultraschallsensoren [10], kommt hier vor allem die dielektrische Messung mit Interdigitalsensoren zum
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Einsatz [11]. Diese Sensoren lassen sich sehr diinn und flexibel gestalten, so dass ihr Einfluss auf die

mechanische Integritat des Bauteils vernachlassigbar ist [12].

Auch im Bereich der reinen Kunststoffbauteile gibt es einige Beispiele fiir integrierte Sensorik. In der
Kunststoffherstellung treten Temperaturen und mechanische Beanspruchungen auf, die die meisten
Sensoren unbeschadet Uberstehen. Abot et al. berichten in [13] Uber ein ganzes Netzwerk von
Dehnungssensoren, dass in einem Kunststoffbauteil die Messung einer Dehnungsverteilung erlaubt.
Die Robotik treibt die Entwicklung von taktilen Sensoren als Hautnachbildung fiir Roboter voran [14].
Im Bereich der Smart Wearables ist vor allem die Integration von Sensoren in Kunststoffgewebe von

Interesse [15].

Im Bereich der in Metall-Bauteile integrierten Sensorik gibt es einige Anséatze. Problematisch ist hierbei
vor allem der Integrationsprozess. Die Integration erfolgt im Idealfall in eine Metallschmelze. Die dabei
vorherrschenden Temperaturen fiihren bei vielen Sensoren zu Beschadigung oder Zerstorung. Im
Bereich des Aluminium-Gusses gibt es einige Beispiele fiir die erfolgreiche Integration verschiedener
Sensoren wie zum Beispiel Dehnungsmessstreifen oder Piezokeramiken [16—18]. Vor allem im Bereich
der Sensorintegration in Stahlbauteile werden haufig entweder Ansatze gewahlt, bei denen
sensorische Strukturen direkt auf der Oberflache von Stahlbauteilen abgeschieden werden [19], oder

Sensoren in Bohrungen oder Nuten im Bauteil mit einer Flgeschicht eingeklebt werden[20-22].

11



3 Sensorik zur materialintegrierten Messung von Dehnung

Mechanische ZustandsgrofRen dienen haufig als entscheidender Indikator fiir Belastungsspielrdaume
und -grenzen. Die am einfachsten zu messenden GroRen sind dabei Dehnung und Druck. Haufig lassen
sich aus der Kenntnis einer dieser beiden GréRen vielfiltige Informationen ableiten. Allen voran kann
auf mechanische Spannungen in Bauteilen geschlossen werden, deren maximale Hohe oft als

Versagenskriterium definiert ist.

Die Dehnung gibt die Ldngenanderung eines Bauteils in Relation zur Ausgangslange an und ist daher
einheitenlos. Jedes Material verandert bei mechanischer Belastung seine Form. Insbesondere bei
metallischen Werkstoffen sind die Ldangenanderungen, die ein Bauteil vor einer plastischen
Verformung ertragen kann, gering. Die sog. Dehngrenze, bis zu deren Erreichen Verformungen in der
Regel elastisch und somit reversibel geschehen, liegt fiir viele Metalle bei 0,2%. Die Erfassung von
Dehnungen bis zu dieser Grenze ist daher von besonderem Interesse und viele Messverfahren wurden
mit Blick auf diesen Messbereich optimiert. Metallische und Halbleiter-Dehnungsmessstreifen eignen
sich gut, um diese geringe Dehnung zu erfassen.

Bei Polymerwerkstoffen kdnnen weitaus héhere elastische Dehnungen auftreten als bei Metallen.
Viele Kunststoffe lassen sich um mehrere Prozent reversibel dehnen. Elastomere kdnnen sogar lber
100% hinaus elastisch gedehnt werden. Die Messung solch groBer Dehnungen mit
Dehnungsmessstreifen ist nicht ohne weiteres moglich, da die Messstreifen selbst sich bei derart
hohen Dehnungen irreversibel verformen oder ganz zerstort werden und starke Nichtlinearitaten im

Messsignal auftreten.

Ein besonderer Fokus in dieser Arbeit liegt auf der Entwicklung und Erprobung von
Dehnungsmessstreifen, die das Potential besitzen, unbeschadet in Vollmaterial integriert werden zu
kénnen, geringe Dimensionen und eine gute Sensitivitdt aufzuweisen und zur Messung groRer

Dehnungen geeignet zu sein.

3.1 Charakteristika von Dehnungsmessstreifen

Die wichtigste KenngroRe eines Dehnungsmessstreifens ist der sog. k-Faktor (eng. Gauge Factor—G.F.).
Dieser gibt das Verhiltnis zwischen Dehnung und relativer Anderung der MessgréRe an. Der k-Faktor
wird haufig idealisiert als konstanter Wert angenommen, so dass ein linearer Zusammenhang zwischen

Dehnung und MessgroRe besteht, wie er in Gl. (2) beschrieben ist.

Messgrofiendanderung I
= *
Ausgangswert der Messgrofie € (2)
Fir resistive DMS lautet die Formel dann entsprechend:
Widerstandsanderung AR "
= —= *
Ausgangswiderstand R, € (3)

Fiir kapazitive DMS gilt analog:
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Kapazititsanderung AC
——=—=kxe€
Ausgangskapazitit  C, (4)

Um den k-Faktor zu bestimmen, muss der Dehnungsmessstreifen um eine bekannte Dehnung gedehnt
werden und gleichzeitig die dadurch auftretende Messgrofendanderung gemessen werden. Dabei ist
darauf zu achten, dass Stoérungen etwa durch Temperaturschwankungen oder elektromagnetische

Einkopplungen vermieden werden.
3.1.1 Methoden zur Bestimmung des k-Faktors

Die Norm VDI/VDE 2635-1 [23] sieht zur Bestimmung der Charakteristika eines DMS den Zugversuch
oder einen Biegeversuch vor. In Abbildung 3.1 sind die beiden Versuchsaufbauten dazu schematisch
dargestellt. Am einfachsten lasst sich der k-Faktor im genormten Zugversuch (z. B. nach ISO 6892-
1:2016 [24]) bestimmen. Dazu wird ein Dehnungsmessstreifen auf eine Zugprobe aufgebracht. Diese
wird in einer Zugmaschine dann definiert gedehnt. Die Dehnung wird auf den DMS (ibertragen und so
eine Anderung der MessgréRe verursacht. Der k-Faktor kann anschlieRend aus bekannter Dehnung

und Messwerten berechnet werden.

I
i%

= \ersuchslange | #

Abbildung 3.1: Aufbauten zur Bestimmung des k-Faktors: (links) Zugversuch, (rechts) Biegeversuch

Diese Methode eignet sich grundsatzlich immer dann, wenn der Dehnungsmessstreifen folienbasiert
ausgefihrt ist, also kein starres Substrat hat. Dies liegt daran, dass der DMS glatt und vollflachig auf
den Priifkérper aufgebracht werden muss, um eine ideale Ubertragung der Dehnung zu gewéhrleisten.
Andernfalls kann nicht davon ausgegangen werden, dass ein DMS die gleiche Dehnung wie der

Prifkorper erfahrt und die Berechnung des k-Faktors kann fehlerhaft sein.
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Geht es darum, Dehnungsmessstreifen in Material zu integrieren, so kann nicht immer eine
folienbasierte Losung zum Einsatz kommen. Dies ergibt sich aus den verschiedenen Anforderungen,
die der Integrationsprozess an den Sensor stellt. Insbesondere bei der Integration in Metalle ist die
Verwendung eines starren Substrats unausweichlich. Die Bestimmung des k-Faktors wird dadurch
erheblich erschwert. Alternativ zum Zugversuch kann der Dreipunktbiegeversuch zur Bestimmung des
k-Faktors genutzt werden. Hierbei wird ein Probekdrper mit DMS auf zwei Schenkeln gelagert und
dann mit einem Stempel mittig durchgebogen. Die Bestimmung der Dehnung entlang der Unterseite
des Probekorpers, wo der DMS platziert ist, ist aus Versuchsdaten moglich, wenn auch deutlich
umstandlicher als im Zugversuch. Zunachst muss dazu das E-Modul der Probe E berechnet werden,
wenn dieses nicht ohnehin bekannt ist. Fiir dieses gilt

Fx3
Ex=o 70 (5)

48 x I xw
wobei F die aufgebrachte Kraft, [ der Abstand zwischen den Auflagern, I das Flachentragheitsmoment
der Probe und w die Durchbiegung der Probe ist. Die Spannung an der Unterseite des Probekdrpers ist

gegeben durch

F *1
4xW (6)

Oy =

wobei W das Widerstandsmoment der Probe ist. Sowohl das Flachentragheitsmoment I als auch das
Widerstandsmoment W sind rein von der Geometrie des Probenquerschnitts abhdngige Werte und
deren Bestimmung lasst sich gangigen Tabellenwerken wie [25] entnehmen. Die Berechnung der
Dehnung erfolgt aus dem Zusammenhang zwischen Spannung und Dehnung. Fiir linearelastische
Materialien ergibt sich die Dehnung nach dem Hook’schen Gesetz als

€y =

Ox
E, (7)

Der grofle Nachteil der k-Faktor-Bestimmung im Dreipunktbiegeversuch ist die Notwendigkeit, die
Position des DMS exakt zu kennen. Die maximale Dehnung tritt direkt unterhalb des Stempels auf und
der DMS muss daher genau dort platziert werden. Leichte Lageabweichungen kénnen das Ergebnis der

Messung verfalschen, da von einer falschen Dehnung ausgegangen wird.
3.1.2 Der k-Faktor bei resistiven Dehnungsmessstreifen

Ein resistiver DMS kann als einfacher Leiter mit der Lange |, dem Leitungsquerschnitt A und dem

spezifischen Widerstand p betrachtet werden. Der Grundwiderstand des Leiters ist dann

Ro=—4 (8)

Wird der DMS gedehnt, dann wird die messbare Widerstandsanderung durch die Langenanderung Al,
die Querschnittsinderung AA und die Anderung des spezifischen Widerstands Ap verursacht. Die

relative Widerstandsanderung ergibt sich durch partielle Differentiation von (8) als
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AR Al AA  Ap

R_o_ lo A0+Po (3)

Aullerdem gilt fur die durch Querkontraktion verursachte Querschnittsdnderung unter

Berlicksichtigung der Poisson-Zahl v

AA Al

AN (10)

Setzt man Gl. (10) in Gl. (9) ein, dann ergibt sich fiir den k-Faktor

AR Bp
LI Po
I I

Der k-Faktor ist letztendlich also abhéngig von der Poisson-Zahl des Leitermaterials und der Anderung

des spezifischen Widerstands des Materials durch Dehnung. [26]
3.1.3 Temperaturempfindlichkeit

Ein groRes Problem bei der Dehnungsmessung mit DMS ist die grundséatzlich vorhandene
Querempfindlichkeit gegeniiber Temperatur. Bei resistiven DMS ergibt sich diese aus dem

thermoresistiven Effekt als

AR _ )
R_O(T)—1+aT*(T—T0)+ﬁT*(T—T0) (12)

wobei ar und Br die Temperatur-Widerstands-Koeffizienten (engl. Temperature Coefficient of
Resistance — TCR) ersten und zweiten Grades und 7,die Temperatur bei der Bestimmung von RO sind.
Bei der Messung von Dehnung bei sich dndernder Temperatur ergibt sich unter Vernachlassigung

hohergradiger TCR dann eine Gesamtwiderstandsdanderung von

A_R _ ARDehn. + ARtemp
Ro R

Bei der Dehnungsmessung ist es also wichtig, eine konstante Temperatur zu gewahrleisten oder den
Einfluss von Temperatur zu kompensieren. Zwei Methoden zur Temperaturkompensation haben sich
in der Vergangenheit etabliert. Die einfachste Methode ist die Messung von Dehnung und Temperatur
mit einem DMS und die gleichzeitige Messung der Temperatur mit einem Temperatursensor, z. B.
einem Thermoelement. Die Widerstandsanderung des DMS durch Temperatureinfluss kann bei dann

bekannter Temperatur mathematisch kompensiert werden.

Die am weitesten verbreitete Methode zur Temperaturkompensation ist die Nutzung von zwei DMS,
einem aktiven und einem passiven, in Halb- oder Voll-Briicken-Verschaltung. Die beiden DMS haben
dabei die gleichen Dimensionen und so auch den gleichen Ausgangswiderstand. Sie werden, wie in
Abbildung 3.2 dargestellt, in Reihe geschaltet. Der aktive Dehnungsmessstreifen erfahrt eine

Widerstandsanderung durch Dehnung und Temperatur. Der passive DMS ist gegenliber dem aktiven
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um 90° gedreht angeordnet und erfahrt so eine vernachlassigbare Dehnung. Sein Widerstand andert
sich nur durch Temperatureinfluss. Die Briickenspannung dndert sich jetzt nur noch durch Dehnung,

der Temperatureinfluss wird kompensiert.

|

N
ARtemp
I 3
N ARtemp
N\ ARstrain

n

Abbildung 3.2: Temperaturkompensation mit aktivem und passivem DMS

Die hauptsachlichen Nachteile beider Methoden ist der groRe Platzbedarf durch den zusatzlichen
Temperatursensor bzw. den zweiten DMS sowie die problematische Annahme, dass aktiver DMS und
Temperatursensor bzw. passiver DMS dieselbe Temperaturanderung erfahren. Diese beiden Aspekte
sind im Rahmen der Integration von Sensoren in Materialien besonders problematisch, da der Sensor
haufig insgesamt moglichst klein sein muss und im Inneren von Materialien hohe 6rtliche
Temperaturgradienten auftreten kénnen. Neben der allgemeinen Temperaturabhangigkeit der
Resistivitat besteht diese bei vielen Materialien auch fir den k-Faktor [27, 28]. In der Regel nimmt die

Dehnungssensitivitat bei steigender Temperatur ab.

3.2 Tragermaterial fur Dehnungsmessstreifen

Die ersten Dehnungsmessstreifen bestanden aus Drahten, die in Messgitterform gebogen und auf eine
Tragerfolie aufgeklebt wurden. Moderne DMS werden in der Regel durch das Beschichten eines
Foliensubstrats mit einer diinnen Metallschicht und die Strukturierung dieser Schicht, z. B. mittels
Lithographie und Atzen oder per Laserstrukturierung, hergestellt. Als Folienmaterial kommt dabei in
den meisten Féllen ein Polyimid zum Einsatz. Polyimide sind Hochleistungspolymere, die sich durch
gute mechanische Eigenschaften und exzellente chemische und thermische Stabilitdt auszeichnen. Das
am weitesten verbreitete Polyimid ist Kapton von der Firma DuPont. Polyimide kdnnen als fertige Folie
oder aber auch als flussiger Precursor erworben werden. In der Mikrosystemtechnik ist es Gblich,
flissige Precursoren zu verwenden und im Spin-On-Verfahren diinne Polymerschichten auf

Tragerwafern zu erzeugen.

Im Rahmen dieser Arbeit wird vielfach das Polyimid U Varnish S von der Firma UBE Chemicals als
Tragerfolie oder Isolationsschicht fiir Dehnungsmessstreifen genutzt. Aus dem flissigen Precursor wird
dazu eine Schicht erzeugt, die im Normalfall 5 um dick ist. Nach dem Aufbringen des Precursors im
Spin-On-Verfahren wird die entstandene Schicht unter Temperatureinfluss im Vakuum polymerisiert.
Der Standardprozess zur Polymerisierung nutzt dabei das in Abbildung 3.3 gezeigte Temperaturprofil
mit einer maximalen Temperatur von 450°C. Im Temperaturbereich bis 150°C wird dabei hauptsachlich
das Losemittel des fllssigen Precursors verdampft. Zwischen 150°C und 250°C findet die Imidisierung
statt. Das Ausheizen oberhalb von 250°C kann eine weitere Imidisierung stattfinden und das Material

entwickelt eine teilkristalline Struktur.[29] Die entstehende Schicht zeichnet sich durch eine geringe
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Rauheit, hohe chemische Bestdndigkeit und gute mechanische Eigenschaften aus. Beides sind optimale

Voraussetzungen zur weiteren mikrotechnologischen Bearbeitung.
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Abbildung 3.3: Temperaturprofil zur Polymerisierung von Polyimid [30]

Zur Integration von Sensoren auf Materialien ist die chemische Innertheit des Polyimidtragers eher
nachteilig. Die Oberflache des vollstandig vernetzten Polyimids neigt kaum dazu, im Inneren des
Matrixmaterials chemisch zu haften. Es wurde daher die Moglichkeit untersucht, die Polyimidschicht
nicht vollstandig zu polymerisieren, so dass noch frei Bindungen an der Oberflache verfligbar sind.
Dazu wurde das Polyimid zunachst mittels Dynamischer Differenzkalorimetrie analysiert. Dabei wird
der Precursor in einem Tiegel langsam erhitzt. Als Referenz wird ein leerer Tiegel ebenfalls erhitzt.
Beim Einsetzen der Polymerisationsreaktion wird Energie bendtigt (endotherme Reaktion) oder
abgegeben (exotherme Reaktion). Die Energie wird aus der nétigen Heizleistung zum Aufheizen der
Tiegel berechnet. Da im leeren Tiegel keine Energie zusatzlich erzeugt wird oder verloren geht, kann
durch die Bildung der Differenz des Energiebedarfs zum Aufheizen die durch die Reaktion entstandene
oder aufgenommene Energie ermittelt werden. Das Ergebnis ist in Abbildung 3.4 dargestellt. Es ist
sowohl im Verlauf der Heizleistung des Polyimid-Tiegels als auch in der Differenzansicht eindeutig zu
erkennen, dass die Polymerisationsreaktion im Bereich von ca. 200°C bis 220°C stattfindet. Ein kleiner
Ausschlag bei ca. 305°C kann auf eine leichte Nachvernetzung hinweisen. Oberhalb dieser Temperatur
ist keinerlei weitere chemische Reaktion festzustellen. Es kann davon ausgegangen werden, dass das

Polyimid bei 220°C vollstandig oder nahezu vollstandig polymerisiert ist.
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Um die thermische Stabilitdt des Polyimid zu ermitteln, wurde zusétzlich eine thermogravimetrische
Analyse des Polyimids durchgefiihrt. Dabei wird das Gewicht des Precursors bei der Erhitzung
gemessen. Die Ergebnisse sind in Abbildung 3.5 gezeigt. Es ist gut zu erkennen, dass das Gewicht ab
ca. 100°C drastisch zundchst abnimmt. Dieser Effekt ist mit dem Verdampfen des hohen
Losemittelgehalts des Precursors zu erklaren. Nachdem das Lésemittel verdampft ist, ist keine
nennenswerte Veranderung des Gewichts bis ca. 600°C mehr festzustellen. Oberhalb von 600°C
zersetzt sich das Material und ab ca. 650°C sind nur noch einige Riickstdande, die nicht verdampfen,
vorhanden. Die Ergebnisse decken sich mit den Angaben des Herstellers UBE Chemicals, der eine

Temperatur /°C

Abbildung 3.4: Dynamische Differenzkalorimetrie von U Varnish S Polyimid

Dauereinsatztemperatur von 400°C und eine Kurzzeitstabilitat bis 600°C garantiert.
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Abbildung 3.5: Thermogravimetrische Analyse von U Varnish S Polyimid
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3.3 Metallische Dehnungsmessstreifen

Metallische Dehnungsmessstreifen sind die alteste und am weitesten verbreitete Form von
Dehnungsmessstreifen. Sie bestehen aus einem metallischen Leiter, der sensitiv gegeniiber Dehnung
ist. Ublicherweise wird der Leiter zu einem Messgitter angeordnet, wie es in Abbildung 3.6 zu sehen
ist. Der maanderférmige Verlauf dient dabei hauptsachlich dazu, einen hohen Grundwiderstand durch
Verlangerung des Leiters auf einer moglichst kleinen Flache zu erzeugen. Wegen der hohen
Leitfahigkeit der meisten Metalle hatte ein kurzer, gerader Leiter einen so geringen Widerstand, dass

dieser nur schwer messbar ware.

Dehnungsrichtung
< —

\

\

Widerstandsdraht  Fgliensubstrat

Abbildung 3.6: Typisches Messgitter eines metallischen Dehnungsmessstreifens

Metallische Dehnungsmessstreifen weisen hadufig einen k-Faktor von ca. 2 auf. Dies ist dadurch zu
erklaren, dass die Widerstandsanderung durch Dehnung hauptsachlich durch eine Veranderung der
Leitergeometrie verursacht wird und eine Anderung des spezifischen Widerstands haufig
vernachlassigt wird. AuRerdem liegt die Poisson-Zahl fiir Metalle typischerweise zwischen 0,2 und 0,4.
Gl. (11) ergibt so [26]

k=-%=14+2v=>[1,4<k<18] (14)

In einigen Ausnahmen, wie etwa bei Platin, das einen k-Faktor von bis zu 6 aufweisen kann, gibt es
andere Mechanismen, die die Widerstandsdanderung zusatzlich beeinflussen. Bridgman [31, 32] hat
etwa fiir bestimmte Werkstoffe eine Anderung des spezifischen Widerstands in Abhingigkeit der

Volumenanderung festgestellt. Diese ergibt sich mit dem Proportionalitatsfaktor x als

Ap AV
FE (15)

Durch Geometrische Zusammenhange gilt

—_— = 7(1 - 21/) (16)

und somit wird
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Ap Al 1—9
- T erd-m) (17)

Flgt man Gl. (17) in Gl. (11) ein, dann ergibt sich

AR
Ro
k=ﬁ=(1+2v)+rc(1—2v)

I

(18)

Somit kann erklart werden, dass Metalle einen groReren k-Faktor als 2 haben, wenn eine
dehnungsabhingige Anderung des spezifischen Widerstands auftritt.

Die Vorteile von metallischen Dehnungsmessstreifen sind vor allem die einfache und glinstige
Herstellbarkeit und die Einfachheit des Aufbaus, die die DMS flexibel gestaltbar und widerstandsfahig
gegenlber vielerlei Belastungen macht. Die beiden groRen Nachteile metallischer DMS sind zum einen
die vergleichsweise geringe Dehnungsempfindlichkeit und zum anderen die grolle
Querempfindlichkeit gegeniiber Temperatur. Besonders Reinmetalle zeigen eine ausgepragte
Temperaturabhangigkeit ihrer Leitfahigkeit.

3.3.1 Besonderheiten metallischer Dinnschicht-Dehnungsmessstreifen

Verschiedene Annahmen bei der Beschreibung von DMS gelten unter der Annahme, dass die
Dimensionen des Leiters ausreichend groR sind. Der Grund hierfiir scheint historisch bedingt, da DMS
zunachst aus auf Folie geklebtem Draht mit rundem Querschnitt gebaut worden sind. Ein typischer
Wert fiir den Durchmesser einer solchen Drahtes ist 25 um. In diesem GroRRenbereich treten keine
unerwiinschten, die Leitfahigkeit des Materials verandernden Effekte auf. Anders verhdlt es sich bei
DMS, die aus Diinnschichten erzeugt werden. Der Querschnitt des Leiters ist durch die Herstellung
naherungsweise rechteckig mit einer typischen Breite von einigen Mikrometern und einer Hohe von
einigen 10 bis 1000 Nanometern. Abbildung 3.7 verdeutlicht den Unterschied zwischen Draht-DMS
und Diinnschicht-DMS.

D= W

O X OO

Tragermaterial

Abbildung 3.7: Querschnitt eines DMS mit (a) runden Querschnitt (Draht-DMS) und (b) rechteckigem
Querschnitt (Dinnschicht-DMS)

Bei ausreichend diinnen Schichten kdnnen die Streuung von Elektronen an der Oberflache des Leiters
und an Verunreinigungen, Phononen, Fehlstellen oder Versetzungen die Leitfdhigkeit malgeblich

beeintrachtigt [33]. Unterhalb einer Hohe des Leiters von ca. 100 nm lasst sich etwa beobachten, dass
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der k-Faktor von verschiedenen Metallen deutlich abnimmt [34]. In [35] ist am Beispiel von Platin
gezeigt, dass auch der TCR deutlich von der Schichtdicke abhangt. Fur die Verlasslichkeit und
Reproduzierbarkeit von Messungen mit verschiedenen Diinnschicht-DMS ist also eine konstante Hohe

des Leiters besonders wichtig. Gl. (10) wird flr Dinnschicht-DMS mit rechteckigem Leiterquerschnitt

Zu
Al Al
84 _(hew)— (= ahy s wawy B —(@(1vED - v (1-v ) 19
Ay h*w B h*w (19)

Es ist zu erkennen, dass die Hohe des Leiters eines DMS mit der Dehnung abnimmt. Selbst unter der
unginstigen Annahme, dass die Querkontraktionszahl ungefahr 0,5 ist und eine hohe Dehnung von 2%
gemessen wird, verringert sich die Hohe des Leiters allerdings nur um 1%. Bei Leiterhohen um 100 nm
ist dann keine signifikante Anderung des k-Faktors zu erwarten. Bei kleineren Héhen ist die Anderung
des k-Faktors mit der Hohe allerdings starker, so dass der Effekt ggf. nicht mehr vernachlassigt werden

kann.

3.4 Herstellung und Charakterisierung metallischer Dldnnschicht-

Dehnungsmessstreifen

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Diinnschicht-DMS aus verschiedenen Materialien hergestellt und
untersucht, da sie auf Grund ihrer Eigenschaften besonders vielversprechend fiir die Integration in
Materialien erscheinen. Insbesondere der einfache und auch dadurch widerstandsfiahige Aufbau

versprechen grolle Vorteile.
3.4.1 Materialauswabhl

Zur Herstellung der Dehnungsmessstreifen in dieser Arbeit werden ein bis drei Metallisierungen
bendotigt. Die verschiedenen Herstellungsablaufe sind in Abbildung 3.8 abgebildet. Im einfachsten Fall
a) werden sowohl das Messgitter als auch die Zuleitungen in einem Schritt aus derselben
Metallisierung erzeugt. Dieses Verfahren bietet den Vorteil, dass die Prozessierung sehr schnell und
wenig fehleranfillig ist, da nur eine Maskenebene und ein Atzschritt benétigt wird. Nachteilig ist
hierbei, dass die Schichtdicke fiur das Messgitter gering sein muss, um einen ausreichenden
Messwiderstand zu erzeugen, und die Zuleitungen durch die geringe Dicke ggf. auch einen
signifikanten Widerstand ausweisen. Dieser Effekt kann verringert werden, wenn die Zuleitungen

ausreichend breit sind.

Im Fall b) wird durch die Nutzung einer diinnen Metallisierung zur Herstellung des Messgitters und
einer dickeren Metallisierung zur Herstellung der Zuleitungen gewahrleistet, dass die Zuleitungen
einen sehr geringen Widerstand haben, so dass dieser vernachlassigt werden kann. Daflr wird in Kauf
genommen, dass die Fehleranfalligkeit in der Herstellung durch eine zweite Maskenebene und einen
weiteren Atzprozess zunimmt. AuRerdem greift bereits die Einschriankung, dass nur Metalle zusammen

verwendet werden kdnnen, deren Prozessierung auf derselben Oberflache moglich ist.
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Im Fall c) werden bereits zwei verschrankte DMS hergestellt. Die Zuleitungen werden dabei jeweils aus
denselben Metallisierungen wie das Messgitter hergestellt. Es gelten die Einschrankungen der Fille a)
und b).

Im komplexesten Fall d) werden 3 Metallisierungen bendtigt, je eine fir die beiden Messgitter und
eine flr die Zuleitungen. Die Prozessierung von 3 Materialien auf derselben Oberflache ist
technologisch herausfordernd, da die Kompatibilitdt von Herstellungsprozessen entweder nicht
gegeben oder zumindest oft unklar ist. Im Ergebnis entsteht allerdings die beste Kombination aus

verschrankten DMS und niederohmigen Zuleitungen.

a) b) c) d)

(2) o o (2) S (2) — [ JR e ———
(3) s o o o (3) o — (3) ———

Substrat Isolation [l Metall 1 [l Metall 2 Metall 3

Abbildung 3.8: Verschiedene Aufbauten flir Dehnungsmessstreifen : a) Einfacher DMS, b) Einfacher
DMS mit Leiterbahn auf anderem Metall, c) Verschriankte DMS, d) Verschriankte DMS mit

Leiterbahnen aus anderem Metall

Neben der Prozessierbarkeit sind vor allem die Empfindlichkeiten der genutzten Metalle gegeniber
Dehnung und Temperatur von Bedeutung. Nach Gl. (18) ist der k-Faktor bei Metallen aus
geometrischen Griinden zwischen 1,4 und 2. Unterschiede im k-Faktor kénnen nur durch eine
Veranderung der Resistivitdat bei Dehnung erklart werden. In der Literatur finden sich vor allem Platin
und platinhaltige Legierungen, die einen hoheren k-Faktor als 2 zeigen. Eine weitere Ausnahme bildet
Nickel, welches einen negativen k-Faktor von -12 zeigt. Der Grund hierfiir liegt im ferromagnetischen
Verhalten von Nickel, welches den Leitungsmechanismus beeinflusst. Tabelle 1 enthdlt eine
exemplarische Ubersicht von k-Faktoren verschiedener Materialien, die hiufig zur Herstellung von
DMS verwendet werden. Auffallig ist dabei, dass vielfach Legierungen verwendet werden. Dies liegt
daran, dass durch das Mischen verschiedener Metalle oft spezielle Eigenschaften eingestellt werden

kénnen, etwa ein geringer Temperaturkoeffizient.

Tabelle 1: k-Faktoren verschiedener Materialien

Material k-Faktor Quelle
Konstantan 2 [36, 37]
Nichrome 2 bis 2,5 [36, 37]
Nickel -10 bis 2 [36, 37]
Nimonic 90 1,8 [36, 37]
Platin Iridium (95 Pt, 5 Ir) 6,5 [36]

22



Sensorik zur materialintegrierten Messung von Dehnung

Platin-Wolfram (92 Pt, 8 W) 4 [36, 37]
Platin 6,1 [38]
Manganin (83 Cu, 14 Mn, 3 Ni) 0,47 bis 2 [36, 38]

Der Temperaturempfindlichkeit von vielen Metallen ist in einem ahnlichen Bereich. Fiir Diinnschicht-
DMS ist zu erwarten, dass der TCR deutlich geringer als der von Bulk-Material ist. Bei dhnlichen
Schichtdicken wird davon ausgegangen, dass das Verhaltnis zwischen den Temperaturkoeffizienten
allerdings konstant bleibt. Tabelle 2 gibt einen Uberblick {iber die Temperaturkoeffizienten
verschiedener Materialien, die zur Herstellung von DMS genutzt werden. Es wird deutlich, dass viele
Legierungen offensichtlich gerne genutzt werden, da sie nur eine vergleichsweise geringe

Temperaturempfindlichkeit aufweisen.

Tabelle 2: Temperaturkoeffizienten des elektrischen Widerstands flr ausgewahlte Materialien

Material Temperaturkoeffizient (103/K) Quelle
Konstantan 0,01 [39]
Nichrome 0,11 [40]
Nickel 6,0 [39]
Platin Iridium (95 Pt, 5 Ir) 1,9 [41]
Platin-Wolfram (92 Pt, 8 W) 0,24 [42]
Platin 3,92 [39]
Manganin (83 Cu, 14 Mn, 3 Ni) 0,04 [39]
Gold 3,7 [39]
3.4.2 Herstellung

Die Herstellung der metallischen Dehnungsmessstreifen erfolgt in dieser Arbeit grundsatzlich mit Hilfe
von Lithographie und Atzverfahren. Die Laserstrukturierung steht zum einen nicht zur Verfiigung und
zum anderen sind die angestrebten Strukturauflosungen mit Laserstrukturierung kaum zu realisieren.
Als Tragerfolie oder Isolation gegen ein starres, leitfahiges Substrat wird das in Abschnitt 3.2
beschriebene Polyimid U Varnish S von UBE Chemicals verwendet. Die Abscheidung der metallischen

Dinnschichten erfolgt durch Sputtern. Es stehen die in Tabelle 3 gelisteten Materialien zur Verfligung.

Tabelle 3: Abscheidungs- und Strukturierungsprozesse verschiedener Metalle

Material Abscheidung Strukturierung

Gold (Au) DC Sputtern Nasschemisch mit lod-Lésung
oder Au Etch 200

Platin (Pt) DC Sputtern Nasschemisch mit

Konigswasser

Kupfer (Cu)

RF Sputtern

Nasschemisch mit Alketch
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Aluminium (Al) RF Sputtern Nasschemisch mit

Phosphorsdureatzlosung

Titan (Ti) RF Sputtern Nasschemisch mit Oxide Etch
Chrom (Cr) DC Sputtern Nasschemisch mit Chrome
Etch Plus

Die Ergebnisse der Herstellung von DMS aus verschiedenen Materialien ist in den folgenden
Abbildungen gezeigt. Um den elektrischen Widerstand der Kontaktleitungen zum Messgitter gering zu
halten, ist es im Allgemeinen sinnvoll, die Leitungen aus einer dritten, dickeren Metallschicht zu
erzeugen. Abbildung 3.9 zeigt einen Sensor mit zwei verschrankten Messgittern aus Gold und Platin
jeweils mit einer Schichtdicke von 100 nm und Leitungen aus Kupfer mit einer Schichtdicke von
500 nm. Die Prozessierung der drei Metalle ist problemlos mittels nasschemischen Atzens méglich.
Beim Ablésen der Sensoren vom Tragerwafer ist jedoch festzustellen, dass die Sensoren sich selbst
aufrollen. Dies liegt vermutlich an einer hohen intrinsischen Druckeigenspannung der Kupferleitungen.

Die Nutzung der Sensoren ist so kaum moglich.

Abbildung 3.9: Dehnungsmessstreifen mit Messgittern aus Platin und Gold und Leitungen aus Kupfer.
(A) 10 um Strukturbreite, (B) 20 um Strukturbreite. [43]

Abbildung 3.10 zeigt dhnliche Sensoren wie zuvor. Der Unterschied ist hier, dass die Zuleitungen zu
den Messgittern jetzt ebenfalls aus der 100 nm dicken Goldschicht erzeugt werden, aus der auch das
Gold-Messgitter hergestellt wird. Die Sensoren weisen so keine Verformung durch Eigenspannung
mehr auf. Allerdings ist der Widerstand der Zuleitungen so im Bereich von 5 bis 10 % des
Gesamtwiderstands des DMS. Ein Einfluss auf das Messsignal durch eine Verformung und daraus
resultierende Widerstandsdanderung der Leiterbahnen kann so nicht mehr vollstandig ausgeschlossen

bzw. vernachlassigt werden.
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Abbildung 3.10: Dehnungsmessstreifen mit Messgittern aus Platin und Gold und Leitungen aus Gold.
(A) 10 um Strukturbreite, (B) 20 um Strukturbreite. [43]

Da die Kombination von Messgittern aus Platin und Gold sehr gute Fertigungsergebnisse zeigt, wurden
die in Abbildung 3.11 abgebildeten Sensoren hergestellt, bei denen die Leiterbahnen zur Reduktion
des Widerstands aus einer 500 nm dicken Goldschicht mittels Lift-Off-Verfahren erzeugt wurden. Am
Rand der Leiterbahnen ist gut zu erkennen, dass durch den Lift-Off-Prozess Abrisskanten entstehen.
Gelegentlich kommt es zum Kurzschluss zwischen benachbarten Leiterbahnen, wenn nach dem Lift-
Off-Prozess Material zurilickbleibt. Ein Beispiel ist in Abbildung 3.11 (b) zu sehen. Dieses Problem tritt
vor allem dann auf, wenn der Abstand zwischen Leiterbahnen gering ist.

Abbildung 3.11: Dehnungsmessstreifen mit Messgittern aus Platin und Gold und Leitungen aus Gold.
[43]

In Abbildung 3.12 sind Messgitter aus Platin und Titan mit Leiterbahnen aus Gold zu sehen. Die
Herstellung funktioniert ohne Probleme. Nach dem Prozessieren der Titanschicht kénnen in den
Platinstrukturen jedoch Fehlstellen beobachtet werden. Hierbei handelt es sich vermutlich um
Woélbungen, die durch mechanische Spannungen in der Titan-Schicht auf die bereits vorhandenen
Platinstrukturen Gbertragen wurden. Sowohl Platin- als auch Titan-Messgitter sind jedoch elektrisch
funktionsfahig.
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Abbildung 3.12: Dehnungsmessstreifen mit Messgittern aus Platin und Titan und Leitungen aus Gold.
(A) 10 um Strukturbreite, (B) 20 um Strukturbreite. [43]

Abbildung 3.13 zeigt Sensoren mit Messgittern aus Platin und Chrom. Auch hier sind im Platin nach
dem Erzeugen der Chrom-Strukturen dhnlich Fehlstellen wie im vorigen Beispiel zu sehen. Das
Messgitter aus Chrom weist eine starke Rissbildung auf. Dies deutet auf eine enorme Eigenspannung
in der Chromschicht hin. Die Rissbildung ist so ausgepragt, dass die Chromstrukturen elektrisch nicht
mehr durchgehend leitfahig sind. Messgitter aus Chrom lassen sich also nicht herstellen.

Abbildung 3.13: Dehnungsmessstreifen mit Messgittern aus Platin und Chrom und Leitungen aus
Gold. (A) 10 um Strukturbreite, (B) 20 um Strukturbreite. [43]

Zuletzt sind in Abbildung 3.14 Sensoren mit Messgittern aus Platin und Aluminium abgebildet. Wie

schon in den vorigen Beispielen zeigen sich auch hier wieder dhnlich Fehlstellen im Platin nach der
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Erzeugung der Aluminium-Strukturen. Die Aluminium-Strukturen sind beim nasschemischen Atzen
stark beschadigt worden und zeigen grolRe Liicken im Messgitter. Die Haftung von Aluminium auf dem

Polyimid-Untergrund ist im Allgemeinen schlecht, so dass es vermutlich zur Ablésung und daraus

resultierend zu einer starken Unteratzung kommt.

Abbildung 3.14: Dehnungsmessstreifen mit Messgittern aus Platin und Aluminium. (A) 10 um
Strukturbreite, (B) 20 um Strukturbreite. [43]

AbschlieBend lasst sich festhalten, dass die Herstellung von Messgittern aus Platin und Gold am besten
funktioniert. Es ist dabei moglich, Zuleitungen aus Kupfer oder Gold zu erzeugen, die durch ihre hohe
Schichtdicke einen geringen Widerstand haben. Die Verwendung von Kupferleiterbahnen fir
Dehnungsmessstreifen, die vom Tragerwafer geldst werden, ist nicht moglich, die hohe Eigenspannung
in der Kupferschicht zur starken Verformung des Sensors fiihren und eine Handhabung so unmoglich
machen. Die Verwendung von Titan zur Herstellung von DMS ist moglich, aber auch hier treten
vermutlich hohe Eigenspannungen in der Schicht auf. Durch die geringe Schichtdicke der Messgitter
fallen diese aber nicht so stark ins Gewicht, dass es zu einer Verformung des Sensors kommt. Chrom
und Aluminium eignen sich nicht zur Herstellung von Dehnungsmessstreifen, da die Schichten nach

der Prozessierung stark beschadigt und elektrisch nicht mehr funktionsfahig sind.
3.4.3 Einfache metallische Dehnungsmessstreifen

Im Rahmen dieser Arbeit wurden einfache metallische DMS aus Gold, Platin, Kupfer, Titan und
Aluminium mit Leiterbahnbreiten und -abstdnden von 5, 10, 15 und 20 um hergestellt und untersucht.
Die Flache des Messgitters war dabei immer dhnlich. Daraus resultiert, dass kleinere StrukturgrofRen
eine steigende Anzahl von Mdandern im Messgitter haben. Der Aufbau der DMS ist in Abbildung 3.15
gezeigt. Die grolRen Kontaktpads dienen zur leichten Kontaktierung. Der gesamte DMS hat eine GroRe
von 1x1 cm? und kann zur Charakterisierung so passgenau auf die Versuchslange von Zugprobekérpern
aus V2A-Stahl aufgeklebt werden.
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Abbildung 3.15: DMS Teststruktur.

3.4.3.1 Bestimmung des k-Faktors

Der k-Faktor der Dehnungsmessstreifen wird im Zugversuch bestimmt. Als Referenzmessung wird eine
Zugprobe mit einem kommerziell erhaltlichen DMS der Firma MicroTec ausgestattet und vermessen.
Im Zugversuch wird die Zugprobe mit einer Kraft von 4,5 kN belastet. Die daraus resultierende
Dehnung ist 0,04 %. Unter der Annahme, dass gleichartige Zugproben immer die gleiche Dehnung
erfahren, ergeben sich die k-Faktoren fiir Platin, Gold und Kupfer gemal Tabelle 4.

Tabelle 4: k-Faktoren von Gold, Platin und Kupfer [44]

Material Mittlerer k-Faktor Standardabweichung des k-Faktors abs. (rel.)
Gold 3,75 0,99 (26,4 %)
Platin 5,68 1,38 (24,3 %)
Kupfer 2,66 0,82 (30,8 %)

DMS aus Titan zeigen ein sehr heterogenes und nicht reproduzierbares Verhalten bei Dehnung. Der k-
Faktor schwankt sehr stark zwischen 0 und 2. Im Rahmen dieser Arbeit konnten keine DMS aus Titan
erzeugt werden, die zur Dehnungsmessung geeignet sind. Aluminium konnte nicht als Material fur
DMS mit Polyimidsubstrat charakterisiert werden, da keine ausreichende Haftung von Aluminium auf
der Polyimidoberflache vorhanden war. Die Aluminiumstrukturen wurden beim nasschemischen
Strukturieren vollstdandig von der Oberflache gelost und zerstort.

3.4.3.2 Einschatzung der Nutzbarkeit zur Materialintegration

Einfache metallische Dehnungsmessstreifen scheinen sehr gut zur Integration in Materialien geeignet.

Durch den einfachen Aufbau und die Verwendung widerstandsfahiger Materialien kdnnen die
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Sensoren auch hohe Beanspruchungen wahrend des Integrationsprozesses unbeschadet tiberstehen.
Die Nutzung von Polyimid als Tragersubstrat kann hingegen nachteilig sein, da dieses durch seine hohe
chemische und thermische Bestdndigkeit einerseits sehr stabil ist, andererseits aber auch nicht dazu
neigt, sich mit dem Matrixmaterial zu verbinden. Es ist also zu vermuten, dass das Polyimid durch

mangelnde Haftung eine signifikante Fehlstelle im umgebenden Material erzeugt.
3.4.4 Zwei-Metall Dehnungsmessstreifen zur Temperaturkompensation

Da die Querempfindlichkeit von resistiven Dehnungsmessstreifen zu Temperatur durch den
thermoresistiven Effekt typischerweise sehr hoch ist und die Verwendbarkeit von DMS unter sich
andernder Umgebungstemperatur stark einschrankt, wurde im Rahmen dieser Arbeit zudem eine neue
Methode zur Temperaturkompensation erprobt, die neben der Verbesserung der Ortsauflésung durch
Miniaturisierbarkeit auch den Vorteil hat, dass die Temperatur nicht nur kompensiert sondern
zusatzlich zur Dehnung bestimmt wird. Die Methode wurde zuerst von Dumstorff und Sarma [45, 46]
beschrieben und zwischenzeitlich fir siebgedruckte DMS von Enser et al. [47] umgesetzt. Die Methode
nutzt zwei ineinander verschrankte angeordnete DMS, wie sie in Abbildung 3.16 abgebildet sind. Beide
DMS sind hier sensitive gegeniliber Dehnung und Temperatur. Die verschrankte Anordnung erlaubt es,
den Abstand zwischen beiden Dehnungsmessstreifen sehr gering zu halten. Dadurch kann
sichergestellt werden, dass beide DMS auch bei hohen Temperaturgradienten die gleiche Temperatur
erfahren.

ARtemp + ARstrain

Iy

Rtemp + ARstrain

Abbildung 3.16: Temperaturkompensation durch ineinander verschrankte DMS.

Die Temperaturkompensation wird dadurch erreicht, dass die beiden Dehnungsmessstreifen aus
unterschiedlichen Materialien gefertigt werden und dadurch unterschiedliche Empfindlichkeiten
gegeniber Dehnung und Temperatur zeigen. Aus Gl. (13) ergibt sich fir die beiden DMS das folgende

lineare Gleichungssystem mit 2 Gleichungen und 2 Unbekannten:

AR

R_ = kmateriat1 * € + a7 Material 1 * AT (20)
0pms1

AR

R_ = kmaterial2 * € + AT Material 2 * AT (212)
0pmMs2

Das Gleichungssystem hat eine eindeutige Lésung, wenn die k-Faktoren und Temperaturkoeffizienten
der beiden Materialien bekannt sind und die relative Widerstandsanderung gemessen wird. Dehnung

und Temperatur berechnen sich dann als
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AR AR
Ar.mMat2 * |- ~ ®r,Material 1 * |
€= 0pMsS1 0pMS2 (22)
kMaterial 1* aT,Material 2 kMaterial 2 * aT,Material 1
k AR k AR
Material 1 * |~ ~ KMaterial 2 * |- (23)
AT 0pMms2 OpMms1

kMaterial 1 * AT Material 2 — kMaterial 2 * 0T Material 1

3.4.4.1 Bestimmung des Temperatur-Widerstands-Koeffizienten

Die Trennung von Dehnung und Temperatur erfordert neben der Bestimmung der
Dehnungssensitivitat auch die Bestimmung der Temperatursensitivitdt. Diese wird durch den
Temperatur-Widerstands-Koeffizienten beschrieben. Fiir Bulk-Materialien sind in der Literatur prazise
Werte vorhanden. Es ist allerdings bekannt, dass diese Werte fiir Diinnschichtstrukturen stark
abweichen kénnen [35]. Abbildung 3.17 zeigt den Aufbau zur Bestimmung des TCR.

Multimeter

Pt 100 RTD Sensor

Abbildung 3.17: Messaufbau zur Bestimmung des Temperatur-Widerstands-Koeffizienten. [43]

Die hergestellten Dehnungsmessstreifen werden auf eine Hotplate geklebt. Zur Bestimmung der
genauen Temperatur an der Oberflaiche der Hotplate wird ein kommerziell erhaltlicher Pt100
Widerstand genutzt. Die Hotplate wird mit einer Glasschale abgedeckt um Warmeverlust durch
Konvektion zu vermeiden. Die Temperatur an der Oberflache der Hotplate wird von 30 °C bis 120 °Cin
Schritten von 10 °C und von 120 °C bis 280 °C in Schritten von 20 °C erh6ht. Bei steigender Temperatur
ergibt sich eine immer héhere Differenz zwischen eingestellter und realer Temperatur. Sobald eine
Temperaturstufe erreicht ist und stabil bleibt, wird der Widerstand der DMS {ber 10 Minuten
aufgezeichnet und gemittelt. So wird verhindert, dass leichte Schwankungen durch die gepulste
Temperaturregelung der Hotplate die Messung verfalschen. Abbildung 3.18 zeigt den Widerstand von
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Gold- und Platin-DMS mit einer Schichtdicke von jeweils 100 nm Uber die Temperatur. Sowohl bei Gold

als auch bei Platin ist ein linearer Zusammenhang zu erkennen. Fiir Gold wird ein TCR von a4, = 2,2 -
10‘3% mit einem BestimmtheitsmaR von R% = 0,9962 und fiir Platin von ay p; = 2,35 - 10‘3% mit

einem BestimmtheitsmaR von R? = 0,9926 bestimmt [48].
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Abbildung 3.18: Widerstand-Temperatur-Kennlinie von Gold- und Platin-Dehnungsmessstreifen mit
Schichtdicke von 100 nm. [48]

Die gangigen Temperaturkoeffizienten fiir Bulk-Material sind aT,Au,bulk=3,7-1O‘3% und

ar pepuk = 3,9°1073 1 Das Verhiltnis der Temperaturkoeffizienten ist fir Bulk-Material ca. 1,054.
L K

Fir die hergestellten DMS ist das Verhaltnis ca. 1,068. Unter der Annahme, dass die Schichtdicke fir
beide Materialien einen dhnlichen Einfluss auf den TCR hat, sind die ermittelten Werte plausibel.

3.4.4.2 Einschatzung der Nutzbarkeit zur Materialintegration

Die Eignung zur Integration in Materialien unterscheidet sich nicht von der Eignung einfacher
metallischer DMS. Durch die Verwendung eines zusatzlichen Metalls muss auf die Kompatibilitat eines
weiteren Materials mit dem Integrationsprozess und dem Matrixmaterial Ricksicht genommen
werden. Im Allgemeinen sind bei der Verwendung von Vollmetallen aber keine weiteren Probleme zu

erwarten.
3.4.5 Dehnungsmessstreifen aus hyperelastischen Materialien

Die Messung hoher elastischer Dehnungen, wie sie etwa bei der Verformung von Kunststoffen
auftreten kbnnen, setzt voraus, dass ein Dehnungsmessstreifen ausreichend dehnbar ist, ohne zerstort
zu werden. Typischerweise sind metallische Werkstoffe bis ca. 0,2% elastisch verformbar und werden
bei hoheren Dehnungen plastisch verformt und brechen danach. Hyperelastische Materialien
hingegen sind bis zu mehreren Prozent elastisch verformbar. Solche Materialien erscheinen daher

besonders geeignet zur Herstellung von DMS zur Messung hoher Dehnungen.

Neben der hohen elastischen Dehnbarkeit spricht auch eine méglicherweise hohe Anderung des
Widerstands bei Dehnung fiir den Einsatz von hyperelastischen Materialien. Neben Hyperelastizitat

zeigen hyperelastische Legierungen haufig auch ein Formgedachtnis. Dazu ist eine Phasenumwandlung
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im Material wahrend der Verformung notwendig. Ein solche Phasenumwandlung sollte sich auch auf

die Resistivitat des Materials auswirken, so dass die Widerstandsanderung bei Dehnung verstarkt wird.
3.4.5.1 Herstellung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Dehnungsmessstreifen mit einem Messgitter aus Nitinol hergestellt.
Dabei handelt es sich um eine Legierung aus Nickel und Titan, die fir ihre Hyperelastizitdt und
elastische Dehnbarkeit bis zu 20% bekannt ist. Die Abscheidung und Strukturierung einer Nitinol-
Dinnschicht ist nicht ohne weiteres moéglich und erfordert umfassende technologische Kenntnisse. Die
Schichten wurden deshalb bei der Firma Acquandas abgeschieden und strukturiert. Die weitere

Prozessierung erfolgte am IMSAS.

Nitinol muss nach erfolgreicher Diinnschichtabscheidung bei 500 bis 600 °C getempert werden, um
eine gute Legierungsbildung zu gewahrleisten und die hyperelastischen Materialeigenschaften zu
erzeugen. Im Gegensatz zu den anderen in dieser Arbeit hergestellten DMS musste der
Fertigungsprozess grundlegend modifiziert werden, da die Temperung nicht erfolgen kann, wenn die
Polyimid-Tragerfolie schon unterhalb der Nitinol-Strukturen vorhanden ist. Der Aufbau der DMS wurde
daher umgekehrt. Der Fertigungsablauf ist in Abbildung 3.19 zu sehen. Im ersten Schritt werden die
Nitinol-Messgitter auf einer Opferschicht aus Kupfer erzeugt. Die Kontakte aus Gold werden im
nachsten Schritt dann auf die Messgitter aufgebracht. Anschlieend wird die Polyimid-Folie auf der
Oberseite der DMS erzeugt. Zum Lésen der DMS wird im letzten Schritt die Opferschicht aus Kupfer
nasschemisch geatzt, so dass die DMS vom Tragerwafer gelost werden kdnnen.

(1) (5) —
(2) (6) —
S A A
(3)
— Silizium-Substrat
B Kupfer
“) p— B NiTinol
Gold
Polyimid

Abbildung 3.19: Herstellung NiTinol DMS

3.4.5.2 Bestimmung des k-Faktors

Die Bestimmung des k-Faktors erfolgt auch fiir DMS mit hyperelastischen NiTinol-Messgittern im
Zugversuch. Der Zusammenhang zwischen Dehnung und Widerstandsanderung ist bei Dehnungen bis
ca. 0,15 % linear und wird danach zunehmend nichtlinear. Im Bereich bis 0,15% Dehnung ist der k-
Faktor ca. 2,1.
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Im Vergleich zu DMS aus Reinmetallen konnte im Rahmen dieser Arbeit nicht festgestellt werden, dass
die maximale Dehnung, die der DMS vor dem Ausfall erfahren kann, durch die Verwendung eines
hyperelastischen Messgitters hoher ist. Verschiedene Ursachen kdnnen dieses Verhalten verursachen.
Zum einen konnte der DMS nicht im Messgitter brechen, sondern in den Leiterbahnen, die aus reinem
Gold gefertigt sind. Zum anderen ist es moglich, dass bei der Polymerisation des Polyimids eine
ungewilinschte weitere Warmebehandlung des hyperelastischen Materials dazu fiihrt, dass die

Hyperelastizitat verloren geht.
3.4.5.3 Einschatzung der Nutzbarkeit zur Materialintegration

Dehnungsmessstreifen mit hyperelastischen Messgittern aus NiTinol-Legierung unterscheiden sich in
ihrer Eignung zur Materialintegration nicht wesentlich von DMS mit reinmetallischen Messgittern. Die
Nutzung von hyperelastischen DMS ist genauso gut moglich. Die komplexere Herstellung gegeniiber
einfachen DMS spricht jedoch gegen die Nutzung von hyperelastischen Materialien als

Dehnungsmessstreifen.

3.5 Halbleiter Dehnungsmessstreifen

Die zweite, lange bekannte Art der Dehnungsmessstreifen sind die Halbleiter-DMS. Die
dehnungssensitive Struktur besteht hier aus einem Halbleiter wie z. B. Silizium. Vom Aufbau gleichen
die Halbleiter DMS ansonsten den Metall-DMS. Der grof3e Vorteil bei der Verwendung von Halbleitern
ist die deutlich hohere Dehnungsempfindlichkeit dieser gegeniliber Metallen. So sind etwa k-Faktoren
von -100 bis +100 fir dotiertes Silizium moglich. Dieses Phanomen ist dadurch zu erklaren, dass der
Leitungsmechanismus in Halbleitern grundsatzlich anders funktioniert als bei leitenden Metallen.
Elektronen ,springen” von Atom zu Atom und mussen dabei eine Energiebarriere lGiberwinden. Die
dazu notwendige Energie ist stark abhdngig von der Distanz zwischen den Atomen. Durch Dehnung
wird die Distanz vergréRert, was sich in einer deutlich héheren Energie, die die Elektronen zum

Weiterbewegen benétigen, zeigt und als starke Widerstandsanderung messbar ist. [49]

Der entscheidende Nachteil von Halbleiter-DMS ist ihre oft geringe Bruchdehnung. Silizium bricht etwa
ab einer Dehnung liber 0,2%. AuRerdem lassen sich Halbleiter oft deutlich schwieriger herstellen und
verarbeiten als Metalle. Dies gilt insbesondere dann, wenn Halbleiter in monokristalliner Form erzeugt
werden sollen. Amorphe Halbleiter sind zwar einfacher herzustellen, ihre Eigenschaften, insbesondere

die Dehnungssensitivitat, sind aber in der Regel deutlich schlechter als die der einkristallinen Form.

3.6 Hybride Dehnungsmessstreifen

Die Suche nach DMS, die die Vorteile metallischer und halbleitender DMS verbinden, hat in der
jlingeren Vergangenheit eine weitere Art der Dehnungsmessstreifen hervorgebracht. Diese werden in
dieser Arbeit als hybride DMS bezeichnet. Bei dieser Art DMS wird ein nicht-leitfahiges Matrix-Material
mit leitfahigen Partikeln gemischt. Durch den Anteil leitfahiger Partikel Idsst sich dabei die Resistivitat
und Dehnungssensitivitat einstellen. Abbildung 3.20 verdeutlicht dieses Verhalten. Bei geringem
Flllstoffanteil bertihren die leitfahigen Partikel sich nicht (Bereich | und Il). Ein Stromfluss kann nur

durch den quantenmechanischen Tunneleffekt entstehen. Der Abstand zwischen den Partikeln geht
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dabei quadratisch in die Berechnung des Widerstands ein. Bei Dehnung wird der Abstand zwischen

den Partikeln groRer und flhrt zu einer groReren Widerstandsdanderung als bei metallischen DMS.
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Abbildung 3.20: Leitmechanismus hybrider DMS

Das mechanische Verhalten hybrider DMS wird hauptsachlich durch die Matrix bestimmt. Diese ist
typischerweise wesentlich weniger steif als der Fillstoff und wird daher bei Dehnung primar verformt.
Die Fillstoffpartikel werden vermutlich nur geringfiigig verformt. Es kann deswegen vermutet werden,
dass der groBer werdende Abstand zwischen den Partikeln der hauptsachliche Grund fir eine

Widerstandsanderung bei Dehnung ist.
3.6.1 Dehnungsmessstreifen mit nanogranuldaren Metallen

Ein vielversprechender Ansatz zur Kombination der Vorteile von Metall- und Halbleiter-DMS liegt in
der Verwendung sogenannter nanogranuldrer Metalle (ng-Me). Dabei handelt es sich um Materialien,
welche aus metallischen Nanokristalliten in einer isolierenden Matrix dispergiert sind. Haufig ist
Kohlenstoff in Form von Graphit die Matrix dieser Materialien. [50, 51] Dies ist durch die Art der
Herstellung bedingt, da nanogranuldre Metalle in der Regel aus der Gasphase mit einem organischen

Precursor-Gas abgeschieden werden.

Die isolierende Matrix bildet die Korngrenze zwischen den Nanokristalliten. Zwischen benachbarten
metallischen Kérnern existiert die Tunnelkopplung g. Diese Tunnelkopplung wird als dimensionslose
GroBe in Einheiten der Quantenleitfdhigkeit (2e2)/h gemessen. Im Korninneren herrscht die
Tunnelkopplung gq. Ist die Tunnelkopplung im Korninneren g, im Vergleich zur Tunnelkopplung

zwischen benachbarten metallischen Kérnern g deutlich besser, wird ein Material granuldr genannt.

Der Ladungstransport in nanogranuldren Metallen wird durch den oben beschriebenen Tunneleffekt
ermoglicht. Die Leitfahigkeit des Materials hangt dabei quadratisch von der Distanz zwischen einzelnen
Nanokristalliten ab, so dass eine hohe Dehnungssensitivitat eines solchen Materials zu erwarten ist,
da durch Dehnung eben diese Distanz erhoht wird. Schwalb et al. berichten von k-Faktoren bis 12 fir
nanogranuldre Platinstrukturen [50]. Vollberg et al. berichten von k-Faktoren bis 25 fiir nanogranulares
Nickel [52]. Zusatzlich zu ihrer guten Dehnungssensitivitat sind nanogranulare Metalle deutlich starker

elastisch dehnbar als typische Halbleiter.
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Flr das materialintegrierte Messen von Dehnung sind nanogranuldre Metalle vor allem durch ihre
dimensionale Skalierbarkeit wahrend der Herstellung von Interesse. Die Abscheidung des Materials ist
prinzipiell mit verschiedenen Verfahren moglich. Neben der Abscheidung mittels PECVD-Verfahren ist
hier vor allem die Elektronen- oder lonenstrahl-induzierte Abscheidung von Interesse. Dabei wird das
organische Tragergas mittels fokussiertem Elektronen- oder lonenstrahl aufgespalten, so dass sich eine
Abscheidung ergibt. Die Methode erlaubt das lokale Abscheiden von Strukturen im Sub-um-Bereich
bis hin zu StrukturgrofRen im Bereich einiger Nanometer. Diese winzigen Dimensionen stellen eine

enorme Miniaturisierung von Dehnungssensoren sowie eine Steigerung der Ortsauflésung in Aussicht.

Fraglich hingegen sind Langzeitstabilitit und Reproduzierbarkeit und missen naher betrachtet
werden. Fir Anwendungen in der Zustandsliberwachung ist mangelnde Langzeitstabilitdt ein
Ausschlusskriterium, da ggf. nicht zwischen intrinsischen Anderungen des Sensors und extrinsischen
Grinden fir eine Signalanderung unterschieden werden kann. Im Hinblick auf die Reproduzierbarkeit
der erzeugten Strukturen ist vor allem der k-Faktor des Materials und der Grundwiderstand von
Interesse. GroRRe Schwankungen in diesen Eigenschaften wiirden die Kalibrierung jedes einzelnen
Sensors sowie eventuelle Anpassungen an der Messelektronik bedingen.

3.6.1.1 Sensorentwurf

Ein wichtiger Grund fiir die Verwendung eines maanderférmigen Messgittern bei metallischen
Dehnungsmessstreifen ist die Erhohung des Grundwiderstands durch eine Erhéhung der Leiterlange.
Dies wird getan, um der Selbsterwdarmung durch einen zu hohen Stromfluss und somit einer
Verfalschung des Messsignals vorzubeugen. Der elektrische Widerstand nanogranuldrer Metalle
bestimmt sich maRgeblich durch den Anteil metallischer Nanopartikel in der isolierenden Matrix.
Ublicherweise ist der Anteil so gering, dass der dominierende Leitmechanismus auf dem Tunneleffekt
basiert. Dadurch ist der spezifische Widerstand nanogranularer Metalle um ein Vielfaches héher als
jener von reinen Metallen. Ein ausreichender Grundwiderstand kann somit auch bei kurzen

Leiterlangen erreicht werden. [53]

Abbildung 3.21 zeigt in konventionelle Entwirfe fiir Dehnungsmessstreifen mit Messgitter (a)) und
zusatzlicher Temperaturkompensation durch einen zweiten, passiven DMS (b)). Im Vergleich dazu
werden Entwirfe fir DMS mit nanogranularem Metall-Strukturen dargestellt. Als einfacher DMS kann
eine kleine Struktur zwischen zwei Elektroden (c)) angewendet werden. Zur Temperaturkompensation
und Messwertverstarkung kann eine ganze Messbriicke auf dem DMS (d)) abgeschieden werden. Die
Elektrodengeometrie wird fiir die DMS zunéchst einfach und breit gewahlt, um den Widerstand der
Leiterbahnen moglichst gering zu halten. Es ldasst sich aber bereit erkennen, welches

Miniaturisierungspotential Dehnungsmessstreifen aus ionenstrahlinduzierter Abscheidung bieten.
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Abbildung 3.21: Verschiedene Entwiirfe flir Dehnungsmessstreifen : a) Konventioneller Entwurf; b)

Konventioneller Entwurf mit zweitem, passivem DMS zur Temperaturkompensation; c) Entwurf fiir

DMS mit nanogranuldarem Metall; d) Entwurf flir DMS mit ng Metall und vollstandiger Messbriicke.
[54]

3.6.1.2 Herstellung

In dieser Arbeit erfolgt die Abscheidung ausschlieBlich per fokussiertem lonenstrahl (eng. Focused lon
Beam Induced Deposition - FIBID). Die Auflosungsgrenze dieser Methode liegt bei ca. 300 nm. Bei der
lonenstrahlabscheidung werden lokal und maskenlos Abscheidungen von Materialien aus der
Gasphase erzeugt. Damit ist FIBID den Verfahren der chemischen Gasphasenabscheidung (engl.
Chemical Vapour Depositon — CVD) zuzuordnen. Die Abscheidung erfolgt aus einem in der Regel
organischen Precursor-Gas, welches durch die Einwirkung des fokussierten lonenstrahls gespalten
wird. Durch den lonenstrahl wird die Oberflache des Substrats chemisch aktiviert und die Molekiile
des Precursors konnen adsorbiert werden. Unter weiterer Einwirkung des lonenstrahls wird der
Precursor zersetzt. Einige Bestandteile bleiben als Feststoff auf der Oberflache zuriick, andere
Bestandteile verfliichtigen sich in Gasform. Die stetige Wiederholung dieses Vorgangs fiihrt zum
Wachsen einer Ablagerung auf der Substratoberflache. Die Form und GréRe wird dabei durch den
lonenstrahl bestimmt. Um groRflachige Abscheidungen zu ermdglichen, ist es notwendig, dass der
lonenstrahl in einem Raster Gber die Oberflache gefiihrt wird.

Durch den lonenstrahl wird nicht nur Material auf der Substratoberflache abgeschieden, sondern auch
Material von der Oberfliche entfernt. Insbesondere die Stromstidrke des lonenstrahls bestimmt,
welcher der beiden Prozesse dominiert und ob sich am Ende Uberhaupt eine Abscheidung bildet.
Neben der Stromstarke gibt es zwei weitere wichtige Abscheidungsparameter. Zu einen bestimmt die
Verweildauer mit der Stromstdrke die Bestrahlungsdosis. Typischerweise fiihrt eine hohe Dosis zu
einer Dominanz des Materialabtrags. Zum anderen ist die Strahliiberlappung bei der Rasterung

wichtig. Die Uberlappung wird in Abbildung 3.22 veranschaulicht.
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Abbildung 3.22: Strahliberlappung bei der lonenstrahlabscheidung nach [55].

Die Strahlliberlappung kann sowohl positiv als auch negativ sein und berechnet sich durch

_d—s
OL = 7 (24)

wobei d der Strahldurchmesser an der Substratoberflache und s die Schrittweite des Strahls bei der
Rasterung ist. Eine positive Uberlappung fiihrt zu einer héheren Bestrahlungsdosis pro Fliche und
dadurch auch zur Dominanz des Materialabtrags. Zur Abscheidung wird daher Ublicherweise keine

oder eine negative Uberlappung genutzt.

Die Qualitdat der Ablagerung durch lonenstrahldeposition hangt zudem stark von den
Wechselwirkungen der auftreffenden lonen mit dem Probenmaterial ab. Die Resonanz des gegebenen
Probenmaterials zum lonenstrahl ist stark abhangig von Faktoren wie die lonenstrahlstromstarke bzw.
-stromdichte auf der Probenoberflache, der Energie der einfallenden lonen, den Geometriefaktoren
der Probenoberfliche, dem Rastermuster des lonenstrahls und dem Fraswinkel von Strahl zu
Probenoberflache. Zusatzlich tritt im lokalen Wechselwirkungsvolumen die Verunreinigung mit lonen
auf. Diese lonen kénnen aus der Tiefe von bis zu 200 A nicht wieder zuriickgestreut werden und werden

implantiert. [56]

Die Herstellung von Dehnungsmessstreifen mit dehnungssensitiven Strukturen aus nanogranuldrem
Platin ist in Abbildung 3.23 schematisch dargestellt. In Schritt a) werden Leiterbahnen und Pads zur
elektrischen Kontaktierung lithographisch aus einer 100 nm dicken Goldschicht hergestellt. Als Trager
der DMS dient eine 5 um dicke Polyimidfolie, die aus dem flissigen Precursor U Varnish S von UBE
Chemicals hergestellt wird. Die Polymerisation erfolgt unter Vakuum, um die Entstehung von
intrinsischen Spannungen im Polyimid zu verhindern. Zum einfacheren Handling wahrend der
Fertigung erfolgt die Herstellung auf einem Silizium-Tragerwafer. Zwischen den Goldkontakten wird in

Schritt b) eine Struktur aus nanogranularem Platin mittels FIBID abgeschieden.

Die Abscheidung erfolgt in einem Zeiss Gemini Rasterelektronenmikroskop mit einer Zeiss Auriga
lonenstrahlsdule. Das nanogranulare Metall wird aus Trimethylmethylcyclopentadienyl Platin
(MeCpPt(Me)s) bzw. Dimethylgold(lll)-trifluoroacetylacetonat (Me2-Au-tfac) abgeschieden. Es werden
verschiedene Strahlstrome verwendet, um deren Einfluss zu ermitteln. Schwalb et al. zeigen in ihren
Arbeiten [50], dass der Strahlstrom wahrend der Abscheidung einen Einfluss auf den Grundwiderstand
aber insbesondere auch auf den k-Faktor der DMS haben. Die Abscheidung kann auch per fokussiertem
Elektronenstrahl (FEBID) erfolgen, was die elektrischen Eigenschaften ebenfalls beeinflussen kann [53].

Auf den Vergleich mit per FEBID erzeugten Strukturen wird in dieser Arbeit aber verzichtet. Im letzten
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Schritt c) erfolgt die Vereinzelung und Ablésung der fertigen Sensoren vom Tragerwafer. In d) ist eine
REM-Aufnahme der Platinstruktur zwischen den Goldkontakten zu sehen. Die Struktur ist 50 um lang
und ca. 1 um breit. Die Goldkontakte sind deutlich gréBer. Es ist gut zu erkennen, dass die stark

isolierende Polyimidfolie im REM starke Aufladungseffekte zeigt, da der Abfluss der Elektronen des
Elektronenstrahls nur begrenzt moglich ist.

a) V)
Au
A S
PI
b)

Focused
Ion Beam

Abbildung 3.23: Herstellungsprozess von DMS mit nanogranuldren Metallen : a) Mikrotechnisch
hergestellte Kontaktstrukturen, b) Abscheidung von ng-Platin, c) Ablésen des Folien-DMS vom
Silizium-Trager, d) REM-Aufnahme der ng-Pt-Struktur. [54]

3.6.1.3 Bestimmung der Dehnungsempfindlichkeit

Zur Bestimmung der Dehnungssensitivitdt wurden die Sensoren auf eine Zugprobe geklebt, welche
dannim Zugversuch, wie erin Abschnitt 3.1.1 beschrieben ist, gedehnt wurden. Die Versuche erfolgten
kraftgesteuert mit einer Geschwindigkeit von 10 N/s bis zu einer maximalen Last von 1000 N. Beim

Erreichen der maximalen Last wurde die Probe umgehend wieder entlastet. Die Weganderung wurde
durch die Zugmaschine aufgezeichnet.
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Abbildung 3.24: Widerstand eines ng-Pt Sensors wahrend eines Zugversuchs [57]

38



Sensorik zur materialintegrierten Messung von Dehnung

Der Widerstand der Sensoren wurde parallel mit einem Keithley 2000 Multimeter gemessen. Pro
Zugversuch wurde jeweils ein Sensor charakterisiert. Abbildung 3.25 zeigt exemplarisch den
Widerstand eines DMS (iber die Zeit wahrend eines Zugversuchs. Es ist zu erkennen, dass die
Widerstandsdanderung linear mit der Dehnung zusammenhdngt. Nach Entlastung der Probe wird

auBerdem der Ursprungswiderstand wieder erreicht.

Tabelle 5 zeigt die k-Faktoren von Gold und Platin ng-Me DMS bei der Variation verschiedener
Parameter. Es zeigt sich kein eindeutiger Zusammen hang zwischen Grundwiderstand und k-Faktor und

den Herstellungsparametern. Auch die Reproduzierbarkeit ist schlecht.

Tabelle 5: k-Faktoren verschiedener ng-Me DMS [57]

Material Strahlstrom | Dicke Lange RO k-Faktor
Gold 500 1000 30 2,7 0,78
Gold 50 1000 50 40,9 1,85
Gold 500 200 10 3,7 1,67
Gold 500 400 10 2,4 7,82
Gold 500 100 10 3,7 4,14
Gold 500 50 10 279,0 7,85
Platin 500 500 20 3,65 0,74
Platin 500 500 20 3,19 0,70
Platin 500 400 10 0,57 0,90
Platin 500 200 10 2,1 1,21
Platin 500 200 10 2,37 9,50
Platin 500 150 10 118,0 1,14
Platin 500 100 10 5,68 1,50
Platin 500 50 10 22,70 5,13
Platin 500 50 10 8,74 4,90
Platin 500 50 10 73,40 1,01

3.6.1.4 Langzeitstabilitat und Hysterese

Zur Abschatzung der Langzeitstabilitdt der Sensoren wurde der Grundwiderstand Uber einen Zeitraum
von 2 Wochen beobachtet. Die Sensoren wurden dabei an normaler Luft gelagert. Die Bestimmung des

Widerstands erfolgte immer unter ahnlichen Umgebungsbedingungen, so dass insbesondere ein
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Temperatureinfluss zum Zeitpunkt der Messung ausgeschlossen werden konnte. Abbildung 3.25 zeigt
den normierten Grundwiderstand einiger Sensoren Uber die Zeit. Bei einigen Sensoren wurde keine
Anderung des Widerstands festgestellt. Bei anderen Sensoren hingegen hat sich der Grundwiderstand
teilweise sogar sehr stark erhoht. Eine Systematik im Alterungsverhalten konnte nicht festgestellt
werden. Weder Geometrie noch Herstellungsparameter konnten als Ursache ausgemacht werden.

Letztlich scheint das Alterungsverhalten im Wesentlichen zufallsbedingt zu sein.
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Abbildung 3.25: Grundwiderstand von ng-DMS Uber die Zeit [57]

Neben der Langzeitstabilitdit wurde das Hysterese-Verhalten der DMS untersucht. Dazu wurde ein
Zugversuch mit wechselnder Last durchgefiihrt. Abbildung 3.26 zeigt den Widerstand eines DMS tber
die Zeit iber 50 Lastwechsel mit einer Frequenz von 0,2 Hz. Zu Beginn und Ende des Versuchs wird die
Last dabei langsam erhoht bzw. verringert.
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Abbildung 3.26: Hysterese von ng-DMS (iber 50 Lastwechsel [57]

In Abbildung 3.27 ist das Einschwingen der Last sowie die ersten Lastwechsel noch einmal detailliert

dargestellt. Der Widerstand andert sich bei Belastung gleichmaRig und instantan. Es ist also weder eine
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Hysterese noch ein Zeitverhalten des Sensors festzustellen. Der leichte Drift im Widerstand ist

vermutlich durch leichte Anderungen der Temperatur tiber die Versuchszeit zu erklaren.
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Abbildung 3.27: Hysterese von ng-DMS [57]

3.6.1.5 Eignung zur Materialintegration

Dehnungsmessstreifen aus nanogranuldaren Metallen sind vor allem durch ihre hervorragende
Miniaturisierbarkeit fiir die Integration in Materialien interessant. Dies bietet die Moglichkeit, den
Fremdkorpereffekt gering zu halten und mit einer sehr hohen Ortsauflésung Dehnungen zu messen.
Zugleich kénnen héhere k-Faktoren als bei Metall-DMS erreicht werden.

Der groRe Nachteil der im Rahmen dieser Arbeit hergestellten DMS mit nanogranuldren Metallen ist
ihre eingeschrankte Reproduzierbarkeit sowie die nicht gegebene Langzeitstabilitat.

3.6.2 Dickschicht-Dehnungsmessstreifen

Im Rahmen des Aufkommens additiver Fertigungstechnologien in den letzten Jahren wurde die
Herstellung von Elektronik mittels Druckverfahren wiederentdeckt und weiterentwickelt. Der
Siebdruck ist dabei eine lange bekannte Technologie, die besonders durch die Entwicklung neuer
Druckpasten mit vielversprechenden Eigenschaften wieder in den Fokus von Forschung und Industrie
gerickt ist. Die Herstellung von Dehnungsmessstreifen im Siebdruck wird durch die Verwendung von
neuartigen Pasten interessant, die die Hersteller mit einer erhéhten Dehnungsempfindlichkeit

bewerben.

Die Vorteile des Siebdruckverfahrens zur Herstellung von Elektronik liegen vor allem in der Einfachheit
des Verfahrens und im Preis, der gegeniiber anderen Herstellungsverfahren sehr gering ist. Im Prinzip
kann jedermann eine manuelle Siebdruckanlage schon fiir wenige Euro erwerben und nach kurzer

Einarbeitung bedienen. Auch die Kosten fiir Verbrauchsmaterialien sind vergleichsweise gering.
3.6.2.1 Design

Zur einfachen Charakterisierung im Zugversuch werden die DMS direkt auf Zugprobekdrper aus
Aluminium gedruckt. Dabei handelt es sich um 1 mm dicke Flachproben mit einer Versuchslange von

82,56 mm und -breite von 10 mm. Die genauen Male der Zugproben sind in Abbildung 3.28 gezeigt.
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Abbildung 3.28: Bemalite Darstellung der Zugprobe

Die Zugproben entsprechen nicht den Anforderungen der DIN EN ISO 6892-1:2017-02 ,Metallische
Werkstoffe - Zugversuch - Teil 1: Prifverfahren bei Raumtemperatur” [58] bzw. DIN 50125:2016-12
,Prifung metallischer Werkstoffe — Zugproben” [59]. Die Anforderungen der Normen sollen
sicherstellen, dass Uber die Versuchslange eine homogene Dehnung der Zugprobe angenommen
werden kann. Von Flachproben wird dabei insbesondere eine Dicke von mindestens 3 mm gefordert.
Um eine Verfalschung der Messergebnisse durch Inhomogenitat auszuschlieBen wurde deshalb eine
Simulation der hier genutzten Geometrie durchgefiihrt. Dabei zeigt sich Uber die gesamte

Versuchslange eine homogene Verteilung der Dehnung bei einer maximalen Dehnung von 0,2%.
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Abbildung 3.29: (oben) Anordnung der DMS auf der Zugprobe; (unten) Abmessungen der DMS [60]

Abbildung 3.29 zeigt oben die Anordnung der DMS auf der Zugprobe. Es finden 4 DMS auf der
Versuchslange der Zugprobe Platz. Unten sind die Abmessungen der DMS gezeigt. Es wird davon
ausgegangen, dass Lange und Form der DMS keinen Einfluss auf das Verhalten bei Dehnung haben. Es
wird daher eine sehr einfache Geometrie mit 12 mm Lange und 0,5 mm Breite gewahlt. Die

Kontaktierung erfolgt liber zwei aus Silberpaste gedruckte Kontaktpads.
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3.6.2.2 Herstellung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Dehnungsmessstreifen aus zwei carbonhaltigen Kompositen
hergestellt und charakterisiert. Dabei handelt es sich um die Siebdruckpasten CHSN8002 Conductive
Carbon der Firma Sun Chemical sowie das Zwei-Pasten-Gemisch ECI 7004LR E&C und NCI 7002 E&C der
Firma Henkel. Die erste Paste wird vom Hersteller mit einem besonders hohen k-Faktor bis 16
beworben. Das Pastengemisch bietet die Moglichkeit, den Fullstoffanteil gezielt einzustellen, da nur
der Teil ECI 7004LR E&C leitfahige Carbon-Partikel enthalt. Die Kontaktierung der DMS erfolgt iber
Kontaktpads, die mit der silberhaltigen Paste CHSN8013 Conductive Silver der Firma Sun Chemical
gedruckt wurden. Da die Zugproben aus Aluminium und somit leitfahig sind, bedarf es einer Isolation
der DMS und Kontaktpads zum Substrat. Hierfiir wird der Kleber UHU Endfest genutzt, bei dem es sich
um ein Epoxidharz handelt.

Abbildung 3.30 zeigt den Ablauf der Herstellung. Zunachst werden zwei Schichten der lIsolation
gedruckt. Dadurch wird eine vollflachige Isolation gewahrleistet. Beide Schichten werden jeweils fiir
10 Minuten bei 120°C im Ofen ausgeheizt. Anschlieffend benétigt der Kleber noch ca. 12 Stunden bei
Raumtemperatur, um vollstandig auszuhdrten. Im nachsten Schritt werden die Kontaktpads aus
Silberpaste gedruckt. Diese Schicht wird fiir 30 Minuten bei 120°C im Ofen ausgehartet. Direkt im
Anschluss werden abschlieRend die DMS aufgebracht. Bei langeren Verzégerungen in der Herstellung
an dieser Stelle kann es zu einer Beeintrachtigung des Kontaktwiderstands zwischen Silber- und
Carbon-Pasten kommen, die vermutlich auf eine Oxidation der Oberfliche der Silberpartikel
zurlickzufiihren ist. Beide Carbon-Pasten werden ebenfalls fir 30 Minuten bei 120°C im Ofen

ausgehartet.

Abbildung 3.30: Ablauf der Herstellung siebgedruckter Dehnungsmessstreifen [60]

Zur Kontaktierung der Dehnungsmessstreifen werden belackte Kupferdriahte genutzt. Diese werden
mit der Silberpaste auf die Kontaktpads geklebt. Zur Aushartung der Klebestellen werden die Proben
ein letztes Mal fir 30 Minuten bei 120°C im Ofen ausgeheizt.

3.6.2.3 Bestimmung des k-Faktors

Die Bestimmung des k-Faktors erfolgt im Zugversuch. Dazu wird die bedruckte Zugprobe in eine
Zugmaschine eingespannt und mit einer definierten Kraft belastet. Die resultierende Langenanderung

wird aufgezeichnet. Die Belastung erfolgt dabei mit einer Kraftzunahme von 25 N/s bis zu einer
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maximalen Kraft von 500 N. Dies entspricht einer maximalen Dehnung der Versuchslange der Proben
von ca. 0,1%. Die Dehnung ist somit voll elastisch. Wahrend der Dehnung wird der Widerstand der
Dehnungsmessstreifen aufgezeichnet. Nach Formel (3) lasst sich mit bekanntem Ausgangswiderstand

und bekannter Ausgangslange nun der k-Faktor der DMS berechnen.

CHSN8002 Conductive Carbon

Insgesamt wurden zwanzig mit der Paste CHSN8002 Conductive Carbon gedruckte
Dehnungsmessstreifen charakterisiert. In Abbildung 3.31 ist ein typischer Verlauf der relativen
Widerstandsanderung Gber die Dehnung dargestellt. Der Widerstand steigt weitgehend linear mit der
Dehnung an. Eine lineare Regression ergibt einen k-Faktor von ca. 13,47 bei einem Bestimmtheitsmal}
der Regression von R?=99,5%. Nach Entlastung der Probe wurde ein vollstindiger Riickgang der

Widerstandsanderung beobachtet.
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Abbildung 3.31: Dehnungsempfindlichkeit der mit Carbon-Paste CHSN8002 gedruckten DMS [60]

Tabelle 3.6 zeigt die k-Faktoren aller getesteten DMS. Der mittlere k-Faktor ist 10,41 mit einer

Standardabweichung von 1,64. Der maximale und minimale k-Faktor sind 13,47 bzw. 7,44.
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Tabelle 3.6: Dehnungsempfindlichkeit der mit Carbon Paste CHSN8002 gedruckten DMS [60]

k-Faktor k-Faktor k-Faktor k-Faktor
DMS 1 12.54 DMS 6 12.92 DMS 11 10.69 DMS 16 7.44
DMS 2 11.82 DMS 7 10.9 DMS 12 9.8 DMS 17 10.21
DMS 3 9.57 DMS 8 9.65 DMS 13 11.22 DMS 18 9.01
DMS 4 9.46 DMS 9 13.47 DMS 14 9.99 DMS 19 9.2
DMS 5 12.59 DMS 10 11.93 DMS 15 8.41 DMS 20 7.94
Mittelwert 10,41+ 1,64

Die Herstellerangabe eines k-Faktors bis 16 kann folglich nur bedingt nachvollzogen werden. Im
Rahmen dieser Arbeit konnte dieser Wert nicht erreicht werden. Dennoch lasst sich sagen, dass mit
einem mittleren k-Faktor von tiber 10 eine deutliche Steigerung der Dehnungssensitivitat gegenliber

herkdmmlichen Metall-DMS gegeben ist.

Carbon-Paste ECI 7004LR E&C-NCI 7002 E&C

Um die Dehnungsempfindlichkeit zu ermitteln, wurden ebenfalls zwanzig Dehnungsmessstreifen mit
dem Zwei-Pasten-Gemisch ECI 7004LR E&C-NCI 7002 E&C gedruckt und charakterisiert. Abbildung 3.32
zeigt wieder einen typischen Verlauf der relativen Widerstandsdnderung tber die Dehnung. Auch bei
dieser Paste steigt der Widerstand weitgehend linear mit der Dehnung. Die lineare Regression ergibt
hier einen k-Faktor von ca. 4,07 mit einem BestimmtheitsmaR von R? = 99,3%. Auch fur dieses Material

wurde ein vollstandiger Rickgang der Widerstandsdanderung nach Entlastung der Probe festgestellt.
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Abbildung 3.32: Darstellung der Dehnungsempfindlichkeit der mit Carbon-Paste ECl 7004LR E&C-NCI
7002E&C gedruckten DMS [60]
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Tabelle 3.7 zeigt die k-Faktoren aller getesteten DMS. Der mittlere k-Faktor ist 3,02 mit einer

Standardabweichung von 0,86. Der maximale und minimale k-Faktor sind 4,84 bzw. 1,60.

Tabelle 3.7: Dehnungsempfindlichkeit der mit Carbon-Paste ECI 7004LR E&C-NCI 7002-E&C
gedruckten DMS [60]

k-Faktor k-Faktor k-Faktor k-Faktor
DMS 1 1,67 DMS 5 3,26 DMS 9 3,36 DMS 13 2,52
DMS 2 2,42 DMS 6 2,82 DMS 10 2,58 DMS 14 3,71
DMS 3 4,84 DMS 7 2,93 DMS 11 1,6 DMS 15 2,87
DMS 4 4,39 DMS 8 4,06 DMS 12 2,63 DMS 26 2,61
Mittelwert 3,02 + 0,86

Da vom Hersteller der Paste keine Angabe Uber einen moglichen k-Faktor gemacht wird, entfallt eine
vergleichende Einschatzung. Die Dehnungssensitivitat ist gegenliber herkdmmlichen Metall-DMS aber
nur unwesentlich besser. Gegeniber der CHSN8002 Conductive Carbon Paste ist die

Dehnungssensitivitat hingegen deutlich schlechter.
3.6.2.4 Einschatzung der Nutzbarkeit zur Materialintegration

Die Dehnungsmessstreifen sind sehr einfach und robust aufgebaut. Durch ihre hohe Flexibilitat sind
sie gut zur Integration in weiche Materialien wie etwa Polymere geeignet. Die Temperaturstabilitat bei
der |Integration ist durch die Polymermatrix vermutlich sehr materialabhdngig. Auch die
Alterungsbestandigkeit hangt vermutlich im Wesentlichen von der Polymermatrix ab. Bei der
Zusammensetzung des Komposits gibt es allerdings einen grofSen Spielraum, so dass die Eigenschaften

und auch die Stabilitdt dieser Sensoren verschiedenen Bediirfnissen angepasst werden kénnen.
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4 Sensorik zur materialintegrierten Messung von Druck

Kraft ist als Ursache von Verformung eine besonders wichtige mechanische Belastungsgrofie, da die
Stabilitat eines Bauteils malRgeblich vom Einhalten definierter Belastungsgrenzen abhangt. Wirkt eine
Kraft auf eine Flache, so spricht man von einem Druck. Zur Messung von Druck gibt es eine Vielzahl
verschiedener mikrotechnischer Sensoren. Gemein ist dabei allen, dass die Bestimmung des Drucks
immer indirekt erfolgt. Es wird stets die aus einer Druckbelastung resultierende Verformung des
jeweiligen sensitiven Elements gemessen. Die Druckmessung erfolgt also Uber den Umweg der
Verformungs- bzw. Dehnungsmessung. Durch eine vorherige Kalibrierung kann dem Messwert dann

ein Druck zugeordnet werden.

4.1 Membran-Drucksensoren

Klassische Drucksensoren werden in der Regel aus Stahl oder Silizium gefertigt. Der Aufbau ist bei
beiden Varianten dhnlich. Zunachst wird eine biegsame Membran erzeugt. Bei Druckbelastung
verformt die Membran sich. Die Verformung wird wahlweise lokal mit Dehnungsmessstreifen, die auf
der Membranoberflache hergestellt werden, oder flachig kapazitiv erfasst. Bei der kapazitiven Variante
bildet die Membran Ublicherweise eine bewegliche Elektrode eines Kondensators. In vielen
Anwendungen werden heutzutage Silizium-Drucksensoren verwendet. Diese lassen sich mittels

etablierter Prozesse im Batch-Verfahren kostengtinstig und mit hoher Reproduzierbarkeit fertigen.

Ein typischer Aufbau eines klassischen piezoresistiven Silizium-Drucksensors ist in Abbildung 4.1
gezeigt. Im Silizium wird eine Kavitat erzeugt, liber der die biegsame Membran verbleibt. Auf der
Membran werden piezoresistive Widerstinde in einer Briickenschaltung angeordnet. Bei
Druckbelastung kann die Membran sich verformen und dehnt oder staucht dabei die Widerstande.
Entscheidend fiir eine Verformung ist dabei ein Druckunterschied zwischen Ober- und Unterseite der
Membran. Dies kann zum einen dadurch erreicht werden, dass der Sensor zwischen zwei Bereichen
mit veranderlichem Druck eingebaut wird. Die Membran biegt sich dann in Richtung des niedrigeren
Drucks. Man spricht hierbei von einem Relativdrucksensor, da das Signal den relativen Unterschied
zwischen beiden Driicken wiederspiegelt. Alternativ kann die Kavitat etwa durch einen Glasverschluss
versiegelt werden. In diesem Fall ist der in der Kavitat eingeschlossene Druck eine feste Referenz, so
dass man von einem Referenzdrucksensor spricht. Ist in der Kavitat ein Vakuum eingeschlossen, so

wird der Sensor auch als Absolutdrucksensor bezeichnet.

Unabhangig von der genauen Ausfiihrung haben Membran-Drucksensoren den Nachteil,
verhaltnismaRig groR und unflexibel zu sein. Wa&hrend die lateralen Male Potential zur
Miniaturisierung haben, so ist vor allem die Dicke nur eingeschrankt reduzierbar, da die Erzeugung der
Kavitat dies beschrankt. Bei Referenzdrucksensoren ist zusatzlich die Dicke des Verschlusses nicht
beliebig reduzierbar. Durch die relativ groRen Abmessungen und die materialbedingt hohe Steifigkeit
des Sensors sind Membran-Drucksensoren letztendlich nur sehr eingeschrankt fir die
Materialintegration nutzbar. Die durch den Sensor verursachte Schadigung des Matrixmaterials wird
immer hoch und kaum vernachlassigbar sein. Insbesondere bei integrierten Sensoren, die in fertigen

Bauteilen verbleiben sollen, wird die mechanische Stabilitdt der Teile stark beeinflusst.
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Abbildung 4.1: Aufbau eines piezoresistiven Silizium-Drucksensors mit longitudinalen und

transversalen Widerstanden.

4.2 Flexible, folienbasierte Drucksensoren

Ob in Bulk- oder Oberflaichenmikromechanik ausgefiihrt, der hauptsachliche Nachteil von
Membrandrucksensoren im Hinblick auf die Integrierbarkeit in Materialien ist ihre eingeschrankte
Miniaturisierbarkeit und Starrheit. Durch diese Nachteile fligen sie dem Matrix-Material unweigerlich
eine Wunde zu. Entsprechend besteht hier Bedarf an diinnen, flexiblen Drucksensoren. Im Folgenden
werden die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten und auf ihre Eignung zur Materialintegration

getesteten folienbasierten Drucksensoren vorgestellt.
4.2.1 Piezoelektrische Dinnschichtsensoren auf Basis von PVDF-TrFE

Piezoelektrika bilden bei Verformung eine messbare elektrische Spannung an ihren
gegeniberliegenden Oberflachen aus. Dieses Phdnomen nennt man den piezoelektrischen Effekt. Er
tritt dann auf, wenn es in einem Material durch eine Verformung zur Verschiebung von Ladungstragern
und somit zu einer Polarisation kommt. Je nach Material kann die Spannung entlang der oder

transversal zur Verformung abgegriffen werden.

Ein haufig verwendetes und gut erforschtes Dinnschicht-Piezoelektrikum ist Polyvinylidenfluorid
(PVDF). Es kann in Pulverform in verschiedenen Losemitteln geldst und dann in einem einfachen Spin-
On-Verfahren als Dinnschicht appliziert werden. AnschlieBend wird das Lésemittel thermisch
verdampft und die Schicht quervernetzt. Der molekulare Aufbau eines PVDF-Monomers ist in
Abbildung 4.2 gezeigt.

49



Sensorik zur materialintegrierten Messung von Druck

- -n
Abbildung 4.2: Polyvinylidenfluorid-Monomer.

PVDF kann in verschiedenen 4 verschiedenen Phasen vorliegen. In der a-Phase ist das Polymer
helixformig aufgebaut, so dass die polaren Fluoratome in verschiedene Richtungen orientiert sind.
Insgesamt weist das Polymer daher kein Dipolmoment auf und ist nicht elektroaktiv. Die stabilste
elektroaktive Phase ist die B-Phase [61]. Diese kann durch mechanische Verformung, Polarisierung in
einem elektrischen Feld oder Warmebehandlung erzeugt werden. Dabei werden alle Fluoratome in
dieselbe Raumrichtung orientiert und es entsteht ein starkes Dipolmoment. [62]

Eine Weiterentwicklung von PVDF ist das Co-Polymer Poly[vinylidenfluorid-co-trifluoroethylen] (PVDF-
TrFE). Dabei wird in die PVDF-Polymerkette in zufélligen Abstanden ein Trifluoroethylen-Monomer
eingefligt. Durch die Variation des Gehalts an TrFE-Monomeren kdnnen verschiedene elektrische
Eigenschaften erzeugt werden. Das TrFE-Monomer sorgt fiir eine Stabilisierung der B-Phase, so dass
bessere piezo- und ferroelektrische Eigenschaften gegeniiber reinem PVDF gewonnen werden. [63]
Abbildung 4.3 zeigt ein PVDF-TrFE-Copolymer. Es ist zu sehen, dass die polaren CF,-Gruppen stets in
dieselbe Richtung orientiert sind.

P(VDF-TrFE) copolymer
FF FF
\C/ \C/

\C \C b

/\ /\
HH F H

PVDF PTrFE

Abbildung 4.3: Poly[vinylidenfluorid-co-trifluoroethylen]. [64]

4.2.1.1 Sensorentwurf und -herstellung

Der Aufbau eines piezoelektrischen Sensors ist denkbar einfach und in Abbildung 4.4 dargestellt.
Zwischen 2 Goldelektroden befindet sich ein Piezoelektrikum. Als Substrat dient auch hier Polyimid-
Folie. Die Herstellung erfolgt durch einfache mikrotechnologische Prozesse. Die Goldelektroden
werden mittels Lithographie und nasschemischem Atzen erzeugt. Die PVDF-TrFE-Schicht wird durch

Spin-Coating und anschlieBendem Ausheizen erzeugt. AnschlieBend wird sie per Lithographie und
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Plasma-Atzen strukturiert. PVDF-TrFE ist nicht bestandig gegen hiufig genutzte Losemittel wie Aceton

oder Isopropanol. Bei der Prozessierung missen daher kompatible Chemikalien genutzt werden.

q

Dielectric / Substrate Electrodes

B PVDF-TrFE

Abbildung 4.4: Querschnitt eines piezoelektrischen PVDF-TrFE Drucksensors.

Um eine Drucksensitivitdt des Piezoelektrikums zu erzeugen, muss das Material polarisiert werden.
Dazu muss das Material in ein elektrisches Feld eingebracht werden. Dies geschieht am einfachsten
durch das Anlegen einer Spannung an den Goldelektroden. Zur Polarisierung kdnnen verschiedene
Muster genutzt werden. Im einfachsten Fall wird ein konstantes elektrisches Feld durch Anlegen einer
konstanten Spannung an den Elektroden genutzt und fiir eine bestimmte Zeit aufrechterhalten. Eine
bessere Polarisierung kann durch das Anlegen von verschiedenen elektrischen Feldern mit steigender

Feldstarke erreicht werden.
4.2.1.2 Charakterisierung

Nach der Polarisierung kann bei mechanischer Belastung des Sensors eine Spannung an den
Goldelektroden abgegriffen werden. Diese entsteht durch die Potentialbildung an den Oberflachen
des Piezoelektrikums bei Verformung. Um den sofortigen Ausgleich der Potentiale durch einen
Stromfluss zwischen den Polen zu verhindern, muss die entstehende Spannung liber ein Messgerat mit
moglichst hoher Eingangsimpedanz gemessen werden. Am einfachsten kann dies durch das Nutzen
eines Operationsverstarkers erreicht werden. Die Ergebnisse vom Test einiger piezoelektrischer
Sensoren sind in Tabelle 8 gezeigt. Es konnte kein Unterschied zwischen den Polarisierungsmethoden
festgestellt werden. Die erzeugte Spannung beim Aufbringen einer Kraft von ca. 100 N liegt im Bereich

weniger Millivolt.

Tabelle 8: Ergebnisse Charakterisierung PVDF-TrFE-Sensor [65]

Polarisierungs- | Polarisierungs- | Polarisierungs- | Aufgebrachte | Ausgangs-
methode zeit [min] spannung [V] Kraft [N] spannung
[mV]
Sensor 1 Ansteigende 100 100 Ca. 100 10
Feldstarke
Sensor 2 Konstant 10 100 Ca. 100 20
Sensor 3 Konstant 10 100 Ca. 100 7
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Nach dem Aufbringen der Kraft wurden die Sensoren entlastet und die Kraft wurde erneut
aufgebracht. Dabei konnte keine Spannung mehr gemessen werden, was darauf hindeutet, dass die
Sensoren bei einmaliger Belastung wahrscheinlich entpolarisiert werden. Nach erneuter Polarisierung

konnte wieder eine Spannung gemessen werden.
4.2.1.3 Eignung zur Materialintegration

Piezoelektrische Drucksensoren auf Basis von PVDF-TrFE eignen sich nicht zur Materialintegration. Die
Sensoren eignen sich nur zum einmaligen Messen einer auftretenden Kraft und verlieren dabei schnell
ihre Polarisierung. Eine Langzeitstabilitdt kann nicht vermutet werden. AulRerdem ist sehr fraglich, ob
die Sensoren den Integrationsprozess in ein Fremdmaterial unbeschadet tGberstehen konnen. Bekannt
ist aus der Literatur, dass die Polarisierung von PVDF-TrFE auch bei Temperaturen ab 90°C
verschwindet. Temperaturen jenseits von 90°C treten aber bei vielen Integrationsprozessen auf. Es ist
jedoch denkbar die Polarisation erst nach der Integration durchzufihren.

4.2.2 OFET-Drucksensoren

Drucksensoren auf Basis organischer Feldeffekttransistoren (OFET) scheinen attraktiv fir die
Materialintegration, da sie sehr dinn und klein aufgebaut werden konnen. Verschiedene
Arbeitsgruppen haben bisher gezeigt, dass OFETs grundsatzlich drucksensitiv sind und durch
Modifikation mit PVDF ein relevanter Messbereich erreicht werden kann. Als MessgroRe dient der
Strom zwischen Drain und Source des Transistors Ips. Dieser ist abhangig von der Geometrie des
Transistors, der Spannung zwischen Drain und Source und der am Gate angelegten Spannung und
nimmt zudem bei Druckbelastung ab. In Abbildung 4.5 ist der grundsatzliche Aufbau eines OFETs
gezeigt. Grundsatzlich besteht ein OFET aus einer Gate-Elektrode, die durch ein Dielektrikum von
Drain- und Source-Elektroden getrennt ist. Drain- und Source-Elektroden sind tiber einen organischen
Halbleiter miteinander verbunden. Die Drain- und Source-Elektroden sind typischerweise als
Interdigitalelektroden angeordnet, wobei die Gate-Elektrode wahlweise vollflachig unter der
gesamten Flache oder nur im Raum zwischen den Elektrodenfingern platziert wird. Die fiir den
erreichbaren Stromfluss relevanten geometrischen Parameter sind die Kanalbreite W entlang der
Gate-Elektrode, die Kanalldnge L, die dem Abstand zwischen Drain- und Source-Elektrode entspricht,
und die Dicke des Dielektrikums d zwischen Gate-Elektrode und Drain- und Source-Elektrode bzw.
Halbleiter.

S
D, Vbs Channel Widthw —>f - - - - - - - - - - --.f::::::i: Channel Length L

w
’—I / L || ‘ .......... I
—> T —— .
active layer i R R R ‘-‘ Source

Gate Dielectric

l G: Ves Gate

Abbildung 4.5: Aufbau eines organischen Feldeffekttransistors (OFET) : Querschnitt (links); Draufsicht
(rechts). [66]

Der Strom zwischen Drain und Source lasst sich mit folgender Gleichung abschatzen [67]
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w Vps®
IDSzf'ci'ﬂ'((VG_Vth)'VDS_ 2 ) (25)

wobei C; die Kapazitat der Isolationsschicht, u die Feld-Effekt-Mobilitat des Halbleiters, V; die am Gate
anliegende Spannung, V;;, die Threshold-Spannung des Transistors und Vps die zwischen Drain und
Source anliegende Spannung ist.

4.2.2.1 Organischer Halbleiter Pentacen

Im Rahmen dieser Arbeit wurde Pentacen als organischer Halbleiter zur Herstellung von OFETs genutzt.
Abbildung 4.6 zeigt die chemische Struktur von Pentacen mit seinen flnf linear kondensierten
Benzolringen. Die chemische Summenformel ist C;2H14. [68]

Abbildung 4.6: Chemische Struktur von Pentacen. [68]

Transistoren mit Pentacen zeigen ein charakteristisches p-Typ-Verhalten. Dies bedeutet, dass an der
Gate-Elektrode eine negative Spannung angelegt werden muss, um im Halbleiter positive
Spiegelladungen zu erzeugen, die einen Kanal zwischen Drain und Source bilden. Die Leitung von Strom
erfolgt dann durch Locherleitung. Die Feld-Effekt-Mobilitdt des in dieser Arbeit verwendeten
organischen Halbleiters Pentacen kann im einkristallinen Zustand bis zu 60 cm?/Vs betragen [69].
Durch Unreinheiten und Mehrkristallinitat ist die erreichbare Mobilitat in der Praxis in der Regel jedoch
deutlich geringer. Reines Silizium hat im Vergleich dazu eine Feld-Effekt-Mobilitdt bei Locherleitung
von bis zu 450 cm?/Vs und bei Elektronenleitung sogar bis zu 1400 [70].

Die Drucksensitivitdit von OFETs aus Basis von Pentacen kann durch verschiedene Effekte erklart
werden. So dndern sich bei Druckbelastung die Feld-Effekt-Mobilitdt, der Kontaktwiderstand des
Halbleiters zu Drain- und Source Elektroden und die Threshold-Spannung des Transistors. Da alle diese
GroRen Einfluss auf den Stromfluss zwischen Drain- und Source haben, sind OFETs auf Basis von

Pentacen drucksensitiv. [67]
4.2.2.2 Sensorentwurf

Organische Feldeffekttransistoren konnen in verschiedenen Anordnungen gefertigt werden. Die
moglichen Geometrien sind in Abbildung 4.7 dargestellt. Zum einen kann die Gate-Elektrode ober-
oder unterhalb des Dielektrikums liegen. Zum anderen ist es wahlweise auch moglich, Drain- und
Source ober- oder unterhalb des organischen Halbleiters zu platzieren. Der gewahlte Aufbau kann
grolRen Einfluss auf die elektrischen Eigenschaften des Transistors haben. So weisen etwa OFETs mit
oben gelegenem Gate haufig einen hohen Leckstrom im gesperrten Zustand auf, der vermutlich auf

die Abscheidung des Dielektrikums auf dem Halbleiter zurlickzuflihren ist. Problematisch sind haufig
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auch Anordnungen, in denen Drain- und Source-Elektrode auf dem Halbleiter erzeugt werden, da auch
hier bei der Abscheidung des Elektrodenmaterials der Halbleiter beschadigt werden kann. Die
allgemein bevorzugte und auch in dieser Arbeit verwendete Anordnung ist daher die mit unten

gelegenem Gate und unterhalb des organischen Halbleiters erzeugten Drain- und Source-Elektroden.

Top Gate Bottom Gate
Top Contact

. Dielectric / Substrate Electrodes . Organic Semiconductor

Channel

Abbildung 4.7: Ubersicht (iber verschiedene OFET-Topologien

4.2.2.3 Herstellung

Abbildung 4.8 zeigt schrittweise das Herstellungsverfahren fiir die OFETs. (1) Als Trager des Sensors
wurde zundchst eine 5 um dicke Polyimid-Schicht auf einen Handling-Wafer aus Silizium aufgebracht.
(2) Danach wurde 15 nm Chrom als diinne Haftschicht und 100 nm Gold zur Erzeugung der Gate-
Elektrode abgeschieden und strukturiert.

) ) p—

(2) )

———— Substrat
" Polyimid

B Pentacen

Abbildung 4.8: Herstellungsablauf von organischen Feldeffekttransistoren

(3) AnschlieBend wurde das Dielektrikum zur Isolation zwischen Gate- und Drain-/Source-Elektroden

aufgebracht. In ersten Versuchen handelte es sich hierbei um eine ca. 500 nm dicke Polyimidschicht.
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In einer Weiterentwicklung wurde als Dielektrikum das ferro-elektrische PVDF(TrFE) mit einer Dicke
von ca. 800 nm verwendet. Das Dielektrikum wurde strukturiert, so dass die Gate-Elektrode zuganglich
ist. (4) Source- und Drain-Elektroden wurden auf der Isolationsschicht aus einer 100 nm dicken
Goldschicht strukturiert. (5) Im letzten Schritt wurde der organische Halbleiter Pentacen thermisch
aufgedampft. Die Strukturierung erfolgte beim Aufdampfen durch eine Schattenmaske. In Abbildung
4.9 ist eine REM-Aufnahme eines OFETs zu sehen. Das Pentacen bedeckt die Elektroden groRflachig.

Die Gate-Elektrode ist unter dem Isolator nur zu erahnen.

Abbildung 4.9: REM-Aufnahme eines organischen Feldeffekttransistors [65]

Abbildung 4.10 zeigt REM-Aufnahmen einer aufgedampften Pentacen-Schicht. Die Aufnahmen zeigen
Pentacen auf den Gold-Elektroden und auf der Polyimid-Isolation zur Gate-Elektrode. Die Kristalle sind
auf der Goldoberflache mit 700-800 nm deutlich groRer auf der Polyimidoberflache mit 300-400 nm.
Eine Erkldarung hierfir liegt moglicherweise in der héheren Oberflaichenrauheit des Polyimids
gegeniber der Gold-Schicht. Die morphologische Aufnahme (rechts) macht deutlich, dass die Rauigkeit
der Tragerschicht sich auf den Pentacen-Film Ubertragt. Gut zu erkennen ist auch, dass an der Gold-
Polyimid-Grenze vereinzelt Kristalle unterbrochen sind. Eine solche Diskontinuitat fiihrt zu einem

erhdhten Kontaktwiderstand zwischen Elektroden und Kanal.

Abbildung 4.10: REM-Aufnahmen einer Pentacen-Schicht : (links) KristallgroRe, (rechts)
Oberflachenmorphologie auf Gold und Polyimid. [66]
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4.2.2.4 Charakterisierung

Die Charakterisierung der OFETs erfolgt mit einem Halbleiteranalysator (HP 4432). Die Sensoren
werden, wie in Abbildung 4.11 gezeigt, Gber Kontaktnadeln mit den Drain-, Source- und Gate-

Anschlissen verbunden.

annel 2 (Drain)

Abbildung 4.11: Kontaktierung von OFET-Drucksensoren zur Charakterisierung.

Im ersten Schritt wird untersucht, ob die Sensoren eine Funktionalitat als Transistor zeigen. Dazu wird
der Drain-Source-Strom bei verschiedenen Gate- und Drain-Source-Spannungen gemessen. Abbildung
4.12 zeigt den Verlauf fir einen OFET mit einer Kanalbreite W = 880 um und Kanalldnge L = 20 um. Die
hergestellten OFETs zeigen eine charakteristische Transistorkennlinie mit linearem Zusammenhang
zwischen Drain-Source Strom und Source-Drain-Spannung. Es kann keine Sattigung bis zu einer Drain-
Source-Spannung von -100 V festgestellt werden.
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Abbildung 4.12: Kennlinie eines OFETs mit Kanalbreite W = 880 um und Kanalldange L = 20 um [66]
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Bei Vps =-20 V wird ein An-Aus-Verhaltnis zwischen Vg =-100V und Vg =0V von 1,13 ermittelt. Das
niedrige An-Aus-Verhaltnis erklart auch, dass bei positiver Drain-Source-Spannung ein hoher
Stromfluss messbar ist. Die Vermutung liegt nahe, dass der organische Halbleiter bei der Herstellung
entweder mit Metalpartikeln in der Aufdampfkammer verunreinigt wurde oder in seiner Struktur so
beschadigt wurde, dass bereits Ladungstrager vorhanden sind. Letztlich fihren beide Vermutungen
dazu, dass der hauptsachliche Ladungstransport nicht durch feldinduzierte Ladungstrager erfolgt. Aus
den aufgenommenen Kennlinien wurde nach Formel (27) eine Ladungstragermobilitdt von ca.
0,3 cm?/Vs berechnet. Die Mobilitat ist damit wesentlich kleiner als bei einkristallinem Pentacen, was

ebenfalls auf Unreinheiten und Beschdadigungen in der Schicht hinweist.

Die ermittelten Kennlinien lassen sich durch eine Schottky-Barriere an den Grenzflachen zwischen
Drain-Elektrode und Halbleiter erklaren [71]. Die Barriere entsteht dadurch, dass Ladungstrager ein
gewisses Energieniveau erreichen missen, um vom Metall in den Halbleiter injiziert zu werden. Liegt
am Drain eine negative Spannung an, so kénnen durch unbeabsichtigte Unreinheiten vorhandene
Locher im Halbleiter die Barriere Giberwinden. Es zeigt sich ein entgegengesetzt flieBender Strom, der
mit der Spannung ansteigt, jedoch durch den ohmschen Widerstand des Halbleiters beschrankt ist.
Liegt am Drain eine positive Spannung an, so konnen energiereiche Elektronen die Barriere
liberwinden. Steigt die Spannung ausreichend stark an, dann sinkt die Barriere immer mehr ab, da die
Verarmungsregion nicht aufrechterhalten werden kann. Dadurch kann ein starker Anstieg des Stroms
beobachtet werden.

Um zu ermitteln, ob die Transistoren eine Druckempfindlichkeit zeigen, wurde manuell eine Kraft
aufgebracht. Um Beschaddigungen zur verhindern wurde eine diinnes Stiick Silikon auf den Transistor
gelegt. Abbildung 4.13 zeigt die Kennlinie eines OFETs ohne und mit konstanter Druckbelastung bei
einer Gate-Spannung von Vg = -50 V. Der Stromfluss sinkt durch Druckeinfluss merklich ab.

x10°°
1071

8F |—V,.=50V without pressure /

— — V=50 V with constant pressure

-100 -80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80 100

Abbildung 4.13: OFET-Kennlinie mit und ohne Druckbelastung [66]
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AbschlieBend lasst sich festhalten, dass die elektrische Performance der OFETs schlecht ist. Der
Leerlaufstrom ist sehr hoch, da der Ladungstragertransport durch feldinduzierte Ladungstrager nicht
der dominante Leitungsmechanismus ist. Der erzielte Drain-Source-Strom ist allerdings vergleichbaren
Transistoren dhnlich. Eine Drucksensitivitat lieR sich ermitteln, auf Grund der schlechten allgemeinen
Performance und des zu erwartenden geringen Einsatzbereichs wurde aber keine genaue

Charakterisierung der Druckempfindlichkeit durchgefiihrt. [67]
4.2.2.5 Eignung zur Materialintegration

Der Einsatz von OFET-Drucksensoren war im Rahmen dieser Arbeit zur Integration in Elastomer-
Dichtungen vorgesehen. Beim Integrationprozess ist mit dem Auftreten eines hohen Drucks und
Temperaturen von bis zu 160°C zu rechnen. Es ist zu erwarten, dass die OFET die Druckbelastung ohne
Beschadigung ertragen konnen. Fraglich erscheint, ob der organische Halbleiter Pentacen ausreichend
temperaturstabil ist, um den Integrationsprozess zu (Uberstehen. In Anlehnung an den
Herstellungsprozess von Elastomerdichtungen aus Kapitel 5.3.3 wurden die OFET-Sensoren in einem
Ofen bei 150°C fur 15 Minuten getempert. Abbildung 4.14 zeigt den Drain-Source-Strom eines OFETs
bei VG=-50 V vor und nach der Temperung. Es ist eindeutig zu erkennen, dass der OFET nach der
Warmebehandlung keinerlei Signal mehr liefert und zerstort ist.

-8
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-50 0 50
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Abbildung 4.14: Signal eines OFET-Drucksensors vor und nach Temperung

AbschlieBend lasst sich sagen, dass OFET-Drucksensoren zur Materialintegration wenig geeignet
scheinen. Zum einen ist der Druckbereich, in dem sie einsetzbar sind, wenig interessant fir
materialintegriertes Messen und zum anderen ist die mangelnde Stabilitat der Sensoren schon
gegenlber moderaten Temperaturen ein Ausschlusskriterium. AuRBerdem sind Herstellung und

Ansteuerung gegenliber resistiven Sensoren wesentlich schwieriger.
4.2.3 Dickschicht-Drucksensoren

Mittels Dickschicht-Technologie hergestellte Drucksensoren sind unter der Bezeichnung Force
Sensitive Resistor (FSR) kommerziell erhiltlich. Diese Art von Sensoren wurde von der Firma Interlink
Electronics entwickelt. Der schematische Aufbau eines FSR ist in Abbildung 4.15 dargestellt. Auf einem

nicht notwendigerweise flexiblen Substrat werden zunachst Interdigitalelektroden erzeugt. Auf ein
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zweites Substrat, typischerweise eine diinne, flexible Folie, wird eine Dickschicht eines leitfahigen
Polymer-Partikel-Komposits gedruckt. Die beiden Substrate werden (iber einen starren Abstandshalter
miteinander verbunden. Wird die obere Folie mit einer Kraft belastet, so wird die Dickschicht auf die
Interdigitalelektroden gepresst. Es entstehen leitfahige Pfade zwischen den Elektroden, die als
Widerstand gemessen werden kénnen. Je starker die Dickschicht auf die Elektroden gepresst wird,

desto geringer ist der Widerstand zwischen den Elektroden. [72]

I Inflexible Substrate Gold
Spacer WM Ink Flexible top foil

Abbildung 4.15: Schematischer Aufbau eines Force Sensing Resistors

Typischerweise zeigen FSR-Sensoren einen starken Abfall des Widerstands bei geringer Belastung, da
zunachst die Entstehung von immer mehr leitfahigen Pfaden zwischen den Elektroden sowie die
Reduzierung des Kontaktwiderstands zwischen Elektroden und Dickschicht die Widerstandsanderung
dominant bestimmen. In diesem Lastbereich funktioniert ein FSR mehr als Schalter denn als
Drucksensor. Ab einer gewissen Belastung, bei der der Kontaktwiderstand bereits gering ist und die
Elektroden Uber viele Pfade verbunden sind, wird eine weitere Reduzierung des Widerstands von
Verschiebungen der leitfahigen Partikel in der Dickschicht bestimmt. Dies entspricht einer Umkehrung
des in Abschnitt 3.6 beschriebenen Effekts fiir die Widerstandsdnderung von Polymer-Partikel-
Kompositen unter Dehnungseinfluss. Je nach dominierendem Leitungsmechanismus riihrt eine
Widerstandsanderung von einer Verringerung des Partikelabstands (Tunnel-Leitung) oder einer
Verringerung des Inter-Partikel-Kontaktwiderstands (Ohm’sche Leitung) her. Im ersten Fall ist die
Drucksensitivitdt von FSR-Sensoren deutlich stirker als im zweiten Fall, da der Partikelabstand
qguadratisch in die Berechnung des Widerstands eingeht.

Das Prinzip des FSRs basiert zum einen auf einem leitfahigen Polymer, welches unter Einwirkung einer
Kraft eine hohere elektrische Leitfahigkeit und somit einen geringeren Widerstand aufweist. Zum
anderen wird ein Stromfluss erst durch die Einwirkung einer Kraft moglich, da die Elektroden und das
leitfahige Polymer unter normalen Bedingungen keinen Kontakt miteinander haben. Steigt die Kraft
auf den Sensor, so wird die Kontaktflache zwischen den Elektroden und dem Polymer gréRer und die
Leitfahigkeit steigt somit ebenfalls an. Das Prinzip dieses Effektes wird in Abbildung 1.4
veranschaulicht. Bei der Betrachtung der schematischen Darstellung, der Karbonpartikeln innerhalb
eines Polymers, ist deutlich zu erkennen, dass sich der Abstand zwischen den einzelnen
Karbonpartikeln verringert, wenn eine Kraft auf das Polymer wirkt. Diese Verringerung des Abstandes
macht das Polymer drucksensitiv, da der Abstand zwischen den Karbonpartikeln in Korrelation mit der

einwirkenden Kraft steht.
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Abbildung 4.16:Funktionsprinzip eines Komposit-Drucksensors. Die Karbonpartikel werden durch die
Einwirkung einer Kraft enger aneinandergedriickt. Dadurch ist die Energiebarriere zwischen den
einzelnen Karbonpartikeln geringen und somit die Leitfahigkeit des Polymers grof3er.

4.2.3.1 Herstellung

Das Siebdruckverfahren ermdoglicht eine im Vergleich zu herkdmmlichen Drucksensoren relative
einfache und kostenglnstige Herstellung der Sensoren. Es sind weder ein Reinraum noch komplexe
und kostenintensive Anlagen nétig, um den im Siebdruckverfahren hergestellten Drucksensor zu
realisieren. Im Folgenden wird der Herstellungsprozess der Sensoren im Siebdruckverfahren in seinen

Einzelheiten beschrieben.

Die Sensoren kénnen auf prinzipiell auf jeder Art von Substrat hergestellt werden. Es muss lediglich
sichergestellt sein, dass die Schichten auf dem Substrat haften und dass die Oberflache des Substrats
ausreichend eben ist. Im Rahmen dieser Arbeit werden Sensoren sowohl auf verschiedenen Folien-
Substraten (Polyimid, Mylar) als auch auf starren Plexiglasplatten hergestellt. Ein durch das Substrat
bedingter Unterschied im Verhalten wird nicht erwartet. Der zweistufige Herstellungsprozess ist in
Abbildung 4.17 gezeigt. In Schritt a) werden auf dem Substrat Interdigitalelektroden erzeugt. Dies
erfolgt im Siebdruck mit leitfahiger Silberpaste (Sun Chemical CHSN8013 Conductive Silver). Der Druck
wird mit einem SEFAR Type 180/305-27 PW Sieb durchgefihrt. Die resultierende Nassschichtdicke
nach [73] betragt ca. 14 um. Die Elektroden werden im Ofen bei 90°C fiir 30 Minuten ausgehartet.
Alternativ ist auch die Verwendung von mikrotechnologisch strukturierten Dinnschicht-
Goldelektroden moglich. In einem zweiten Schritt b) wird die drucksensitive Schicht tber den
Elektroden aufgebracht. Diese wird mit einem SEFAR Type 54/137-64 PW Sieb gedruckt. Die Schicht
besteht aus einer Mischung der nicht-leitfahigen Paste Henkel NCI 7002 E&C und der leitfahigen Paste
Henkel ECI 7004LR E&C. Das Mischverhaltnis bestimmt dabei die Konzentration an leitfahigen Partikeln
in der isolierenden Matrix und beeinflusst daher das Verhalten der Sensoren. Die Nassschichtdicke der
drucksensitiven Schicht ist ca. 35 um, so dass die Elektroden in jedem Fall gut bedeckt sind. Die Paste
wird ebenfalls im Ofen bei 90°C fiir 30 Minuten ausgehartet. Die Kontaktierung der Sensoren erfolgt

Uber Kupferdrahte, die mit elektrisch leitfahigem Klebstoff auf die Kontaktpads geklebt werden.
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a) b)
e —

Substrate Silver Paste B Pressure Sensitive Paste

Abbildung 4.17: Herstellung siebgedruckter Drucksensoren : (a) Elektroden aus Silberpaste werden
gedruckt; (b) Drucksensitive Schicht wird auf die Elektroden gedruckt.

In Abbildung 4.18 sind die verschiedenen Elektrodengeometrien abgebildet, die im Rahmen dieser
Arbeit untersucht werden. Der mit gestrichelter Linie umrandete Bereich gibt an, wo die drucksensitive

Schicht tiber die Elektroden appliziert wird.

1L|i T Il Ii .LLi T

5 mm

Abbildung 4.18: Elektrodengeometrien siebgedruckter Drucksensoren (v.l.n.r.): Vertikale
Einzelelektroden mit Uberlappung; Horizontale Einzelelektroden mit Uberlappung; (3) Vertikale
Einzelelektroden ohne Uberlappung; Horizontale Einzelelektroden ohne Uberlappung; Vertikale

Mehrfachelektrode mit Uberlappung; Horizontale Mehrfachelektroden mit Uberlappung. Die
gestrichelten gelben Linien markieren den Bereich, der mit drucksensitiver Tinte Gberdruckt wird.

Es wird erwartet, dass die Geometrie einen Einfluss auf die Drucksensitivitdt der Sensoren sowie auf
eine mogliche Querempfindlichkeit zu Dehnung hat. Bei den Elektroden 1, 3 und 5 wird bei Dehnung
primar der Abstand zwischen den leitfahigen Partikeln erh6ht, wohingegen bei den Elektroden 2, 4
und 6 ebenfalls der Abstand zwischen den Elektroden deutlich vergréRert wird. Es wird daher davon

ausgegangen, dass die Elektroden 2, 4 und 6 deutlich starker empfindlich gegeniiber Dehnung sind.
4.2.3.2 Bestimmung der Drucksensitivitat

Zur Bestimmung der Drucksensitivitdt werden die Sensoren in einer Vakuum-Kammer aus Stahl mit
Kabeldurchfiihrungen platziert. Der Druck in der Kammer wird per Druckluft iber einen Druck DPI 510
Druck-Controller eingestellt. Der Druck wird sukzessive in Schritten von 0,1 bar von 0 bis 6 bar relativ
zum Umgebungsdruck erhoéht. Abbildung 4.19 zeigt die relative Widerstandsdanderung fiir Sensoren
mit unterschiedlichen Elektrodengeometrien tiber den Druck. Grundsatzlich sinkt der Widerstand bei
Druckbelastung wie zu erwarten. Ahnliche, nur um 90° gedrehte Geometrien zeigen vergleichbare
Ergebnisse, so dass festgehalten werden kann, dass die Orientierung der Elektroden keinen Einfluss

auf die Drucksensitivitat hat.
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Abbildung 4.19: Relative Widerstandsanderung tber aufgebrachtem Druck fiir jedes Elektrodenpaar .
Messwerte (schwarze Punkte) und lineare Approximierung (rote, gestrichelte Linie).

Die Elektroden 1&2 und 3&4 zeigen zudem eine dhnliche Drucksensitivitdt. Der Widerstand der
Elektroden 3&4 zeigt aber deutlich hohere Schwankungen. Die Elektroden 5&6 zeigen eine deutlich
starkere Drucksensitivitdt. Die Anzahl der Elektrodenfinger beeinflusst die Drucksensitivitdt also

deutlich, wohingegen die Uberlappung der Elektrodenldnge Fluktuationen im Signal verhindert.

4.2.3.3 Dehnungssensitivitat

Die Dehnungssensitivitdt der Sensoren wird im Zugversuch ermittelt. Dazu werden Sensoren auf
Plexiglas-Substraten verwendet, da diese direkt in die Aufnahmen einer DYNA MESS Zugstestmaschine
geklemmt werden kénnen. Der Zugversuch kann entweder weg- oder kraftgesteuert durchgefiihrt
werden. Da die Kraftsteuerung wesentlich geringere Dehnraten erlaubt, wird diese zur Durchfiihrung
der Versuche genutzt. Die Kraft wird wiahrend des Versuchs mit einer Rate von 5 N/s bis zu einem

Maximum von 1000 N erhoht. Die fiihrt zu einer maximalen Dehnung von ca. 0,3%.
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Abbildung 4.20: Relative Widerstandsanderung tber aufgebrachter Dehnung fiir jede Elektroden-

geometrie. Messwerte (schwarze Punkte) und lineare Approximierung (rote, gestrichelte Linie).

Abbildung 4.20 zeigt die relative Widerstandsanderung (iber der Dehnung fir alle
Elektrodengeometrien. Die Sensoren mit vertikal angeordneten Elektroden sind dabei in der linken
Spalte und die Sensoren mit horizontal angeordneten Elektroden entsprechend in der rechten Spalte
abgebildet. Fiir alle Sensoren zeigt sich ein naherungsweise linearer Zusammenhang zwischen
Widerstandsanderung und Dehnung. Die Sensoren mit horizontal angeordneten Elektroden zeigen
jedoch eine 15 bis 25% hohere Sensitivitdit gegenlber Dehnung. Sensoren mit &dhnlicher
Elektrodenorientierung zeigen auch eine dhnliche Empfindlichkeit gegenliber Dehnung. Es kann daher
festgehalten werden, dass sowohl die Anzahl der Elektrodenfinger als auch die Uberlappung nur einen

sehr geringen Einfluss auf die Dehnungsempfindlichkeit haben.
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4.2.3.4 Temperaturverhalten

Die Temperaturempfindlichkeit der Sensoren wurde auf einer Hotplate getestet. Die Sensoren wurden
dabei mit einem Deckel bedeckt, um Warmeverlust zu vermeiden. Die Temperatur wurde von
Raumtemperatur in Schritten von 5°C auf 100°C erhoht. Nach jeder Erhhung wurde die Temperatur
konstant gehalten, bis der Widerstand der Sensoren sich stabilisiert hat. Alle Elektrodengeometrien
haben das gleiche Temperaturverhalten gezeigt. Die relative Widerstandsanderung der Sensoren Uber
die Temperatur ist in Abbildung 4.21 gezeigt. Bis zu einer Temperatur von ca. 50°C sinkt der Widerstand
zunachst linear ab. Oberhalb von 50°C steigt der Widerstand hingegen wieder linear zur Temperatur
an. Insgesamt kann allerdings festgehalten werden, dass die Temperaturempfindlichkeit bis 100°C mit
unter 0,1% Widerstandsanderung sehr gering ist.
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Abbildung 4.21: Relative Widerstandsanderung tber der Temperatur.

4.2.3.5 Eignung zur Materialintegration

Die Drucksensoren sind durch ihren einfachen, robusten Aufbau und ihre geringe Dicke und Flexibilitat
gut zur Integration in Materialien geeignet, ohne dabei einen grofRen Fremdkdrpereffekt zu erzeugen.
Die Stabilitdat gegeniliber Temperaturbelastung beim Integrationsprozess ist jedoch fraglich. Die
Flllstoffe der Komposite sind vermutlich ausreichend temperaturstabil. Das Polymergefiige der
Komposite hingegen kann bei hohen Temperaturen beschadigt werden. Auch ist die Langzeitstabilitat
der Sensoren wesentlich von dem Alterungsverhalten des Polymergefliges abhangig. Bei der
Zusammensetzung des Komposits besteht allerdings ein nahezu unbegrenzter Spielraum, da
verschiedenste Polymergeflige und Fillstoffe genutzt werden kdnnen, so dass verschiedenste

Eigenschaften erzeugt werden kdnnen.

Ein Problem bei dieser Art Drucksensoren ist die ausgepragte Querempfindlichkeit gegeniber
Dehnung. Bei mehrachsiger Belastung konnen gegenldufige Effekte das Signal des Sensors
beeinflussen, die nicht voneinander getrennt werden kénnen. Es ist moglich, die Sensitivitat gegeniber
verschiedenen Belastungen etwa durch die Anordnung der Elektroden zu beeinflussen. Trotzdem muss
vor der Integration detailliert bekannt sein, welche Belastungen zu erwarten sind, damit der Sensor

entsprechend ausgelegt werden kann.
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5 Integration von Sensoren in Elastomer-Dichtungen

Elastomerdichtungen sind kleine, aber wichtige Bauteile in vielen technischen Systemen. In der Regel
entfallt nur ein sehr geringer Teil der Kosten eines Systems auf Dichtungen. Fehlerhafte oder defekte
Dichtungen kénnen jedoch grof3e, z. T. sogar katastrophale Schaden verursachen. Dichtungen sind sehr
sensible Bauteile, dementsprechend sorgfaltig miissen sie montiert und tGberwacht werden. Da es
heute in der Regel nicht moglich ist, den Zustand einer Dichtung in der Anwendung zu liberwachen,
kann erst im Falle des Ausfalls reagiert werden. Alternativ sind fiir einen zuverlassigen Gebrauch von
Elastomerdichtungen regelmafRige Wartungen unabdingbar, welche allerdings mit hohen Kosten

verbunden sind.

Viele Probleme bei der Nutzung von Dichtungen und die daraus resultierenden Gefahren kénnten
vermieden werden, wenn man Sensoren direkt in die Dichtung integrieren konnte, aus deren
MessgroRen auf den korrekten Einbau und die einwandfreie Funktion der Dichtung wahrend der
Nutzung geschlossen werden kann. Abbildung 5.1 zeigt das Konzept der intelligenten Dichtung nach
Schotzko [2]. Ein Sensor wird so in eine Dichtung integriert, dass er in der Lage ist, die nachlassende
Rickstellkraft der Dichtung zu messen. Bei dem Sensor kann es sich um einen Druck- oder
Dehnungssensor handeln.

- Sensor Cable connection

Signal conditioning/
data acquisition

!

Electrical connection
on substrate

O-ring

Abbildung 5.1: Konzept ,Intelligente Dichtung” [2]

Durch die Nutzung von integrierten Sensoren und eine gezielte Zustandsiiberwachung kdnnen
folgende Probleme beim Einsatz von Dichtungen vermieden oder die Wahrscheinlichkeit ihres

Auftretens zumindest reduziert werden:
e Zustandsiberwachung und flexible Wartung:

Der Zustand von Dichtungen in einem komplexen Produktionssystem kann Gberwacht werden. Das
Erkennen des Versagens einer Dichtung vor seinem Auftreten ermdglicht den rechtzeitigen Austausch
in flexiblen Wartungsintervallen. RegelmiRige Wartungsarbeiten, wie sie ohne Uberwachung nétig
sind, konnen vermieden werden und so ggf. Wartungsintervalle deutlich verldangert werden.
AuBerdem kann die Verringerung der Effizienz oder sogar Schadigung von Anlagen durch den nicht

erkannten Ausfall einer Dichtung vermieden werden.

e Umweltschutz:
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Gerade teure Spezialdichtungen werden haufig in Bereichen verwendet, in denen Stoffe
eingeschlossen werden missen, die nicht in die Umwelt gelangen dirfen. Durch die immer strenger
werdende Umweltgesetzgebung wird die Sicherstellung und Kontrolle von Leckage-Freiheit immer
wichtiger. Durch eine sensorische Dichtung kénnen Leckagen vorhergesehen und vermieden werden,

so dass die Dichtheit eines Systems gegeniiber der Umwelt stets gewahrleistet ist.
e Arbeitssicherheit:

Durch die friihzeitige Detektion und Vermeidung eines Dichtungsausfalls wird nicht zuletzt die

Arbeitssicherheit im Bereich von abgedichteten Systemen verbessert.
e |Installationsiiberwachung:

Bereits beim Einbau einer Dichtung kann die Dichtheit eines Systems und somit die korrekte
Installation Gberwacht werden. Leckagen nach dem Einbau fallen somit friihzeitig auf und kénnen vor
Inbetriebnahme des Systems behoben werden.

e Materialeinsparung durch Kenntnis des Alterungsverhalten im Feld und dessen Nutzung in
Materialentwicklung:

Die hohe Bedeutung einer verbesserten, materialsparenden und zuverlassigen Werkstoffentwicklung
und Bauteilauslegung mit geringen Ausschussraten und Reklamationen, die nur mit einem
entsprechenden Materialverstandnis moglich ist, zeigt sich auch bei Berlicksichtigung des
Rohstoffpreises.

5.1 Eigenschaften von Polymerwerkstoffen

Polymerwerkstoffe existieren in vielen Ausprdagungen und mit einer Vielzahl von Eigenschaften. Die
Gemeinsamkeit ist dabei die immer gleiche chemische Struktur. Polymere entstehen durch eine
Verkettung, die sog. Polymerisation, eines oder weniger verschiedener organischer Monomere. Die
Basis bildet dabei eine Kette aus Kohlenstoffatomen. Der einfachste Fall fir eine
Polymerisationsreaktion ist in  Abbildung 5.2 gezeigt. Durch die Spaltung einer
Kohlenstoffdoppelbindung im Ethen kdnnen Ethen-Monomere sich zu einer langen Kette verbinden.
Es entsteht Polyethylen.

"N T
b

A A A A A A
H H H HHHHH
Ethen Polyethen

Abbildung 5.2: Polymerisationsreaktion von PolyethylenEine dhnliche Reaktion wie im Falle der
Polyethylenbildung findet bei der Herstellung aller Polymerwerkstoffe statt. Die enorme Vielfalt an
verfligbaren Polymeren ist durch die Austauschbarkeit des Wasserstoffs, der an die
Kohlenstoffatome gebunden ist, mit diversen funktionellen Gruppen begriindet. Eine wichtige Rolle

insbesondere fir die mechanischen Eigenschaften spielt auch die letztendliche, durchschnittliche
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Lange der Polymerkette sowie der Grad der Verknipfung zwischen einzelnen Polymerketten in

einem Werkstoff.
5.1.1 Gummi-Elastomere

Eine spezielle Form der Polymere sind die Elastomere. Landlaufig werden diese haufig als ,,Gummi“
bezeichnet. Elastomere zeichnen sich durch hervorragende mechanische Eigenschaften wie z. B. eine
enorm hohe Dehnbarkeit und hohe Dampfung aus. Sie finden in vielen Bereichen Verwendung.

Typische Elastomer-Bauteile sind Dichtungen, Lager, (Stol3-) Dampfer, Walzen und natdrlich Reifen.
5.1.1.1 Alterung von Elastomeren

Das Alterungsverhalten von Elastomeren ist sehr komplex und wird von diversen Faktoren bestimmt.
Im Folgenden werden die wichtigsten GroRen und deren Einfluss auf das Alterungsverhalten
vorgestellt. Die hauptsachlichen Alterungsmechanismen sind Kettensplittung und Rekombination. In
Abbildung 5.3 ist links ein ungealtertes Polymernetzwerk gezeigt. Rechts ist ein gealtertes Netzwerk
abgebildet, in dem es zu Kettensplittungen und Rekombination gekommen ist. Die Eigenschaften
gealterter Elastomere hdngen stark davon ab, welcher der beiden Alterungsmechanismen dominant
auftritt. Dies wiederum ist stark vom Material und den Alterungsbedingungen abhangig. Erhohte
Temperatur, aggressive Chemikalien und mechanische Belastung haben groBen Einfluss auf das

Alterungsverhalten.

Abbildung 5.3: Alterungsmechanismen von Elastomeren : (links) Ungealtertes Polymernetzwerk;

(rechts) Gealtertes Polymernetzwerk mit Kettensplittung (rot) und Rekombination (griin)

Materialcharakterisierung und Modellbildung spielen bei der Integration von Sensoren eine wichtige
Rolle, um Sensoren den erwarteten Anforderungen entsprechend entworfen und eingesetzt werden
kénnen. Eine vollstdndige Beschreibung des Alterungsverhaltens inklusive Alterungskinetik von
Elastomeren ist jedoch schwer aufzustellen. Die Vereinfachung, allein die mechanischen Kenndaten
gealterter Probekdrper heranzuziehen, ist unzureichend. Problematisch ist dabei vor allem, dass die
mechanische Charakterisierung von Elastomeren in der Regel an genormten Hantelprobekorpern im
Zug- und Druckversuch durchgefiihrt wird. Uber den gesamten Querschnitt des Hantelpriifkérpers

wird lediglich eine gemittelte Alterungsstruktur ermittelt.
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5.1.1.2 Ausgewahlte Elastomere

Im Rahmen dieser Arbeit werden drei Elastomere betrachtet und verwendet. Dabei handelt es sich
zum einen um das in der Mikrosystemtechnik verbreitete Silikon Polydimethylsiloxan (PDMS), welches
unter dem Handelsnamen Dow Corning 184 Silicone Elastomer erhaltlich ist. Das Material wird aus
zwei Komponenten polymerisiert, die im fllssigen Zustand vermischt und zur Formgebung gegossen
werden kdnnen. Die Sensorintegration ist dadurch sehr einfach zu realisieren. Abbildung 5.4 zeigt die
chemische Struktur von reinem PDMS. Die Synthese von reinem PDMS erfolgt aus Dimethyldichlorsilan
und Wasser nach folgender Formel:

n Si(CHs),Cl, + (n + 1) Hy,0 - HO[—Si(CH3),0 —],H + 2n HCI

In Abhdngigkeit des verwendeten Silans konnen einzelne Methylgruppen (CHs) durch andere
funktionale Gruppen ersetzt werden, so dass weitere Zweige in der Polymerkette oder
Quervernetzungen zu anderen Polymerketten realisiert werden konnen. AulRerdem ist es moglich, die
Oberflache chemisch zu modifizieren, um etwa die Haftung zu anderen Materialien zu verbessern oder

die hygroskopischen Eigenschaften zu verandern. [74]

H3C HsC CHg CHg

H30.~\E \g; /’,CF@
H3C CH,
. dn

Abbildung 5.4: Strukturformel PDMS [75]

Zum anderen werden im Rahmen dieser Arbeit ein Hydrierter Acrylnitriloutadien- (HNBR) und ein
Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM) genutzt. Dabei handelt es sich um unter den Handelsnamen
Therban bzw. Keltan erhaltliche Materialien. HNBR wird vermehrt zur Herstellung relativ hochpreisiger
Dichtungen fiir spezielle Anwendungen eingesetzt, wohingegen EPDM ein vergleichsweise preiswertes
Material fiir die Massenfertigung ist.
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Abbildung 5.5: Strukturformel: (links) HNBR; (rechts) EPDM.
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5.2 Bisherige Entwicklungen zur Uberwachung von Dichtungen

Die Zustandsiiberwachung von verschiedenen Dichtungen mit integrierten Drucksensoren wurde
bereits vor rund 30 Jahren erstmals diskutiert. In Ermangelung geeigneter Sensoren konnte die Idee
aber zunachst nicht umgesetzt werden. Mittlerweile sind aber verschiedene Ansatze erprobt und

teilweise zu Produkten weiterentwickelt worden:

e Die Integration einfacher Temperatursensoren in Dichtungen wurde bereits erfolgreich
durchgefiihrt und entsprechende Produkte sind am Markt verfligbar. Die Firma DANA hat etwa
Zylinderkopfdichtungen mit integrierten Temperatursensorik entwickelt, wodurch ein
optimiertes Motorenmanagement erreicht wird.

e Es sind Kunststoffdichtungen mit aufgebrachten Sensor-Arrays bekannt (vgl. Abbildung 5.6).
Hierdurch kénnen verschiedene Phanomene wie etwa fehlerhafte Montage, Leckagen oder
chemische und physikalische Alterungsprozesse der Dichtung gemessen werden. [76] Die
Verwendung dieser Sensorarrays ist aber auf Flachdichtungen und starren Kunststoffen
beschrankt und kann nicht auf Elastomerdichtungen lbertragen werden.

Flansch

Flansch < Dichtung mit integrierten Elektrodenarrays

Abbildung 5.6: Flachdichtung mit Elektrodenarray [77]

e Bekannt sind auch Wellendichtringe mit integrieren Leckage-Sensoren. Zur Detektion befindet
sich im Inneren der Dichtung ein Auffangbehilter fiir Ol. Das Vorhandensein von Ol in diesem
Behalter kann erfasst werden und dient als Indikator fiir Leckagen. [78]

e Von der Firma Freudenberg existiert ein Produkt, bei dem eine flexible Leiterbahn in eine
Dichtung integriert ist. So kdnnen Signale aus einem abgedichteten Volumen durch eine
Dichtung hindurch (bertragen werden. [79] Die Integration eines Sensors in die Dichtung
selbst wird dabei jedoch nicht beriicksichtigt.

Die im Rahmen der vorliegenden Dissertation durchgefiihrten Arbeiten basieren auf den und knilpfen
an die Arbeiten von Schotzko [2] an. Die Entwicklung von zur Integration in Dichtungen geeigneten
Sensoren und des Integrationsprozesses selbst sowie eine Validierung des Konzepts zur Uberwachung
der Verpressung einer Dichtung sind die Kernelemente der Arbeiten von Schotzko. Im Folgenden wird
zunichst ein Uberblick tber diese wesentlichen Entwicklungen und Erkenntnisse von Schotzko

gegeben.
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5.2.1 Modellbildung

Die Modellierung des mechanischen Verhaltens einer Dichtung mit integriertem Sensor bildet die
Ausgangsposition fir die Umsetzung des Konzeptes zur Zustandstiberwachung. In Abbildung 5.7 sind
links drei verschiedene Positionen zur Integration eines Sensors markiert. Im Graphen rechts ist die
Dehnung des Sensors an den jeweiligen Positionen gezeigt. Position A und C zeigen eine sehr dhnliche
Dehnung, wohingegen die Dehnung, die der Sensor erfahrt, in Position B deutlich geringer ist. Die
Integration eines Dehnungssensors entlang der zentralen Achse des Dichtungsquerschnitts ist somit
optimal.

L4 i Location A ]
1.2F----- Location B s
1Ok Location C P 4
08} ]
0.6F ]
0.4 .

02 ]

L

Sensor elongation/ %

00 1 1 N 1 n 1 i 1
00 02 04 06 08 1.0 12
Vertical displacement d/ mm

Abbildung 5.7: Einfluss der Sensorpositionierung auf gemessene Beanspruchung: (links) Verschiedene
untersuchte Positionen A, B und C; (rechts) Dehnung des Sensors Giber Kompression der Dichtung. [2]

Die Bestimmung der optimalen Position eines integrierten Sensors ist besonders wichtig, um ein
moglichst groRes Messsignal zu erhalten. Die Simulation der Alterung einer Dichtung und der daraus

folgenden Anderung des Signals eines integrierten Sensors wird bei Schotzko hingegen nicht
betrachtet.

5.2.2 Integrierte Sensoren

Schotzko entwickelte und erprobte im Rahmen seiner Arbeit eine Reihe verschiedener
Dehnungsmessstreifen, die zur Integration in eine Dichtung geeignet sind. Die Integration eines
Drucksensors zur direkten Messung des Anpressdrucks auf die Dichtung wird bereits diskutiert,
mangels eines geeigneten Sensors jedoch nicht durchgefiihrt. Abbildung 5.8 zeigt links den von
Schotzko entwickelten Dehnungsmessstreifen. Rechts ist eine vergroRerte Aufnahme des Messgitters
gezeigt. Als Substrat wird Polyimid genutzt. Das Messgitter selbst ist aus einer 100 nm dicken
Platinschicht strukturiert worden. Die Leiterbahnen sind aus 500 nm dickem Gold. Lediglich die Spitze
mit dem Messgitter ist fur die Integration in eine Dichtung vorgesehen. Der liberwiegende Teil des
Sensors mit den Leiterbahnen dient der elektrischen Kontaktierung des Sensors auflerhalb der

Dichtung.
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Abbildung 5.8: Dehnungsmessstreifen zur Integration in Dichtung nach Schotzko [2]

Ein allgemeines Problem bei der Integration von Sensoren in Materialien ist die Schaffung einer
Schwachstelle im Material durch den Sensor. Um diesen Effekt so gering wie moglich zu halten, ist es
von Interesse, dass sich der Sensor moglichst Gber chemische Bindungen mit der Matrix verknipft.

Abbildung 5.9 verdeutlicht den Unterschied zwischen integriertem Sensor (a) ohne und (b) mit

chemischer Verknipfung zum Matrix-Material.

@ elastomer Sensor (b) elastomer
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Abbildung 5.9: Effekt eines Sensors auf Matrix-Material: (a) ohne chemische Bindung und (b) mit
chemischer Bindung. [2]

Um eine chemischer Verknipfung von Sensor und Matrix-Material zu erreichen, wurde von Schotzko

ein Dehnungsmessstreifen mit partiellem NBR-Substrat entwickelt. Dieser Sensor ist in Abbildung 5.10

gezeigt.

> B

Abbildung 5.10: Dehnungsmessstreifen mit partiellem NBR-Substrat [2]
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Das Grundsubstrat des DMS bleibt weiterhin Polyimid, welches dem Sensor ausreichend mechanische
Stabilitat fur ein sicheres Handling verleiht. Um das Messgitter wird das Polyimid jedoch
weitestgehend entfernt und der Sensor wird anschlieBend mit NBR beschichtet. Danach ist das

Messgitter groRtenteils von NBR umgeben.

Nach der Integration in eine Dichtung zeigen diese Sensoren zwar eine leichte Veranderung des
Verhaltens bei Belastung der Dichtung, es kann jedoch keine Verbesserung der mechanischen Stabilitat
der Dichtung festgestellt werden. Es ist davon auszugehen, dass durch die zusatzliche NBR-
Beschichtung zwar das mechanische Verhalten des Sensors beeinflusst wird, jedoch keine chemische
Bindung zwischen NBR und Dichtungsmaterial erzeugt werden kann. Wahrscheinlich sind an der
Oberflache des NBR nach der mikrotechnologischen Prozessierung keine freien Bindungen mehr

verfligbar, an denen das Dichtungsmaterial anbinden kann.
5.2.3 Integrationsprozess

Es wurden drei verschiedene Methoden zur Integration eines Sensors in eine Dichtung untersucht:
Formpressen, Einpressen und Einimpfen. Es zeigte sich, dass besonders das Formpressen zur
Integration von Sensoren geeignet ist [29]. Dabei wird in einer Pressform das Elastomer in die Form
eine Dichtung gepresst und anvernetzt. In diese Vorform wird dann ein Schlitz geschnitten, in den der
Sensor eingebracht wird. Danach wird die Dichtung in der Pressform fertig vulkanisiert. Das Verfahren
konnte soweit optimiert werden, dass eine hohe Ausbeute an funktionsfdahigen sensorischen
Dichtungen erreicht wurde. Abbildung 5.11 zeigt eine Dichtung, bei der wahrend des Formpressens

ein Sensor integriert wurde.

Abbildung 5.11: Dichtung mit im Formpressverfahren integriertem Sensor

Das Einpressen eines Sensors in Zwei-Komponenten-Dichtungen konnte ebenfalls erfolgreich gezeigt
werden. Hierbei wird an einen starren Kunststoffring das Dichtungsmaterial angepresst und so beide
Elemente verbunden. Vor dem Verbinden kann auf dem Kunststoffring ein Sensor platziert werden, so
dass dieser nach der Fertigung genau zwischen beiden Elementen sitzt. Auch dieses Verfahren lieferte
eine hohe Ausbeute.
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Hinter dem Einimpfen steht die Idee, dass eine bereits fertig vulkanisierte Dichtung lokal
aufgeschmolzen und der Sensor in die Schmelze eingebracht wird. Bei Elastomeren handelt es sich in
der Regel allerdings um Duroplaste, die nicht schmelzen. Das Einimpfen eines Sensors in eine

Elastomer-Dichtung ist daher nicht moglich.
5.2.4 Alterungsverhalten

Die Widerstandsanderung eines in die Dichtung integrierten Dehnungsmessstreifens Uber die Zeit
wahrend einer kinstlich beschleunigten Alterung ist in Abbildung 5.12 gezeigt. Beim Verpressen der
Dichtung und Aufheizen zum Beschleunigen der Alterung steigt der Widerstand stark an. Die Dichtung
wurde fiir 72 Stunden bei einer Temperatur von 70 °C verpresst ausgelagert. Wahrend der Alterung
nimmt der Widerstand des DMS langsam ab, was auf einen Verlust von radialer Dehnung hindeutet.
Nach dem Abkiihlen und Entlasten der Dichtung wird eine permanente Veranderung des Widerstands
beobachtet. Die Dichtung ist folglich plastisch verformt. Diese plastische Verformung ist durch das

Alterungsverhalten des Elastomers verursacht.

23°C 23°C 70°C 70°C 23°C 23°C
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holding temperature/
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cooling
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Abbildung 5.12: Widerstandsanderung eines Dehnungsmessstreifens Uber die Zeit bei der
kiinstlichen Alterung einer Dichtung aus HNBR. [2]

Nach der kiinstlichen Alterung wird ein Druckverformungsrest (DVR) von ca. 34% festgestellt. Eine
genauere Betrachtung des Alterungsvorgangs bleibt bei Schotzko aus. Es wird darauf hingewiesen,

dass der Verlauf der Alterung auf eine Spannungsrelaxation innerhalb der Dichtung hindeutet.

5.3 ZustandsUberwachung von Dichtungen mit integrierten Sensoren

Die im Weiteren gezeigten Arbeiten und Ergebnisse setzen die Arbeit von Schotzko fort und
entstanden in enger Zusammenarbeit mit Herrn Dr. Robert Zahn, Herrn Dr. Nils-Hendrik Kroger und

Herrn Prof. Dr. Ulrich Giese vom Deutschen Institut fiir Kautschuktechnologie Hannover e. V.

Das letztendliche Ziel der Integration von Sensoren in Dichtungen ist die Uberwachung des
Alterungszustands von Dichtungen. Ein gebrduchlicher Indikator fiir den Zustand einer Dichtung ist der
Druckverformungsrest. Dieser kann allerdings erst nach dem Ausbau einer Dichtung bestimmt werden.

Die Korrelation von Sensorsignal und DVR ist daher nur eingeschrankt sinnvoll. Im Sinne einer
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kontinuierlichen Einschatzung des Degradationszustands der Dichtung erscheint eine Kopplung von
Sensorsignal und realitatsnah modelliertem Materialverhalten zielfihrend. Zum einen |asst sich so die
Degradation kontinuierlich beschreiben, zum anderen kdénnen auch Spriinge im Sensorsignal
bericksichtigt werden. Nachteilig ist, dass zur realitditsnahen Beschreibung des Alterungsverhaltens

von Elastomeren Materialcharakteristika dieser in erheblichem Umfang bekannt sein missen.
5.3.1 Haftung zwischen Substratfolie und Elastomeren

Da die Verwendung eines Polyimid-NBR-Substrats keinen maligeblichen Vorteil gegeniiber der
Verwendung eines reinen Polyimid-Substrats erbrachte, wurde der Fokus auf die Untersuchung zur
Haftung des Polyimids mit den Dichtungsmaterialien gerichtet. Hierzu wurde zunachst die Polyimid-
Folie, die den Sensor tragt, einer Charakterisierung unterzogen, um zu ermitteln, ob es
Oberflachengruppen in der Polymerkette gibt, an die eine chemische Anbindung moglich ist.
Anschliefend erfolgte eine Untersuchung der Haftung der Materialien. Hierbei wurde insbesondere

die Verwendung eines Haftvermittlers untersucht.

Die Herstellung der Polyimid-Folie geschieht direkt bei der Sensorherstellung aus einer Precursor-
Losung. Dazu wird diese erhitzt, so dass eine Polykondensation der enthaltenen
Ausgangsverbindungen einsetzt. Die Analyse der Precursor-Lésung wurde mit der Fourier-
transformierten Infrarotspektroskopie (FTIR), der dynamischen Differenzkalorimetrie (DSC) und der
thermogravimetrischen Analyse (TGA) durchgefiihrt. Die FTIR-Spektren der Precursor-Losung und der
Polyimid-Folie sind in Abbildung 15 gezeigt. Es ist der Absorptionsgrad bei der Transmission von
Infrarotlicht bei verschiedenen Wellenzahlen gezeigt. Die Absorptionspeaks sind charakteristisch fir
bestimmte Materialien. Der Abgleich mit einer Materialdatenbank ergab, dass es sich bei der
Precursor-Losung um eine L&sung aus Polyamidcarbonsdure in N-Methyl-2-pyrrolidon, kurz NMP,
handelt. Durch die hygroskopische Eigenschaft des NMP ist eine betrdchtliche Menge an Wasser in der
Losung vorhanden, welches bei der thermogravimetrischen Analyse bei etwa 100 °C aus dem System

verdampft.
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Abbildung 5.13: FTIR-Spektrum der Polyimid-Precursor-Losung U-Varnish-S (links) sowie der
Polyimid-Folie (rechts).
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Durch die Polykondensation der Amidfunktion mit der Carbonsaure entsteht Polyimid. Die DSC-
Analyse ergab, dass die Kondensationsreaktion bei Temperaturen oberhalb von 200 °C einsetzt. Das
entstehende Polyimid ist, wie durch die TGA gezeigt werden konnte, bis zu Temperaturen von etwa
650 °C stabil. Somit steht die Vulkanisationstemperatur bei der Anfertigung der Dichtungen von bis zu

180 °C einem Einsatz von Polyimid nicht im Wege.

Die Haftung zwischen der Polyimid-Folie und den elastomeren Materialien wurde lber die Messung
des WeiterreiBwiderstands bei der Trennung einer Streifenprobe gemessen. Dazu wird die Polyimid-
Folie als ein 1 cm breiter Streifen zwischen zwei 1 mm dicke Platten der Rohmischungen vulkanisiert.
Aus den erhaltenen 2 mm Platten werden Priifkorper ausgestanzt, die senkrecht zur Messrichtung den
Streifen aus Polyimid-Folie beinhalten. Die Messstreifen werden anschlieRend in einem Zugversuch
auseinandergezogen. Der dabei auftretende Widerstand spiegelt die Haftung zwischen den

Materialien wider. In Abbildung 5.14 ist der Ablauf der Prifung gezeigt.

1

Abbildung 5.14: Messung des WeiterreiBwiderstands der Gummimischungen mit eingebrachter
Polyimid-Folie.

Abbildung 5.15 stellt den Verlauf des WeiterreiBwiderstands liber die Ldnge der Probe dar. Bei den
Referenz-Prifkorpern ohne eingebrachte Polyimid-Folie zeigt sich dabei im Verlauf der Messung ein
konstanter Weiterreilwiderstand. Durch die Vulkanisation in der Heizpresse verbinden sich die zwei

Platten miteinander, was zu einer guten Haftung fiihrt.
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Abbildung 5.15: Messung des Weiterreilwiderstands der EPDM-Mischung (links) sowie der HNBR-

Mischung (rechts) , jeweils mit und ohne Polyimid-Folie. Die Beispiele zeigen die

Kautschukmischungen mit einer mittleren Vernetzungsdichte.
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Der Riss erfolgt im Experiment an der Nahtstelle der Platten, was einem Adhasionsbruch entspricht.
Die Messung der Probekérper mit der Polyimid-Folie zeigt beim Erreichen der Folie einen Abfall des
WeiterreiBwiderstands. Zwischen der Folie und den Polymeren bildet sich keine Verbindung aus und

es entsteht somit keine Haftung.

Um die Haftung zu verbessern wurden die Materialien mit einem Haftvermittler vorbereitet. Dazu wird
ein System aus einem Primer (Chemosil 211) und dem Haftvermittler (Chemosil NL411) als ein etwa 1
cm breiter Streifen auf die vorbereiteten und noch nicht vulkanisierten 1 mm Platten der
Kautschukmischungen aufgetragen. Auf den Haftvermittler wird anschliefend die Folie aufgebracht,
so dass der Kontakt zwischen der Folie und den Kautschukmischungen auf beiden Seiten durch den
Haftvermittler erfolgt. AnschlieBend werden die Materialien in der Heizpresse vulkanisiert und die
Prifkorper ausgestanzt. In Abbildung 5.16 sind die Messergebnisse der entsprechenden Zugversuche
dargestellt. Die beiden Kautschuksysteme zeigen ein unterschiedliches Verhalten. Im Fall des EPDM
zeigt der Haftvermittler eine Verschlechterung der Verbindung der beiden Kautschukplatten. Der
Haftvermittler verbindet sich nicht mit dem Kautschuk und bildet eine Trennschicht aus. Diese ist durch
die hohen Temperaturen bei der Vulkanisation nicht gleichmaRig, sondern zeigt starke Risse. Das
Resultat sind Bereiche mit hohem und geringem WeiterreiBwiderstand im Wechsel. Mit der Polyimid-
Folie zeigt sich hier eine leichte Verbesserung der Haftung, die jedoch ebenfalls ungleichmaRig ist.
Beim HNBR steigt der WeiterreiBwiderstand im Vergleich zu den Proben ohne Haftvermittler stark an.
Es kommt hier zu einem Kohasionsbruch, was bedeutet, dass der Bruch im Material und nicht an der
Kontaktflache eintritt. Auch der Kontakt zur Polyimid-Folie wird deutlich verbessert, so dass von einer
guten Verbindung zwischen den Materialien ausgegangen werden kann.

—— EPDM+Haftvermittler ohne Folie —— HNBR+Haftvermittler ohne Folie

3,01 — EPDM+Haftvermittler mit Folie 12 1 —— HNBR+Haftvermittler mit Folie
2,54 10 -

€ €

£ E

E 2,0 E 8 4

el e]

[ c

3 S

® 154 ® 6

[0} ()

o o

2 H

2 1,04 [

o e

8 k5

2 | 2 |

2 05 2 2
OvO T T T T T T T 1 0 T T T T T T T T T T T T 1

0 10 20 30 40 50 60 70 8 90 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130

Weg / mm Weg / mm

Abbildung 5.16: Messung des Weiterreilwiderstands der EPDM-Mischung (links) sowie der HNBR-
Mischung (rechts) , jeweils mit und ohne Polyimid-Folie in den Systemen mit aufgebrachtem

Haftvermittler. Die Beispiele zeigen die Kautschukmischungen mit einer mittleren Vernetzungsdichte.

Es ist festzuhalten, dass die Haftung zwischen den Elastomeren und der Polyimid-Folie unzureichend
ist. Durch den Einsatz eines Haftvermittlers kann die Haftung im Falle des HNBR deutlich verbessert
werden. Beim EPDM zeigt sich hier nur eine sehr geringe Verbesserung, der jedoch eine abnehmende

Festigkeit des Kautschuks mit sich selbst entgegensteht.
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In weiteren Versuchen wurden Polyimid-Sensoren mit Haftvermittler in Dichtungen eingebettet. Dazu
wurde der Haftvermittler auf die Sensoren aufgetragen, bevor diese im Formpressverfahren in HNBR-
Dichtungen integriert wurden. An den Dichtungen wurden anschliefend Zugversuch durchgefiihrt, um
zu Uberprifen, ob der Einfluss der integrierten Sensoren auf die mechanische Stabilitdt der Dichtung
durch eine verbesserte Haftung minimiert werden konnte. Tabelle 9 zeigt die die Ergebnisse. Es kann
eine minimale Verbesserung der mechanischen Stabilitdt festgestellt werden. Einzig die Bruchdehnung
wird bei der Verwendung von Haftvermittler verschlechtert. Der Einsatz von Haftvermittler hat einen

insgesamt zu vernachlassigenden Einfluss auf die Stabilitat der Dichtung.

Tabelle 9: Ergebnisse von Zugversuchen an HNBR-Dichtungen ohne Sensor, mit Sensor und mit
Sensor und Haftvermittler

Probe Ohne Sensor Mit Sensor Mit Sensor und
Haftvermittler

100% Modul 91 8,1 8,2

[N/mm?] (-11%) (-10%)

Zugfestigkeit 20,6 18,3 17,6

[N/mm?] (-11%) (-15%)

Bruchdehnung | 164,8 165,2 157,7

[%] (0%) (-5%)

Eine Auffalligkeit beim ZerreiRen der Dichtungen mit Sensor und Haftvermittler war, dass diese
Dichtungen stets an der Stelle rissen, an der der Sensor integriert war. Eine ndhere Betrachtung der
Stelle zeigte eine splrbare Verhartung und Versprédung der Dichtung um den Sensor. Der
Haftvermittler flihrt also zu einer deutlichen Verdanderung des Bruchverhaltens von duktil zu spréde

und eine Verwendung ist daher eher nachteilig zu bewerten.
5.3.2 Dehnungsmessung bei Alterung einer Dichtung

Zur Interpretation des gemessenen Sensorsignals wird dieses mit den Ergebnissen von
Modellrechnungen verglichen. Das Modell bildet dabei allgemein das Alterungsverhalten einer
Dichtung ab und die Alterungsparameter werden so angepasst, dass berechneter und gemessener
Signalverlauf dhnlich sind. Die Parameter kdnnen dann als Indikator fiir den Zustand der Dichtung
herangezogen werden. AuRerdem lasst sich aus der Modellrechnung eine Aussage liber die Abnahme

der Dichtungswirkung ableiten.
5.3.3 Modellierung des mechanischen Verhaltens von Elastomeren

Elastomere zeigen ein Verhalten, welches eine Ausnahme in der Elastizitdtstheorie darstellt.
Gegenliber anderen Materialien kdnnen Elastomere eine weitaus grolRere elastische Verformbarkeit

vorweisen. Durch ihre komplexe molekulare Struktur, die wiederum von vielen Faktoren bei der
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Herstellung abhangig ist, konnen Elastomere zudem eine riesige Spanne von mechanischen

Eigenschaften besitzen.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden zur Durchfiihrung von Modellrechnungen und
Simulationen zunachst zwei Dichtungsmaterialien ausgewahlt und dann vom DIK hergestellt und
mechanisch charakterisiert. Die beiden unterschiedlichen Polymersysteme wurden dabei mit
verschiedenen Vernetzungsdichten hergestellt. Bei den Materialien handelte es sich um ein EPDM-
(Handelsname Keltan) und ein HNBR-Elastomer (Handelsname Therban). Die entsprechenden

Rezepturen sind in Tabelle 10 zusammengefasst.

Tabelle 10: Rezepturen der hergestellten Gummimischungen (linke Seite EPDM/Keltan, rechte Seite

HNBR/Therban).

Komponente phr Komponente phr
Keltan 2450 100 Therban 3407 100
Ruf? N550 50 Rufl N550 25

Zinkoxid 5
Stearinsdure 3
Sunpar 2280 Ol 5
TBBS 1,0/1,5/2,0 DIPP (perkadox 14-20 B PD) 4/8/12
TBzTD-70 3,5/5,4/7,0 TAICDC50 2/4/6
Schwefel 3/4/6

Die Mischungsherstellung erfolgte in einem 1,5 L Kneter mit ineinandergreifender Rotorgeometrie. Die
Mischungen wurden in der Presse bei 160 °C (Keltan-System) bzw. 170 °C (Therban-System) zu 2 mm
Prifplatten und hantelférmigen Prifkorpern vulkanisiert. Die Probekorper wurden ungealtert und
gealtert vermessen. Zur Alterung wurden die Probekorper fir verschiedene Zeitraume bei 140 °C im
Warmeschrank gelagert. Die Messung des Zug-Dehnungs-Verhaltens ist am Beispiel der schwach

vernetzten Proben des Keltan-Systems in Abbildung 5.17 gezeigt.
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Abbildung 5.17 Multi-Hysterese Zug-Dehnungs-Messung am Beispiel des schwach vernetzten EPDM-
Systems.

Es zeigte sich mit steigender Alterungszeit eine erhéhte Steifigkeit. Dies ist in Abbildung 5.17 anhand

der héheren Steigung der Hysteresekurven nach 14 Tagen Alterungszeit ersichtlich.

Neben den Simulationsparametern wurden weitere Materialcharakteristika bestimmt. Hierzu gehéren
die Ermittlung der Vernetzungsdichte und der Shore A Harte. Auch hier wurde der Trend zu steigenden
Werten mit langerer Alterungszeit beobachtet. Am Beispiel der Shore A Harte ist in Abbildung 5.18 der
zeitliche Verlauf dargestellt.
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Abbildung 5.18 Zeitlicher Verlauf der Probenharte wahrend des Alterungsprozesses.

Ausgehend von den ermittelten Werten ist festzustellen, dass die verwendeten Mischungen wahrend
der thermischen Behandlung stark altern und somit den Anforderungen an eine Dichtung nicht mehr
entsprechen, da die benétigten Riickstellkrafte nicht mehr vorhanden sind. Dies ist flir den weiteren
Verlauf von Vorteil, da bewusst eine Alterung hervorgerufen werden kann. Eine gezielte Einstellung
des Alterungszustandes ist somit moéglich und das Verhalten der Sensoren in gealterten Materialien

kann beobachtet werden.

Um die Analysen zu ergdanzen bzw. zu vervollstandigen, wurden Messungen des
Druckverformungsrests angefertigt. Diese geben Hinweise auf das Materialverhalten im verpressten
Zustand und konnen in weiteren Simulationsrechnungen eingesetzt werden. Die Messungen des
Druckverformungsrests erfolgten entsprechend der DIN ISO 815. Dabei werden die Prifkorper

zwischen zwei Metallplatten eingespannt und zusammengedriickt. Die Verpressung erfolgt auf 75 %
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der Ausgangshoéhe und wird durch entsprechende Abstandshalter realisiert. AnschlieRend werden die
Probenhalter im Umluftofen fir eine definierte Zeit gelagert. Nach der Lagerung werden die Proben
entspannt bevor nach 30 Minuten die Hohe nach der Verformung bestimmt wird. Um einen
Referenzwert zu bestimmen wurde zunachst der DVR bei einer Temperatur von 70 °C und einer
Lagerzeit von drei Tagen bestimmt. Der Referenzwert entspricht dem DVR einer ungealterten Probe.
AnschlieBend wurde der DVR fiir weitere Probekérper bei der im vorherigen Projektzeitraum
festgelegten Alterungstemperatur von 140 °C bestimmt. Die Lagerzeit variierte dabei von einem bis
sieben Tagen. Die ermittelten Werte kénnen fiir die weiteren Simulationen eingesetzt werden. In
Abbildung 5.19 ist der Verlauf der DVR-Werte gegen die Alterungsdauer in Tagen aufgetragen. Die
Polymertypen zeigen ein unterschiedliches Verhalten. Der EPDM zeigt von Beginn an einen hohen DVR
und somit eine hohe bleibende Verformung, wahrend der HNBR nur eine geringe bleibende
Verformung aufzeigt. Erst durch die hohere Vernetzungsdichte steigt der Referenzwert an. Mit
zunehmender Alterungsdauer nehmen die Werte zu. Beim EPDM ist ein starker Anstieg schon nach
einem Tag Alterung bei hohen Temperaturen zu sehen, wahrend die Werte anschlieBend nahezu
konstant verlaufen. Die HNBR Mischungen zeigen hingegen eine gleichmaRige Zunahme der
bleibenden Verformung (iber den gesamten Bereich der Alterung von null bis sieben Tagen.
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Abbildung 5.19: Auftragung des Druckverformungsrests gegen die Alterungszeit bei 140 °C in einem

Umluftofen.

5.3.4 Viskoelastische Materialmodelle zur Beschreibung der Alterung von Elastomeren

Das Alterungsverhalten von Elastomeren wird durch diverse Mechanismen bestimmt. Durch ihr
viskoelastisches Verhalten zeigen Elastomere ein charakteristisches Alterungsverhalten. Durch
Verformung ins Material eingebrachte Spannungen bauen sich dabei mit der Zeit ab. Man spricht von
Spannungsrelaxation. Dieses Phanomen lasst sich durch verschiedene chemische Mechanismen
wahrend der Alterung erklaren. Zum einen Verschieben sich Polymerketten im Material, gleiten
aneinander ab oder verhaken ineinander. Zum anderen kénnen Verbindungen in den Polymerketten

aufbrechen oder sich neu bilden, so dass das Material sich chemisch rekonfiguriert.

Zur phanomenologischen Beschreibung von Spannungsrelaxation stehen zwei einfache

Materialmodelle zur Verfligung: das Kelvin-Voigt- und das Maxwell-Modell. Die Modelle sind in
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Abbildung 5.20 schematisch dargestellt. Beide Modelle beschreiben das Materialverhalten mit einer
Kombination aus Federn und Dampfern. Die Feder bildet dabei den instantanen, elastischen Anteil

einer Verformung ab, wohingegen der Dampfer eine zusatzliche Zeitabhangigkeit der Verformung

a) ? b)

5 5

Abbildung 5.20: a) Kelvin-Voigt-Modell, b) Maxwell-Modell

Das Kelvin-Voigt-Modell verbindet eine Feder und wenigstens einen Dampfer parallel. Bei Belastung
verformt die Feder sich sofort elastisch. Die Dampfer verformen sich hingegen zeitabhangig und
dampfen so die Verformung. Dadurch benétigt das Material bei Belastung erst eine gewisse Zeit, um
seine letztendliche Form anzunehmen. Bei Entlastung ist die Formanderung in diesem Modell, zwar
ebenfalls zeitabhangig, vollstandig reversibel. Ein Kelvin-Voigt-Korper lasst sich mathematisch durch
die Differentialgleichung

O'OZE*E‘l'T']*é (26)

beschreiben, wobei g die ins Material eingebrachte mechanische Spannung, E das E-Modul, € die

Dehnung , € die Dehnrate und 7 die dynamische Viskositat sind. Fir t — oo folgt unter der

Randbedingung e(t = 0) = 0, dass € = % = 0 und somit

op=E=*e€ (27)

Das Verhalten des Kelvin-Voigt-Kérpers nahert sich also dem eines rein elastischen Hook’schen Kérpers

an.

Das Maxwell-Modell verbindet wenigstens eine Feder und einen Dampfer in Reihe. Auch hier verformt
sich die Feder bei Belastung sofort elastisch. Der Dampfer verformt sich mit der Zeit und nimmt dabei
einen Teil der Verformung der Feder auf. Bei Entlastung geht die Feder in ihren Ausgangszustand
zurick. Der Teil der Verformung, welcher bereits von der Feder in den Dampfer Gbertragen wurde, ist
jedoch irreversibel verloren. Im Material zeigt sich dieses Verhalten als dauerhaftes Nachlassen des

elastischen Riickstellpotentials.
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5.3.5 Simulation von Verpressung und Alterung

Vor der Durchfiihrung einer Modellrechnung muss der Eingangszustand des Modells sowie seine
Randbedingungen beschrieben werden. Die Darstellung der Annahmen erfolgt hier in der Reihenfolge,

wie sie von COMSOL Multiphysics bei der Erstellung eines Modells abgefragt werden.

Zur Modellierung einer O-Ring-Dichtung bietet sich ein zweidimensional rotationssymmetrisches
Modell an. Die Geometrie der Dichtung und des Sensors werden gemdf den hergestellten
Testsystemen gewahlt. Die Dichtung hat einen inneren Radius von 7,5 mm und einen dufleren Radius
von 12,5 mm. Die Schnurstarke ist entsprechend 5 mm. Der Sensor hat eine Hohe von 5 um und eine
Breite von 500 um. Der Sensor wird mittig im Querschnitt der Dichtung platziert. Die Kompression der
Dichtung erfolgt zwischen zwei Platten. Die untere Platte ist fest gelagert, die obere Platte ist
beweglich. Zwischen den Platten und der Dichtung wird ein einfaches Kontaktverhalten angenommen.

Reibungseffekte werden hier vernachlassigt.

Den einzelnen Komponenten werden verschiedene Materialmodelle zugewiesen. Grundsatzlich
werden alle Teile linear elastisch modelliert, lediglich der Dichtung wird ein viskoelastisches Verhalten
und eine Inkompressibilitdt hinzugefiigt. Fir die Platten wird ein einfacher Baustahl als Material
festgelegt. Dieser verfligt gegenliber den anderen Materialien (iber eine hohe Steifigkeit, so dass er
sich kaum verformen kann. Der Sensor wird als Polyimid modelliert. Der Einfluss der sensitiven
Schichten wird vernachlassigt. Die Materialparameter der Dichtung werden gemall experimentell
ermittelter Kennwerte der verwendeten Elastomere festgelegt. Alle verwendeten Materialparameter

lassen sich Tabelle 11 entnehmen.

Tabelle 11: Materialparameter

Material E-Modul [MPa] Poissonzahl Dichte [kg/m?]
Baustahl 200*103 0,33 7850
Polyimid 3,1*103 0,33 1300
Keltan 6,8 0,49 1000
Therban 10,46 0,49 1000

Die Spannungsrelaxation wird mit einem parallelgeschaltetem, 3-astigen Maxwell-Modell berechnet.
Dies erlaubt die Relaxation von verschiedenen Anteilen des elastischen Riickstellpotentials mit
verschiedenen Zeitkonstanten. Fiir die genutzten Materialien sind keine Relaxationsparameter in der
Literatur verfligbar. Die zur Berechnung genutzten Parameter, die in Tabelle 12 enthalten sind, wurden
von ahnlichen Materialien bzw. adhnlichen Alterungsbedingungen herangezogen und manuell so
angepasst, dass es eine nidherungsweise Ubereinstimmung zwischen experimentellen und

Simulationsdaten gibt.

Tabelle 12: Relaxationsparameter
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Anteil des Relaxationszeit
Ast #
Schubmoduls [h]
1 20 % 20
2 60 % 200
3 20% 1000

Die Vernetzung des Modells stellt eine Herausforderung dar, weil der Sensor im Vergleich zu den
anderen Komponenten sehr klein ist. Um eine gute Ubertragung von Kraften zwischen Dichtung und
Sensor zu gewahrleisten, muss das Netz im Bereich um den Sensor sehr fein aufgeldst sein. Platten und
Sensor werden mit Rechteckelementen vernetzt, da diese die rechteckige Form der Komponenten
optimal ausfillen. Die Dichtung wird mit dreieckigen Netzelementen gefillt. Wahrend die Elemente
der Dichtung am dufReren Rand der Dichtung sehr gleichmaRig grol’ sind, nimmt die GroRe in Richtung
des Sensors ab. Am Rand zwischen Sensor und Dichtung erfolgt die Vernetzung so, dass die
Knotenpunkte der Netze der beiden Komponenten aufeinanderliegen. Dies beugt numerischen

Fehlern bei der Berechnung erheblich vor.

Die Berechnung selbst wird in zwei Abschnitte unterteilt. Im ersten Schritt wird die Dichtung stationar
komprimiert. Dazu wird die obere Platte schrittweise um 1 mm nach unten verschoben. Der zweite
Schritt ist zeitabhangig und bildet die Spannungsrelaxation der Dichtung ab. Die Verpressung von 1 mm

wird dabei konstant gehalten.

Abbildung 5.21 zeigt die simulierte von-Mises-Vergleichsspannung im Querschnitt einer Dichtung
direkt nach der Verpressung (a) und nach 168 Stunden Spannungsrelaxation. Die deutlich sichtbare
Abnahme der Spannung bedeutet eine Dissipation des elastischen Riickstellpotenzials. AuRerdem ist

zu sehen, dass die Spannung um den Sensor herum wesentlich héher ist als im Rest des Querschnitts.

09

Abbildung 5.21: Von Mises Vergleichsspannung im Querschnitt einer verpressten Dichtung nach a)

= NW B~ WL

Verpressung und b) 168 Stunden Spannungsrelaxation.

In Abbildung 5.22 ist die Dehnung des Sensors aus Alterungsversuchen und der Simulation gezeigt. Die
initiale Dehnung nach Verpressung ist sehr dhnlich. Im tatsachlichen Alterungsversuch nimmt die
Dehnung bei Einsetzen der Alterung zunachst stark und anschlieRend relativ linear ab. Die Ergebnisse
der Simulation zeigen einen vergleichbaren Verlauf. Die Abnahme ist zu Beginn allerdings weniger

drastisch und dafir im spateren Verlauf der Alterung deutlich starker. Durch eine weitere Anpassung
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der Relaxationsparameter lieRRe sich das Simulationsergebnis vermutlich weiter an die experimentellen

Daten anpassen.
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Abbildung 5.22: Dehnung eine integrierten Sensors tber 72 Stunden wahrend kiinstlich

beschleunigter Alterung.

Abbildung 5.23 zeigt den aus der Simulation berechneten Kontaktdruck zwischen der Dichtung und der
oberen Kompressionsplatte Uber die Zeit. Der Kontaktdruck ist ein direkter Indikator fiir die
Funktionsfahigkeit einer Dichtung.
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Abbildung 5.23: Kontaktdruck zwischen Dichtung und Kompressionsplatte aus Alterungssimulation
berechnet (blaue Linie) und extrapoliert (orange, gepunktete Linie) und experimentell ermittelte

Dehnung eines integrierten DMS (rote, gestrichelte Linie).
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Es ist zu sehen, dass der Kontaktdruck wahrend der Alterung mit einer sehr dhnlichen Rate abnimmt
wie die experimentell ermittelte Dehnung. Der Kontaktdruck nimmt tiber die Alterung von 72 Stunden
um ca. 15% ab. Die Simulation erlaubt eine Extrapolation, durch die zu erkennen ist, dass der

Kontaktdruck durch weitere Spannungsrelaxation weiter abnimmt.
5.3.6 Einschatzung der Anwendbarkeit zur Zustandstberwachung

Die Simulation der Alterung ermoglicht eine Korrelation des mit dem integrierten Dehnungssensor
gemessenen Signals mit dem verbleibenden Kontaktdruck der Dichtung zu den Platten. Der Abfall des
Kontaktdrucks lber die Zeit folgt dabei qualitativ der Abnahme der Dehnung, die der DMS misst. Da
der Kontaktdruck zwischen Dichtung und Platte ein MaR fir die Dichtfahigkeit des Gesamtsystems ist,

kann also eine Aussage (iber den Zustand des Systems getroffen werden.

Durch die Kopplung von gemessener Dehnung und Simulation des verbleibenden Kontaktdrucks lassen
sich zudem Parameter fir die Spannungsrelaxation im Dichtungsmaterial wahrend der Alterung
ableiten. Materialwissenschaftlich sind diese Kennwerte von Interesse, da sie mit gangigen Methoden
schwer oder gar nicht ermittelt werden kdnnen und das Alterungsverhalten des Materials gut
beschreiben. Es ist jedoch zu beachten, dass die mit dieser Methode ermittelten Werte modellbedingt
die homogene Alterung des Materials voraussetzen. In der Realitat ist das Alterungsverhalten von
Elastomeren vermutlich aber in gewissem Umfang inhomogen und stark von Probengeometrie und
Umgebungsbedingungen abhangig. Da aber schlicht zu wenige Kenntnisse zur Beschreibung des realen
Alterungsverhaltens vorliegen, ist eine realitdtsnahe Modellierung kaum moglich. Letztendlich lasst
sich sagen, dass die hier beschriebene Methode zukiinftig als Ausgang fir eine schrittweise
Erweiterung der modellbasierten Messwertauswertung dienen kann. Je besser es gelingt, das wirkliche
Alterungsverhalten der Dichtung zu beschreiben, desto besser kann auch eine Aussage lber den

Zustand aus den Messwerten generiert werden.

Flr eine umfassende Modellierung des Alterungsverhaltens missen sowohl die Sauerstoffdiffusion als
auch die thermisch-oxidative Alterungsreaktion bezlglich kinetischer Aspekte intensiver betrachtet
werden, sodass die chemisch-mechanische Wechselwirkung modelliert werden kann [80, 81]. Auch
aktuellere Veroffentlichungen validieren den Ansatz zur Beschreibung von heterogener oxidativer
Alterung (ber eine Kombination des Fick’schen Diffusionsgesetz und klassischer
Reaktionskinetikmodelle. [82, 83]

Vielversprechende Ansatze der Modellierung wurden z. B. im IGF-Vorhaben 16913BG , Verbesserung
der Lebensdauervorhersage fiir Elastomerwerkstoffe und -bauteile durch analytische Aufklarung und
Entwicklung eines numerischen Simulationsmodells der chemischen Alterung” erarbeitet [80]. Nicht
bericksichtigt wurden bisher jedoch konkrete Diffusionsvorgdange [81]. Fiir statische Anwendungen
hat sich ein Zwei-Netzwerk-Modellansatz bewahrt [80, 84, 85]. Um die Beitrdage des primaren und
sekundaren Netzwerks sowie das volumetrische Verhalten zu modellieren, wird der zweite PIOLA-

KIRCHHOFF-Spannungstensor in drei Anteile zerlegt:
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Der Tensor fh beschreibt den hydrostatischen Spannungsanteil. Der Beitrag des primaren

Polymernetzwerks, dessen Einfluss in der Folge von Kettenspaltungsreaktionen stetig abnimmt, wird

durch den Anteil T? beachtet. Der dritte Spannungsanteil T beachtet das sekundire Netzwerk, das

das Ergebnis von Neuvernetzungsreaktionen ist [85]. Die Anteile flir primares und sekundares
Netzwerk kdnnen hierbei liber beliebige Materialmodelle beschrieben werden. In [85] wurde zunachst
ein rein phdanomenologischer Ansatz der mechanischen Materialmodellierung gewahlt. Erste
Fortschritte basierend auf [1] in der physikalisch motivierten mechanischen Modellierung beruhen auf
der Nutzung eines komplexeren Materialmodells (Dynamic Flocculation Model (DFM), [14]). Eine
Kombination aus einem physikalisch-motivierten Modell, sowie des Zwei-Netzwerkansatzes und einer
Beschreibung der Reaktionsdiffusionskinetik als Ausbildung neuer Netzknoten oder einer Erweichung
des Materials infolge Degradationsvorgange bei simultaner Sauerstoffdiffusion, [9], [10], welche direkt
als Parameter in ein physikalisches Modell eingehen - scheint vielversprechend. Die Bedeutung ist hier
sehr hoch, da diese chemischen Vorgange das fir die Dichtfunktion limitierende Relaxationsverhalten
bestimmen und im Detail bis heute nicht verstanden sind. Eine entsprechend detaillierte Erfassung der
Spannungsrelaxation ist damit fir eine Simulation von bisher nur wenig beriicksichtigtem Nutzen. [15]
Alternative gekoppelte Modelle zur Beschreibungen in Rahmen kleiner Deformation finden sich in [16],
und fir groBe Deformationen auf Grundlage eines phanomenologischen Mooney-Rivlin-Ansatzes fir
die Mechanik bei Lion et.al. [17].

5.3.7 Temperaturmessung als Alterungsindikator

Die Temperatur im Inneren einer Dichtung kann alternativ oder zusatzlich zur Dehnung als indirekter
Prediktor fiir die Alterung des Materials genutzt werden. Chemische Alterungsprozesse in Elastomeren
sind im Allgemeinen stark temperaturabhdngig. Die Kenntnis der Temperatur ist fiir die Vorhersage
chemischer Veranderungen im Material daher von entscheidender Bedeutung. Die Abhdngigkeit
zwischen Alterungsprozessen und Temperatur ist fiir viele Mechanismen bekannt und beschrieben. Es
ist daher von Interesse, neben der Dehnung auch die Temperatur im Inneren einer Dichtung zu
erfassen. Hierzu stellt die in Abschnitt 3.4.3 beschriebene Methode zur simultanen Messung von

Dehnung und Temperatur einen vielversprechenden Ansatz dar.

Im Rahmen dieser Arbeit werden zur Integration in Dichtungen geeignete Zwei-Metall-DMS hergestellt
und angewandt. Der Einsatz dieser Sensoren erfolgt ausschlieBlich in Dichtungen aus PDMS. Der
verwendete Sensor besteht aus zwei verschrdankt angeordneten DMS aus Gold bzw. Platin. Zur
Integration wird die Spitze des Sensors, auf der sich die DMS befinden, in eine Gussform eingelegt.
Diese wird dann mit flissigem PDMS gefillt. Das Material wird im Ofen bei 120°C fir 30 Minuten
ausgehartet. Eventuell vorhandener Materialliberstand wird entfernt. Es entsteht so eine Dichtung aus

PDMS mit integriertem Sensor.
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Abbildung 5.24: PDMS-Dichtungsring mit integriertem Zwei-Metall-DMS.

Die Sensoren werden an Kontaktpads mit Drahten bestiickt. Die Drahte werden dazu mit elektrisch
leitfahigem Kleber fixiert. Die Aufzeichnung des Widerstands der DMS erfolgt mit einem Keithley
DMM6500 Labormultimeter mit Keithley 2000SCAN Multiplexer-Erweiterung. So kann der Widerstand
von 4 Sensoren bzw. 8 DMS gleichzeitig aufgenommen werden. Abbildung 5.25 zeigt die relative
Widerstandsanderung beider DMS Uber einen Alterungszeitraum von 10 Tagen. Die Alterung der
Dichtung erfolgt bei 70°C in einem Ofen. Die Dichtung ist dabei zwischen zwei Metallplatten um 30%
verpresst. Der Widerstand der DMS wird wahrend der Alterung alle 30 Sekunden gemessen.
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Abbildung 5.25: Widerstandsanderung eines Zwei-Metall-Dehnungsmessstreifens bei der Alterung
einer PDMS-Dichtung. (oben) Gold-DMS; (unten) Platin-DMS. [43]
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Der qualitative Verlauf der Widerstandsanderung entspricht den Ergebnissen der Alterungsmessung
mit einfachen DMS. Auffallig ist, dass am Ende der Alterung und nach Dekompression eine negative
Widerstandsdanderung verbleibt. Dies deutet auf eine bleibende Stauchung des Sensors und somit auf
ein horizontales Schrumpfen der Dichtung hin. An der Dichtung wird ein DVR von ca. 67% ermittelt,

was auf fortgeschrittene Alterung hinweist.

Abbildung 5.26 zeigt den aus der Widerstandsanderung des Zwei-Metall-Dehnungsmessstreifens nach
Gleichung (22) und (23) berechneten Verlauf von Dehnung und Temperatur iber die Zeit. Der Verlauf
der Kurven lasst sich kaum durch die Alterung der Dichtung erklaren. Wahrend Vorhersagen lber die
Dehnung schwierig sind, so ist der Verlauf der Temperatur durch den experimentellen Ablauf bekannt

und sollte wahrend der Alterung konstant bei 70°C liegen.
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Abbildung 5.26: Mittels Zwei-Metall-Dehnungsmessstreifen ermittelte Dehnung (links) und
Temperatur (rechts) tiber die Zeit bei der Alterung einer PDMS-Dichtung. [43]

Es muss festgehalten werden, dass die Trennung von Dehnung und Temperatur mittels Zwei-Metall-
DMS mittels Gleichung (22) und (23) vermutlich unzureichend ist. Es gibt zwei mogliche Erklarungen
hierflrr. Zum einen ist es denkbar, dass vernachlassigte Effekte, wie die Temperaturabhangigkeit des
k-Faktors oder die Temperaturabhidngige Eigendehnung des Sensors [26], einen nicht zu
vernachlassigenden Einfluss auf das Signal haben. Zum anderen besteht die Moglichkeit, dass die
Charakteristika der einzelnen DMS zu stark schwanken oder nicht stabil iber die Zeit sind. Erste
Untersuchungen haben hier bereits gezeigt, dass sowohl der Grundwiderstand der DMS als auch der
k-Faktor sich bereits durch eine Warmebehandlung bei Temperaturen um 100°C dauerhaft verandern
konnen. Es wird in Zukunft zu klaren sein, welche Charakteristika eines DMS tatsachlich
vernachlassigbar sind und inwiefern einfache, metallische Diinnschicht-DMS stabil gegenliber Alterung
sind.

89



6 Integration von Sensoren im Polymer-3D-Druck

Additive Herstellungsverfahren von Bauteilen haben in jlingster Vergangenheit stark an Bedeutung
gewonnen und werden auch in Zukunft weiterentwickelt und sich immer weiter verbreiten [86, 87]. In
der Zahnmedizin kdnnen heutzutage ganze Prothesen schon im 3D-Druck gefertigt werden [88]. Der
3D-Druck von Polymeren ermdglicht bereits die schnelle Fertigung von Prototypen und
Ansichtsexemplaren von Teilen mit groBer Formfreiheit und hoher Strukturauflésung [89, 90].

Die Weiterentwicklung und Kombination von additiven Fertigungsverfahren und gedruckten
Funktionsstrukturen ermoglicht die Fertigung neuartiger sensorischer Komponenten aus einer Vielzahl

von Materialien.

6.1 Integration von Sensoren beim 3D-Druck-Prozess

Espalin et al [91] haben eine Technologie beschrieben, mit der sich wahrend des Drucks eines Bauteils
Sensoren in dieses integrieren lassen. Dabei wird der Druck des Teils auf jener Ebene, an der ein Sensor
integriert werden soll, unterbrochen. Ein diinner, folienbasierter Sensor wird dann auf der Oberflache
des halbfertigen Bauteils angebracht. Danach wird der Druck des Teils fortgesetzt. Der Sensor wird
dabei einfach lberdruckt und befindet sich nach Abschluss des Druckprozesses im Inneren des

Bauteils. So ist es sehr einfach moglich, Sensoren in Polymerbauteile einzubetten.

Die Stop&Go-Technologie wurde im Rahmen dieser Arbeit genutzt, um die Einbettung eines im
Siebdruckverfahren ebenfalls additiv gefertigten Dehnungsmessstreifens in eine 3D-gedruckte
Polymerschraube zu demonstrieren. Die Schraube soll weniger eine realistische Anwendung des
Verfahrens darstellen als vielmehr die Realisierbarkeit des dahinterstehenden Konzepts aufzeigen.
Anhand der Schraube werden Herausforderungen bei der Fertigung, Vor- und Nachteile des

Verfahrens und die Funktionalitdt so hergestellter Bauteile aufgezeigt.

6.2 Die sensorische Schraube

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine ISO M6 Schraube gedruckt, die einen AuRensechskant-Kopf hat.
Es handelt sich dabei um ein standardisiertes Maschinenelement. Abbildung 6.1 zeigt das Konzept der

“smarten” Schraube, die entstehen soll.

Strain Gauge |
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Abbildung 6.1: Konzept der ,smarten” Schraube mit einem Dehnungsmessstreifen im Schraubenkopf,

der die Messung des Anzugsmoments M ermoglicht. [92]
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Das zu messende Parameter ist die am Schaftansatz der Schraube auftretende Dehnung, welche durch
Torsion des Kopfes beim Anziehen der Schraube verursacht wird. Aus dieser Dehnung kann die
Vorspannkraft der Schraubverbindung berechnet werden, welche ein gebrduchliches MaR fiir die

Festigkeit einer Schraubverbindung ist.

Die Vorspannkraft F; einer ISO-standardisierten Schraube lasst sich gemaR Gl. (28) aus dem

Anziehmoment M sowie der Geometrie der Schraube berechnen:

M
Fi=

%* (n5d2)+co:E%) +'uh*D% (28)

Hierbei ist d; der Durchmesser des Gewindes, P die Steigung des Gewindes, u: der Reibungskoeffizient
des Gewindes, i der Reibungskoeffizient des Schraubenkopfes und Dk der effektive Durchmesser des

Reibungsmoments des Schraubenkopfes. [93]

6.2.1 Positionierung des Sensors

Der DMS muss an einer Stelle in den Schraubenkopf integriert werden, an der beim Anziehen der
Schraube eine signifikante Dehnung auftritt. Nach Goodno und Gere [94] tritt die maximale Dehnung
am Umfang des Schafts der Schraube auf und ist entlang des Umfangs gerichtet. Die Integration des
DMS entlang des Umfangs ist allerdings nicht sinnvoll, da der DMS dort keine Dehnung sondern eine
komplette Verschiebung erfahren wiirde. Sinnvoller ist die Positionierung des DMS senkrechts zum
Umfang des Schraubenschafts. Um die optimale Position zu bestimmen, wurden FEM-Simulationen
mit COMSOL Multiphysics durchgefiihrt. Abbildung 6.2 zeigt qualitativ die radiale Dehnung im
Schraubenkopf 0,1 mm unter der Oberflache (links) und 0,5 mm unter der Oberflache (rechts).

Abbildung 6.2: Radiale Dehnung im Schraubenkopf 0,1 mm unter der Oberflache (links) und 0,5 mm
unter der Oberflache (rechts). Die maximale Dehnung ist nahe der Oberflache héher und die

schmaler. Geringe Dehnung ist in dunkelblau und hohe Dehnung in rot dargestellt. [95]

Die maximale Dehnung tritt genau am Umfang des Schraubenschafts auf. Ndher an der Oberflache ist
das Maximum schmaler und scharf begrenzt. Tiefer im Material weitet das Maximum sich auf und ist
deutlich geringer. Im Idealfall muss der Sensor als moglichst dicht unter der Oberflache und direkt am

Umfang des Schraubenschafts integriert werden.
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6.2.2 Herstellung des Sensors und der Schraube

Die Herstellung der Intelligenten Schraube ist in 3 wesentliche Schritte gegliedert: die Herstellung des
Dehnungsmessstreifens, das Drucken der Schraube und die Integration des DMS wahrend der Drucks.

Im Folgenden werden die Schritte detailliert beschrieben.
6.2.2.1 Herstellung des Dehnungsmessstreifens

Das Design des DMS ist in Abbildung 6.3 (links) dargestellt. Zwei Dehnungsmessstreifen werden mit
einem Kohlenstoff-Polymer-Komposit auf eine Folie gedruckt und mit ebenfalls gedruckten
Silberleiterbahnen verbunden. Die Breite sowohl der Leiterbahnen als auch der DMS ist 400 um, da
Strukturen mit dieser GroRRe einfach und gut reproduzierbar mittels manuellem Siebdruck hergestellt
werden kénnen. Kleinere StrukturgréBen bis ca. 100 um sind moglich, erfordern aber einen deutlich
hoheren Aufwand in der Herstellung. Die beiden Dehnungsmessstreifen konnen als Halbbriicke
betrieben werden. Der DMS in der Mitte des Schraubendurchmessers dient dabei zur
Temperaturkompensation. Liegt an der Schraube beim Festziehen ein Torsionsmoment an, so erfahrt
der innere DMS nahezu keine Dehnung und ist daher nur temperatursensitiv. Der auRenliegende DMS
erfahrt durch das Torsionsmoment eine Dehnung. Die Leiterbahnen fiihren zu Kontaktpads, die eine
Kontaktierung auRerhalb des Schraubenkopfes mit Drahten oder Stiftleisten ermdglichen. Die
Silberleiterbahnen haben einen geringen Widerstand von ca. 20 Ohm und die DMS haben einen
Widerstand von ca. 22 kQ. Entsprechend kann der Einfluss der Leiterbahnen auf den gemessenen

Gesamtwiderstand und die Widerstandsanderung durch Dehnung vernachlassigt werden.

Die Herstellung des Sensors erfolgt im manuellen Siebdruckverfahren mit einem einfachen Plastiksieb
vom Typ SEFAR PCF FC 180-27-Y-PW. Als Substrat wird eine 6 um dicke Polyester-Folie (Mylar)
verwendet. Diese wird zur Stabilisierung wahrend des Bedruckens auf einen Keramiktrager gespannt.
Die Folie muss relativ diinn sein, da der 3D-Druck der Schraube in Schichten mit einer Dicke von 25 um
erfolgt. Zunachst werden die Leiterbahnen mit der silbergefiillten, dehnbaren Siebdruckpaste PE§73
des Hersteller DuPont gedruckt. Die Paste wird in einem Ofen bei 120°C fiir 20 Minuten ausgeheizt.
Die Schichtdicke nach dem Ausheizen betragt ca. 5 um. In einem zweiten Siebdruckprozess werden die
Dehnungsmessstreifen mit der Paste ECI 7004LR E&C des Herstellers Henkel hergestellt. Die
Aushartung dieser Paste erfolgt ebenfalls in einem Ofen bei 120°C fir 20 Minuten. Die
Charakterisierung der Dehnungssensitivitdt der verwendeten Paste ist in Abschnitt 3.6 umfassend
beschrieben. Der k-Faktor ist dort mit 3,0+/-0,86 beschrieben.

Nach der Integration in die Schraube werden die Dehnungsmessstreifen an den Kontaktpads durch
Steckleisten kontaktiert. Die Steckleisten werden zundchst mit Cyanacrylat-Klebstoff in eine
Aussparung im Schraubenkopf eingeklebt und dann mit dem elektrisch leitfahigen Klebstoff Panacol
Elecolit 3025 mit den Kontaktpads am Sensor verbunden. Der Kleber hartet bei Raumtemperatur tber

24 Stunden aus. Ein Foto des vollstandig gedruckten Sensors ist in Abbildung 6.3 (rechts) zu sehen.
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Abbildung 6.3: Geometrie des Dehnungsmessstreifens relativ zum Schraubendurchmesser (links);
Gedruckter DMS auf 6 um dicker Polyester-Folie (rechts).

6.2.2.2 Herstellung der Schraube

Alle im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Schrauben wurden in aufrechter Position gedruckt. Zum
Einsatz kam dabei der Mikrostereolithographie-Drucker Perfactory Micro HiRes von der Firma
EnvisionTec Inc. Die Schrauben werden mit einer Schichtdicke von 25 um gedruckt. Die Generierung
des Schichtaufbaus erfolgt mit der Software Perfactory RP 3.0.900. Es werden keine z- oder Kontur-
Korrekturen angewendet. Um Schrumpf wahrend und nach der Herstellung auszugleichen, wird
stattdessen das Eingangsmodell bereits angepasst. Die Druckplattform ermoglicht den Druck von 4
Schrauben pro Druckvorgang. Es werden zwei verschiedene Acryl-Harze verwendet. Das erste Material
ist HTM140 M. Dabei handelt es sich um ein hochauflésendes, temperaturstabiles und niedrigviskoses
Harz. Die Belichtung erfolgt bei fester Dosis liber 3000 ms pro Schicht. Es entsteht ein Koérper aus
hartem und sprodem Kunststoff mit hoher Detailtreue und guter Oberflachenqualitdt. Beim zweiten
Material handelt es sich um ABS Flex. Dieses ist im Ausgangszustand wesentlich viskoser und klebrig.
Im ausgeharteten Zustand ist der Kunststoff entsprechend flexibler und elastisch mit einer weicheren
Oberflache, die dafiir eine reduzierte Detailtreue aufweist. Das Material wird mit 800 ms pro Schicht
belichtet. Der Druckprozess startet mit dem Kopf der Schraube. Freistehende Strukturen werden von

automatisch generierten Stltzstrukturen getragen.

Abbildung 6.4: 3D CAD Modell einer ISO M6 Schraube mit Sechskant-Kopf, Platzhalter und Offnung
zur Kontaktierung des integrierten Sensors. Die Substratfolie des Sensors sowie die Kontaktpads sind
erkennbar. [92]Abbildung 6.4 zeigt ein CAD-Modell der fertigen Schraube mit integriertem Sensor. Es
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handelt sich dabei um eine ISO M6 Schraube mit hexaedrischem Kopf und Abstandshalter. Der Schaft
der Schraube im 15 mm lang. Der Abstandshalter ist 1 mm hoch und hat einen Durchmesser von
15 mm. Auf der Unterseite des Abstandshalters sind Offnungen zur Kontaktierung des Sensors
vorgesehen. Zusatzlich gibt es Ausrichthilfen zum anbringen des Steckverbinders, der zur

Kontaktierung genutzt wird.
6.2.2.3 Integration des Sensors

Zur Integration des Sensors wird der Druckprozess unterbrochen sobald die halbe Hohe der
Anschlagscheibe erreicht ist (Abbildung 6.5 (a)). Die Druckplattform wird aus dem Drucker entfernt
und der Sensor wird manuell auf der Anschlagscheibe platziert. Die Kontaktpads zeigen dabei nach
oben. Der Sensor wird zentriert und entsprechend der vorgesehenen Position der Widerstande auf
dem Umfang des Schraubenschafts ausgerichtet (Abbildung 6.5 (b)). Durch die starke Adhéasion der
diinnen Sensorfolie auf vielen Oberflachen und dem fliissigen Harz-Film, der auf den Schraubenk&pfen
vorhanden ist, kann die Folie zu beiden Seiten des Schraubenkopfes auf der Plattform befestigt werden
und es ist keine weitere Fixierung notwendig (Abbildung 6.5 (c)). Die Druckplattform wird vorsichtig
wieder in ihrer urspriinglichen Position in den Drucker eingesetzt und der Druckprozess wird
fortgesetzt (Abbildung 6.5 (d)).

(a) (b) () (d)

Abbildung 6.5: Herstellungsprozess der intelligenten Schraube : (a) Druck des Schraubenkopfs; (b)
Einbringen und Ausrichten des Sensors; (c) Fortsetzen des Druckprozesses; (d) Foto der
Schraubenkdpfe mit den eingebrachten Sensoren. Fliissiges Druckmaterial bedeckt die

Schraubenkdpfe und ist als schimmernder Film zu erkennen. [92]

Nach dem Druck werden alle Teile in einem Standard-Verfahren nachbehandelt: Abspilen und
Reinigen mit Isopropanol, Trocknen mit Druckluft und Nachvernetzung durch UV-Flutbelichtung fir 2
bis 5 Minuten. AbschlieBend benétigt jede Schraube eine elektrische Kontaktierung der
Dehnungsmessstreifen. Dazu wird eine Stiftleiste mit elektrisch leitfahigem Kleber auf die Kontakte
des Sensors geklebt. Die Positionierung der Stiftleiste wird durch im Druck erzeugte Ausrichthilfen
vereinfacht.

Abbildung 6.6 zeigt ein Foto einer fertigen Schraube aus ABS Flex. Der Dehnungsmessstreifen ist durch
die Anschlagscheibe erkennbar. Im linken Bild ist eine Lageabweichung des Sensors erkennbar.
Gedruckte Schrauben aus beiden verwendeten Materialien funktionieren gut mit zugekauften 1ISO M6
Metall- und Plastikmuttern.
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Abbildung 6.6: Foto von ABS Flex Schrauben mit integrierten Sensoren. Eine Lageabweichung des

Sensors im linken Bild ist zu erkennen. [92]

6.2.3 Charakterisierung

Der Messaufbau zum Anlegen eines bekannten Drehmoments an die Schraube ist in Abbildung 6.7
abgebildet. Ein Stahlrohr, welches an einem Ende ein ISO M6 Innengewinde und am anderen Ende
einen Hebel hat, wird in zwei PTFE-Gleitlager montiert. Das Rohr kann so um die eigene Achse rotieren.
Die Reibung in den Lagern kann vernachlassigt werden, so dass dort kein maBgeblicher Energieverlust
zu erwarten ist. Der dynamische Reibungskoeffizient ist ca. 0,04. Der Hebel driickt beim Drehen des
Rohres auf einen TE Connectivity FS 20 Kraftsensor. Dadurch ist die Rotation des Rohres blockiert und
das Drehmoment kann aus der gemessenen Kraft und der Lange des Hebels berechnet werden.

Der Widerstand des integrierten Dehnungsmessstreifens wird mit einem Keithley 2100 Multimeter
und das Signal des Kraftsensors mit einem Keithley 2000 Multimeter aufgenommen. Die Schraube wird
mit einem 5-Phasen-Schrittmotor (Orientalmotor PKP544MN18A bzw. PKP546MN18A) mit einer
kleinen Winkelauflésung von 0,36 °/Schritt und einem maximalen Drehmoment von 220 Nmm bzw.
440 Nmm. Die Messung des Drehmoments wurde durch das Aufbringen eines bekannten

Drehmoments validiert und es wurden nur vernachlassigbare Unterschiede zwischen aufgebrachtem

und berechnetem Drehmoment gefunden.

Abbildung 6.7: Messaufbau : (links) Schematische Darstellung mit Stahlrohr, PTFE-Lagern,
Motorachse, Nuss und Schraube, Hebelarm und Kraftsensor; (rechts) Foto des Messaufbaus inklusive
Motor und Verbindungskabeln. [95]
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6.2.3.1 Mechanische Charakterisierung

Mit Schertests wurde untersucht, ob die integrierten Sensoren einen Einfluss auf die mechanische
Stabilitat der Schrauben haben. Abbildung 6.8 zeigt das typische Bruchverhalten der Schrauben und
ABS Flex (links) und HTM 140M (rechts). Beim ABS Flex kommt es typischerweise zum Abscheren der
Schraube direkt am Sensor. Dies spricht dafiir, dass keine gute Haftung zwischen Sensor und Schraube
entsteht. Beim HTM 140M hingegen ist in der Regel kein Unterschied im Abscherverhalten zwischen
Schrauben mit und ohne Sensor zu erkennen. Die Schrauben brechen Ublicherweise am Schaft.

Abbildung 6.8: Fotos von abgescherten Schrauben : (oben links) ABS Flex Schraube mit Sensor;
(unten links) ABS Flex Schraube ohne Sensor; (oben rechts) HTM140 M Schraube mit Sensor; (unten
rechts) HTM140 M Schraube ohne Sensor. [96]

Das zum Abscheren der Schrauben notwendige Drehmoment wurde wahrend der Versuche
aufgenommen und mit vorherigen Ergebnissen verglichen, bei denen zum Festziehen eine Mutter
verwendet wurde. Die Ergebnisse sind in Tabelle 13 gegeniibergestellt. Es zeigt sich, dass das
Drehmoment beim Abscheren signifikant héher ist, wenn die Schrauben in ein Kerngewinde anstelle
einer Mutter geschraubt werden. Das Abscherdrehmoment ist bei den Schrauben aus HTM 140M 2,2-
fach hoher. Die Schrauben aus ABS Flex konnten mit dem maximalen Drehmoment des Testaufbaus

von 440 Nmm nicht abgeschert werden.
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Tabelle 13: Drehmoment beim Abscheren von Schrauben aus verschiedenen Materilalien mit und

ohne Sensor.

Mittleres Drehmoment beim Abscheren (N mm)
Anziehen mit Rohr mit
Material Anziehen mit Mutter )
Innengewinde

HTM140 M 135 +/- 39 -
HTM140 M mit Sensor 159 +/- 70 355 +/- 70
ABS Flex 462 +/- 55 -
ABS Flex mit Sensor 302 +/- 53 >440

6.2.3.2 Elektrische Charakterisierung

Zunachst wurde untersucht, ob der Integrationsprozess der Sensoren in die Schrauben Einfluss auf
deren Widerstand hat. Obwohl zu erwarten war, dass die Sensoren durch den Einbettungsprozess
bereits eine Beanspruchung erfahren, die z. B. aus der Schrumpfung des Schrauben-Materials bei der
Polymerisation resultiert, konnte keine signifikante Widerstandsanderung der Sensoren vor und nach

der Einbettung gemessen werden.
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Abbildung 6.9: Relative Widerstandsdanderung Giber dem angelegten Drehmoment fiir ABS Flex (links)
und HTM140M (rechts) Schrauben wahrend des Festziehens. [92]
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Im Folgenden wurde die Verdanderung des Sensorsignals beim Festziehen der Schrauben untersucht.
Die Ergebnisse sind exemplarisch in Abbildung 6.9 gezeigt. Links ist die relative Widerstandsanderung
Gber dem Angelegten Drehmoment fir Schrauben aus ABS Flex, rechts fiir Schrauben aus HTM 140M
abgebildet. Die Widerstandsdanderung hangt bei beiden Materialien weitgehend linear mit dem
angelegten Drehmoment zusammen. Bei den Schrauben aus ABS Flex steigt der Widerstand mit dem
Drehmoment an, was fiir eine Dehnung der DMS spricht. Uberraschenderweise sinkt der Widerstand
der DMS in HTM 140M Schrauben mit steigendem Drehmoment, was auf eine Stauchung der Sensoren
hindeutet. Es wurden 4 Schrauben pro Material untersucht. Die mittlere Sensitivitat ist fiir ABS Flex
11,4+6.68 %/Nm und fiir HTM 140M -1.46+0.67 %/Nm.

6.2.3.3 Materialkriechen

Kriechen ist ein Phdanomen, das bei vielen Materialien beobachtet werden kann, Viele Polymere zeigen
unter Last ein ausgepragtes Kriechverhalten. Dieses wird durch die innere Struktur von Polymeren
verursacht. Die einzelnen, langen Molekiilketten, aus denen das Polymer besteht, sind im unbelasteten
Zustand ineinander verschrankt. Bei Belastung gleiten die Ketten langsam aneinander ab und
Verschrankungen |6sen sich mit der Zeit. Dieser Vorgang ist als starkes Kriechen zu beobachten.
Solches Kriechverhalten kann auch nach dem Anziehen einer Polymerschraube beobachtet werden.
Abbildung 6.10 zeigt die relative Widerstandsdanderung eines in eine ABS-Flex Schraube integrierten
Dehnungsmessstreifens tGber 16 Stunden nach dem Anziehen der Schraube. In den ersten 8 bis 10
Stunden nach dem Anziehen sinkt der Widerstand relativ stark ab. Dies spricht fir ein Kriechen des
Materials in diesem Zeitraum. Das Kriechen ldsst dann deutlich nach, so dass nach ca. 16 Stunden ein

stationarer Zustand erreicht ist.
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Abbildung 6.10: Relative Widerstandsanderung tiber 16 Stunden nach dem Anziehen einer ABS Flex
Schraube. [92]

6.2.3.4 Vorspannkraft

Nach Gleichung (28) lasst sich Vorspannkraft der Schraube aus dem gemessenen Drehmoment und der
Geometrie der Schraube berechnen. Die Daten der im Rahmen dieser Arbeit hergestellten Schrauben
sind in Tabelle 14 enthalten.
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Tabelle 14: Geometrische Parameter der gedruckten Schrauben

Parameter Auspragung
P 1mm

d, 5,53 mm

a 60°

Dkm 10 mm

e 0,1

Hh 0,1

Der Zusammenhang zwischen Vorspannkraft und relativer Widerstandsdanderung ergibt sich dann zu

F; ==+ 6,55 kN fiir ABS Flex Schrauben und F; = =
15 gibt einen Uberblick tber typische Vorspannkrafte von ISO M6 Schrauben aus verschiedenen

* 51,55 kN fir HTM140 M Schrauben. Tabelle

Materialien. Die maximale Vorspannkraft von Schrauben aus HTM140 M ist signifikant kleiner als die
von kommerziell erhaltlichen Polyamid-Schrauben. Die maximale Vorspannkraft von ABS-Flex
Schrauben konnte nicht ermittelt werden, da der Versuchsaufbau ein Abscheren dieser Schrauben
nicht ermoglicht. Die ABS Flex Schrauben erreichen aber wenigstens mehr als die Halfte der
Vorspannkraft von Polyamid-Schrauben. Metallische Schrauben kdnnen naturgemaR weitaus hohere
Vorspannkrafte erzeugen.

Tabelle 15: Typische Vorspannkréafte fir ISO M6 Schrauben aus verschiedenen Materialien

Material Vorspannkraft (N) Material Vorspannkraft (N)
HTM140 M max. 355 Messing 3,500

ABS Flex >440 Edelstahl 2,100 bis 9,700
Polyamid 800 Baustahl 3,000 bis 17,000

6.2.4 Einordnung der Messergebnisse

Ein Gberraschendes Ergebnis der Messungen ist, dass das Vorzeichen der Sensorantwort vom Material
der Schraube abhangig ist. Ein solches Verhalten wurde nicht erwartet. Eine wahrscheinliche Erklarung
hierflr ist, dass der Sensor durch die Vorspannkraft und die daraus resultierende Dehnung im
Schraubenkopf neben einer radialen Dehnung auch eine Verformung in Richtung des Schraubenschafts
erfasst. Das Ergebnis einer entsprechenden Modellrechnung ist in Abbildung 6.11 gezeigt. Es ist die
Dehnung in Richtung des Schafts an der Ecke des Kopfes zum Schaft zu sehen. Diese Dehnung entsteht
durch die beim Festziehen erzeugte Vorspannkraft. Die Dehnung betrdagt mehrere Prozent und ist
damit nicht zu vernachlassigen. Dass der Sensor aus einem leitfahigen Komposit gedruckt wurde, lasst
die Vermutung zu, dass er auf Dehnung in alle Raumrichtungen reagiert. Der Einfluss auf den Sensor

kann allerdings kaum abgeschatzt werden. Durch die unterschiedliche mechanische Festigkeit der
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Schraubenmaterialien kommt es zu einem unterschiedlichen Verhaltnis zwischen radialer und
vertikaler Dehnung im Schraubenkopf. In Abhangigkeit der dominierenden Dehnung kann so der

Vorzeichenunterschied in der Sensitivitat erklart werden.
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Abbildung 6.11: Vertikale Dehnung im Schraubenkopf bei einer Vorspannkraft von 200 N

Eine andere mogliche Ursache ist, dass der Sensor an den unterschiedlichen Polymeren unterschiedlich
gut haftet und die Kraftlibertragung sich daher stark unterscheidet. In einfachen Haftungstest zeigte
sich, dass HTM140 M eine deutlich bessere Haftung auf der Substratfolie des Sensors hat. Diese
Beobachtung passt auch zum Abscherverhalten. HTM140 M konnte nach dem Ausharten nicht von der
Folie gelost werden, wohingegen ABS Flex einfach abgezogen werden konnte. Ein Unterschied in der
Dehnungsiibertragung von Schraube auf Sensor ist also eine plausible Erklarung fir die Unterschiede

im Signal.

Ein weiterer Grund der unterschiedlichen Vorzeichen kann auch eine Fehlpositionierung der Sensoren
im Inneren der Schrauben sein. In Abbildung 6.12 ist eine HTM140 M Schraube zu sehen, die
absichtlich im Bereich des Sensors abgeschert wurde. Auch hier ist sehr gut zu erkennen, wie gut Folie
und sensorische Schichten im Material haften. Es ist allerdings auch zu erkennen, dass der Sensor nicht
gut positioniert ist. Dies konnte auch eine schlechte Positionierung oder eine Verschiebung des Sensors
vor dem Fortsetzen des Druckprozesses zurlickzufiihren sein. Da die Oberflache des Schraubenkopfs
beim pausieren des Druckvorgangs mit flissigem Material benetzt ist, kann es zu einem
Wegschwimmen des Sensors beim Einsetzen der Druckplattform in den Drucker kommen. Befindet der
Sensor sich nicht mehr auf dem Rand des Schraubenschafts, dann ist er einer signifikant mehrachsigen
Belastung ausgesetzt. Das Sensorsignal ist dann schwer vorherzusagen. In jedem Fall wirkt sich die
Belastung durch die Vorspannkraft starker auf den Sensor aus, wenn dieser weiter im

Schraubeninneren sitzt, so dass diese Belastung nicht vernachlassigt werden kann.
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Abbildung 6.12: HTM140 M Schraube, die am Sensor abgeschert wurde . Der dehnungssensitive

Sensor ist markiert. [92]

Als weiterer moglicher Grund, der den Unterschied im Signal erklaren kann, kommt intrinsische
Spannung im Material in Betracht. Die intrinsische Spannung, die beim Druckprozess durch
Schrumpfung im Material entsteht, ist sehr wahrscheinlich materialabhangig. Wenn die Schrauben
bereits intrinsisch vorgespannt sind, kann diese Vorspannung auch eine Dehnung des Sensors
verursachen, die beim Festziehen zunachst abgebaut werden muss. Daher kann es beim Festziehen zu
einem sinken des Widerstands kommen. Es konnte eine leichte Verschiebung des Grundwiderstands
der Sensoren nach der Integration festgestellt werden, die diese These stiitzen konnte. Allerdings kann
die Anderung des Grundwiderstands auch durch die Belichtung mit UV-Licht, den Kontakt mit dem

flissigen Ausgangsmaterial oder Temperatureinflisse zu erklaren sein.

Zusatzlich zum Unterschied des Vorzeichens, der nicht erwartet worden war, hat sich gezeigt, dass die
Sensitivitdat der Schraube beim Festziehen ebenfalls materialabhangig ist. Dieses Verhalten war
erwartet worden, da das HTM140 M Material wesentlich steifer als ABS Flex ist. Die gleiche Belastung

erzeugt im ABS Flex also eine deutlich héhere Dehnung.

Der Unterschied im Abscherverhalten der Schrauben kann durch die unterschiedlich gute Haftung
zwischen Sensor und Schraubenmaterial erklart werden. Im ABS Flex, das nicht gut am Sensor haftet,
entsteht durch den Sensor eine signifikante Schwachung der mechanischen Festigkeit, so dass die
Schrauben aus ABS Flex dazu neigen, direkt am Sensor abzuscheren. Die deutlich bessere Haftung des
HTM140 M am Sensor flihrt dazu, dass der Fremdkorpereffekt deutlich schwécher ausgepragt ist und

die Schrauben haufiger im Schaft abscheren.

Die berechneten Vorspannkrafte lassen sich gut mit denen von kommerziell erhiltlichen Polyamid-
Schrauben vergleichen. Schrauben aus HTM140 M scheren zwar schon bei geringen Lasten ab, dies
war aber durch die Steifigkeit des Materials zu erwarten. ABS Flex Schrauben hingegen kdnnen
womoglich sogar dhnliche Vorspannkrafte wie Polyamid-Schrauben aushalten. Es hat sich auBerdem

gezeigt, dass die Integration eines Sensors die Belastbarkeit der Schraube verringern kann.
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7 Integration von Sensoren in Stahlwerkstoffe

Metalle sind die hauptsachlich genutzten Werkstoffe in vielen Bereichen der industriellen Fertigung.
Insbesondere Stahl in all seinen Formen und Legierungen ist durch seine Vielfaltigkeit und
Anpassbarkeit an spezifische Anforderungen kaum durch andere Werkstoffe zu ersetzen. Die
Fertigungstechnik kennt eine Vielzahl von Verfahren, um Werkstoffe zu bearbeiten. Sie sind in der DIN
8580 in sechs Hauptgruppen unterteilt. Die Einteilung orientiert sich dabei historisch bedingt
maRgeblich an der Metallverarbeitung. Die Gruppen sowie eine Auswahl von Untergruppen fir das
,Trennen” sind in Abbildung 7.1 dargestellt.

1. 2. 3. 4, 5, a,

Urformen Umfarmen Trennen Fiigen Beschichten  Stoffeigenschaft

andern

3.1 3.2 3.3 34 35 16
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mit gometrisch  mit gometrisch IReinigungs-
bestimmten unbestimmten stra Ierﬂ
Schneiden Schneiden
321 3.2.2 323 324 329
Drehen Bohren Frasen Hobeln Schaben
Senken StoBen Meikeln

Reiben

Abbildung 7.1: Einteilung der Fertigungsverfahren nach DIN 8580 [97]

Allen Fertigungsverfahren ist gemein, dass sie neben den hauptsachlich gewiinschten immer auch
weitere Materialmodifikationen hervorrufen. So entstehen etwa bei spanenden Verfahren neben dem
beabsichtigten Materialabtrag auch durch Reibungswarme induzierte Veranderungen an der
Oberflache des bearbeiteten Materials. Solche zusatzlichen Modifikationen kdnnen einerseits zum
Beispiel durch eine Kiihlung wahrend der Bearbeitung unterdriickt werden. Andererseits kann man
durch geschickte Kombination von Werkstoff und Fertigungsverfahren die zusatzliche Modifikation
gezielt ausnutzen. So kann beispielsweise die Reibungswarme bei spanenden Verfahren genutzt

werden, um die Oberflache eines Stahlwerkstlicks wahrend des Materialabtrags gezielt zu harten.

7.1 Das Konzept ,Prozesssignatur”

Viele Fertigungsverfahren wie etwa Schleifen und Frasen sind heutzutage sehr weit in der industriellen
Fertigung verbreitet. Viele Aspekte dieser Verfahren sind bekannt und schon seit Jahrzehnten
Gegenstand der Forschung. Viele Eigenschaften eines Werkstiicks wie Form, MaRhaltigkeit oder
Oberflachenrauheit lassen sich durch geeignete Verfahrenswahl und gezielte Einstellung der
Prozessparameter prazise einstellen [98]. Die genauen Mechanismen der Werkstoffmodifikation im

oberflachennahen Bereich wahrend der Fertigung sind hingegen nur unzulanglich beschrieben. Auch
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sind die Beanspruchungen, die den Umbildungsmechanismen zu Grunde liegen, oder zumindest ihre
GréRenordnung oft unbekannt. Oft fehlt es an einer systematischen Beschreibung des Verfahrens und
an Kenntnissen (iber die genaue Wirkungsweise verschiedener Prozessparameter. Die Mechanismen
selbst, die zu einer Werkstlickmodifikation fiihren, sind zudem fir viele Verfahren und Werkstoffe
ebenfalls nur unzureichend erforscht. Fertigungsablaufe, die eine eingangs beschriebene, kombinierte
Modifikation gezielt ausnutzen, sind sehr individuell und basieren heutzutage haufig auf Erfahrungen

des Anwenders.

Die systematische Beschreibung von Verfahren, ihren Parametern, der resultierenden Modifikation
des Werkstoffs und den hinter der Modifikation stehenden Mechanismen wird durch das Konzept der
Prozesssignatur verfolgt. Ziel ist dabei, langfristig die funktionsorientierte Fertigung von Bauteilen zu
ermoglichen. Vor allem geht es darum, oberflichennahe Eigenschaften eines Werkstiicks bei der
Bearbeitung gezielt einstellen zu kdnnen. Dazu sollen Fertigungsprozesse beanspruchungsorientiert
ausgelegt werden. Das heildt, dass als Steuerparameter nicht mehr nur MaschinenstellgréRen, sondern
direkt die aus diesen GroRRen resultierenden Werkstoffbeanspruchungen genutzt werden. So kann zum
einen gezielt die aus der Beanspruchung resultierende Modifikation erzielt werden und zum anderen
kénnen verschiedene Fertigungsverfahren (iber den Abgleich der Beanspruchung miteinander
verglichen werden. Dahinter steht die Idee, dass bei derselben Beanspruchung unterschiedliche
Verfahren vergleichbare Modifikationen erzeugen. Abbildung 7.2 zeigt schematisch den Ablauf bei der
Fertigung und die Bedeutung der Prozesssignatur.

/\

Machining Process Material Material Functional
Parameter Paramter Load Modification Properties

Process
Signature

Abbildung 7.2: Konzept , Prozesssignatur”

Eine aktueller Untersuchungsgegenstand in den Fertigungswissenschaften ist die Dissipation von
Energie wahrend eines Prozesses und wie die dissipierte Energie die Oberflicheneigenschaften eines
Werkstlicks modifiziert [99, 100]. Aus Sicht der Messtechnik und Sensorik ist bei der Untersuchung
verschiedener Fertigungsverfahren vor allem die genaue Bestimmung der Beanspruchung des
Werkstlicks, die aus der in das Werkstlick eigetragenen Energie resultiert, bei der Bearbeitung von
Interesse. Dabei geht es nicht nur um die prazise Quantifizierung, sondern auch um die exakte

Verortung der Beanspruchung.
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7.2 Beanspruchungsmessung in Fertigungsverfahren

Zwei besonders relevante Beanspruchungen in Fertigungsverfahren sind Dehnung und Temperatur. Es
gibt bereits verschiedene Ansatze zur Messung dieser GroRen wahrend der Fertigung. Eine gangige
Methode zur Bestimmung der Temperatur ist etwa die Integration eines kommerziellen
Thermoelements in ein Werkstiick [101-103]. Typischerweise wird dazu ein Loch in das Werkstiick
gebohrt und das Thermoelement in dieses eingesetzt. Diese Methode ist sehr einfach und erlaubt die
Messung von Temperaturen in vielen Bereichen eines Werkstlicks. Die Genauigkeit und das
Zeitverhalten dieser Messmethode hangen allerdings stark von der thermischen Kopplung zwischen
Thermoelement und Werkstlick ab. In vielen Fallen behindert die Hausung des Thermoelements eine
gute thermische Anbindung an das Werkstlick. Oft ist daher mit dieser Methode nur ein
Temperaturtrend im Werkstlick zu erkennen und kurzzeitige Temperaturschwankungen etwa durch
den Eingriff der einzelnen Schneidkanten beim Frdsen lassen sich nicht beobachten. Die genauen
Prozesstemperaturen kénnen so bestenfalls Giber ein Modell abgeleitet werden.

Die Messung von Dehnung in oberflaichennahen Bereichen des Werkstlicks wahrend der Bearbeitung
ist noch wesentlich herausfordernder als die Messung von Temperatur. Optische Methoden wie die
Speckle-Interferometrie eignen sich etwa nur zur Beobachtung von Dehnung direkt auf Oberflachen
[104]. Dehnungen im Material kdnnen zum Beispiel mittels Rontgendiffraktomerie ermittelt werden.
Die Bestimmung ist hierbei aber mit einem sehr komplexen Versuchsaufbau verknipft [105].

Im Rahmen dieser Arbeit wird das Konzept des intelligenten Werkstlicks aus vorangegangenen
Arbeiten [21] aufgegriffen, modifiziert und auf verschiedene Fertigungsverfahren angewandt, um
Dehnung und Temperatur wahrend der Fertigung zu messen. Je nach Fertigungsverfahren kénnen bei
der Bearbeitung ganz unterschiedliche Beanspruchungen einzeln oder kombiniert auftreten. Die im
Folgenden vorgestellten Messsysteme kommen dazu beim Festwalzen und beim Flachschleifen zum
Einsatz.

Das Festwalzen ist ein ausschlieRlich mechanischer Prozess. Das Werkstiick wird beim Festwalzen mit
einer Kugel oder einem Zylinder mit hohem Druck Uberrollt. Als Beanspruchung wird dadurch eine
Dehnung im Bereich der Werkstiickoberfliche erwartet. Die Oberfliche wird durch die Uberrollung
zusammengepresst und bei Uberschreiten der Streckgrenze plastisch verformt. Die plastische
Verformung fiihrt zum Verbleib von Eigenspannungen an der Werkstiickoberflache, welche die

mechanischen Eigenschaften des Werkstiicks beeinflussen.

Die Beanspruchungslage beim Flachschleifen ist wesentlich komplexer als beim Festwalzen, da es sich
hierbei um einen thermo-mechanischen Prozess handelt. Je nach genutzten Prozessparametern tritt
also eine kombinierte Beanspruchung aus Dehnung und Temperatur auf. Vor allem durch die Variation

der Kiihlung kann der Fertigungsprozess thermisch oder mechanisch dominiert sein.

7.3 Integration von Sensoren in Werkstlcke

Die Anlagen der Fertigungstechnik sind in der Regel zur Bearbeitung makroskopischer Werkstlicke
ausgelegt. Um diese Werkstiicke mit Sensoren zur Beanspruchungsmessung auszustatten, kommen

zwei Methoden in Frage. Zum einen kdnnen Sensoren oberflachlich auf einem Werkstiick appliziert
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werden. Alternativ kénnen sensorische Inlays in das Werkstlick eingebracht werden. Beide Methoden
haben Vor- und Nachteile. So ist bei oberflachlicher Applikation auch nur die Messung von
Beanspruchungen an der Oberflache moglich. Auerdem kann der Sensor in der Regel nicht direkt am
Ort des Werkzeugeingriffs platziert werden, da er dort im Prozess sofort zerstort oder den Prozess
behindern wiirde. Die Applikation an der Oberflache ist dafiir im Allgemeinen technologisch recht
einfach. So konnen sensitive Strukturen direkt auf dem Werkstiick erzeugt werden oder als

folienbasierte Sensoren auf das Werkstiick aufgeklebt werden.

Um Sensoren im Werkstiick zu integrieren, kommen zwei Ansatze in Betracht. Zum einen kann der
Sensor bei der Herstellung des Werkstlicks im Material eingebracht werden. Dies muss bei der
Herstellung des Grundkoérpers aus einer Schmelze passieren. In [106] ist ein geeigneter Sensor fiir die
Integration in Aluminium-Gussteile beschrieben. Die genaue Lage des Sensors im fertigen Bauteil und
auch die mechanische Einbindung des Sensors im Bauteil sind bei dieser Methode unklar und schwierig
zu bestimmen. AuRerdem ist das Verfahren fiir Stahlbauteile weniger gut geeignet, da Stahlschmelzen
eine wesentlich héhere thermische Belastung fiir einen Sensor bedeuten und es kaum geeignete
Sensormaterialien gibt, die diese Last aushalten. Methoden wie das selektive Laserschmelzen kénnen
hier die thermische Last bei der Integration deutlich verringern und die Integration von herkdmmlichen
Sensoren auch in Stahl ermdglichen [107].

Die zweite Methode zur Integration von Sensoren in Stahlwerkstiicke ist das Figen von sensorischen
Inlays in dafiir vorgesehene Bohrungen oder Nuten im Bauteil. Diese Methode wird hier angewendet.
Die Sensoren werden dabei auf Stahlsubstraten hergestellt, die dem Gefligezustand des Bauteils, in
das sie integriert werden, entsprechen. Die Fligung zwischen sensorischem Inlay und Bauteil erfolgt
durch eine Klebung mit geeignetem Klebstoff. Entsprechende Verfahren sind von Dumstorff in [46]
erprobt und beschrieben worden. Beim Einkleben entsteht nur eine geringe thermische Belastung, so
dass diverse Materialien und auch Polymere bei der Herstellung der Sensoren genutzt werden kénnen.
AulRerdem kann die Lage des Inlays und somit auch der sensitiven Strukturen im fertigen Bauteil sehr
prazise eingestellt werden. Dies ermoglicht die Bestimmung von Beanspruchungen in
Produktionsprozessen mit guter Ortsauflésung. Nachteilig ist an dieser Methode der Einfluss der
Flgeschicht auf das Verhalten des Bauteils. So werden durch die Fligeschicht etwa sowohl der
thermische Energiefluss als auch der mechanische Kraftfluss im Bauteil verandert. Dumstorff hat
bereits gezeigt, dass zumindest die Verdnderung des thermischen Energieflusses durch

Modellrechnungen bestimmt und eliminiert werden kann [46].

7.4 Beanspruchungsmessung beim Flachschleifen

Im Flachschleifprozess kommen die in 3.4.4 beschriebenen verschréankten Dehnungsmessstreifen zum
Einsatz, um sowohl Dehnung als auch Temperatur erfassen zu kénnen. Als Materialkombination wird
Gold/Platin verwendet und die elektrische Kontaktierung erfolgt tUber Gold-Leiterbahnen. Eine
Mikroskop-Aufnahme der DMS ist in Abbildung 7.3 zu sehen. Die Isolation der Sensoren gegeniber

dem Stahlsubstrat erfolgt mit Polyimid.
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m— 100 um

Abbildung 7.3: Zwei-Metall-DMS aus Platin und Gold auf Stahlsubstrat

Die Kontaktierung der Sensoren erfolgt tber einen ZIF-Stecker, welcher mit dem leitfahigen Klebstoff
Elecolit 414 auf die Leiterbahnen des Sensors geklebt wird. Die dabei entstehenden
Kontaktwiderstande sind sehr gering und kdnnen daher vernachlassigt werden. Zum Schutz der
Kontaktstellen und Leiterbahnen werden die offenliegenden Bereiche und Kontakte mit
Schrumpfschlauch (iberzogen und mit Epoxidharzklebstoff versiegelt. Ein Kurzschluss durch
Kihlschmierstoff oder beim Materialabtrag entstehende, leitfahige Spane wird so vermieden.

Die Aufnahme des Sensorsignals erfolgt lGber eine Adapterelektronik und ein National Instruments
DAQ USB 6009 Analog-Digital-Wandler. Die Verschaltung ist in Abbildung 7.4 zu sehen.
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Abbildung 7.4: Messelektronik beim Flachschleifen
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Auf der Adapterplatine befindet sich ein LT1763, der aus der Versorgung mit einer 9 V Batterie eine
prazise, stabile Versorgungsspannung von 5V erzeugt. Die einzelnen DMS sind mit einem fixen
Referenzwiderstand zu einem Spannungsteiler verschaltet. Der Mittelabgriff des Spannungsteilers
wird an einen analogen Spannungseingang des AD-Wandlers angeschlossen. Das Erdungspotential von
Adapterplatine und AD-Wandler wird ebenfalls verbunden. Das digitale Spannungssignal wird Uber

eine USB-Verbindung an einen Computer tibertragen und dort gespeichert.

In Abbildung 7.5 ist ein geschliffenes Werkstlick mit integriertem Sensor zu sehen. Der
Schrumpfschlauch, der die Kontaktstelle schiitzt, ist gut zu erkennen. Die Nut im Werkstick ist ca.
10 mm breit. Die Dehnungsmessstreifen sind direkt im Zentrum der Nut platziert. Beim Schleifen
wurde die im Werkstlick entstehende Temperatur durch den Einsatz von Kiihlschmierstoff stark

begrenzt.

Abbildung 7.5: Geschliffenes Werkstlick mit Sensor.

Abbildung 7.6 zeigt die Dehnung und die Temperatur wihrend eines Uberschliffs iiber das gesamte
Werkstlick wahrend der Sensor in einer Tiefe von ca. 1,4 mm lag. Die Trennung von Dehnung und
Temperatur aus dem Signal der beiden verschrankten DMS wurde nach (22) und (23) durchgefiihrt.
Die aufgezeichneten Rohdaten wurden vor der Verarbeitung mit einem Butterworth-Filter mit einer
Grenzfrequenz von 5 Hz gefiltert, da wahrend des Schleifprozesses ein erhebliches MaR an Rauschen
in das Signal eingekoppelt wurde. Als Quelle der Stérungen werden die Motoren der Anlage sowie
deren Elektronik vermutet.
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Abbildung 7.6: Dehnung und Temperaturdanderung beim Flachschleifen 1,4 mm unter der Oberflache.

Trotz der bereits starken nachtraglichen Filterung ist ein starkes Rauschen vor allem im Kurvenverlauf
der Temperatur zu erkennen. Dies lasst sich dadurch erklaren, dass der Algorithmus zur Trennung von
Dehnung und Temperatur ein geringes Restrauschen im Signal nicht auftrennen kann und die
Sensitivitdit der DMS gegenliber Temperaturdanderungen deutlich starker ausfallt als gegeniiber
Dehnung. Grundsatzlich lasst sich allerdings festhalten, dass die Trennung von Dehnung und
Temperatur in diesem Einsatzbereich gut funktioniert. Die rekonstruierte maximale
Temperaturanderung von ca. 100°C liegt im Bereich der Erwartung durch die Fertigungstechnik. Auch
ist 1,4 mm unterhalb der Oberflache kein Auftreten von Dehnung beim Schleifen zu erwarten. Die
gemessene Temperatur ist mit Messwerten aus frilheren Arbeiten vergleichbar. In [21] wurde bei
ahnlichen Versuchen eine Temperatur von bis zu 90°C gemessen. Der Unterschied zur in dieser Arbeit
ermittelten Temperatur kann mit abweichenden Schleifparametern und einem veranderten Aufbau

der sensorischen Inlays erklart werden.

Beim Betrachten der Messwerte fallt auf, dass die Trennung zwischen Dehnung und Temperatur gut
funktioniert. Im Messbereich 1,4 mm unterhalb der Werkstlickoberflache ist zwar keine durch
mechanische Belastung verursachte Dehnung zu erwarten, dennoch sollte eine thermische Dehnung
des Werkstlcks auftreten, welche in den Messdaten allerdings nicht zu sehen ist. Zurlickzufiihren ist
dies wohl auf die Funktionsweise der Algorithmus zur Trennung von Dehnung und Temperatur. Im
Gleichungssystem wird bei der Berechnung der Dehnung lediglich eine Dehnung durch mechanische
Belastung, nicht aber durch thermische Ausdehnung des Werkstiicks beriicksichtigt. Der Effekt
thermischer Ausdehnung auf den Sensor wird durch die Vernachlassigung falschlich in eine geringfligig
zu hohe Temperatur einberechnet. Bei der Auswertung von Zwei-Metall-Dehnungsmessstreifen muss

die thermische Ausdehnung in Zukunft gesondert beriicksichtigt werden.

108



Integration von Sensoren in Stahlwerkstoffe

Wahrend des Flachschleifens wurde leider ein frihzeitiger Ausfall der Sensoren beobachtet. Bereits
nach einigen Uberschliffen versagten die Sensoren, so dass keine Messwerte in der Nahe der
Oberflache gewonnen werden konnten. Der Grund des Ausfalls konnte nicht ermittelt werden. Da
beim Ausfall eine Spannung von ca. 0 V gemessen wurde, ist davon auszugehen, dass die DMS oder
Leiterbahnen mechanisch geschadigt wurden. Untersuchungen an den ZIF-Steckern zeigten, dass diese
nicht als Ausfallursache in Betracht kommen. Die Ausfallanalyse der Beanspruchungsmessung beim
Festwalzen in Kapitel 7.5 legt jedoch nahe, dass es zur Delamination des Polyimids vom Stahl kommt

und die Sensoren dabei zerstért werden.

7.5 Beanspruchungsmessung beim Festwalzen

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Festwalzversuche mit einem Kugel-Werkzeug durchgefiihrt. Der
Festwalzprozess ist in Abbildung 7.7 illustriert. Eine Keramikkugel wird dabei mittels hydraulischem
Druck auf das Werkstlick gepresst und abgerollt. Es entsteht eine von der Werkzeuggeometrie und der

Druck abhangige Spur.

Deep rolling
ball tool

Deep rolling

Workpiece

Abbildung 7.7: Festwalzprozess mit Kugel-Werkzeug.

Zur Herstellung der sensorischen Inlays kommt 42CrMo4 Stahl im geharteten QT400 Zustand zum
Einsatz. Zur Herstellung der Sensoren werden 2 mm Scheiben von gehartetem Rundmaterial mit einer
Dicke von 20 mm geschnitten und anschlieend poliert. Der Aufbau der sensorischen Inlays beim
Festwalzen ist in Abbildung 7.9 abgebildet. Zum Einsatz kommen zwei verschiedene Anordnungen von
je 8 Dehnungsmessstreifen. Die horizontale Anordnung (links) erlaubt das Messen der Dehnung in
Vorschubrichtung Gber die Spurbreite, wohingegen die vertikale Anordnung (rechts) das Messen in
Vorschubrichtung an hintereinanderliegenden Stellen in der Mitte der Spur ermdglicht. Die DMS haben
jeweils eine Flache von 100x100 um?. Die Leiterbahnbreite ist 5 um. Die Wendungen der M3ander sind
20 um breit um ihren Einfluss auf die Dehnungsmessung zu verringern. Alle DMS sind auf dem Inlay an

einer Versorgungsleitung angeschlossen. Die andere Seite jedes DMS ist einzeln kontaktiert.
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Abbildung 7.8: Sensoraufbau zum Festwalzen.

Die Werkstiicke sind ebenfalls aus 42CrMo4 Stahl im QT400 Zustand gefertigt. Sie haben Abmessungen
(Ixhxb) von 140 mm x 30 mm x 18 mm. Auf der Oberseite sind 6 Nuten eingeschliffen, in die die Inlays
mit der Unterseite nach oben geklebt werden. Die Inlays sind so dimensioniert, dass die Sensoren beim
Anschlag des Inlays an einer Werkstlickseite genau mittig auf der Breite des Werkstlicks positioniert
sind. Das fertige Werkstick ist in Abbildung 7.9 (links) zu sehen. Die Anschlussstecker an den Inlays
werden mit Kabeln ausgestattet und mit Schrumpfschlauch und Epoxidharz versiegelt. Abbildung 7.9
(rechts) zeigt Querschnitte durch die Inlays und das Werkstiick. Da die Sensoren nach der Integration
2 mm unter der Oberflache liegen und in dieser Tiefe keine Dehnung beim Festwalzen erwartet wird,
werden die Werkstlicke an der Oberseite abgeschliffen. Dadurch ldsst sich der Abstand zwischen
Oberflache und Sensoren einstellen.
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Abbildung 7.9: Aufbau des sensorischen Werkstiicks beim Festwalzen.

Der Aufbau beim Festwalzen selbst ist in Abbildung 7.10 abgebildet. Der Festwalzprozess wird mit
einem EcoRoll HG-13 Kugelwerkzeug auf einer Standard-CNC-Werkzeugmaschine durchgefiihrt. Durch
die hydraulische Steuerung des Festwalzdrucks kommt es zum Austritt von Ol aus dem Werkzeug,
welches auf das Werkstlick und in den Maschinenraum flieRt. Entsprechend miussen alle
offenliegenden leitfdhigen Teile der Inlays verkapselt werden. Die Messelektronik ist neben dem
Schraubstock in einer 6l-dichten Kiste installiert. Nach dem Festwalzen ist eine deutliche Spur auf der

Oberflache des Werkstlicks zu sehen.
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Abbildung 7.10: Versuchsaufbau beim Festwalzen.

Der Aufbau der Messelektronik ist in Abbildung 7.11 gezeigt. Jeder der 8 Dehnungsmessstreifen pro
Inlay wird Uber die gemeinsame Versorgungsleitung mit 5V Spannung versorgt. Jeder einzelne DMS
wird mit einem weiteren Widerstand zu einem Spannungsteiler verbunden. Als Messsignal dient der
Mittelabgriff des Spannungsteilers. Zur weiteren Verarbeitung des Signals wird zunachst ein Offset von
2,5 Vvom Messsignal abgezogen und die Spannung anschlieBend 20-fach verstarkt. Die Analog-Digital-
Wandlung erfolgt mit National Instruments DAQ USB6000 A/D-Wandlern. Diese bieten eine Auflésung
von 12 bit und werden mit einer Abtastrate von 1 kHz pro Kanal betrieben.
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Abbildung 7.11: Messelektronik beim Festwalzen

Die in-situ Dehnungsmessung beim Festwalzen erfolgt mit einem Festwalzdruck von 400 bar bei
Raumtemperatur. Temperatureinfliisse kdnnen vernachlassigt werden, da nicht zu erwarten ist, dass
durch den Prozess eine Temperaturdnderung auftritt. Die Dehnungsmessstreifen zeigen an
unterschiedlichen Positionen qualitativ vergleichbare Signale. In Abbildung 7.12 ist die Dehnung in

Walzrichtung ca. 200 um unterhalb der Oberflache und ca. 1,2 mm neben der Spurmitte gezeigt.

112



Integration von Sensoren in Stahlwerkstoffe

v |
ity i

Dehnung / %

0

N

-0.2 -

L 1 | L | L
26 27 28 29 30 31 32 33 34
Zeit/s

-0.4 -

Abbildung 7.12: Dehnungsmessung beim Festwalzen. Dehnungsmessstreifen 200 um unterhalb der

Oberflache und 1,2 mm neben Spurmitte.

Es ist zu sehen, dass der Festwalzprozess eine dynamische Dehnungsbeanspruchung ins Material
eintragt. Deutlich zu erkennen ist das Dehnungsmaximum, welches genau dann auftrifft, wenn das
Werkzeug exakt ber dem DMS ist. Vor Auftreten des Maximums kann eine Kompression beobachtet
werden. Durch die Bewegung des Festwalzwerkzeugs schiebt dieses vermutlich ein kurzes
Stauchungsfeld vor sich her. Das dynamische Verhalten nach dem Maximum kann nicht erklart
werden. Die gemessene Dehnung wird moglicherweise durch eine Verformung der Erdungsleiterbahn
auf dem Inlay verursacht. Eine kleine plastische Verformung scheint nach dem Festwalzen zu
verbleiben.

AbschlieBend lasst sich festhalten, dass die Methode zum Messen der Dehnung beim Festwalzen
grundsatzlich funktioniert. Die Messmethode kann in Zukunft helfen, die Bildung von plastischer
Verformung und Eigenspannungen im oberflaichennahen Bereich eines Werkstlicks zu untersuchen

und zu verstehen.

Es werden in der Zukunft einige Aspekte der Messmethode zu verbessern sein. Die hauptsachliche
Herausforderung ist die Minimierung des Verlusts von funktionsfdhigen Sensoren wahrend der
Sensorherstellung und Werkstlickpraparation. Abbildung 7.13 zeigt zum Beispiel ein
Delaminationsproblem bei der Werkstiickpraparation. Das Inlay hat sich hier groRflachig vom
Werkstiick gelost und wurde hochgebogen. Es ist zu sehen, dass Teile der Metallisierung des Sensors
nicht mehr am Inlay sondern in der Fligeschicht haften. Dies betrifft groRe Teile der Leiterbahnen und
alle Dehnungsmessgitter des Inlays. Auch Teile der Polyimidisolation haben sich vom Inlay gel6st. Die
offenbar mangelhafte Haftung der auf dem Inlay aufgebrachten Materialien am Inlay kann auch eine
mogliche Erklarung fir die Abweichung der Dehnung zwischen Experiment und Simulation sein.
Moglicherweise ist das experimentelle Ergebnis stark durch die Verformung der Figeschicht

dominiert, an der die Messgitter zumindest im vorliegenden Beispiel deutlich besser zu haften
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scheinen als am eigentlichen Inlay. Die Delamination oder unterschiedlich starke Haftung kann in der

Simulation nicht abgebildet werden.

Hochgebogenes
Inlay vollflachig
delaminiert

Leiterbahnen

Dehnungs-
sensoren o
Grol3flachige
Delamination von
Leiterbahnen vom
Klebeflache

Inlay

Abbildung 7.13: Delaminierter Sensor nach der Werkstlickpraparation zum Festwalzen.

Neben der Delamination stellt der vergleichsweise hohe Widerstand der Leiterbahnen auf dem Inlay
ein Problem vermutlich ein Problem da. Insbesondere die gemeinsame Erdleitung der 8 Messgitter
flhrt zu einer deutlichen Verschiebung des Messsignals. In Zukunft muss hier eine weitere, deutlich
dickere Metallisierung verwendet werden, damit der Leitungswiderstand die Messung der Dehnung

nicht beeinflusst.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden verschiedene Dehnungs- und Drucksensoren entwickelt und auf ihre
Eignung zum materialintegrierten Messen untersucht. An verschiedenen Beispielen wurde
anschlielend der Einsatz geeigneter Sensoren und Messkonzepte gezeigt, um die Moglichkeiten des

materialintegrierten Messens zu verdeutlichen.

8.1 Dehnungsmessstreifen zum materialintegrierten Messen

Die Anforderungen der Materialintegration an Sensoren sind durchaus hoch und mitunter schwierig
zu erfillen. Viele der im Rahmen dieser Arbeit untersuchten Sensoren sind nur bedingt oder gar nicht
zur Materialintegration geeignet. Die Anforderungen des Integrationsprozesses sind dabei haufig ein

Ausschlusskriterium.

Dehnungsmessstreifen sind sehr verlasslich in der Oberflaichenapplikation und ihr einfacher Aufbau
macht sie widerstandsfihig. Fir die Materialintegration ist vor allem die Miniaturisierung von DMS
wichtig, da die GroRe eines integrierten Sensors mafigeblich fiir die Schadigung der strukturellen
Integritat eines Bauteils ist. Im Rahmen dieser Arbeit lag ein Fokus daher auf der Untersuchung von
miniaturisierten DMS. Metallische DMS konnten mit einer Messflache von 100x100 pm? erfolgreich

hergestellt und eingesetzt werden.

Neben der Reduzierung des Wundeffekts steigt durch die Miniaturisierung auch die Ortsauflosung der
Sensoren. Ein Ansatz zur weiteren Miniaturisierung von DMS ist die Nutzung von mittels ionenstrahl-
induzierter Abscheidung hergestellter, leitfahiger Strukturen als Sensorelement. Es konnte gezeigt
werden, dass solche Strukturen im Sub-um-Bereich hergestellt werden kénnen und sich zum Einsatz
als DMS eignen. Die abgeschiedene Struktur besteht dabei aus einer isolierenden Kohlenstoffmatrix,
in die nanoskalige Metallpartikel eingebettet sind. Die Leitfahigkeit entsteht durch den
quantenmechanischen Tunneleffekt. Durch den Leitungsmechanismus kann bei dieser Art DMS eine
deutlich hohere Dehnungssensitivitat als bei metallischen DMS erreicht werden.

Zuletzt wurden Dehnungsmessstreifen auf Basis siebgedruckter Strukturen betrachtet. Die minimal
erreichbaren StrukturgroRen sind hier deutlich groRer als bei anderen DMS, allerdings ist die
Herstellung sehr einfach und die erreichte Dehnungssensitivitdit kann auch hier gegeniber
metallischen DMS deutlich besser sein. In der Anwendung hat sich jedoch auch gezeigt, dass diese DMS

stark auf mehrachsige Beanspruchungen reagieren.

Insgesamt muss zu den im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Dehnungsmessstreifen festgehalten
werden, dass sowohl Miniaturisierung als auch die Erh6hung der Sensitivitat moglich sind. Gleichzeitig
ist allen untersuchten DMS aber auch gemein, dass die Dehnungssensitivitat stark schwankt und kaum
prazise vorhergesagt werden kann. Aullerdem zeigen erste Versuche auch, dass die thermische
Stabilitdat sowohl bei metallischen als auch bei den weiteren untersuchten DMS fraglich ist. Bei allen
DMS wurde eine Anderung des Grundwiderstands und teilweise auch eine Anderung der
Dehnungssensitivitat durch thermische Beanspruchung beobachtet. Diese Problematik ist in weiteren

Arbeiten zu erforschen.
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8.2 Drucksensoren zum materialintegrierten Messen

Die materialintegrierte Messung von Druck ist gegeniber der Messung von Dehnung wesentlich
schwieriger. Klassische Silizium-Drucksensoren eignen sich in vielen Anwendungen nicht, da diese
durch ihre vergleichsweise groRen Abmessungen und ihre mechanische Steifigkeit zu einer hohen
Schadigung der mechanischen Integritdit von Bauteilen fihren. Kleine, moglichst flexible

Drucksensoren zu entwickeln ist daher die Voraussetzung zur materialintegrierten Druckmessung.

In dieser Arbeit wurden verschiedene Drucksensoren vorgestellt und untersucht, die sich vermeintlich
zur materialintegrierten Druckmessung eignen koénnten. Piezoelektrische Sensoren auf Basis einer
PVDF-TrFE-Diinnschicht lassen sich leicht, diinn und flexibel herstellen. Es zeigte sich jedoch, dass die
Sensoren bei Belastung nur kurzzeitig ein Signal liefern und danach die eingepragte Polarisierung
verloren geht. Dieses Problem kann mdglicherweise durch eine verbesserte Polarisierung behoben
werden. Allerdings sind die Sensoren auch sehr wenig stabil gegeniiber thermischer Beanspruchung,

so dass sie bei der Integration in ein Material in der Regel zerstort wiirden.

Ein dhnliches Bild wie bei piezoelektrischen PVDF-TrFE-Sensoren zeigt sich bei Drucksensoren auf Basis
von organischen Feldeffekttransistoren mit dem organischen Halbleiter Pentacen. Die Sensoren sind
gegeniber den piezoelektrischen Sensoren zwar Uber die Zeit stabil, werden jedoch auch schon bei
geringer thermischer Beanspruchung zerstort. Die Integration in ein Material ist daher nicht moglich.

AulRerdem muss festgehalten werden, dass die Herstellung sehr aufwandig ist.

Vielversprechend haben sich Drucksensoren auf Basis von Komposit-Materialien gezeigt. Hierbei wird
eine isolierende Matrix mit leitfahigen Partikeln gefiillt. Bei Druckbelastung wird der Abstand zwischen
den Partikeln verdndert, so dass eine messbare Widerstandsdnderung auftritt. Diese Sensoren sind
thermischer Belastung gegenliber wesentlich stabiler, sehr leicht herstellbar und durch die Variation
der Matrix- und Fullstoffmaterialien konnen Eigenschaften gezielt eingestellt werden. Der im Rahmen
dieser Arbeit genutzte Aufbau mit Interdigital-Elektroden hat allerdings den Nachteil, dass die
Sensoren eine sehr starke Querempfindlichkeit gegeniiber Dehnung aufweisen. Erste Versuche haben
aber bereits gezeigt, dass durch eine andere Elektrodenanordnung und eine Ausrichtung der
leitfahigen Partikel in der isolierenden Matrix die Querempfindlichkeit verringert werden kann.

8.3 Sensorintegration in Elastomerwerkstoffe

Schotzko hat bereits in der Vergangenheit gezeigt, dass das Signal eines integrierten
Dehnungsmessstreifens wahrend der Alterung einer Dichtung abnimmt und als Zustandsindikator
genutzt werden konnte. In dieser Arbeit wurde das Konzept von Schotzko um eine simulativ gestitzte
Interpretation der experimentellen Messwerte erweitert. So konnte mittels eines
Spannungsrelaxationsmodells das Sensorsignal wahrend der Alterung nachmodelliert werden. Aus
dem so erzeugten Modell lassen sich weitere Riickschliisse auf die verbleibende Dichtfahigkeit einer
Dichtung gewinnen. Es konnte so gezeigt werden, dass der Kontaktdruck zwischen Dichtung und
Kompressionsoberflache anndhernd proportional zum Signal des DMS abnimmt. Im Gegensatz zur
vorherigen Annahme, dass die Messung der Dehnung im Querschnitt nicht als direkter
Zustandsindikator herangezogen werden kann, kann die Dehnung jetzt sehr wohl als direkter Indikator

fir den verbleibenden Kontaktdruck und damit die Dichtfahigkeit der Dichtung herangezogen werden.
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Hierbei ist allerdings einschrankend festzuhalten, dass die nur unter der Annahme einer homogenen

Spannungsrelaxation im gesamten Querschnitt der Dichtung maglich ist.

In der Zukunft gilt es zu klaren, wie die Alterung einer Dichtung ortsabhangig verlauft. Es kann vermutet
werden, dass es durch eine diffusionsbeschrankte Oxidierung zu unterschiedlichen Alterungseffekten
am Rand und im Inneren des Dichtungsquerschnitts kommen kann. Dies zu beschreiben erfordert eine
umfangreiche Charakterisierung der Dichtungsmaterialien. Hierbei wird es wichtig sein, dass die
Charakterisierung nicht an Normproben sondern an tatsdchlich genutzten Dichtungsgeometrien
vollzogen wird. Die Ubertragbarkeit von Normkennwerten ist durch die geometrieabhingige Alterung
nur begrenzt geeignet, um die Alterung einer Dichtung zu beschreiben. Mit den Erkenntnissen einer
erweiterten Materialcharakterisierung und -modellierung muss das Messsignal eines integrierten
Sensors erneut abgeglichen werden, um die These eines direkten Zusammenhangs zwischen Dehnung

und Zustand zu bestatigen oder zu verwerfen.

AulRerdem wird es auch in Zukunft weiter von Interesse sein, einen zur Integration in eine Dichtung
geeigneten Drucksensor zu entwickeln. Im Rahmen dieser Arbeit konnten erste Ergebnisse zu
Kompositdrucksensoren gezeigt werden, die den Einsatz solcher Sensoren nach weiterer Modifizierung
zumindest moglich erscheinen lassen. Von Besonderem Interesse kdnnten hier Kompositsensoren
sein, die anisotrop, also nur in Richtung der Kompressionskraft auf die Dichtung, drucksensitiv sind und

keine oder nur eine duRerst geringe Querempfindlichkeit gegenliber Dehnung zeigen.

AbschlieRend kann auch eine Ubertragung des Messkonzepts in Dichtungen auf andere
Elastomerbauteile erfolgen. Von Interesse kdnnen hier etwa Elastomerlager oder —walzen bis hin zu

Reifen sein, die einer dhnlichen Belastung wie Dichtungen ausgesetzt sind.

8.4 Sensorintegration in der additiven Fertigung

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Konzept einer intelligenten, additiv gefertigten Schraube als
Beispiel fiir die Integration von Sensoren in additive gefertigte Bauteile vorgestellt. Es konnte gezeigt
werden, dass die Integration im 3D-Druck-Prozess vergleichsweise einfach durch Pausieren des
Prozesses moglich ist und die Anforderungen des Integrationsprozesses an den Sensor relativ gering
sind. Anhand der intelligenten Schraube konnte gezeigt werden, dass die Sensoren nach der
Integration funktionsfahig waren und durch eine geschickte Platzierung im Bauteil in der Lage waren,
ein Signal zu erzeugen, welches mit dem Drehmoment beim Anziehen der Schraube korreliert. Es
wurde festgestellt, dass es durch die Wahl des Druckmaterials zu erheblichen Unterschieden im Signal
des Sensors kommen kann. Ebenfalls beeinflusst die Materialwahl deutlich den Wundeffekt, den ein
Sensor im Bauteil verursacht. Entscheidend ist hierbei vermutlich die Haftung zwischen

Sensoroberflache und umgebendem Material.

Die aus ABS Flex hergestellten Schrauben mit integriertem Sensor kénnen eine mit herkdmmlichen
Polyamid-Schrauben vergleichbare Festigkeit zeigen. Die Herstellung intelligenter Polymerbauteile im
3D-Druck ist als durchaus ohne EinbuRen bei der mechanischen Stabilitdt denkbar. Die Ubertragung
des Integrationsprozesses auf andere Bauteile und der Einsatz verschiedener Sensoren scheint in

Zukunft realisierbar. AuBerdem ist die Integration von Sensoren in nicht-polymere Materialien wie
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etwa Metalle oder Keramiken und entsprechend auch in anderen additiven Fertigungsverfahren wie

Selective Laser Melting oder Selective Laser Sintering denkbar.

8.5 Sensorintegration in Stahlwerksttcke

Das Konzept der Integration sensorischer Inlays in Stahlwerkstiicke zur Untersuchung von
Beanspruchungen in Fertigungsverfahen wurde im Rahmen dieser Arbeit aufgegriffen und in
verschiedenen Aspekten modifiziert und angewendet. Zum einen wurde mit dem Festwalzen ein
weiterer Prozess mit sensorischen Werkstlicken untersucht und zum anderen konnte beim Schleifen
durch den Einsatz von 2-Metall-Dehnungsmessstreifen ein erster Erfolg bei der Trennung der

Beanspruchungen Dehnung und Temperatur erzielt werden.

Bei der Herstellung der sensorischen Inlays wurde entgegen vorangegangener Arbeiten eine weitere
Miniaturisierung vorgenommen und die Isolation des Stahlsubstrats durch eine Polyimid-Schicht
eingefiihrt. Dies flihrte zu einer drastischen Erhéhung der Ausbeute an funktionsfahigen Sensoren, die
zur Erlangung einer statistischen Messsicherheit durch mehrfache Durchflihrung einzelner Versuche
notwendig ist. Die Isolation mit Polyimid stellte sich in der Anwendung jedoch auch als groRes Problem
heraus, da es an der Polyimidoberflaiche auf Grund von schlechter Haftung zur Delamination der
Isolationsschicht vom Inlay kam. Es muss im Weiteren die Entwicklung einer funktionsfahigen
Dinnschicht zur Isolation fokussiert werden, die eine bessere Haftung aufweist. Versuche mit
verschiedenen gesputterten Metalloxid-Schichten zeigten bisher schlechte Ergebnisse. Eine
Optimierung der Sputterprozesse oder die Nutzung von Sandwich-Schichtaufbauten aus

verschiedenen Metalloxiden kdnnen hier aber méglicherweise Abhilfe schaffen.

Die Messdaten aus Anwendungsversuchen missen im nachsten Schritt mit Ergebnissen aus
Modellrechnungen verglichen werden. Erste Vergleiche zeigen zumindest eine qualitative Ahnlichkeit
der Beanspruchungsverldufe. Ein qualitativer Vergleich fallt indes wegen des hohen Kalibrierfehlers
der Sensoren und des unklaren Einflusses der Fligeschicht schwer. Zudem ist unklar, wie die Sensoren

auf mehrachsige Beanspruchungen, wie sie etwa beim Festwalzen auftreten, reagieren.

8.6 Fazit

Das materialintegrierte Messen von mechanischen GréRen bietet in diversen Anwendungen die
Moglichkeit, die Beanspruchung von Bauteilen und deren Reaktion darauf in relevanten Bereichen
innerhalb des Materials zu erfassen. Gegentiber der Erfassung von oberflachlichen Beanspruchungen
besteht der Vorteil, dass keine aufwandige Berechnung des inneren Bauteilzustands notwendig ist.
Dieser Zustand wird direkt erfasst. Zudem sind die Sensoren durch die Integration weitgehend gegen

Beschadigungen und duBere Einfliisse geschiitzt.

Nachteilig beim materialintegrierten Messen sind vor allem die oft unklaren Einflisse von
Fligeschichten, die zur Einbindung des Sensors haufig notwendig sind, und der Effekt des Sensors auf
die strukturelle Integritat von Bauteilen. Zudem kommt es im Inneren von Bauteilen in der Regel zu
mehrachsigen Beanspruchungen, deren Einfluss auf das Sensorsignal nur unzureichend bestimmt ist.
Besonders am Anwendungsbeispiel der ,intelligenten” Schraube hat sich im Rahmen dieser Arbeit

gezeigt, wie eine mehrachsige Beanspruchung ein vollig unerwartetes Signal hervorbringen kann.
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