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ca.

et al.

Definitionen

Mushroom

Center crack

Edge crack

Fast crack

Adhasionsarbeit [J/m?]
Oberflachenenergie [J/m?]

Frames per second (Bilder pro Sekunde). Gibt die zeitliche
Auflésung der Kamera an

Maschinensteifigkeit (engl. machine stiffness) [um/N]
circa
Und andere (lat. et alii)

Stunde

Die Geometrie, der in dieser Arbeit verwendeten Fibrillenspit-
zen. Dabei handelt es sich um eine Aufweitung am unteren
Ende des Fibrillenstempels, die ahnlich eines Pilzes geformt
ist.

Riss, der zunachst unterhalb des Fibrillenstempels entstehen
und sich dann radial nach Auf3en ausbreiten, bis sich die Fib-
rille komplett abgeldst hat.

Riss, der sich von vom aufieren Rand der Fibrillenspitze ent-
lang der Kontaktflache ausbreiten.

Riss, dessen Ausbreitung mit der Aufldsung der in dieser Ar-
beit verwendeten Kamera nicht aufgelést werden konnte.



Abstract

Abstract

In this work, synthetic bio-inspired adhesive structures were investigated. For this
purpose, a setup was developed that allows a combination of adhesion force meas-
urements and optical in situ investigation of the real contact area with the help of
frustrated total internal reflection and thus visualizes the underlying detachment
mechanisms. The present work shows that defects at the interface, system param-
eters (e. g. machine stiffness, misalignment) and external influences (e. g. air pres-
sure) play a decisive role and change the detachment mechanisms. The strong in-
fluence of defects resulted in a broad distribution in the adhesive strength of the
individual fibrils in the array and thus a loss of approximately 30 % of the fibrils in
contact before reaching the maximum adhesive force. This demonstrates that the
overall system must be considered in order to optimize the adhesion properties and
cannot be extrapolated from individual fibrils to an entire array. It is also known that
the distribution of adhesive strength can be described with the help of a Weibull
distribution according to the model of fracture mechanics. In this work this distribu-
tion could be measured for the first time using the correlative measurement method
and is compared to the theoretical models. In general, this work offers a new method
to investigate detachment mechanisms and to quantify the influence of external pa-

rameters on fibrillar arrays.
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Zusammenfassung

Zusammenfassung

In dieser Arbeit wurden die Hafteigenschaften bio-inspirierter Mikrostrukturen unter-
sucht. Es wurde ein Aufbau entwickelt, der eine Kombination aus Kraftmessungen
und optischer in situ Beobachtung der realen Kontaktflache mit Hilfe der frustrierten
Totalreflexion ermdglicht. Die vorliegende Arbeit zeigt, dass Defekte an der Grenz-
flache, Systemparameter (z. B. Maschinensteifigkeit, Fehlausrichtung) und aulere
Einflisse (z. B. Luftdruck) die Ablésemechanismen der Haftstrukturen verandern.
Durch den mafgeblichen Einfluss von Defekten in der Kontaktflache ergab sich eine
breite Verteilung in der Haftfestigkeit der einzelnen Fibrillen im Array. Es konnte
beobachtet werden, dass bereits bis zu 30 % der Fibrillen den Kontakt zum Substrat
verloren, bevor die maximale Haftkraft erreicht wurde. Die Ergebnisse dieser Arbeit
verdeutlichen, dass zur Optimierung der Adhasionseigenschaften das Gesamtsys-
tem betrachtet werden muss und nicht von Einzelfibrillen auf ein gesamtes Array
geschlossen werden kann. Anhand von Weibullfunktionen lasst sich die Verteilung
der Haftfestigkeiten und daraus die Qualitat von Arrays beschreiben. Diese Vertei-
lung konnte mit Hilfe des korrelativen Ansatzes zum ersten Mal nachgewiesen und
bestimmt werden. Die neu entwickelte Methode liefert somit einen geeigneten Zu-
gang Haftstrukturarrays hinsichtlich ihrer Qualitdt zu quantifizieren und anwen-

dungsrelevanter Einflussfaktoren zu testen.
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Einleitung

1 Einleitung

Automatisierung wird in der heutigen Industrie immer bedeutender. Ein wichtiger
Aspekt dabei ist die Handhabung von kleinen und grof3en Bauteilen, die von einigen
Nanometern bis hin zu mehreren Metern grol} sein konnen. Die sogenannten pick-
and-place-Prozesse mussen dabei sehr prazise sein und unter verschiedenen Be-
dingungen, wie z. B. hohen oder niedrigen Temperaturen, Vakuum, Feuchtigkeit
usw. fur eine Vielzahl von Materialien und Oberflachen funktionieren, ohne jedoch
Klebstoffrickstande zu hinterlassen. Nach dem heutigen Stand der Technik werden
hauptsachlich Vakuumgreifer fur diese Anwendungen eingesetzt. Diese funktionie-
ren jedoch nicht unter reduziertem Luftdruck oder Vakuum, wie beispielsweise im

Weltraum, weshalb an alternativen Haft- bzw. Greifsystemen geforscht wird.

Inspiriert von der Natur werden kunstliche Haftstrukturen entwickelt, die aufgrund
ihrer speziellen Struktur und Form kontrolliert haften und rickstandsfrei entfernt
werden kénnen. Bei diesen Strukturen sind die kurzreichweitigen van der Waals-
Krafte entscheidend fir die Haftung. Neben diesen kénnen aber auch andere Krafte
beitragen, wie beispielsweise Kapillarkrafte, elektrostatische Krafte oder Interlo-
cking [1]. Prominente Beispiele aus der Natur, bei denen diese Haftstrukturen ent-
deckt wurden, sind beispielsweise Geckos, Marienkafer und eine Vielzahl weiterer
Insekten und Spinnen. Die Haftstrukturen der Geckos bestehen aus Lamellen, die
in kleinere mikrometergrof3e Strukturen unterteilt sind, den sogenannten setae.
Auch diese sind noch einmal unterteilt in noch kleinere nanometergrof3e Harchen,
den sogenannten spatulae. Diese hierarchische Anordnung von immer kleiner wer-
denden Strukturen begunstigt die Haftung an glatten und rauen Oberflachen. Ein
weiteres Beispiel aus der Natur ist der Marienkafer. Dieser zeigt auch eine Aufspal-
tung seiner Haftflache in viele kleine haarige Strukturen, jedoch keine weitere Hie-
rarchie. Beim Marienkafer besitzt jedes einzelne Haar im Gegensatz zum Gecko
einen Steifigkeitsgradienten, der durch eine unterschiedliche Materialzusammen-
setzung hervorgerufen wird. Die Haare sind an den Wurzeln steif und unelastisch,
wohingegen die Spitzen weich und elastisch sind. Auch dies fuhrt zu einer guten
Anpassung an verschiedene Oberflachen. Alle Echsen, Spinnen und Insekten mit

Haftstrukturen haben gemeinsam, dass sie eine Unterteilung in viele kleine einzelne



Strukturen zeigen. In den wissenschaftlichen Untersuchungen der letzten 20 Jahre
konnte gezeigt werden, dass genau diese Kontaktaufspaltung im Vergleich zu einer
unstrukturierten Oberflache zu einer Erhohung der Haftkraft fuhrt und den Vortell
bringt, dass sich die Haftstrukturen der Tiere vielen verschiedenen Oberflachen sehr
gut anpassen kdnnen. Das Aufspalten der Kontaktflache des Fulles tragt nicht nur
dazu bei, dass sich die Haftstruktur rauen Oberflachen besser anpassen kann, son-
dern auch, dass nicht direkt der ganze Fuld den Kontakt zur Oberflache verliert,
sobald ein Teil nicht mehr in Kontakt ist. Es bildet also eine Barriere gegen ein ab-
ruptes Ablésen und sorgt damit flr eine stabilere Rissausbreitung als bei einer
durchgehenden glatten Oberflache. Beide Beispiele aus der Natur dienen als Vor-

bild fur kinstlich hergestellte Haftstrukturen.

Um diese Strukturen fur die Anwendung nachzuahmen, werden haufig Silikone oder
Polyurethane verwendet. Durch ihre Elastizitat passen sie sich verschiedenen
Oberflachen an und sind zudem leicht zu strukturieren. Die Adh&sive kénnen durch
Abformung, aber auch durch Spritzguss oder 3D-Druck hergestellt werden. Welche
Probengeometrie oder -groflde verwendet wird, hangt dabei von der Art der Anwen-
dung ab. Je nach Anwendung, Zeitaufwand und Komplexitat reichen die Strukturen
von wenigen zehn Nanometern bis zu mehreren Millimetern. Um diese Strukturen
fur spezifische Prozesse kontinuierlich zu verbessern, ist es wichtig, diese zu cha-

rakterisieren und die genauen Funktionsmechanismen zu verstehen.

Die synthetischen Strukturen bestehen, ahnlich wie die Haftstrukturen in der Natur,
nicht nur aus einem Harchen, sondern aus einem Verbund von vielen einzelnen
Strukturen, die Uber eine elastische Tragerschicht miteinander gekoppelt sind. Dies
fuhrt dazu, dass es in Prozessen schwierig wird das genaue Abldsen des Haftver-
bundes vorherzusagen, da es neben dem Abldésen der einzelnen Strukturen auch
zu einer Wechselwirkung zwischen den Strukturen kommt, die einen Einfluss auf

das Gesamtsystem hat.

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit der in situ Untersuchung der kollaborati-
ven Ablésemechanismen von kunstlich hergestellten Polydimethylsiloxan-Haft-
strukturen und dem Einfluss von Systemparametern und auf3eren Einflissen, wie
Luftdruck, Rauigkeit, Fehlausrichtung und Maschinensteifigkeit. Mit Hilfe der frus-

trierten Totalreflexion kann das genaue Anhaften und Ablésen der Strukturen mit



einem Glassubstrat beobachtet und mit den wirkenden Normalkraften korreliert wer-
den. Die Ergebnisse kdnnen helfen, die Strukturen zu verbessern oder Vorhersagen
zu treffen, wann diese versagen. Ein Parameter, der dazu beitragt das Ablosen der
Strukturen genauer zu charakterisieren ist der sogenannte Weibullmodul. In der pro-
babilistischen Bruchmechanik sproder Festkdrper wird die Weibull-Statistik verwen-
det, um die Verteilung streuender Bruchspannungen zu beschreiben. Analog dazu
wurden in dieser Arbeit erstmals experimentell bestimmte Verteilungen der Haftfes-
tigkeit von Fibrillen in einem Array mit Hilfe der Weibull-Statistik beschrieben und im

Weiteren mit theoretischen Berechnungen verglichen.

Diese Arbeit gliedert sich wie folgt: In Kapitel 2 wird eine Literaturtibersicht ber den
aktuellen Stand der Forschung gegeben. Dabei werden die grundlegenden Funkti-
onsmechanismen mikrostrukturierter Adhasive, der Einfluss von Probeneigenschaf-
ten und aulderen Einflissen, die Visualisierung und Beobachtung von Einzelstruk-
turen und die theoretischen Modelle fir die Ablésecharakteristik ganzer Arrays vor-
gestellt. Kapitel 3 beschreibt die Herstellung der verwendeten Strukturen und den
Aufbau, der zur korrelativen Messung der Haftkraft und der Kontaktflache verwen-
det wurde. Kapitel 4 diskutiert den Einfluss von Luftdruck und Rauigkeit auf die kol-
laborativen Ablésemechanismen der einzelnen Haftstrukturen im Verbund. Es wer-
den ferner die Einflisse von Maschinensteifigkeit, Probenposition und Fehlausrich-
tung zwischen Probe und Substrat untersucht. Kapitel 5 beschaftigt sich mit der
Anwendung der Haftstrukturen in Form von doppel-seitigen Adhasiven, bei denen
die Adhasion selektiv geschaltet werden kann und gibt erste Einblicke in mogliche

Schwachstellen bei der dauerhaften Anwendung der Strukturen.






Aktueller Stand der Forschung

2 Aktueller Stand der Forschung

Die Erforschung bioinspirierter Haftstrukturen ist schon seit ca. 60 Jahren Gegen-
stand der Forschung. Erste bedeutende Entdeckungen konnte George de Mestral
mit der Entwicklung des Velcro Tapes machen [2]. Seit 20 Jahren sind sogenannte
mikrostrukturierte Haftstrukturen Gegenstand der aktuellen Forschung. Dabei rei-
chen die Untersuchungen von biologischen Arbeiten Uber die Morphologie der
Haftstrukturen von Geckos und anderer Tiere bis hin zur genauen Analyse mecha-
nischer Funktionsmechanismen der Haftung solcher Strukturen [3]-[8]. Durch die
gute Haftung und die besondere Geometrie der adhasiven Strukturen wurden die in
der Natur vorkommenden Haftsysteme mit Hilfe von synthetischen Materialien wie
Silikonen und Polyurethanen nachgeahmt und durch Veranderung der Geometrie
oder der Materialeigenschaften immer weiter, bis hin zum industriellen Einsatz der

Strukturen, optimiert.

2.1 Inspiration aus der Natur

Der Gecko spielt bei der Untersuchung von strukturierten Haftelementen eine ganz
besondere Rolle. Er ist im Vergleich das schwerste Tier, das allein Uber die Haft-
strukturen an seinen FufRen an verschiedenen Oberflachen hinaufklettern und Uber
Kopf laufen kann. Die Groe der fur die Haftstrukturen verwendeten Oberflache A
skaliert dabei mit dem Gewicht m mit A o« m*-°2 [7]. Beim Gecko entspricht dies etwa
4,3 % seiner Oberflache, die allein fur die Haftstrukturen verwendet wird [7]. Da mit
steigender GroRRe der Tiere die GrolRe der zur Verfligung stehenden Kérperoberfla-
che pro Volumen abnimmt (die Oberflache nimmt in der zweiten, das Volumen in
der dritten Potenz zu), ist es damit nahezu ausgeschlossen, dass grolere Tiere als
Geckos senkrechte Oberflachen hochlaufen kdnnen. Labonte et al. haben dies
exemplarisch fur einen 180 cm grofRen und 80 kg schweren Menschen berechnet,
bei dem sich eine bendtigte adhasive Flache von zwei-flinftel seiner Kérperoberfla-

che ergeben wurde [7].



Hiller et al. und andere Gruppen haben im Laufe der letzten 50 Jahre die Struktu-
rierung des Geckofulles beschrieben [9]-[11]. Im Jahr 2000 untersuchten Autumn
et al. diese Strukturen genauer und bestimmten die Hafteigenschaften [12]. Der Ful3
besteht aus vielen mikrometergroRen Lamellen, die noch mit bloRem Auge sichtbar
sind. Betrachtet man jedoch einen solchen Ful® unter dem Mikroskop, so erkennt
man, dass jede einzelne Lamelle wiederum aus Elementen, sogenannten setae be-
steht, welche erneut an ihrer Spitze in viele kleine nanometergrol3e spatulae unter-
teilt sind [3], [6] (siehe Abbildung 2.1). Der Geckoful® besitzt ca. 14.400 dieser
setae pro Quadratmillimeter [13]. Diese hierarchische Unterteilung in viele kleine
Strukturen sorgt daflir, dass der Gecko auch an rauen Oberflachen hochklettern
kann [14]. Auch andere Tiere, wie zum Beispiel Marienkafer oder Spinnen, zeigen
diese Aufteilung in viele kleine Kontakte an ihren Fulden oder Haftstrukturen. Dabei
kénnen die Form, Geometrie und Groe der einzelnen Fibrillen je nach Tier variie-

ren.

b @ S hrLC e

Abbildung 2.1. Abbildung der Struktur eines GeckofuBes in verschiedenen
VergroBerungen (entnommen aus [6]). A zeigt den Gecko in seiner Gesamtheit. B
zeigt eine VergroRerung des GeckofuRes bei der die einzelnen Lamellen an den
Zehen erkennbar sind. C zeigt eine elektronenmikroskopische Aufnahme bei der
die seate zu erkennen sind, die sich an ihrer Spitze erneut in kleinere Nanostruktu-
ren aufteilen. Eine VergroRerung der setae, welche sich in spatulae unterteilen, ist
in D zu erkennen. E zeigt eine Vergrollerung der spatulae.



2.2 Vorteile der Kontaktaufspaltung

Das Prinzip der sogenannten Kontaktaufspaltung, also das Gliedern einer grol3en
Kontaktflache in viele kleine Kontakte, wurde im Weiteren fur die Entwicklung syn-
thetischer Haftstrukturen idbernommen und weiter untersucht [15]-[17]. Es konnte
gezeigt werden, dass eine strukturierte Oberflache oft eine deutlich héhere Haftkraft
aufweist als eine unstrukturierte Oberflache. Zwar ist die Haftkraft im Allgemeinen
abhangig von der realen Kontaktflache, die bei einer unstrukturierten Oberflache
héher zu sein scheint, jedoch besitzen reale Oberflachen immer eine Rauigkeit auf
der Nano- oder Mikroskala, die in der Bestimmung der realen Kontaktflache nicht
vernachlassigt werden darf. Das Strukturieren des Kontaktes ermdglicht es, dass
sich die Haftstrukturen auch kleinen Rauigkeiten ohne den Nachteil hoher Verzer-
rungsenergien anpassen konnen und somit die reale Kontaktflache im Einzelfall so-
gar vergroRert wird. In der Regel wird die Kontaktflache jedoch reduziert. Viel ent-
scheidender ist dann jedoch, dass die Aufteilung in mehrere kleine Kontakte eine
erhohte Bestandigkeit gegen das Wachstum von Grenzflachenrissen aufweist und

damit die Adhasion steigert.

Bildet sich ein Riss zwischen einer Fibrille und dem Substrat, kann sich dieser nur
unter dieser einen Fibrille ausbreiten und hat keinen Einfluss auf die restliche Haft-
struktur. Durch die Strukturierung wird also jeder Riss zunachst gestoppt, sodass
eine erneute Rissinitiierung an der Grenzflache zwischen jeder einzelnen Fibrille
und dem Substrat zum Ablésen der gesamten Struktur notwendig ist. Bei einer un-
strukturierten Oberflache hingegen wirde sich der Riss Uber die gesamte Grenzfla-
che ausbreiten. Zudem gibt es bei der Verformung einer Fibrille keinen Energie-
ubertrag auf die nachsten Nachbarn, was ein weiteres Abldsen behindert. Dies
macht eine strukturierte Grenzflache widerstandsfahiger gegen das Abschalen der
Probe, Defekte und Rissausbreitung. Eine graphische Zusammenfassung der Vor-
teile der Kontaktaufspaltung ist in Abbildung 2.2 zu finden.

Arzt et al. konnten zeigen, dass fur spharische Kontakte die Haftkraft F mit dem
Faktor v/n steigt

F' =+nF (1)



wobei n die Anzahl an Einzelkontakten ist [15]. Dieser einfache Zusammenhang
leitet sich aus der Kontaktmechanik ab. Das Hertz Modells [18], nimm zunachst ei-
nen elastischen hemispharischen Kontakt und ein glattes Substrat als Ausgangs-
punkt an

d3 _ 12RFpre’ (2)
E*

wobei d der Kontaktdurchmesser, F,,.. die Druckkraft, R der Radius der Fibrillen-
spitze und E* der reduzierte Elastizitatsmodul ist. Die Erweiterung dieses Modells
das sogenannte JKR-Modell, benannt nach Johnson, Kendall und Roberts, bertck-

sichtigt zusatzlich die adhasiven Effekte der Oberflachen [19]. Mit einer Adhasions-

energie pro Flache y ergibt sich dann:

12R 1 (3)
d3 = E* {F + 3nRy + [6mRYF + (3”RV)2]2}

Far die Haftkraft folgt ein linearer Zusammenhang in Abhangigkeit mit dem Kugel-

radius:

3
F = EnRy (4)

Spaltet man nun die Kontaktflache mit dem Radius R in n Kontakte mit dem Radius

R /~/n auf so ergibt sich Gleichung 1.

Die Reduzierung der Grol3e einzelner Kontakte scheint dabei vorteilhaft. Gao et al.
zeigen dies an einem theoretischen Modell, welches einen unvollstandigen Kontakt
zwischen Fibrille und Substrat annimmt [20]. Dazu nehmen sie einen Parameter
hinzu, der den genauen prozentualen Anteil der Kontaktflache berlcksichtigt. Damit
beziehen sie UnregelmaRigkeiten und Fehler in der Kontaktflache mit ein. Sie zei-
gen auch, dass es eine Sattigung in der maximalen Haftkraft gibt und diese bei einer
kritischen Grolie der Kontaktflache auftritt. Fir den Gecko berechnen sie eine kriti-
sche Grolie des Kontaktradius von 225 nm, was mit der Gré3enordnung der spatula
(100-250 nm) Ubereinstimmt. Damit kdnnen sie zeigen, dass die Haftstrukturen des
Geckos so entwickelt sind, dass sie eine maximale Haftfestigkeit erreichen und
gleichzeitig mogliche Fehler in der Kontaktflache tolerieren.

Auch Jagota und Hui beschreiben, dass es eine kritische GroRe gibt, bei der die

Fibrillen fehleranfallig werden und sich unter spannungskontrollierten Bedingungen



abldsen [21]. Nach ihnen geschieht dies, wenn der Radius R der Fibrille in der Gro-
Renordnung der Barenblattlange [ liegt, welche die Lange angibt auf der kohasive

Wechselwirkungen begrenzt werden:

_ 2nWogEs (5)

R<ly -2

Waa = ¥1 + ¥2 — Y12 Adhésionsarbeit, o, Grenzflachenspannung, E: = E/(1 —v?)
reduzierter Elastizitdtsmodul und v Poissionverhaltnis. Fur den defektsensitiven Be-
reich, in diesem Bereich steigt die Haftspannung mit abnehmenden lateralen Ab-
messungen an, haftet eine strukturierte Probe demnach starker als eine unstruktu-

rierte, wenn:
o> (=)

¢ Radius der Fibrille, A Probenradius, w minimale Abstand zwischen den Fibrillen,
A ist abhangig vom Poissonverhaltnis. Wenn die Ablosung der Fibrille durch die Ko-
hasionsspannung bestimmt wird, ist eine weitere Reduzierung der GrolRe nicht mehr

von Vorteil.



a) Extrinsic contribution to the work of adhesion
P em——s :
b) Adaptability to rough surfaces

[ PRI RN p e

c) Size effect due to surface-to-volume ratio

d) Uniform stress distribution

A -

e) Defect control and adhesion redundancy

A

Abbildung 2.2. Vorteile der Kontaktaufspaltung (entnommen aus [16]). a) extrin-
sischer Beitrag zur Adhasionsarbeit. b) Anpassung an raue Oberflachen. ¢) Gro-
Reneffekt bedingt durch das Oberflachen-Volumen-Verhaltnis. d) Gleichmalige
Spannungsverteilung. e) Widerstandsfahigkeit gegen Defekte.

2.3 Rissausbreitung

Bei Betrachtung der Rissausbreitung ist vor allem die Energiefreisetzungsrate von
Interesse, die zur Ausbreitung eines Grenzflachenrisses erforderlich ist. Um einen
Grenzflachenriss zu initieren und damit eine Ablésung der Struktur vom Substrat
herbeizufiihren, muss — unter hier angenommenen Gelichgewichtsbedingungen —
die extern zugefuhrte Energiefreisetzungsrate fur die Trennung der Grenzflachen
groler als die intrinsische Adhasionsarbeit sein. Die Energiefreisetzungsrate ist da-
bei die inkrementelle Anderung der potenziellen Energie, wenn der Riss um eine
Einheitsflache voranschreitet [21]. Die Adhasionsarbeit W, leitet sich aus der Kraft
F pro Strecke dx ab:
W = [Fdx. (7)
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Erweitert mit dem Volumen V ergibt sich:

vefra)fraG-

dabei ist A die Flache und [ die Lange. Hieraus leitet sich mit Hilfe des Hooke 'schen
Gesetzes die mechanische Arbeit SE ab, die die aufgebrachte Zugspannung an ei-
nem Korper leistet:
SE(U)=fEede-V=lEezV=G—2-V ®)
2 2E
Damit sich Uberhaupt ein Riss der Lange a bilden kann, wird die Energie E};, bendtigt,

um zunachst die Bindungen zu brechen:
E, = 2y;ab (10)

y, ist die Energie, die bendtigt wird, um die atomare Bindung einer bestimmten Fla-
che aufzubrechen und b ist die Dicke des betrachteten Festkdrpers, durch den sich
der Riss ausbreitet. Wird nun an diesem Festkorper gezogen und liegt dabei eine
Spannung senkrecht zur Rissausbreitung an, wird der Riss fortschreiten und Ener-
gie wird freigesetzt. Nach Giriffith ergibt sich fir die mechanische Energie aus For-
mel (9):
S’Ezo-—ZV—a—zbna2 (11)

Diese setzt sich aus der mechanischen Energie des Korpers ohne Riss und der fir
den Rissfortschritt bendtigten Energie zusammen. Um nun berechnen zu koénnen,
ob der Riss instabil ist, also der Riss weiter fortschreitet, muss die Energie des ge-
samten Systems betrachtet werden, die sich aus der Energie der atomaren Bindung

und der Spannungsenergie zusammensetzt:

Egesamt = E, + SE (12)
0.2 2
= 2 V1 ——
ysab+2EV 2Ebﬂa

Daraus lasst sich ableiten, dass kleine Risse stabil sein kdnnen, da fur ein weiteres
Fortschreiten des Risses zusatzliche Energie in das System eingebracht werden

musste. Bei groRen Rissen kommt es jedoch zu einem Fortschreiten des Risses

11



und damit zu einem instabilen Risswachstum. Die Bedingung des instabilen Riss-

wachstum ist gegeben durch:

dEgesamt - 0 (13)
da B
2
o
Zysb—ana = 0

Damit ergibt sich die kritische Spannung, bei der sich der Riss ausbreitet zu:

_ nE  [GE (14)
°= e | 7a

Wobei G, die sogenannte kritische Energiefreisetzungsrate ist, bei der sich ein Riss

weiter ausbreitet:
o’ma (15)

Die angestellten Betrachtungen wurden zunachst fur Risse in einem homogenen
Material entwickelt. Die Energiefreisetzungsrate wurde im Weiteren von Glassma-
ker et al. auch fur filmterminierte mikrostrukturierte Adhasive aus PDMS angewen-
det und der Vergleich zur Rissausbreitung bzw. zum Stoppen der Risse im kristalli-
nen Festkorper gezogen [22]. Es wurden dazu experimentell Fibrillen mit Hohen
zwischen 50 und 65 pm und einem Abstand der Fibrillen von 38, 62 und 87 ym und
eine unstrukturierte Referenzprobe verwendet und mit Hilfe eines spharischen In-
denters die Haftkraft gemessen. Zudem wurde mit Hilfe einer Kamera, bzw. mit ei-
nem optischen Mikroskop durch die transparente Probe, das Risswachstum beo-
bachtet und die Lange des Risses bestimmt. Mit dieser Kenntnis kann die kritische

Energiefreisetzungsrate berechnet werden. Es gilt analog zu Formel (15):

4 (16)
1d _
G, = —— F(4)dA - FA/2
bda ~——— ——
o Geamtarbeitseintrag gespeicherte
ins System elastische Energie

mit dem Verfahrweg der Probe A. Es wird ein lineares Kraft-Weg Verhalten ange-
nommen. Mit dieser Formel und den experimentellen Daten konnten sie die Ener-
giefreisetzungsrate fur die verschiedenen Probengeometrien bestimmen. Sie konn-
ten zeigen, dass der Abstand der Fibrillen zueinander einen Einfluss auf die gemes-
sene Energiefreisetzungsrate hatte. Die Proben mit dem geringsten Fibrillenab-
stand zeigten die geringste Energiefreisetzungsrate. Ein genauer Trend konnte aber

12



experimentell nicht vorhergesagt werden. Zudem zeigt sich zwischen dem Indenter
und der unstrukturierten Probe ein anderes Abloseverhalten als bei der strukturier-
ten Probe. Die Referenzprobe zeigte wie erwartet eine spharische Kontaktflache,
wohingegen die strukturierte Probe eine hexagonale Kontaktflache zeigt. Diese
Kontaktflache zeigt die Anordnung der Fibrillen unterhalb des diinnen Films. AuRer-
dem ist die Kontaktflache héher und die kompressive Vorkraft geringer fir die struk-
turierte Probe. Es zeigt eine geringere Steifigkeit der Probe. Diese wird verringert,
je groler der Abstand der Fibrillen ist. Zudem zeigt sich im Abléseprozess der struk-
turierten Probe ein sogenanntes ,contact pinning“. Die Kontaktflache verringert sich
nicht direkt und kontinuierlich nachdem der Abstand zwischen Indenter und Probe
vergrofRert wird, wie es fur die Referenzprobe der Fall ist, sondern bleibt zunachst
konstant. Aullerdem ist die maximale Haftkraft um den Faktor 1,5 bis 3,5 hdher und
die Hysterese zwischen Indentation und Zurlickziehen hoher als bei der Referenz-
probe. Es wird also mehr Arbeit bendtigt, um die Probe abzuldsen. Um den Zusam-
menhang zwischen dem ,contact pinning“ und der héheren Adhasion der struktu-
rierten Probe zu verstehen, verwenden Glassmaker et al. ein zweidimensionales
theoretisches Modell, welches in Abbildung 2.3 dargestellt ist. Dabei nehmen sie
einen semi-unendlichen Riss entlang der Grenzflache an. Betrachtet man nun die
Ausbreitung des Risses entlang der Grenzflache, so ist die Energie, die pro Fla-
cheneinheit bendtigt wird, um die beiden Oberflachen voneinander zu trennen, die
Adhasionsarbeit W,,;. Damit sich der Riss im stabilen Gleichgewicht befindet gilt
also:

G, =W, % <0 (17)
mit der elastischen Verzerrungsenergie G;, die lokal aus dem Material unmittelbar
neben der Rissgrenze freigesetzt wird und der Risslange [. Aulerdem wird ange-
nommen, dass aufgrund der periodischen Natur der fibrillaren Mikrostruktur die aus
dem Material verfugbare Energiefreisetzungsrate G, periodisch in Abhangigkeit von
der Rissposition variieren wird. Wenn nun von auf3en Energie in das System einge-
bracht wird, mit einer Rate G pro Langeneinheit der Rissausdehnung, dann erhalt
man durch die Energieerhaltung analog zum Rissstopp durch das Gitter im Festkor-

per:
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dWw.
GL = GR - _S (18)

dl
Energieeintrag " —_—
Anderung der gespeicherten

elastiscnhe Energie

Das heildt, dass die eingebrachte Energie entweder von der fibrillaren Struktur
(dWs/dl > 0) absorbiert wird oder fur die Arbeit der Rissausbreitung zur Verfigung
steht. FUr den Fall, dass die fibrillare Struktur Energie freisetzt (dWs/dl < 0) steht
mehr Energie zur Rissausbreitung zur VerfUgung. Beobachtungen aus den Experi-
menten zeigen, dass Energie aus der Struktur freigesetzt wird, wenn der Riss unter
einer Fibrille (dWs/dl < 0) hindurchgeht und absorbiert wird, wenn sich der Riss
zwischen den Fibrillen befindet (dWs/dl < 0). Aulserdem kann angenommen wer-
den, dass sich die Energiefreisetzungsrate und die Energiespeicherungsrate mit der

eingebrachten Kraft andert:

dW. 19

T = G )
wobei a ein Geometrieparameter ist, der eine Periodizitat des Fibrillenabstandes
2w besitzt. Das heildt, wenn der Riss eine periodische Zelle durchquert, entspricht

die aufgenommene Arbeit der freigesetzten Arbeit, sodass gilt:

2w (20)

JdWSdz—o
da
0

Setzt man Gleichung (20) in Gleichung (17) ein, so ergibt sich fur die Adhasionsar-
beit:
L ) (21)
Woa = ﬁf G.dl =G,

wobei G der Mittelwert der extern zugefiihrten Energiefreisetzungsrate ist. Diese
theoretische Betrachtung erklart das ,contact pinning“, bzw. das Aufhalten des Riss-
fortschritts. Abbildung 2.3 c zeigt die lokal freigesetzte Verformungsenergie des
Materials in Abhangigkeit der Risslange in Bezug auf den Fibrillenabstand und ver-

deutlicht das Auftreten von stabilem und instabilem Risswachstum.
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Abbildung 2.3. Schematische Darstellung des theoretischen Modells zur Er-
klarung des ,,contact pinnings“ (entnommen aus [22]). A Zweidimensionale Dar-
stellung des filmterminierten fibrillaren Systems. Zu erkennen ist die Ausbreitung
eines Grenzflachenrisses zwischen Probe und Substrat. B Darstellung der sich wie-
derholenden Geometrie der Probe. C Veranderung der lokalen Energiefreisetzungs-
rate die dem Riss zur Verfligung steht G,, in Abhangigkeit von der Risslange .

24 Die mushroom-Struktur

Auch die Geometrie der Fibrillenspitzen ist entscheidend fur die Haftkraft [21], [23]—
[29]. Eine vielfach verwendete Geometrie der Fibrillenspitze ist die sogenannte
mushroom-Struktur. Diese zeichnet sich durch eine symmetrische Aufweitung an
der Spitze der Fibrille aus, deren Struktur an einen Pilz erinnert. Die Struktur besteht
zunachst aus einem zylinderférmigen Stempel, der dann an der oberen Spitze eine
Aufweitung zeigt (siehe Abbildung 3.3 a). Die Kontaktflache jedes einzelnen Stem-
pels ist aber wiederum flach und glatt und besitzt eine runde Form, die genau ober-
halb des Zylinders liegt. Weitere verwendete Geometrien sind zum Beispiel Fibrillen

mit einer spharischen Krimmung am Ende oder asymmetrisch tGber dem Stempel



angeordnete Aufweitungen [23]. Bei der Herstellung der Strukturen sind verschie-
dene Design-Parameter zu beachten, die die Adhasion beeinflussen kénnen. Zum
Beispiel spielt der Durchmesser der Fibrillenspitze, der Durchmesser und die Lange
des Stempels und auch die Dicke des mushrooms eine entscheidende Rolle.
Spuskanyuk et al. haben auf Grundlage von experimentellen Daten ein Modell ent-
wickelt, um die Spannungsverteilung flr verschiedene Spitzengeometrien zu be-
stimmen und damit die experimentellen Ergebnisse zu erklaren [29]. Sie berlck-
sichtigen in dieser Arbeit auch unterschiedliche Lokalisationen von Defekten in der
Kontaktflache, die je nach Spitzengeometrie unterschiedliche Einflisse auf die
Spannungsverteilung an der Grenzflache haben kénnen. Die Arbeit von Balijepalli
et al. zeigt zusatzlich, dass eine moglichst dinne mushroom-Spitze und ein kleiner
Fibrillendurchmesser die Adhasion begunstigen [30]. Die Spannungsverteilung an
der Grenzflache zwischen Fibrillenspitze und Substrat eines einfachen zylindri-
schen Stempels zeigt eine Singularitat am Rand des Stempels, die zur Ablésung
fuhrt. Bei Strukturen mit mushroom-Spitze wird die Spannung am Rand reduziert
und es entsteht eine Spannungserhdohung im Zentrum der Fibrille, die das Riss-
wachstum initiiert [29], [30]. Dies flhrt dazu, dass bei Wahl der richtigen Parameter
theoretisch eine Haftfestigkeit nahe der Kohasionsspannung an der Grenzflache er-

reicht werden kann.
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Abbildung 2.4. Elektronenmikroskopische Aufnahmen verschiedener synthe-
tisch hergestellter Fibrillengeometrien (enthommen aus [31]).

2.5 Experimentelle Beobachtungen des Ablosens von Einzelfibril-
len

Neben den theoretischen Berechnungen wurden experimentelle Untersuchungen
zu den Haftkraften der synthetisch hergestellten Haftstrukturen gemacht [26], [32],
[33]. Auch hier wurden die Haftkrafte gemessen und das Risswachstum an einzel-

nen Fibrillen untersucht.

Heepe et al. haben mit Hilfe einer Hochgeschwindigkeitskamera das Risswachstum
beim Ablésen einer Fibrille im Falle einer zylinderférmigen und einer mushroom-
Struktur getestet [33]. Sie konnten zeigen, dass sich die Strukturen ohne mushroom,
wie theoretisch vorausgesagt, vom Rand aus ablésen. Die mushroom-férmigen
Strukturen zeigen hingegen ein anderes Abldseverhalten, welches in drei Phasen
unterteilt werden kann. Zunachst verringert sich die gesamte Kontaktflache der Fib-
rille um 25 % bevor ein Riss entsteht und sich quasi-statisch im Zentrum der Fibrille

ausbreitet. Ab einer bestimmten Rissgrofie destabilisiert sich das System und es
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kommt zum spontanen Abldsen der Fibrille. Dieses Verhalten steht in Ubereinstim-
mung mit den theoretischen Vorhersagen [30]. Es konnte gezeigt werden, dass sich
die Struktur zunachst an Defekten ablost, was zu dem Schluss fuhrt, dass es im
Prinzip moglich ist, das Ablésen vorauszusagen, sofern die genaue Topografie be-

kannt ist.

Ein ahnliches Verhalten konnte auch von Affereante und Carbone beobachtet wer-
den [34]. Sie beschreiben drei theoretische Ablosemechanismen, die auftreten kon-
nen: (i) Risswachstum an der auf3eren Kante, (ii) Ausbreitung von Grenzflachende-
fekten im Inneren der Kontaktflache und (iii) ein Abldsen durch das Erreichen der
theoretischen Kontaktfestigkeit. Wie auch schon bei Balijepalli et al. beschrieben,
verhindert die mushroom-Geometrie ein Risswachstum, welches vom Rand aus-
geht, wodurch ein Risswachstum ausgehend von Defekten in der Grenzflache wahr-
scheinlicher wird. Dieses Risswachstum lasst sich, je nachdem wo der Riss genau
auftritt und wie grol er ist, laut Afferante und Carbone in drei unterschiedliche Pha-
sen aufteilen (siehe Abbildung 2.5). Beim sogenannten ,pillar adhesion regime*
|6st sich die Probe auf Grund von Grenzflachendefekten ab. Nach der Theorie der

Bruchmechanik wird zum Ablésen der Probe eine kritische Spannung von:

; (22)

<2AyE*)§
o=|—
T a

bendtigt, mit der RissgrofRe a und der Grenzflachenenergie Ay. Das sogenannte
.plate adhesion regime® tritt auf, wenn der Riss den aul3eren Rand des Stempels
erreicht. In diesem Fall hat die Geometrie nur den Vorteil, dass die Spannungssin-
gularitat an der Kante vermieden wird. Sie tragt jedoch nicht zu einer Verbesserung
der Haftspannung bei. Das dritte Regime ist das sogenannte ,membrane adhesion
regime®, in dem es zu einem Abschalen der mushroom-Membran vom Substrat
kommt. Dies fuhrt zu einem stabilen Risswachstum und damit zu einem Anstieg in

der getragenen Last.
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Abbildung 2.5. Einteilung der Adhasionsregime bei Haftstrukturen mit
mushroom-Geometrie aus [34]. Dimensionslose kritische Spannung o, bei der
sich die Fibrille ablGst als Funktion der dimensionslosen Risslange a,,. Die vertika-
len Linien markieren die verschiedenen Adhasionsregime.

Neben den optischen Untersuchungen an einzelnen Fibrillen mit mushroom-Geo-
metrie konnten auch die Ablésemechanismen und damit die Funktionsweise des
Haftens einzelner Kompositstrukturen bei verschiedenen Gegebenheiten unter-
sucht werden. [35], [36]. Hier zeigen sich neben den center cracks und edge cracks
auch sogenannte finger cracks. Diese konnten bei Messungen beobachtet werden,
bei denen das Verhaltnis des Radius der Kontaktflache, in diesem Falle der Radius
a,, des verwendeten Indenters zur Dicke des Materials h grof3er als 1 ist (siehe
Abbildung 2.6). Durch die gegebene Spannungsverteilung wurde sich eigentlich
eine Kavitat in der Mitte der Fibrille ausbilden. Bei weichen Materialien kann sich
jedoch keine Kavitat bilden, da der aultere Atmospharendruck zu grof ist. Da das
Material nicht gegen den Druck arbeiten kann, bilden sich finger cracks (siehe Ab-
bildung 2.6 rechts) [37]. Dies zeigt, dass nicht nur die Geometrie der Strukturen,
sondern auch die Materialeigenschaften wichtige Parameter fir die Mechanismen

des Abldsens darstellen.
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Abbildung 2.6. Messaufbau zur Beobachtung von finger cracks (links) und
schematische Abbildung eines finger cracks (rechts) (entnommen aus [37]).

2.6 Korrelatives Abloseverhalten von Fibrillen in einem Verbund

2.6.1 Theoretische Modelle

Neben dem Abldseverhalten einzelner Fibrillen spielt auch die Kopplung zwischen
den Fibrillen und damit das kollektive Abloseverhalten eine entscheidende Rolle.
2008 veroffentlichten Long et al. eine Arbeit zum Einfluss der Tragerschicht auf die
Adhasionseigenschaften eines fibrillaren Arrays bei gleichmaRiger Kraftverteilung
der Strukturen [38]. Sie konnten theoretisch und experimentell zeigen, dass die ma-
ximale Haftkraft mit steigender Tragerschichtdicke abnimmt. Die theoretischen Be-
rechnungen konnen die experimentellen Daten jedoch nicht genau beschreiben, da
weitere Details zur Abldsestatistik, wie beispielsweise eine Verteilung der Haftkraft

innerhalb des Arrays, bendtigt werden.

2016 wurden zudem theoretische Berechnungen von Bacca et al. zum Verhalten
von Fibrillen, die tber ihre Tragerschicht mit einander verbunden waren, veroffent-
licht [39]. Als Ausgangspunkt wird ein quadratisches Array von N Fibrillen angenom-
men, bei der unter perfekten Bedingungen die Summe der Krafte einzelner Struktu-
ren f; die Gesamtkraft F ergibt

F= Z{V=1fl (23)
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Der Kraftanstieg jeder Fibrille wird mit zunehmender Dehnung u als linear ange-
nommen. Zusatzlich wird jedoch eine Kopplung uUber die Tragerschicht (BL) hinzu-

genommen, welche sich elastisch deformiert

w = u () + T uP () - (24)

Diese Verformung fuhrt bei einer gleichen Kraftverteilung der Fibrillen und bei einer
elastischen Tragerschicht zum Ablésen der Fibrillen von den aul3eren Ecken des
Arrays zur Mitte hin. Um mdglichst grol3e Haftkrafte zu erreichen, musste die Kraft
auf alle Fibrillen gleichmaRig verteilt werden, was sich in einem gleichzeitigen Ablo-
sen aller Strukturen zeigen wurde. Dies wird aber durch die elastische Kopplung der
Fibrillen Gber die Tragerschicht verhindert. AuRerdem kénnen Einflisse wie Fehl-
ausrichtung von Probe und Substrat ein gleichzeitiges Ablésen verhindern. Um ein
ungleichmafiges Abldsen der Fibrillen durch Verkippung zu vermeiden, kdnnen Pa-
rameter — wie die Steifigkeit des Materials — verandert werden. Weichere Materialien
kénnen sich dem Substrat besser anpassen, fuhren jedoch zu einer starkeren Kopp-
lung Uber die Tragerschicht. In Bezug auf die Anwendung muss hier ein Kompro-
miss zwischen dem Erreichen einer gleichen Kraftverteilung und der Bestandigkeit
gegen Fehlausrichtung gefunden werden. Das Modell zeigt, dass durch die gradu-
elle Anpassung der Steifigkeit der Fibrillen im Array die Wechselwirkung mit der
Tragerschicht genutzt werden kann, um eine gleichmalige Kraftverteilung und da-
mit ein gleichzeitiges Ablosen aller Fibrillen zu erreichen. Zudem konnten Bacca et
al. zeigen, dass die Gleichmaligkeit der Kraftverteilung mit zunehmender GroRe

des Arrays abnimmt.

Porwal et al. berichten in ihrer Publikation von 2008 von dem Problem, dass zumeist
deterministische Parameter zur Bestimmung der maximalen Haftkraft angenommen
werden und damit die berechnete Kraft meist hdher liegt als die tatsachlich experi-
mentell gemessene Kraft [40]. Kleine Langenunterschiede der Fibrillen (Rauigkeit
etc.) haben jedoch einen Einfluss auf die Haftkraft jeder einzelnen Fibrille und sor-
gen dafur, dass die reale Kraft unter der theoretisch ermittelten Kraft liegt. Sie haben
dazu Monte Carlo Simulationen durchgefuhrt, um die statistische Haftkraft zu be-

stimmen, wenn die Langen der Fibrillen gleich oder normalverteilt sind. Die Ergeb-
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nisse zeigen, dass die Haftkraft in beiden Fallen normalverteilt ist. Zusatzlich konn-
ten sie zeigen, dass mit steigender Anzahl an Fibrillen im Array die mittlere Kraft,

die jede einzelne Fibrille tragt, geringer wird.

Zudem veroffentlichten McMeeking et al. 2008 eine Arbeit, die Defekte bei der Ad-
hasion von fibrillaren Adhasiven berticksichtigen [41]. Sie zeigen, dass die Haftkraft
linear abhangig von dem Umfang der Kontaktflache S einer solchen Struktur ist. Zur
Beschreibung dieses Phanomens wird die Analogie zum Bruch spréder Feststoffe
gezogen, wobei angenommen wird, dass das Ablosen der Fibrille der Weibull-Sta-
tistik und der globalen Kraftverteilung gehorcht. Dabei wird angenommen, dass die
hergestellten Fibrillen immer Defekte besitzen, die die Adhasion beeinflussen, da
diese zu Spannungskonzentrationen fihren und es somit zu einer breiten Verteilung
in der Haftfestigkeit kommt. Nach Weibull gilt dann fur die Wahrscheinlichkeit, dass

es zum Bruch kommt, bzw. dass eine Struktur versagt, wenn:

% =1-—exp I— (f—;)ml (25)

Wobei S ein Skalierungsparameter, m der sogenannte Weibullmodul (Formparame-
ter), f die Kraft einer Fibrille, bzw. die gemessene Kraft einer Keramik und N,/N
der normierte Anteil an Fibrillen in Kontakt ist. Angenommen, dass die Defekte zu-
fallig am Rand der Fibrille verteilt sind und eine hohe Defektdichte vorliegt, ergibt
sich fiir den betrachteten Fall die Wahrscheinlichkeit, dass eine Fibrille noch in Kon-
takt ist:

®(0,5) = exp l— (SOSEO> fo Ug(Z)dzl (26)

wobei g(X)dX die Verteilung der Defekte bei einer Fibrille ist, S, und £, Referenzpa-
rameter des Umfangs und der Kraft. X ist die Haftspannung flr eine Fibrille mit De-
fekten der Ausdehnung a

1 [267y (27)

B .| ma

mit dem reduzierten E-Modul E*, der Grenzflachenenergie y und einem Faktor B,

der von der Form des Defektes abhangt. Dies zeigt, dass je groRer der Umfang S
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einer Fibrille ist, desto grof3er ist die Wahrscheinlichkeit, dass sich eine Fibrille ab-
|6st. Besitzt das Array also kleinere Fibrillen bei gleicher Kontaktflache, so ist die
Wahrscheinlichkeit geringer, dass sich die Fibrillen ablésen. Im Weiteren wird an-
genommen, dass alle Fibrillen des Arrays in Kontakt mit dem Substrat sind und die
Zugspannung gleichmafig erhoht wird. Fur die Gesamtkraft auf das Array mit N
gleichen Fibrillen gilt dann:

SZ N (28)
F="-% (0,5
41 =

wobei g; die Spannung an der Fibrille j ist. Bei Annahme einer globalen Kraftvertei-

lung kann dies umgeschrieben werden zu:

NS%g (29)
F = @(a,S)

41t

Bei einer kraftkontrollierten Messung kommt es zum Abldsen, nachdem die Kraft ihr

Maximum Z—j = 0 erreicht, was zu einer Spannung o; in jeder Fibrille fihrt mit:

% (@)% 30)
5,9\,) "

Dies eingesetzt in Formel (29) ergibt fur die maximale Haftkraft:

NSZ%c So, (Y (0, X x 31
F= Pexp |- pJ glZ=)d|(= 1)
41 S020 Jo 2o 0p Op

Im Weiteren wird nun eine Weibullverteilung der Haftfestigkeit angenommen. Dann

ergibt sich fur die Verteilung der Defekte:

mym-1 (32)
) =
9(2) Soom
und fur die maximale Haftkraft folgt:
E (SO)%E [ 1] L yszm = wsn )
=[— - m =
P \m 0P| 4

v
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Daraus folgt, dass je nachdem wie breit die Verteilung in der Haftfestigkeit der Fib-
rillen ist, die Kraft mit einem Potenzgesetz mit einem Exponenten von 1 <n <2
beschrieben werden kann, wobei n = 2 — 1/m. In experimentellen Studien ist es
jedoch schwierig, die genaue Defektdichte, bzw. Defektverteilung jeder Fibrille zu
bestimmen. Um die Weibull-Statistik als Mittel zur Vorhersage der globalen Haftkraft
nutzen zu konnen, ist es demnach notwendig, eine vereinfachte Darstellung zu ent-
wickeln, deren Parameter experimentell ermittelt werden kdnnen. Aus experimen-
teller Sicht muss dazu das Ablésen jeder einzelnen Fibrille im Array bestimmt wer-
den und mit den entsprechenden Kraften korreliert werden, um eine genaue Vertei-

lung der Haftkraft zu erhalten.

2.6.2 Experimentelle Untersuchungen

Erste experimentelle Untersuchungen, die einen Verbund von mikrostrukturierten
PDMS Adhasiven betrachten, greifen auf die Emission von Lichtblitzen zurick, die
beim Ablésen auf Grund von Oberflachenladungen sichtbar werden [42]. Brormann
et al. konnten dabei zeigen, dass sich ein Teil der Fibrillen schon abldst bevor die

maximale Haftkraft erreicht wird.

Auch andere Arbeiten haben sich bereits mit der Visualisierung der Kontaktflache
in Zusammenhang mit Adhasion befasst. Endlein et. al. konnten mit Hilfe von Total-
reflexion die Kontaktflache von lebenden Froschen auf einer zylinderformigen Ober-
flache bestimmen. Dazu wurde das Licht von LEDs in transparente Zylinder einge-
koppelt. Klettert der Frosch die Zylinder hinauf, wird das Licht am Kontakt zum Zy-
linder gestreut, sodass dort helle Bereiche sichtbar werden und der restliche Hinter-
grund dunkel bleibt. Diese Messungen konnten zudem mit Kraftmessungen von Rei-

bung und Adhasion korreliert werden [43].

Die Publikation von Nase et. al. [44] zeigt die Visualisierung der Kontaktflache von
PDMS-Schichten verschiedener Mischungsverhaltnisse von Prapolymer und Ver-
netzer auf Glas. Dazu wurden die Schichten auf ein Glas aufgebracht und ausge-
hartet. Als Kontaktflache dient ein Stahlindenter. Um die Kontaktflache mit dem In-
denter sichtbar zu machen, wurde mit einer Kamera durch die Glasrickseite gefilmt.
Hier wird vor allem die Kontaktlinie beim Abléseprozess deutlich. Diese erscheint

als dunkle Linie vor einem helleren Hintergrund. Damit konnten die Autoren zeigen,
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dass die Energie, die zum Ablésen der Schicht vom Indenter bendtigt wurde, von
der Abzugsgeschwindigkeit abhangt und einem Potenzgesetz folgt. Durch die Visu-
alisierung des Risswachstums konnten sie die gespeicherte Energie bei der
Rissentstehung direkt messen und zeigen, dass bei einer bestimmten Abzugsge-
schwindigkeit des Indenters von einer viskoelastischen Schicht zur Ausbreitung ei-
nes Risses mehr Energie bendtigt wird, wenn die Probendicke grofier oder der Elas-
tizitatsmodul kleiner ist. Die Ergebnisse zeigen damit, dass nicht nur in einem klei-
nen Bereich um die Rissausbreitung Energie dissipiert wird, sondern dass der Be-
reich der Energiedissipation bei der Rissausbreitung bis zur GréRenordnung der

Schichtdicke relevant ist.

2.7 Einfluss von Systemparametern

Neben den Haftmechanismen einzelner Fibrillen und ihrer Kopplung in einem Ver-
bund sind fur die Anwendung solcher Haftstrukturen jedoch auch das Verhalten bei
unterschiedlichen aufieren Gegebenheiten und Systemparametern wichtig, wie

zum Beispiel:

AuBere Faktoren:
— Rauigkeit der Fibrillenspitzen und des Substrates
— Spitzen- und Arraygeometrie
— Luftdruck

Systemparameter:
— Ausrichtung der Haftstruktur zum Substrat
— Grole des Arrays
— Systemsteifigkeit

— Viskoelastizitat
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Abbildung 2.7. AuRere Einfliisse auf die Hafteigenschaften einer Fibrille mit
mushroom-Geometrie. Neben Defekten, Rauigkeit an der Kontaktflache zwischen
Fibrille und Substrat und den viskoelastischen Eigenschafen spielen auch andere
Faktoren wie die Steifigkeit und die Ausrichtung des Systems eine grof3e Rolle.

Viele dieser Parameter wurden bereits in der Vergangenheit von verschiedenen
Gruppen untersucht, wie zum Beispiel der Einfluss der Rauigkeit [45], Vorteile be-
stimmter Spitzengeometrien [29] oder der Einfluss des aufleren Luftdrucks [46]—
[49].

2.7.1 Luftdruck

Vor allem der Einfluss des Luftdrucks ist ein kontrovers diskutiertes Thema. Die
Angaben reichen von nahezu keinem Einfluss des aufReren Luftdrucks auf die Haft-
festigkeit der Strukturen bis hin zu einer Verminderung uber 20 % (siehe auch Ka-
pitel 4.1). Grund fur die Diskrepanz ist unter anderem, dass man die einzelnen Pa-
rameter nicht getrennt voneinander betrachten kann (siehe Abbildung 2.7). Wird
das Material verandert, andert man gleichzeitig die viskoelastischen Eigenschaften,
die Permeabilitdt und mdglicherweise auch die Steifigkeit und die Oberflachenrau-
igkeit der Strukturen. Auch die Grélenordnung der Strukturen spielt eine entschei-
dende Rolle. Ist die GroRRe der Strukturen in der Grélkenordnung von Nanometern,
spielt die Rauigkeit eine geringere Rolle, die Fibrillen haben dann die Mdglichkeit
sich der Oberflachentopografie anzupassen. Um einen Einfluss des Luftdrucks be-
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obachten zu kénnen, muss es mdglich sein, dass sich im Kontakt eine Kavitat for-
men kann, die zu einer Differenz des inneren und auf3eren Luftdrucks fuhrt. Dies ist
aber nur dann madglich, wenn es keinen Austausch der duf3eren Luft mit der unter
der Fibrille befindlichen Kavitat gibt. Sind die Fibrillen also sehr klein, ist das Sub-
strat oder die Oberflache der Fibrille sehr rau oder ist das Material stark permeabel,
kénnen keine Einflisse des Luftdrucks beobachtet werden. AuRerdem ist der Ein-
fluss der Saugkraft abhangig von der GrofRe der Strukturen, da diese proportional
zur Kontaktflache ist. Je groRer die Kontaktflache, desto groRer ist die erreichte

Saugkraft.

2.7.2 Rauigkeit

Die Kontaktflache wird durch Rauigkeit beeinflusst und ist abhangig von
verschiedenen Parameter, wie zum Beispiel dem Elastizitatsmodul oder der
Oberflachengeometrie. Eine Probe ist nur dann adhasiv, wenn die anziehende Kraft

Fqte groBer als die abstoRende Kraft F,.,), ist

Fatt > E’ep (34)

< DPatt Aatt > DPrep - Arep

Die Rauigkeit beeinflusst jedoch den Abstand zwischen Probe und Substrat und
damit auch lokal die Anzahl an Atomen, deren Abstand klein genug ist, um zur ad-
hasiven Wechselwirkung beizutragen. Um den Einfluss der Oberflachentopografie
zu modellieren, wurde in der Arbeit von Greenwood und Williamson zunachst die
Topografie als eine Menge spharischer Unebenheiten mit dem Radius R angenom-
men, wobei die langreichweitige elastische Wechselwirkungen zwischen den Un-
ebenheiten vernachlassigt wurde [50]. Die von Persson entwickelte Skalentheorie
beinhaltete auRerdem die Wechselwirkung zwischen den Unebenheiten und zeigte,
dass die Theorie von Greenwood und Williamson Limitierungen aufweist. So ist bei-
spielsweise die Definition des Radius der Unebenheiten nicht eindeutig und der vor-
hergesagte Bereich des linearen Zusammenhangs zwischen Flache und Kraft ist
um Groéflenordnungen zu klein. Pastewka und Robbins konnten ausgehend von die-

ser Theorie weitere numerische Berechnungen zur Adhasion zwischen einer fla-
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chen elastischen und einer steifen rauen Oberflache durchflhren [51]. Ihre Simula-
tionen zur Berechnung der Kontaktflache bei Oberflachen mit Rauigkeit von Nano-
meter bis hin zu Mikrometern zeigen, wie die Rauigkeit die Kontaktflache und damit
die Adhasion verringert. Sie berucksichtigen das Zusammenspiel zwischen Elasti-

zitat, interatomarer Anziehung und Oberflachenrauigkeit. Mit Hilfe der mittleren

quadratischen Steigung der Héhe h;,,s = \/W die sich experimentell bestim-
men lasst, konnten sie ausgehend von der Bedingung fur Adhasion in Formel (34)
folgende analytische Losung flr die Adhasion in Abhangigkeit von der Oberflachen-
rauigkeit formulieren, welche sich aus dem Verhaltnis der abstolRenden und anzie-

henden Dricke (p,e, bzw. psee) und dem Verhaltnis der Flachen (A4,., bzw. Ag.)

zusammensetzt:
) ) 2 2 35
hyms AT hrmsdrep 3 < [1]3 ~1 (35)
Krepla 4Ar 16
prep Arep
Patt m

dabei ist Ar der Bereich, in dem attraktive Krafte einen signifikanten Einfluss haben,
l, = EK die Adhasionsstarke, welche sich aus der Adhasionsarbeit w und dem redu-

zierten Elastizitatsmodul E* zusammensetzt, d,., die mittlere Durchmesser der

Rims E* Arep

Kontaktflache und k., = ~ 2 eine dimensionslose Konstante. Abbil-

Nrep

dung 2.8 zeigt die wahre Kontaktflache als Funktion der auReren Kraft flir verschie-
den starke adhasive Wechselwirkungen. Die graue Flache markiert den Bereich,
bei dem adhasive Krafte zu erwarten sind. Die Berechnungen zeigen, dass die Kon-
taktflache proportional zur auReren Kraft ist, solange keine adhasive Wechselwir-
kung vorliegt. Das Verhaltnis der Kontaktflache zur aufieren Kraft nimmt mit stei-
gender Adhasionsstarke zu und andert das Vorzeichen, wenn die Oberflachen haf-
ten. Der Ubergang vom abstoRendem zum anziehenden Bereich erfolgt jedoch nur
in Fallen von sehr glatten Oberflachen, bei einer hohen Adhasionsarbeit und gerin-
gen Steifigkeiten des Materials. Diese Theorie bietet eine Erklarung fir die Be-
obachtungen, die bereits experimentell gemacht werden konnten, dass sich beson-

ders sehr glatte oder weiche Oberflachen zur Anwendung fur Adhasive eignen.
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Abbildung 2.8. Wahre Kontaktflache 4,., als Funktion einer externen Normal-
kraft N fur verschiedene adhasive Wechselwirkungen [, (enthommen aus

[51]).

Die Oberflachentopografie ist ahnlich wie die Defektverteilung theoretisch gut mo-
dellierbar, jedoch experimentell schwer zu bestimmen. Mit Hilfe eines AFMs kann
die Oberflachentopografie von kleinen Bereichen einer Probe bestimmt werden, es
ist jedoch schwierig, dies flr die gesamte Probe exakt zu bestimmen. Neben der
Topografie der Probe spielt zudem die Topografie des Substrats eine entschei-
dende Rolle, da die Defektverteilung an der Grenzflache zwischen beiden entschei-
dend sein kann. Diese kann sich je nach Probe oder Substrat andern bzw. variieren,
wenn die Ausrichtung von Probe zu Substrat verandert wird. Hier ist fraglich, in wie
fern dies in Verbindung mit dem kontrovers diskutierten Einfluss des Saugnapfef-
fektes steht. Andert sich die Defektverteilung, kann sich auch die Kontaktflache und
die Abdichtung zwischen der Kontaktflache und der Umgebung andern. Aulderdem
koénnen sich dadurch auch die adhasiven Eigenschaften andern, was es schwierig
macht, generelle Aussagen Uber die Funktionsweise mikrostrukturierter Haftstruk-

turen auf allen GréRenordnungen zu machen.

2.7.3 Maschinensteifigkeit

Neben den Eigenschaften des Materials sind auch die Parameter des Testaufbaus

bzw. des Handlingsystems entscheidend. Schon 1983 konnte Barquins zeigen,
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dass die Steifigkeit des Testaufbaus einen Einfluss auf die Adhasion von Elastome-
ren bzw. die Rissfortschreitung zwischen Elastomer und Glasindenter hat [52]. Da-
bei wurde ein spharischer Glasindenter, der Uber eine Feder mit dem Messaufbau
gekoppelt ist, auf eine Polyurethanschicht gedrickt und die Haftkraft bestimmt. Die
Steifigkeit des Systems wurde wahrend der Messreihe variiert und die Rissausbrei-
tung an der Grenzflache zwischen Material und Glasindenter gleichzeitig mit Hilfe
eines Mikroskops ermittelt. Es wurden zwei verschiedene Arten der Messung durch-
gefuhrt. Zunachst wurde die Steifigkeit des Systems verandert und der Indenter bei
jeder Messung um denselben Weg verfahren und dort gehalten. Fir jede Steifigkeit
wurde dabei die Anderung der Kontaktflache als Funktion der Zeit bestimmt. Dabei
konnte gezeigt werden, dass die Energiefreisetzungsrate G proportional zur Riss-
ausbreitungsgeschwindigkeit ist und dass unabhangig von der Steifigkeit des Sys-
tems die Gleichung:
G—w=wd(arv) (36)

gilt. w ist die Adhasionsarbeit, ® die Dissipationsfunktion. Mit der Kenntnis der all-
gemeinen Parameter der Bruchmechanik lasst sich so die Abhangigkeit der Haft-
kraft von der Steifigkeit der Maschine vorhersagen. Abbildung 2.9 zeigt die ermit-
telten Kontaktradien in Abhangigkeit von der Zeit bei einem Verfahrweg von 1,6 mm.
Der Fall, in dem die Steifigkeit des Systems gleich 0 ist, gleicht dem Grenzfall der
konstanten Kraft. Hier ist kein Risswachstum zu erkennen. Mit zunehmender Stei-
figkeit andert sich das Verhalten des Risswachstums hin zu einem abrupten Abl6-
sen bei sehr hohen Steifigkeiten. Zusatzlich wurden Messungen mit konstanter Stei-
figkeit aber bei unterschiedlichen Verfahrwegen durchgefiuhrt. Hierbei zeigt sich ein
ahnliches Verhalten. Je groler der Verfahrweg, desto mehr andert sich das Verhal-

ten von einem stabilen Risswachstum hin zum abrupten Abldsen des Polyurethans.
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Abbildung 2.9. Kontaktradius als Funktion der Zeit firr verschiedene Maschi-
nensteifigkeiten k. Der Verfahrweg 4 betrug dabei 1,6 mm. Entnommen aus [52].

Dieser Parameter wurde fur glatte Elastomerschichten untersucht, kann aber auch
fur mikrostrukturierte Adhasive eine Rolle im Abléseverhalten spielen. Zwar bedarf
es durch die Kontaktaufspaltung immer wieder einer neuen Rissinitiierung an jeder
einzelnen Fibrille, jedoch sind die Fibrillen zusatzlich Uber ihre elastische Trager-
schicht miteinander gekoppelt und kdnnen selbst jeweils als Federn einer bestimm-
ten Steifigkeit angesehen werden. Die Frage, die sich dabei stellt ist, inwiefern die
Steifigkeit des Testaufbaus einen Einfluss auf die fibrillaren Arrays hat und wann es
auch bei diesen Strukturen zu einem instabilen Abldseverhalten aller Fibrillen kom-
men kann. Dies soll in dieser Arbeit unter anderem durch die Verwendung zweier
unterschiedlich steifer Systeme bei Proben mit unterschiedlicher Verteilung der

Haftfestigkeit naher untersucht werden.

Ziel dieser Arbeit war es, die zuvor beschriebenen Abloseeigenschaften von Einzel-
fibrillen und den Einfluss verschiedener Parameter wie Luftdruck, Rauigkeit und Ma-
schinensteifigkeit auch fur einen Verbund von Fibrillen, die Gber eine Tragerschicht
miteinander verbunden sind, zu untersuchen und mit Hilfe der Kenntnis dieser Ei-
genschaften neue Erkenntnisse Uber die Hafteigenschaften dieser Strukturen zu

gewinnen.
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Material und Methoden

3 Material und Methoden

3.1 Herstellung mikrostrukturierter Haftstrukturen

Um die Kopplung von Fibrillen, die Uber eine Tragerschicht miteinander verbunden
sind und die Mechanismen mikrostrukturierter Haftstrukturen zu verstehen, ist es
zunachst wichtig, moglichst homogene Proben herzustellen, die eine allgemeingul-

tige Aussage uber die Ablosemechanismen zulassen.

In dieser Arbeit wurden die Haftstrukturen aus Polydimethylsiloxan (Sylgard 184,
Dow Corning, Midland, MI, USA) durch Abformung aus einer Aluminiumform (siehe
Abbildung 3.1) hergestellt. In eine runde Aluminiumform wurden 241 Durchgangs-
l6cher gefrast, die jeweils einen Durchmesser von 400 ym und eine Lange von
1.600 um hatten. Der Durchmesser ist so gewahlt, dass die Locher zwar moglichst
klein waren, jedoch noch prazise von der Werkstatt gefrast werden konnten. Auf der
Ruckseite der Aluminiumform wurden genau mittig Uber dem Loch kegelférmige
Vertiefungen mit einem Durchmesser von 800 um gefrast. Diese stellen die Form
fur die sogenannten ,mushroom-shaped* Haftstrukturen dar. Jede einzelne Fibrille
hat am Ende eine Aufweitung, die der Geometrie eines Pilzes ahnelt. Zum Schlie-
Ren der Aluminiumform fur die Abformung wurde auf die Seite der Vertiefungen eine
Folie geklebt. Da die Folie spater direkten Kontakt mit der Spitze der Fibrillen hat,
gibt diese die Rauigkeit der Oberflache der Haftstrukturen vor. Fir diese Arbeit wur-
den zwei verschiedene Folien mit unterschiedlichen Rauigkeiten verwendet. Zum
einen eine PET-Folie der Firma Melinex (PET-Folie Melinex 401 CW, DuPont, Neu
Isenburg, Deutschland), die fur die Herstellung der Proben verwendet wurde und im
Spateren mit ,glatt* bezeichnet werden. Und zum anderen eine Laminierfolie der
Firma Sigma (SIG GmbH, Dusseldorf, Deutschland), die fur die Herstellung der Pro-
ben verwendet wurde, die im Weiteren als ,rau” bezeichnet werden. Der Vorteil der
Laminierfolie ist, dass diese durch ihre selbstklebende Eigenschaft sehr einfach auf
der Aluminiumform befestigt werden konnte. Dazu wurde die Laminierfolie einfach
zusammen mit der Aluminiumform auf eine Heizplatte bei 120°C gelegt und fur ca.
eine Minute festgedrickt. Danach wurde die Form wieder heruntergenommen und
abgekunhlt. Da die PET-Folie der Firma Melinex hingegen keine selbstklebende Ei-
genschaften besitzt, wurden zwischen den Lochern der Aluminiumform Kanale ge-

frast, die es moglich machten, nachdem die Folie fest auf die Form gedruckt wurde,
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einen UV-aushartenden Kleber (Loctite AA 3301 LC, Henkel, Dusseldorf, Deutsch-
land) mit Hilfe einer Spritze zwischen den Léchern und der Folie hindurch zu ziehen
und diesen damit gleichmaRig zu verteilen. Die Form wurde dann zusammen mit
dem Kleber und der Folie fur eine Minute unter eine UV-Lampe gelegt um den Kle-

ber auszuharten.

Abbildung 3.1. Schematische Abbildung der Aluminiumform zur Herstellung
der Haftstrukturen. Die Form besteht aus einer Aluminiumform mit 241 quadratisch
angeordneten Durchgangslochern. Die Form wird an der Seite der Fibrillenspitzen
mit einer PET-Folie und auf der Seite der Tragerschicht mit einem Aluminiumdeckel
verschlossen. Nach dem ersten Entgasen kann weiteres PDMS durch eine Offnung
nachgefullt werden.

Fir die Herstellung der Haftstrukturen wurde das PDMS im Verhaltnis 10:1 von Ba-
sis und Vernetzer gemixt. FUr einen besseren optischen Kontrast bei der spateren
Anwendung wurden zudem 10 Gewichtsprozent blauer Pigmente (Pigment blau PK
5091, Degussa, Essen, Deutschland) zum Prapolymer hinzugegeben. Die Kompo-
nenten wurden bei 2.350 Umdrehungen pro Minute und einem Druck von 1 mbar
fur 3 min mit Hilfe eines SpeedMixers (DAC600.2 VAC-P, Hauschild Engineering,
Hamm, Deutschland) gemixt. Anschliellend wurde das Prapolymer in die Alumini-
umform gefllt, die als Negativ fur die eigentlichen Haftstrukturen dient und erneut
fur 5 Minuten bei 1 mbar entgast. Die Aluminiumform wurde anschliel3end auch von
der Ruckseite durch einen Deckel verschlossen und erneut fir 5 Minuten entgast.
Dieser Deckel dient einer definierten, homogenen Rickseite, bzw. Tragerschicht,
die in dieser Arbeit mit einer Dicke von 5 mm festgelegt worden ist. Abschliel3end
wurde das Prapolymer in der Form im Ofen bei 75°C fur 2 Stunden ausgehartet und

anschlieRend entformt.
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Bei dieser Art der Herstellung wird nur ein Schritt zum Abgielen der mushroom
Strukturen bendtigt im Unterschied zu dem meist verwendeten sogenannten /nking-
Verfahren. Bei diesem Verfahren werden zunachst die Fibrillen ohne die Aufweitung
an der Spitze hergestellt, wobei die Aluminiumform aus einfachen Sacklochern be-
steht. Nachdem die Haftstruktur, wie zuvor beschrieben, hergestellt wurde, ist an-
schliefend noch ein zweiter Schritt notwendig, das sogenannte Inking. Dabei wird
ein dunner Film aus Prapolymer von ca. 100 ym Dicke auf eine Glasplatte gerakelt
(Rakel, Erichsen GmbH & Co. KG; Hemer, Deutschland) und die schon fertige
Haftstruktur hinein getaucht und wieder herausgezogen, wodurch sich ein Tropfen
des flussigen Polymers auf der Spitze jeder einzelnen Fibrille bildet. Anschliel3end
wird die Haftstruktur mit den flissigen Polymertropfen mit den Spitzen nach unten
auf ein mit (Tridecafluor-1,1,2,2,2-tetrahydrooctyl)-Trichlorsilan (AB111444, abcr
GmbH, Karlsruhe, Deutschland) antihaftbeschichtetes Glas gelegt und erneut aus-
gehartet, wodurch auch hierbei die mushroom-Struktur entsteht. Bei Untersuchun-
gen mit einem Lichtmikroskop und mit Hilfe eines REM zeigt sich aber, dass sich
bei dem Inking-Verfahren der hier verwendeten Proben die mushrooms im Vergleich
zu den Stempeln wahrend des Ausharteprozesses verschieben (siehe Abbildung
3.3). Das Verschieben ist vermutlich Folge der thermischen Ausdehnung und ist am
Rand der Probe deutlich ausgepragter als in der Mitte. Dadurch erhalt man inhomo-
gene Strukturen mit unterschiedlichen Durchmessern und Geometrien. Dieser Ef-
fekt zeigt sich vor allem bei groRen Probendurchmessern, bei kleineren Proben
zeigt sich dieser Effekt nicht, bzw. ist dieser Effekt geringer. Der Vorteil des Inking-
Verfahrens liegt darin, dass die Packungsdichte der Strukturen deutlich groRer ge-

wahlt werden kann.
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Abbildung 3.2. Fabrikation und Charakterisierung der Mikrostrukturen mit
mushroom-Geometrie. (a) Schematische Abbildung des Abformungsprozesses:
Das Polydimethylsiloxanprapolymer wird zusammen mit blauen Pigmenten in eine
Aluminiumform geflllt. Die Unterseite der Form wurde entweder mit einer glatten
oder rauen PET-Folie verschlossen. (b) Foto der mikrostrukturierten Probe. (c)
Elektronenmikroskopische Aufnahme, die eine Seitenansicht der mushroom-férmi-
gen Mikrostrukturen zeigt. (d) Mittlere quadratische Hohe der Oberflache der glatten
(rot) und rauen (schwarz) Fibrillen-Spitzen.

In Rahmen dieser Arbeit wurde die Form fur die Herstellung in einem Prozessschritt
entwickelt und diese flr die weitere Anwendung gewahlt, da hierbei deutlich homo-
genere Proben entstehen. Zu Beginn der Arbeit wurden Proben verwendet, die mit
Hilfe des Inking-Verfahrens hergestellt wurden (siehe Kapitel 5.2), die jedoch nicht

fur weitere Versuche geeignet waren.

Zur genauen Bestimmung der Oberflachenrauigkeit der Haftstrukturen wurden
AFM-Messungen von 50x50 pym an verschiedenen Stellen der Oberflache der Fib-
rillen der glatten und rauen Probe durchgefuihrt. Diese wurden im Anschluss mit
Hilfe des ,Surface Topography Analyzers® (Lars Pastewka, KIT, Deutschland,
http://contact.engineering/) analysiert und die mittlere quadratische Hohe h,,,; be-
stimmt (siehe Abbildung 3.2 d).
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Abbildung 3.3. Rasterelektronenmikroskopiebild der Morphologie der Struk-
turen (a) nach der Herstellung in einem Prozessschritt und (b) mit Hilfe der
Inkingmethode. (a) Array mit mushroom-férmigen Strukturen, die in einem Pro-
zessschritt hergestellt worden sind. Die Formen der Strukturen sind homogen und
es sind wenige Defekte zu erkennen. (b) Strukturen, die mit Hilfe des Inkingverfah-
rens hergestellt worden sind. Es wurden Ausschnitte von jeweils zwei gegenuber-
liegenden Randern und der Mitte gewahlt. Es fallt auf, dass die mushroom-Spitzen
an den Randern in Bezug zu den Stempeln verschoben sind und sich ein langlicher
Hals ausbildet.

3.2 Versuchsaufbau

Im Rahmen dieser Arbeit wurde das Prinzip der Kraft-Weg-Messung mit Hilfe einer
Zugprufmaschine mit der optischen in situ Analyse der realen Kontaktflache zwi-

schen mikrostrukturierten Haftstrukturen und einem Glassubstrat kombiniert.

Die Zugprifmaschine (Inspekt Table BLUE, Hegewald&Peschke, Nossen, Deutsch-
land) wurde, je nach Messreihe, entweder mit einer 10 N oder einer 50 N Kraftmess-

dose betrieben. Zudem wurde die Maschine durch einen weiteren Aufbau modifi-
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ziert, der es moglich macht, die Haftkraft auf einem glatten Glassubstrat bei ver-
schiedenen aulleren Einflussen zu messen und die reale Kontaktflache zu bestim-
men (Aufbau siehe Abbildung 3.4). Dazu wurde die zu messende Haftstruktur mit
den Fibrillen nach unten an der jeweiligen Kraftmessdose befestigt. Auf der Gegen-
seite der Kraftmessdose, also am unteren Teil der Prifmaschine, wurde ein x-y-
Verschiebetisch montiert auf dem sich ein 6-¢-Goniometer (MOGO, Owis, Staufen
im Breisgau, Deutschland) befand. Auf dem Goniometer war ein Kubus verschraubt,
auf dem wiederum im oberen Teil ein rundes Glassubstrat mit einem Durchmesser
von 130 mm und einer Dicke von 10 mm montiert war. Um das Glassubstrat herum
waren mehrere LEDs (YULED Everen, Lindlar, Deutschland) befestigt. Diese die-
nen dazu, mit Hilfe frustrierter Totalreflexion die Kontaktflache der Fibrillen mit dem
Glassubstrat in situ sichtbar zu machen. Dazu wird das Licht der LEDs durch die
Seitenwande in das Glassubstrat eingekoppelt und an der jeweiligen Glas-Luft-
Grenzflache totalreflektiert. Kommt nun die Haftstruktur in Kontakt mit dem Glas-
substrat, wird das Licht an der Grenzflache zwischen dem Glas und der jeweiligen
Fibrille gestreut, wodurch ein heller Punkt sichtbar wird. Um dieses Licht aufnehmen
zu kénnen, wurde unterhalb des Glassubstrats ein Spiegel in einem Winkel von 45°
und davor eine Digitalkamera (DMK 33GX236, The Imaging Source Europe GmbH,
Bremen, Deutschland) befestigt. Die Kamera hatte eine zeitliche Auflésung von
50 Hz und eine laterale Aufldsung von 1.920 x 1.200 Pixel, bei einer Pixelgroe von

2,8 ym x 2,8 ym.

Um den Einfluss des Luftdrucks auf das Abloseverhalten testen zu kdnnen, wurde
zusatzlich zwischen das Glassubstrat und der oberen Halterung der Prifmaschine
ein Edelstahlrohr mit einem Wellbalg montiert. An das Rohr wurde ein T-Stlick mit
einer Membran-Vakuumpumpe und Druckmessrohre befestigt. Uber die Pumpe

konnte ein Druck zwischen 1 mbar und Atmospharendruck erreicht werden.
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Abbildung 3.4. Versuchsaufbau. Zugprifmaschine mit optischer in situ Beobach-
tung der Kontaktflache. Am oberen Teil der Maschine ist die Kraftmessdose befes-
tigt, an der kopfuber mit Hilfe einer speziell angefertigten Probenaufnahme die
Haftstruktur befestigt werden konnte. Am unteren Teil befindet sich ein x-y-Ver-
schiebetische, auf dem ein 8-#-Goniometer installiert wurde. Auf diesem wurde wie-
derum der in situ Aufbau montiert, der aus einem Glassubstrat, LEDs und einer
Kamera, die zur Aufnahme der Videos diente, bestand.

3.3 Korrelative Adhasionsmessungen

Um die Ablésemechanismen der einzelnen Fibrillen in einem Verbund und deren
Einfluss aufeinander zu untersuchen, wurden die Adhasionsmessungen in Kombi-
nation mit optischen in situ Untersuchungen der Kontaktflache durchgefihrt. Dazu
wurde die Probe mit einer Geschwindigkeit von 1 mm/min in Kontakt mit dem Sub-
strat gebracht, bis eine Kompressionskraft von F = —1N erreicht war. Nach Errei-
chen dieser Kraft, wurde — je nach Experiment — an der Probe mit Geschwindigkei-
ten zwischen 0,5 mm/min und 10 mm/min gezogen. Wahrend der Messung zeich-
nete die Maschine die Zeit, den zurtuckgelegten Weg und die Kraft auf (siehe Kraft-
Zeit Kurve Abbildung 3.5 und Abbildung 3.6 oben rechts). Die grofdte erreichte
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positive Kraft ist dabei die Haftkraft, die als wichtige KenngroRRer einer Haftstruktur

angegeben wird.

Wahrend dieser Messungen wurde aul3erdem ein Video der Kontaktflache zwi-
schen Haftstruktur und Glassubstrat aufgezeichnet (siehe Abbildung 3.6 unten
links). Dieses ist zunachst schwarz, sobald die Probe jedoch in Kontakt mit dem
Substrat kommt, wird das helle Streulicht sichtbar, welches genau die Kontaktflache
der einzelnen Fibrillen mit dem Substrat verdeutlicht. Diese Kombination macht es
zu jedem Zeitpunkt der Messung moglich, die Anzahl der Fibrillen in Kontakt und
gleichzeitig die aktuelle Gesamtkraft zu ermitteln. AuRerdem kann bestimmt wer-
den, welches Risswachstum jede einzelne Fibrille aufweist und wie lange das Riss-
wachstum dauert. Da jedoch die Prufmaschine keinen Trigger flir den Beginn der
Messung ausgeben konnte, mussten Kraft-Weg-Messungen und Kontaktflachen-

Videos zeitlich korreliert werden. Die Methode dazu wird in Kapitel 3.4 beschrieben.

force
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micropatterned
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Abbildung 3.5. Schematische Abbildung der korrelativen Messungen. Die linke
Seite zeigt schematisch den Versuchsaufbau. Das Licht einer LED wird in das Glas-
substrat gekoppelt und in diesem totalreflektiert. Kommen die Fibrillen in Kontakt
mit dem Substrat wird das Licht gestreut und helle Flachen werden sichtbar. Eine
Reihe von Bildern der Kontaktflache sind unten rechts dargestellt. Oben rechts be-
findet sich die dazugehdrige Kraft-Zeit Kurve.
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3.4 Bildanalyse

Die Bildanalyse und die Korrelation der Videos mit den Kraft-Weg-Messungen wur-

den in verschiedenen Schritten durchgeflhrt.

Detektion der einzelnen Fibrillen

Zunachst wurden die Videos in die Software ImagedJ geladen und mittels eines
Grenzwerts in der Helligkeit binarisiert. AnschlieRend wurde das ,,Analyze Particle”
Tool von Fiji verwendet [53]. Dieses Hilfsprogramm eignet sich dazu, einzelne helle
Objekte zu detektieren, lokalisieren und zu zahlen. Dazu wird zu Beginn die zu er-
wartende Grolle der Objekte in Pixel? und die Zirkularitat (eine Zirkularitat von 1,0
bedeutet einen perfekten Kreis; wenn sich der Wert 0 nahert, zeigt er ein zuneh-
mend langeres Polygon an) vorgegeben, in der sich die gesuchten Objekte befin-
den. Da der Durchmesser der Kontaktflache der Fibrillen im Mittel 21,5 pix betrug,
wurde als Grenzwert der zu suchenden Objekte eine GrofRe von 200 bis 600 pix?
angegeben. Durch diese Wahl der Grolde sind Fibrillen mit Defekten bei der Detek-
tion miteingeschlossen, wahrend kleinere Bilddefekte nicht mitbertcksichtigt wer-
den. Nach Anwendung dieses Auswerteprogramms wurde automatisch eine Liste
erstellt mit den x- und y-Werten des Schwerpunktes der detektierten Kontaktflachen
und der Zeiten, in der dieser Kontakt jeweils im Video sichtbar war. Diese Tabelle
wurde exportiert und in einem weiteren Schritt mit einem MATLAB-Programm

(MathWorks, MA, USA) ausgewertet.

Korrelation der Kraftwerte mit der ermittelten Anzahl an Fibrillen in Kontakt

Da bei der Analyse durch Imaged in jedem einzelnen Bild die Kontaktflache separat
analysiert wurde, ergaben sich leicht abweichende Schwerpunkte der x-y-Koordina-
ten der einzelnen Fibrillen (2 pix). Um im Folgenden zu analysieren welche Koor-
dinaten zu einer einzigen Fibrille gehdren und wann diese genau in Kontakt war,
wurde die Tabelle mit Hilfe eines MATLAB-Programms analysiert und zusammen-
gefasst. Dabei wurden die jeweiligen Koordinaten in Cluster eingeteilt und sowohl
das erste als auch das letzte Bild ermittelt, in dem die Fibrille in Kontakt waren.
Artefakte, die deutlich aul3erhalb des Arrays lagen, konnten zudem herausgefiltert
werden. In einem weiteren MATLAB-Programm wurden nun die Daten der Bildaus-

wertung mit den Messungen der Zugprifmaschine korreliert. Dabei wurde in den
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Tabellen der optischen Kontaktanalyse das letzte Bild ermittelt in denen noch eine
Fibrille in Kontakt mit dem Substrat war. In der Kraft-Weg-Zeit-Messung wurde der
Zeitpunkt erfasst, in dem die Kraft unter einen Wert von 0,02 N fiel. Da sich die letzte
Fibrille in Kontakt abrupt und nicht graduell abloste, konnte dort ein eindeutiger
Schwellwert ausgemacht werden. Dieser Abriss eignete sich damit gut fiir die Uber-

lagerung von Bildanalyse und Kraftwerten.

Zudem wurde in diesem Programm der Verfahrweg der Prifmaschine um das Pro-
dukt aus Kraft und Maschinensteifigkeit korrigiert. Da das System eine begrenzte
Steifigkeit besitzt und sich zusatzlich zur Probe verformt, muss diese Verformung
abgezogen werden, um genaue Werte fur die Kraft in Abhangigkeit des Verfahrwe-

ges zu erhalten.

Im Laufe dieser Arbeit wurden zwei verschiedene Kraftmessdosen mit 10 N und
50 N Maximalkraft verwendet. Die Maschinencompliance lag bei 37,5 um/N fur die
10 N Kraftmessdose bzw. bei 7,18 um/N fir die 50 N Kraftmessdose.

Mit Hilfe des Programms wurden schlie3lich zwei Tabellen erstellt. Eine Tabelle ent-
hielt Weg, Zeit, Kraft, die Anzahl der Fibrillen in Kontakt und die dazugehdrigen
Bildnummern im Video. Die zweite Tabelle beinhaltete die jeweiligen x- und y-Koor-
dinaten der Fibrillen im Video und die dazugehdrigen Nummern der Bilder, in denen
die Fibrille sowohl zum ersten Mal, als auch zu letzten Mal Kontakt mit dem Substrat
hatte. Diese Ergebnisse ermdglichen es nun genau anzugeben, wie viele Fibrillen
zu welchem Zeitpunkt, bzw. bei welcher Kraft in Kontakt sind und wo die einzelnen

Fibrillen lokalisiert sind.

Analyse des Wachstums der Grenzflachenrisse

Ein drittes MATLAB-Programm wurde entwickelt, um zusatzlich eine Analyse der
Rissart, mit der sich jede einzelne Fibrille abldst, durchzufihren. Hierzu wurden die
Videos zusammen mit den schon bestimmten x- und y-Koordinaten importiert und
analysiert. Um die Analyse zu verkurzen, wurden allein der Filmausschnitt zwischen
der maximalen kompressiven Vorkraft und dem letzten Ablésen einer Fibrille unter-

sucht, die durch die vorherige Analyse schon bekannt waren.
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Es wurden flur die Analyse vorher drei verschiedene Arten des Risswachstums de-
finiert. Zum einen die sogenannten center cracks, bei denen es sich um Risse han-
delt, die ihren Ursprung in der Mitte der Fibrille unterhalb des Stempels haben (siehe
Abbildung 3.6 b grauer Kasten). Von dort breitet sich der Riss radial nach aul3en
aus, bis die Fibrille komplett abgelost ist. Als zweite Rissart wurde der sogenannte
edge crack definiert, bei dem der Riss am Rand des sogenannten mushrooms be-
ginnt. Von hier breitet sich der Riss einmal komplett durch die Kontaktflache der
Fibrille mit dem Substrat aus (siehe Abbildung 3.6 b roter Kasten). Als letzte Riss-
art wurde der sogenannte fast crack definiert. Hierbei handelt es sich um Risse, die
mit der zeitlichen Auflésung von 50 fps der Kamera nicht aufgeldst werden konnten
und bei denen nur spekuliert werden kann, um welche Art von Risswachstum es

sich handelt.

Um die jeweiligen Risse zu identifizieren, wurde zunachst der Schwerpunkt der zu
einer Fibrille gehdérenden hellen Pixel bestimmt. Danach wurde der Grauwert der
einzelnen Pixel jeder Fibrille betrachtet. Anderte sich der Grauwert und war diese
Anderung mehr als zwei Bilder hintereinander detektierbar, wurde dies als Start-
punkt eines Risswachstums identifiziert. Wurde die Anderung des Grauwertes mit
den Koordinaten (x.rqck, Yerack) SOWeit vom Schwerpunkt der Fibrille (x,y) entfernt
detektiert, dass der Abstand gerade dem Radius r der Fibrille entsprach (£ 2 pix),
dann wurde dieser als edge crack klassifiziert. Wurde der Unterschied nahe dem
Schwerpunkt ermittelt und breitete sich diese Anderung zirkular von der Mitte zum

Rand aus, erfolgte eine Detektion des Risses als center crack

|xcrack - xfibrillel < Tpix & |ycrack - yfibrillel < Tpix

Befand sich kein weiteres Bild zwischen erster Detektion des Ablésens und dem
kompletten Ablésen fand eine Erfassung des Risses als fast crack statt, bei dem

das Risswachstum mit der Auflésung der Kamera nicht zu erkennen war.
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Abbildung 3.6. Adhasionsmessungen mit in situ Beobachtung des Anhaftens
und Ablosens. (a) Schematische Abbildung des experimentellen Aufbaus. Eine
mikrostrukturierte Probe (blau) ist in Kontakt mit einem nominell flachen Glassub-
strat. Das Prinzip der frustrierten Totalreflexion wird genutzt, um die individuellen
Kontakte zu visualisieren: Das Licht wird nur in den Bereichen gestreut, in denen
die Fibrillen Kontakt mit dem Substrat haben. Die Probe und die Kraftmessdose sind
in einer Vakuumkammer befestigt. (b) Die Dunkelfeldaufnahme zeigt die individuel-
len Kontakte der Probe mit dem Substrat. Die Grofdaufnahmen auf der linken Seite
zeigen zwei Rissarten, die zur Ablésung der Probe fiihren. (c) Korrelation der Haft-
kraft (schwarze Kreise) mit der normierten Anzahl an Fibrillen in Kontakt (rote
Kreise). Die gestrichelte Linie verdeutlicht die Anzahl an Fibrillen in Kontakt zum
Zeitpunkt der maximalen Haftkraft. (d) Spannung (Kraft pro realer Kontaktflache)
als Funktion des Verfahrweges der Prifmaschine. Der orangefarbene Punkt gibt die
Verschiebung an, an der die maximale Haftkraft erreicht wurde. Die gerade durch-
gezogene Line dient als Orientierung und verdeutlicht eine Abweichung vom linea-
ren Spannungsanstieg. (c, d) Messdaten eines Adhasionstests an einer glatten
Probe gemessen bei Atmospharendruck und einer Abzuggeschwindigkeit von
0,5 mm/min. Druckkrafte und Druckspannungen wurden als positive Werte darge-
stellt.
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Mechanismen bei der Ablésung eines Verbundes aus mikrostrukturierten Haftstrukturen

4 Mechanismen bei der Ablosung eines Verbundes
aus mikrostrukturierten Haftstrukturen

4.1 Ablosemechanismen adhasiver Strukturen mit mushroom-
Geometrie bei verschiedenen Luftdricken

Die Inhalte dieses Kapitels wurden bereits publiziert bei Advanced Functional Ma-
terials: Verena Tinnemann, Luissé Hernandez, Sarah C. L. Fischer, Eduard Arzt,
Roland Bennewitz and René Hensel: “In-situ observation reveals local detachment

mechanisms and suction effects in micropatterned adhesives”, 2019.

Alle Autoren haben an der Konzeption der Publikation mitgewirkt. Verena Tinne-
mann hat die Experimente und die Datenanalyse durchgefihrt. Sarah Fischer und
Verena Tinnemann haben die Programme flr die Korrelation von Videos und Adha-
sionsmessungen entwickelt. Verena Tinnemann schrieb das Manuskript mit Hilfe

von René Hensel, Roland Bennewitz und Eduard Arzt.

Die Autoren moéchten Martin Schmitz und Werner Schneider fur die Realisierung

des in situ-Aufbaus danken.

411 Einleitung

Innovative pick-and-place Technologien sind derzeit von gro3em Interesse fur die
fortscheitende industrielle Automatisierung und Robotik [54]. Inspiriert von den ein-
zigartigen Eigenschaften mikrostrukturierter Oberflachen in der Natur werden der-
zeit neue Lésungen flr die Handhabung empfindlicher und miniaturisierter Objekte
auch in Umgebungen wie zum Beispiel Vakuum erforscht [49], [55]-[59]. Dabei wur-
den in den letzten Jahren verschiedene Geometrien der Haftstrukturen [26], [35],
[36], [60] entwickelt und erforscht. Unter den verschiedenen Designs besitzen die
sogenannten mushroom-férmigen Strukturen eine aufl’ergewdhnlich hohe Haftkraft
[61]-[63]. Es konnte gezeigt werden, dass ihre Haftkraft, also die Kraft zum Ablésen
der Haftstrukturen von ihrem Untergrund um eine GréRenordnung héher war als bei
nicht optimierten flachen Saulenstrukturen [26], [33], [64]-[66]. Dabei wird die Haft-
kraft insbesondere durch die Reduzierung von Spannungssingularitaten an den
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Randern der einzelnen Saulen durch die mushroom-Geometrie erhéht [30], [34],
[39], [67]. Daruber hinaus beeinflusst die Grenzflachenspannungsverteilung den
Ablésemechanismus, da die Rissbildung und -ausbreitung durch die lokale Span-
nung beeinflusst wird [30], [68]. In der Publikation von Heepe et al. wird die Riss-
ausbreitung einzelner Mikrostrukturen mit mushroom-Geometrie mit einer Hochge-
schwindigkeitskamera untersucht [33]. Dabei wurde gezeigt, dass die Ablosung
hauptsachlich durch sogenannte center cracks induziert wird, bei denen es sich um
eine radiale Rissausbreitung handelt, die in der Mitte unter dem jeweiligen Stempel
der Haftstruktur beginnt. Die Kavitat, an der das Risswachstum beginnt, konnte
auch bei wiederholten Adhasionsexperimenten immer an kleinen schon existieren-
den Defekten an der Grenzflache lokalisiert werden. Die meisten theoretischen und
experimentellen Untersuchungen zum Einfluss der Geometrie solcher Haftstruktur-
spitzen wurden an einer einzelnen Struktur durchgefiihrt und nicht an einem Ver-
bund aus mehreren Strukturen. Dabei kdnnen zusatzliche Einflisse wie die elasti-
sche Kopplung zwischen benachbarten Fibrillen Uber die Tragerschicht oder mogli-
che fabrikationsbedingte Variationen in der Haftkraft der einzelnen Fibrillen im Ver-
bund, nicht berucksichtigt werden [38], [39], [62].

Es ist umstritten, welchen Einfluss der Saugnapfeffekt bei den mushroom-férmigen
Strukturen hat. In einer Publikation von Davies et al. wird berichtet, dass der Saug-
napfeffekt bis zu 25 % zur Haftkraft beitragt, wobei der Spitzendurchmesser der Fib-
rillen in diesen Experimenten 8 um betrug [69]. Im Gegensatz dazu berichten Hen-
rey et al., dass es beim Vergleich von Adhasionsmessungen bei einem Druck von
10-° mbar und Atmosphérendruck keinen Saugnapfeffekt gibt [47]. Ebenso schrei-
ben Sameoto et al., dass der Saugnapfeffekt bei Haftstrukturen mit einem Fibrillen-
durchmesser unter 17 ym vernachlassigbar ist [46]. Dabei geben sie an, dass Struk-
turen, bei denen die mushroom-Spitze viel groRer ist als der Durchmesser des
Stempels, vom Saugnapfeffekt profitieren. Dies begriinden sie mit einer erhdhten
Wahrscheinlichkeit, dass sich center cracks bilden, welche Voraussetzung fur die
Bildung eines Saugnapfeffektes sind. Heepe et al. berichten von einem Anteil des
Saugnapfeffektes von 10 % flr Mikrostrukturen mit einem Spitzendurchmessen von
50 ym, der jedoch von der jeweiligen Ruckzugsgeschwindigkeit abhangt [48].

Purtov et al. untersuchten schaltbare Haftstrukturen im Vakuum, wobei sie Mikro-

46



strukturen mit einem Durchmesser von etwa 600 um verwendet haben [49]. Sie er-
reichten einen Saugnapfanteil von etwa 30 %. Dieser vergleichsweise hohe Beitrag
des Saugnapfeffektes scheint mit der Spitzengré3e der Fibrillen im Vergleich zu den
anderen Publikationen zu tun zu haben, wobei der Beitrag in einer ahnlichen Gro-

Renordnung liegt wie die deutlich kleineren Strukturen bei Davies et al. [69].

In diesem Kapitel der Arbeit werden die Ergebnisse der Untersuchungen von Abl6-
semechanismen der mikrostrukturierten Haftstrukturen beschrieben. Es wurden Ar-
rays einer Grof3e von 236 Einzelstrukturen, die eine mushroom-Geometrie besa-
Ren, untersucht. Die Experimente wurden bei verschiedenen Luftdriicken durchge-
fuhrt, um den Einfluss des Saugnapfeffektes bei der Ablésung der einzelnen Kon-
takte zu Uberprufen. Dazu wurde eine optische Mikroskopiemethode etabliert, die
auf dem Prinzip der frustrierten Totalreflexion basiert, um den Kontakt einzelner
Strukturen mit Substrat sichtbar zu machen und die jeweilige Rissart wahrend des
Ablésens zu identifizieren. Gleichzeitig wurden die jeweiligen Haftkrafte gemessen

und mit der Anzahl an Fibrillen in Kontakt korreliert.

41.2 Material und Methoden

Die Herstellung der Proben kann Kapitel 3.1 entnommen werden. Fir die Versuche
in diesem Kapitel wurden eine glatte und eine raue Probe verwendet. Der genaue

experimentelle Aufbau kann Kapitel 3.2 entnommen werden.

4.1.3 Ergebnisse

Die mikrostrukturierten Haftstrukturen wurden durch die Abformung aus einer Alu-
miniumform erfolgreich hergestellt (Abbildung 3.2 a). Die Polydimethylsiloxan-Pro-
ben zeigten dabei aufgrund der zum Prapolymer dazugegebenen Pigmente eine
gleichmalige blaue Farbe (Abbildung 3.2 b). Dieser Prozessschritt war notwendig,
da im Falle transparenter PDMS-Strukturen das gestreute Licht in den Stempel der
Struktur eingekoppelt und so ausschlie3lich der Kontakt des auReren Randes der
Fibrillenspitze sichtbar wurde, nicht aber die gesamte Kontaktflache unterhalb des
Stempels. Die Abmessungen der Haftstrukturen wurden mit Hilfe elektronenmikro-
skopischer Aufnahmen (FEI Quanta FEG 250, Thermo Fischer Scientific Inc.,
Waltham, USA) bestimmt (Abbildung 3.2 b). Die mushroom-férmigen Spitzen be-

fanden sich an einem sich verjungenden Stempel, der einen Durchmesser zwischen

47



400 und 450 ym hatte. Der Durchmesser der Spitze betrug 710 £ 15 ym. Ein paar
der Strukturen (weniger als 10 %) wiesen keine intakte Spitze auf, was hauptsach-
lich darauf zurtckzufuhren ist, dass Spitzen beim Entformen abrei3en. Die einzel-
nen Strukturen waren quadratisch angeordnet mit einem Abstand der Mittelpunkte
von 1.340 uym. Die Aluminiumform war am Boden durch einen PET-Film verschlos-
sen, der wahrend der Herstellung der Haftstrukturen als Gegenflache zu den Fibril-
lenspitzen diente. Die Topografie des Films wurde dadurch auf die Oberflache der
Spitzen Ubertragen (siehe Abbildung 3.2). Es wurden zwei PET-Folien mit unter-
schiedlichen Rauigkeiten verwendet. Die mittlere quadratische Hohe, welche aus
AFM Messungen und der Analyse mit Hilfe des Surface Topography Analyzers [70]
ermittelt wurde, betrug fur die Probe, die im Weiteren als glatt bezeichnet wird,
h,ms = 20 nm und flir die im Weiteren als rau bezeichnete Probe h,,,; = 37 nm
(siehe Abbildung 3.2 d). Der Hurst-Exponent beider Proben war ungefahr 1, was
auf eine fraktale Oberflachentopografie hinweist [71]. Beide Proben zeigten eine
Oberflachenrauigkeit im Nanometerbereich, wobei die Rauigkeit der ,rauen” Probe

fast doppelt so hoch war wie die der ,glatten“ Probe.

Der Kontakt zwischen den adhasiven Strukturen und des Glassubstrats fuhrte nur
dann zu Lichtstreuung, wenn der Abstand weniger als die Halfte der Wellenlange
des einfallenden Lichts betrug, d. h. weniger als etwa 300 nm. Folglich konnten De-
fekte und Risse entsprechender Grélie beobachtet werden (siehe Abbildung 3.6 b
und Abbildung 4.4 a). Abbildung 3.6 c zeigt exemplarisch die Korrelation der Kraft
(schwarze Kurve) mit der normierten Anzahl von Fibrillen in Kontakt (rote Kurve) zu
jedem Zeitpunkt wahrend des Abziehens. Alle Strukturen waren in Kontakt mit dem
Substrat bei einer vorgegebenen kompressiven Vorkraft von 1 N. Dabei adharierten
alle Einzelstrukturen innerhalb eines Verfahrweges von 30 um, d. h. nur 2 % der
Fibrillenhdhe, was eine hohe Homogenitat der Strukturen zeigt und verdeutlicht,
dass die Korrektur des Kippwinkels zwischen Probe und Substrat erfolgreich war.
Wenn die Probe mit einer Geschwindigkeit von 0,5 mm/min abgezogen wurde,
konnte eine maximale Haftkraft von 6 N gemessen werden (orangener Punkt). Je-
doch begannen sich schon einzelne Strukturen bei geringen Zugkraften abzuldsen,
was dazu fuhrte, dass bereits 30 % der Fibrillen bei der maximalen Haftkraft abge-

[6st waren.
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Die zeitliche Entwicklung der Normalspannung wahrend der Adhasionsmessung
wurde durch Division der Kraft durch die reale geometrische Kontaktflache, d. h.
durch das Produkt aus der Anzahl der Fibrillen in Kontakt und der Kontaktflache
einer einzelnen Fibrille, bestimmt (Abbildung 3.6 d). Es wurde mit dem Abziehen
der Probe begonnen, sobald die maximale kompressive Vorkraft erreicht war, d. h.
die maximale negative Kraft bzw. Spannung. Die Spannung stieg dabei mit zuneh-
mendem Verfahrweg nahezu linear an, die Steigung der Kurve nahm lediglich leicht
ab. Die Streuung in den Spannungswerten kurz vor dem endgultigen Ablosen der
Struktur vom Substrat hangt mit dem grof3en Fehler zusammen, der sich beim Be-
rechnen der Spannung ergibt, da die Anzahl der Fibrillen immer weiter abnimmt und
somit am Ende durch sehr kleine Werte dividiert wird. Abbildung 3.6 d zeigt, dass
die durchschnittliche Spannung zum Zeitpunkt des Ablosens der einzelnen Struktu-
ren innerhalb eines Arrays breit streut. Unter Berlcksichtigung der Homogenitat der
Probe, welche in den REM Bildern und durch die geringe Abweichung in den An-
haftungszeitpunkten der einzelnen Spitzen gezeigt werden konnte, lasst sich
schlussfolgern, dass es tatsachlich einen grofden Unterschied in der individuellen
Haftkraft der einzelnen Fibrillen des Arrays gibt, die zwischen 20 kPa und 180 kPa
variiert. Weitere Untersuchungen (siehe Kapitel 4.2) zeigen zudem, dass die Mes-
sungen bei verschiedenen Zugspannungen angehalten werden kénnen und sich
eine unterschiedliche Anzahl an Fibrillen abldst. Die Fibrillen 16sen sich immer kurz
nach dem Anhalten der Maschine ab, Haltezeiten von zwei Stunden fihren zu kei-
ner weiteren Ablosung der Fibrillen. Diese Ergebnisse unterstitzen die Beobach-
tung, dass sich die Fibrillen in ihrer Haftfestigkeit stark unterscheiden. Dies steht im
Widerspruch zu der Ublichen Annahme, dass alle Fibrillen innerhalb eines Arrays

mit der gleichen Festigkeit haften.

49



2004 smooth specimen
B rough specimen
180 1 Il no coupling (random)
Il strong coupling (wave)
160 -
140
€
g 1204
S 1001
804
60 4
40
20 -
04
0 1 2 3 4 5 6 7 8
number of detached neighbors
b T T ¥ T ¥ T v T

smaoth s;necim(len
8 - = rough specimen . . wemme, ma s i

4 no coupling (random)
+ strong coupling (wave) s« o, e mepgpemp bt
6 " Ly 1 A TR P B
L Sl TRV N T Tl T /o
e YD v W .
AELEDW O P 1 SRV W S
2] WAMIAD sadlaate ne st ee o .
LY P YREVY TPRTE N
0 1 | TV SR W B at® -

number of detached neighbors
S

0 50 100 150 200 250
sequence of detachment

Abbildung 4.1. Einfluss der Anzahl schon abgeloster Nachbarn auf das Ablo-
sen einzelner individueller Fibrillen. (a) Histogramm, welches die Anzahl an
schon abgelosten nachsten Nachbarn vom Substrat zeigt, bevor sich eine be-
stimmte Fibrille ablost. Werte fur Experimente an der glatten (griin) und der rauen
(rot) Probe werden mit zwei Grenzfallen verglichen, welche als zufallige Abldsung
ohne Kopplung durch die elastische Tragerschicht (blau) und als eine Ablosewelle
mit starker Kopplung (schwarz) berechnet wurden. (b) Anzahl der abgeldsten Nach-
barn in der Reihenfolge der Ablésung flr die glatte (grine Quadrate) und raue (rote
Punkte) Probe im Vergleich zu den beiden berechneten Grenzfallen mit starker
(schwarze Diamanten) und ohne Kopplung (blaues Dreieck). Beide Analysen wur-
den fur eine Messung bei einer Abldsegeschwindigkeit von 10 mm/min und bei At-
mospharendruck durchgefuhrt.

Abbildung 4.1 gibt Aufschluss daruber, wie viele benachbarte Fibrillen sich bereits
abgeldst haben, wenn sich eine weitere bestimmte Fibrille vom Substrat abldst. In
dem betrachteten Array hat jede Fibrille acht nachste Nachbarn, aul3er denjenigen,
die sich am Rand oder einer Ecke befinden, wo die Mindestanzahl an nachsten
Nachbarn funf bzw. drei betragt. Abbildung 4.1 (a) zeigt ein gleichmaRig verteiltes

Histogramm der Anzahl bereits abgeldster benachbarter Fibrillen, sowohl fur die
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glatte als auch flr die raue Probe. Abbildung 4.1 (b) verdeutlicht die Entwicklung

der abgeldsten Nachbarn fur den laufenden Gesamtabldseprozess der Haftstruktu-

ren. Sowohl fur die glatte als auch fur die raue Probe beginnt der Abloseprozess mit

einer Fibrille, bei der sich zuvor noch keine Nachbarn abgel6st haben. Danach steigt

die Anzahl stetig bis sie schlieRlich bei den letzten Strukturen abschliel3end acht

abgeloste Nachbarn betragt.

Dieses Ergebnis wurde im Folgenden mit zwei Grenzfallen verglichen:

(i)

(ii)

Es gibt eine starke Kopplung zwischen den einzelnen Fibrillen Uber die elas-
tische Tragerschicht auf der Rickseite, welche zu einer wellenférmigen
Ausbreitung der Abldsung flhrt, die durch das gesamte Array propagiert. In
diesem Fall |6st sich jede einzelne Haftstruktur erst dann ab, wenn sich zu-
vor vier seiner nachsten Nachbarn abgeldst haben, was zum einen in Ab-
bildung 4.1 (a) als Peak im Histogramm zuerkennen ist und zum anderen

in Abbildung 4.1 (b) als konstante Anzahl von vier Nachbarn.

Der zweite Grenzfall besteht darin, dass es gar keine Kopplung zwischen
den einzelnen Strukturen gibt und die Reihenfolge des Ablésens als kom-
plett zufallig angenommen wird. Die gleichmaRige Verteilung abgeloster
Nachbarn im Histogramm, welche sich flir diesen Fall ergibt, ahnelt der der
experimentellen Ergebnisse sehr. Wir schlieRen daraus, dass die Ablose-
reihenfolge sowohl fur die glatte als auch fur die raue Probe nicht durch
elastische Kopplung zustande kam, sondern bezogen auf die Geometrie
zufallig war. Die breite Verteilung in der Haftkraft der einzelnen Fibrillen hat
einen weit grofReren Einfluss auf die Ablosereihenfolge als mdgliche Korre-
lationseffekte, die durch die Kopplung Uber die elastische Tragerschicht her-

vorgerufen werden kdnnen.
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Abbildung 4.2. Ergebnisse der Adhasionsmessungen fir mushroom-formige
Fibrillen mit glatten und rauen Oberflachen bei verschiedenen Luftdriicken.
(a) Kraft als Funktion der normierten Anzahl an Fibrillen in Kontakt mit dem Substrat.
Negative und positive Krafte stellen Druck- bzw. Zugkrafte dar. Die geflllten Sym-
bole zeigen die Ergebnisse flr die glatten und die ungefillten Symbole die Ergeb-
nisse fur die rauen Proben. Die orangefarbenen Sterne heben die maximale Haft-
kraft hervor. Der Luftdruck wurde verandert zwischen Atmospharendruck (schwarz),
100 mbar (rot) und 1 mbar (blau). Die Ablésegeschwindigkeit betrug 10 mm/min.
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(b, ¢) Unterschiede in der Reihenfolge der Ablésung zwischen Messungen bei ver-
schiedenen Luftdricken fur (b) eine glatte und (c) eine raue Probe. Die Differenz
aus der Reihenfolge, in der sich die Fibrillen abgeldst haben, wurde berechnet, in
dem die Reihenfolge bei 100 mbar (schwarz) und die bei 1 mbar (rot) von der fur
1.000 mbar erhaltenen Reihenfolge subtrahiert und die Reihenfolge bei 1 mbar von
der bei 100 mbar (blau) subtrahiert wurde.

Die Ergebnisse der Adhasionsmessungen bei unterschiedlichem Luftdruck sind in
Abbildung 4.2 a dargestellt. Dabei sind die Krafte als Funktion der normierten An-
zahl an Fibrillen, die sich in Kontakt mit dem Substrat befinden, aufgetragen. Bei
der Reduktion des Luftdrucks von 1.000 mbar zu 1 mbar nahm bei Messungen an
der glatten Probe die maximale Haftkraft um 20 % ab und nochmals um 3,5 % bei
einer weiteren Reduktion von 100 mbar auf 1 mbar. Die maximalen Haftkrafte der
rauen Probe zeigen einen deutlich geringeren Einfluss des Luftdrucks. Hier ergibt
sich im Vergleich bei einer Druckverminderung von 1.000 mbar zu 1 mbar nur eine
Reduktion der Kraft um 6 %. Bei allen untersuchten Luftdriicken betragt die maxi-
male Haftkraft der rauen Probe zwischen einem Drittel bzw. der Halfte weniger als
bei der glatten Probe. Die normierte Anzahl an Fibrillen im Kontakt beim Erreichen
der maximalen Haftkraft schwankte, sowohl fur die glatte als auch fur die raue

Probe, leicht zwischen 0,75 und 0,70 und war dabei unabhangig vom Luftdruck.

Man beachte dabei, dass die Formen der jeweiligen Kurven in Abbildung 4.2 a sehr
ahnlich sind, was bedeutet, dass der Verlauf des Ablosens der einzelnen Fibrillen
sehr ahnlich und unabhangig vom Luftdruck ist. Um diese Beobachtung weiter zu
Uberprifen, wurde die Ahnlichkeit in der Reihenfolge der ablésenden Fibrillen zwi-
schen den einzelnen Messungen quantifiziert: Die einzelnen Strukturen wurden
nacheinander in der Reihenfolge ihres Abldsens vom Substrat bei Atmospharen-
druck nummeriert. Die Indizes, die auf die gleiche Weise bei den Messungen bei
100 und 1 mbar ermittelt wurden, wurden dann von der anfanglichen Reihenfolge
bei 1.000 mbar abgezogen (Abbildung 4.2 b, ¢). Die Standardabweichung (sd), die
fur die verschiedenen Abldsesequenzen bei verschiedenen Luftdricken ermittelt
wurde, gibt dann ein MaR fiir die Ahnlichkeit der Reihenfolge an. Fir die glatte Probe
ergab sich eine Standardabweichung von sd = 0,11 beim Vergleich der Reihenfolge
bei 100 mbar zu 1.000 mbar und sd = 0,12 fur 1 mbar im Vergleich zu 1.000 mbar.

Bei reduziertem Luftdruck (1 mbar verglichen mit 100 mbar) war die Ablosereihen-
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folge mit einer Standardabweichung von sd = 0,04 &hnlicher. Hohere Standardab-
weichungen ergaben sich fur die raue Probe: sd = 0,21 und sd = 0,22 fur 100 mbar
bzw. 1 mbar verglichen mit 1.000 mbar. Bei dem Vergleich der Messungen bei 100

mbar und 1 mbar ergab sich eine Standardabweichung von sd = 0,10.

Abbildung 4.3 a zeigt den Einfluss der Ablosegeschwindigkeit auf die maximale
Haftkraft bei den verschiedenen Luftdriicken. Generell zeigt sich, dass die Haftkrafte
mit zunehmender Abzugsgeschwindigkeit von 0,5 auf 10 mm/min, groRer werden.
Genauer gesagt, stieg die Haftkraft um 29 % fur die glatte Probe bzw. 42 % fir die
raue Probe. Die Geschwindigkeitsabhangigkeit war fur alle Luftdricke ahnlich. Die
Abweichungen in der Ablésereihenfolge der einzelnen Fibrillen fir die verschiede-
nen Abldsegeschwindigkeiten sind in Abbildung 4.3 b exemplarisch flr die glatte
Probe bei Atmospharendruck dargestellt. Auch hier wurde die Ahnlichkeit in der Ab-
|6sereihenfolge quantifiziert: Die fur die verschiedenen Ablésegeschwindigkeiten er-
haltenen Indizes wurden dabei von der Reihenfolge bei 10 mm/min abgezogen und
verglichen. Die Standardabweichung stieg von sd = 0,04 auf sd = 0,17 mit groRer

werdendem Unterschied in den Geschwindigkeiten.
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Abbildung 4.3. Maximale Haftkrafte als Funktion der Abzugsgeschwindigkeit
und des Luftdrucks. (a) Unterschiede der maximalen Haftkraft bei verschiedenen
Ablésegeschwindigkeiten fur eine glatte (geflllte Symbole) und eine raue (offene
Symbole) Probe bei verschiedenen Luftdriicken. (b) Unterschiede in der Abldserei-
henfolge bei verschiedenen Ablosegeschwindigkeiten gemessen bei der glatten
Probe bei Atmospharendruck. Die Differenz der Ablésereihenfolge der Fibrillen
wurde berechnet, indem die fur die verschiedenen Geschwindigkeiten erhaltenen
Reihenfolgen von der bei 10 mm/min subtrahiert wurde.

Neben der raumlichen und zeitlichen Analyse des Ablésevorgangs der Fibrillen vom
Substrat wurde mit Hilfe der in situ Methode die Art der Rissausbreitung an jeder
einzelnen Struktur charakterisiert: (i) Risse, die an einer Kante der Fibrille anfangen
und sich dann an der Kontaktflache bis zur gegenuberliegenden Seite der Fibrillen-
spitze ausbreiten, sogenannte ,edge cracks“ (roter Kasten Abbildung 3.6). (ii)
Risse, die im Zentrum der Kontaktflache entstehen und sich radial von innen nach
aullen ausbreiten sogenannte ,center cracks® (brauner Kasten Abbildung 3.6). In
Tabelle 4.1 ist die typische Dauer der Rissausbreitung bei einer Abzugsgeschwin-

digkeit von 0,5 mm/min angegeben.
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Unabhangig von Luftdruck und Oberflachenrauigkeit zeigten Fibrillen mit einem
.edge crack” immer schnellere Ablésegeschwindigkeiten als ,center cracks®. Die
mittlere Ausbreitungsdauer lag bei edge cracks zwischen 20 und 80 ms, was einer
Rissausbreitungsgeschwindigkeit von bis zu 20 mm/s entspricht. Im Gegensatz
dazu betrug die mittlere Propagationszeit der center cracks zwischen 30 und
630 ms, was sich auch in einer Differenz von zwei GréRRenordnungen zwischen dem
schnellsten (20 ms) und dem langsamsten (5.240 ms) center crack widerspiegelt.
Mit zunehmender Oberflachenrauigkeit breiten sich die center cracks schneller um
einen Faktor von fast 6 bzw. um den Faktor 3 bei verringertem Luftdruck aus. Dabei
ist zu beachten, dass auf Grund der zeitlichen Auflésung der Kamera der Risstyp
nur dann bestimmt werden konnte, wenn die Rissausbreitung langer als 20 ms dau-
erte, was dem Zeitintervall zwischen zwei Bildern entspricht. Risse, die sich unter

einer Zeit von 20 ms ausgebreitet haben, werden als ,fast cracks* bezeichnet.

Die Ausbreitung der center cracks wurde im Weiteren analysiert, indem der nor-
mierte mittlere Grauwert der einzelnen Kontakte als Funktion der Zeit aufgetragen
wurde (Abbildung 4.4 a). Vor und kurz nach dem Erreichen der maximalen Haft-
kraft breiteten sich die center cracks ungleichmallig aus, was exemplarisch fur Fib-
rille #23 und #60 dargestellt wurde. Nachdem sich der Riss gebildet hat, breitet er
sich radial mit einer Rissgeschwindigkeit von 2 mm/s aus, bevor sich das Riss-
wachstum drastisch verlangsamt, sobald sich der Kontakt unter dem Stempel ab-
geldst hat und nur noch der auf3ere Rand der Spitze in Kontakt ist (Fibrille #23 Ab-
bildung 4.4 a). Uber einen Zeitraum von bis zu 200 ms nahm der Grauwert nur
leicht von 0,4 auf etwa 0,2 ab. In dieser Zeit breitete sich sehr wahrscheinlich die
Kavitat unter dem Stempel in Normalrichtung aus, bevor sich dann die Fibrille kom-
plett ablost. Im spateren Verlauf des Gesamtabldseprozesses, nach Erreichen der
maximalen Haftkraft, breiten sich die center cracks schneller aus. Es zeigt sich keine
zwischenzeitliche Abnahme in der Geschwindigkeit, was sich in einer stetigen Ab-
nahme des normierten mittleren Grauwertes von 1 auf 0 zeigt (Fibrille #125 und
#234). Bei Fibrille #125 fuhrt dies dazu, dass die Ausbildung des center cracks nur
noch in einem einzigen Bild im Video zu erkennen ist. Fibrille #234 zeigt einen fast
crack, die Rissart ist also gar nicht mehr zuzuordnen. Aus der Spannungsdifferenz
dieser Fibrille bei unterschiedlichen Luftdricken und der damit gegebenen Saug-

napfkomponente lasst sich jedoch schliel3en, dass sich eine Kavitat unterhalb des
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Stempels formen muss, wodurch sich vermuten lasst, dass es sich auch bei dieser
Fibrille um einen center crack handelt (sieche Abbildung 4.5). Die Ausbreitungsge-
schwindigkeit, welche aus den Videos entnommen wurde, ist in Tabelle 4.1 aufge-
fuhrt. Nur Risse, deren Risswachstum langer als 20 ms dauerte konnten dabei auf-
gezeichnet werden. Risse, die sich schneller ausbreiteten, konnten im Video nicht

detektiert werden.

Tabelle 4.1. Zeiten fiir die Rissausbreitung von center und edge cracks fur (a)
eine glatte und (b) eine raue Probe bei verschiedenen Luftdriicken. Die Zeiten
wurden fur alle Fibrillen berechnet, die sich eindeutig Uber center oder edge cracks
abgel6st haben. Die Rissausbreitungszeiten werden als Mittelwert (t,,0qn), Stan-
dardabweichung (tsp) und Maximalzeit (t,,4,) dargestellt. Die Abzugsgeschwindig-
keit betrug 0,5 mm/min.

Glatt
. Luftdruck
Rissart (mbar) tmean (MS) tsp (MS) tmax (MS)
Center crack 1000 630 1.020 5.240
Edge crack ' 80 120 560
Center crack 100 170 500 2.480
Edge crack 60 70 440
Center crack 1 120 420 2.440
Edge crack 80 210 1.580
Rau
Rissart Ll{gﬁ;‘:;:k tmean (MS) tsp (ms) tmax (MS)
Center crack 1000 100 110 580
Edge crack ' 80 120 320
Center crack 100 30 10 120
Edge crack 20 10 40
Center crack 1 30 20 140
Edge crack 20 10 40
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In Abbildung 4.4 b-e ist die Anzahl der Fibrillen, die eine bestimmte Form des Riss-
wachstums aufweisen, zusammen mit der ermittelten Gesamtkraft wahrend des Ab-
|0seprozesses als Funktion der Zeit aufgetragen. Zunachst wird das Ergebnis der
glatten Probe bei Atmospharendruck (Abbildung 4.4 b) und 1 mbar Luftdruck (Ab-
bildung 4.4 c) verglichen. Bei Atmospharendruck wurde eine grol’e Anzahl an
gleichzeitig propagierenden center cracks (bis zu 17) beim Erreichen der maximalen
Haftkraft beobachtet, wahrend nur bis zu 3 gleichzeitig propagierende Risse bei
1 mbar beobachtet werden konnten. Die Gesamtzahl der center cracks verringerte
sich von 115 auf 39 bei Verringerung des Luftdrucks, wahrend die Zahl der edge
cracks leicht von 36 auf 48 und die Zahl der fast cracks von 83 auf 147 anstiegt. Zu
beachten ist dabei, dass die groRte Anzahl an fast cracks zum Ende des Abldse-
vorgangs, also nach Erreichen der maximalen Haftkraft, zu beobachten ist. Zu Be-
ginn des Abldseprozesses (zwischen 0,5 und 1 s) I6sten sich hauptsachlich die Fib-
rillen ab, die raumlich ausgedehnte Defekte aufwiesen. Die gleichen Trends wie flr
die glatte Probe wurden auch fur die raue Probe beobachtet. Eine grolde Anzahl von
Fibrillen mit gleichzeitig propagierenden center cracks (bis zu 34) wurde bei Atmo-
spharendruck im Bereich der maximalen Haftkraft beobachtet (Abbildung 4.4 d),
wahrend diese Zahl bei 1 mbar drastisch abnahm (Abbildung 4.4 e). Die Gesamt-
zahl der center cracks verringerte sich von 159 auf 113, was noch eine grof3ere
Anzahl ist als bei der glatten Probe. Die Anzahl der edge und fast cracks stieg von
11 auf 15 bzw. von 64 auf 107.
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Abbildung 4.4. In situ Rissanalyse auf (a) der Ebene einer einzelnen Fibrille
und (b-e) der Ebene des gesamten Arrays. (a) Bildsequenz einzelner Fibrillen
wahrend sie sich vom Substrat ablésen. Die Fibrillennummer stimmt mit der Ablo-
sereihenfolge Uberein.; Die gestrichelte vertikale Linie gibt den Zeitpunkt des Errei-
chens der Haftkraft des Arrays an. Auf der rechten Seite ist die dazugehorige Ent-
wicklung des normierten Grauwertes wahrend des Abldsens gezeigt. Die Werte 1
und 0 stehen fur kompletten Kontakt bzw. komplett abgelésten Zustand. Das
Wachstum der Kavitat in Normalrichtung ist in griin hervorgehoben. (b-e) Anzahl
der Fibrillen, die gleichzeitig propagierende center cracks (rot) und edge cracks
(blau) zu jedem Zeitschritt von 20 ms (entspricht einem Bild im Video) zeigen als
Funktion der Zeit flr eine glatte Probe bei (b) Atmospharendruck und (¢) 1 mbar
und fur eine raue Probe bei (d) Atmospharendruck und (e) 1 mbar. Die durchgezo-
gene schwarze Linie ist die dazugehdrige Kraft-Zeit Kurve. Die Abzugsgeschwin-
digkeit war 10 mm/min. Risse, die sich schneller als 20 ms ausgebreitet haben wur-
den als ,fast” cracks (griin) gekennzeichnet.
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Die mittlere Adhasionsspannung der Struktur vor dem Abldsen jeder einzelnen Fib-
rille ist in Abbildung 4.5 dargestellt. Die Adhasionsspannung beim individuellen Ab-
|I6sen der Fibrillen wurde bestimmt durch das Verhaltnis der Gesamtkraft, zum Zeit-
punkt des jeweiligen Abldsens, dividiert durch die geometrische Kontaktflache, d. h.
die Anzahl der noch in Kontakt befindlichen Fibrillen multipliziert mit der Flache der
mushroom-férmigen Fibrillenspitze. Diese Berechnung bericksichtigt jedoch nicht
die Verformung der Tragerschicht, wodurch die Adhasionsspannung der Fibrillen
effektiv unterhalb des ermittelten Wertes liegt. Bei 1.000 mbar nahm die Spannung
kontinuierlich zu, da die Fibrillen wahrend des Experimentes fortlaufend indiziert
wurden (Abbildung 4.5). Die Haftspannung stieg von 25 kPa auf etwa 250 kPa flr
die glatte Probe und von 10 kPa auf etwa 125 kPa flur die raue Probe. Bei der glatten
Probe zeigten fast alle Fibrillen eine geringere Adhasionsspannung bei der Redu-
zierung des Luftdrucks auf 100 mbar. Nur wenige Fibrillen zeigten eine starkere
Haftung (Abbildung 4.5 a). Im Gegensatz dazu zeigte ein groflierer Teil der Fibrillen
bei der rauen Probe eine starkere Haftkraft bei der Reduzierung des Drucks (Abbil-
dung 4.5 b).

Die Spannungsunterschiede sind in Abbildung 4.5 ¢ und d dargestellt. Fir die
glatte Probe lag die Differenz in den Spannungswerten zwischen -60 kPa und 60
kPa mit einem Mittelwert von etwa 26 kPa, der durch die rote Linie in Abbildung
4.5 c verdeutlicht wird. Dabei wies ein grofRerer Anteil an Fibrillen eine positive Dif-
ferenz in der Haftspannung auf, was auch der global gemessenen 20 % Differenz
in der Haftkraft zwischen Atmospharendruck und 100 mbar entspricht. Die Span-
nungsunterschiede der einzelnen Fibrillen lag bei der rauen Probe zwischen
-50 kPa und 50 kPa mit einem Mittelwert von 3 kPa, was wiederum der makrosko-
pisch ermittelten Verminderung der globalen Haftkraft bei einer Druckreduzierung

von 1.000 mbar auf 1 mbar entspricht.
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Abbildung 4.5. Analyse des Beitrages von Saugkraften. (a, b) Adhasionsspan-
nung der einzelnen Fibrillen bei 1.000 mbar (schwarz) und 100 mbar (rot) fur (a)
eine glatte und (b) eine raue Probe, sortiert nach der Reihenfolge ihres Ablosens
bei 1.000 mbar. (c, d) Unterschiede in den Spannungswerten flr jede Fibrille als
Funktion ihrer Abldsereihenfolge fur (c) eine glatte und (d) eine raue Probe. Die
grunen Quadrate in (c) heben die in Abbildung 4.4 gezeigten Fibrillen hervor. Die
horizontale rote Linie gibt den Mittelwert an. Die gestrichelte vertikale Line gibt den
Punkt an, an dem die maximale Haftkraft erreicht wurde.

414 Diskussion

Der kombinierte Ansatz von Adhasionsmessungen und in situ Beobachtung der
Kontaktflache ermdglicht véllig neue Einblicke in die Funktions- und Abldseeigen-
schaften von trockenen mikrostrukturierten Haftstrukturen. Es konnte gezeigt wer-
den, dass trotz des ahnlichen Erscheinungsbildes der einzelnen mushroom-férmi-
gen Fibrillen in den REM-Aufnahmen ihre individuelle Haftkraft innerhalb des Arrays
stark variiert. Interessant ist, dass etwa 30 % der Fibrillen bereits abgeldst waren,

bevor die maximale Haftkraft erreicht wurde (vergleiche hierzu auch [42]).
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Ausgehend von der breiten Streuung zwischen den einzelnen Werten der Haftkraft
ist es wahrscheinlich, dass die Haftfestigkeit der einzelnen Strukturen durch Grenz-
flachendefekte bestimmt wird, die die kritische Spannung definieren, bei der sich
Risse an der Grenzflache bilden. Es wurde keine bevorzugte Abl6sung benachbar-
ter Fibrillen beobachtet, welche bei einer elastischen Kopplung durch die Trager-
schicht zu erwarten gewesen ware (siehe Abbildung 4.1), wie sie beispielsweise in
der theoretischen Arbeit von Bacca et al. vorhergesagt wird [39]. Das Auftreten der
Grenzflachendefekte kann von Details abhangen, wie der Oberflachenrauigkeit der
Fibrillen, strukturellen Inhomogenitaten des Substrates oder Staubpartikeln. Diese
Eigenschaften bestimmen auch, ob sich der Riss vom Rand oder der Mitte der Kon-
taktflache ausbreitet. Die Reihenfolge der ablésenden Fibrillen war bei allen Expe-
rimenten ahnlich, unabhangig von der Abzugsgeschwindigkeit oder dem Luftdruck.
Diese Vorhersagbarkeit wurde jedoch mit zunehmender Oberflachenrauigkeit weni-
ger, was die Annahme eines defektkontrollierten Ablésemechanismus bekraftigt. In
den hier beschrieben Ergebnissen wurden die Experimente mit den gleichen Pro-
ben immer an derselben Stelle auf dem Substrat durchgefuhrt. Bei Verschiebung
der Probe auf dem Substrat kdnnen sich jedoch auch Veranderungen in der Ablo-
sereihenfolge der Fibrillen oder in der Art des Risswachstums ergeben (siehe Kapi-
tel 4.2). Da in diesem Fall die Probenoberflache rauer als die Oberflache des Glas-
substrates war, ist anzunehmen, dass die Ablésecharakteristik hauptsachlich durch
die Defekte der Fibrillen bestimmt wird, sich aber auch bei Verschiebung des Sub-
strates bzw. der Probe leicht verandern kann, da sich damit auch die Defektvertei-
lung an der Grenzflache andert. Bei einem rauen Substrat ware eine deutlich star-
kere Abhangigkeit von der Probenposition zu erwarten, da sich dann die Defektver-
teilung hinsichtlich der Kontaktflache zwischen Fibrillen und Substrat starker andern

wurde.

Es konnte gezeigt werden, dass die Haftkraft stark von der Abzugsgeschwindigkeit
abhangt. Dieser Effekt war bei Messungen an der rauen Probe starker ausgepragt
(Anstieg um 49 % bei einer Erhéhung der Geschwindigkeit um den Faktor 20) als
bei der glatten Probe (29 %) (siehe Abbildung 4.3). Diese Geschwindigkeitsabhan-
gigkeit hangt sehr wahrscheinlich mit den viskoelastischen Eigenschaften des Po-

lydimethylsiloxans zusammen, welches einen viskoelastischen Verlustfaktor, tand,
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zwischen 0,1 und 0,15 fiir Dehnraten von 1 bis 100 s-! aufweist [72], [73]. Der beo-
bachtete Anstieg der maximalen Haftkraft mit steigender Abzuggeschwindigkeit
kann zwar nicht durch die viskoelastischen Eigenschaften des PDMS bei Geschwin-
digkeiten zwischen 0,5 und 10 mm/min erklart werden, jedoch breiten sich die Risse
an der Grenzflache mit Geschwindigkeiten aus, die in der GréRenordnung von mm/s
liegen, was Geschwindigkeiten entspricht bei denen PDMS viskoelastische Eigen-
schaften besitzt, was wiederum zu dem beobachteten Anstieg der maximalen Haft-
kraft fUhren konnte [48], [49]. Interessanterweise war die Geschwindigkeitsabhan-
gigkeit unabhangig vom aufieren Luftdruck. Diese Beobachtung deutet darauf hin,
dass die Diffusion von Luft in die Kavitaten, welche durch center cracks entstehen,

auf der Zeitskala des Risswachstums vernachlassigt werden kann.

Die Haftkraft ist abhangig vom dufReren Luftdruck. Dies deutet darauf hin, dass auch
der Saugnapfeffekt zur Haftkraft beitragt. Fir raue Probenoberflachen betragt der
Beitrag ca. 6 %, fur eine glatte Probenoberflache ca. 20 % (siehe Abbildung 4.2).
Eine Druckdifferenz, die zu einem Saugnapfeffekt fuhrt, kann nicht fur edge cracks
aufrechterhalten werden, sondern nur center cracks, die zur Ausbildung von Kavi-

taten fuhren.

Die Anzahl an center cracks allein konnte den Saugnapfeffekt nicht erklaren, wie es
zuvor vermutet wurde [48]: Es konnten mehr center cracks bei der rauen als bei der
glatten Probe beobachtet werden (auch wenn alle fast cracks als center cracks de-
finiert worden waren) (siehe Abbildung 4.4). Daher muss es einen weiteren Me-
chanismus geben, der fur die starke Saugnapfkomponente verantwortlich ist. Es
liegt auf der Hand, dass das stabile, vertikale Wachstum der Kavitat den inneren
Luftdruck verringert und damit die Saugwirkung erhdht. Ein stabiles Wachstum der
Kavitat wird durch eine stark verzogerte Rissausbreitung am Rand der Fibrille be-
gunstigt, die durch die starkere Abdichtung am Rand einer mushroom-Struktur her-
vorgerufen wird. Afferante und Carbone haben diesen Prozess schon in friiheren
Publikationen vorhergesagt und ihn mit einem Abschalen einer achsensymmetri-

schen Membran verglichen [34].

Dies konnte mit Hilfe der in situ Beobachtung der Rissausbreitung bestatigt werden.
Es bilden sich Kavitaten unterhalb des Stempels, die sich bis zum Rand des Stem-
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pels radial ausbreiten, wobei der duRere Rand der Struktur in Kontakt mit dem Sub-
strat bleibt. Dann verlangsamt sich das Risswachstum und der Riss scheint flr
kurze Zeit stabil zu sein. Dies konnte auch mit Hilfe der Grauwertanalyse bestatigt
werden, in der die Steigung in der Abnahme des Grauwertes als Funktion der Zeit
betrachtet wurde. Der Riss breitet sich aus, das Risswachstum verlangsamt sich
und erst dann |6st sich die gesamte Fibrille ab (siehe Abbildung 4.4 a). Der Saug-
napfeffekt und die damit verknlpfte Entstehung einer Kavitat unterhalb des Stem-
pels an der Grenzflache zum Substrat ist jedoch nicht zwangslaufig an die beobach-
tete langsame Rissausbreitung geknlpft. Exemplarisch zeigt Fibrille #234 bei
1.000 mbar im Vergleich zu 100 mbar eine Differenz in der Haftspannung von ca.
30 kPa, es ist jedoch innerhalb von 0,02 s keine Ausbreitung einer Kavitat zu erken-
nen, die zum Beitrag der Saugnapfkomponente notwendig ist (siehe Abbildung 4.4
und Abbildung 4.5). Die Kavitat unterhalb der Fibrille entsteht durch die elastische
Verformung des PDMS, weshalb das Wachstum der Kavitat vom Elastizitatsmodul
des Materials abhangt. Die Form der Kavitat ist eine Funktion von p/E, wobei p der
Druck innerhalb der Kavitat ist und E der Elastizitatsmodul [74]. FUr p/E = 1 weisen
die Kavitaten eine halbkugelférmige Form auf, bei p/E = 0,05 (mit der Annahme
des Grenzwertes der Saugnapfkomponente von p = 100 kPa und dem Elastizitats-
modul von PDMS von E = 2 MPa) zeigen sie eine abgeflachtere Form. Neben der
Bildung von Kavitaten ist die Oberflachenrauigkeit die Hauptursache fir Grenzfla-
chendefekte, die zu Luftaustausch an der verbleibenden Kontaktflache fihren und
die Druckdifferenz zwischen Innen- und Aul3enseite der Kavitat ausgleichen kdnnen
[75]. AuRerdem bedeutet eine Rauigkeit an der Grenzflache oft unvollstandigen
Kontakt und impliziert bereits vorhandene Risse, die sich bei einer kritischen Span-
nung ausbreiten. Dies ist der Grund, warum raue Proben einen héheren Anteil an

center cracks aufweisen als glatte.

Es konnte gezeigt werden, dass nur eine geringe Anzahl an Fibrillen unter reduzier-
tem Druck besser haftet als bei Atmospharendruck (siehe Abbildung 4.5). Die zu-
fallige Streuung der Haftkrafte in aufeinanderfolgenden Abléseexperimenten ist gro-
Rer, als die durchschnittlich geringe Zunahme des Beitrags der Saugkraftkompo-
nente zur Haftkraft bei reduziertem Druck, insbesondere bei rauen Proben. Die zu-

fallige Streuung in den Werten der individuellen Kontaktstarke hangt von den Details
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der Kontaktbildung und damit auch von der Lage und der Art der Grenzflachende-
fekte ab. Kleine Veranderungen der lateralen Position der Probe zum Substrat zwi-
schen zwei Messungen bei unterschiedlichen Luftdricken konnen zu einer ganz
anderen Verteilung der Grenzflachendefekte fuhren. Diese Beobachtung bestatigt
erneut die Hypothese, dass lokale Defekte die Rissausbreitung und das Wachstum
der Kavitaten und damit die Haftkraft der einzelnen Fibrillen bestimmen. Die zufal-
lige Verteilung der Defekte fuhrt dann bei einigen Fibrillen zu einer Erhohung der
Haftkraft trotz der insgesamt global durchschnittlichen Abnahme der Haftkraft bei

reduziertem Druck.

4.1.5 Zusammenfassung

Es wurde eine in situ Methode zur Visualisierung von individuellen Kontakten ein-
zelner Strukturen in mikrostrukturierten Haftstrukturen verwendet, um Einblicke in
die Mechanismen des Abloseprozesses dieser Strukturen zu gewinnen. Die Me-
thode erwies sich als geeignet, um zwischen verschiedenen Rissarten, die beim
Abloseprozess auftreten, unterscheiden zu kénnen. Die folgenden Schlussfolgerun-

gen kdnnen gezogen werden:

— Der Ablésevorgang einzelner Fibrillen beginnt bereits bei Kraften, die weit
unterhalb der maximalen Haftkraft liegen. Ein erheblicher Teil der Fibrillen
(bis zu 30 % bei den getesteten Proben) ist bereits beim Erreichen der maxi-
malen Haftkraft abgel6st. Das Ablosen einzelner Strukturen spiegelt die Ver-
teilung lokaler Defekte an der Grenzflache zwischen einzelnen Fibrillen und

dem Substrat wider.

— Die maximale Haftkraft andert sich charakteristisch mit dem Luftdruck und
der Abzugsgeschwindigkeit, wobei die Form der Ablosekurven und die Rei-
henfolge der sich ablésenden Fibrillen sehr ahnlich bleibt. Sowohl Luftdruck
als auch Ablésegeschwindigkeit scheinen keinen Einfluss auf den Abldseme-

chanismus zu haben.

— Hohere Ablésegeschwindigkeiten fuhren auf Grund der viskoelastischen Ei-
genschaften des Silikons in Kombination mit den hohen Ausbreitungsge-

schwindigkeiten (bis zu 20 mm/s) der einzelnen Risse bei der Ablosung der
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Fibrillen zu héheren Haftkraften. Diese Eigenschaft ist unabhangig vom Luft-
druck, was darauf schlieBen lasst, dass der Luftaustausch auf Grund von
Permeabilitat und Undichtigkeiten auf dieser Zeitskala vernachlassigt werden

kann.

Die Ausbildung von center cracks ist Voraussetzung dafur, dass es auch eine
Saugnapfkomponente zur Haftkraft gibt. Das vertikale Wachstum der Kavita-
ten fuhrt zu einer Reduktion des Drucks, der zu einer starkeren Adhasion auf
Grund des Saugnapfeffektes fuhrt. Die Anzahl der center cracks allein kann
den Saugkraftbeitrag nicht vorhersagen, da die Ausdehnung der Kavitaten

zwischen den einzelnen Fibrillen stark variiert.

Die Ausbreitung der Kavitaten wird durch Grenzflachendefekte begrenzt,
welche die Abdichtung zwischen dem Substrat und dem adharierten Rand
der Fibrille beeintrachtigen. Dadurch limitiert die Rauigkeit auch den Saug-

kraftbeitrag jeder einzelnen Fibrille.

Es wurden keine Hinweise auf signifikante kollaborative Effekte zwischen
den Fibrillen gefunden. Eine solche Kopplung ware fir ein homogenes Array
mit regelmafliger Anordnung gleichmaRiger, mushroom-férmiger Fibrillen,
die auf einer elastischen Tragerschicht angeordnet sind, zu erwarten gewe-

sen.
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4.2 Einfluss der Position, Maschinensteifigkeit und Rauigkeit auf
die Ablosemechanismen von mikrostrukturierten trockenen
Adhasiven

4.21 Einleitung

Fur die Nutzung mikrostrukturierter Adhasive sind neben der Funktionsweise der
Strukturen bei idealen Laborbedingungen auch die Veranderung der Haftkraft und
der zugrundeliegenden Mechanismen der Haftung bei unterschiedlichen Bedingun-
gen von grof3em Interesse. Hierbei spielen nicht nur die Eigenschaften der Probe,

sondern auch die Eigenschaften des gesamten Systems eine Rolle.

Ein Parameter, der nicht auRer Acht gelassen werden darf, ist die Steifigkeit der zur
Messung verwendeten Kraftmessdosen. In vielen Adhasionstests wird die Haftkraft
mit Kraftmessdosen gemessen, die einen Biegebalken enthalten, auf dem ein Deh-
nungsmessstreifen befestigt ist. Bei Krafteinwirkung verformt sich der Dehnungs-
messstreifen, wodurch sich der elektrische Widerstand andert. Uber Veranderung
des Widerstandes und die Kenntnis des verwendeten Materials kdnnen dann die
herrschenden Krafte genau ermittelt werden. Da je nach Grélke der zumessenden
Kraft bzw. je nach Messaufbau verschiedene Kraftmessdosen mit unterschiedlichen
Steifigkeiten verwendet werden konnen, gilt es zu beachten, dass sich damit auch

gleichzeitig die Steifigkeit des gesamten Messaufbaus verandert.

Barquins veroffentlichte bereits 1983 eine Arbeit Uber den Einfluss der Steifigkeit
des Testaufbaus auf die Adhasion von Elastomeren. Er konnte darin zeigen, dass
die Steifigkeit der Maschine die Rissausbreitungsgeschwindigkeit und die Haftkraft
beeinflusst. Bei stets gleichem Verfahrweg zeigt das Risswachstum unter Verwen-
dung geringer Steifigkeiten einen langsamen Ubergang ins Gleichgewicht unter
kontinuierlich langsamer werdenden Rissausbreitungsgeschwindigkeit. Fur sehr
weiche Systeme erfolgt ein Ubergang vom wegkontrollierten in den kraftkontrollier-
ten Bereich. Fur steife Systeme hingegen beobachtete er zunachst eine Verlangsa-
mung des Risses, gefolgt von einer Beschleunigung, bis das Abldsen vollstandig
erreicht ist [52]. Entsteht also ein Riss in der Kontaktflache, wird sich die gemessene

Kraft im Falle eines weichen Systems zunachst kaum andern. Bei einem steifen
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System hingegen kénnen schon kleine Grenzflachenrisse zu einer Kraftdnderung

fuhren.

In Kapitel 4.1 konnte bereits gezeigt werden, dass sich auch bei der Untersuchung
mikrostrukturierter Proben im fortschreitenden Abloseprozess das Risswachstum
verandert, jedoch wurde dort keine weitere Untersuchung des Einflusses der Ma-

schinensteifigkeit durchgefihrt.

Ein weiterer Parameter, der einen Einfluss auf die Haftkraft des gesamten Arrays
haben kann, ist die Kraftverteilung auf die einzelnen Fibrillen im Array. Die Haftkraft
von Einzelfibrillen ist ein viel diskutiertes Thema in der Literatur. Zumeist werden
die Adhasionseigenschaften einer Fibrille als Grundlage fir die Vorhersage der Haf-
tung eines ganzen Arrays verwendet. Die Arbeit von Bacca et al. [39] und auch
Kapitel 4.1 zeigen jedoch, dass es zu einer Kopplung zwischen den Fibrillen kom-
men kann. AuRerdem gibt es eine Verteilung innerhalb der Haftfestigkeit der Fibril-
len im Array, sodass eine einfache Hochrechnung von einer Fibrille auf das Array
nicht moglich ist. Wie schon bereits in Kapitel 2 erwahnt, verwendeten McMeeking
et al. [41] die Ansatze der Bruchmechanik, um die Verteilung der Haftfestigkeit mit
Hilfe der Weibull-Statistik zu beschreiben.

In diesem Kapitel werden die Einflisse der Probenposition auf dem Substrat, der
Einfluss der Maschinensteifigkeit bei verschiedenen Verfahrwegen und die genaue
Verteilung der Haftfestigkeit der Fibrillen im Array auf das Abloseverhalten mikro-
strukturierter trockener Klebstoffe untersucht und die Ergebnisse mit analytischen

Berechnungen verglichen.

422 Material und Methoden

Die Herstellung der Proben kann Kapitel 3.1 entnommen werden. Fir die Versuche
in diesem Kapitel wurden eine glatte und eine raue Probe verwendet. Der experi-
mentelle Aufbau kann Kapitel 3.2 enthommen werden. Es wurden zwei verschie-

dene Kraftmessdosen mit einer maximal zulassigen Kraft von 10 N bzw. 50 N und
mit unterschiedlichen Steifigkeiten von K = 139 %N bzw. K5 = 26,7 %N verwendet.

Die in den folgenden Graphen angegebene Position der Probe A, wurde jeweils
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aus dem Verfahrweg der Prifmaschine A unter Berucksichtigung der Steifigkeit und
der Kraft errechnet:
F (37)

Der in den folgenden Graphen angegebene Verfahrweg der Prifmaschine wurde
individuell mit der gegebenen Steifigkeit korrigiert. Zudem wurde der Nullpunkt des
Verfahrweg so gewahlt, dass dieser genau dem Nulldurchgang der Kraft vom Druck-
in den Zugbereich entspricht. Geht man naherungsweise davon aus, dass alle Fib-
rillen gleichzeitig in Kontakt kommen, gilt im Zugkraftbereich, dass der Verfahrweg

der Langenanderung der Fibrillen entspricht.

Um an unterschiedlichen Positionen messen zu kdnnen, wurde der unter dem Go-
niometer befindliche x-y-Verschiebetisch verwendet. Dieser wurde nach jeder Mes-
sung manuell um 1 mm in y-Richtung verschoben. Alle Messungen wurden mit einer
Geschwindigkeit von 1 mm/min durchgefuhrt. Die maximale kompressive Vorkraft

betrug bei jeder Messung 1 N.

4.2.3 Ergebnisse

Abbildung 4.6 zeigt die Kraft-Weg Kurven funffach nacheinander durchgefuhrter
Messungen an (a) der gleichen Position und (c) an verschiedenen Positionen auf
dem Substrat. Es kann davon ausgegangen werden, dass die Oberflache der Probe
rauer ist als die Oberflache des Glases, da es sich bei dem Glassubstrat um Float-
glas handelt, welches eine mittlere Rauigkeit von ca. h,.,,; < 1 nm aufweist [76]. Die
Kraft-Weg Kurven der Messungen, welche an derselben Position gemacht wurden
(Abbildung 4.6 a und b), zeigen keine Anderungen. Selbst kleine Plateaus und
Stufen in der Kraft sind nahezu identisch. Bei den Messungen an flnf verschiede-
nen Positionen (Abbildung 4.6 c und d) sind dagegen kleine Unterschiede zu er-

kennen.
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Abbildung 4.6. Einfluss der Probenposition auf die Kraft-Weg Kurven (a) Wie-
derholte Messungen an der gleichen Position. (¢) Messungen an unterschiedlichen
Positionen. (b) und (d) zeigen jeweils eine VergroRerung des markierten Bereichs
aus (a) und (c). Es ist zu sehen, dass die Messkurven bei Messungen an der glei-
chen Position nur sehr geringe Abweichungen voneinander zeigen. Bei Messungen
an verschiedenen Positionen zeigen sich leichte Unterschiede.

Um den Einfluss auf das Abloseverhalten zu bestimmen, wurde wie in Kapitel 4.1.3
die Ablosereihenfolge der einzelnen Fibrillen bestimmt und mit der jeweils zuletzt
durchgefuhrten Messung (Messung 5) verglichen. Dazu wurden die ermittelten Ab-
|6sereihenfolgen von Messung 1 bis 4 von der bei Messung 5 abgezogen und die
Differenz als Funktion der Reihenfolge bei Messung 5 aufgetragen. In Abbildung
4.7 a zeigt sich, dass die meisten Werte bei Null liegen oder um Null schwanken.
Die Standardabweichung liegt je nach Messung zwischen sdg;.,,. = 0,04 und 0,09,
was auf eine sehr ahnliche Abldsereihenfolge hindeutet, wie es auch schon aus den
Kraft-Weg Kurven zu vermuten war. Bei den Messungen an unterschiedlichen Po-

sitionen (Abbildung 4.7 b) liegt die Standardabweichung zwischen sdg;sr = 0,06

und 0,15. Damit ist die Abweichung bei unterschiedlichen Positionen 1,5 Mal héher
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als bei Messungen an der gleichen Position. Die Ablésereihenfolge andert sich folg-
lich starker. Jedoch ist auch diese Abweichung noch sehr gering und man kann
erkennen, dass viele Werte bei Null liegen. Betrachtet man die ersten 25 Fibrillen,

die sich ablosen, ist hier kaum ein Unterschied zu erkennen.
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Abbildung 4.7. Vergleich der Ablosereihenfolge der Fibrillen im Array (a) bei
Messungen an der gleichen Position bzw. (b) bei Messungen an unterschiedlichen
Positionen. Es ist ein geringerer Unterschied in der Ablésereihenfolge fur Messun-
gen an der gleichen Position zu erkennen als flir Messungen an Unterschiedlichen
Positionen. Es ist hervorzuheben, dass vor allem flr die ersten 25 Fibrillen die Ab-
|6sereihenfolge nahezu identisch ist.

Far die industrielle Anwendung ist es nutzlich zu wissen, unter welchen Bedingun-
gen sich eine solche Haftstruktur abldst. Deshalb wurde in weiteren Experimenten
getestet, bei welchem Verfahrweg eine Messung gestoppt werden kann, bevor das
Ablésen des gesamten Arrays eintritt. Um dabei den Einfluss der Maschinensteifig-
keit zu berlcksichtigen, wurden zwei verschiedene Kraftmessdosen, mit unter-

schiedlichen Steifigkeiten, verwendet.
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Abbildung 4.8 zeigt die Kraft-Weg Kurven dieser Messungen. Negative und posi-
tive Krafte zeigen Druck- bzw. Zugkrafte. Die Probe wurde mit einer Geschwindig-
keit von 1 mm/min in Kontakt mit dem Substrat gebracht, bis eine kompressive Vor-
kraft von 1 N erreicht war. AnschlieRend wurde die Probe mit einer Geschwindigkeit
von 1 mm/min zurlickgezogen, bis ein vorher festgelegter Verfahrweg erreicht war,
welcher im Folgenden als ,Haltepunkt* bezeichnet wird. Dort wurde die Messung
gestoppt und die Probe fur zwei Stunden an dieser Position gehalten. Anschlie3end
wurde die Probe zurtckgezogen, bis sie sich wieder vollstandig vom Substrat ab-

gelost hatte.

Der Haltepunkt ist in den Graphen klar zu erkennen. Dieser zeichnet sich durch
einen deutlichen Kraftabfall an derselben Position aus, was in dieser Auftragung an
einer senkrechten Linie zu erkennen ist. Als Beispiel zeigt die blaue Kurve einen
Kraftabfall bei ca. 100 ym Verfahrweg. Dies ist die Position, bei der der Haltepunkt
erreicht war. Nachdem die Probe fiir zwei Stunden auf dem Haltepunkt ohne weitere
aulere Einwirkung gehalten wurde, wurde sie erneut auf den Ausgangspunkt von
0,7 mm verfahren und eine maximale Haftkraft von ca. 9 N erreicht. Zudem wurde
eine weitere Messung gemacht, bei der die Messung nicht unterbrochen wurde
(schwarze Kurve). Diese dient als Referenzmessung fur die Bestimmung der maxi-
malen Haftkraft (7.42 N) und des dazugehdrigen Verfahrwegs (206 um) fur eine

Messung ohne Haltezeit.
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Abbildung 4.8. Kraft-Weg Kurven mit Haltezeit bei verschiedenen Verfahrwe-
gen. Abbildung (a) zeigt die Messkurven, welche mit einer steiferen 50 N (K5 =

139 %N) Kraftmessdose aufgenommen wurden und Abbildung (b) Messkurven unter

Verwendung der weicheren 10 N (K = 26,7 kN /m) Kraftmessdose. Die schwarze
Kurve zeigt in beiden Graphen eine durchgehend aufgenommene Kraft-Weg Kurve
ohne Haltezeit. Bei den anderen Kurven wurde die Probe unter Zug bei verschiede-
nen Verfahrwegen angehalten und flr 2 Stunden an dieser Position gehalten. An-
schliefend wurde die Probe wieder vom Substrat entfernt und auf die Ausgangspo-
sition gebracht.

Vergleicht man sowohl beim starreren als auch beim weicheren System die er-
reichte Maximalkraft nach der Haltezeit mit der erreichten Maximalkraft bei der Re-
ferenzmessung, so fallt auf, dass bei einem Haltepunkt bei geringen Verfahrwegen
im Bereich von 100 ym die maximale Haftkraft nach der Haltezeit ca. 20 % hoher
ist als bei einer durchgehenden Messung. Wird die Probe jedoch bei grélieren Ver-
fahrwegen angehalten, kann die maximale Kraft der durchgehenden Messung nicht
mehr erreicht werden. Vergleicht man nun die Messungen des steifen Systems (Ab-
bildung 4.8 a) mit denen des weichen Systems (Abbildung 4.8 b), so fallt auf, dass
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beim steifen System die Probe jenseits des Verfahrweges der maximalen Haftkraft
der durchgehenden Messung angehalten werden kann, ohne dass die Kraft auf 0 N
abfallt, bzw. sich alle Fibrillen ablosen (siehe rote Kurven). Beim weicheren System
hingegen sind bei Haltepunkten, die vor dem Erreichen der maximalen Haftkraft der
Referenzmessung liegen, schon alle Fibrillen abgeldst und die Kraft sinkt auf O N.
Um zu Uberprifen, ob sich nur die Kraft wahrend der Haltezeit andert oder auch die
Anzahl an Fibrillen abnimmt, wurde die Anzahl an Fibrillen in Kontakt am Ende der
Haltezeit bestimmt und als Funktion der Position des Haltepunktes aufgetragen
(siehe Abbildung 4.9). Hier ist fur beide Systeme zu erkennen, dass die Anzahl an
Fibrillen mit steigendem Verfahrweg abnimmt, jedoch zeigt das steifere System eine
gleichmaliigere Abnahme der Fibrillen in Kontakt mit steigendem Verfahrweg als
das weiche System. Bei diesem zeigt sich bei einem Haltepunkt bei ca. 140 ym eine
abrupte Abnahme der Anzahl an Fibrillen in Kontakt von ca. 130 auf O Fibrillen. Auch
beim steiferen System ist um 200 um eine etwas starkere Abnahme der Kraft bzw.
der haftenden Fibrillen zu erkennen, die jedoch deutlich geringer ist als beim wei-

chen System.
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Abbildung 4.9. Anzahl der Fibrillen in Kontakt mit dem Substrat am Ende der
Haltezeit. Die Graphen zeigen die Anzahl an Fibrillen in Kontakt am Ende der Hal-
tezeit fur (a) das steife und (b) das weichere System. Fur das steife System sind
zwei verschiedene Messreihen durchgefliihrt worden. Messreihe 1 wurde mit
schwarzen und Messreihe 2 mit roten Quadraten gekennzeichnet.

Die Krafte, die sich nach 2 Stunden Haltezeit an den jeweiligen Haltepunkten ein-
stellen, sind in Abbildung 4.10 dargestellt. Dabei ist zu beachten, dass sich nach
3 min Haltezeit effektiv keine Veranderungen der Kraftwerte bzw. der Anzahl an
Fibrillen in Kontakt mit dem Substrat zeigen. Fir beide Systeme fallt auf, dass die
Krafte mit zunehmendem Verfahrweg geringer werden, was mit der Abnahme an
Fibrillen in Kontakt einhergeht. Die Messungen mit dem steiferen System (Abbil-
dung 4.10 a) zeigen jedoch eine gleichmaligere Abnahme der Zugkraft, wohinge-
gen das weichere System (Abbildung 4.10 b) bei ca. 140 uym einen abrupten Abfall
der Kraft aufweist. Um dies zu verdeutlichen, wurden gestrichelte Linien eingezeich-
net. Ein ahnliches Verhalten zeigt sich auch in den Kraftwerten beim zweiten Zu-

ruckziehen der Probe (siehe Haftkrafte in Abbildung 4.8). Die maximal erreichten
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Krafte nehmen beim steifen System allmahlich ab. Beim weicheren System zeigt
sich auch hier ein abrupter Verlust in der Haftkraft mit Verfahrwegen groRer als 140
pgm, was im Ablosen der gesamten Fibrillen wahrend der Haltezeit begrindet ist.
Vergleicht man die Kraft-Weg Kurven beider Messreihen, so fallt auf, dass die ma-
ximal erreichten Werte flur beide Systeme sehr ahnlich sind. In der Abnahme der
Kraft nach Erreichen der maximalen Haftkraft unterscheiden sich beide Systeme
jedoch. Die senkrechten Linien (Abbildung 4.10) zeigen den Verfahrweg bei dem
die maximalen Haftkrafte der durchgehenden Messung erreicht werden (schwarze
Kurven Abbildung 4.8). Hier wird beim steifen System sichtbar, dass der Verfahr-
weg bei dem normalerweise die maximale Haftkraft erreicht wird, mit dem Halte-
punkt Ubereinstimmt, bei dem die Abnahme der Kraft auf 0 N und damit der Verlust
aller Fibrillen stattfindet. Bei Verwendung der weicheren Kraftmessdose hingegen
I6sen sich bei Messungen mit Haltezeit bereits alle Fibrillen bei Haltepunkten
(Aprobe > 140 pm) deutlich vor dem Erreichen des Verfahrwegs der normalen maxi-
malen Haftkraft (A, ., = 230 um) ab. Das allmahliche Abrei3en der Fibrillen an ver-
schiedenen Haltepunkten deutet darauf hin, dass es eine Verteilung der Haftfestig-
keit der Fibrillen innerhalb des Arrays gibt. Zusatzlich scheint es in der Ablosecha-
rakteristik der Haftstruktur eine Verknipfung der Verteilung der Haftfestigkeit und
der Steifigkeit des Systems zu geben.
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Abbildung 4.10. Kraftwerte in Abhangigkeit des Haltepunktes. Die Graphen zei-
gen die Zugkrafte nach zwei Stunden Haltezeit fur (a) das steife und (b) das wei-
chere System. Die durchgezogenen Linien zeigen den Verfahrweg, bei dem die ma-
ximale Haftkraft wahrend der Referenzmessung gemessen wurde. Die gestrichelte
Linie dient als Orientierung. Fir das steife System wurden zwei Messreihen durch-
geflhrt. Die roten Quadrate und die rote Linie zeigen die Daten der zweiten Mess-
reihe.

Abbildung 4.11 zeigt Kraft-Weg Kurven flir Messungen bei unterschiedlichen Ma-
schinensteifigkeiten und bei Verwendung zweier verschiedener Proben, einer
Haftstruktur mit glatter und einer mit rauer Oberflache. Flr jede Probe und jedes
System wurden je drei Messungen durchgefuhrt. Abbildung 4.11 a zeigt die Ergeb-
nisse des starreren, Abbildung 4.11 b die des weicheren Systems. Es zeigt sich,
dass in beiden Fallen die Messkurven der jeweiligen Proben Ubereinander liegen
und es kaum Abweichungen zwischen den einzelnen Messungen gab. Lediglich
beim starreren System gibt es kleine Abweichungen am Ende der Messung. Fur
beide Systeme sind die erreichten Haftkrafte ungefahr gleich grol3 und die raue
Probe zeigt eine nur halb so hohe Haftkraft wie die glatte Probe. Vergleicht man die
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Kraft-Weg-Kurven des starreren Systems mit denen des weichen Systems bei der
glatten Probe, so fallt auf, dass die Kraft beim weicheren System abrupter abnimmt,

was in den einzelnen Punkten zwischen 0,4 und 0,7 mm Verfahrweg erkennbar ist.
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Abbildung 4.11. Kraft-Weg Kurven fur eine glatte und eine raue Probe gemes-
sen mit zwei unterschiedlich steifen Kraftmessdosen. (a) Kraft-Weg Kurven ge-
messen mit einer starren 50 N Kraftmessdose. Die geflllten Quadrate zeigen die
Ergebnisse fur eine glatte, die offenen Quadrate fur eine raue Probe. (b) zeigt die
Kraft-Weg Kurven gemessen mit einer weicheren 10 N Kraftmessdose.

Mit der Kenntnis der Anzahl an Fibrillen in Kontakt Iasst sich auch die mittlere Zug-
spannung des Systems als Funktion der Abldsereihenfolge der Fibrillen bestimmen
(siehe Abbildung 4.12). Es gilt nach dem Abldsen jeder einzelnen Fibrille 6;epsi1e =

F
N--(355-10~6m)?2’

wobei F die globale Zugkraft des Arrays und N die Anzahl an Fibrillen

in Kontakt ist. Vergleicht man die Spannungswerte fir beide Systeme erkennt man,
dass die Werte und der Verlauf der Kurven fir die raue Probe bei beiden Systemen
sehr ahnlich sind. Bei der glatten Probe hingegen unterscheiden sich die Kurven.

Zum einen liegen die maximalen Zugspannungen beim weicheren System nach
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dem Abldsen von ca. 100 Fibrillen etwas hoher als beim starreren System, zum
anderen andert sich der Kurvenverlauf. Beim starren System steigt die Spannung
im Laufe des Abloseprozesses kontinuierlich an, beim weicheren System gibt es
zunachst einen kontinuierlichen Anstieg bis ca. 150 Fibrillen abgelost sind, dann
beginnen sich die Fibrillen jedoch in Gruppen abzulésen, was sich in Spriingen in
der Spannung zeigt. Dies ist vergleichbar mit den einzelnen Punkten in den Kraft-
Weg-Kurven in Abbildung 4.11.
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Abbildung 4.12. Mittlere Zugspannung nach Ablosen einzelner Fibrillen als
Funktion der Ablosereihenfolge. (a) zeigt die mittlere Zugspannung des Systems
als Funktion der Abldsereihenfolge bei Messungen mit einer starren 50 N (mc =
7,18 um/N) Kraftmessdose fur je drei Messungen mit einer glatten und einer rauen
Probe. (b) zeigt die Spannungswerte fir die Messungen mit einer 10 N (mc =
37,5 um/N) Kraftmessdose.
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424 Diskussion

Einfluss der Probenposition

Es konnte gezeigt werden, dass die Position der Probe auf dem Substrat nur einen
geringen Einfluss auf die Haftkraft und die Ablosereihenfolge der Fibrillen hat. Dies
ist auf die Tatsache zurlckzufuhren, dass in den durchgefuhrten Messungen die
Rauigkeit der Probe hdher als die Rauigkeit des Substrates war. Das fuhrt dazu,
dass die Defekte, die die treibende Kraft zur Ausbreitung von Rissen darstellen,
hauptsachlich durch die Probe und nur in geringem Mal3e durch das Substrat gege-
ben sind. Wird die Probe auf dem Substrat verschoben, andert sich nur wenig an
der Defektverteilung an der Grenzflache und somit kommt es auch nur zu geringen
Anderungen in der Ablésereihenfolge und der maximalen Haftkraft. Beim Ablésen
der ersten 25 Fibrillen sind die Unterschiede in der Reihenfolge am geringsten. Dies
sind Fibrillen mit groRen Defekten, wie beispielsweise abgerissene Fibrillenspitzen.
Diese sind beim Ablésen ganzlich unempfindlich gegenlber der Position, da ihre
Haftkrafte so schwach sind, dass sie sich schon bei geringen Zugspannungen ab-
I6sen und nicht mehr abhangig von der Position bzw. der Rauigkeit des Substrats
sind. Es ist zu vermuten, dass sich das Verhalten andert, wenn die Probenoberfla-
che glatt und das Substrat rau ware, sofern sich die Rauigkeit auf der Grélkenord-
nung der Fibrillen andert. Damit wiirde sich die Defektverteilung an der Grenzflache
bei Verschiebung des Substrates andern und damit auch eine Veranderung der Ab-

|I6semechanismen und Abldsereihenfolge auftreten.

Einfluss der Maschinensteifigkeit

In den Messungen mit zwei unterschiedlich steifen Kraftmessdosen konnte beo-
bachtet werden, dass sich die Abldsecharakteristik, vor allem bei den glatteren Pro-
ben, verandert. Dies ist in einer abrupten Abnahme der Kraft (siehe Abbildung
4.11) und in einem Abl&sen der Fibrillen in Gruppen bei der Zunahme der mittleren
Zugspannung in Abbildung 4.12 zu erkennen. Das weichere Systeme zeigt dabei
eher ein abruptes, instabiles Abldseverhalten der einzelnen Fibrillen, wobei das
starrere System ein eher kontinuierliches, stabiles Abldseverhalten aufweist. Die
Kenntnis Uber den Ablésevorgang kann flir Prozesse wichtig sein, bei denen eine
Vorhersage uber das Versagen bzw. das Losen der Strukturen entscheidend sein
kann. Fur die Probe mit der raueren Oberflache ist jedoch kein bzw. nur ein sehr
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kleiner Unterschied zwischen den Messungen mit den verschiedenen Steifigkeiten
zu erkennen. Dies zeigt also, dass nicht nur die Steifigkeit des Systems, sondern
auch die Rauigkeit der Probe bzw. die Verteilung der Haftfestigkeit der Fibrillen eine
Rolle im Abldseprozess spielt. Nur die Kenntnis Uber beide Parameter kann somit

Vorhersagen Uber stabile oder instabile Abloseprozesse moglich machen.

Um eine allgemeingultige Aussage Uber den Abldseprozess bei verschiedenen Sys-
temsteifigkeiten und unterschiedlichen Verteilungen der Haftfestigkeit treffen zu
konnen, wurden analytische Modelle entwickelt und diese im Folgenden mit den

experimentellen Daten verglichen.

Die analytischen Ergebnisse dieses Kapitels wurden wahrend eines Aufenthaltes
von Jamie Booth (Mechanical Engineering Department, University of California,
Santa Barbara CA 93106, USA) am INM und wahrend meines Aufenthaltes an der
UCSB in intensiver Diskussion entwickelt und dann von Jamie Booth ausgearbeitet
und implementiert. Da diese Ergebnisse bezugnehmen auf die experimentellen Er-
gebnisse und zu einem besseren Verstandnis beitragen, sollen diese Daten im Fol-

genden kurz diskutiert werden.

Aus den experimentellen Ergebnissen lasst sich erkennen, dass es eine Ab-
hangigkeit des Abldseverhaltens von der Systemsteifigkeit gibt. Es scheint gerade
fur weichere Systeme einen bestimmten Punkt im Verfahrweg zu geben, bei dem
eine Instabilitat auftritt. Abbildung 4.13 verdeutlicht noch einmal den Unterschied
zwischen dem steifen (blau) und dem weichen (rot) System. Die Messkurven zeigen
nur den Bereich, in dem die Probe unter Zug ist und enden am Ende der Haltezeit
am jeweiligen Haltepunkt. Fur das weichere System ist bereits aus Abbildung 4.9
bekannt, dass sich schon bei einem Haltepunkt bei 140 um alle Fibrillen ablésen
und die Kraft direkt auf O N abfallt. Zudem ist aus Abbildung 4.9 bekannt, dass sich
bei diesen Messungen entweder nur ein paar oder alle Fibrillen ablésen. Es gibt
keinen graduellen Ubergang, bei dem sich mit fortschreitendem Verfahrweg
allmahlich mehr Fibrillen abldsen. Es gibt beispielsweise keinen Haltepunkt bei dem
die Kraft um die Halfte abfallt und das System weiterhin stabil bleibt. Im Vergleich
dazu zeigt das steifere System genau diese Zwischenzustande; es tritt keine
Instabilitat auf. AulRerdem gibt es einen Unterschied in Abhangigkeit von der

Rauigkeit. Ausgehend von diesen Ergebnissen wurden analytische Berechnungen
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durchgefuhrt, die die Systemsteifigkeit und die Verteilung der Haftkraft innerhalb

des Arrays berucksichtigen.
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Abbildung 4.13. Darstellung der experimentellen Daten aus Abbildung 4.8 bis
zum Erreichen des Endes der Haltezeit. Die obere Abbildung (blaue Kurven) zeigt
den Zugbereich der Messkurven des weicheren Systems, die untere Abbildung (rote
Kurven) die des harteren Systems, reduziert auf die Messpunkte bis zum Erreichen
des Endes der Haltezeit.

Ausgehend von den Kraft-Weg Kurven der zwei verschiedenen Proben und Sys-
temsteifigkeiten wurde zunachst der normierte Anteil an Fibrillen in Kontakt als
Funktion des Verfahrweges u bestimmt (siehe Abbildung 4.14). Nimmt man eine
gleiche Kraftverteilung an, wie sie auch bei Bacca et al. [39] vorausgesetzt wird, gilt
fur die Haftkraft:

F = N,f (38)
N, ist die Anzahl in Fibrillen in Kontakt und f die Kraft einer einzelnen Fibrille im

Array. Fur die Kraft jeder einzelnen Fibrille f kann das Hook sche Gesetz angewen-

det werden, wodurch die Formel umgeschrieben werden kann zu:
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F = Ngksu (39)

k ist die Steifigkeit und u die Langenanderung der einzelnen Fibrille. Zur Berech-
nung ihrer Steifigkeit wird jede Fibrille als elastischer zylindrischer Stab mit dem
Radius a und der Lange h angenommen. Es gilt:

E-m-a? (40)
ke = —
Mit dem Radius des Stempels der Fibrille a = 200 um, dem Elastizitatsmodul fur
PDMS von E = 2.8 MPa und der Hohe der Fibrille h = 1600 pm ergibt sich somit

eine Steifigkeit von k; = 220%. Da die maximale Haftkraft jeder einzelnen Fibrille

im Array durch die Defektverteilung an der Grenzflache mitbestimmt wird, variiert
diese Kraft von Fibrille zu Fibrille. Setzt man voraus, dass die Verteilung der Haft-

kraft der ,weakest-link“-Statistik gehorcht, gilt:

N, = Nexp [— (uio)m] (41)

wobei u, ein Referenzwert der Bruchdehnung und m der Weibullmodul ist, der die
Verteilung der Haftfestigkeit angibt. Setzt man dies in Formel (39) ein, folgt fur die

Kraft des Arrays als Funktion der Dehnung u:

m
F = Nexp [— (i> ] kru (42)
Up
Ausgehend von dieser Formel ergibt sich fur verschiedene Weibullmoduln eine nor-
mierte Kraft bzw. eine normierte Anzahl an Fibrillen, die in Abbildung 4.15 darge-

stellt sind.

Der Anteil der Fibrillen in Kontakt in den experimentellen Daten wurde fir das stei-
fere System mit einer Weibullfunktion (Formel (41)) gefittet. Dazu wurde fur die
glatte und raue Probe die normierte Anzahl an Fibrillen in Kontakt (N,/N) als Funk-
tion des Verfahrweges u aufgetragen (siehe Abbildung 4.14 unten). Es ergibt sich
ein Weibullmodul von ca. 4 fir die glatte und von ca. 3 fir die raue Probe. Dieses
Ergebnis zeigt eine geringere Breite in der Verteilung der Langenanderung der Fib-
rillen beim jeweiligen Abreil3en innerhalb des Arrays bei der glatten, als bei der
rauen Probenoberflache. Fir Messungen an glatten Proben mit einer Maschinen-
steifigkeit von Ks = 139 kN /m zeigt sich fur kleine Verfahrwege eine Abweichung

des Fits von den experimentellen Daten. In diesem Bereich l6sen sich vor allem
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Fibrillen mit groReren Defekten oder abgerissenen Spitzen ab bzw. treten mehr
edge als center cracks auf. Diese werden offenbar von einer kontinuierlichen
.weakest-link" Statistik nicht gut beschrieben. Eine Moglichkeit die Verteilung beider

Defektarten in einem Fit zu bertcksichtigen ist eine bimodale Weibullfunktion

w=ew () -6 )

wobei die Indices 1 und 2 fur die zwei unterschiedlichen Rissarten stehen. Diese
Funktion wurde den Kurvenverlauf sehr gut beschreiben, enthalt jedoch vier Fitpa-

rameter, die eine detaillierte Interpretation kompliziert machen.

Die statistischen Parameter (Referenz-Haftkraft und Weibullmodul) der Fibrillen
sind eine Eigenschaft der Probe oder der Proben-Substrat-Grenzflache und unab-
hangig von den Systemsteifigkeiten. Aus nachfolgend beschriebenen Grunden ist
es jedoch wichtig, dass die Systemsteifigkeit ausreichend hoch ist, um diese Para-
meter genau charakterisieren zu kdnnen und die Bestimmung der Weibullverteilung

damit nur bei Messungen mit dem starren System eingesetzt wurde.
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Abbildung 4.14. Vergleich der Ablosecharakteristik einer glatten und einer
rauen Probe unter Verwendung zweier verschiedener Systemsteifigkeiten. Die
obere Abbildung zeigt den Teil der Zugkraft aus Abbildung 4.11. Die untere Abbil-
dung zeigt den Anteil an adharierten Fibrillen als Funktion des Verfahrweges. Die
blauen Symbole verdeutlichen Messungen mit der weicheren, die roten Symbole
Messungen mit der steiferen Kraftmessdose. Die Punkte zeigen Messungen mit der
glatten, die Quadrate Messungen mit der rauen Probe. Die Punkte, die mit dem
steiferen System aufgenommen wurden, wurden mit Hilfe einer Weibull-Funktion
gefittet (rote Linie).

Ein niedriger Weibullmodul bedeutet eine groRe Variabilitat in der Haftkraft der ein-
zelnen Fibrillen f, im Array, ein hoher Weibullmodul, dass nahezu alle Fibrillen
gleich stark haften. Abbildung 4.15 zeigt die analytischen Berechnungen der nor-
mierten Haftkraft (F/Nf,) und der normierten Anzahl an Fibrillen in Kontakt (N,/N)
als Funktion des normierten Verfahrwegs fur verschiedene Weibullmoduln. Diese
Abbildung zeigt im Vergleich zu den experimentellen Daten aus Abbildung 4.14 die
analytisch berechneten Daten. Hier ist deutlich zu erkennen, dass mit steigendem
Weibullmodul die normierte Haftkraft ansteigt. Zusatzlich wird die Ablésungsrate mit

zunehmendem Weibullmodul gréfer.
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Abbildung 4.15. Normierte Kraft und Anteil der adharierten Fibrillen als Funk-
tion des normierten Verfahrweges fiir Proben mit verschiedenem Weibulimo-
dul. Die obere Abbildung zeigt die normierte Zugkraft als Funktion des normierten
Verfahrwegs. Die verschiedenen Kurven zeigen die Ergebnisse flir Proben mit un-
terschiedlichem Weibullmodul. Die untere Abbildung zeigt die dazugehorige nor-
mierte Anzahl an Fibrillen in Kontakt als Funktion des Verfahrweges.

Die vorhergehende Analyse geht von einem idealen kraftkontrollierten Experiment
aus. Fur ein reales Messsystem mit endlicher Steifigkeit ist vor allem die negative
Steigung der Kraft-Weg Kurve von Bedeutung. Verhalt sich die Steifigkeit des Sys-
tems wie eine Feder, die in Reihe mit der Probe geschaltet ist, dann kontrolliert
diese Steifigkeit, ob das Ablésen stabil oder instabil ist. Zudem wird angenommen,
dass die Kraft abfallt, wenn die Deformation des Systems reduziert wird. Als Bedin-
gung flir das Auftreten von Instabilitdten wurde vorausgesetzt, dass das Abldsen
einer Fibrille zum weiteren Ablésen anderer Fibrillen flhrt. Als Voraussetzung flr

eine solche Instabilitat gilt dann:
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dF (44)

Tu <0
und
dr (45)
KS < _a

Mit der Ableitung von Formel (42) folgt dann fur den Punkt, bei dem die Instabilitat
auftritt:

=t (2]

Hieraus ergibt sich Abbildung 4.16, welche die normierte Anzahl von Fibrillen in
Kontakt beim Auftreten der Instabilitat als Funktion des Verhaltnisses aus Sys-
temsteifigkeit K, und Probensteifigkeit Nk, fir Proben mit verschiedenen Weibull-
moduln zeigt. Es Iasst sich in Abhangigkeit der Steifigkeit und des Weibullmoduls
ablesen, wie viele Fibrillen sich ablosen, bevor das System instabil wird. Die grine
Linie zeigt erneut eine Probe mit einem Weibullmodul von 100, also einer geringen
Variabilitat in der Haftfestigkeit. Diese zeigt nur einen geringen Einfluss der Sys-
temsteifigkeit, sodass sich nur wenige Fibrillen abgelost haben werden, bevor der
Abloseprozess instabil wird. Proben mit einem geringen Weibullmodul (blaue Kurve)
zeigen kaum Instabilitaten im Abloseprozess oder nur dann, wenn sich schon mehr

als 85 % der Fibrillen abgeldst haben.
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Abbildung 4.16. Anteil an Fibrillen in Kontakt bei der eine Instabilitat auftritt
als Funktion der Steifigkeit fiir verschiedene Weibullmoduln. Die Abbildung
zeigt die Fibrillen in Kontakt beim erwarteten Auftreten einer Instabilitat als Funktion
des Verhaltnisses aus Maschinensteifigkeit zu Probensteifigkeit. Wie schon in Ab-
bildung 4.15, reprasentiert die blaue Kurve eine Probe mit einem Weibullmodul von
m = 1 und die grine Kurve eine Probe mit einem Weibullmodul von m = 100. Es ist
zu erkennen, dass sich bei Proben mit einem hohen Weibullmodul beim Auftreten
der Instabilitat nur wenige Fibrillen abgelost haben werden, bei Proben mit einem
niedrigen Weibullmodul hingegen bis zu 90 %.

Die experimentellen und die analytischen Ergebnisse zeigen gleichermalien sowohl
einen Einfluss der Verteilung der Haftfestigkeit im Array als auch einen Einfluss der
Systemsteifigkeit. Bei Proben mit einem hohen Weibullmodul, also einer geringen
Variation in der Haftfestigkeit und Systemen mit einem geringen Verhaltnis von Sys-
temsteifigkeit zu Probensteifigkeit, kommt es vermehrt zu Instabilitaten, also zu ei-

nem abrupten Ablésen der Fibrillen vom Substrat.

Abbildung 4.16 erklart auch, warum die Systemsteifigkeit ausreichend hoch sein
muss, um die statistischen Eigenschaften des Fibrillenkontakts (Referenzkraft und
Weibullmodul) zu charakterisieren. Tritt eine Instabilitat auf, so gehen die Daten der
Haftkraft der Fibrillen in Kontakt an diesem Punkt effektiv verloren, was bedeutet,

dass es nicht mehr moglich ist, die Gesamtheit der Kraftverteilung zu ermitteln.

Abbildung 4.17 zeigt die Zusammenfassung der experimentellen und analytischen
Daten. Die analytischen Berechnungen machen es maglich, mit Hilfe des experi-
mentell bestimmbaren Weibullmoduls und der bekannten Systemsteifigkeit Instabi-
litaten vorauszusagen. Betrachtet man die analytisch berechnete Einteilung in
stabile und instabile Systeme und vergleicht diese mit den in den Experimenten

verwendeten Systemsteifigkeiten der weichen (Ks = 26.7 kN/m) und der steifen

88



(Ks = 139 kN /m) Kraftmessdose, so liegen diese in den verschiedenen Bereichen.
Dies kann auch mit den experimentellen Ergebnissen der glatten Probe bestatigt
werden. Bei Verwendung des steiferen Systems |6ste sich die Probe kontinuierlich
ab, bei Verwendung des weichen Systems gab es ein abruptes Ablosen. Bei der
rauen Probe hingegen konnte dieses Ergebnis nicht bestatigt werden, jedoch besitzt
diese Probe einen geringeren Weibullmodul und ist damit naher am stabilen Regime

als die glatte Probe.

Das analytische Modell gibt eine gute Vorhersage fur das Auftreten von Instabilita-
ten bei der Anwendung und liefert eine gute Ubereinstimmung mit den experimen-
tellen Ergebnissen. Es handelt sich hierbei jedoch um wegkontrollierte Messungen,
welche bei pick-and-place Anwendungen selten sind. Hier sind beim Anheben von
Objekten vor allem kraftkontrollierte Systeme relevant. Der Ubergang von weg- zu
kraftkontrollierten Messungen findet bei sehr weichen Systemen statt. Betrachtet
man die Kurve fur geringe Systemsteifigkeiten so wird deutlich, dass im kraftkon-

trollierten Bereich ein instabiles Abloseverhalten zu erwarten ist.
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Abbildung 4.17. Stabile und instabile Zustande als Funktion des Weibullmodul
und des Steifigkeitsverhaltnisses des Systems zur Probe. Der Graph gibt eine
Einteilung in stabile und instabile Systeme in Abhangigkeit des Weibullmoduls und
des Steifigkeitsverhaltnisses von System zu Probe vor. Zudem wurden die Punkte
der experimentellen Messungen der zwei verschiedenen Systeme und der zwei ver-
schiedenen Proben eingetragen. Die orangefarbenen Symbole markieren die Mes-
sungen mit der steiferen 50 N Kraftmessdose, die blauen Symbole die Messungen
mit der weicheren 10 N Kraftmessdose. Die glatte Probe hatte einen Weibullmodul
von ca. 4, die raue Probe einen Weibullmodul von ca. 3.
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Einfluss der Kontaktzeit

Neben den Einflissen der Maschinensteifigkeit konnte auch ein Einfluss der Kon-
taktzeiten zwischen Probe und Substrat beobachtet werden. Bei geringen Verfahr-
wegen und Haltezeiten von zwei Stunden gab es einen Anstieg um ca. 30 % in der
Haftkraft im Vergleich zu der Referenzmessung ohne Haltezeit. Dieser kénnte auf
Relaxation des Materials, chemische Bindung zwischen Probe und Substrat oder
der Diffusion von eingeschlossener Luft an der Grenzflache ins Material oder zum
Rand der Struktur, zurickzufuhren sein. Kann Luft von der Grenzflache wegdiffun-
dieren, kdonnte die Kontaktflache erhdht und damit eine hohere Haftkraft generiert
werden. Um die genauen Mechanismen wahrend der Haltezeit zu verstehen, muss-
ten weitere Messungen auf verschiedenen Zeitskalen und bei unterschiedlichen

Materialien durchgefuhrt werden. Die Sauerstoffpermeabilitat von Silikonen betragt

P = 19,685 M bei einer Filmdicke von 1 mm [77] und ist damit relativ hoch
m=-Tag-atm

verglichen mit anderen Elastomeren. Mechanismen wie Relaxation und Permeabi-

litat sind auf kurzen Zeitskalen von wenigen Sekunden bis Minuten zu erwarten.

Davis et al. [78] haben in einer Arbeit gezeigt, dass auf Grund der hohen Permea-
bilitdt von PDMS bei Haltezeiten zwischen 40 ms und 100.000 ms kaum Unter-
schiede in der Kraft zu erkennen sind. Dazu haben sie PDMS mit Styrol-Butadien-
Kautschuk (SBR) verglichen und die Veranderung der Kontaktflache wahrend der
Haltezeiten betrachtet. Durch die hohe Permeabilitat und geringen Relaxationszei-
ten von PDMS ware zu erwarten, dass Einflisse der Permeabilitat auf noch kirze-
ren Zeitskalen stattfinden. Mechanismen wie das Auftreten chemischer Bindungen
oder auch Veranderung des Materials konnen mehrere Stunden bis Monate dauern
[79], [80]. Hinsichtlich des Anstiegs der Haftkraft der Strukturen sind demnach meh-
rere Zeitkonstanten moglich. Zur weiteren Aufklarung der Mechanismen sollten
diese Messungen bei Kontaktzeiten in Druck oder im kraftfreien Bereich wiederholt
werden. Bei den in dieser Arbeit gemachten Messungen waren bei den untersuch-
ten Haltezeiten bereits Fibrillen abgeldst, die im weiteren Verlauf des Versuches
nicht mehr zu Haftkraft beitragen konnten. Weitere Informationen kénnten dann
auch das Ausheilen von Defekten in der Kontaktflache, die Art des Risswachstums

und die Ablosereihenfolge liefern.

90



4.2.5 Zusammenfassung

In diesem Kapitel konnte gezeigt werden, dass neben den Eigenschaften der Fibril-
len selbst auch die Maschinensteifigkeit und die Verteilung der Haftfestigkeit inner-
halb eines Arrays wichtige Parameter fur die Abloseeigenschaften mikrostrukturier-
ter Adhasive sind. Mit Hilfe von analytischen Modellen konnte eine Vorhersage Uber
das Auftreten von stabilen und instabilen Zustanden getroffen werden, die in guter
Ubereinstimmung mit den experimentell beobachteten Ergebnissen stehen. Zudem
gab es erste Hinweise, dass erhohte Kontaktzeiten zwischen Probe und Substrat

die Haftfestigkeit erhdhen.

Es konnte gezeigt werden, dass die Verteilung der Haftfestigkeit innerhalb eines
Arrays mit Hilfe einer Weibullverteilung beschrieben werden kann. Ein kleiner
Weibullmodul entspricht einer breiten, ein groRer Weibullmodul einer schmalen Ver-
teilung der Haftfestigkeit. Dies spiegelt auch die Qualitat der Probe wieder. Sehr
homogene, glatte Proben zeigen einen hohen Weibullmodul, raue Proben mit vielen

Defekten einen kleinen Weibullmodul.

Ferner konnte gezeigt werden, dass zur Vorhersage von auftretenden Instabilitaten
nicht nur die Verteilung der Haftfestigkeit eine entscheidende Rolle spielt, sondern
auch die Maschinensteifigkeit. Je steifer das System, desto wahrscheinlicher ist ein
stabiler Abloseprozess. Fur diese Experimente wurden ausschlielich wegkontrol-
lierte Messungen durchgefuhrt, fur kraftkontrollierte Messungen bedeutet dies, dass

man hautsachlich ein instabiles abruptes Ablosen der Fibrillen erwarten wirde.

Die Probenposition konnte nicht als Schllisselparameter im Abléseprozess der Fib-
rillen identifiziert werden. Diese spielte nur eine geringe Rolle und fihrte nur zu einer
leicht veranderten Abldsereihenfolge der Fibrillen. Dabei ist jedoch zu beachten,

dass die Rauigkeit der Fibrillen grof3er als die Rauigkeit des Substrates war.
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4.3 Zusammenspiel von Fehlausrichtung und Arraygrofie im Hin-
blick auf die Ablosemechanismen von mikrostrukturierten Ad-
hasiven

4.3.1 Einleitung

Ein Thema, das zunehmend Beachtung findet, ist die Ausrichtung der Haftstruktur
zum Objekt. Vor allem in der Anwendung der Strukturen, besitzen die Objekte haufig
eine unebene Oberflache oder die Oberflache der Probe kann nicht exakt parallel
zur Objektoberflache ausgerichtet werden bzw. wiirde die Ausrichtung viel Zeit und
Messtechnik beanspruchen, die in der Automatisierung moglichst geringgehalten

werden soll.

FUr Einzelstrukturen mit mushroom-Geometrie haben Heepe et al. den Einfluss von
Fehlausrichtungen auf die Haftkraft beim Adharieren an ein Glassubstrat untersucht
[81]. Die Kippwinkel wurden zwischen +45° und -45° variiert. Die Experimente zei-
gen eine 10 %ige Abnahme der Haftkraft bei maximalem Kippwinkel, was auf eine
hohe Toleranz gegenuber Fehlausrichtung hindeutet. Die meist verwendete
mushroom-Struktur, bestehend aus einem zylindrischen Stempel mit einer runden
Aufweitung an der Spitze (siehe Abbildung 4.18 b), zeigt eine leicht andere Grenz-
flachenspannungsverteilung als eine Struktur mit einem Hals (siehe Abbildung
4.18 a), wie sie in der Publikation von Heepe et al. betrachtet wird. Letztere kann
durch eine Spannungserhéhung in der Mitte des Stempels die Bildung von center
cracks begunstigen. Ein weiterer Vorteil ist, dass der Hals den Stempel flexibler
macht und sich dieser besser an das Substrat anpassen kann. DarUber hinaus re-
duziert die Flexibilitat den effektiven Neigungswinkel der Struktur und reduziert die
Belastung an der Grenzflache. In der Studie von Heepe et al. wurden nur einzelne
Fibrillen untersucht. Fur industrielle Anwendungen ist jedoch der Einfluss von Fehl-
ausrichtungen auf die Adhasion ganzer Arrays entscheidend. In diesem Fall spielen
auch die Wechselwirkungen der Fibrillen untereinander und die Grolie der Arrays

eine wichtige Rolle.
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Abbildung 4.18. Spannungsverteilung einer mushroom-féormigen Fibrille (a)
mit und (b) ohne Hals (enthommen aus [81]).

Bacca et al. untersuchten theoretisch den Einfluss von Fehlausrichtungen auf die
Haftkraft fir ganze Arrays solcher Haftstrukturen [39]. Es zeigte sich, dass die Sen-
sitivitat gegenuber Fehlausrichtung von der Fibrillendehnung bei Versagen vom Fi-
brillenabstand, von der ArraygroRe und der Steifigkeit der Tragerschicht abhangt
(die lokale Haftfestigkeit wird dabei als unabhangig vom Fehlausrichtungswinkel an-
genommen). Fur eine quadratische Anordnung von n X n Fibrillen und dem Fall ei-

ner starren Tragerschicht wurde ein analytischer Ausdruck fur die Haftkraft, F,,,, ,

bestimmt als
k 1 d u 1 4
mZX-o =1-3 (n—1)tanf V tanh < ——=—— (47)
Fnax 2 Umax d n—1
Fmaex_0 _ l( n Umax 1 ) Vtand > Umax 1
Fmax - n d tan@ d n—1

Dabei ist u,,,, die Fibrillendehnung bei Versagen, d der Fibrillenabstand und n die
Anzahl der Fibrillen des Arrays in Richtung der maximalen Fehlausrichtung. Die Ab-
nahme der Haftkraft ist zunachst linear abhangig vom Fehlausrichtungswinkel (wie
fur kleine Winkel tan(8) = 0), von der linearen Abmessung des Arrays und vom
Verhaltnis von Abstand zu Dehnung bei Versagen. Bei groieren Werten weicht die
lineare Abhangigkeit einem hyperbolischen Regime. Es wurde auch gezeigt, dass
ein semi-analytisches Modell fUr eine elastische Tragerschicht eine geringere Ab-
nahme der Haftkraft vorhersagte, obwohl der Absolutwert aufgrund einer Span-
nungskonzentration an der Kante des Arrays ebenfalls niedriger war. Booth et al.
untersuchten diese konkurrierenden Effekte anschlielend experimentell und zeig-
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ten einen Ubergang zwischen zwei Systemen, bei der die Steifigkeit der Trager-
schicht durch Anderung der Dicke variiert wurde [82]. Sie untersuchten eine 66x66
quadratische Anordnung von PDMS-mushroom-Fibrillen mit einer Hohe von 30 um.
Es wurden drei verschiedene Dicken der PDMS-Tragerschicht, 700, 1.700 und
2.700 ym, untersucht. Bei kleinen Fehlausrichtungswinkeln, 6 < 0,2°, beeintrach-
tigte die Steifigkeit der Tragerschicht die Haftkraft aufgrund der Ablésung an der
Kante des Arrays. Bei hoheren Fehlausrichtungswinkeln, 6 > 0,2°, fuhrte jedoch
eine geringere Steifigkeit der Tragerschicht zu einer hdheren Haftkraft. Die Model-
lierung ergab, dass dies mit einer Verformung der Tragerschicht verbunden war, die

den effektiven Kippwinkel verringerte.

4.3.2 Material und Methoden

Die Herstellung der Proben kann Kapitel 3.1 entnommen werden. Fur die Versuche
in diesem Kapitel wurde eine raue Probe verwendet, die unter Verwendung der La-
minierfolie hergestellt wurde. Der experimentelle Aufbau kann Kapitel 3.2 enthom-
men werden. Um die Position zu identifizieren, bei der die Probe am besten zum
Substrat ausgerichtet war (0°) wurden die beiden Goniometer so lange um kleine
Winkel verkippt, bis optisch ein homogenes Inkontaktkommen beobachtet werden

konnte. Nachdem das Substrat in 6, und 6,, ausgerichtet war, wurde die erste Mes-

sung durchgefuhrt. Im Weiteren wurde der Winkel 6,, schrittweise zwischen 0° und
1° computergesteuert vergroliert. Bei jedem ausgewahlten Kippwinkel wurde eine
Kraft-Weg Messung durchgefuhrt und gleichzeitig die Kontaktflache beobachtet. Die
Testgeschwindigkeit betrug dabei stets 1 mm/min. Um die reale Position der Probe
zu erhalten, wurden die Messungen mit der gemessenen Maschinencompliance
von 7,18 um/N korrigiert. Nachdem die Messungen bei allen Winkeln abgeschlos-
sen waren, wurde die auldere Reihe der Fibrillen im Array entfernt und die Messun-
gen wiederholt. Zu erwahnen ist hierbei, dass die Probe dabei nicht aus der Pruf-
maschine ausgebaut wurde, um die genaue Position und die Anfangsausrichtung
nicht zu verandern. Es wurden so lange Fibrillen entfernt und Messungen durchge-
fuhrt, bis nur noch eine Fibrille im Zentrum des Arrays Ubrig war. Dies fuhrte zu
Arrays, die aus 239, 197, 145, 112, 80, 49, 25, 9 und 1 Fibrille bestanden. Die re-
sultierenden Arraygrof3en und -geometrien konnen Abbildung 4.19 entnommen

werden.
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Abbildung 4.19 Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus, der Proben-
geometrie und der ProbengroBe. (a) zeigt den Versuchsaufbau. Eine mikrostruk-
turierte Probe (blau) wird mit einem nominal flachen Glassubstrat in Kontakt (grau)
gebracht. Das Substrat wird mit Hilfe eines Goniometers in Relation zur Probe um
einen Winkel 6, geneigt. Das Prinzip der frustrierten Totalreflexion wird genutzt, um
den individuellen Kontakt jeder Fibrille mit dem Substrat zu visualisieren. (b) zeigt
die Geometrie jeder gemessenen Arraygrofe. Die Farben markieren die Fibrillen,
die nach jedem Messdurchlauf entfernt wurden. Die vertikale Linie visualisiert die
Achse, um die das Glassubstrat verkippt wurde. (¢) REM-Bild, das eine Seitenan-
sicht der mushroom-férmigen Mikrostrukturen. (d) Bild, welches sich auf Grund der
Totalreflexion ergibt, wenn das Substrat in Kontakt mit einem Array einer Gréfe von
80 Fibrillen kommt.

4.3.3 Ergebnisse

Die Proben wurden erfolgreich hergestellt und zeigen die gleiche Morphologie wie
die Proben in Kapitel 3.1. Die Fibrillen sind quadratisch angeordnet mit einem Mit-
tenabstand von 1.340 ym. Zwei Fibrillen fehlen, da diese wahrend des Entformens
abgerissen waren. Da es sich bei der Ruckschicht der Aluminiumform um eine raue
Laminierfolie handelte sind auch die Oberflachen der Fibrillen rau. Wegen dieser
Rauigkeit wurden im spateren Verlauf bei der Rissanalyse wahrend des Ablosens
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ausschlieBlich center cracks beobachtet. Wie in Kapitel 4.1 beschrieben, zeigen

raue Proben haufiger center cracks.

Far alle Arraygrof3en und Kippwinkel wurden die Kraft-Weg Messungen analysiert
und anschliefliend mit den optisch erfassten Daten korreliert. Abbildung 4.20 zeigt
die Kraft-Weg Kurven exemplarisch flr den ausgerichteten Fall (0°) und fur Kipp-
winkel von 0,1° und 0,4° flr Arraygréf3en von 239 Fibrillen bzw. 1 Fibrille. Der Weg
wurde auf den Wert Null gesetzt, sobald die Kraft nach der Kompression wieder O N
erreicht hat. Abbildung 4.20 a zeigt die Messkurven des gesamten Arrays beste-
hend aus 239 Fibrillen. Die maximale Haftkraft nimmt mit zunehmendem Kippwinkel
ab, jedoch ist dies nicht ausschlie3lich durch die Fehlausrichtung begrindet. Bei
grolReren Winkeln konnte die Probe bei maximaler kompressiver Vorkraft nicht mehr
komplett in Kontakt gebracht werden, sodass eine Abnahme der Haftkraft auch in
der Verringerung der Kontaktflache begriindet ist. Dies ist damit zu erklaren, dass
bei hoheren Kippwinkeln die Fibrillen, die zuerst in Kontakt kommen bereits ein
Knickverhalten zeigten, bevor die letzten Fibrillen in Kontakt kamen. Durch die Kni-
ckung verloren die Fibrillen den Kontakt und dies fuhrt zu einer Reduktion der Haft-
kraft. Bei einem Kippwinkel von 0,4° waren nur noch 142 Fibrillen in Kontakt. Bei
Messungen mit einer Fibrille (siehe Abbildung 4.20 b) bleibt die Kontaktflache fur
alle Messungen die gleiche. Die leichte Abnahme der maximalen Haftkraft mit gro-

Reren Winkeln wurde allein durch die Verkippung hervorgerufen.
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Abbildung 4.20 Kraft-Weg Kurven bei verschiedenen Kippwinkeln von 0°, 0,1
und 0,4°. (a) Zeigt die Kurven fur eine ArraygroRe von 239 Fibrillen. (b) fur eine
Grolke einer einzelnen Fibrille. Der Weg wurde mit dem Wert der Maschinensteifig-
keit korrigiert und auf null gesetzt sobald die Kraft nach der Kompression den Null-
wert erreichte.

Abbildung 4.21 a zeigt die maximale Haftkraft als Funktion des Kippwinkels 6, fur
verschiedene Arraygréfen. Bei 0° ist das Substrat parallel zur Oberflache der Probe
ausgerichtet. Fur kleine Arraygrof3en bis 80 Fibrillen wurde der Kippwinkel schritt-
weise bis 1,02° erhoht. Fur die vier grof3ten Arrays wurde der Winkel bis 0,4° erhoht.
Fir jede ArraygrélRe wurden je zwei Messungen gemacht und der Mittelwert der
maximalen Haftkraft als Funktion des Winkels aufgetragen. Bei groRen Arraygrofien
und gréReren Kippwinkeln konnte die Probe nicht vollstandig mit dem Substrat in
Kontakt gebracht werden. Es zeigte sich bei diesen Winkeln, dass es bei vollstan-

digem Kontakt bereits zum Knicken der Fibrillen kam, die zuerst in Kontakt waren,
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wodurch sich diese wieder vom Substrat I6sten und nicht mehr zur Haftung beitra-
gen konnten. Dieses Knicken sollte verhindert werden, sodass bei hoheren Kipp-
winkeln von vornherein ein geringerer Verfahrweg gewahlt wurde, was jedoch zu
einer Reduktion der Anzahl an Fibrillen in Kontakt fuhrte. Diese Messungen sind in

der Graphik durch offene Symbole gekennzeichnet.

Die Kurven in Abbildung 4.21 a zeigen ein unterschiedliches Verhalten der Haft-
kraft in Abhangigkeit der Fehlausrichtung fur die verschiedenen Arraygrof3en. Die
zwei grofdten Arrays mit einer Fibrillenanzahl von 239 bzw. 197 Fibrillen (schwarze
Quadrate bzw. blaue Kreise) zeigen bei Winkeln 6, < 0,1° zunachst einen leichten
Abfall in der Haftkraft von ca. 10 %. Bei Winkeln von 6, > 0,1° nimmt die Abhangig-
keit der Haftkraft von der Verkippung mit steigenden Kippwinkeln deutlich starker
zu. Bei kleiner werdenden Arrays wird der Einfluss der Fehlausrichtung geringer,
wobei auch der unterschiedliche Kurvenverlauf bei Winkeln kleiner bzw. groer 6, =
0,1° wurde, fur Arrays mit einer Fibrillenanzahl N < 80 ist dies kaum noch zu erken-

nen.
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Abbildung 4.21. Maximale Haftkraft in Abhangigkeit des Kippwinkels zwi-
schen Probe und Substrat fiir verschiedene ArraygroBen. (a) Maximale Haft-
kraft als Funktion des Kippwinkels zwischen Probe und Substrat. Die Daten zeigen
den Mittelwert aus zwei Messreihen. Die Zahlen neben den Werten kennzeichnen
die Anzahl an Fibrillen im Array. Die Linien zeigen die Daten aus den analytischen
Berechnungen. (b) Experimentell ermittelte Werte fur eine Messreihe normiert auf
den Ausgangswert bei 0°.

Abbildung 4.21 b zeigt die auf den Anfangswert normierten Kraftwerte. In diesem
Graph wird deutlich, dass der Kippwinkel keinen oder nur einen kleinen Einfluss auf
die vier kleinesten Arrays mit 1, 9, 25 und 49 Fibrillen hat und der Einfluss mit zu-

nehmender Arraygroflie ansteigt.

Die experimentellen Daten wurden in Abbildung 4.22 zudem mit Hilfe einer Erwei-
terung des Modells aus der Publikation von Booth et. al gefittet (durchgehende Li-
nien) [82]. Diese Erweiterung stammt von Jamie Booth selbst, der im Rahmen einer
Kooperation weitere Systemparameter zur Berechnung hinzugeftigt hat, um den ex-

perimentellen Gegebenheiten in der Theorie besser zu entsprechen. Dazu wurde

99



die Geometrie des Arrays und dessen Ausrichtung zur Drehachse mitbertcksichtigt.
Far den Fit wurde die Kraft fur eine einzelne Fibrille f, so gewahlt, dass der Fit mit
den experimentellen Werten bei 6, = 0° Ubereinstimmt. Die Werte fur f, sind Ta-
belle 2 zu entnehmen. Diese nehmen mit zunehmender Arraygrole ab, was Uber
eine breitere Verteilung in der Haftfestigkeit im Array mit gro3er werdender Anzahl
an Fibrillen zu begrinden ist. Neben dem semi-analytischen Modell wurde zusatz-
lich von Mattia Bacca und Harman Khungura (University of British Columbia, Van-
couver, Canada), bezugnehmend auf die experimentellen Ergebnisse dieser Arbeit,
ein analytisches Modell entwickelt und vor Publikation flr diese Arbeit zur Verfligung

gestellt. In diesem Modell berechnet sich die Kraft mit Hilfe von:

J - . qf 3
FO) = (1 ¥ Wl(ix#) (1= (n-cos(8,)) — - Sl:;QX) o
mit
tan(0)d - [N ma? (49)

7= fo-h

d ist der Abstand zwischen den Fibrillen, h die Hohe der Fibrillen.

Es fallt auf, dass sowohl das semi-analytische als auch das analytische Modell ei-
nen deutlich starkeren Abfall der Kraft mit steigendem Kippwinkel zeigen als die
experimentellen Ergebnisse. Zudem zeigen die theoretischen Modelle einen ahnli-
chen Kurvenverlauf fir alle Arraygréf3en. In den experimentellen Daten unterschei-
det sich der Kurvenverlauf der groReren Arrays jedoch von dem Verlauf der kleinen
Arrays. Das semi-analytische Modell scheint im Vergleich zum analytischen Modell
naher an den experimentellen Ergebnissen zu liegen und beschreibt den Kurven-
verlauf besser. Die Abweichungen kénnen dadurch erklart werden, dass in den the-
oretischen Modellen fur alle Fibrillen die gleiche Haftkraft f, angenommen wird. Wie
in den vorherigen Kapiteln gezeigt, entspricht dies jedoch nicht den experimentellen
Ergebnissen. Durch fabrikationsbedingte Inhomogenitaten, Staub, Defekte und an-
deren UnregelmaRigkeiten in der Kontaktflache zwischen Probe und Substrat un-
terscheiden sich die einzelnen Haftkrafte der Fibrillen innerhalb der Struktur. AuRer-
dem gehen die Modelle von einem Punktkontakt aus und berucksichtigen nicht die

genaue Geometrie der Fibrillen. Auch die Verjungung des Stempels kurz vor dem
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Ubergang zur mushroom-Spitze wird nicht berlicksichtigt, kann jedoch zu héherer

Flexibilitdt und Anpassung der Struktur an das Substrat flihren.
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Abbildung 4.22. Experimentelle Ergebnisse der Messungen der maximalen
Haftkraft in Abhangigkeit des Kippwinkels fiir verschiedene Arraygrofen im
Vergleich mit theoretischen Berechnungen. Die Symbole reprasentieren die ex-
perimentellen Ergebnisse von zwei verschiedenen Messreihen inklusive Fehlerbal-
ken. Die Zahlen neben den Symbolen geben die Anzahl der Fibrillen im Array an.
Die durchgezogenen Linien zeigen die Ergebnisse des semi-analytischen Modells
von Jamie Booth fur die verschiedenen Arraygrof3en. Die gestrichelten Linien zei-
gen die dazugehorigen Ergebnisse des analytischen Modells von Bacca und
Khungura.

Tabelle 2. Kraft fur eine einzelne Fibrille f,, die fiir den Fit in Abbildung 4.22
verwendet wurde. f, wurde dabei so gewahlt, dass der Fit bei einem Kippwinkel
6 = 0° mit den experimentell ermittelten Werten Ubereinstimmt.

Anzahl an Fibrillen | f, (mN)

9 27,6

25 26,6

49 24,6

80 22,8

112 21,7

145 19,8

197 19,3

239 19,0
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Um den Einfluss des Kippwinkels auf die Reihenfolge der Anhaftung und Ablésung
der einzelnen Fibrillen zu untersuchen und um zu tberprufen, ob beim Ablésen un-
ter grolReren Winkeln ein Abschalen der Probe zu beobachten ist, wurden in Abbil-
dung 4.23 die x- und y-Koordinaten der Fibrillen in Abhangigkeit von ihrer Anhaf-
tungs- und Ablosezeit dargestellt. Die Zeit von 0 s gibt die Zeit an, zu der die erste
Fibrille mit dem Substrat in Kontakt kommt. Fir die Messung wurde das Goniometer
ziemlich genau in x-Richtung geneigt, sodass der Einfluss der Verkippung wenig
Einfluss auf das Inkontaktkommen und Ablosen entlang der y-Koordinate des Ar-
rays haben sollte. Abbildung 4.23 a zeigt die Prozesse in x-Richtung. Die grauen
Quadrate zeigen die Kontaktbildung, welche zeigt, dass die Probe in Bezug auf das
Substrat gut ausgerichtet ist, da die Fibrillen innerhalb von 2 Sekunden in Kontakt
kommen. Die Analyse der y-Koordinate zeigt eine leichte Krimmung der Probe
(siehe Abbildung 4.23 b). Die Rander (kleine und grol3e y-Werte) kommen etwas
friher in Kontakt als das Zentrum der Probe. Dies kann auf den Herstellungsprozess
oder die Verbindung der Probe mit der Aluminiumplatte zurtckzufihren sein. Das
Ablosen der Fibrillen (rote Quadrate) scheint zufallig zu sein und zeigt keine Korre-

lation mit der Reihenfolge des Inkontaktkommens.

Abbildung 4.23 ¢ und d zeigen das Anhaften und Ablésen der Fibrillen bei Mes-
sungen unter einem Winkel von 0,4°. Die x-Koordinate der Fibrillen als Funktion der
Zeit zeigt, dass die Fibrillen wie erwartet nacheinander in Kontakt kommen, in Rich-
tung der Neigung in einer Zeit von ca. 8 Sekunden. Da die Geschwindigkeit des
Systems 1 mm/min betrug, kann aus dieser Grafik direkt der Kippwinkel bestimmt
werden. Die Koordinate der ersten Fibrille ist definiert als (0,0). Die Koordinate der
letzten Fibrille, die in Kontakt kommt, kann abgelesen werden mit (8,11;15,87). Der
Winkel betragt 6 = 0,034°. Dies entspricht nicht genau dem eingestellten Kippwin-
kel, da andere Faktoren wie elastische Verformungen der Tragerschicht oder an-

dere auf die Fibrillen wirkende Krafte zu leichten Abweichungen flihren kénnen.

Wahrend des Abldseprozesses besteht ein Trend, dass sich die zuletzt in Kontakt
kommenden Fibrillen als erste wieder abldsen. Dieses Verhalten scheint jedoch
durch andere Faktoren Uberlagert zu werden. Nicht nur die Position der Fibrillen hat
einen Einfluss auf die Abldsereihenfolge, sondern auch die Haftfestigkeit jeder ein-

zelnen Saule selbst, wie es auch fur den ausgerichteten Fall beobachtet wurde.
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Auch im ausgerichteten Fall wurden nicht alle Fibrillen gleichzeitig gelost, was den
Schluss zulasst, dass es Unterschiede zwischen den einzelnen Haftfestigkeiten der

Strukturen gibt. Die Reihenfolge in y-Richtung wird durch Verkippung in x-Richtung

nicht beeinflusst.
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Abbildung 4.23 x- und y-Position der Fibrillen beim Anhaften und Ablosen als
Funktion der Zeit. (a, c) x-Position der Fibrillen als Funktion der Zeit beim Anhaften
(grau) und Ablosen (rot). Die schwarzen Linien dienen als Orientierung.
(b, d) y-Position der Fibrillen als Funktion der Zeit beim Anhaften (grau) und Abl6-
sen (rot). (a, b) im ausgerichteten Fall von 0°. (¢, d) bei einem Kippwinkel von 0,4°.

434 Diskussion

Es konnte gezeigt werden, dass schon Fehlausrichtungen zwischen Probe und Sub-
strat von 0,2° einen grofRen Einfluss auf die Haftkraft von mikrostrukturierten Haft-
strukturen haben kénnen. Je groRer dabei die Anzahl an Fibrillen war, desto groflier
war der Einfluss der Fehlausrichtung. Es ist zu beachten, dass in diesen Versuchen
die Verringerung der Fibrillenanzahl ebenso einer Verringerung der Abmessungen
des Arrays entspricht, da die Packungsdichte und die Abmessungen der Fibrillen

unverandert bleiben. Es ist zu vermuten, dass sich der Einfluss des Kippwinkels auf
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die Haftkraft andern wirde, wenn man zwei Arrays mit der gleichen Fibrillenanzahl
aber unterschiedlicher Packungsdichte — also unterschiedlicher Arraydurchmesser
— vergleichen wuirde. Bei groReren Arraydurchmessern konnte sich dann ein star-
kerer Effekt des Kippwinkels zeigen, da die auleren Fibrillen dann eine starkere
kompressive Vorkraft erfahren wirden, bzw. manche Fibrillen nicht in Kontakt mit
dem Substrat waren, bevor die ersten Fibrillen den vollstandigen Kontakt durch Kni-

ckung verlieren wurden.

Der beobachtete Einfluss der ArraygréRe steht in Ubereinstimmung mit den theore-
tischen Modellen von Bacca et al., Bacca und Khungura und Booth et al. [39], [82].
Die theoretischen Ergebnisse von Bacca et al. zeigen eine deutliche Abweichung
von den experimentellen Ergebnissen und sagen einen noch groflderen Einfluss des
Kippwinkels voraus. In diesem Modell wird jedoch eine Verkippung genau entlang
eines quadratischen Arrays angenommen, die im Experiment nicht gegeben ist
(siehe Abbildung 4.19 d). Durch die Anpassung des Modells — unter Be-
rucksichtigung der genauen Geometrie in Bezug auf die Kippachse — zeigt sich eine
bessere theoretische Vorhersage der Haftkraft in Abhangigkeit des Winkels
(Abbildung 4.22). Es zeigt sich jedoch weiterhin eine Abweichung zu den experi-
mentellen Ergebnissen. Die experimentellen Daten zeigen allgemein einen ge-
ringeren Einfluss der Fehlausrichtung als die theoretischen Daten. Diese Ab-
weichungen koénnen dadurch zustande kommen, dass nicht alle experimentellen
Parameter berucksichtigt werden konnen. Da die Fibrillen auch im ausgerichteten
Zustand nicht alle die gleichen Haftkrafte besitzten und das Ablésen defekt-
kontrolliert ist, wird sich die Probe nicht genau wie im Modell vorhergesagt ablésen,

wodurch Abweichungen entstehen kdnnen.

Dies fUhrt auch dazu, dass kein eindeutiges Abschalen der Probe, bei groleren
Kippwinkeln beobachtet werden konnte, was bedeutet, dass sich die Fibrillen nicht
eindeutig Reihe fir Reihe in Richtung des Kippwinkles ablésen. Die Fibrillen zeigen
zwar eine Tendenz sich in umgekehrter Reihenfolge abzulésen wie sie in Kontakt
gekommen sind, jedoch ist dies Uberlagert mit einem durch die Defekte ausgelosten
Abrei3en. Hierdurch ergibt sich ein nicht vorhersagbares Abldsen der Fibrillen. Nach
Booth et al. zeigt sich fir Proben mit einer im Verhaltnis zu der Fibrillenlange dicken
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Ruckschicht (Riickschicht > 56 - Fibrillenhohe), dass sich die Fibrillen im ausge-
richteten Zustand von aufden nach innen im Array ablésen, wobei die Fibrillen
elastisch Uber die Ruckschicht miteinander gekoppelt sind. In dieser Arbeit konnte
keine Kopplung beobachtet werden. Die Defekte dominieren den Abléseprozess,
allerdings betragt die Dicke der Ruckschicht nur dreimal die Fibrillenhohe, sodass
die Ruckschicht als starr angenommen werden kann. Dies fuhrt, sofern keine
Inhomogenitaten oder Defekte vorliegen, laut Theorie zu einem gleichzeitigen

Ablosen der Fibrillen.

SchlieBlich wird in der Theorie die Kontaktflache der Fibrillen als Punktkontakte
angenommen. Die hier verwendete Geometrie besitzt jedoch zum einen die
typische mushroom-Geometrie und zum anderen besitzen die Strukturen einen sich
zur Spitze hin verjungenden Stempel, bevor sich die Spitze wieder zu einer runden
Platte aufweitet. Diese Form kann zum einen zu einer besseren Adaption an das
Substrat fuhren, zum anderen aber auch den effektive Kippwinkel der Strukturen
reduzieren [65], was wiederum im Vergleich zu den theoretischen Werten zu einer
Erhéhung der Haftkraft fihren kann. Allgemein scheint die in den Experimenten
verwendete Geometrie der Fibrillen kleine Verkippungen auszugleichen und einen

positiven Einfluss auf die Haftkraft bei kleinen Kippwinkeln zu haben.

4.3.5 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurde die Abhangigkeit der Haftkraft von kleinen Fehlausrichtun-
gen zwischen Probe und Substrat untersucht. Dabei wurden verschiedene Arrayg-
roRen mit gleicher Packungsdichte der Fibrillen eingesetzt und die experimentellen
Ergebnisse mit schon bestehenden theoretischen Modellen verglichen. Es konnte

gezeigt werden, dass:

— Arrays mit mehr als 25 Fibrillen eine starke Abhangigkeit der Haftkraft vom
Kippwinkel 8, zwischen Probe und Substrat zeigen.

— die Haftkrafte kleinerer Arrays nahezu unabhangig vom Kippwinkel (6, < 1°)
sind.

— die theoretische Vorhersage der Haftkraft naherungsweise mit den experi-
mentellen Daten Ubereinstimmt, sofern die genaue Geometrie des Arrays in
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Bezug zum Kippwinkel 8,. bertcksichtigt wird. Jedoch Anpassungen der The-
orie hinsichtlich der Verteilung der Haftfestigkeit sinnvoll sein kénnten.

— das Abl6severhalten der Fibrillen eine Uberlagerung von Fehlorientierung
und Defektverteilung an der Grenzflache zwischen Probe und Substrat dar-
stellt.

Aus diesen Ergebnissen kann die Schlussfolgerung gezogen werden, dass kleine
Arrays weniger sensitiv auf Fehlausrichtungen reagieren, wodurch die Handhabung
kleiner und leichter Objekte hinsichtlich der Fehlausrichtung einfacher ist als die
Handhabung grol3er Objekte, bei der grolde Arrays bendtigt werden. Es kénnte zu-
dem ein Vorteil sein, gro3e Arrays in kleinere Arrays zu unterteilen, um sowohl die

Anhaftung als auch das Ablésen zu begunstigen.
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Anwendung mikrostrukturierter trockener Haftstrukturen

5 Anwendung mikrostrukturierter trockener
Haftstrukturen
5.1 Schaltbare doppelseitige mikrostrukturierte Adhasive fur die

selektive Fixierung und Ablosung

Die Inhalte dieses Kapitels wurden bereits publiziert bei Journal of the Mechanics
and Physics of Solids: Verena Tinnemann, Eduard Arzt, René Hensel: “Switchable
double-sided micropatterned adhesives for selective fixation and detachment”, Jour-

nal of the Mechanics and Physics of Solids, 2018.

Alle Autoren haben an der Konzeption der Publikation mitgewirkt. Verena Tinne-
mann hat die Experimente und die Datenanalyse durchgefuhrt. Verena Tinnemann

schrieb das Manuskript mit Hilfe von René Hensel und Eduard Arzt.

Die Autoren mdchten Christopher Platzer fur seine Unterstitzung bei der Durchflih-

rung der Experimente danken.

5.1.1 Einleitung

Der fortlaufende Trend der industriellen Automatisierung erfordert neue innovative
pick-and-place Handlingsysteme. Inspiriert von Konzepten der Natur konnen mikro-
strukturierte, trockene Haftstrukturen starke und reversible adhasive Krafte auf ver-
schiedensten Materialien generieren, was sie als Materialien in neuen Handlingsys-
temen pradestiniert [12], [15], [56], [83]. Die Adhasion beruht hauptsachlich auf kurz-
reichweitigen van der Waals-Wechselwirkungen, welche bei Festkorpern allgegen-
wartig sind, unter anderem auch im Vakuum [14], [84]. Das Haftvermdgen der Mik-
rostrukturen |asst sich durch die Theorie der Kontaktmechanik, die die Materialei-
genschaften und die geometrische Struktur berlcksichtigt, vorhersagen [54], [60],
[68]. Darliber hinaus bieten Veranderung dieser Parameter Strategien zur Verbes-
serung des Haftvermdgens oder ein Umschalten zwischen adhasiven und nicht-ad-
hasiven Zustanden. Bei diesen Handlingsystemen wird die Aktuierung durch aufiere

Trigger gesteuert und sollte temporar und reversibel sein. Beispiele reichen von
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temperaturempfindlichen Formgedachtnismaterialien [67], [85]-[90] Uber Materia-
lien, die ihre Form andern durch magnetische [91], [92] oder elektromagnetische
Felder [93], bis hin zu Materialien, die ihre mechanischen Eigenschaften durch Ver-

anderung des pH-Wertes andern [94].

Ein robuster Mechanismus zur zeitlichen Steuerung der Adhasion ist ein mechani-
scher Stimulus in Form einer kompressiven Uberlast [49], [95]-[98]. Eine ,kleine*
kompressive Vorkraft ist typischerweise notwendig, um die Haftflache in vollen Kon-
takt mit dem anzuhebenden Objekt zu bringen. Eine ,hohe” Druckbelastung hinge-
gen fuhrt zu einer elastischen Instabilitat der fibrillaren Strukturen, die wiederum zu
einer Verringerung der Kontaktflache, bei gleichzeitiger Verringerung der Haftkraft
fuhrt [99]. Dieser Effekt wurde erstmals von Glassmaker et al. beobachtet, die no-
minell flache, mikrostrukturierte Haftstrukturen an spharischen Objekten getestet

haben, was zu einer ungleichmaRigen Belastung der Mikrostrukturen fihrte [100].

Die elastische Instabilitat einer mikroskopischen Fibrille unter Druckbelastung wird
als Euler-Knickung bezeichnet. Die kritische Last, P,, fir das Knicken eines Arrays

von n Fibrillen ist gegeben durch

am?E -1 (50)
hZ

Pb:n

wobei E der Elastizitatsmodul, I = nr*/4 das Flachentragheitsmoment einer runden
Saule mit dem Radius r, h die HOohe der Saule und a eine Konstante ist, die von
den jeweiligen Randbedingungen abhangt [99], [101]. Dabei ist zu beachten, dass
die Euler-Theorie nur fur Fibrillen gilt, die ein Aspektverhaltnis h/2r grélker als 10
besitzen [28], [102]. Fur kleinere Aspektverhaltnisse ist die kritische Belastung ho-
her als von der Euler-Theorie vorhergesagt, wobei jedoch der Trend sehr ahnlich
ist: Die kritische Belastung steigt fur dickere, kirzere und steifere Fibrillen und mit
zunehmender Anzahl an Fibrillen, die sich unter Druckbelastung befinden [101].
Dariiber hinaus findet ein kontinuierlicher Ubergang vom Biegen zum Scherknicken
mit abnehmendem Aspektverhaltnis statt; eine Grenze flr das Biegen wurde bisher
jedoch nicht angegeben [102]. Experimentell wurde das Biege-Knicken haufig fir
Aspektverhaltnisse bis zwei angegeben [95], [103], [104]. Kroner et al. zeigten er-

folgreich ein Umschalten der Haftleistung bei pick-and-place-Anwendungen Uber
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mehrere Zyklen, das nur Uber eine DrucklUberbelastung ohne zusatzliche Stimuli

oder die Verwendung von reaktiven Materialien hervorgerufen wird [49], [98].

In diesem Kapitel wird beschrieben, wie die Methode erweitert und auf doppelseitige
mikrostrukturierte Haftstrukturen angewendet wurde. Dabei wurden die Haftstruktu-
ren mit unterschiedlichen Abmessungen der Fibrillen auf den jeweiligen Seiten her-
gestellt, um so zu gewabhrleisten, dass die Fibrillen nur an einer Seite selektiv ge-
knickt werden. Das Haftvermogen der ganzen Probe und die Schalteffizienz wurden
auf einem Glassubstrat getestet, indem die kompressive Vorkraft verandert und die
danach erreichte Haftkraft ermittelt wurde. Basierend auf diesem Ansatz wird im
Weiteren ein vorhersagbarer Ablésemechanismus fir temporar fixierte Objekte vor-

gestellt, der groRes Potential flr industrielle Anwendungen bietet.

51.2 Material und Methoden

Die Herstellung der doppelseitigen Strukturen weicht von der Herstellung der einfa-
chen Strukturen, wie sie in Kapitel 3.1 beschrieben wurde, ab. Um Fibrillen mit
mushroom-Geometrie herzustellen, wurde in diesem Falle das in Kapitel 3.1 be-
schriebene Inking-Verfahren verwendet. Der Herstellungsprozess wird im Weiteren

erlautert.

Herstellung von doppelseitigen mikrostrukturierten trockenen Adhéasiven

Die in diesem Kapitel verwendeten doppelseitigen Haftstrukturen wurden, wie auch
die anderen Haftstrukturen zuvor, aus Polydimethylsiloxan (PDMS. Sylgard 184)
hergestellt. Die zwei Komponenten des Prapolymers, bestehend aus Basis und Ver-
netzer wurden im Verhaltnis 10:1 mit einem SpeedMixer bei einer Drehzahl von
2.350 U/min bei 1 mbar Luftdruck gemischt. Das gemischte Prapolymer wurde an-
schlieend in eine vorgefertigte Aluminiumform gegossen, die aus zwei Teilen be-
stand, in denen jeweils hexagonal angeordnete Locher von 400 ym Durchmesser
gefrast waren. Die mikrometergrof3en Locher bedeckten dabei eine kreisférmige
Flache eines Durchmessers von 28,8 mm. Die beiden Teile mit den Lochern wurden
zusammen mit einem Abstandshalter gegenuber voneinander angeordnet (siehe
Abbildung 5.1 a). Das Prapolymer wurde in die Form gegossen und bei 1 mbar
entgast, bis keine Luftblasen mehr zu sehen waren. Anschliefiend wurde das Pra-
polymer 4 Stunden bei 75°C ausgehartet. Im nachsten Schritt wurden die Strukturen
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durch das Inking-Verfahren mit den mushroom-Spitzen versehen [26]. Dazu wurde
eine 100 um dicke Schicht aus frisch gemixten Prapolymer mit einer Rakel auf eine
Glasplatte aufgebracht. Die mikrostrukturierten Proben wurden dann in den Prapo-
lymerfilm eingetaucht, wieder herausgezogen, auf einem (Tridecafluor-1,1,2,2,2-tet-
rahydrooctyl)-Trichlorsilan beschichteten Glassubstrat abgelegt und anschlieRend
4 h bei 75°C ausgehartet. Dieser Schritt wurde im Anschluss fur die andere mikro-
strukturierte Seite der Probe wiederholt. Die Abmessungen der Proben wurden spa-
ter mit Hilfe von einem Elektronen- und einem Lichtmikroskop charakterisiert. Die

Abmessungen der Proben sind in Tabelle 5.1 zusammengefasst.

a i; prepolymer

curing o )
= ~ +demolding inking curing d
Q [0
5 g A ~A A H
a o
5 § It
= E—1 D
prepolymer fluorosilane
coated substrate coated substrate

d compressive adhesive force
preload

smooth glass

0
Tcﬁsp.'aceme.'?t

smooth glass mounted
on pivotable table

Abbildung 5.1. Abformung und Charakterisierung der doppelseitigen Haft-
strukturen. (a) Schematische Abbildung des Fabrikationsprozesses. Die Alumini-
umform bestand aus zwei Masken, die Arrays aus Mikroldchern beinhalteten. Die
beiden Masken wurden gegenuber voneinander, mit einem Abstandshalter in der
Mitte, fixiert. Nach dem Ausharten wurden die mushroom Spitzen durch die Inking-
Methode an die Oberseite der Saulen angebracht und erneut ausgehartet. (b) Elekt-
ronenmikroskopische Aufnahme eines Querschnitts von Probe #1 (siehe Tabelle
5.1). (c¢) Photographie der Seitenansicht von Probe #6. Der Durchmesser der run-
den, mikrostrukturierten Flache ist 28,8 mm. (d) Schematische Darstellung des Ad-
hasionsmessaufbaus mit zwei nominell flachen und glatten Glassubstraten, zwi-
schen denen die Probe platziert und zusammengedruckt wurde. Man beachte, dass
die nominelle Flachendichte bei allen Proben gleich ist.
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5.1.3 Adhasionsmessungen

Die Adhasionsmessungen wurden mit dem gleichen Messaufbau durchgeflihrt wie
bei den einseitigen Proben zuvor. Fur alle Messungen wurde die 50 N Kraftmess-
dose verwendet. Um die Adhasionsmessungen fur die doppelseitigen Strukturen
testen zu konnen, wurde der Messaufbau leicht modifiziert. Dazu wurden zwei glatte
und nominell flache Glassubstrate je ober- und unterhalb der Probe angebracht.
Das Zusammendrucken der Probe war wahrend der Messung Weg-kontrolliert, bei
einer Geschwindigkeit von 10 mm/min. Nachdem der eingestellte Verfahrweg er-
reicht war, wurde das obere Glassubstrat mit einer Geschwindigkeit von
100 mm/min zurlickgezogen. Die auftretenden Krafte wurden dabei die gesamte
Zeit aufgezeichnet. Fir alle Messungen wurden die maximale Zugkraft, der Verfahr-
weg und die Seite der Probe, an der die Ablosung erfolgte, aufgezeichnet. Vor jeder

Messung wurden sowohl Substrate als auch Proben mit Isopropanol gereinigt.

514 Ergebnisse und Diskussion

Zwei verschiedene Arten von adhasiven Strukturen mit Mikrostrukturen an den ge-
genuberliegenden Seiten wurden durch eine Kombination von Abformung und der
sogenannten inking-Technik hergestellt (Abbildung 5.1 a und Tabelle 5.1). Die als
Typ 1 bezeichneten Proben hatten dabei einen ahnlichen Fibrillendurchmesser von
etwa 400 um, aber unterschiedliche Fibrillenhéhen zwischen 700 und 1.630 uym auf
der jeweiligen Seite der Haftstruktur (Abbildung 5.1 b). Die als Typ 2 bezeichneten
Proben hatten ahnliche Fibrillenhdhen von ca. 1.600 ym, jedoch unterschiedliche
Fibrillendurchmesser von 400 und 800 um (Abbildung 5.1 ¢). Zusatzlich wurde die
elastische Schicht zwischen den beiden strukturierten Flachen zwischen 1 und
5 mm variiert. Der Durchmesser der mushroom-formigen Fibrillenspitzen variierte
zwischen 500 und 650 ym bei Proben, die einen Saulendurchmesser von 400 pym
hatten und zwischen 900 und 950 ym bei Fibrillen mit einem Saulendurchmesser
von 800 ym. Dartber hinaus variierte der Durchmesser der mushroom-Spitze in den
Arrays, wie aus den hohen Standardabweichungen ersichtlich ist (siehe Tabelle

5.1). Diese Abweichungen wurden hdchstwahrscheinlich durch ungleichmalliige
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Mengen an Prapolymerlosung wahrend des /nkings jeder einzelnen Fibrille verur-

sacht.

Tabelle 5.1. Fibrillenhohe und -durchmesser der hergestellten Proben. Typ 1
Proben haben einen ahnlichen Saulendurchmesser auf beiden Seiten, wahrend Typ
2 Proben eine ahnliche Fibrillenhdhe haben. Fettgedruckte Zahlen markieren Un-
terschiede zwischen den gegentberliegenden Seiten der doppelseitigen Haftstruk-
tur.

Fibrillen auf Seite 1 Fibrillen auf Seite 2 Zwi-
o U= .. schen-
# > Hohe Stempel Mush- Hohe Stempel Mush- ¢ hichtdi-
(wm)  (um)  room  (um)  (um)  room  cyo
1 1 830 400 575+£30 1.600 400 650150 1
2 1 760 400 600+30 1.550 400 675+10 2
3 1 845 400 50050 1.630 400 650150 3
4 1 785 400 50050 1.530 400 550150 5
5 1 700 400 575+50 1.570 400 650150 5
6 2 1.600 800 900+50 @ 1.600 400 500£30 1
7 2 1.620 800 950+100 1.480 400 580+10 5

Das Adhasionsvermdgen aller Proben wurde bei Normalkraft zwischen zwei glatten,
nominell flachen Glassubstraten getestet (Tabelle 5.1 d). Abbildung 5.2 zeigt typi-
sche Kraft-Weg-Kurven flr Probe #6, wobei die Zugkrafte als positive und die
Druckkrafte als negative Werte dargestellt werden. Bei einem Abstand von 0 mm ist
die Haftstruktur in Kontakt mit beiden Substraten. Bei der anschlielienden Kompres-
sion nahm die Kraft linear zu, was die strukturelle Stabilitat und die gute Ausrichtung
der Mikrostrukturen zum Substrat bestatigt. In dieser Konfiguration wurden zwei Ar-

ten von Messungen durchgefuhrt:
1. Messung im starken Adhésionsbereich:

Der Verfahrweg wurde zunachst auf 0,25 mm begrenzt, was zu einer kom-
pressiven Vorkraft von 15 N flhrte. In diesem Bereich blieb das Verhalten der
Fibrillen annahrend linear elastisch und es wurde wahrend des Abldsevor-

gangs eine maximale Zugkraft (maximale Haftkraft, F; ;) von etwa 20 N ge-

messen (lila Quadrate in Abbildung 5.2).
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2. Messung im schwachen Adhé&sionsbereich:

In einem zweiten Versuch mit der gleichen Probe in gleicher Konfiguration
wurde der Verfahrweg auf 0,9 mm erhoht (braune Kreise in Abbildung 5.2).
Auch hier stieg die Kraft linear bis zu einer kompressiven Vorkraft von -34 N
bei einem Verfahrweg von 0,45 mm. Bei weiterer Kompression kam es zu ei-
ner drastischen Reduzierung der Druckkraft auf 15 N und es trat eine starke
Erhdhung der Verformung auf, welche sich in einer elastischen Instabilitat
wahrend des Knickens der Fibrillen zeigte. Die aus den Experimenten erhal-
tene kritische Kraft F, .,,, entspricht der theoretischen Knickkraft, F, ;¢0r VON
34,2 N (siehe Tabelle 5.2), welche mit Hilfe von Formel (50) berechnet wurde
mitn = 1257, a = 2, E = 2,8 MPa, I = 1,26 - 10° um*, und h = 1600 um. Wah-
rend des Abldsens der Probe waren die Krafte zunachst nahezu konstant, be-
vor sich die Strukturen bei einer Ruckknickkraft von F,; elastisch zurickform-
ten. Ab einem Verfahrweg von 0,25 mm verringerte sich die Kraft linear mit
weiterem Zuruckfahren der Prifmaschine. Abbildung 5.2 b zeigt eine ahnli-
che Steigung der Entlastungskurve mit und ohne vorherigem Knicken, was
darauf hindeutet, dass die meisten Fibrillen nach dem Knicken wieder mit dem
Substrat in Kontakt kommen. In diesem Fall wurde jedoch eine maximale Haft-
kraft F,,,, von nur etwa 9 N erreicht, was etwa der Halfte der erreichten Kraft
aus Messreihe 1 entspricht. Die Verringerung der Kraft ist dabei hochstwahr-
scheinlich auf den Verlust des vollstandigen Kontaktes zwischen Fibrillen und
Substrat wahrend des Knickens zurtickzufiihren, obwohl die Fibrillen nach
dem Knicken wieder in Kontakt kommen. Ein solches Verhalten wurde schon
haufiger diskutiert, z. B. in [45], [95]-[97], [99], [104].

113



a 30 b 5
1 = without buckling R
204 o with buckling .
1 adhesion / 0
104 ,_KF, ;
g0 - zZ
"; 1 unloading/ @ unloadéngy'
O -10- _ o
P -10 4 .
€ ] 1 .'/Dreload 2
204 unbuckling —— /
load (F,,) 'Y 54,
-30 i.—
buckling load (F,) —
-40 v T T T X T ¥ s T T -20 . T . T ¥ ¥
20 -1.5 -1.0 05 0.0 05 1.0 0.3 0.2 0.1 0.0 0.1
displacement (mm) displacement (mm)

Abbildung 5.2. Adhasionsmessungen mit und ohne Knicken. (a) Kraft als Funk-
tion des Verfahrweges fir Probe #6. Zugkrafte sind hierbei positiv und Druckkrafte
negativ. Die Haftstruktur war in Kontakt mit beiden Substraten bei einem Verfahrweg
von Null. Die lilafarbenen Quadrate zeigen einen Adhasionstest ohne Knicken der
Strukturen, was zu einer hohen Adhasion flhrt (Fy;45); die braunen Kreise zeigen

eine Messung mit Knicken mit deutlich geringeren Haftkraften (F,,, ). (b) Be- und
Entlastungskurven fir Messungen ohne Knicken und nach dem Zurtckknicken.

Die Knickkraft (F,) wahrend der Aufbringung des Drucks war fast doppelt so hoch
wie die Kraft nach dem Knicken (F,;) beim Zurtuckziehen. Die Hysterese wahrend
des Knickens hangt damit zusammen, dass die Randbedingungen («) verschieden
sind fur das Knicken (1.46 < a;, < 2.75) und das Zuruckknicken (0,76 < a,,;, < 1,35)
(Tabelle 5.2). Die Anderung der Randbedingungen hangt mit der Adh&sion der Fib-
rillen auf dem Substrat zusammen, die zundchst zum Knicken tiberwunden werden
muss, fur das Zurickknicken jedoch nicht, wie schon zuvor berichtet [99], [101].
Daher andern sich die Randbedingungen von einer eingespannt-gelenkig (engl.
clamped-pinned) Konfiguration (C-P), d. h. @ = 2 in eine doppelgelenkige Konfigu-
ration (P-P), d. h. @ = 1 zwischen Knicken und Zurlckknicken. Man beachte, dass
die Abweichungen dabei verschiedene Ursachen haben kénnen, wie zum Beispiel
Unterschiede in der Dicke der Zwischenschicht, Grol3e der mushroom-Spitzen oder
inhomogene Mikrostrukturen. Jedoch konnte kein signifikanter Trend identifiziert

werden.
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Tabelle 5.2. Analyse des Knickverhaltens. Die zusammengefassten Werte fur die
theoretische (Fj ¢r00r) UNd experimentelle (F,) Knickkraft. Die theoretische Knick-
kraft wurde berechnet mit Hilfe von Formel (50) und a = 2. Basierend auf den ex-
perimentell ermittelten Knickkraften F, und den Kraften beim Zurickknicken F,,,,
wurden «a,, bzw. a,;, berechnet. Die Abmessungen der Proben konnen Tabelle 5.1
entnommen werden.

#  Fpineor (N)  Fp (N) ap Fyp (N) Qyp
1 34.2 447 2.62 18.9 1.10
2 36.4 44 1 2.43 191 1.05
3 32.9 45.2 2.75 22.2 1.35
4 374 36.7 1.97 16.8 0.90
5 35.5 31.8 1.80 15.3 0.86
6 34.2 33.3 1.95 16.3 0.95
7 40.0 29.0 1.46 15.2 0.76

Abbildung 5.3 zeigt die Haftkrafte als Funktion des negativen Verfahrweges und
verdeutlicht dabei die Seite, auf welcher sich die Haftstruktur vom Glassubstrat ab-
|6st. Abbildung 5.3 a zeigt die Ergebnisse fur Probe #2, welche gleiche Fibrillen-
durchmesser aber verschiedene Fibrillenhéhen auf den gegenuberliegenden Seiten
hatte. Es wurden die gleichen zwei Messreihen wie zuvor beschrieben durchgefihrt.
Nach einer geringen Druckbelastung wurde eine maximale Haftkraft von 23 N er-
reicht. Dabei l6ste sich die Haftstruktur immer von Seite 1 ab. Tabelle 5.1 zeigt,
dass die Fibrillen auf dieser Seite kurzer waren als auf Seite 2 (um den Faktor 2)

und kleinere mushroom-férmige Fibrillenspitzen (600 pym im Vergleich zu 675 um).

Basierend auf dem von Balijepalli et al. entwickelten Modell [30], [105] wurden die

Haftkrafte der beiden Seiten mit folgender Formel berechnet:

Frign(D) = (0.6AVEW)/(D%406100%g) (51)

wobei D der mushroom-Durchmesser, E* der Elastizitdtsmodul von PDMS, w =
10 mJ//mm? die thermodynamische Adh&sionsarbeit, [ = 1 um die Lange des an-
fanglichen Risses, A die reale Kontaktflache und @ = 0,07 der numerische Koeffi-

zient, der in [30] nachgesehen werden kann, sind. Fir D = 600 ym, a@ = 0,1 und
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einer Anzahl von 1.257 Fibrillen ergibt sich eine reale Kontaktflache der Haftstruktur
von A = 3,55-107* m?, fir D = 675 pm, @ = 0,07 ergibt sich A = 4,5 - 10~* m?. Die
theoretischen  Haftkrafte lagen somit bei Fp;y,(600 pm) = 184N  und
Fign (675 um) = 30,3 N, was in der gleichen Grolienordnung wie die experimentell
ermittelten Werte liegt. Somit ist Seite 2 (D = 675 pm) von Probe #2 adhasiver und

das Ablosen erfolgte von Seite 1.

Bei einem Verfahrweg zwischen -0,75 und -1 mm wurde ein Ubergang von hohen
(Fnign = 23 N) zu niedrigen Haftkraften (F,,, = 4 N) beobachtet, was auf das Kni-
cken in diesem Bereich zurlckzuflhren ist. Das selektive Ablésen wechselt von

Seite 1 zu Seite 2, bei der es zum Knicken der langeren Fibrillen kommt.

Ein ahnliches Verhalten zeigte sich fur Probe #6, die auf beiden Seiten die gleiche
Fibrillenhéhe, aber unterschiedliche Durchmesser hatte (Abbildung 5.3 b). Auch
hier wurden bei kleinen Verfahrwegen im Druckbereich stark haftende Zustande er-
reicht. Die Haftstruktur |6ste sich dabei von Seite 1 ab, auf der das Array mit weniger
Fibrillen war, welche jedoch einen groReren Durchmesser besalien. Dies fuhrt zu
geringerer Adhasion, da die Haftkraft im Allgemeinen kleiner flr groRere Fibrillen ist
[25], [54]. Der Ubergang vom stark haftenden (21 N) zum schwach haftenden (9 N)
Zustand erfolgte bei einem Verfahrweg von 0,6 und 0,8 mm. Jenseits des Uber-
gangsbereichs fand das Abldésen vom Substrat aufgrund der geringeren kritischen
Knickkraft von 33,3 N der diinneren Fibrillen auf Seite 2 statt. Die dickeren Fibrillen
besitzen im Vergleich eine theoretische kritische Knickkraft von 178 N. Dies war

unabhangig von der héheren Anzahl der Fibrillen n auf der Seite 2.
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Abbildung 5.3. Maximale Haftkraft in Abhangigkeit des Verfahrweges fiir (a)
Probe #2 und (b) Probe #6. Geflllte lilafarbene Quadrate zeigen das Ablésen von
Seite 1 an, ungefullte braune Quadrate von Seite 2. Die gestrichelte Linie zeigt den
Sigmoidalfit (siehe Text).

Im stark adhasiven Zustand waren die maximalen Haftkrafte (F;,,) unabhangig
vom Verfahrweg bzw. von der Druckkraft. Dies ist durch die ,flach-flach“ Konfigura-
tion, die in den Adhasionsmessungen verwendet wurde, und den glatten Oberfla-
chen von Probe und Substrat — welche zu gleichen Kontaktflachen bei unterschied-
lichen Druckkréften fihren — begriindet. Wahrend des Ubergangs vom stark zum
schwach adhasiven Zustand nahm die Haftkraft mit steigendem Verfahrweg durch
einen hoheren Anteil an geknickten Fibrillen ab. Im schwach adhasiven Bereich wa-
ren alle Fibrillen geknickt und die maximale Haftkraft (F,,,, ) ist wiederum unabhangig
vom weiteren Verfahrweg. Der Ubergang vom stark haftenden in den schwach haf-

tenden Zustand wurde mit einer Sigmoidal Funktion gefittet
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P = [Fop + (Fhigh — Fiow)]/[1 + exp((A — Ag)/dA)] (52)
wobei P die maximale Haftkraft, A der Verfahrweg und Fy; 4, und F,, die asympto-
tischen Werte sind, die die Haftkraft im stark und schwach adhasiven Bereiches
angeben (Tabelle 5.1). Die Schalteffizienz, S, zwischen den beiden Zustanden
wurde berechnet als S = 1 — Fy,,, /Fpign und wurde in Tabelle 5.3 zusammenge-
fasst. Fur alle Proben war S grof3er als 0,5 mit einem maximalen Wert von 0,83.
Interessanterweise konnte kein Unterschied zwischen den beiden verschiedenen
Arten der doppelseitigen Haftstrukturen gefunden werden. Nach dem Knicken fand
das Abldsen immer auf Seite 2 statt. Auch die Dicke der Zwischenschicht zwischen
den beiden strukturierten Seiten hatte keinen systematischen Einfluss auf das Er-

gebnis.

Tabelle 5.3. Schalteffizienz. Maximale Haftkrafte des adhasiven Zustandes ohne
Knicken, Fp;qp, Und des nicht adhasiven Zustandes nach dem Knicken, F,,, und

die Schalteffizienz, S, berechnet mitS = 1 — Fy,,, /Fp,;4,- Die Seite, die sich nach dem
Knicken abgeldst hat war immer Seite 2.

#  Frign (N)  Fi, (N} S=1—Fu/Fhrign
1 18.3 4.9 0.73
2 22.8 3.9 0.83
3 14.8 6.9 0.53
4 18.4 8.9 0.52
5 21.5 5.5 0.74
6 20.8 8.8 0.58
7 21.8 5.0 0.77

Es ist bemerkenswert, dass die hochsten Haftkrafte nach dem Knicken, Fy,,,, fur die
Proben #4 und #6 mit Werten von etwa 9 N erreicht wurden. Hier zeigten die Proben
die kleinsten mushroom-Spitzen mit Durchmessern von ca. 500 bis 550 pm. Im Ge-
gensatz dazu wurde die niedrigste Haftkraft nach dem Knicken flir Probe #2 erreicht,
welche die groten mushroom-Spitzen mit ca. 675+10 um hatte. Dies zeigt, dass
die mushroom-Spitzen eine doppelte Rolle bei der Bestimmung des Abléseverhal-

tens spielen: Im Bereich des starken Adhasionsregimes begunstigen grof3e Spitzen
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die Adhasion; im Bereich des schwachen Adhasionsregimes fiihren grofde Fibrillen-
spitzen zu geringeren Haftkraften, vermutlich weil sie ein Zurlickkehren in den er-

neuten Kontakt nach dem Knicken effizienter verhindern.

Die in diesem Kapitel beschriebene selektive Ablosefunktionalitat kann fur praxis-
nahe Anwendungsbereiche interessant sein. Abbildung 5.4 zeigt beispielsweise
die Befestigung eines Objektes auf einem Glassubstrat. Durch die Anordnung der
doppelseitigen Haftstrukturen mit einer Seite, die einen geringeren Knickwiderstand
zeigt (Seite 2), konnte die bevorzugte Ablosung durch das Knicken kontrolliert wer-
den. Je nach Ausrichtung der Struktur wurde das Objekt mit (Abbildung 5.4 b) oder
ohne Struktur (Abbildung 5.4 c) vom Glassubstrat abgeldst.

a b release from object

g b;ckling

Abbildung 5.4. Anwendung der doppelseitigen, strukturierten Haftstruktur. (a)
Die Photographie zeigt ein Smartphone, welches reversibel und temporar an eine
Glasscheibe angebracht wurde. (b, ¢) Die Photographie zeigt das bevorzugte Ablo-
sen ausgelost durch das Knicken der Strukturen (roter Pfeil) von (b) dem Smart-
phone und (c) der Glasscheibe abhangig von der Orientierung der doppelseitigen
Haftstruktur.

5.1.5 Zusammenfassung

In diesem Kapitel wurde eine Studie Uber die Adhasion von doppelseitigen mikro-
strukturierten Haftstrukturen und deren Potential zur selektiven Abldsung durch
elastische Knickinstabilitaten vorgestellt. Die Adhasion wurde nach unterschiedli-
chen kompressiven Vorkraften fur verschiedene Dimensionen der adhasiven Struk-

turen getestet. Auf diese Weise konnte die Schaltbarkeit zwischen zwei adhasiven
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Zustanden genutzt werden, um eine asymmetrische Abldsung der Struktur zu errei-

chen. Die folgenden Schlussfolgerungen kbnnen gezogen werden:

— Mechanische Kompression von Mikrostrukturen kann zu einem elastischen
Knicken fuhren, welches zu einer Abnahme in der Adhasion fuhrt und somit

zu einer einfacheren Ablosung vom Substrat.

— Um einen vorbestimmten Widerstand gegen das Knicken zu erreichen, wur-
den zwei Arten von mikrostrukturierten Haftstrukturen erfolgreich getestet —
die Variation des Fibrillendurchmessers und der Fibrillenhdhe. Beide Kon-
zepte fuhrten zu ahnlichen Ergebnissen hinsichtlich ihrer Schalteffizienz zwi-

schen schwachen und starken adhasiven Zustand.

— Die Haftkraft nach dem Zurltckknicken wird hochstwahrscheinlich durch die
Grolle der mushroom-Spitzen gesteuert: GroRere mushrooms scheinen er-
folgreicher zu verhindern, dass die Fibrillen nach dem Knicken wieder mit

dem Substrat in Kontakt kommen.

— Die Dicke der elastischen Zwischenschicht wurde nicht als Schllsselpara-

meter identifiziert.

Die Ergebnisse deuten darauf hin, dass durch die Optimierung der Dimensionen
jeder Seite einer doppelseitigen trockenen Haftstruktur, die kritische Knickkraft und
damit die bevorzugte Seite der Ablésung selektiv eingestellt werden kann. Dies
kann die Mdglichkeit fur intelligente temporare Fixierungen auch im Vakuum eroff-

nen.
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5.2 Degradation der Kontaktflachen und der Haftkraft von bio-in-
spirierten Haftstrukturen nach 100.000 Zyklen

FUr den industriellen Einsatz der bio-inspirierten Haftstrukturen sind nicht nur die
grundlegenden Funktionsmechanismen entscheidend, sondern auch die Anzahl an
Zyklen, die solch eine Struktur ohne Verlust der Haftkraft eingesetzt werden kann.
Kroner et al. haben bereits den Einfluss mehrerer Zyklen auf die Haftkraft an einzel-
nen Polydimethylsiloxan-Strukturen getestet [106]. Sie konnten zeigen, dass die
Praparation der Proben und dabei vor allem das Ausharten des Materials eine ent-
scheidende Rolle spielt. Zusatzlich haben sie Parameter wie die Vernetzerkonzent-
ration im Verhaltnis zum Prapolymer, die Reinigung der Proben, die Messposition
und die Lange der Probenaufbewahrung vor der Messung untersucht. Bei allen dort
getesteten Materialzusammensetzungen und Aushartezeiten des PDMS nahm die
Kraft innerhalb der ersten 1.000 Zyklen ab, was auf den Ubertrag von freien Oligo-
meren von der Probe auf das Substrat zurickzufuhren war. Sie konnten damit zei-
gen, dass dauerhafte und ruckstandsfreie Verwendung der PDMS-Strukturen ein
kritisches Thema ist, das nicht au3er Acht gelassen werden darf. Neben der Veran-
derung der Kontaktflache durch den Ubertrag von freien Oligomeren kann es aber
auch zu Veranderungen durch Degradation der Fibrillenoberflache kommen, welche
im Folgenden naher untersucht wird. Hierzu wurde die Haftkraft nach 1, 10, 100,
1.000, 10.000 und 100.000 Zyklen gemessen und die morphologische Anderung

der Kontaktflachen nach verschiedenen Zyklenzahlen untersucht.

521 Material und Methoden

Die Proben wurden mit Hilfe des in Kapitel 3.1 beschriebenen Inking-Verfahrens
hergestellt. Dem Prapolymer wurden dabei keine weiteren Farbpigmente hinzuge-
geben, da keine optische Analyse der Kontaktflache durchgefiihrt wurde. Die in die-
sem Kapitel untersuchten Proben besalen einen Arraydurchmesser von 30 mm mit
hexagonal angeordneten Fibrillen. Jede Fibrille hatte einen Durchmesser von
400 um und eine Lange von 800 um, was einem Aspektverhaltnis von 2 entspricht.

Die mushroom-Spitzen der Strukturen variierten im Durchmesser stark, da es wie
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in Kapitel 3.1 beschrieben beim Ausharten der Spitzen zu einer Verschiebung der

Spitzen zum Stempel kam.

Die Experimente dieses Kapitels wurden zeitlich am Anfang dieser Arbeit durchge-
fuhrt, weshalb eine andere Herstellungsmethode gewahlt wurde als in den anderen
Kapiteln. Erst die Ergebnisse dieses Kapitels fuhrten zu der Entwicklung neuer For-

men und dem Herstellungsverfahren ohne Inking.

5.2.1.1 Dauertests

Fir die Dauertests wurde ein neues Gerat gebaut. Die Proben wurden auf eine
runde Metallplatte geklebt und mit den Fibrillen nach unten in die Prifvorrichtung
eingesetzt (Abbildung 5.5 (1)). Auf der Gegenseite wurde eine polierte Metallplatte
montiert. Die Metallplatte wurde als Substrat verwendet. Fur jeden Prifzyklus wurde
der Prufkorper gegen die Metallplatte gedrickt (Abbildung 5.5 (2)), die Metallplatte
angehoben (Abbildung 5.5 (3)), zuriick zum Ausgangspunkt bewegt und durch eine
lineare Scherung der Metallplatte gelost (Abbildung 5.5 (4)). In diesen Tests wur-
den keine Druck- oder Abldsekrafte gemessen. Die Prufgeschwindigkeit des Gera-
tes betrug 60 mm/s. Ziel dieser Studie war es, die Veranderungen der Haftfestigkeit
und die Veranderungen der Fibrillenmorphologie nach N =1, 10, 100, 1.000, 10.000
und 100.000 Zyklen zu bestimmen.

(2) (3) (4)

Abbildung 5.5 Schematische Abbildung des Dauertestaufbaus. (1) Die
Haftstruktur ist mit den Strukturen nach unten auf einer Aluminiumplatte aufgeklebt.
Die dunkel graue Flache visualisiert ein Metallsubstrat. (2) Die Probe wird gegen
die Metallplatte gedrickt. (3) Die Metallplatte wird mit Hilfe der Struktur angehoben.
(4) Ablésen der Metallplatte durch lineare Scherung des unteren Parts des Testauf-
baus.
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5.2.1.2 Adhasionsmessungen

Da bei den Dauertest nur die dauerhafte Benutzung der Proben simuliert wurde und
keine direkte Moglichkeit der Kraftmessung bestand, wurden die Proben nach jeder
Dauertestreihe in eine Zugprifmaschine (Hegewald&Peschke, Deutschland) einge-
baut. Bei diesen Messungen wurde, wie in den Kapiteln zuvor, eine glatte Glas-
scheibe als Substrat verwendet. Da die Proben, bedingt durch den Herstellungspro-
zess, nicht alle gleich waren bzw. die Lange der Fibrillen und die Krimmung der
Tragerschicht variierte, wurden die maximalen Haftkrafte bei verschiedenen kom-
pressiven Vorkraften (F,,.= 1,0, 1,5, 2,0, 2,5 ,2,5 und 3,0 N) bestimmt. Dies wurde
gemacht, da manche Proben beispielsweise bei 1 N keinen vollstandigen Kontakt
aller Fibrillen zeigten und dadurch die Proben schwer miteinander vergleichbar wa-
ren. Durch die verschiedenen Vorkrafte konnte gewahrleitet werden, dass bei jeder
Probe Messungen mit vollstandigem Kontakt der Fibrillen durchgeflhrt wurden bzw.
noch keine Knickung der Fibrillen zu erkennen war. Auf3erdem wurde die maximale
Haftkraft bei verschiedenen Ablosegeschwindigkeiten (v=1, 5, 8, 10, 12, 15, 20, 50
mm/min) ermittelt. Vor jeder Adhasionsmessung wurden die Proben und das Glas-
substrat mit Klebeband (Scotch Magic Tape, 3M, Saint Paul, USA) und Isopropanol

gereinigt.

5.2.1.3 Elektronenmikroskopie

Um Veranderungen in der Fibrillenmorphologie zu untersuchen, wurde nach jedem
Zyklensatz im Anschluss an die Adhasionsmessungen elektronenmikroskopische
Aufnahmen der Fibrillen angefertigt. Die REM-Bilder der Proben wurden mit einem
FEI Quanta FEG250 aufgenommen. Fir einen besseren Vergleich der Fibrillen wur-
den zunachst verschiedene Bereiche der Probe markiert und ein Bild mit Hilfe der
sogenannten Nav-Cam des Elektronenmikroskops aufgenommen. Dabei handelt es
sich um ein einfaches Foto, welches es ermdglicht, die Probe im Elektronenmikro-
skop genau zu positionieren. Damit ist es mdglich, nach jeder Dauertestreihe die
gleiche Fibrille zu finden und diese nach jeder Testreihe erneut auf Veranderungen
zu untersuchen. Um Details der morphologischen Veranderungen der Kontaktflache
nach jeder Dauertestreihe zu entdecken, wurden elf verschiedene Bereiche der

Probe mit dem Rasterelektronenmikroskop beobachtet. Dazu wurden in jedem Be-

123


https://de.wikipedia.org/wiki/Saint_Paul_(Minnesota)

reich Draufsicht-Scans der Fibrillen mit einer Vergréferung von 100 und 500 aufge-
nommen. Darlber hinaus wurden die Bereiche mit einem Neigungswinkel von 45°

und gleichen VergroRerungen untersucht.

5.2.2 Ergebnisse

Bei allen Proben konnte beobachtet werden, dass die Haftkraft nach 10 Zyklen ge-
ringfligig abnahm. Nach 100 Zyklen stieg die Haftkraft jedoch wieder leicht an und
nahm hohere Werte an als die anfangliche Haftkraft. Diese Ab- bzw. Zunahmen der
maximalen Haftkrafte innerhalb der ersten 100 Zyklen lagen jedoch unter 10 %.
Nach 1.000 Zyklen nahm die Haftkraft dann kontinuierlich ab und erreichte nach
100.000 Zyklen nur noch einen Wert von ca. 50 % der Ausgangskraft (sieche Abbil-
dung 5.6 a).
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Abbildung 5.6. Anderung der Haftspannung und der Kontaktmorphologie von
mikrostrukturierten Adhasiven (diese Abbildung wurde bereits in einem Uber-
sichtsartikel publiziert in [54]). (a) zeigt die die normierte Haftspannung als Funktion
der Zyklenzahl. (b) zeigt ein REM-Bild der verwendeten Strukturen. (c) zeigt eine
VergroRerung der Fibrillenoberflache nach 1, 10, 100, 1.000, 10.000 und 100.000
Zyklen.

In den REM-Aufnahmen war teilweise nach nur einem Zyklus die Struktur des Stem-
pels durch die mushroom-Spitze zu erkennen. Zwischen 10 und 100 Zyklen erfolgte
eine Glattung der Saulenoberflache (siehe Abbildung 5.7). Hierbei zeigt sich, dass
gréRere Unregelmafigkeiten in der Oberflache flacher werden und die Oberflache
damit glatter zu sein scheint. Nach 1.000 Zyklen wurden die ersten Verformungen
der Saulen und Verschleild an der Oberflache beobachtet. Ab 10.000 Zyklen entste-
hen Risse und Verformungsstrukturen in Form von Aufwolbungen und Abrieb. Wo

sich auf der Oberflache Risse oder Aufwdlbungen bilden hangt dabei jedoch von
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der Richtung der Scherbewegung ab. Nach 100.000 Zyklen nehmen die Risse und
Verformungen zu. Hierbei ist immer eine raumliche Trennung zwischen Riss- und
Aufwolbungsstrukturen sichtbar (siehe Abbildung 5.8). In den mushroom-Spitzen
konnten auch Locher gefunden werden, durch die der Stempel zu sehen war. Bei
manchen Strukturen riss sogar die gesamte Spitze ab, sodass nur noch der Stempel
Ubrig blieb (siehe Abbildung 5.9). Aulkerdem konnte beobachtet werden, dass sich
die mushroom-Spitzen teilweise in Scherrichtung umklappten. Dann wurden unter-
halb der Spitze am Ubergang zum Stempel Abrieb bzw. Risse sichtbar. Von der
Seite konnte beobachtet werden, dass der Abrieb nicht gleichmalig Uber die ge-
samte Oberflache stattfand, sodass nach den Versuchen die Oberflache geneigt

war.

Abbildung 5.7. REM-Aufnahme einer Fibrillenoberflaiche nach einem bzw.
zehn Testzyklen. Die Fibrillenoberflache zeigt bereits nach zehn Zyklen eine Ver-
anderung der Morphologie. GroRRere Erhebungen scheinen dabei flacher zu werden.

Neben den morphologischen Anderungen an der Struktur selbst konnten aber auch
Ruckstande auf dem Metallsubstrat gefunden werden. Dabei handelte es sich ne-
ben abgerissenen Strukturen auch um Silikondl, welches aus den Strukturen aus-

getreten war. Das Silikondl war bereits nach 10 Zyklen auf dem Substrat sichtbar.
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Abbildung 5.8. REM-Aufnahme einer Fibrillenoberflache nach 100.000 Zyklen. Die
Abbildungen zeigen verschiedene Vergrolierungen und unterschiedliche Positionen
auf der Fibrillenspitze. Auf der einen Halfte der Fibrille sind Aufwdlbungen des Ma-
terials zu sehen auf der anderen Halfte Risse.

dwell | tilt | essure spot  —— 100 pm———

26.0mm | SE | 200ns 45° 90e-4 Pa | 2. 201607 19_FITIP2

Abbildung 5.9. REM-Aufnahme nach 100.000 Zyklen. Die Fibrille zeigt die
Schwachstelle der mushroom-Struktur. Nach groRen Zyklenzahlen reifl3t die
mushroom-férmige Spitze vom zylindrischen Stempel ab.

523 Diskussion

Bereits nach wenigen Zyklenzahlen lieRen sich Riuckstande auf dem Metallsub-
strats des Dauertesters erkennen. Dabei handelt es sich um nicht ausgehartetes

Prapolymer, dass aus den Haftstrukturen herausgedriickt wurde und sich auf dem
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Substrat anlagerte. Die Ergebnisse der maximalen Haftkraft bei verschiedenen Zyk-
lenzahlen lassen sich durch die morphologischen Veranderungen der Fibrillenober-
flache erklaren. Die leichten Ab- und Zunahmen der maximalen Haftkraft (+ 10 %)
innerhalb der ersten 100 Zyklen lassen sich durch erste leichte Veranderungen der
Kontaktflache erklaren, wie z. B. dem Glatten der Oberflache und dem Austreten
des Silikondls. Die Schwankungen in der Kraft kdnnten jedoch auch durch die Inho-
mogenitat der Proben und den damit leicht anderen Einbau der Proben in den
Messaufbau zuruckzufuhren sein. Die Probe wurden zwar markiert und moglichst
identisch eingebaut, jedoch konnen bedingt durch die Krimmung der Tragerschicht
und die Ausrichtung des Substrates zur Probe bereits geringe Unterschiede Aus-
wirkungen auf die maximale Haftkraft haben. Die Krimmung der Tragerschicht ent-
steht wahrend des Aushartens im Ofen. Hier kommt es zu einem Schrumpfen des
Polymers, das dazu fihrt, dass die Probe an den Randern der Form dicker als in
der Mitte ist.

Nach 10.000 Zyklen wurden abgerissene Fibrillenspitzen auf dem Substrat beo-
bachtet. Hier zeigte sich, dass der Ubergang zwischen Stempel und Spitze die
groflite Schwachstelle der Strukturen zu sein scheint, die im Inking-Verfahren her-

gestellt wurden. Zudem zeigen sich Risse und Aufwdlbungen.

Bei den Dauertests selbst wurde keine Kraftmessung durchgefuhrt. Deshalb konnte
nicht bestimmt werden, mit welcher kompressiven Vorkraft die Probe an das Sub-
strat gedruckt wurde. Zudem ist dabei nicht bekannt, unter welchem Druck die
Scherbewegung durchgefihrt wurde. Unterschiedlich starke Druckkrafte konnten
dabei zu unterschiedlichen Belastungen und VerschleilRerscheinungen fihren. Au-
Rerdem wurde nur die Methode der Scherung zum Abldsen der Strukturen unter-
sucht. Die Belastbarkeit der Strukturen bei dem haufig verwendeten Knicken der
Fibrillen, wie es beispielsweise in Kapitel 5.1 beschrieben wurde, wurde nicht naher
untersucht. Hier werden sich wahrscheinlich andere Belastbarkeiten und andere

morphologischer Veranderungen ergeben.
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524 Zusammenfassung

In diesem Kapitel konnte gezeigt werden, dass Proben, die mit Hilfe des Inking-
Verfahrens hergestellt wurden, fir ca. 10.000 Zyklen verwendet werden kdnnen,
ohne einen groRRen Verlust in der Haftkraft aufzuweisen. Bei groRerer Zyklenzahl
nahm die Adhasion stark ab und Schwachstellen, vor allem im Bereich der mush-
room-férmigen Fibrillenspitze, wurden sichtbar. Es wurden verschiedene Ver-
schleiRformen und Schwachstellen der Strukturen beobachtet. Abrieb fuhrt zu Auf-
wolbungen, Risse in der Oberflache werden durch die Scherung hervorgerufen.
SchlieRlich stellt der Ubergang vom Stempel zu den nachtraglich angebrachten
mushroom-férmigen Spitzen eine der gréfdten Schwachstellen bei héheren Zyklen-
zahlen dar. Diese flhren fabrikationsbedingt zu einer inhomogenen Geometrie und

Kraftverteilung der Fibrillen innerhalb des Arrays.

Diese Messungen wurden zeitlich zu Beginn dieser Arbeit durchgefuhrt. Durch die
Ergebnisse wurden fur die weitere Arbeit neue Aluminiumformen entwickelt. Zur Un-
tersuchung des Abloseprozesses und damit verbundener globaler, lokaler und sta-
tistischer Prozesse stellten sich die hier verwendeten Proben durch ihre inhomo-
gene Probenstruktur als ungeeignet heraus. Fur die neuen Proben wurde zum einen
ein Deckel verwendet, der die Krummung der Tragerschicht wahrend des Aushar-
tens verhindert. Zum anderen wurde die Fabrikation der mushroom-Geometrie ohne
die Inking-Methode hergestellt. Durch die Fabrikation in einem Schritt und der damit
exakt vorgegebenen Geometrie der Fibrillen-Spitzen wird zum einen die Schwach-
stelle am Ubergang von Stempel zur Spitze minimiert und zum anderen auch die

Homogenitat der Spitzengeometrie Uber die gesamte Probe verbessert.
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Zusammenfassung und Ausblick

6 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit konnte mit Hilfe der in situ Charakterisierung die Haftkraft mikro-
strukturierter Haftstrukturen mit den vorliegenden lokalen Ablésemechanismen ein-
zelner Fibrillen, Anzahl der Fibrillen in Kontakt und der globalen Ablosecharakteris-
tik des gesamten Arrays korreliert werden und damit zugrundeliegende physikali-

sche Eigenschaften genauer erklart werden.

Ziel dieser Arbeit war es, mit Hilfe dieser Informationen herauszufinden, ob es mog-
lich ist, das Abldseverhalten eines gesamten Arrays durch die Kenntnis des Ablo-
sens einer Einzelfibrille vorherzusagen bzw. zu bestimmen, ob es eine Kopplung
der Fibrillen Uber die elastische Tragerschicht gibt. Zudem sollte gezeigt werden,
inwiefern die experimentellen Untersuchungen den schon existierenden theoreti-
schen Modellen entsprechen und welche weiteren Parameter bzw. fortfihrenden
theoretischen Modelle zur Beschreibung des Abloseverhaltens ganzer Arrays bei-

tragen.

Mit Hilfe der durchgeflihrten Experimente bei unterschiedlichen Systemen und au-
Reren Bedingungen lassen sich fur die untersuchten Proben folgende Schlussfol-

gerungen ziehen:

— Das Abldsen der Fibrillen innerhalb des Arrays wird durch die Verteilung der
Defekte an der Kontaktflache zwischen Probe und Substrat bestimmt. Nach
Ablosen der ersten Fibrillen konnte keine Ablosewelle weiterer Fibrillen beo-
bachtet werden. Das Abléseverhalten schien zufallig und nicht vorhersagbar
zu sein, was durch die zufallige Verteilung der Defekte ausgeldst wurde. Eine
elastische Kopplung uber die Tragerschicht konnte demnach nicht beobach-

tet werden.

— Die Haftfestigkeit der einzelnen Fibrillen variierte stark innerhalb der Proben.
Damit ist es nicht moglich, durch die Kenntnis der Haftfestigkeit einer Einzel-
fibrille auf die Haftfestigkeit des gesamten Arrays zu schliellen. Um jedoch
bessere Vorhersagen fur einen Verbund aus Fibrillen treffen zu kdnnen, kann

die Berechnung der Haftfestigkeit eines ganzen Arrays auf die Verteilung der
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Haftfestigkeiten der Fibrillen gestitzt werden. Diese Verteilung konnte mit

Hilfe, der in dieser Arbeit vorgestellten in situ Experimente ermittelt werden.

Mit Hilfe einer Weibullverteilung lasst sich die Verteilung der Haftfestigkeit
innerhalb des Arrays gut beschreiben. Je groRer der Weibullmodul desto ge-
ringer ist die Verteilung der Haftfestigkeit innerhalb des Arrays. Mit dieser
Methode konnte fur die Proben dieser Arbeit ein Weibullmodul von 3 bzw. 4

fur die raue bzw. die glatte Probe ermittelt werden.

Typischerweise waren bereits 30 % der Fibrillen abgeldst, bevor die maxi-
male Haftkraft erreicht wurde. Um die Haftfestigkeit des Arrays zu erhdhen,
sollte die Anzahl der abgeldsten Fibrillen beim Erreichen der maximalen Haft-
kraft reduziert und damit auch die Variation in der Haftfestigkeit verringert
werden. Hierfur sind defektfreiere und homogenere Proben notwendig. Diese
konnte zum Beispiel durch glattere Folien beim VerschlieRen der Aluminium-
form, andere Abformverfahren oder eine andere Form der Probenherstel-

lung, wie z. B. 3D-Druck oder Spritzguss realisiert werden.

Auf der GroRRenskala der untersuchten Strukturen, bei denen der Durchmes-
ser der Kontaktflache einer Fibrille ca. 710 um betrug, sinkt die Haftkraft um
bis zu 20 % bei Reduzierung des Luftdrucks von Atmospharendruck auf
1 mbar. Dies zeigt den Einfluss des Saugnapfeffektes auf die Haftfestigkeit.
Die Anzahl an sogenannten center cracks — also Grenzflachenrissen, die sich
von der Mitte der Fibrille radial nach au3en ausbreiten — allein kann den An-
teil der Saugnapfkomponente jedoch nicht voraussagen. Diese Rissform
kann auch bei sehr rauen Probenoberflachen entstehen, die kaum einen Ein-
fluss der Saugnapfkomponente zeigen. Bei diesen kommt es zu einem Luft-
austausch zwischen der eingeschlossenen Luft an der Grenzflache und der
Umgebungsluft, sodass sich keine Kavitaten bilden kénnen, die einen Druck-
unterschied generieren, der fur eine Saugnapfkomponente in der Haftkraft
notig ware. Entscheidend daflr, dass die Haftkraft einer Fibrille eine Saug-
napfkomponente beinhaltet ist also nicht allein die Form des Grenzflachen-
risses, sondern die Tatsache, dass sich eine Kavitat ausbildet, die eine

Druckdifferenz aufrechterhalt.
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Die Rissausbreitungsgeschwindigkeit variiert je nach Rissart und Zeitpunkt
der Rissausbreitung innerhalb des Abloseprozesses. Vor und wahrend des
Erreichens der maximalen Haftkraft zeigt sich ein stabiles Risswachstum der
center cracks. Der Kontakt unterhalb des Stempels 16st sich dabei als erstes
ab und der Riss breitet sich radial von innen nach auf3en aus. Der Riss lauft
dann jedoch nicht mit gleichbleibender Geschwindigkeit durch die gesamte
Kontaktflache. Erreicht der Riss den Ubergang vom duferen Rand des Stem-
pels zum mushroom verlangsamt sich die Rissausbreitung bzw. stoppt. Hier
zeigt sich der positive Einfluss der mushroom-Geometrie auf die Spannungs-
verteilung an der Grenzflache. Nach Erreichen der maximalen Haftkraft des
Arrays kommt es hingegen auch bei den center cracks zu einem instabilen
Risswachstum, welches sich in einem abrupten Ablosen der Fibrillen in we-

nigen Zehntel Millisekunden zeigt.

Hohe Geschwindigkeiten bei der Ablésung der Probe vom Substrat erhéhen
die Haftfestigkeit. Es konnte gezeigt werden, dass die Steigerung der Haft-
kraft mit steigender Abzuggeschwindigkeit nicht Uber die kirzere Kontaktzeit
und damit kirzere Zeit fur Diffusionsprozesse zu erklaren ist, die zu einer
Reduktion des Saugnapfeffektes flihren wirden. Auch unter Verringerung
des Luftdrucks auf 1 mbar konnte der gleiche Einfluss der Geschwindigkeit
auf die Haftkraft beobachtet werden. Es ist zu vermuten, dass die Geschwin-
digkeitsabhangigkeit auf viskoelastische Eigenschaften des PDMS bei den

Geschwindigkeiten des Risswachstums zurlckzuflihren ist.

Lange Kontaktzeiten von Probe und Substrat erh6hen die Haftfestigkeit. Es
konnte gezeigt werden, dass selbst unter einer Zugbelastung und bei Verlust
des Kontaktes einiger Fibrillen die maximale Haftkraft mit steigender Kon-
taktzeit erhoht werden kann. Dies kann zum Beispiel durch eine Vergrofle-
rung der realen Kontaktflache verursacht werden, indem Defekte ausheilen,
eingeschlossene Luft von der Grenzflache nach auflen oder ins Material dif-
fundieren kann oder durch viskoelastische Relaxation des Materials. Aul3er-
dem kénnten auch chemische Prozesse zwischen Substrat und Probe, wie
zum Beispiel die Bildung von Wasserstoffbriickenbindungen, eine Rolle spie-

len.
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Die Steifigkeit des Systems und die Verteilung der Haftfestigkeit der Fibrillen
haben einen gegenseitigen Einfluss auf die Ablosecharakteristik. Bei einer
geringen Streuung der Haftfestigkeit innerhalb des Arrays (hoher Weibullmo-
dul) oder bei sehr weichen Systemen kommt es zu einem abrupten Ablésen
der Fibrillen. Diese Instabilitadten konnen durch die Verwendung analytischer
Modelle gut vorhergesagt werden. Sehr weiche Systeme entsprechen einem

kraftgesteuerten, steife Systeme einem weggesteuerten Prozess.

Fehlausrichtungen zwischen Probe und Substrat fihren zu einer Abnahme
der Haftkraft. Sehr kleine Winkel von 6 < 0,1° haben nur einen geringen Ein-
fluss auf die Haftkraft, bei groReren Verkippungen nimmt der Einfluss des
Winkels vor allem bei grof3eren Arrays starker zu. Dies zeigt, dass bei sehr
geringen Kippwinkeln die Fehlausrichtung durch die Eigenschaften der Probe
bis zu einem bestimmten Mal} ausgeglichen werden kann. Bei Winkeln von
6 > 0,1° spielen mehrere Faktoren eine Rolle. Durch die Verkippung kommt
es zu einer unterschiedlichen Kraftverteilung der Fibrillen innerhalb des Ar-
rays und damit zu unterschiedlichen Spannungsverteilungen an der Grenz-
flache. Es gibt aber selbst innerhalb der einzelnen Fibrillen einen Einfluss auf
die Grenzflachenspannungsverteilung. Bei groReren Kippwinkeln und gréfie-
ren Arraygrof3en kann es sogar zu einem Knicken mancher Fibrillen und da-
mit zu einem teilweisen Verlust des Kontaktes kommen, bevor die letzten
Fibrillen in Kontakt mit dem Substrat sind. Bei Fibrillen mit einem geringeren
Aspektverhaltnis konnte dieses Verhalten moglicherweise verhindert wer-

den.

Der Einfluss von Fehlausrichtungen ist mit zunehmender GréRRe des Arrays
starker ausgepragt. Dies deutet darauf hin, dass es in Bezug auf die Ausrich-
tung der Struktur sinnvoll ist, grol3e Arrays in viele kleine unabhangige Arrays
zu unterteilen. Ein eindeutiges Abschalen der Probe, also das Ablésen der
Fibrillen Reihe flr Reihe in Richtung des Kippwinkels, lasst sich auch bei
hohen Kippwinkeln nicht eindeutig beobachten. Durch die vorhandenen De-
fekte, die auch im ausgerichteten Zustand die Ablosereihenfolge der Fibrillen
kontrollieren, wird die Ablésereihenfolge, welche theoretisch allein durch den

Kippwinkel hervorgerufen wurde, nicht beobachtet.
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— Der Einfluss der Fehlausrichtungen lasst sich mit ersten theoretischen Mo-
dellen naherungsweise beschreiben. Abweichungen zu den Modellen erge-
ben sich vor allem dadurch, dass die Verteilung in der Haftfestigkeit und die
genaue Geometrie der Fibrillen nicht berlcksichtigt wird. Die Geometrie der

Fibrillen scheint einen positiven Einfluss bei geringen Kippwinkeln zu haben.

— Schaltbare doppelseitige Haftstrukturen stellen eine vielversprechende Mog-
lichkeit dar, Objekte selektiv, reversibel und riickstandsfrei zu fixieren. Es eig-
nen sich sowohl verschiedene Durchmesser als auch verschiedene Langen
der Fibrillen, auf den gegenuberliegenden Seiten der Struktur, um die Adha-
sion mit Hilfe gezielter Uberbelastung bzw. Knickung einseitig zu reduzieren

und damit die Haftstruktur an nur einer Seite kontrolliert abzulosen.

Die Ergebnisse dieser Arbeit zeigen, dass sich viele Fibrillen abgelést haben, bevor
das Maximum der Haftkraft erreicht ist, zudem zeigt sich eine breite Verteilung der
Haftfestigkeit. Durch Anpassung der Strukturen (Steifigkeitsgradient der Fibrillen in-
nerhalb des Arrays von innenliegenden zu auf3enliegenden Strukturen) oder ge-
zielte Modifikation der Tragerschicht, wie sie beispielsweise von Bacca et al. vorge-
schlagen wurden, kénnten zu einem gleichzeitigen Abldsen der Strukturen und ei-
ner Erhdhung der Adhasion beitragen. Fur den Aspekt der Anwendung besteht die
offene Frage, wie sich die Abldsecharakteristik bei kraftkontrollierten Messungen im
Vergleich zu den wegkontrollierten Messungen verandert. Dies konnte zum Beispiel
durch ein sehr weiches System oder das Verfahren der Probe in Abhangigkeit der
Kraft anstelle des Verfahrweges realisiert werden. Aus den Ergebnissen dieser Ar-
beit ist zu erwarten, dass sich die Probe in diesem Fall abrupt ablosen wurde. Neben
der Optimierung der Proben bleiben jedoch auch offene Fragen in den zugrundelie-
genden Mechanismen der Geschwindigkeits- und Haltezeitabhangigkeit. Hierzu wa-
ren weitere Messungen bei unterschiedlichen Haltezeiten im komprimierten, kraft-
freien und Zugbereich der Probe denkbar, auf verschiedenen Oberflachen und mit
verschiedenen Materialien. Der Kraftanstieg mit steigender Kontaktzeit kdnnte bei-
spielsweise auf Relaxation, Viskoelastizitat, Interlocking, Diffusion von Luftein-
schlissen an der Grenzflache oder dem Formen von Wasserstoffbrickenbindungen

zwischen Substrat und Probe begriindet sein. Durch Modifikation einer der Oberfla-
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chen — zum Beispiel mit Hilfe von Beschichtungen wie Chrom — kénnte die Perme-
abilitdt des PDMS an der Grenzflache verringert und der Einfluss dieser genauer
untersucht werden. Durch gezielte Veranderung der Materialeigenschaften wie bei-
spielsweise der Viskoelastizitat, des Elastizitatsmoduls oder der reaktiven Gruppen
an der Oberflache kdnnten zudem weitere Erkenntnisse Uber die Ursache der Kon-
taktzeitabhangigkeit gewonnen werden. Dabei konnte auch die Auswertung der
Kontaktflache bzw. der Rissarten mit steigender Haltezeit wichtige Hinweise liefern.
Mit der in dieser Arbeit verwendeten Methoden kdnnte beobachtet werden, ob sich
Defekte in der Kontaktflache mit der Zeit ausheilen. Kann die eingeschlossene Luft
an der Grenzflache entweichen, bzw. heilen Defekte mit der Zeit aus wirde dies die
Kontaktflache erhdhen. Zudem wirden Spannungen an der Grenzflache minimiert,
was zu einer Steigerung der Haftkraft beitragen wirde. Auch die Abhangigkeit der
Haftkraft von der Abldsegeschwindigkeit konnte nicht genau erklart werden. Erste
Erklarungsversuche, dass die Abhangigkeit durch die kurzere Kontaktzeit bei
schnelleren Geschwindigkeiten und der damit verbundenen kirzeren Zeit fur Diffu-
sion durch das Material zu einer geringen Saugkraft fuhrt, konnten widerlegt wer-
den, da dieser Effekt auch bei niedrigeren Dricken auftrat. Jedoch kénnten visko-
elastische Effekte im Bereich der Rissausbreitungsgeschwindigkeit eine Rolle spie-
len. Zudem kdnnen andere Parameter wie die Luftfeuchtigkeit, chemische Prozesse
im Material oder an der Grenzflache die Adhasion beeinflussen, die in dieser Arbeit

nicht genauer untersucht wurden.

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass diese Arbeit einen Anreiz bieten kann
bestehende Arraygeometrien zu Uberdenken, die experimentellen Gegebenheiten
naher zu betrachten, den Weibullmodul als Kenngréf3e der Probenqualitat beim in-
dustriellen Einsatz anzuwenden und mit diesem und den vorgestellten theoreti-
schen Modellen das Versagen der Strukturen vorherzusagen. Aulierdem bleiben
offene Fragen im Haft- bzw. Abléseverhalten mikrostrukturierter Adhasive, die mit

Hilfe der in situ Beobachtung in nachster Zeit geklart werden koénnten.
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