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1 Einleitung

Wihrend der letzten 20 Jahre hat die Entwicklung miniaturisierter Analysemethoden
und ganzer Labore, welche unter den Schlagwortern Mikrofluidik und ,,Micro Total
Analysis Systems* firmieren, ein rasantes Wachstum erlebt [27]. Verschiedenste Diszi-
plinen von der Chemie, Physik, Biologie bis hin zur Verfahrenstechnik und Informatik
haben wesentlich dazu beigetragen.

Diese Mikrofluidiksysteme erlauben es, dass sehr kleine Volumina komplexer Fluide
mit hoher Effizienz, Geschwindigkeit und ohne einen hochqualifizierten Anwender
analysiert werden kénnen [33].

Die Ablaufe kénnen in Mikroreaktoren parallelisiert und somit sehr viel schneller
ausgefiihrt werden (vgl. [15]). Im Bereich der Life Sciences kénnen zudem einzelne,
lebende Zellen in deren verschiedenen Lebensstadien untersucht und gezielt den un-
terschiedlichsten Umweltbedingungen ausgesetzt werden, um z. B. neue Verfahren zur
Bekédmpfung von Krebs zu entwickeln [9)].

Dazu sind die entsprechenden auf einem solchen Chip integrierbaren Werkzeuge
notig. So Bedarf es verschiedenartiger Analysesysteme, Methoden zur gezielten Ma-
nipulation der chemischen und physikalischen Bedingungen in den Reaktionsraumen
des Chips, und effizienten Moglichkeiten zur Bewegung und Steuerung der verschie-
denen Proben und Reaktionspartner.

Zudem miissen all diese Komponenten miteinander kompatibel sein, um auf ein-
und demselben Chip eingesetzt werden zu koénnen. Dies ist jedoch eine grofie tech-
nische Herausforderung, denn die unterschiedlichen Anspriiche an die Funktionalitét
der einzelnen Komponenten bedingt héufig die Kombination der verschiedenartigsten
Materialien. Dies fithrt aufgrund der unterschiedlichen physikalischen und chemischen
Eigenschaften dieser Materialien aber schnell zu Problemen, so dass es wiinschenswert
ware, moglichst viele Funktionalitaten mit nur einem Material abdecken zu kénnen.

Das Polymer Poly(dimethylsiloxan), PDMS, vereint mehrere der erforderlichen
Aspekte. So ist es chemisch sehr stabil (vgl. [23]), nichtleitend!, biologisch inaktiv [5]
und in fiir biologische Anwendungen interessanten Temperaturbereichen einsetzbar
[21], mechanisch stabil und flexibel [20], sowie durchsichtig und damit der optischen
Analyse leicht zugénglich. Zudem lassen sich seine physikalischen Eigenschaften an-
passen, indem in das fliissige Basispolymer diverse Zusitze beigemischt werden [31].

lsiehe Datenblatt des Herstellers.



1 FEinleitung

Ein Beispiel dafiir ist die Beimischung von Kohlenstoff Pigmenten, um die Adsorpti-
on des PDMS fiir bestimmte Wellenldngenbereiche z. B. im UV zu erh6hen (vgl. [13]).

Ziel dieser Arbeit ist die Weiterentwicklung eines Pumpen- und Ventilsystems auf
PDMS-Basis, das zum Einen voll in Mikrofluidiksysteme integriert werden kann, und
zum Anderen ohne die komplexen Wechselwirkungen beim Pumpen mittels elektri-
scher Felder auskommt (vgl. [28, 19]). Die Idee und erste Realisierung dazu ist bereits
im Jahre 2000 von Quake et al. geliefert worden, indem eine vollintegrierte, mono-
lithisch auf PDMS beruhende Peristaltikpumpe entwickelt worden ist. Verschiedene
Gruppen arbeiten seit dem an diesem Thema, jedoch gilt als eines der grofiten Man-
kos dieses Systems dessen Pumpverhalten, welches aus einer oszillierenden Vor- und
Zuriickbewegung besteht.

Der Schwerpunkt dieser Arbeit liegt deshalb darauf, dieses Pumpverhalten genauer
zu analysieren und Optimierungsmoglichkeiten zu entwickeln, um ein flexibel und gut
einsetzbares System zur Steuerung der Fliissigkeitsbewegungen in einem Lab-on-a-
Chip zu erhalten. Des weiteren wurde eine konkrete experimentelle Fragestellung
untersucht, die mittels der integrierten Pumpe eruiert wurde und dabei unerwartet
neue Aspekte des Pumpens mittels Membranen aufgeworfen hat.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Viskositat

Die Viskositét ist ein Maf fiir die innere Reibung einer Fliissigkeit. Veranschaulichen
lasst sich dies in dem einfachen Modell zweier gegeneinander mit der Geschwindigkeit
v bewegter Platten, zwischen denen sich eine Fliissigkeitsschicht der Starke Z befin-
det. Unter der Annahme, dass die Fliissigkeit an den Grenzflichen zu den Platten
exakt die Geschwindigkeit der jeweiligen Platte hat (sog. no-slip Randbedingung),
entsteht in der Fliissigkeitsschicht ein linearer Geschwindigkeitsgradient, welcher den
Geschwindigkeitsiiberschuss der einen Platte gegeniiber der anderen Platte ausgleicht
(siche Abb. 2.1).

Abbildung 2.1 Schematische Darstellung des Geschwindigkeitsprofils zwi-
schen zwei gegeneinander bewegten Platten. Der Geschwindigkeitsunterschied
wird iber einen linearen Gradienten abgebaut (aus [32]).

Dadurch entstehen in der Fliissigkeit Scherkrafte zwischen den verschiedenen Fliis-
sigkeitslagen. Die Proportionalitdtskonstante zwischen der viskosen Schubspannung
o, und dem Geschwindigkeitsgradienten senkrecht zur Plattenbewegung (Scherrate)
wird dynamische Viskositiat 1 genannt [32]:

dv

0'77:7]&

(2.1)



2 Theoretische Grundlagen

2.2 Reynoldszahl

Eine wesentliche Grofie zur Klassifizierung von Stromungen ist die Reynoldszahl Re
[25]:
Re=""" (2.2)
n
mit p die Dichte und n die Viskositat der Fliissigkeit und r dem Radius eines sich
mit der Geschwindigkeit v durch die Fliissigkeit bewegenden Objektes.

Die Reynoldszahl ldsst sich interpretieren als Verhéltnis von Trégheitskraft zu vis-
koser Kraft [25]. Eine grofie Reynoldszahl beschreibt demnach eine Dominanz der
Tréagheitskraft gegentiber der viskosen Kraft, welches zu heftigen Turbulenzen in der
Stromung fithren kann. Die Fliigel eines Windrads z. B. werden zwar durch den Wind
bewegt, sind jedoch am Mast befestigt und kénnen sich nicht mit der Luftsromung
mitbewegen, wodurch Reynoldszahlen von etwa 10° erzeugt werden.

Eine kleine Reynoldszahl hingegen bedeutet eine Dominanz der viskosen Kraft,
so dass die Trégheit des Objektes in einer solchen Stromung vernachléssigbhar ist.
Dies lésst sich zum Beispiel anhand eines Staubpartikels veranschaulichen (Re &~ 10),
welches durch die Luftstromungen getragen wird, ohne sich unabhéngig von diesen
Stromungen bewegen zu koénnen.

Durch die Reynoldszahl lassen sich Fliissigkeitsbewegungen in verschiedene Regime
klassifizieren, die grob einteilbar sind in [32]:

R < 1: Die Tragheitskrafte sind vernachléssigbar, das System ist stark iiber-
dampft

R < 1000: Es herrscht eine laminare Stromung
R > 1000: Die Stromung ist turbulent

Auch auf Mikrofluidikkanéle ist Gl. (2.2) anwendbar [3], allerdings muss hier der Ra-
dius 7 durch einen hydraulischen Parameter Dy, ersetzt werden. Fiir runde Kapillaren
ist Dy, gleich dem Radius der Kapillare. Fiir einen eckigen, flachen Kanal der Breite
B und der Hohe H (B > H) lésst sich D), approximieren [2] durch

Dy =2H (2.3)

In einem Mikrofluidikkanal der Hohe H = 6 um, in welchem sich eine wéssrige Lo-
sung der Dichte p = 1 gcm ™2 und der Viskositit n = 1 mPas mit der Geschwindigkeit
v = 100 pm s~! bewegt, hat Re einen Wert von 1,2 x 1072, In einem solchen typischen
mikrofluidischen System herrscht also stets Re < 1 und damit eine laminare Stro-
mung mit vernachlassigbarer Tragheit.



2.3 Strémungsverhalten

2.3 Stromungsverhalten

Die Stromung v in einer isothermalen Fliissigkeit der Massendichte p und der Visko-
sitdat n lasst sich mit der Navier-Stokes-Gleichung beschreiben, welche in allgemeiner
kartesischer Tensornotation lautet [25]:

0 0 _Op 0 dv;  Odv; 2 Oug
P (% * ”Za_x,-) YT T O * Ox; {77 (8:17]- * ox; 35” 093;)} TP (2.4)

Es ist p der Antriebsdruck in dem System, g; die i-te Vektorkomponente der Erdbe-
schleunigung g und 9;; das Kronecker-Symbol.

Ist die Fliissigkeit inkompressibel, so gilt g%i =V v = 0. Fiir den Fall konstanter
Viskositat n folgt somit fiir den Gradiententerm:

O [ (D, o] L Pu 0 (0w

= nV?v

In diesem wichtigen Spezialfall reduziert sich die Navier-Stokes-Gleichung zu

Dv

D = —Vp +nV3v + pg (2.5)

mit der Abkiirzung % = % + Uia%i. Mit dieser Gleichung (und der Kontinuitatsglei-
chung Vv = 0) lésst sich jede isothermale, inkompressible, einphasige Stromung mit
konstantem 7 unter den gegebenen Randbedingungen beschreiben [25].

Ein typisches druckgetriebenes Stromungsprofil in einem Kanal der Hohe H ist in
Abb. 2.2 gezeigt.

v(x)

0

= X
0 H
Abbildung 2.2 Poiseulle Profil einer typischen, druckgetriebenen nicht-

turbulenten Strémung in einem Kanal der Hohe H. Dabei beschreibt v(x) die
Stromungsgeschwindigkeit im Kanal an der Hohenposition .



2 Theoretische Grundlagen

2.4 Druckverhaltnisse in Mikrofluidiksystemen

In einem Mikrofluidiksystem existieren unterschiedliche Beitrage zum Gesamtdruck.
Zwei wichtige Beitrage, welche sich allein aus der Befiillung des Kanalsystems mit
einer wassrigen Losung ergeben, sollen im Folgenden erlautert werden.

Ein Fillhohentiberstand h in einem der Reservoire erzeugt einen Druck durch die
Gewichtskraft des tiberstehenden Wassers. Dieser ldsst sich nach [29] ausdriicken als:

ApUberstand =pg h (26)

mit der Dichte der Fliissigkeit p, und der Erdbeschleunigung g.

Einen weiteren wichtigen Beitrag liefert die Oberflichenspannung der Fliissigkeit
im Reservoir. Diese resultiert aus den Anziehungskraften zwischen den Molekiilen der
Fliissigkeit. Im Inneren einer homogenen Fliissigkeit zum Beispiel ist jedes Molekiil
in jeder Richtung von gleichartigen Molekiilen umgeben, die sich alle gegenseitig
anziehen. Dies fihrt zu einem niedrigen Potential innerhalb der Fliissigkeit (vgl. [13]).

Ein Molekiil an der Grenzfliche der Fliissigkeit zu einem anderen Medium hin-
gegen erfahrt aufgrund der unterschiedlichen Wechselwirkung mit diesem Medium
ein anderes Potential. Wirkt eine im Vergleich nur schwach anziehende oder absto-
Bende Kraft auf die Oberflachenmolekiile der Fliissigkeit, so ist die Oberfliche eine
energetisch ungiinstige Position. Dies fiihrt zu einer Minimierung der Oberfliche zu
dem abstoflenden Medium, welches durch das Annehmen einer Kugelform erreicht
wird, denn eine Kugel hat das kleinste Verhéltnis von Oberfliche zu Volumen aller
dreidimensionalen Objekte [32].

Um aber die gekriimmte Oberfliche einer Kugel beibehalten zu koénnen, bedarf
es eines nach Innen gerichteten Drucks. Dieser lésst sich anschaulich z. B. an einer
in Luft schwebenden Seifenblase berechnen (Abb. 2.3). An beiden Seiten dy eines
gekrimmten Fléchenstiicks dA = dx dy einer solchen Seifenblase mir Radius r greift
eine tangentiale Kraft vom Betrag dF' = ody an, mit ¢ als Oberflichenspannung (der
Einfachheit halber sei nur die &uere Grenzschicht Seifenblase-Luft betrachtet). Auf
Grund der Kriitmmung bilden die in diesem Bild rechts und links angreifenden Kréfte
einen Winkel von dyp = de’ womit sich eine Normalkraft vom Betrag d*F = dF dy =
20dy% nach Innen ergibt. Damit die Seifenblase nicht in sich zusammenféllt, muss
im Inneren ein entsprechender Gegendruck Ap herrschen, welcher eine nach Auflen
gerichtete Gegenkraft d2F = ApdA erzeugt. Aus dem Gleichgewicht der Krifte folgt

20

ApKl"l'immurlg = 7 (27)

Die Druckbeitrage Apgporstang Und ApKrﬁmmung superponieren schliefllich zu einem
Gesamtdruck Ap, der in dem Mikrofluidiksystem herrscht.



2.4 Druckverhéltnisse in Mikrofluidiksystemen

Abbildung 2.3 Skizze zur Herleitung des Drucks innerhalb einer gewdlbten
Wasseroberflache (aus [32]).

Ein solcher Druckunterschied resultiert in einem Fliissigkeitsstrom durch diesen
Kanal. Die Geschwindigkeit v dieses Flusses lasst sich naherungsweise angeben [29]:

o () a8

Gegeben sei also z. B. ein Kanal der Hohe H = 6 um und der Lénge L = 25 mm,
welcher an beiden Seiten von Reservoiren des Radius » = 1,5 mm begrenzt ist, wobei
eines der Reservoire einen Uberstand von h = 0,5mm aufweise. Der Uberstands-
druck ergibt sich dann nach Gl. (2.6) zu 5 Pa. Befindet sich auf dem Reservoir mit
Uberstand zudem ein halbkugelformiger Tropfen Wasser, so erzeugt dieser hingegen
nach Gl. (2.7) einen Kriimmungsdruck von 97 Pa. Es ergibt sich also ein Gesamt-
druck Ap von 102 Pa, welches nach Gl. (2.8) zu einer Flussgeschwindigkeit innerhalb
des Kanals von etwa 49 pms~! fithrt. In einem solchen realititsnahen Fall ist also
der Uberstandsdruck gegeniiber dem Kriimmungsdruck vernachlissigbar. Eine derart
hohe hydrostatische Geschwindigkeit wére bei einer Geschwindigkeitsmessung jedoch
sehr storend und sollte daher vermieden werden.

mit der Léange L des Kanals.



2 Theoretische Grundlagen

2.5 Newtonsche Fliissigkeit auf einer rotierenden
Scheibe

Diinne, homogen glatte Schichten aus Photolack oder — allgemeiner — fliissigem Po-
lymer sind fiir die Herstellung von Mikrostrukturen von besonderer Bedeutung. Eine
schnelle und kostengiinstige Methode, diinne Photolackschichten zu erhalten, ist das
so genannte Spin coating. Hierbei wird das Polymer auf eine Scheibe aufgebracht und
diese in Rotation versetzt. Im Folgenden soll ein kurzer Abriss eines vereinfachten
Modells fiir die Entstehung einer gleichméfig dicken Polymerschicht auf einem Sub-
strat gegeben werden. Die ausfiithrliche Theorie dazu findet sich in [10], aktuellere und
erweiternde Forschungsergebnisse auf diesem Gebiet sind in [18] zusammengefasst.
In diesem vereinfachten Modell werden folgende Annahmen gemacht:

o unendlich ausgedehnte Scheibe

« radial symmetrische und horizontal ausgerichtete Scheibe

o Scheibe ist zu Beginn bereits mit Polymer benetzt

o Newtonsche Flissigkeit, d.h. Viskositit ist unabhingig von der Scherkraft

« Viskositat des Polymers ist zeitlich konstant (also z.B. kein Verdunsten des
Losungsmittels wahrend des Spin coatings)

« vernachlassigbare Corioliskraft
e insgesamt diinne Polymerschichten

Fiir den Spezialfall, dass die Filmoberfliche von Beginn an eben war, ergibt sich fir
die resultierende Hohe H die einfache Losung:

H,
w2
V1+4- 5 Hit

Diese kann unter der Annahme von typischen experimentellen Parametern wie folgt
angenahert werden:

H(w,t) =

V31
2wy/pt
1 /3n

1
wy/t 2V p (2.9)

H(w,t) =~



2.5 Newtonsche Fliissigkeit auf einer rotierenden Scheibe

Hierbei sind H, die urspriingliche Dicke der Filmschicht, p die Dichte und 7 die
Viskositéit des Polymers, w die Winkelgeschwindigkeit der rotierenden Scheibe und ¢
die Dauer des Spin coatings.

Gl (2.9) beschreibt also die Anderung der anfinglichen Filmdicke in Abhingigkeit
von der Zeit und der Winkelgeschwindigkeit. Die Hohe einer dicken Filmschicht nimmt
zu Beginn des Schleudervorgangs stiarker ab als die einer diinnen Schicht, dadurch
verschwinden Unebenheiten der Filmoberfliche mit der Dauer der Spin coating-Zeit.
Weiterhin dndert sich die Filmdicke nach grofiem ¢ nur noch geringfiigig, so dass sich
die Annahme einer zu Beginn homogenen Filmschichtdicke berechtigt ist, wenn ¢ stets
grof} genug gewéhlt wird.



3 Experimentelle Methoden

3.1 Verwendete Materialien und Chemikalien

Die benutzten Masterwafer stammen von CrysTec, Deutschland. Die Strukturen auf
den Wafern wurden mit SU-8 (50), dem SU-8 Verdinner GBL und SU-8 Entwickler
von Microresist, United States of America, erzeugt. Tridecafluor-1,1,2,2-tetrahydrooc-
tyl-1-trichlor-Silan wurde von Merck (D) bezogen.

Zur Substratreinigung wird Aceton p.A. von Riedel-de-Haen (D), und Ethanol
p. A. von Roth (D) verwendet. Deionisiertes und gefiltertes Wasser stammt aus einer
Milli-Q Anlage von Millipore (USA). Isopropanol, konzentrierte Schwefelsdure und
Wasserstoffperoxid (30 %) wird von Merck (D) bezogen.

Zur Herstellung der integrierten Peristaltikpumpe wird Sylgard 184 (Poly(dimethyl)-
siloxan, PDMS) von Dow Corning, Deutschland, erhalten. Weiterhin werden Glas-
Objekttrager 76x26x1 mm von Marienfeld (D) bezogen.

Zur Probenpréiparation werden Pluronic F108 (bestehend aus Poly(ethylenglykol)-
Block-poly(propylenglykol-Block-poly(ethylenglykol)) und TWEEN 20 von Sigma
Aldrich (D), sowie di-Natriumhydrogenphosphat 100 mM pH 8,2 von Fluka (D) be-
zogen.

Als Testobjekte werden fluoreszierende Polystyrol-Beads mit (1,9 4+ 0,084) pm
Durchmesser, sowie nicht-fluoreszierende Polystyrol-Beads mit (1,1 + 0,023) wm und
(2,9 £ 0,128) pm Durchmesser (alle hochcarboxyliert) von IDC (USA) benutzt.

Zum Betrieb der Pumpe kommt verdichtetes Ny Gas von Linde (D) zum Einsatz,
welches durch faserverstirkte PE-Schlduche mit 7mm Auflendurchmesser bei 1 mm
Wandstéarke und Silikonschlduche mit 3 mm Auflendurchmesser bei 1 mm Wandstérke
geleitet wird.

3.2 SU-8 Masterwafer Herstellung

Im Rahmen dieser Diplomarbeit sind insgesamt sieben Masterwafer hergestellt wor-
den. Allen liegt ein vergleichbarer Herstellungsprozess zugrunde, daher wird im Fol-
genden zunachst ein allgemeines Protokoll dargelegt, welches in einigen wesentlichen
Grundziigen auf [7] basiert. Anschlieend werden die einzelnen Produktionsparameter
der jeweiligen Wafer tibersichtsartig spezifiziert (siehe Tab. 3.1).

10



3.2 SU-8 Masterwafer Herstellung

Chrom Masken

SU-8 Schicht

Silizium Substrat

Abbildung 3.1 Die mit SU-8 beschichteten Silizium-Wafer mit den aufgelegten
Chrom-Masken.

Reinigung: Zunéchst wird ein 5 Zoll Si-Wafer fiir 20 min in Caro’scher Saure (Was-
serstoffperoxid und Schwefelsédure im Verhéltnis 1:3) gereinigt. Anschliefend wird der
Wafer griindlich mit deionisiertem Wasser abgesptilt und fiir zwei mal fiinf Minuten
in ein Wasserbad gelegt. Zum Trocknen wird der Wafer in einer Trockenschleuder
(Delta 10, BLE GmbH, Deutschland) mit 4000 Umdrehungen pro Minute (rpm) fir
30 s gedreht. Um auch die letzten Feuchtigkeitsreste zu entfernen, wird der Wafer ab-
schlieBend auf einer Heizplatte (HT-303D, ATV-Technologie, Deutschland) fiir 20 min
auf 200°C erhitzt.

Spin Coating: Nach dem Abkiihlen auf knapp unter 100°C wird der Wafer zentral
im Spin-Coater (Manueller Belacker 1001/ST147, Convac, Schweiz) per Unterdruck
eingespannt. In seine Mitte wird ein 5ml-Tropfen des Negativlacks SU-8 (5) bzw.
(25) gegeben. Nun wird der Tropfen bei 500 rpm verteilt und anschliefend bei U
Umdrehungen pro Minute (rpm) fiir ¢ (s) auf die Hohe H pmreduziert werden (vgl.
dazu Kap. 2.5).

Soft-Bake und Belichten: Der nun beschichtete Wafer wird in kleinen Schritten
auf die Temperatur T (°C) erhitzt und dort fiir 7¢ (min) gehalten. Nach der Ab-
kithlung des Wafers auf unter 30°C wird eine Chrom-Maske mit der gewitinschten
eingeschriebenen Struktur mit der Chrom-Seite voran auf den Lack gelegt und mit-
hilfe der i-Linie einer Quecksilberdampflampe® eines Parallelbelichters (Modell 811,
Oriel Corporation, USA) fur 73 (s) belichtet (vgl. Abb. 3.1).

Post-Exposure-Bake: Nach dem Entfernen der Chrom-Maske wird der Wafer schritt-
weise auf 90°C erhitzt und dort fiir 25 min gehalten.

IDiese emittiert bei 365 nm.

11



3 Experimentelle Methoden

SU-8 Strukturen

Abbildung 3.2 FErzeugte SU-8 Strukturen auf dem Wafer nach dem Develo-
ping.

Developing: Der Wafer wird nun fiir ¢4 (s) in ein SU-8 Entwicklerbad gegeben und
anschlieBend mit Aceton abgespiilt, um die nicht belichteten Teile des Photolacks
abzuwaschen. Das Aceton wird durch das Abspilen mit Isopropanol entfernt; durch
Abblasen mit Stickstoff wird dann das Isopropanol entfernt. Es bleiben nur die ge-
wiinschten Strukturen auf dem Wafer (siche Abb. 3.2).

Hard-Bake: In diesem letzten Produktionsschritt werden die Strukturen fiir 737 (min)
auf Ty (°C) erhitzt.

Silanisieren: Der strukturierte Wafer wird zusammen mit einem Tropfen Silan in
einen Exsikkator gestellt, fiir ca. 1h auf 1 mbar evakuiert und ohne weiteren Pum-
penbetrieb fiir ca. 30 min in diesem Unterdruck belassen. Das anschliefende Beliiften
ist sehr vorsichtig vorzunehmen, um ein plétzliches Verdampfen des Restsilans zu
vermeiden.

Tabelle 3.1 Zusammenstellung der Produktionsparameter der hergestellten
Masterwafer. Das SU-8 (50) ist durch Zugabe des GBL-Verdiinners auf die Werte
(25) bzw. (5) verdiinnt worden.

Walfer SU-8. U t TS TS B td TH TH
Verd. rpm s °C min s S °C  min

SGO1 (5) 1500 30 90 5 16,5 130 200 1
SG02 (25) 2000 30 90 20 60 180 180 1
SGO03 (5) 2600 30 90 5 18 85 200 35
SG04 (25) 2500 30 90 15 60 120 200 390
SGO05 (5) 2600 30 90 5 18 85 200 30
SG06-A  (5) 2600 30 90 5 18 85 250 30
SG06-B  (5) 2600 30 90 5 18 85 300 30

12
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3.3 Fertigung einer chip-integrierten Peristaltikpumpe

Das zugrundeliegende Prinzip zum Bau einer solchen Pumpe ist die Multilayer-Soft-
Lithographie [31]. Zunéchst wird ein allgemeines Protokoll fiir die Fertigung einer
chip-integrierten Peristaltikpumpe angegeben, anschliefend werden die konkreten Pa-
rameter tabellenartig aufgefithrt (sieche Tab. 3.2).

Fiir die obere Lage (sieche Abb. 3.4) werden 70 g des Basispolymer des PDMS mit
dem dazugehorigen Vernetzer im Mischungsverhéltnis 5:1 griindlich verrithrt. Das
noch fliissige Polymer wird nun tiber den moglichst staubfreien, strukturierten Wafer
(Wafer SG02 in Tab. 3.1, vgl. auch Abb. 3.3) gegossen und zum Entgasen in einen
Exsikkator gestellt, welcher fiir ca. 30 min auf 1 mbar evakuiert wird. Zum Zwecke
einer homogenen PDMS-Fiillstandshéhe auf dem Masterwafer (leveling) wird dieser
anschliefend auf einen exakt horizontal ausgerichteten Tisch gestellt und verweilt
dort fir ¢ (min). Die Polymerisation findet anschliefend in einem Trockenschrank
(Modell ED 115, Binder GmbH, Deutschland) bei 80°C fiir die Polymerisationszeit
tp (min) statt.

Dann wird das PDMS vorsichtig vom Masterwafer abgezogen (vgl. Abb. 3.4, rechts)
und mit der strukturierten Seite nach unten in ein vorab mit Ethanol und Isopropanol
gesédubertes PE-Schélchen gelegt. Locher fir die Druckluftschlduche werden mittels
eines Edelstahlstanzers mit 3 mm Durchmesser in die abgegossene Struktur in einer
leichten Rotationsbewegung gestanzt und der Abguss auf die Mafle der verwendeten
Objekttrager geschnitten.

Fir die untere Lage (siche Abb. 3.4, links) werden 10g Basispolymer mit dem
Vernetzer im Verhéltnis 20:1 griindlich verrithrt, und analog zur oberen Lage fiir ca.
30min in einem auf 1 mbar evakuierten Exsikkator deponiert. Durch aufschleudern
(Modell Delta 10 BM, BLE GmbH, Deutschland) auf einen Wafer mit der gewiinsch-
ten Strukturierung bei Uy, (rpm) fur ¢, (s) wird die Dicke der nun entstandenen
strukturierten diinnen PDMS-Lage eingestellt. Nach 10 min bei 75°C auf einer Heiz-
platte (Modell HT 303D, ATV, Deutschland) ist die Polymerisation so weit fortge-

Abbildung 3.3 Skizze der Struktur auf dem Wafer SG02.
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obere Lage
untere Lage

dinne Membran

Abbildung 3.4 Schematische Darstellung der Abgiisse der oberen und der un-
teren Lage auf den entsprechenden Masterwafern. Die diinne PDMS-Schicht iiber
der Struktur der unteren Lage bildet eine diinne Membran.

schritten, dass die Strukturen stabil sind, ohne dass der Polymerisationsprozess schon
vollstandig abgeschlossen ist.

Unter Zuhilfenahme einer eigens fiir diesen Zweck konstruierten Alignment-Einheit
(siehe Anhang) kann die obere Lage definiert auf die untere Lage aufgebracht werden,
um so eine dreidimensionale Strukturierung im PDMS zu erzeugen. Die beiden Lagen
werden zur beschleunigten Vernetzung im oben erwédhnten Trockenschrank bei 80°C
fiir 2,5h ausgebacken. Danach konnen sie gemeinsam vom Masterwafer der unteren
Lage abgezogen und die Locher (3 mm durchmessend) fiir die spéateren Fluidikreser-
voire gestanzt werden.

Der nun entstandene Proto-Chip wird auf einen im Ultraschallbad mit Aceton,
Ethanol und Millipore-Wasser gereinigten Objekttrager aufgerollt, um auch die Struk-
turen der unteren Lage abzuschliefen (siche Abb. 3.5 rechts). Abschlieflend wird der
Chip noch fiir ca. 1h bei 80°C im Trockenschrank gelagert.

Im Falle des Chips S wird vor dem Aufbringen auf den Objekttrager die Unter-
seite des Proto-Chips (und damit die Fluidikstruktur) fiir 15s bei 0,1 mbar einem
Sauerstoffplasma ausgesetzt. Das notwendige Feld wird von einer 50kV Teslaspule
erzeugt, bei einem Elektronabstand von 6,15 cm. Der verwendete Apparat ist ein Ei-
genbau aus der Gruppe Experimentelle Biophysik & Angewandte Nanowissenschaften
(W. Hellmich und T. T. Duong), vergleichbar mit dem in [1] beschriebenen Gerit. Die
abschlieBende Behandlung im Trockenschrank entféllt hier.
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dunne Membranen PDMS-Lage mit Aktuatorka

obere Lage Schlauchlécher

Reservoir

untere Lage

Glas Substrat
PDMS-Lage mit Fluidikkanal

Abbildung 3.5 Verbundene, strukturierte PDMS-Lagen (links) und fertiger
Mikrochip (rechts).

Tabelle 3.2 Zusammenstellung der Produktionsparameter der verwendeten
Mikrofluidik-Chips.

Chlp tl tp Um tm
min min rpm S

AS-R 45 30 3500 75
AS 45 25 4000 57
RV 60 23 3500 75
A 10 30 3500 75
S 10 30 3500 75
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3.4 Oberflachen- und Probenbehandlung

Die PDMS-Fluidikkandle werden mit einer Losung aus 500 uM F108 in 100 mM
Phosphatpuffer pH 8,2 mit Hilfe einer Wasserstrahlpumpe befiillt. Nach ca. 12-20h
Einwirkzeit wird diese Beschichtungslosung ersetzt durch eine Losung aus 200 uM
TWEEN in 100 mM Phosphatpuffer pH 8,2.

Die Beads, welche als Testobjekte und zur Charakterisierung eingesetzt werden,
sind vor der ersten Verwendung getrennt voneinander aufzureinigen. Dazu wird ei-
ne Menge von etwa 10 ul aus der jeweiligen Stammlosung entnommen und mit ca.
990 ul Millipore-Wasser versetzt. Diese Emulsion wird gevortext und anschliefend
fir ca. 3min in eine Zentrifuge (Eppendorfer Zentrifuge 5417C bei 20000 g) gegeben.
Die Beads sedimentieren und der moglicherweise verunreinigte Uberstand kann ent-
fernt und durch Millipore-Wasser ersetzt werden. Dieses Abschopfen wird insgesamt
dreimal wiederholt, bevor zum Schluss das Wasser durch eine Losung aus 200 pM
TWEEN in 100 mM Phosphatpuffer pH 8,2 substituiert wird.

3.5 Charakterisierung der Mikrostrukturen

Das Hohenprofil und das Aspektverhéaltnis der erzeugten SU-8 Masterstrukturen wer-
den mittels eines Profilometers (DEKTAK 3030 ST, Sloan, USA) gemessen und kon-
trolliert. Auch die Dickenbestimmung der unteren Lage (und damit der Stérke der
diinnen Membran) ist mit diesem Gerét durchgefiihrt worden. Weiterhin wird das
unten beschriebene Mikroskop eingesetzt, um die Seitenwénde sowohl der Master-
strukturen, als auch der abgegossenen Mikrokanéle optisch auf Geradlinigkeit und
Glattheit zu iiberpriifen.

3.6 Aufbau der Messapparatur

Der Messaufbau (siche Abb. 3.6) basiert auf einem Epifluoreszensmikroskop (Axio-
vert 100, Zeiss, Deutschland), wobei als Lichtquelle eine Quecksilber-Kurzbogenlampe
(HBO 100 W, Zeiss, Deutschland) dient. Der Lichtstrahl wird durch einen Anregungs-
filter (XF1087, Omega Optical, USA) und den dichroitischen Spiegel (XF2077, Ome-
ga Optical, USA) durch das 20fach Objektiv (LD ACHRO PLAN 20x /0,40 Korr,
Zeiss, Deutschland) geleitet, wo er auf die mittels eines xy-Tisches (995008, Ludl
Electronic Products, USA) justierbare Probe trifft. Das dort entstehende Fluores-
zenslicht wird mit dem Objektiv eingefangen und durch den dichroitischen Spiegel
gefiihrt. Nach dem Herausfiltern des Anregungslichts (XF3105, Omega Optical, USA)
wird das Fluoreszenslicht durch ein Linsensystem auf eine CCD-Kamera (Imager 3L,
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LaVision, Deutschland; diese ist baugleich mit SensiCam, PCO, Deutschland) bzw.
ein Okular abgebildet. Die Daten der CCD-Kamera werden mittels einer passenden
Videograbberkarte (SensiCam PCI Interface-Board, PCO, Deutschland) aufgenom-
men und an eine Bildaufzeichnungs-Software (DaVis V 6.2, LaVision, Deutschland)
weitergeleitet.

Mikrochip Sohliuche DaVis Kamera

\IV/:I EV Okular
L

=
Objektiv

dichroitischer
Spiegel

00/ 100
Strahlteiler

Quecksilber-
damptlampe

I Blende

00100
Strahlteiler

Abbildung 3.6 Skizze des Versuchsaufbaus. Durch die Schlduche wird die
Druckluft in den Mikrochip geleitet.

Fir die automatisierte Steuerung der chip-integrierten Peristaltikpumpe sind ei-
gens in LabView 6.0 fiir den jeweiligen Zweck optimierte Programme geschrieben
worden, die ihre digitalen Ein/Aus Befehle als 5V TTL Signal an einer Messkar-
te (PCI-MIO-16XE-50, National Instruments, USA) ausgeben, um damit einen Satz
von bis zu sechs 3/2-Wege-Ventilen (MHA2-MS1H-3/2G-2-K, Festo, Deutschland)
mit angeschlossener Stickstoff-Druckversorgung (Stickstoff-Druckflasche mit regelba-
rem 2-Stufen-Druckminderer mit Vor- und Hinterdruckmanometer) zu steuern. Fur
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den Betrieb der Ventile muss das TTL Signal aber noch von einem zu diesem Zweck
gebauten Verstarkerarray auf die erforderlichen 24 V bei bis zu 1 A Anzugsstrom ver-
stiarkt werden. Der vom 2-Stufen-Druckminderer an die Ventile abgegebene Druck
wird von einem digitalen Manometer (Modell 8230, ATP, Deutschland) kontrolliert
und verifiziert. Die so digital gesteuerten Ventile leiten den Druck an Silikonschlauche
weiter, welche — an ihren vorderen Ende mit einem Winkel < 5° angeschragt — in den
Lochern der Aktuator-Kanéle des Mikrofluidik-Chips (siehe Kap. 3.3 und Kap. 3.7)
stecken.

3.7 Messmethodiken

Nach der Oberflaichenbehandlung der Probe und dem Ersetzen der Beschichtungslo-
sung durch den Phosphatpuffer wird eines der Reservoire soweit geleert, bis nur noch
eine kleine Restbenetzung des Reservoirbodens vorhanden ist. In unmittelbare Nahe
des Eingangs zum Fluidikkanal wird ein kleiner Tropfen von ca. 1,3 ul der Losung
aus Beads, TWEEN und Phosphat (vgl. Kap. 3.4) pipettiert. AnschlieBend wird das
Reservoir mit Phosphat-Puffer soweit aufgefiillt, bis beide Reservoire einen dhnlichen
Fillstand aufweisen.

Der so vorbereitete Mikrofluidik-Chip wird auf dem xy-Tisch der Messapparatur
positioniert und die Silikonschléduche aus den digital gesteuerten 3/2-Wege-Ventilen
senkrecht von oben in die Locher zu den Aktuator-Kanélen des Chips gesteckt.

Durch einzelnes Ansteuern der benutzten Aktuator-Kanéle mit Druckluft lasst sich
der Fluidikkanal unter seiner ,Kreuzung* mit dem Aktuator-Kanal durch herab-
driicken der diinnen Membran (vgl. Abb. 4.1 auf S.22) schlieen und auch wieder
offnen.

Vor der Inbetriebnahme der Peristaltikpumpe wird die korrekte Funktionsweise
jedes einzelnen Membranventils durch direktes Beobachten der Bewegungen des be-
treffenden Ventils bei Druckluft- Ansteuerung optisch sichergestellt. Insbesondere wird
dabei auf die eindeutige und richtige Zuordnung der Membranventile geachtet, um
die korrekte Ausfithrung der Pumpsequenzen garantieren zu koénnen.

In dieser Arbeit ist der Einsatz von insgesamt vier Pumpsequenzen erfolgt, welche
die Abfolge des Offnens und SchlieBens der verschiedenen Membranventile definieren
(siche Abb. 4.8 auf S. 33).

Vor einer jeden Messreihe wird durch Hinzugeben oder Entfernen weniger ul aus
den Fliissigkeitsreservoiren der Drift im Fluidikkanal nivelliert und zur Kontrolle eine
Messung der frei driftenden Beads tiber ca. 60s durchgefithrt und quantifiziert.

Fiir Geschwindigkeitsmessungen der Beads in den jeweiligen Mikrostrukturen wird
folgendes Protokoll eingesetzt: Nach etwa 10s freien Driftens folgten ca. 60s akti-
ven Pumpens. Nach einer weiteren ca. 30 sekiindigen Zeitspanne des freien Driftens
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wird eine zweite Periode aktiven Pumpens mit invertierten Sequenzen angeschlossen,
worauf nochmal ca. 10s freien Driftens folgten.

Fluoreszierende Beads

Die Auswertung der auf diese Weise aufgenommenen Einzelbildsequenzen erfolgt im
Falle der 1,9 pum durchmessende, fluoreszierenden Beads mit Hilfe der OpenSour-
ce Software ImageJ und dem Plugin MT2(multiple tracker 2) von Nico Stuurman,
welche das gleichzeitige Verfolgen von zahlreichen Partikeln durch eine Sequenz von
Einzelbildern hindurch ermoglicht. Dieses Plugln stellt eine Weiterentwicklung des
Pluglns ObjectTracker von W. Rasband und MultiTracker von J. Kuhn dar. Des
weiteren greift es auf die ParticleAnalyzer Funktion der ImageJ Software zuriick.

Das genau Vorgehen bei der Anwendung der Software gestaltet sich wie folgt:
Der Threshold des schwarzen Bildes mit schwach erkennbaren Strukturen und hell
leuchtenden Beads wird so gesetzt, dass der Hintergrund weifl und die Beads schwarz
sind. Weiterhin ist der Threshold so zu modifizieren, dass samtliche Strukturen mit
Ausnahme der Beads vollig verschwinden, wobei hierdurch auch die Grofie der Beads
(und damit deren scheinbarer Abstand zueinander) auf den Bildern verkleinert werden
kann. Auf diese so vorbereitete 8bit Bildsequenz wird der Tracking Algorithmus MT2
angewendet, wobei sich folgende Programmparameter anpassen lassen:

o minimale Gréfle der zu verfolgenden Objekte in Pixel
o maximale Grofle der zu verfolgenden Objekte in Pixel

o maximal zu berticksichtigende Ortsdnderung der Objekte in Pixel von einem
Einzelbild zu einem anderen

o minimale Trackingdauer, d.h. Zeitspanne der minimalen Verfolgbarkeit

Uber eine geschickte Wahl dieser Parameter lisst sich gut spezifizieren, wie die (evtl.
vorher tiber den Threshold modifizierte) Grofie der zu verfolgenden Objekte (hier der
Beads) beschaffen ist, und welche Strecken sie maximal zwischen zwei Bildern zurtick-
gelegt haben konnen. Dieser letzte Punkt ist besonders kritisch, denn eine zu grofl
gewahlte maximale Ortsdnderung steigert die Gefahr eines fehlerhaften Trackings,
indem der Tracking Algorithmus nicht mehr genau zwischen zwei Beads unterschei-
den kann, wenn sich diese bis auf den eingestellten Wert angenéhert haben. Auf-
grund der z.T. erheblich unterschiedlichen Geschwindigkeiten der Beads fiihrt eine
zu niedrig angesetzte maximale Ortsdnderung allerdings zu einem ,,Abschneiden®
hoher Geschwindigkeiten und damit zu einer unkorrekten Beschreibung der realen
(Geschwindigkeits-) Verhéltnisse in dem untersuchten Mikrokanal.
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Die minimale Trackingdauer schliefilich bietet einen unkomplizierten zusétzlichen
Filter, um unerwiinschte Tracking-Artefakte (wie z. B. ein stdndiges Verwechseln zwei-
er Beads, die sich eine ganze Weile recht nahe sind) zu unterdriicken und damit die
Qualitat der gewonnenen Trackinginformationen weiter zu verbessern.

Die Trackingsoftware schreibt die gewonnenen Koordinaten der verfolgten Beads
sowie ein Warnzeichen im Falle einer kritischen Annéherung fiir jedes Einzelbild in
eine Datei. Daraus berechnet sie die insgesamt zuriickgelegte Strecke (also die Sum-
me aller Verbindungslinien zwischen den Koordinaten eines Beads in ihrer zeitlich
richtigen Reihenfolge) und aus den Anfangs- und Endkoordinaten die effektive zu-
riickgelegte Strecke. Weiterhin lassen sich aus den Datenséitzen die gewonnenen Tra-
jektorien und eine Kopie der urspriinglichen Bildsequenz mit hinzugefiigter Numme-
rierung der getrackten Beads erzeugen. Diese beiden Hilfsmittel erlauben eine direkte
Qualitétskontrolle der Trackingdaten, indem z. B. die Trajektorien auf Unstetigkeiten
(ein guter Hinweis auf ein fehlerhaftes Tracking) und die modifizierte Bildsequenz auf
eine korrekte Beibehaltung der Beadnummerierung hin iiberpriift werden. Féllt die
Qualitatskontrolle unbefriedigend aus, so lésst sich durch eine angepasste Wahl der
Trackingparameter das Ergebnis iterativ optimieren.

Aus den so aufbereiteten Trackingdaten konnen zuletzt noch solche Trajektorien
manuell entfernt werden, welche zwar offensichtlich fehlerhaft, aber durch die bisher
getroffenen Mafinahmen nicht ausreichend erfasst werden konnten. Dies konnte z. B.
ein an den Kanalwénden festklebendes Bead mit einer iber mehrere Minuten hinweg
konstanten Geschwindigkeit von 0,0 ums™1 gewesen sein, wihrend sich das Gros der
Beads mit einer deutlich héheren Geschwindigkeit in eine Richtung bewegt hat.

Nicht-fluoreszierende Beads

Bei dieser Sorte Beads ist eine Modifizierung des Thresholds wie oben (schwarze
Punkte auf weilem Hintergrund ohne erkennbare Kanalstrukturen) und damit ein
automatisiertes Tracking aufgrund ihres nicht ausreichenden Kontrasts zu ihrer Um-
gebung nicht moglich, so dass die Ort-Zeit-Koordinaten der einzelnen Beads aus den
Videodaten manuell gewonnen worden sind. Dazu wird eine gleichméfig iiber die
ganze Kanalbreite verteilte Auswahl von Beads getroffen, die dann einzeln durch
die Bildsequenz hindurch mit dem Auge verfolgt werden. Start- und Zielkoordinaten
des Beadmittelpunkts werden notiert, sowie (falls nétig) Zwischenschritte, die in den
Pumppausen zwischen den Sequenzinvertierungen aufgenommen werden.
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4 Ergebnisse und Diskussion

4.1 Parameter und Spezifikationen der
Mikrostrukturherstellung

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse fiir die Herstellung und den Betrieb der chip-
integrierten Peristaltikpumpe dargestellt und diskutiert. Zudem werden die daraus
abgeleiteten Optimierungen vorgestellt und erlautert.

4.1.1 SU-8 Masterstrukturen

Die Erstellung einer chip-integrierten Peristaltikpumpe basiert, wie im Kapitel Ez-
perimentelle Methoden beschrieben, zu wesentlichen Teilen auf dem Abformen eines
Polymermaterials (PDMS) von einem Masterwafer, der vorher mit einem Photolack
(SU-8) strukturiert wurde. Die sich ergebenden Strukturen im PDMS héngen also
ganz entscheidend von der Ausprigung der SU-8 Strukturen des Masterwafers ab.
Daher soll die Masterherstellung hier genauer betrachtet werden.

In Kapitel 3.2 ist die Herstellung der Masterwafer genau beschrieben. Einer der
Kernpunkte bei der Strukturierung ist die Hohe der zu erzeugenden SU-8 Struktu-
ren, welche sich tiber die beim Spin-coating benutzten Parameter der Umdrehungszahl
U und Schleuderzeit t einstellen lasst. Dabei hat die u. a. in Tab. 4.1 auf S. 12 benutz-
te Bezeichnung SU-8 (25) bzw. (5) laut Hersteller die Bedeutung, dass der Wert in
Klammern die zu erwartende Schichtdicke angibt, welche sich nach der Verdiinnung
mit dem SU 8 Verdiinner GBL bei einem Aufschleudern des Lacks bei 3000 rpm fiir
30s einstellen sollte. Dies ist detailliert in [6] untersucht worden, wobei die Abhén-
gigkeit der Dicke des aufgeschleuderten Photolacks von der Umdrehungszahl und der
geschleuderten Zeit bestatigt worden ist (siehe [18] und Kap. 2.5).

Von entscheidender Bedeutung ist aber nicht nur die Hohe der aufgeschleuderten
SU-8 Schicht, sondern auch die Form der erzeugten Strukturen. Die per Photolitho-
graphie erzeugten Strukturen in SU-8 haben fiir gewohnlich sehr gerade und exakt
definierte Seitenwénde mit scharfen Kanten und einem gleichméfig flachen Plateau
(siche Abb. 4.2, SG06-A). Dies ist aber fur die Abdichtungsféhigkeit der Membran-
ventile eher nachteilig, denn durch die rechteckige Struktur der abgeformten Kanéle
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Aktuator Kanal

diinne Membran

Fluidik Kanal
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Abbildung 4.1 Idee des Membranventils. Die Druckluft presst die diinne Mem-
bran nach unten, der Fluidikkanal wird verschlossen (rechts). Entféllt der Druck,
schnellt die Membran nach oben und 6ffnet den Fluidikkanal wieder (links).

entsteht an den Kanalwéanden stets ein Leck, welches die Membran nicht vollstandig
schlieBen kann (siche Abb. 4.1 auf S. 22).

In [31] ist vorgeschlagen worden, diesem Problem mit
PDMS Membran einer Abrundung der Fluidikkanéle zu begegnen, denn
ein runder Fluidikkanal (vgl. Skizze links) lasse sich
durch eine sich schliefende Membran (gestrichelt dar-
gestellt) besser abdichten (vgl. Skizze links). Dies ist
dort erzielt worden mittels eines Heat Reflow genann-
ten Prozesses wahrend des Hard Bake Schrittes. Die
Hard Bake Temperatur Ty = 200 °C wurde fiir 7y = 30 min aufrechterhalten, welches
zu einem ZerflieBen der Strukturen aus dem Photolack SJR 5740 in ein breiteres,
rundes Profil fiithrte.

Dieser Ansatz ist auch im Rahmen dieser Diplomarbeit untersucht worden, jedoch
hat sich herausgestellt, dass die SU-8 Strukturen trotz deutlich hoherer Temperaturen
von bis zu Ty = 300°C nicht zerflieBen. Stattdessen hat sich die Hohe der Strukturen
um fast 2 um verringert (vgl. Tab. 4.1), ohne dass sich die Strukturen verbreitert
haben. Weiterhin hat sich in dem Plateau eine etwa 400 nm tiefe Mulde herausgebildet
(Abb. 4.2, SG06-B).

Ein Vergleich der SU-8 Strukturhéhen H der hergestellten Wafer in Abhéangigkeit
von Ty und 7y) ist in Tab. 4.1 moglich. Es zeigt sich, dass bis Ty = 200°C die Struk-
turhéhen in dem aufgrund der Schleuderparameter und der SU-8 Verdiinnungsstufe zu
erwartenden Bereich liegen, wobei 1 keine Rolle zu spielen scheint (vgl. Wafer SG02
und SG04 in Tab. 4.1). Die vier Wafer mit identischen Schleuderparametern (SG02,
SG05, SG06-A und SG06-B) unterscheiden sich nur in Ty, wihrend 74 vergleichbar
ist. Fiir Ty > 200°C zeichnet sich eine deutliche Verringerung der Strukturhéhen ab.

Die Ursache fiir ein solches Temperaturverhalten ist unklar, das Profil von SG06-B
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Abbildung 4.2 Profilometerscan der Wafer SG06-A und -B. SG06-A zeigt ei-
ne typische Auspriagung von SU-8 Strukturen: sehr gerade Seitenwénde, scharfe
Kanten. Die Struktur auf SG06-B ist deutlich niedriger und zeigt eine Mulde, hat
aber weiterhin eine wohldefinierte Breite.
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Tabelle 4.1 Zusammenstellung der SU-8 Strukturhéhen fiir verschiedene Pa-
rameter des Hard Bake Schritts. SG02 und SG04 wurden mit einer anderen Ver-
dinnungsstufe des SU-8 angefertigt (vgl. Tab. 3.1).

Wafer SU-8 U t H T ™
Verd. rpm s pm °C  min

SG02 (25) 1500 30 28,4+0,3 180 1
SGO3 (5) 2600 30 6,24+0,3 200 35
SG04 (25) 2500 30 25,3+0,3 200 390
SGO05 (5) 2600 30 6,0£0,3 200 30
SG06-A  (5) 2600 30 55+0,3 250 30
SG06-B (5) 2600 30 4,1+£0,3 300 30

lasst jedoch vermuten, dass das SU-8 wiahrend des Hard Bake Schrittes in sich zu-
sammen gefallen ist, ohne die Breite der Strukturen zu &ndern. Dies kann z. B. durch
ein Verdunsten des SU-8 Verdiinners ausgelost worden sein. Fraglich ist allerdings,
warum an den Réandern des Stegs Erhohungen stehen geblieben sind, wahrend der
Verdunstungsprozess im Innenbereich des Plateaus so gleichméfig abgelaufen zu sein
scheint. Hierflir konnte eine schneller voranschreitende Aushartung des Photolacks
an den Oberflichen der Stege verantwortlich sein.

4.1.2 Mikrofluidik-Chips

Das Abformen der SU-8 Strukturen auf dem Masterwafer mittels PDMS und der
Zusammenbau der einzelnen, strukturierten Lagen des Chips stellen den néchsten
Schritt bei der Herstellung einer chip-integrierten Peristaltikpumpe dar. Fiir deren
erfolgreiche Durchfithrung haben sich einige Aspekte als besonders beachtenswert
erwiesen, daher sollen sie im Folgenden etwas detaillierter diskutiert werden.

Der richtige Polymerisationsgrad

Die verschiedenen strukturierten PDMS-Lagen miissen so aufeinander gebracht wer-
den, dass eine auch unter Druck noch gut abdichtende und irreversible Verbindung
zwischen ihnen entsteht. Dies wird mit dem Verfahren der Multilayer-Soft- Lithographie
erreicht, welche in [31] beschrieben worden ist und auf zwei unterschiedlichen Poly-
mergemischen (vgl. Kap. 3.3) basiert. In der einen Lage liegt ein Uberschuss des
Basispolymers vor, wihrend in der anderen Lage der Vernetzer im Uberschuss vor-
handen ist. Wird die getrennte Polymerisation der beiden Lagen nur unvollstandig
durchgefithrt und diese dann aufeinander gebracht, so kénnen die iiberschiissigen
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Basispolymer-Molekiile an der Oberfliche der einen Lage mit den iiberschiissigen
Vernetzer-Molekiilen an der Oberfliche der anderen Lage eine kovalente Verbindung
eingehen und damit die beiden PDMS-Lagen irreversibel und gut abdichtend anein-
ander binden.

Als entscheidend dabei hat sich der richtige Vor-Polymerisationsgrad der beiden
getrennten Lagen herausgestellt, welcher ein Kompromiss zwischen zwei gegenlaufi-
gen Anforderungen an den Polymerisationsgrad ist: Auf der einen Seite miissen die
verschiedenen PDMS-Lagen (Mischungsverhéaltnis 20:1 und 5:1) soweit polymerisiert
und stabil genug sein, dass eine weitere Verarbeitung ohne Beschadigung der abge-
gossenen Strukturen moglich ist.

Auf der anderen Seite wiirde eine zu lange Polymerisationszeit die Vernetzung zwi-
schen den Lagen deutlich schwéchen (siehe dazu [11]). Um den optimalen Zeitpunkt
der Entnahme aus dem Trockenschrank zu bestimmen, wird nach einer Backzeit von
ca. 20min in regelméfBigen Abstdnden mit einem Skalpell in eine spater nicht mehr
gebrauchte Stelle des PDMS geschnitten. Ergibt sich dabei eine saubere (speziell
kriimelfreie) Schnittkante, die sich zudem hinter dem Skalpell wieder zu einem kaum
noch sichtbaren, diinnen Strich schlieit, so ist der richtige Polymerisationsgrad er-
reicht, und die Probe wird sofort aus dem Ofen genommen und auf eine kithle Metallo-
berflache gestellt, um einen Fortgang des Polymerisationsprozesses zu verlangsamen.
Trotzdem setzt sich dieser Prozess fort, so dass eine zeitnahe Weiterverarbeitung
wichtig ist.

Ausreichende Befiillbarkeit der Mikrokanale

Die Befiillung der fertigen, strukturieren Mikrokanéle mit z. B. einer geeigneten Puf-
ferlosung ist nicht trivial, da PDMS in seiner nativen Form sehr hydrophob ist (Kon-
taktwinkel zu Wasser 115°C [14]).

Bei geniigend groflem Kanalquerschnitt ist die Befiillung unter Zuhilfenahme leich-
ten Unterdrucks moglich, allerdings besteht dabei die Gefahr evtl. vorhandene PDMS-
Strukturen in den Kanélen durch zu hohe Stromungsgeschwindigkeiten umzuknicken
und damit unbrauchbar zu machen (vgl. [26]).

Bei zu kleinem Kanalquerschnitt (wie z. B. bei Chip S) ist jedoch zuvor eine Erho-
hung der Hydrophilie der PDMS-Kanaloberfliche vonnéten, um eine vollstandige Be-
filllung zu gewéhrleisten. Dies ist z. B. durch eine Oberflichenbehandlung des PDMS
mit einem Sauerstoff-Plasma moglich, wie im Falle des Chips S auch durchgefiihrt
(siche Kap. 3.3). Ein solches Vorgehen reduziert den Kontaktwinkel auf unter 10°
nach 30s Plasmabehandlung [14]. Allerdings entsteht dadurch an der Oberflache der
diinnen PDMS-Schicht (in der sich die zu behandelnden Fluidikstrukturen befinden)
eine wenige nm diinne Glas-Schicht [14], welche aufgrund ihres anderen physikali-
schen Verhaltens zu mechanischem Stress fiihrt. Diese Verspannungen kénnen sich in
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Y-Position / ym

X-Position / pm

Abbildung 4.3 Mikroskopische Aufnahme (Zeiss Axiovert 100, 40x Objek-
tiv) durch Plasmabehandlung entstandener Risse an der Unterseite der unteren
PDMS-Lage von Chip S. Quer durch das Bild verlauft etwas unscharf (da in einer
anderen Tiefenebene gelegen) ein Aktuator-Kanal.

zahlreichen Mikrorissen (siche Abb. 4.3) entladen, welche die Verbindung zwischen
den beiden PDMS-Lagen wieder aufbrechen konnten. Eine Abschitzung der Risstiefe
mittels der Verstellung des Tiefenfokus eines Lichtmikroskops bei Chip S ergab eine
Tiefe von bis zu 15 um, wobei sich die Risswéande mit der Anderung des Tiefenfo-
kus horizontal verschoben, also nicht ganz senkrecht zur Oberfliche der PDMS-Lage
verlaufen.

Dichtigkeit der Druckluftversorgung

Die Reproduzierbarkeit und Interpretierbarkeit der Messungen hangt ganz entschei-
dend von wohldefinierten Druckverhéltnissen in den Aktuatorkandlen ab, denn die
Bewegung der diinnen Membran ist deutlich abhéngig vom angelegten Druck (vgl.
auch [11]). Daher ist eine gut abgedichtete Druckluftversorgung erforderlich.

Einer der kritischen Punkte dabei liegt in der Dichtigkeit der Verbindung des
PDMS-Chips mit den Druckluftschlauchen. In dieser Arbeit ist eine sehr einfache
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Abbildung 4.4 Aufnahme einer mittels eines Edelstahlstanzers erzeugten Off-
nung im PDMS-Chip fiir die Druckluftversorgung. Der Rand ist sehr wohlde-
finiert, das Loch verengt sich konisch und ermdglicht so eine gut abdichtende
Verbindung zwischen Mikrochip und Druckluftversorgung.

Variante einer Druckluft Schnittstelle entwickelt und eingesetzt worden, welche auf
der Elastizitat des PDMS Materials und der verwendeten Silikonschlauche beruht.
Die Locher fiir die Druckluftversorgung werden in die ca. 4 mm starke PDMS Schicht
(obere Lage) gestanzt, in welche anschliefend 3 mm dicke Silikonschlauche gesteckt
werden. Es hat sich gezeigt, dass die erzeugten Locher ihren Durchmesser auf hal-
ber Hohe um ca. ein Drittel verringern (vgl. Abb. 4.4). Diese Durchmesserredukti-
on erzeugt aufgrund der hohen Elastitizat des PDMS-Materials (Elastitizitdtsmodul
E ~ 750kPa [20]) eine gut abdichtende und reversible Verbindung zwischen Druck-
luftversorgung und Mikrofluidik-Chip entsteht. Ein dhnliches Verfahren ist in [24]
beschrieben, allerdings wird dort mit Lochern im PDMS gearbeitet, deren Durch-
messer von vornherein um 20-50 % kleiner ist. In [17] wurden Probleme mit stark
ausgefransten Réander des gestanzten Loches beschrieben, welche durch Verwendung
einer Glas-Kapillare reduziert werden konnten. Die in dieser Arbeit entwickelte Stanz-
technik (siehe Kap. 3.3) in Kombination mit dem verwendeten Polymerisationsgrad
des PDMS vermeidet solche Probleme hingegen géanzlich.

Ein zweiter kritischer Punkt ist die Grenzflache zwischen PDMS und Glas, welche
nur durch eher schwache Adhésionskrifte zusammengehalten wird und einer Druck-
belastung von > 0,2 bar nicht standhéalt. Daher ist der Produktionsprozess (siehe
Kap. 3.3) so angepasst worden, dass die Locher fiir die Druckluftschlauche von unten
nicht mehr direkt vom Glas des Objekttragers, sondern durch das PDMS der un-
teren Lage abgeschlossen werden, so dass die Luft nur an dieser, iiber das Bonding
wesentlicher stéarker verbundenen, Grenzflache Druck austibt.

Ein VerschluB der Aktuatorkanéle durch die Silikon-Druckluftschléduche (z. B. durch
zu tiefes Hineindriicken in die Locher) ist natiirlich ebenso problematisch wie ein Leck,
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dies lasst sich aber durch leichtes Anschriagen der Schlauchenden (wie in Kap. 3.3
beschrieben) vermeiden.

Durch all diese Mafinahmen ist eine auflerst einfache und dabei bis hinauf zu 0,7 bar
abdichtende Schnittstelle fiir die Druckluftversorgung der eingegossenen Aktuator-
kanéle etabliert und damit eine sehr gute Reproduzierbarkeit erzielt worden.

Effizientes Tracking

Das in Kap. 3.7 beschriebene Tracking kann nur dann fehlerfrei durchgefithrt werden,
wenn die Beads in dem Mikrofluidikkanal in der richtigen Konzentration vorliegen und
nicht an den Oberflachen der Strukturen kleben bleiben.

Die erste Forderung setzt sich aus zwei Teilaspekten zusammen, die einander wi-
derstreben: Einerseits muss die Teilchendichte der Beads im zu untersuchenden Kanal
so hoch sein, dass eine gute statistische Mittelung der Beadbewegungen erfolgt, ande-
rerseits muss die Dichte der Beads aber so gering sein, dass eine Verwechslung nicht
moglich ist. Dies wurde durch das in Kap. 3.7 beschriebene Vorgehen erreicht, die
Losungstropfen mit den Beads direkt vor dem Kanaleingang zu positionieren, bevor
das Reservoir mit Pufferlosung aufgefiillt wurde. Dadurch existiert vor dem Kanalein-
gang eine leicht einzustellende lokal erhohte Konzentration der Beads, womit sich die
Rate derjenigen Beads, welche in den Fluidikkanal wandern, gut kontrollieren lésst.

Die zweite Forderung ist schon schwieriger zu erfiillen, denn trotz der Oberflachen-
ladung von Beads und PDMS kleben diese an nativem PDMS innerhalb von Minuten
fest. Daher wird jeder Chip vor der Inbetriebnahme mit dem Triblock-Copolymer
F108 wie in Kap. 3.4 beschrieben beschichtet. Zudem wird der Pufferlésung die Seife
TWEEN beigesetzt, welche ebenso wie das F108 die Adhésion der Polysterol-Beads
vermindert, so dass eine Messung mit nicht-festklebenden Beads iiber mehrere Stun-
den moglich wird [14]. Jedoch sollte die Befiillung der Kanéle mit Beads erst unmit-
telbar vor dem Experiment stattfinden, um eine vorzeitige Adsorption zu vermeiden.
Dies kann dadurch gewéhrleistet werden, dass beim Auffiillen des Bead-Reservoirs
auf einen geringfligig kleineren iiberstehenden Tropfen als beim gegentiber liegenden
Reservoir geachtet wird, so dass der hydrodynamische Druck eine schwache Stromung
in das Bead-Reservoir hinein induziert (vgl. Kap. 2.4).

4.1.3 PDMS Membrandicke

Als aktives Element der einzelnen Ventile und der gesamten Peristaltikpumpe
stellt die Dicke der unteren PDMS-Lage (siche Kap. 3.3) und damit die Stirke
der dinnen Membran (das ist die Schichtdicke abziiglich der SU-8 Strukturhéhe)
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Abbildung 4.5 FEichmessung der PDMS Schichtdicke bei verschiedenen
Umdrehungszahl-Schleuderzeit Kombinationen bei Raumtemperatur (20°C). Die
Vorhersagen der Theorie sind fiir einen grolen Wertebereich in beiden Ordinaten
gut zutreffend.

eines der kritischsten Elemente in dieser Arbeit dar. Daher wur- Membran
de besondere Sorgfalt auf die Reproduzierbarkeit der Membran-
dicke gelegt und eine Eichung bei 20°C diesbeziiglich vorgenom-
men (Abb. 4.5).

Die zugrunde liegende Theorie ist die einer Newtonschen Fliis-
sigkeit auf einer rotierenden Scheibe und wurde in Kapitel 2.5
beschrieben. Mittels eines Fits nach Gl. (2.9) ergibt sich fiir den Proportionalitéts-
faktor k zwischen der Schichtdicke h und den Parametern des Spin-Coatings w, t:

k= (57+05)-10 ms *°

su-8 PDMS

Silizium

Mithilfe dieses Proportionalitdtsfaktors ist nun die prézise Einstellung der Mem-
brandicke moglich. Ein Vergleich mit den Herstellerangaben ist indirekt tiber die
Viskositat n der PDMS Mischung moglich, denn diese geht nach Gl. (2.9) in &k mit
ein. Nach 1 umgestellt, folgt mit p = 1,03gcm™ (vgl. Datenblatt):

4_p'k2

3
= 44Pas

Der Hersteller nennt fiir eine 10:1 Mischung einen typischen Wert der dynamischen
Viskositéit von 3,9 Pas. Beriicksichtigt man, dass in dieser Arbeit eine 20:1 Mischung
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Abbildung 4.6 Einfluss der Raumtemperatur bei der Verarbeitung des PDMS
vor dem Spin-coating auf die Schichtdicke. Die Parameter des Spin-coatings sind
fir alle gezeigten Messpunkte w = 3500 rpm und ¢t = 75s, das verrithrte PDMS
ist fiir etwa 1h der Raumtemperatur ausgesetzt gewesen.

fiir die aufgeschleuderte untere Lage benutzt wurde, so lisst sich eine gute Uberein-
stimmung feststellen.

Die Anwendbarkeit der Theorie der Newtonschen Flissigkeit auf einer rotierenden
Scheibe ist also auch fiir PDMS gegeben.

Es hat sich allerdings gezeigt, dass die Raumtemperatur bei der Verarbeitung des
PDMS einen nicht zu vernachléssigenden Einfluss auf die PDMS-Schichtdicke hat, ge-
zeigt in Abb. 4.6. Es ergibt sich eine annéhernd lineare Abhéngigkeit der Schichtdicke
von der Raumtemperatur. Die Steigung a der Ausgleichsgeraden ergibt sich zu:

a = (0,95 +0,18) um/K (4.1)

Dieser Effekt war aber nur fiir eine erhéhte Raumtemperatur von iiber 21°C zu be-
obachten. Bei normaler Raumtemperatur von 15°C-21°C ergab sich hingegen kein
signifikanter Einfluss. Eine Alterung des PDMS und einer damit einhergehenden An-
derung der mechanischen Eigenschaften wie in [8] berichtet kann hier ausgeschlossen
werden.

Die hier beobachteten Daten legen allerdings nahe, dass die Vernetzung des noch
fliissigen PDMS bei iiber 21°C Raumtemperatur (in Zeitrdumen < 1h) bereits in ei-
nem signifikanten Mafle voranschreitet. Der Hersteller nennt hingegen eine Zeitspanne
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Abbildung 4.7 FEinfluss der Luftfeuchtigkeit auf die Schichtdicke. Die Daten
wurden mithilfe von Gl. 4.1 von dem Temperatureinfluss bereinigt, indem sie auf
20°C geeicht wurden.

von 48 h bis zu einer deutlichen Vernetzung des PDMS. Durch diese beginnende Ver-
netzung ergibt sich eine hohere Viskositat, welche nach Gl (2.9) zu einer hoheren
Schichtdicke fiihrt.

An anderer Stelle [30] ist zudem berichtet worden, dass die Reaktionsrate von
PDMS mit kleiner werdender Schichtdicke ansteigt, wofiir die Diffusion von Wasser
in das PDMS hinein verantwortlich gemacht wird. Bei erhohter Luftfeuchtigkeit steigt
die Diffusionsrate von Wasser in das PDMS, die Reaktionsrate sollte demnach anstei-
gen und das PDMS somit schneller vernetzen und viskoser werden, welches — &hnlich
wie bei der oben gezeigten Temperaturabhéngigkeit — zu einer grofferen Schichtdicke
fithren sollte. Die mithilfe von Gl. 4.1 vom Temperatureinfluss bereinigten Messdaten
sind in Abb. 4.7 aufgetragen. Der lineare Fit ergibt fiir die Steigung b der Geraden:

b = (0,052 £ 0,050) um/% Luftfeuchte (4.2)

Ein Zusammenhang wie oben beschrieben ist also nicht eindeutig erkennbar.

Die Angaben beziehen sich allerdings auf die Umweltbedingungen im unklimati-
sierten Labor. Der abschlieBende Teil des Produktionsprozesses hat allerdings un-
ter Reinraumbedingungen stattgefunden, so dass die Wasserkonzentration im PDMS
dort wieder abgeschwécht worden sein kann. Der irreversible Prozess des Vernetzens
aufgrund erhohter Temperatur kann jedoch schon im Labor stattgefunden haben.

31



4 Ergebnisse und Diskussion

4.2 Charakterisierung anhand verschiedener
Pumpsequenzen

In diesem Kapitel soll die chip-integrierte peristaltische Pumpe zunéchst auf ,ma-
kroskopischer® Ebene anhand zeitgemittelter Kenngrofien bei verschiedenen Pump-
sequenzen (siche Abb. 4.8) charakterisiert werden. Eine genauere Analyse auf “mi-
kroskopischer® Ebene wird dann in Kap. 4.3 durchgefiihrt.

Die Analyse auf ,makroskopischer* Ebene wird anhand der mittleren Geschwin-
digkeit der Beads durchgefiihrt, denn das von der Pumpe in jeder Sequenz erzeugte
gerichtete Volumen Vj, welches naherungsweise proportional dem Volumen V{ unter
einer Membran ist, hdngt von der Kanalgeometrie ab:

Ve o< Vo = wawp H

Hier sind wy die Breite des Aktuatorkanals, sowie wg die Breite und H die Hohe des
Fluidikkanals.

Die mittlere Geschwindigkeit v der Beads ist aufgrund der vorherrschenden lami-
naren Stromung (Re < 1) und des kleinen Bead-Durchmesser’ (< 3 um) identisch
mit der mittleren Stromungsgeschwindigkeit der Flissigkeit (Poiseulle Profil) [25] und
héngt nur noch von wy ab:

Ve W
VX — X =w
A wFH A

Da wy fiir alle Messungen identisch ist, kann auf diese Weise die Vergleichbarkeit der
Messungen auch bei verschiedenen Kanalgeometrien sichergestellt werden.

4.2.1 Uberlegungen zu Fehlereinfliissen

Um auch die Vergleichbarkeit der zu messenden Partikelbewegungen gewahrleisten
zu konnen, wird nach der Fertigstellung der Steuerungssoftware in LabView iiber-
priift, inwieweit die Eingaben in tatsdchliche Steuersignale umgesetzt werden. Nach
softwareseitigen Optimierungsmafinahmen ergibt sich eine am Hardwareausgang um
etwa 1ms vergroBerte Step-Dauer (vgl. Abb. 4.8), mit statistisch auftretenden Fluk-
tuationen im Bereich von 0,5ms. Sowohl der Offset als auch die Fluktuationen sind
wahrscheinlich von LabView selbst verursacht, denn die Messkarte kann TTL-Signale
bis 100 kHz verarbeiten. Der Offset der Zeitdauern ist in der Auswertung berticksich-
tigt, die Fluktuationen werden als Fehler der Zeitdauern angenommen.

!Die Beads kénnen als in Suspension befindlich betrachtet werden.
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Abbildung 4.8 Zusammenstellung der benutzten Pumpsequenzen.

Links oben: 3-Ventil-Sequenz ,,3-A“ (aus [4]); links unten: 3-Ventil-Sequenz ,,3-B
(aus [11]); rechts oben: neu entwickelte 6-Ventil-Sequenz ,,3von6*; rechts unten:
neu entwickelte 6-Ventil-Sequenz ,4von6*. Die kleinen Pfeile symbolisieren die
einstromende Druckluft und die dunklen Kreuzungsflichen die heruntergedriick-
ten Membranen. Die Reihenfolge der einzelnen Steps ist fiir alle Sequenzen wie
bei ,,3-A“ gezeigt. Die Pumpbewegung findet in y-Richtung statt.
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Die Genauigkeit der Geschwindigkeitsmessungen der Beads ist hingegen aufgrund
der Abtastrate und der Auflésung des CCD-Chips begrenzt, der sich ergebende Feh-
ler liegt im Bereich weniger hundert nm/s. Die Breite der Geschwindigkeitsverteilung
der Beads betrdgt hingegen einige pwm/s, daher ist zur Abschéitzung des Geschwin-
digkeitsfehlers die Standardabweichung der Geschwindigkeitsverteilung herangezogen
worden.

4.2.2 3-Ventil-Pumpsequenzen

In Abb. 4.9 ist die Geschwindigkeit der Beads bei unterschiedlichen Pumpsequenzen
und -frequenzen aufgetragen. Unter der Pumpfrequenz f ist das Inverse der um den
Offset von 1 ms korrigierten realen Zeitdauer eines Steps, Tgteps 20 verstehen:

1

/=

TStep

Die Messung wurde auf Chip AS-R bei 0,3 bar mit wr = 300 pm durchgefiihrt. Die
beiden 3-Ventil-Sequenzen ,3-A* und ,,3-B* zeigen ein qualtitativ sehr &hnliches Bild:
einen linearen Anstieg bis f a~ 80Hz gefolgt von einem Plateau (vgl. auch [11]).
Sequenz ,,3-B“ zeigt eine verbesserte Leistung im Sinne einer hoheren Geschwindikgeit
gegeniiber Sequenz ,,3-A“.
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Abbildung 4.9 Messung der Bead-Geschwindigkeit v gegen die Pumpfrequenz
f. Die Messung wurde auf Chip AS-R bei 0,3 bar mit wr = 300 um durchgefiihrt.
Die beiden 3-Ventil-Sequenzen ,,3-A“ und ,,3-B“ zeigen ein qualitativ sehr dhnli-
ches Verhalten: einen linearen Anstieg bis f ~ 80 Hz gefolgt von einem Plateau.
Sequenz ,,3-B* zeigt eine verbesserte Leistung gegeniiber Sequenz ,,3-A*.
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Abbildung 4.10 Auftragung der Bead-Geschwindigkeit v gegen die Pumpfre-
quenz f. Die Messungen wurden auf Chip AS bei 0,3bar mit wp = 200 um
durchgefihrt. Alle Sequenzen zeigen das qualitative Verhalten eines linearen An-
stiegs bis f =~ 80 Hz mit anschlieflender Séttigung. Die beiden 6-Ventil-Sequenzen
»3von6“ und ,,4von6* zeigen eine deutlich erhohte Geschwindigkeit gegeniiber den
3-Ventil-Sequenzen.

4.2.3 6-Ventil-Pumpsequenzen

Die in der Literatur beschriebenen Sequenzen ,3-A“ und ,3-B“ griinden sich auf
die Peristaltik einer 3-Ventil-Pumpe. Erfahrungen in z. B. der Medizintechnik zeigen
aber, dass eine Peristaltik mit mehreren Aktuatoren eine sehr viel gleichméafigere
Pumpbewegung ohne Verminderung des Pumpvolumens zur Folge hat.

Um diese Erkenntnis auf die chip-integrierte Peristaltikpumpe iibertragen zu kén-
nen, wurden im Rahmen dieser Diplomarbeit 6-Ventils-Sequenzen (siche Abb. 4.8)
entwickelt und im Praxiseinsatz erprobt.

In Abb. 4.10 ist die Geschwindigkeit der Beads bei Betrieb mit sowohl den 3-
Ventil Sequenzen ,3-A“ und ,3-B“ als auch mit den 6-Ventil-Sequenzen ,,3von6*
und ,4von6“ aufgetragen. Alle vier Messreihen wurden auf Chip AS bei 0,3 bar mit
wp = 200 um durchgefithrt und gewéahrleisten somit eine optimale Vergleichbarkeit.

Es zeigt sich, dass auch die 6-Ventil-Sequenzen das bereits in Abb. 4.9 gezeigte
qualitative Verhalten zeigen: im Bereich bis f ~ 80 Hz steigt v linear mit f an, woran
sich eine Sattigung anschlieft.
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Abbildung 4.11 Beispielhafte Darstellung einer Beadtrajektorie. Die Rich-
tungsangabe ,Vorwarts“ bezieht sich auf die Pumprichtung.

Die in der Literatur beschriebene Sequenz ,3-B“ erreicht gegentiber ,3-A“ dabei
eine um 60 % hohere Leistung, wéahrend die neu entwickelte Sequenz ,4von6“ eine
um etwa 390 % gegeniiber ,,3-A* erhohte Leistung zeigt. Die ebenfalls neu entwickelte
Sequenz ,,3von6* erzielt gegeniiber ,,3-A“ gar eine um ca. 570 % hohere Leistung.

Wiéhrend der Messung hat sich gezeigt, dass den Beads ein pumpsequenzabhangi-
ges Bewegungsmuster innewohnt, zu dessen vollsténdiger Beschreibung eine zeitge-
mittelte Grofle wie die Geschwindigkeit v jedoch nicht ausreicht. Mit der Methode des
Tracking ist es aber moglich, die Trajektorie jedes Beads (im Rahmen der Ortsauflo-
sung und der zeitlichen Abtastrate) im Einzelnen nachzuvollziehen. Dies soll zunéchst
unter dem Aspekt des Verhéltnisses von zuriickgelegter Strecke in Vorwértsrichtung
zur gesamt zuriickgelegten Strecke (siehe Abb. 4.11) zusammengefasst werden:

Strecke Vorwarts

effektive Bewegungsrate :=
BUIS Gesamtstrecke

Die Untersuchung der Sequenzen auf ihre Pumpeffektivitit (Datengrundlage ist
dieselbe Messung wie in Abb. 4.10) in Abb. 4.12 zeigt ein differenziertes Bild: Alle
Sequenzen erhohen ihre effektive Bewegungsrate annahernd linear mit f bis zu einem
Maximalwert, der bei weiterer Erhéhung von f nicht mehr steigt, sondern tendenziell
wieder abzufallen scheint (siehe z. B. Sequenz ,,3-A“). Diese Maximaleffizienz liegt fiir
die beiden 3-Ventil-Sequenzen bei ca. 80 %, die beiden 6-Ventil-Sequenzen erreichen
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Abbildung 4.12 Untersuchung der Pumpeffektivitdt der verschiedenen Se-
quenzen aufgrund der Daten von Chip AS. Alle Sequenzen erhoéhen ihre effek-
tive Bewegung anndhernd linear mit der Pumpfrequenz bis zu einem Maximal-
wert (dieser wird von den 6-Ventil-Sequenzen bei ca. 100 Hz erreicht), der dann
konstant bleibt. Die 6-Ventil-Sequenzen zeigen in allen Frequenzbereichen eine
erh6hte Effizienz gegeniiber den 3-Ventil-Sequenzen.

sogar iiber 98 % — dies bedeutet, dass 98 % der insgesamt ausgefithrten Bewegung der
Beads in Pumprichtung stattfindet.

Die Pumpfrequenz, bei der diese maximale Effizienz (bei konstantem Druck) er-
reicht wird, ist fir die 3-Ventil-Sequenzen deutlich hoher als fiir die 6-Ventil-Sequenzen.
Bei diesen wird die Effizienzsattigung bereits bei ca. 100 Hz erreicht und liegt damit
(im Rahmen der Messgenauigkeit) nahe an der im v- f-Diagramm gefundenen oberen
Frequenzgrenze der linearen Geschwindigkeitszunahme.

4.2.4 Zusammenfassung der Pumpsequenzen

Aus den in Kap. 4.2.2 und 4.2.3 durchgefiihrten Beobachtungen lassen sich folgen-
de Schlussfolgerungen ziehen: Die neu entwickelten 6-Ventil-Sequenzen ,,3von6* und
»Avon6* erlauben nicht nur eine gleichméafligere Pumpbewegung als die in der Litera-
tur beschriebenen Sequenzen ,,3-A“ und ,,3-B“, sie erzielen auch eine um ein vielfaches
gesteigerte Pumpleistung.

Fiir alle Sequenzen erh6ht die Pumpe im Bereich des linearen Regimes ihre Leistung
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proportional zu den verkiirzten Taktzeiten. Der Unterschied zwischen den Sequenzen,
besonders zwischen den 6-Ventil-Sequenzen und den 3-Ventil-Sequenzen, kann darin
begriindet sein, dass bei den 6-Ventil-Sequenzen bei jedem Step deutlich mehr ab-
dichtende Membranen zwischen der sich schlieBenden Membran und dem Reservoir
liegen (vgl. Abb. 4.8). Dies fiihrt zu einem verringerten Leckvolumen je Zeiteinheit
und damit zu einer verbesserten Pumpleistung der 6-Ventil-Sequenzen. Dies lasst
sich z. B. anhand von Abb. 4.12 belegen, denn eine grofere effektive Bewegungsrate
bedeutet einen geringeren entgegen der Pumprichtung bewegten Anteil des gesamt
verdriangten Volumens.

Es sind also gleich zwei Effekte, welche die Pumpleistung bis ca. f ~ 80 Hz linear
ansteigen lassen: Zum Einen ist da die Verktrzung der Taktzeiten (linearer Zusam-
menhang mit Pumpleistung), zum Anderen die sich nach Abb. 4.12 im Bereich bis
80 Hz linear mit der Frequenz steigernde Effizienz der Pumpe.

Die Beobachtung einer maximalen Pumpleistung nach dem linearen Regime lasst
sich damit erkldren, dass ab einer gewissen Frequenz eine sich bewegende Membran
nicht mehr im gegebenen Zeitfenster (bei 100 Hz sind das 10ms) folgen kann, so
dass sie bis zum Beginn des néachsten Steps noch nicht vollstandig geschlossen oder
geoffnet ist (vgl. [31]). In [11] ist hierzu berichtet worden, dass die Leistung der Pumpe
signifikant geschmélert wird, wenn die Frequenz deutlich iiber das Maximum hinaus
erhoht wird.

Der Umstand einer frequenzabhéngigen effektiven Bewegungsrate deutet auf eine
dynamische Wechselwirkung der Membranen untereinander hin, welche bereits bei
etwa 20 Hz beginnt. So ist z. B. vorstellbar, dass sich der Offnungs- und/oder Schlie-
vorgang zweier Membranen bei geniigend groflen Frequenzen iiberlagern.

4.3 Charakterisierung anhand
Einzeltrajektorienanalyse bei niedrigen Frequenzen

Ein besseres Verstandnis des Pumpvorgangs an sich und der sich daraus ergeben-
den Unterschiede zwischen den Sequenzen ist das Ziel dieses Kapitels, indem eine
Analyse des Pumpvorgangs auf “mikroskopischer* Ebene durchgefithrt wird. Dazu
werden einzelne Bead-Trajektorien bei niedrigen Pumpfrequenzen betrachtet und auf
ihr Bewegungsmuster bei verschiedenen Pumpsequenzen hin analysiert. Ein zu diesem
Zweck erstelltes einfaches Modell soll dabei helfen, das Zusammenspiel der einzelnen
Membranen auf quasi-dynamischer Ebene zu verstehen.
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Abbildung 4.13 Repréasentative Trajektorie fir die Sequenz ,,3-A“ bei 0,3 bar
und 2 Hz, durchgefiihrt auf Chip AS-R. Es sind A7 = 13 ms und Ay = 0,1 um. Der
Pumpimpuls erfolgt plétzlich und wird durch das System exponentiell abgebaut.
Diese Sequenz erzeugt eine sehr unruhige Pumpbewegung.

4.3.1 Messung einzelnder Trajektorien

Um den Pumpvorgang an sich besser verstehen zu kénnen, ist eine Reihe von Mes-
sungen bei 0,3 bar mit 7g,. = 500ms bzw. f = 2Hz durchgefiihrt worden. Bei jeder
Messung ist ein nach Geschwindigkeit und effektiver Bewegungsrate (siehe Kap. 4.2)
durchschnittliches Bead ausgewahlt und dessen Trajektorie im Fluidikkanal detailliert
ausgewertet worden. Die Ergebnisse sind in den Abbildungen 4.13 bis 4.16 dargestellt.

Zur besseren Ubersichtlichkeit ist den Messpunkten, welche aus der Auswertung fluo-
reszenzmikroskopischer Videobilder herriihren, ein kubischer Spline hinzugefiigt. Die
eingezeichneten Angaben zu Stepdauer in ms und Pumpweite in um fiir die einzelnen
Steps sind graphisch gewonnen, indem Anfangs- und Endpunkt eines Steps anhand
der Messpunkte und des Splines abgeschétzt und in Pixeln quantisiert worden sind.
Uber einen Vergleich mit der Achsenskalierung werden diese dann in die jeweilig kor-
respondierenden Einheiten umgerechnet. Die sich fiir einen Abschétzungfehler von
einem Pixel ergebenden Fehler A7, Ay der Stepdauer und der Pumpweite sind in
umgerechneten Einheiten mit angegeben, wobei fiir die grafische Auswertung eine
Unsicherheit von etwa zwei Pixeln besteht.

Alle Trajektorien zeigen ein fiir sie charakteristisches Bewegungsmuster, welches
eine eindeutige Zuordnung erlaubt. Jeder einzelne Step einer jeden Trajektorie be-
steht aus einem plotzlichen Pumpimpuls und dessen exponentiellen Abbau durch das
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Abbildung 4.14 Reprisentative Trajektorie fur die Sequenz ,,3-B* bei 0,3 bar
und 2 Hz, durchgefiihrt auf Chip AS-R. Es sind A7 = 13ms und Ay = 0,2 um.
Die Sequenz erzeugt ein Bewegungsmuster mit sehr &hnlichen Vor- wie Zuriick-
pumpphasen.
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Abbildung 4.15 Représentative Trajektorie fiir die Sequenz ,3von6“ bei
0,3bar und 2 Hz, durchgefithrt auf Chip AS. Es sind A7 = 12ms und Ay =
0,1 um. Das Bewegungsmuster dhnelt derjenigen von Sequenz ,,3-B“, jedoch ist
hier im Gegensatz zu ,3-B“ die Pumpbewegung in Vorwéartsrichtung deutlich
starker ausgepragt als in Gegenrichtung.
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Abbildung 4.16 Repréasentative Trajektorie fiir die Sequenz ,4von6“ bei
0,3bar und 2 Hz, durchgefithrt auf Chip AS. Es sind A7 = 14ms und Ay =
0,1 pm. Das Bewegungsmuster ist charakterisiert durch zwei grole Pumpweiten
in Pumprichtung und vier kleine Pumpweiten in Gegenrichtung.

mikrofluidische System. Die Abklingzeiten dieses exponentiellen Abbaus kénnen Auf-
schluss dariiber geben, wieviel Zeit der Offnungs- und Schliefvorgang eines Ventils
genau braucht, oder genauer gesagt, wie viel Zeit das mikrofluidische System ge-
nau braucht, um wieder in Ruhe zu sein. Diese Zeitspanne hat fiir den Betrieb der
Pumpe bei verschiedenen Frequenzen eine entscheidende Bedeutung, wie bereits in
Kapitel 4.2 diskutiert.

Um diese Abklingzeiten ¢ genauer zu bestimmen, wird ein exponentieller Fit an die
Messpunkte eines Steps durchgefiithrt. Die zugrundeliegende Funktion ist Ae™" "/t +
C', wobei der Parameter t;, anhand der Abschéitzung des Abklingbeginns vorgege-
ben wird. Die Exponentialfunktion lésst sich problemlos an die Messpunkte anfitten
(Asymptotischer Standardfehler < 4 %), wie Abb. 4.17 exemplarisch fir alle durch-
gefiihrten Fits zeigt.

In Tab. 4.2 sind die sich aus diesen Fits ergebenden Abklingzeiten der einzelnen
Steps zusammengestellt.

Es lassen sich keine statistisch signifikanten Unterschiede zwischen den Abklingzei-
ten der Sequenzen oder zwischen Offnungs- und Schliefvorgang erkennen. Ausfiihr-
lichere Studien der Abklingzeiten, speziell wenn tiber die Trajektorien und Abkling-
zeiten vieler Beads gemittelt wird, konnten diese Aussage noch verfeinern und unter
Umstanden differenzieren.

Fiir das Verstandnis der Peristaltikpumpe ist jedoch die bereits erzielte Erkenntnis
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Abbildung 4.17 Exemplarischer Fit der Abklingzeiten. Links ist ein 6ffnungs-
vorgang gezeigt (t = 70ms), rechts ein Schlievorgang (¢ = 102 ms), jeweils von
Sequenz ,,3-B“. Die angefittete Funktion ist fiir beide Félle A exp(—(x—tp)/t)+C,
wobei der Parameter t; anhand der Abschétzung des Abklingbeginns vorgegeben
wird.

Tabelle 4.2 Abklingzeiten fiir die Sequenzen ,,3-A% und ,,3-B“. Offnungsvor-
gange sind hellgrau unterlegt, SchlieSvorgénge dunkelgrau. Es ergeben sich keine
statistisch signifikanten Unterschiede zwischen 6ffnen und Schlielen oder zwischen
den Sequenzen.

t1 / ms | 77 t; / ms | T2

to / ms | 73 to / ms | 102

ts / ms | 60 ts / ms | T2

ty / ms | 64 ty / ms | 49

ts / ms | 52 ts / ms | 70

t¢ / ms | 73 t¢ / ms | 85
Sequenz ,,3-A“ (aus Abb. 4.13) Sequenz ,,3-B* (aus Abb. 4.14)



4.3 Charakterisierung anhand Einzeltrajektorienanalyse bei niedrigen Frequenzen

von Bedeutung, dass fiir die untersuchten Sequenzen und Membranbewegungen die
Abklingzeit bei ¢ ~ (70 &+ 15)ms liegt. Denn dies bedeutet, dass die Abklingzeiten
der Beadbewegung nach einem Pumpimpuls deutlich oberhalb des im Kapitel 4.2
diskutierten Relaxationszeitfensters zwischen zwei Pumpimpulsen liegen. Ab einer
Frequenz von f ~ 14 Hz tritt demnach der beschriebene Fall ein, dass noch wéhrend
der Bewegung einer Membran die Bewegung einer benachbarten Membran beginnt.
Da alle Membranen vom gleichen Druck (0,3 bar) angetricben werden, ist eine deut-
liche gegenseitige Wechselwirkung der sich bewegenden Membranen im Grofiteil des
betrachteten Frequenzspektrums durchaus vorstellbar. Dies ist eine weitere Erkennt-
nis, welche die im Kapitel 4.2 durchgefiihrte Diskussion unterstiitzt.

4.3.2 Quasi-dynamisches Modell einer chip-integrierten 3- und
6-Ventil Peristaltikpumpe

Dieses Modell soll das Zusammenspiel mehrerer Ventile in einer chip-integrierten
Peristaltikpumpe beschreiben, wobei von folgenden Pramissen ausgegangen wird:

o Unendlich grole Reservoire zu beiden Seiten der Pumpe

o Vergleichbare Stromungsbedingungen auf beiden Seiten der Pumpe
e Inkompressibles Medium im Fluidikkanal

o Inkompressible Kanalwande

o Verzogerungsfreier Druckausgleich

« Ventile besitzen ein relatives Leck von R (0 < R < 1)

 Ventile besitzen eine von Wasserdruck /-Sog reversibel induzierbare relative Durch-
lassigkeit D (0 < D <1)

Die relative Durchlissigkeit D beschreibt ein durch das Schliefen/Offnen eines be-
nachbarten Ventils induziertes Leck. Dieses stellt nicht unbedingt eine real vergroferte
Offnung des betroffenen Ventils dar, sondern kann allgemeiner interpretiert werden
als ein Faktor, der das Leckvolumen je Zeiteinheit fiir das bereits geschlossene Ventil
vergrofert. Dieser Effekt kann z. B. dadurch auftreten, dass die Fliissigkeit aufgrund
der Kontinuitatsbedingung ihre Geschwindigkeit teilweise erhoht, wenn sie durch das
Leck des geschlossenen Ventils stromt (vgl. Abb. 4.18).

Ein derartiges ,Leck* wird zwangsldufig in n bereits geschlossenen, zwischen dem
sich schlieBenden Ventil und dem Reservoir gelegenen Ventilen induziert. Daher ist
D mit n potenziert zu beriicksichtigen. Da dieses induzierte Leck nach dem Ende der
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Ventilbewegung von der Druckluft wieder geschlossen wird, muss es bei der nachsten
Ventilbewegung ggfs. neu induziert werden.

In diesem Modell wird ausschliellich das Volumen betrachtet, welches wahrend ei-
nes der jeweils sechs Steps (siche Abb. 4.8) effektiv nach links bewegt wurde (V1,),
wobei ein negatives Vorzeichen eine Bewegung nach rechts bedeutet. Als Referenz-
mafstab dient hierbei das Volumen unter einer Membran, V; (vgl. Kap. 4.2):

Vo = wrpwpa H

Es seien wr die Breite und H die Hohe des Fluidikkanals, sowie wa die Breite des
Aktuatorkanals.

Das von einem sich schliefenden Ventil insgesamt verdréngte Volumen V ist also

V = V(1 - R)

Es gilt die Volumenerhaltung fir das nach links (Vi) und nach rechts (Vg) verdrangte
Volumen:

i+ Va=V

Bei der Berechnung des sich nach links bewegenden Volumens ist die Nebenbedin-
gung zu beachten, dass durch das (evtl. induzierte) Leck eines geschlossenen Ventils
niemals mehr als die Héalfte des von einem anderen Ventil verdrangten Volumens
entweichen kann (denn dies entspriche einem vollstédndig gedffneten Ventil):

1-3R

R-Vo+ 1V -D"<1aV & D'< -

(4.3)

Der erste Term beschreibt das durch ein ohnehin vorhandenes Leck der relativen
GroBe R (vgl. hierzu Abb. 4.18 und Abb. 4.1) entweichende Volumen, wahrend der
zweite Term ein Volumen beschreibt, welches durch ein induziertes Leck entweicht
(ein solcher Mechanismus ist z.B. in [11] vorgeschlagen worden). Fiir den Fall der
Verletzung dieser Nebenbedingung wird V;, = 1/2V gesetzt.

Zur Vereinfachung der Schreibweise wird dem in jedem einzelnen Step nach links
gepumpten Volumen V, ein Index i (i = 1...6) angefiigt. Anschliefend wird dann
tiber alle V1, ; der Sequenz summiert.
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Abbildung 4.18 Darstellung zur Membrandichtigkeit. Das Bild zeigt einen
mit fluoreszierenden Beads gefiillten 200 pm breiten Fluidikkanal, in dem ein hy-
drostatischer Drift induziert wurde. Quer dariiber verlaufen Aktuatorkanéle, von
denen der obere gerade mit Druckluft angesteuert wird, wéhrend der untere in
Rubhestellung ist. Die Aktuatormembran dichtet an den Réndern nicht gut ab,
die Beads flielen durch dieses Leck mit erhéhter Geschwindigkeit und erscheinen
aufgrund einer hohen Belichtungszeit in die Lénge gezogen.
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Berechnung

Vi
Vi
Vi3
Via

Berechnung

von Sequenz 3-A

— V- Vo=V —(2V-D+R-Vy) =Vy[(1 - R)(1—1/2D) — R
— (VD4 R-Vy) = —Vy[Y2D- (1 — R) + R]

= Vo1

= Vo

= VL2

= Vi1

= Voi+ Vo =WI[(1-R)(1-D)—-2R]

von Sequenz 3-B

Vip = V=W =WI[1-R)(1-"2D)~-R|
Vip = V —(12VD*+ RVy) =V, [(1 — R)(1 — Y2D* — R]

Vig = —(12VD*+ RVy) = =V, [1/2D*(1 — R) + R]
Vba = —VWo[Y/2D-(1—-R)+ R|
Vis = =12V =—-1/V,-(1—R)

Ve = YoV =—15V,-(1—R)

S Vi = Wl R DD

Berechnung

von Sequenz 3von6

Vi = —(1/2VD2 +RVy) = -V, [1/2D2(1 _R) —&—R}
Vg = —(12VD+ RVp) = =Vo[Y2D - (1 - R) + R]
Vs = Vi

Via = V —(12VD*+ RVy) =V, [(1 — R)(1 — /2D*) — R]
Vs = Via
Ve = Via

26: Vi, = W[(1—R)(3—12D—12D% —GR]
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Abbildung 4.19 Darstellung der berechneten Graphen fiir Sequenz ,,3-A“ mit
R = 0,15. Es ergibt sich ein periodisches Muster, welches stark von D abhéngt.
Ein kleineres D fiihrt zu einem effektiveren Pumpen.

Berechnung von Sequenz 4vonb

Vii = —(12VD?+ RVy) = —V; [1/2D*(1 — R) + R]

Vip = —(12VD?+ RVy) = =V, [1/2D*(1 — R) + R]

Vg = Vip

VL,4 = VL,l

Vis = V= (12VD*+ RVy) =V, [(1 — R)(1 — 2D%) — R]
Voe = Vis

> Vi = Vy[(1-R)2-D* —6R]

In den Abbildungen 4.19 bis 4.21 sind Beispielgraphen gezeigt, die sich aus den Be-
rechnungen fiir die verschiedenen Sequenzen bei unterschiedlichen Parametern D mit
jeweils R = 0,15 (abgeschétzt aus Abb. 4.18) ergeben (kubische Spline-Interpolation).
Die Berechnung der Sequenz ,,3-B* ist in Kap. 4.3.3 in einem direkten Vergleich mit
den entsprechenden Messdaten zu sehen.
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Abbildung 4.20 Darstellung der berechneten Graphen fiir Sequenz ,,3von6*
mit R = 0,15. Durch Verringerung von D steigt die effektive Pumpleistung, eine
Verringerung unter 0,2 bringt jedoch keine nennenswerte Verbesserung mehr.
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Abbildung 4.21 Darstellung der berechneten Graphen fiir Sequenz ,,4von6*“
mit R = 0,15. Das periodische Muster zeigt einen eher stumpfen 6ffnungswinkel,
die Anstiegsflanke ist viel steiler als die Abstiegsflanke. Die Pumpbewegung ist
insgesamt weniger effektiv als bei Sequenz ,,3von6“.



4.3 Charakterisierung anhand Einzeltrajektorienanalyse bei niedrigen Frequenzen

Den Abbildungen 4.19 bis 4.21 lassen sich einige Charakteristika der Pumpbewegung
entnehmen und verstehen:

1. Die Pumpleistung ist direkt abhangig von der Leckrate D, ein kleines D verbes-
sert die Pumpleistung deutlich, indem mehr vor- und weniger zuriickgepumpt
wird, welches sich im Bewegungsmuster wiederfinden lasst.

2. Jede Sequenz hat ihr eigenes charakteristisches Bewegungsmuster, es unterschei-
det sich z.B. ,4von6“ von ,3von6* in der Steilheit der auf- und absteigenden
Flanke.

3. Es existiert eine bei begrenzter Anzahl Steps optimale Ventilzahl, die bei jedem
Pumpvorgang geschlossen sein sollte. Zu wenige (Sequenz ,,3-A“) oder zuvie-
le (Sequenz ,4von6“) geschlossene Ventile beeintrichtigen die Effektivitdt der

Pumpe.

4.3.3 Vergleich von Experiment und Modell

Das in Kap. 4.3.2 prasentierte quasi-dynamische Modell einer mehrventiligen Peristal-
tikpumpe erzeugt fiir jede Sequenz charakteristische Bewegungsmuster. Diese sollen
mit experimentell gemessenen Bewegungsmustern verglichen werden.

Alle sequenztypischen Bewegungsmuster der gemessenen Trajektorien einzelner Be-
ads werden von dem Modell mit nur einem Fitparameter (D) qualitativ gut wiederge-
ben, R und damit V' sind aus den experimentellen Daten (vgl. Abb. 4.18) abgeschétzt.

Abbildung 4.22 stellt einen quantitativen Vergleich zwischen den Vorhersagen des
Modells und den gemessenen Daten dar. Es lassen sich mehrere Parametersatze R, D
finden, mit denen das Modell die experimentellen Daten reproduziert. Diese Werte fiir
R, D liegen nahe an den von der Nebenbedingung des Modells (Gl. (4.3)) zugelasse-
nen Grenzwerten. Das abdichtende Ventil dichtet als nur wenig ab, denn ein Grof3teil
des von einem sich schlieBenden Nachbarventils verdrangten Volumens wird durch-
gelassen. Dies geschieht entweder iiber ein gréfieres geometrisches Leck (Parameter
R) oder durch eine deutlich vergroBerte Geschwindigkeit des leckenden Volumens
(Parameter D). Beides fiihrt zu einem groBeren Leckvolumen je Zeiteinheit. Das Ver-
héltnis % gibt den Faktor an, um den die Geschwindigkeit des leckenden Volumens
vergroflert ist. Der quantitative Vergleich liefert hierfiir Werte im Bereich von ca 2
bis 8. Der Zeitverlauf der Membranbewegung wird vom Modell jedoch nicht erfaft,
Abb. 4.22 gibt zudem einen Hinweis darauf, dass diese Membrandynamik auch einen
negativen Einfluf} auf das insgesamt verdrangte Volumen V hat. Auch die in Kap. 4.2
vorgestellten Messungen zeigen, dass die zeitliche Dynamik der Membranventile fiir
sich und im Wechselspiel in einer Weiterentwicklung des quasi-dynamischen Modells
zu beriicksichtigen sind.
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Abbildung 4.22 Quantitativer Vergleich zwischen den Messdaten aus der Ein-
zeltrajektorienanalyse und den Vorhersagen des Modells anhand der Sequenz
,3-B“. Es finden sich mehrere Parametersidtze R, D, bei denen das Modell die
Messdaten gut reproduziert. Diese Parametersétze fithren zu Pumpbedingungen,
welche die Nebenbedingung des Modells (Gl. (4.3)) gerade noch zulésst.

Es fragt sich zudem, ob ein Sog dieselbe leckvergrofiernde Wirkung hat wie eine
Wasserverdrangung (wie im Modell vorausgesetzt), denn der Sog wird durch die Elas-
tizitat der zuriickschnellenden Membran erzeugt, wahrend die Verdrangung durch den
von auflen angelegten Druck von 0,3 bar auf die Membran erzeugt wird. Die fiir bei-
de Falle sehr dhnlichen Abklingzeiten geben einen ersten Hinweis auf die Richtigkeit
dieser Annahme, im Folgenden soll noch eine Abschiatzung der auftretenden Kréfte
durchgefithrt werden.

Die den Sog verursachende Kraft F} ergibt sich in erster Na-

herung aus der elastischen Dehnung 4t ~ 28;% der Membran W
nach unten in den Fluidikkanal hinein (siche Skizze). Mit einem S H
Elastizitdtsmodul von typischerweise £ = 750kPa [20] und einer :
Kanalhohe H = 6 um ergibt sich: Gedehnte Membran
Al
F = E-A- -
= 21x107*N (4.4)

Der von auflen angelegte Druck P erzeugt auf der Membranflache A, , .= = w,wp
eine Kraft F|, welche die Membran nach unten schnellen lasst. Mit P = 0,3 bar und

50



4.4 Anwendung der integrierten Peristaltikpumpe auf ein raumlich asymmetrisches System

w, = 50 um, wy = 200 pm ergibt sich:
F = P-wywg
= 3x10*N (4.5)

Die Kraftabschatzungen in Gl. (4.4) und (4.5) zeigen, dass die bei Sog und Ver-
dringung wirkenden Krafte vergleichbar sind, so dass diese im Modell durchaus mit
derselben Kenngrole D zu beschreiben sind.

Auch stellt sich die Frage, ob alle der in das Modell eingehenden Préamissen zu
rechtfertigen sind. Ein diskussionswiirdiger Punkt ist zum Beispiel, ob die Anderung
des Leckvolumens je Zeiteinheit eines geschlossenen Ventils durch die Bewegung ei-
nes anderen Ventils, mit der Konstante D simuliert, in allen Féllen konstant ist. So
ware es vorstellbar, dass ein hinter einem geschlossenen Ventil liegendes ebenfalls
geschlossenes Ventil nicht im selben Mafle von einer Leckvergrofierung betroffen ist.

Trotz der genannten Kritikpunkte an der Anwendbarkeit des Modells lasst sich
dennoch aus der Kombination von Modell und Trajektorienanalyse einiges Lernen.

So ist das Zusammenspiel der einzelnen Membranen nun besser verstanden, und es
ist klar geworden, dass nicht nur die schon bekannten Pumpparameter Kanalgeome-
trie, Druck und Pumpfrequenz einen ganz entscheidenden Einfluss austiben (vgl. [11]).
Auch die Wahl einer entsprechenden Sequenz erlaubt die Optimierung fiir verschie-
dene Anspriiche an die Pumpe. Aus der Kombination dieser drei Parameter lésst sich
die Pumpe fiir schnelles und langsames Pumpen optimieren, fiir heftige und sanfte
Bewegungsmuster sowie fiir alle denkbaren Kombinationen.

Auch werden die hier gewonnenen Erkenntnisse fiir die weitere Optimierung der
chip-integrierten Peristaltikpumpe durch z.B. neue Sequenzen mit u.U. mehreren
Ventilzustanden (gesteuert iiber mehrere, unterschiedliche Druckversorgungen) und
einer hoheren Stepzahl sehr hilfreich sein.

4.4 Anwendung der integrierten Peristaltikpumpe auf
ein raumlich asymmetrisches System

Die Charakterisierung der chip-integrierten Peristaltikpumpe in unstrukturierten Kané-
len hat einige aufschlussreiche Erkenntnisse ergeben und zuséatzliche Moglichkeiten
zur anwendungsindividuellen Adaption der Pumpe aufgezeigt. In diesem Kapitel wird
die Peristaltikpumpe in ein rdumlich asymmetrisch strukturiertes System integriert,
denn dies verspricht eine Reihe interessanter mikrofluidischer Phanomene hervorzu-
rufen.

Eine der Moglichkeiten ist ein Fliissigkeitsgleichrichter, dessen Wirkung analog
zu einem Spannungsgleichrichter ist: Fliissigkeitsstrome werden nur in eine Richtung
ungehindert durchgelassen, in der Gegenrichtung werden sie hingegen stark reduziert.
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4 Ergebnisse und Diskussion

Eine weitere Moglichkeit ist eine Ratsche. Ein solches System beinhaltet einen
symmetrischen Antrieb, der effektiv keine Nettobewegung der Fliissigkeit innerhalb
des Systems verursacht. Durch Wechselwirkung von suspendierten Partikeln wie z. B.
Proteinen mit der Strukturierung ergibt sich fiir diese hingegen ein grofienabhéangi-
ger, gerichteter Transport [16]. Ein solches System ist experimentell bereits realisiert
worden [22], allerdings war der Ratscheneffekt selbst in diesem System nur indirekt
beobachtbar, da es aus undurchsichtigem Silizium bestand. PDMS ist hingegen durch-
sichtig, so dass auch ein sich evtl. einstellender Ratscheneffekt direkt beobachtbar sein
sollte.

4.4.1 Uberpriifung auf pumpeninduzierte Bewegungsasymmetrie

Die oben beschriebenen Phénomene erzeugen unter Umstédnden nur eine relativ klei-
ne Nettobewegung, daher ist vor Beginn der Versuchsreihe in einer Voruntersuchung
tiberprift worden, ob die chip-integrierte Peristaltikpumpe den geforderten symme-
trischen Antrieb mit einer ausreichenden Prézision liefern kann.

Vor Beginn der Uberpriifung wird die Geschwindigkeit des hydrostatischen Drifts
Up,i gemessen. Dann wird einige Minuten lang in einem 200 pm breiten, unstruktu-
rierten Kanal periodisch fiir jeweils ca. 2s vor- und zuriickgepumpt, wobei zwischen
jedem Richtungswechsel eine Pause von 800 ms eingehalten wird. Die sich ergebende
Nettogeschwindigkeit vy, sowie die Geschwindigkeit des Drifts werden gemessen.
Sie ergeben sich zu:

UNetto — (0734 + 0720) Hn S_l ) Upypift — (0,30 + 0,10) Hm S_1

Die Pumpe erzeugt also eine sehr prézise reproduzierbare Pumpbewegung, die obere
Grenze der pumpeninduzierten Bewegungsasymmetrie kann mit Avpumpe <0,2ums!
abgeschatzt werden und liegt damit im Bereich der Messgenauigkeit.

4.4.2 Anwendung auf eine asymmetrische Kanalstrukturierung

Das Mikrofluidiksystem ist in Abb. 4.23 skizziert. Es besteht aus einem 100 pum
breiten Kanal, der teilweise mit asymmetrischen Strukturen versehen wurde (siehe
Abb. 4.24). In diesem Kanal befinden sich drei verschiedene Beadsorten unterschied-
licher Grofle: nicht-fluoreszierende Beads mit 1,1 pm und 2,9 um Durchmesser, sowie
fluoreszierende Beads mit 1,9 um Durchmesser.

Uber dem kleinen, nicht strukturierten Bereich des Fluidikkanals (< 2% der Ge-
samtldnge) liegen die Aktuatorkanéle, welche die symmetrische Vor- und Zurtick-
pumpbewegung bei einer Ventilfrequenz von 166,7 Hz erzeugen. Um entscheiden zu
konnen, ob eine sich ergebende Nettobewegung der Beads ganz oder teilweise von
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Messung in Strukturierung Messung ,Frei“

Reservoir [ IS, [ {] || Reservoir

Abbildung 4.23 Skizze des Mikrofluidiksystems. Senkrecht iiber dem teilweise
strukturierten Fluidikkanal liegen drei Aktuatorkanéle, welche einen symmetri-
schen Pumpantrieb liefern. Die Messungen finden an zwei Stellen statt, deren
relative Lage eingezeichnet ist.

Abbildung 4.24 Asymmetrische Strukturen in Chip A, gefiillt mit drei ver-
schiedenen Beadsorten. Die Hohe der Strukturen entspricht der Kanalhohe H =
9 um.
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Abbildung 4.25 Messung der Nettobewegung von Beads verschiedenen Durch-
messers in einer asymmetrischen Struktur mit symmetrischer Vor- und Zuriick-
pumpbewegung. Die Bewegung innerhalb der Struktur ist um einen Faktor 2
schneller als ausserhalb (,,Frei“). Es zeigt sich kein Einfluss der mittleren Pump-
weite von Vor- und Zuriickbewegung und keinerlei gréflenabhéngiges Verhalten.

einer Wechselwirkung mit den Strukturen herriihrt, wird eine zusétzliche Messung
VO Uy, @UBerhalb der Strukturen durchgefihrt (Messung , Frei). Eine quantitati-
ve Aussage iiber den Anteil dieser Wechselwirkung an der Nettobewegung wird iiber
eine Variation der mittleren Pumpweite des Vor- bzw. Zuriickpumpens iiber mehrere
Perioden der Kanalstrukturen erzielt.

Die Messungen sind auf Chip A mit Sequenz ,,3-B“ durchgefiihrt worden und ha-
ben die in Abb. 4.25 dargestellten Ergebnisse geliefert. Die gezeigte Geschwindigkeit
ist um den vorab gemessenen Drift bereinigt. Auflerdem ist der Umstand korrigiert
worden, dass bei kleineren Pumpweiten eine hohere Rate an Pumppausen auftritt.

Es zeigt sich eine deutliche Nettobewegung (in Abb. 4.24 nach oben), die keinerlei
Abhéngigkeit von der mittleren Pumpweite zeigt. Die Geschwindigkeit der Beads in
und auflerhalb der Struktur unterscheidet sich deutlich, ein groflenabhéngiges Ver-
halten der Beads ist hingegen nicht zu erkennen.

Die beiden aufgetretenen unterschiedlichen Geschwindigkeiten lassen sich mit der
Kontinuitdatsbedingung der Flusserhaltung erkléren:

Apvr = Asvs (4.6)
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mit den Querschnittsflichen Ag, Agp des strukturierten Kanalbereichs und des un-
strukturierten, freien Kanalbereichs, sowie den dort gemessenen Geschwindigkeiten
vg, vp. Die Querschnittsfliche des unstrukturierten Kanalbereichs betrigt Ap =
100 um - 9um = 900 um?. Ag berechnet sich unter der vereinfachenden Annahme,
dass die engste Stelle die Flussgeschwindigkeit dominiert, aus der Liickenbreite, ihrer
Zahl und der Kanalhohe (vgl. Abb. 4.26): Ag = 5,3 um-9-9 um = 429,3 um?. Appro-
ximiert man den in Abb. 4.25 gezeigten Geschwindigkeitsverlauf mit einer Geraden
der Steigung 0, so ergibt sich fiir vg ~ 6,1 ums~! und fiir vy ~ 3,0 ums—!. Eingesetzt
in GL (4.6) ergibt sich:

6,lpms™" 900 um?
30ums™' 4293 um?
2,03 = 2,09

Der Unterschied der Geschwindigkeiten vg, vg ist also trotz der getroffenen Verein-
fachung vermutlich allein aufgrund der verringerten Querschnittsfliche zwischen den
Strukturen zu erklaren.

Nun stellt sich die Frage, warum tiberhaupt eine Nettobewegung in eine Vorzugs-
richtung existiert. Ein moglicher Erklarungsansatz ist das Vorhandensein eines Fliis-
sigkeitsgleichrichters. Damit dieser eine Vorzugsrichtung im System vorgeben kann,
muss das System zwischen Vor- und Zuriickbewegung unterscheiden kénnen. Dies ist
aber in der im Kap. 2.3 hergeleiteten stark vereinfachten Version der Navier-Stokes-
Gleichung (Gl. (2.5)) nicht méglich, denn diese ist invariant unter Zeitumkehr.

Eine Moglichkeit, die Giiltigkeit dieser vereinfachten Gleichung zu negieren, ist die
Erzeugung von turbulenten Stromungen, wie von [12] experimentell beobachtet: eine
Fliissigkeitsgleichrichtung war nur dann beobachtbar, wenn der Antriebsdruck der
Flissigkeit hoch genug war, um Turbulenzen auftreten zu lassen. Dies war fiir eine
wassrige Losung erst ab Re &~ 3 der Fall.

Fiir das vorgestellte mikrofluidische System gilt aber Re < 1 (vgl. Kap. 2.2), so
dass keine turbulenten Stromungen auftreten. Ein Fliissigkeitsgleichrichter kann also
als Ursache der Nettobewegung ausgeschlossen werden.

Sollte ein Ratschenmechanismus die Ursache fiir die Nettobewegung der Beads sein,
so zeigt er zumindest kein groffenabhangiges Verhalten. Dies kann aber auch an den
nicht optimalen Abmessungen der Strukturen gelegen haben. Ob die Nettobewegung
tiberhaupt von einem Ratscheneffekt herriihrt, 1asst sich anhand dieser Messung nicht
entscheiden. Daher wird in Kap. 4.4.3 eine Messung vorgestellt, bei der die Strukturen
symmetrisch sind, so dass ein Ratscheneffekt dort nicht mehr auftreten sollte.
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4 Ergebnisse und Diskussion

4.4.3 Anwendung auf eine symmetrische Kanalstrukturierung

Fiir diese Messung ist Chip S verwendet worden, welchem gegeniiber den anderen ver-
wendeten Chips ein modifiziertes Herstellungsprotokoll insoweit zugrunde liegt (vgl.
Kap. 3.3), als dass eine Plasmabehandlung notwendig war, um die Kanéle beftillen
zu konnen. Die Geometrien sind in etwa vergleichbar, die Kanalstrukturierung ist in
Abb. 4.26 dargestellt.

Abbildung 4.26 Symmetrische Strukturen in Chip S, gefiillt mit 1,1 wm durch-
messenden Beads. Die Hohe der Strukturen entspricht der Kanalhéhe H = 6 um.

Aufgrund der verminderten Zwischenrdume der Kanalstrukturen konnte hier nur
die Beadsorte mit 1,1 pm Durchmesser verwendet werden. Die Messergebnisse des
mit f = 167 Hz betriebenen Vor- und Zuriickpumpens sind in Abb. 4.27 zu sehen.

Es zeigt sich ein &hnliches Bild wie in Abb. 4.25: Es existiert eine (betragsméfig
deutlich verringerte) Nettobewegung innerhalb der Struktur, die in etwa um einen
Faktor zwei hoher ist als aulerhalb der Struktur. Auch hier ist kein eindeutiger Ein-
fluss der Pumpweite zu erkennen.

Fiihrt man Uberlegungen analog zu Gl. (4.7) zum Geschwindigkeitsunterschied
innerhalb und auBerhalb der Strukturierung durch, so ergibt sich keine Ubereinstim-
mung. Dies kann jedoch auch an den grofieren Liickenabsténden (Abb. 4.26) und dem
damit effektiv grofleren Kanalquerschnitt liegen. Auch die fiir Chip S benutzte Plas-
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Abbildung 4.27 Messung der Nettobewegung in einer symmetrischen Struktur
mit symmetrischer Vor- und Zuriickpumpbewegung. Die Bewegung innerhalb der
Struktur deutlich schneller als aulerhalb (,,Frei*), im Vergleich zu Abb. 4.25 aber
um einen Faktor 3 verringert. Auch hier zeigt sich kein Einfluss der mittleren
Pumpweite innerhalb der Fehlertoleranzen.

mabehandlung und die damit einhergehenden Verspannungen in dem PDMS-System
kénnen eine Ursache dafur sein (vgl. Kap. 4.1.2).

Trotzdem ist die Existenz einer Nettobewegung in einer symmetrischen Struktur
mit symmetrischem Antrieb eindeutig nachgewiesen, so dass sich auch die Ratsche
als urséchliches Phénomen der Nettobewegung ausschlieflen lésst.

Eine weitere mogliche Ursache konnte in der Dynamik der Ventile selbst begriindet
sein. Daher soll im folgenden Kapitel eine Messung mit nur einem Ventil als symme-
trischem Antrieb (erzeugt durch Verdrdngung und Sog) wiederholt werden, um die
Wechselwirkung der Ventile untereinander auszuschliefen.

4.4.4 Anwendung eines Einzelventils auf eine asymmetrische
Kanalstrukturierung

In diesem Abschnitt sollen die sich ergebenden Nettogeschwindigkeiten in einer asym-
metrischen Kanalstrukturierung mit einem einzelnen Ventil als symmetrischem An-
trieb tiberprift werden.

Zu diesem Zweck wird ein im selben Produktionsprozess wie Chip A entstande-
ner Mikrofluidikchip fiir diese Messung verwendet. Vorab wird wieder eine Messung

57



4 Ergebnisse und Diskussion

20 I I I

I
W 0,4 ioar —o—|
T sdi * 0,5 bar F--o--
w 16 + - / 0,7bar S
- ¥ 0,4 bar Frei + -
5 14F
= 12 =
[eb} // ~
ﬁo 10+
Ry
9 L
0

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Frequenz / Hz

Abbildung 4.28 Messung der Nettogeschwindigkeit in einer asymmetrischen
Struktur mit nur einem Ventil als symmetrischem Antrieb bei verschiedenen Fre-
quenzen. Es findet sich ein mit dem Druck anwachsender Geschwindigkeitsverlauf
mit einem Maximum bei f =~ 50 Hz.

des Drifts durchgefithrt, um die spater gemessenen pumpeninduzierten Geschwindig-
keiten um diesen Betrag bereinigen zu konnen. Da die Ventildynamik als mogliche
Ursache fiir die gefundenen Nettogeschwindigkeiten angenommen wird, ist in dieser
Messung die Ventilfrequenz ahnlich zu den Messungen in Kap. 4.2 variiert worden.
Zudem wurde der Antriebsdruck variiert, welcher ebenfalls einen Einfluss auf die
Ventildynamik haben kann.

Auch bei Betrieb mit nur einem einzelnen Ventil als symmetrischem Antrieb in
einer asymmetrischen Struktur zeigt sich eine deutliche Nettobewegung von bis zu
18 ums~! bei 0,7bar. Zudem zeigen die Geschwindigkeits-Frequenz-Kurven alle ein
qualitativ dhnliches Verhalten: einen Anstieg der Nettobewegung bis zu einem Ma-
ximum, das fiir alle Driicke bei f ~ 50 Hz liegt, gefolgt von einem deutlichen Abfall
auf ein sich kaum noch dnderndes Niveau. Das in Kap. 4.4.2 gefundene Verhalten
einer Geschwindigkeitsverdopplung innerhalb der Struktur lésst sich auch hier wie-
derfinden, vermutlich mit derselben Ursache (verengter Kanalquerschnitt innerhalb
der Struktur).

Dieses Experiment macht klar, dass die Dynamik eines Systems aus einem ein-
zelnen Ventil und einem teilweise strukturierten Kanal bereits eine Nettobewegung
zu erzeugen in der Lage ist. Im Folgenden sei ein Erkldrungsansatz fiir die mogliche
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sich schlieende Membran sich 6ffnende Membran
/]

Abbildung 4.29 Idee des Einzelventil Pumpmechanismus. Die Strukturierung
des Kanals auf der einen Ventilseite kann als Verengung seines Querschnitts ver-
standen werden. Wird die Membran vom angelegten Druck nach unten gepresst,
so verschliefit sie den Kanal nicht zeitlich symmetrisch, sondern auf der der Ver-
engung zugewandten Seite zeitlich versetzt aufgrund des schlechter zu verdrén-
genden Fliissigkeitsvolumens in dieser Richtung. Wird die Druckluft abgeschaltet,
so schnellt die Membran nach oben, wobei das Ausgleichsvolumen von der brei-
teren Kanalhélfte schneller nachstromen kann. Pro Periode ergibt sich damit ein
effektiv in die Struktur hineingepumptes Volumen.

Ausprigung der Dynamik prasentiert:

Der Kanal kann vereinfachend als aus zwei Teilen bestehend beschrieben werden,
die sich nur in ihrem Querschnitt unterscheiden (siehe Abb. 4.29). Wird die Membran
vom angelegten Druck nach unten gepresst, so schliesst sie sich zur Seite des kleineren
Querschnitts aufgrund des dort schlechter zu verdrangenden Fliissigkeitsvolumens
zeitlich versetzt (Abb. 4.29, links).

Entfallt die Druckluft, so wird die Membran mit in etwa vergleichbarer Kraft (vgl.
die Kraftabschéitzung in Kap. 4.3.3) aufgrund ihrer Elastizitat wieder nach oben
gezogen, wobei von der breiteren Kanalseite her das Ausgleichsvolumen schneller
nachstromen kann als von der Kanalseite mit verkleinertem Querschnitt. Nach dem
Durchlauf eines Offnungs- und SchlieBvorgangs hat die Membran also effektiv ein
kleines Volumen in die Kanalseite mit kleinerem Querschnitt hineingepumpt.

Um die Plausibilitat dieses Ansatzes zu testen, soll aus dem in Abb. 4.28 gezeigten
Maximalwert der Pumpgeschwindigkeit von 18 ums™' das Volumen Vi, . . be-
rechnet werden, welches die Membran je Periode mit diesem Mechanismus pumpen
misste, um diese effektive Geschwindigkeit zu erzeugen:

Vi

Einzelventil

= 154um?® = 0,15pl
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Das Volumen unter einer Membran V' = Vj — R mit R = 0,15 betragt aber 51 pl.
Es wéren also weniger als drei Promille des Gesamtvolumens unter einer Membran
notig, um diese Geschwindigkeit zu erzeugen.

Ein weiteres Plausibilitdtsargument kann der Versuch sein, die durch ein einzelnes
Ventil erzeugte Geschwindigkeit in Beziehung zu setzen mit der Geschwindigkeit,
welche durch eine Sequenz von drei Ventilen, z. B. Sequenz ,,3-B“, erzeugt wird.

Dazu muss zunéchst geklart werden, wie oft ein solcher Einzelventileffekt innerhalb
einer Sequenz zum Tragen kommt. In Sequenz ,,3-B* tritt eine analoge Situation zum
Einzelventilpumpen genau einmal ein: in Step 5 offnet sich eine einzelne Membran,
in Step 6 schliefit sie sich wieder. Bei 64 Sequenzwiederholungen pro Vorwartspump-
zyklus, die zusammen 2,304 s dauern, tritt der Einzelventileffekt also mit ca. 36 Hz
auf.

Anhand der im Kap. 4.4.2 gewonnenen Trajektorien fiir 64 Sequenzwiederholun-
gen je Pumprichtung lésst sich die Geschwindigkeit ausrechnen, welche dieses einzelne
Ventil innerhalb der gesamten Sequenz erzeugt haben muss. Eine Analyse der ein-
zelnen Pumpweiten in pm getrennt nach Vor- und Zuriickbewegung hatte ergeben,
dass im Mittel driftkorrigiert 32,2 pm vorwéarts gepumpt worden war, und 17,2 pm
wieder zurtick, welches zu einer mittleren Pumpweite vor Vor- und Zuriickbewegung
von 24,55 um mit einer Varianz von AY = 7 um fithrt. Es gelte die Annahme, dass
die gesamte Pumpweitenvarianz von dem Einzelventil erzielt werde (beide Male in die
Struktur hinein, d. h. mal additiv und mal subtraktiv zur Sequenzpumpweite). Dann
folgt tir den vom Einzelventil beigesteuerten Geschwindigkeitsanteil v oo men ZUT
gesamten Nettogeschwindigkeit:

TR g 0 i s

UEinzelventil,Teil = m
Aus Abb. 4.28 ergibt sich bei einer Frequenz von 36 Hz eine Pumpgeschwindigkeit
von
~29ums !

UEinzelventil
Somit kann das Pumpen des einzelnen Ventils, mit einem zumindest dhnlichen Me-
chanismus wie in Abb. 4.29 gezeigt, fiir die Nettobewegung aller Messungen mit einem
teilweise strukturierten Kanal verantwortlich sein.

Ob dazu eine asymmetrische Struktur notwendig ist, oder ob eine symmetrische
Struktur ein dhnliches Verhalten zeigt, kann anhand der durchgefiihrten Experimente
nicht eindeutig gekliart werden. Hierzu miissten weitere Experimente mit neuen Geo-
metrien durchgefithrt werden, bei denen die Absténde zwischen den einzelnen Struk-
turen identisch mit denen in Abb. 4.24 sind, nur dass die Strukturen selbst symme-
trisch sein sollten. Auch miisste anhand weiterer derartiger Auswertungen tiberpriift
werden, ob diese Ubereinstimmung nur Zufall ist, oder ob sich etwas Vergleichba-
res auch bei anderen Pumpweiten und Pumpsequenzen finden lasst. Zudem miisste
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4.4 Anwendung der integrierten Peristaltikpumpe auf ein raumlich asymmetrisches System

das Frequenzverhalten des einzelnen Ventils bei sehr niedrigen und deutlich héheren
Frequenzen und dessen Ursache detaillierter untersucht werden.
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5 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Diplomarbeit wurde die Herstellung von Mikrostukturen im Multilayer-Soft-
Lithographie Verfahren auf PDMS Basis und der erfolgreiche Betrieb einer monoli-
thischen Peristaltikpumpe gezeigt.

Die dazu notwendige Herstellung diinner PDMS Membranen wurde realisiert und
mittels der Theorie der Newtonschen Flissigkeit auf einer rotierenden Scheibe be-
schrieben. Dabei hat sich eine Abhéngigkeit der Schichthéhe von den Laborbedingun-
gen, speziell der Raumtemperatur, ergeben und ist anhand experimentell bestimmter
Daten quantifiziert worden.

Neben der Entwicklung eines Hilfswerkzeugs zur préziseren Positionierung der ver-
schiedenen PDMS Lagen aufeinander (Alignment-Einheit) konnte eine effiziente und
einfach zu realisierende Schnittstelle zwischen Mikrofluidik-Chip und der Druckluft-
versorgung etabliert werden.

Trotz der nicht vorhandenen Kanalabrundung per Heat Reflow wurde eine Peris-
taltikpumpe mit zunachst drei Ventilen aufgebaut, deren Funktionstiichtigkeit nach-
gewiesen und das Pumpverhalten analysiert wurde. Anhand der so gemachten Erfah-
rungen wurde eine chip-integrierte Peristaltikpumpe mit sechs Ventilen und entspre-
chenden Pumpsequenzen entworfen und realisiert.

Ein direkter Vergleich dieser 6-Ventil-Pumpsequenzen mit den in der Literatur be-
schriebenen 3-Ventil-Pumpsequenzen ergab eine bis zu 570% erhohte Pumpleistung.
Zudem konnte mit den 6-Ventil-Sequenzen eine deutliche Verminderung der Pumpos-
zillationen erzielt werden. Auf diese Weise konnten Hinweise zur Optimierung einer
Pumpsequenz bei gegebener Ventilanzahl gefunden werden.

Auch konnte fiir alle untersuchten Sequenzen ein linearer Anstieg der Geschwin-
digkeit bis zu 80 Hz Pumpfrequenz und eine anschlieSende Stagnation der Geschwin-
digkeit gezeigt werden. Die Ursache diirfte in der Dynamik der Pumpmembranen zu
finden sein.

Eine genaue Analyse dieser Membrandynamik anhand der Trajektorien einzelner
Beads hat in der Kombination mit einem zu diesem Zweck entwickelten Modell ein
besseres Verstandnis der Funktionsweise der chip-integrierten Peristaltikpumpe, sowie
des Wechselspiels der verschiedenen Pumpmembranen untereinander, ermoglicht. So
hat sich u.a. ein exponentielles Abklingen eines Pumpimpulses mit Abklingzeiten
von t &~ (70 £+ 15)ms nachweisen lassen, welches fiir Pumpfrequenzen oberhalb von
ca. 14 Hz einen Zustand des Nicht-Gleichgewichts fiir das System bedeutet.
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Die prinzipiell gute Eignung der chip-integrierten Peristaltikpumpe zur Untersu-
chung neuer Migrationsphédnomene der Mikrofluidik, wie z.B. eine Ratsche, konnte
belegt werden. Die Pumpe ist auf Fluidikkandle mit asymmetrischen und symme-
trischen Strukturen angewendet worden, wobei sich trotz eines symmtrischen Pum-
pantriebs in beiden Fallen eine gerichtete Bewegung in die Strukturierung hinein
ergeben hat, bei der keine Abhéngigkeit der Nettogeschwindigkeit von der Beadgrofie
erkennbar war. Die Anwendung eines Einzelventils als symmetrischem Pumpantrieb
auf ebendiese Strukturen erzeugte eine druckabhéngige Nettobewegung der Beads in
die Strukturierung hinein. Die aufgestellte These, dass die Deformationsdynamik des
einzelnen Ventils flir die gerichteten Geschwindigkeiten auch im Betrieb mit meh-
reren Ventilen verantwortlich ist, konnte anhand einiger Plausibilitatsbetrachtungen
untermauert werden.

Aus diesen Untersuchungen wird klar, dass die Verformungsdynamik eines einzelnen
Ventils, gerade in Wechselwirkung mit einer Kanalstrukturierung, ein lohnenswertes
Forschungsfeld darstellt, aus dem sich interessante Anwendungen und Migrationsphé-
nomene ergeben kénnen. Die im Rahmen dieser Arbeit gefundene 1-Ventil-Pumpe ist
nur ein Beispiel dafir.

Die grofitenteils noch unerforschte Dynamik der untereinander wechselwirkenden
Ventile, sowie die Entwicklung einer verbesserten Pumpgeometrie mit angepafiten
Pumpsequenzen bietet ein zusétzliches Potential, die chip-integrierte Peristaltikpum-
pe fir den jeweiligen Einsatzbereich maflzuschneidern.

Auch die Kombination der Peristaltikpumpe mit anderen mikrofluidischen Kompo-
nenten, wie z. B. einem mikrofluidischen Aquivalent eines Kondensators, verspricht,
dem Ziel eines multifunktionellen Lab-on-a-Chip bedeutend néher zu kommen.
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6 Anhang

Alignment-Einheit

Die Alignment-Einheit ist fiir den kombinierten Einsatz mit einem Auf- oder Durch-
lichtmikroskop konzipiert worden, wobei das Mikroskop moglichst einen XY-Tisch
bereithalten sollte. Die Einheit ermoglicht dann eine Justierung und optische Kon-
trolle der relativen Lage z. B. zweier strukturierter PDMS-Lagen zueinander, wobei
die eine Lage frei schwebend iiber der anderen Lage gehalten wird.

Die Parallelitat der beiden Lagen kann durch langsames Drehen zweier Schrau-
ben in einer Kippplatte (vgl. Abb. 6.2) sehr genau eingestellt werden, wobei auf der
Kippplatte eine Haltevorrichtung montiert werden kann.

Die auszurichtende (untere) Lage kann mithilfe des XY-Tisches des Mikroskops
unter der gehaltenen (oberen) Lage bewegt werden, wihrend der Winkel der Struk-
turen in der oberen- und der unteren Lage zueinander mithilfe eines auf den XY-Tisch
festgeschraubten Drehtellers (vgl. Abb. 6.3) sehr fein einstellbar ist.

Die fiir diese Arbeit aufgebaute Alignment-Einheit ist zusammen mit Drehteller
und verwendetem Mikroskop in Abb. 6.1 gezeigt.

R

Abbildung 6.1 Komplette Alignment Einheit, bestehend aus Lichtmikroskop
inkl. XY-Tisch und Drehteller, sowie Kippplatte mit einer Haltevorrichtung.
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6 Anhang
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